Dimetindeni maleas Ph.Hg.VIII.-Ph.Eur. 10.6
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DIMETINDENI MALEAS

Dimetindén-maleat

COzH

CO,H

és enantiomere

C24H28N204 Mr 408,5
[3614-69-5]
DEFINICIO

[N,N-Dimetil-2-[3-[(1RS)-1-(piridin-2-il)etil]-1H-indén-2-il]etan-1-amin]-hidrogén-(Z)-buténdioat.
Tartalom: 99,0-101,0% (szaritott anyagra).

SAJATSAGOK

Kiillem: fehér vagy csaknem fehér, kristalyos por.

Oldékonysag: vizben kevéssé oldodik; metanolban oldodik.

AZONOSITAS

Infravoros abszorpcios spektrofotometria (2.2.24).

Osszehasonlitds: CRS dimetindén-maledttal.

VIZSGALATOK
S oldat. Az anyag 0,20 g-jat R metanollal 20,0 ml-re oldjuk.

Az oldat kiilleme. Az S oldat tiszta (2.2.1) legyen. Szine nem lehet erésebb, mint az Se szin—
mértékoldaté (2.2.2, II. modszer).

Optikai forgatéképesség (2.2.7): —0,10° és +0,10° kozott. Az S oldatot vizsgaljuk.

Rokon vegyiiletek. Gazkromatografia (2.2.28).
Oldoszerelegy: R aceton — R diklérmetdn (50+50 V/IV).
Vizsgdlati oldat. A vizsgaland6 anyag 50,0 mg-jat az oldoszereleggyel 5,0 ml-re oldjuk.

Osszehasonlité oldat (a). A vizsgalati oldat 1 ml-ét az oldészereleggyel 100,0 ml-re higitjuk. Az igy
kapott oldat 1,0 ml-ét az oldoszereleggyel 10,0 ml-re higitjuk.
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Osszehasonlité oldat (b). 5 mg R 2-etilpiridint (A-szennyezd) az oldoszereleggyel 100 ml-re oldunk (A-
oldat). Az olddszerelegyben 50,0 mg vizsgalandé anyagot oldunk, hozzaadunk 1 ml A-oldatot majd az
oldészereleggyel 5 ml-re higitjuk.

Oszlop:

— anyaga: kvarciiveg;

— méretei: 1 =30m, @ = 0,32 mm;

— dllofazis: R fenil(50)-metil (50)-polisziloxdn (filmvastagsag 0,25 pm).
Vivégdz: R kromatogrdfidas célra szant hélium.

Aramldsi sebesség: 1,45 ml/perc.

Homeérséklet:
Idé Hémérséklet

(perc) (°C)

Oszlop 0-1 60

1-34,3 60 — 260

34,3-46,3 260

Injektor 240
Detektor 260

Detektalas: langionizacioval.
Injektalas: 2 pl; mintadram-eloszto injektorral, 30 ml/perc-es lefiivatasi aramlési sebességgel injektalva.

Szennyezdk azonositdsa: az A-szennyez6 és a maleinsav csucsainak azonositasahoz a b) 6sszehasonlito
oldat kromatogramjat hasznaljuk.

Relativ retenciok a dimetindénre (retencios ideje kb. 36 perc) vonatkoztatva: A-szennyez6 kb. 0,14;
maleinsav kb. 0,18 perc.

Rendszeralkalmassag:

— csucsfelbontas: legalabb 2,0, az A-szennyezd és maleinsav kozott, a b) &sszehasonlito oldat
kromatogramjan,

— szimmetriafaktor: legfeljebb 1,3, a fbcsticsra vonatkoztatva, az a) Osszehasonlitdo oldattal
kromatogramjan

Szazalékos mennyiségek kiszamitasa:

Kovetelmények:

— egyedi hatarértékhez nem kétott (nem specifikalt) szennyezok:. egyenként legfeljebb 0,10%;

— szennyezok osszesen: legfeljebb 0,2%;

— Jjelentési hatarérték: 0,05%; a maleinsav csticsat nem vessziik figyelembe.

Szaritasi veszteség (2.2.32): legfeljebb 0,1%. Az anyag 1,000 g-jat szaritoszekrényben 105 °C-on, 2
oran at szaritjuk.

Szulfathamu (2.4.14): legfeljebb 0,1%. Az anyag 1,0 g-jat vizsgaljuk.
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TARTALMI MEGHATAROZAS

Az anyag 0,150 g-jat 80 ml R vizmentes ecetsavban oldjuk. Az oldatot, potenciometrias végpontjelzést
alkalmazva (2.2.20), 0,1 M perklorsav—mérdoldattal titraljuk.

1 ml 0,1 M perkiérsav—mérdoldattal 20,43 mg C2sH2sN204 egyenértéki.

ELTARTAS

Fénytol védve.

SZENNYEZOK

Egyeb kimutathato szennyezék (a kovetkezd szennyezOk a cikkely valamelyik vizsgalatdval
kimutathatok, ha bizonyos hataron feliili mennyiségben vannak jelen. Hatarértékiiket az egyéb/egyedi
hatarértékhez nem kotott (nem specifikalt) szennyezokre vonatkozd altalanos kovetelmény és/vagy a
Gyogyszeranyagok (2034) altalanos cikkely eldirasai hatarozzak meg. Ezért ezeket a szennyezdket nem
szilkséges a megfelelés bizonyitasa céljabol azonositani. Lasd még a Gydgyszeranyagok
szennyezeésvizsgalata (5.10.) cimi altalanos fejezetet): A, B, C, D, E, F, G, H, I.

N
S CHy

S
A. 2-etilpiridin,

B. 2-(1H-indén-2-il)-N,N-dimetiletan-1-amin,

HC. O y
A ‘
o CH3  &s enantiomere

C. etil-[(2RS)-2-benzil-4-(dimetilamino)butanoat],

HO,C ™
7 H |

CHz ¢ enantiomere

D. (2RS)-2-benzil-4-(dimetilamino)butansav,

H
%’/\ \~CHa
I
O CH, és enantiomere

E. (2RS)-2-[2-(dimetilamino)etil]-2,3-dihidro-1H-indén-1-on,
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OQ _CH,

N
I

CH,
H,C

F. 2-(3-butil-1H-indén-2-il)-N,N-dimetiletan-1-amin,

LD o
>

CHy
G. N,N-dimetil-2-(3-fenil-1H-indén-2-il)etan-1-amin,

és enantiomere

H. 2-[(1RS)-1-(2-etenil-1H-indén-3-il)etil]piridin,

és enantiomere

. N-metil-2-[3-[(LRS)-1-(piridin-2-il)etil]-1H-indén-2-ilJetan-1-amin.
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