4. ODCZYNNIKI

4.1. Odczynniki, roztwory wzprcowe, roztwory buforowe

4.1.1. ODCZYNNIKI

Acebutololu chlorowodorek OD. 1148900. [34381-68-5].

(Acebutolol hydrochloride).

Patrz monografia Acebutololi hydrochloridum (0871).

Acetal OD. C6H14O2 (m.cz. 118,2). 1112300. [105-57-7].

(Acetal).

Acetal dietylowy aldehydu octowego. 1,1-Dietoksyetan.

Przezroczysta, bezbarwna, lotna ciecz mieszająca się z wodą i z etanolem (96%).

d2020: ok. 0,824.

nD20: ok. 1,382.

Temp. wrzenia: ok. 103°C.

Acetaldehydoamoniaku trimer trójwodny OD. C6H15N3,3H2O (m.cz. 183,3). 1133500. [58052-80-5].

(Acetaldehyde ammonia trimer trihydrate).

2,4,6-Trimetyloheksahydro-1,3,5-triazyna trójwodna.

Temp. topnienia: 95°C do 97°C.

Alkohol stearylowy OD. C18H38O (m.cz. 270,5). 1156400. [112-92-5].

(Stearyl alcohol).

Oktadekan-1-ol. 

Temp. topnienia: ok. 60°C.

Zawartość: nie mniej niż 95%.

Alowudyna OD. C10H13FN2O4 (m.cz. 244,2). 1185400. [25526-93-6].

(Alovudine).

1-[(2R,4S,5R)-4-Fluoro-5-(hydroksymetylo)tetrahydrofuran-2-ylo]-5-metylopirymidyno-2,4(1H,3H)-dion. Fluorodeoksytymidyna. 3’-Deoksy-3’-fluorotymidyna.

Zawartość: nie mniej niż 95%.

Bezbarwne kryształy.
Aromadendren OD. C15H24 (m.cz. 204,4). 1139100. [489-39-4].

(Aromadendrene).

(1R,2S,4R,8R,11R)-3,3,11-Trimetylo-7-metylenotricyklo[6.3.0.02,4]undekan. 

Przezroczysta, prawie bezbarwna ciecz. 

d420: ok. 0,911.

nD20: ok. 1,497.

[α]D20: ok. + 12.

Temp. wrzenia: ok. 263°C.

Aromadendren stosowany w chromatografii gazowej spełnia wymagania następującego dodatkowego badania.

Oznaczanie. Chromatografia gazowa (2.2.28) jak podano w monografii Melaleucae aetheroleum (1837).

Zawartość: nie mniej niż 92%, obliczona procedurą normalizacji. 

Chloroform OD. CHCl3 (m.cz. 119,4). 1018600. [67-66-3].

(Chloroform).

Trichlorometan.

Przezroczysta, bezbarwna ciecz, trudno rozpuszczalna w wodzie, mieszająca się z etanolem (96%).

d2020: 1,475 do 1,481.

Temp. wrzenia: ok. 60°C.

Etanol: od 0,4% (m/m) do 1,0% (m/m).

Chloroform wolny od etanolu OD. 1018602.

(Chloroform, ethanol-free).

Wytrząsnąć 200 mL chloroformu OD 4 porcjami, każda po 100 mL wody OD. Suszyć 24 h nad 20 g bezwodnego siarczanu sodu OD. Przesączyć i oddestylować chloroform znad 10 g bezwodnego siarczanu sodu OD. Odrzucić pierwsze 20 mL destylatu.

Przygotować bezpośrednio przed użyciem.

Chloroform zakwaszony OD. 1018601.

(Chloroform, acidified).

Do 100 mL chloroformu OD dodać 10 mL kwasu solnego OD. Wytrząsnąć i pozostawić do rozdzielenia się 2 warstw.
(S)-3,5-Dichloro-2,6-dihydroksy-N-[(1-etylopirolidyn-2-ylo)metylo]benzamidu bromowodorek OD. C14H19BrCl2N2O3 (m.cz. 414,1). 1142600. [113310-88-6].

