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Prifanweisung
Nr. 3238

Art.-Nr.: 3238

Ammoniumbituminosulfonat

Ammonium bituminosulfonicum, Ichthammolum, "Ichthyol®,
Tumenol®"

1. Herstelldaten
1.1. Definition

Ammoniumbituminosulfonat wird durch Destillation aus bestimmten bi-
tumenhaltigen Schiefern, Sulfonierung des Destillats und Neutralisierung
des Produkts mit Ammoniak gewonnen.

2. Qualitatsdaten

2.1. Eigenschaften
2.1.1. Aussehen

2.1.2. Loslichkeit

2.2. ldentitat

221.A

222.B

223.C

2.3. Reinheit

2.3.1. Sauer oder alkalisch reagie-
rende Substanzen

2.3.2. Relative Dichte (2.2.5)

2.3.3. Sulfatasche (2.4.14)

2.4. Gehalt

Zahe, schwarzbraune Flissigkeit.

Mischbar mit Wasser und mit Glycerol, )
schwer |8slich in Ethanol 96%, in fetten Olen und in fllissigem Paraffin.

Die Flussigkeit bildet homogene Mischungen mit Wollwachs und Vaselin.

1,5 g Substanz werden in 15 ml Wasser R geldst (Losung A).

Werden 2 ml Lésung a mit 2ml Salzsaure R versetzt, bildet sich ein harzarti-
ger Niederschlag. Der Uberstand wird abgegossen. Der Niederschlag ist
teilweise 18slich in Ether R.

2 ml Lésung A (siehe ,,Priifung auf Identitat, A“) geben die Identitatsreaktion
auf Ammoniumsalze und Salze fllichtiger Basen (2.3.1).

Die bei der ,,Prifung auf Identitét, B“ erhaltene Mischung von L&sung a und
verdinnter Natriumhydroxid-L&sung R wird eingedampft und gegliht. Der
Rickstand wird mit 5 ml verdlinnter Salzsdure R aufgenommen. Das sich
entwickelnde Gas farbt Blei (Il)-acetat-Papier R braun bis schwarz. Die L6-
sung wird filtriert. Das Filtrat gibt die Identitatsreaktion a auf Sulfat (2.3.1).

10,0 ml des bei der Bestimmung ,,Gesamtammoniak” (siehe ,,Gehaltsbe-

stimmung*®) erhaltenen klaren Filtrats werden mit 0,05 ml Methylrot-Losung
R versetzt. Bis zum Farbumschlag dirfen héchstens 0,2 ml Salzsdure (0,02
mol x 1-') oder Natriumhydroxid-L6sung (0,02 mol x 1-') verbraucht werden.

1,040 bis 1,085, mit einer Mischung gleicher Volumteile der Substanz und
Wasser R bestimmt.

Hoéchstens 0,3 Prozent, mit 1,00 g Substanz bestimmt.

Trockenriickstand: 50,0 bis 56,0 Prozent (m/m)

In ein zuvor tariertes GefaB, das zusammen mit 2 g Sand R und einem klei-
nen Glasstab bei 100 bis 105 °C bis zur Massekonstanz getrocknet

wurde, wird 1,000 g Substanz eingewogen.

Die Substanz wird 2 h lang im Wasserbad unter haufigem Ruihren erhitzt
und im Trockenschrank bei 100 bis 105 °C getrocknet, bis 2 aufeinanderfol-
gende Wagungen héchstens um 2,0 mg voneinander abweichen.

Die zweite Wagung erfolgt nach erneutem, 1 h langem Trocknen.
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Gesamtammoniak (NHs; Mr 17,03):

4,5 bis 7,0 Prozent (m/m) (getrocknete Substanz):

2,50 g Substanz werden in 25 ml warmem Wasser R gelost. Die Lésung
wird in einen 250-ml-Messkolben Uberflihrt und nach Zusatz von 200 ml
Natriumchlorid-Lésung R mit Wasser R zu 250,0ml verdiinnt. Diese Lésung
wird filtriert und die ersten 20 ml Filtrat werden verworfen. 100,0 ml des
klaren

Filtrats werden mit 25 ml Formaldehyd-L&sung R versetzt, die zuvor gegen
Phenolphthalein-Lésung R 1 neutralisiert wurden. Die Mischung wird mit
Natriumhydroxid-Losung (0,1 mol x 1) titriert, bis eine schwache
Rosaférbung auftritt.

1ml Natriumhydroxid-Lésung (0,1 mol x 1-") entspricht 1,703mg NHs.

Organisch gebundener Schwefel: mindestens 10,5 Prozent (m/m)
(getrocknete Substanz):

In einem 50-ml Porzellantiegel werden 0,500 g Substanz mit 4 g wasserfrei-
em Natriumcarbonat R und 3 ml Dichlormethan R gemischt, erwarmt und
gerlhrt, bis das gesamte Dichlormethan verdampft ist. Der Inhalt des Tie-
gels wird mit 10 g grob pulverisiertem Kupfer (ll)-nitrat R versetzt, anschlie-
Bend wird griindlich gemischt und die Mischung sehr vorsichtig Uber einer
kleinen Flamme erhitzt. Nachdem die anféngliche Reaktion abgeklungen
ist, wird die Temperatur leicht erhéht, bis der groBte Teil der Substanz ge-
schwarzt ist. Der Tiegel wird erkalten gelassen und in ein groBes Becherglas
gestellt. In den Tiegel werden 20 ml Salzsaure R gegeben. Nach Beendi-
gung der Reaktion werden 100 ml Wasser R zugesetzt und die Mischung
wird zum Sieden erhitzt, bis sich das gesamte Kupferoxid geldst hat. Die
Ldsung

wird filtriert, mit 400 ml Wasser R verdiinnt, zum Sieden erhitzt und mit 20
ml Bariumchlorid-Lésung R 1 versetzt. Die Mischung wird 2 h lang stehen
gelassen und filtriert. Der Niederschlag wird mit Wasser R gewaschen,
getrocknet und bei etwa 600 + 50 °C gegliiht, bis 2 aufeinanderfolgende
Wéagungen héchstens um 0,2 Prozent der Masse des Rickstands vonei-
nander abweichen.

1 g Rickstand entspricht 0,1374 g Gesamtschwefel.

Der Prozentgehalt des Gesamtschwefels wird berechnet und der Prozent-
gehalt des Sulfatschwefels subtrahiert.

Sulfatschwefel: h6chstens 20,0 Prozent (m/m) des Gesamtschwefels:
2,000 g Substanz werden in 100 ml Wasser R geldst. Die Lésung wird mit
einer Lésung von 2 g Kupfer(ll)-chlorid R in 80 ml Wasser R versetzt,

mit Wasser R zu 200,0 ml verdliinnt, geschittelt und filtriert. 100,0 ml Filtrat
werden bis nahe an den Siedepunkt erhitzt. 1ml Salzsdure R und 5 ml Bari-
umchlorid-Lésung R 1 werden tropfenweise zugesetzt. Die Mischung

wird im Wasserbad erhitzt und filtriert. Der Niederschlag wird mit Wasser R
gewaschen, getrocknet und bei etwa 600 + 50 °C gegliiht, bis 2 aufeinan-
derfolgende Wagungen der Masse des Riickstands héchstens um 0,2 Pro-
zent voneinander abweichen.

1 g Rickstand entspricht 0,1374 g Sulfatschwefel.
Der Prozentgehalt des Sulfatschwefels wird berechnet.
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3. Hinweis Sofern keine Angaben gemacht werden, erfolgen die Priifungen nach den
Methoden des jeweils glltigen Arzneibuchs.
4. Literatur Ph.Eur.
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