587. Rutinum

Рутин

3-Рутинозид кверцетина; 3-рамногликозил-3,5,7,3',4'-пентаоксифлавон
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С27Н30О1б · 3Н2О                         




                   М. в. 664,6 Описание. Зеленовато-желтый мелкокристаллический порошок без запаха и вкуса. 

Растворимость. Практически нерастворим в воде, мало растворим в 95% спирте, трудно растворим в кипящем спирте, практически нерастворим в растворах кислот, в эфире, хлороформе, ацетоне и бензоле, растворим в разбавленных растворах едких щелочей. 

Подлинность. 1 г препарата кипятят со 100 мл 0,5% раствора соляной кислоты и фильтруют. К 5 мл фильтрата прибавляют 0,3 мл раствора едкого натра и 3 мл реактива Фелинга; при кипячении смеси образуется красный осадок.                                                                                   

5 мг препарата растворяют в 5 мл 1 н. раствора едкого натра; появляется желто-оранжевое окрашивание.                                                                                      

0,02 г препарата растворяют в 5 мл горячего 95% спирта, добавляют несколько капель концентрированной соляной кислоты и 0,05 г порошка магния или магниевой стружки; постепенно раствор окрашивается в красный цвет.                                                                                                            

0,002% раствор препарата в абсолютном спирте при измерении на спектрофотометре в кювете с толщиной слоя 1 см имеет максимумы поглощения при длинах волн 259± 1 нм и 362,5± 1 нм.                               

Примеси, нерастворимые в спирте. 0,1 г препарата кипятят с 6 мл 95% спирта в колбе с обратным холодильником в течение 5—6 минут. Раствор должен быть прозрачным. 

Хлорофилл и пигменты, растворимые в эфире. 0,1 г препарата взбалтывают с 5 мл эфира; эфир должен быть бесцветным. 

Алкалоиды. К 2—3 мл насыщенного спиртового раствора препарата приливают 2—3 мл насыщенного раствора пикриновой кислоты. Не должен выделяться осадок. 

Кверцетин. Определяют оптическую плотность раствора препарата, приготовленного для количественного определения спектрофотометрическим методом при длинах волн 375 нм (D1) и 362,5 нм (D2). Если отношение D1/D2 не превышает 0,879, то препарат не содержит кверцетина, если оно превышает 0,879, то содержание кверцетина в процентах (X) рассчитывают по формуле:

X= 5,943·D1—5,200·D,

а 

где D1—оптическая плотность испытуемого раствора при длине волны 375 нм
D2 — оптическая плотность испытуемого раствора при длине волны 362,5 нм; а—навеска в граммах. Содержание кверцетина в пересчете на сухое вещество должно быть не более 5,0%. 

Потеря в весе при высушивании. Около 0.5 г препарата (точная навеска) сушат при 135° до постоянного веса. Потеря в весе должна быть не менее 6% и не более 9%. 

Сульфатная зола из 0,5 г препарата не должна превышать 0,1%. 

Количественное определение. Около 0,025 г препарата (точная навеска) растворяют в 10 мл горячего абсолютного спирта и фильтруют через стеклянный фильтр № 4 при слабом разрежении. Фильтр промывают горячим абсолютным спиртом (2 раза по 10 мл). Объединенные фильтраты переносят в мерную колбу емкостью 100 мл, охлаждают и доводят объем раствора тем же спиртом до метки. 5 мл спиртового раствора помещают в мерную колбу емкостью 50 мл и доводят объем раствора абсолютным спиртом до метки. Определяют оптическую плотность полученного раствора на спектрофотометре при длинах волн 375 нм (D1) и 362,5 нм (di) в кювете с толщиной слоя 1 см. Если отношение D1/D2 находится в пределах 0,875 ± 0,004, то содержание ругана в процентах (X) вычисляют по формуле: 

X=D3·1000
323,5 ·а

 где 325,5—удельный показатель поглощения Е1%1cм чистого рутина (безводного) в абсолютном спирте при длине волны 362,5 нм; а — навеска в граммах. Если отношение D1/D2 превышает 0,879, то содержание рутина в процентах (X) вычисляют по формуле: 

X=14,60·D2—13,18·D1
а

Содержание C27H30O16 в пересчете на сухое вещество должно быть не менее 95,0%. 

Хранение. В хорошо укупоренной таре, предохраняющей от действия света.

590. Salicylamidum 

Салициламид 

Амид салициловой кислоты
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C7H7NO2                                                                             

                  М. в. 137,14 

Описание. Белый кристаллический порошок без запаха. При нагревании возгоняется. Растворимость. Очень мало растворим в воде, растворим в 95% спирте, эфире, мало растворим в хлороформе. 

Подлинность. 0,1 г препарата встряхивают 1 минуту с 10 мл воды и фильтруют. К 5 мл фильтрата прибавляют 3 капли раствора хлорида окисного железа; появляется красно-фиолетовое окрашивание.               

К 0,05 г препарата прибавляют 5 мл 30% раствора едкого натра и кипятят 1 минуту; выделяется аммиак, обнаруживаемый по запаху и по посинению влажной красной лакмусовой бумаги.                             

0,05 г препарата растворяют в 2 мл 95% спирта, разбавляют 3 мл воды и прибавляют 1 мл бромной воды; выпадает белый хлопьевидный осадок.                          

Температура плавления 140—142°. 

Кислотность. 0,75 г препарата растворяют в 15 мл кипящей воды и после охлаждения фильтруют. 10 мл фильтрата должны окрашиваться в желтый цвет от прибавления не более 0,15 мл 0,1 н. раствора едкого натра (индикатор — метиловый красный). 

Хлориды. 2 г препарата встряхивают с 20 мл воды и фильтруют. 2 мл фильтрата, разведенные водой до 10 мл, должны выдерживать испытание на хлориды (не более 0,01 % в препарате).

Сульфаты. 10 мл того же фильтрата должны выдерживать испытание на сульфаты (не более 0,01 % в препарате). 

Аммиак. 0,5 мл того же фильтрата, разведенные водой до 5 мл, не должны давать реакции на аммиак. 

Сульфатная зола и тяжелые металлы. Сульфатная зола из 0.5 г препарата не должна превышать 0,1% и должна выдерживать испытание на тяжелые металлы (не более 0,001 % в препарате). 

Количественное определение. Около 0,2 г препарата (точная навеска) заворачивают в пакетик из фильтровальной бумаги и помещают в колбу Кьельдаля. Колбу присоединяют к прибору для определения азота, прибавляют 40 мл 30% раствора едкого натра и отгоняют аммиак в приемник, содержащий 15 мл раствора борной кислоты. Собирают 2 отгона (400 мл и 200 мл), которые титруют 0,1 н. раствором соляной кислоты по смешанному индикатору.                                        

Параллельно проводят контрольный опыт, собирая также два отгона. 1 мл 0,1 н. раствора соляной кислоты соответствует 0,01371 г С7Н7О2, которого в препарате должно быть не менее 99,0%. 

Хранение. В хорошо укупоренной таре, в защищенном от света месте. 

Противоревматическое, противовоспалительное, болеутоляющее, жаропонижающее средство.
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