((S)-3,5-Dichloro-2,6-dihydroxy-N-[(1-ethylpyrrolidin-2-yl)methyl]benzamide hydrobromide).

Biały lub prawie biały, krystaliczny proszek.

[α]D22: +11,4, oznaczona dla roztworu (15,0 g/L) substancji w bezwodnym etanolu OD.

Temp. topnienia: ok. 212°C.

Dichlorofenoloindofenolu sól sodowa OD. C12H6Cl2NNaO2,2H2O (m.cz. 326,1). 1027300. [620-45-1].

(Dichlorophenolindophenol, sodium salt).

2,6-Dichloro-N-(4-hydroksyfenylo)-1,4-benzochinonomonoiminy sól sodowa dwuwodna. 

Ciemnozielony proszek, łatwo rozpuszczalny w wodzie i w bezwodnym etanolu. Wodny roztwór jest ciemnoniebieski; po doprowadzeniu do odczynu kwasowego staje się różowy.

Dichlorofenoloindofenolu wzorcowy roztwór OD. 1027301.

(Dichlorophenolindophenol standard solution).

Rozpuścić 50,0 mg soli sodowej dichlorofenoloindofenolu OD w 100,0 mL wody OD i przesączyć.

Oznaczanie miana. Rozpuścić 20,0 mg kwasu askorbowego OD w 10 mL świeżo przygotowanego roztworu kwasu metafosforowego OD (200 g/L) i uzupełnić wodą OD do 250,0 mL. Miareczkować szybko 5,0 mL roztworu roztworem wzorcowym dichlorofenoloindofenolu, dodając go z mikrobiurety z podziałką co 0,01 mL, do różowego zabarwienia utrzymującego się 10 s, miareczkowanie trwa nie dłużej niż 2 min. Rozcieńczyć roztwór dichlorofenoloindofenolu wodą OD, aby 1 mL roztworu odpowiadał 0,1 mg kwasu askorbowego (C6H8O6).

Przechowywanie: zużyć w czasie 3 dni.

Oznaczyć miano bezpośrednio przed użyciem.

Dicykloheksyloamina OD. C12H23N (m.cz. 181,3). 1027500. [101-83-7].

(Dicyclohexylamine).

N,N-Dicykloheksyloamina.

Bezbarwna ciecz, dość trudno rozpuszczalna w wodzie, mieszająca się ze zwykle stosowanymi rozpuszczalnikami organicznymi.

nD20: ok. 1,484.

Temp. wrzenia: ok. 256°C.

Temperatura krzepnięcia (2.2.18): 0°C do 1°C.

α-Terpineol OD. C10H18O (m.cz. 154,2). 1087300. [98-55-5].

(α-Terpineol).

(RS)-2-(4-Metylocykloheks-3-enylo)-2-propanol.

Bezbarwne kryształy, praktycznie nierozpuszczalne w wodzie, rozpuszczalne w etanolu (96%).

d2020: ok. 0,935.

nD20: ok. 1,483.

[α]D20: ok. 92,5.

Temp. topnienia: ok. 35°C.

Może zawierać 1% do 3% β-terpineolu.

α-Terpineol stosowany w chromatografii gazowej spełnia wymagania następującego dodatkowego badania.

Oznaczanie. Chromatografia gazowa (2.2.28) jak podano w monografii Anisi aetheroleum (0804).

Roztwór badany. Roztwór (100 g/L) w heksanie OD.

Zawartość: nie mniej niż 97,0%, obliczona procedurą normalizacji.

Tytanu(III) chlorek OD. TiCl3 (m.cz. 154,3). 1091200. [7705-07-9].

(Titanium trichloride).

Trichlorek tytanu.

Czerwonawofioletowe kryształy, rozpływające się, rozpuszczalne w wodzie i w etanolu (96%).

Temp. topnienia: ok. 440°C.

Przechowywanie: w hermetycznym pojemniku.

Tytanu(III) chlorku roztwór OD. 1091201.

(Titanium trichloride solution).

d2020: ok. 1,19.

Roztwór 150 g/L w kwasie solnym (100 g/L HCl).

Tytanu(III) chlorku i kwasu siarkowego odczynnik OD. 1091202.

(Titanium trichloride-sulfuric acid reagent).

Odczynnik trichlorku tytanu i kwasu siarkowego.

Ostrożnie zmieszać 20 mL roztworu chlorku tytanu(III) OD z 13 mL kwasu siarkowego OD. Dodać wystarczającą objętość stężonego roztworu nadtlenku wodoru OD do otrzymania żółtego zabarwienia. Ogrzać aż wydzielą się białe dymy. Pozostawić do ochłodzenia. Rozcieńczyć wodą OD i powtórzyć odparowywanie i dodawanie wody OD, do uzyskania bezbarwnego roztworu. Uzupełnić wodą OD do 100 mL. 
Żel krzemionkowy akceptor lub donor π elektronów do rozdzielania związków chiralnych OD. 1160100.

(Silica gel π-acceptor/π-donor for chiral separations).

Bardzo miałko rozdrobniony żel krzemionkowy do chromatografii składający się z kulistych cząstek pokrytych 1-(3,5- dinitrobenzamido)-1,2,3,4-tetrahydrofenantrenem wykazujących zarówno π-akceptorowe jak i π-donorowe właściwości. Wielkość cząstek podana jest po nazwie odczynnika w badaniach, w których jest stosowany.

Żel krzemionkowy BC do chromatografii związków chiralnych OD. 1161300.

(Silica gel BC for chiral chromatography).

Bardzo miałko rozdrobniony (5 µm) żel krzemionkowy do chromatografii pokryty β-cyklodekstryną. Wyższą selektywność uzyskuje się przez derywatyzację cyklodekstryny tlenkiem propylenu.

Żel krzemionkowy CR+ do rozdzielania związków chiralnych OD. 1192400.

(Silica gel CR+ for chiral separations).

Bardzo miałko rozdrobniony żel krzemionkowy do chromatografii (5 μm), pokryty poniższym chiralnym eterem koronowym:
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(Ra)-6,23-Difenylo-8,9,11,12,14,15,17,18,20,21-dekahydrodinafto[2,1-q:1´,2´-s][1,4,7,10,13,16]heksaoksacykloikozyna.
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4.1.2. ROZTWORY WZORCOWE DO STOSOWANIA W OZNACZENIACH GRANICZNYCH ZANIECZYSZCZEŃ

Roztwór wzorcowy acetaldehydu (100 µg C2H4O/mL) OD. 5000100.

[Acetaldehyde standard solution (100 ppm C2H4O)].

Rozpuścić 1,0 g acetaldehydu OD w 2-propanolu OD i uzupełnić takim samym rozpuszczalnikiem do 100,0 mL. Uzupełnić 5,0 mL roztworu 2-propanolem OD do 500,0 mL. Przygotować bezpośrednio przed użyciem.

Roztwór wzorcowy acetaldehydu (100 µg C2H4O/mL) OD1. 5000101.

[Acetaldehyde standard solution (100 ppm C2H4O) R1].

Rozpuścić 1,0 g acetaldehydu OD w wodzie OD i uzupełnić takim samym rozpuszczalnikiem do 100,0 mL. Uzupełnić 5,0 mL roztworu wodą OD do 500,0 mL. Przygotować bezpośrednio przed użyciem.

Roztwór wzorcowy cynku (10 µg Zn/mL) OD. 5003402.

[Zinc standard solution (10 ppm Zn)].

Bezpośrednio przed użyciem, rozcieńczyć 10-krotnie wodą OD roztwór wzorcowy cynku (100 µg Zn/mL) OD.
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