Caesar & Loretz GmbH
Herderstr. 31
D-40721 Hilden

Prifanweisung
Nr. 3471

Art.-Nr.: 3471 Natriumlaurylethersulfat-L6sung 27%;
(unkonserviert), TEXAPON® NSO UP, Nur zum duBerlichen Gebrauch
INCI: Sodium Laureth Sulfate

1. Definition

Natriumlaurylethersulfat-Lésung 27 Prozent ist die wéssrige Losung eines
Gemisches von Natriumalkylethersulfaten, das hauptsachlich aus
Dodecyldiethylenglykolethersulfat, Natriumsalz (C1sHssNaOsS; M:: 376,5)
und Tetradecyldiethylenglykolethersulfat, Natriumsalz (C1eHs7NaQOsS;

M:: 404,5) besteht. Der Ethoxylierungsgrad kann von zwei abweichen.

Die Lésung enthalt mindestens 25,7 und héchstens 28,4 Prozent (m/m)
Natriumalkylethersulfate, berechnet auf die mittlere relative Molekilmasse
von 382. Geeignete Konservierungsmittel und Stabilisatoren kénnen
zugesetzt werden.

2. Qualitdtsdaten

2.1. Eigenschaften
2.1.1. Aussehen

2.1.2. Loslichkeit

2.2. |dentit&t

2.2.1. Prifung A

2.2.2. Prifung B

2.2.3. Prifung C

2.2.4. Prifung D

2.2.5. Prifung E

Klare, farblose bis gelbliche, viskose Flissigkeit

Mit Wasser mischbar
Mit Ethanol 96% mischbar
In Petrolather praktisch unléslich

Priflédsung: 5,0 g Substanz werden mit kohlendioxidfreiem Wasser R zu
50 mL erganzt.

In den bei der Priifung auf Reinheit ,Macrogolalkylether* erhaltenen
Chromatogrammen der Untersuchungslosung und der Referenzldsung | tritt
in der unteren Halfte jeweils ein lang gezogener Fleck mit dem gleichen
Rf-Wert und der gleichen Intensitat auf.

0,3 mL Substanz bilden beim Schiitteln mit 10 mL Wasser R reichlich
Schaum. 0,1 mL dieser Lésung werden mit 0,1 mL einer wassrigen Losung
von Methylenblau R (1 g - L™") und 2 mL verdiinnter Schwefelsadure R
versetzt. Nach Zusatz von 2 mL Dichlormethan R wird geschittelt. Die
untere Phase farbt sich blau.

Etwa 0,2 g Substanz werden mit 10 mL Ethanol 96 % R unter haufigem
Schiitteln auf dem Wasserbad zum Sieden erhitzt. Die Ldsung wird noch
heiB filtriert und das Ethanol abgedampft. Der Riickstand wird in 8 mL
Wasser R gel6st, die Losung mit 3 mL verdlinnter Salzsaure R versetzt, auf
die Halfte ihres Volumens eingedampft und in Eiswasser erkalten gelassen.
Die Mischung wird durch wenig Watte filtriert und das Filtrat mit 1 mL
Bariumchlorid-Losung R1 versetzt. Es bildet sich ein weiBer, kristalliner
Niederschlag.

3 g Substanz werden in einer Porzellanschale fast zur Trockne eingedampft.
Die Mischung von etwa 1 g Riickstand und 0,1 mL Schwefelsdure R wird in
einem Reagenzglas vorsichtig Uber offener Flamme erhitzt. Die Dampfe
farben ein mit Schiffs Reagenz R getranktes Filterpapier rotviolett.

0,1 g Substanz geben die Identitatsreaktion b) auf Natrium (2.3.1).
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2.3. Reinheit

2.3.1. Aussehen der Lésung

2.3.2. pH-Wert (2.2.3)
2.3.3. Dioxan (2.4.25)

2.3.4. Macrogolalkylether

Die Pruflésung muss klar (2.2.1) sein und darf nicht starker gefarbt (2.2.2,
Methode ll) sein als die Farbvergleichslésung Gz.

Der pH-Wert der Priflésung muss zwischen 10,0 und 11,5 liegen.

Héchstens 10 ppm, bestimmt nach Methode A.

Die Prifung erfolgt mit Hilfe der Dinnschichtchromatographie (2.2.27).

Untersuchungsiésung: 1,0 g Substanz wird mit einer Mischung von gleichen
Volumteilen Methanol R und Wasser R zu 10 mL ergénzt.

Referenzidsung I: 1,0 g Natriumlaurylethersulfat-Lésung 27 Prozent R-DAC
wird mit einer Mischung aus gleichen Volumteilen Methanol R und Wasser R
zu 10 mL erganzt.

Referenzi/ésung /l: Eine Losung von 1 mmol - L' (ca.0,03g/100ml)
Macrogol-3-laurylether.

Untersuchungsbedingungen

Stationdre Phase: Eine DC-Platte mit Kieselgel R wird durch Tauchen in
eine Losung von Oxalsaure R (30 g - L) in Ethanol 96 % R impragniert und
anschlieBend getrocknet (1h).

Auftragevolumen. je 2 uL Untersuchungslésung und Referenzldésung | bzw.
12,5 yL Referenzlésung Il, punktférmig.

FlieBmittel: Mischung aus 90 Volumteilen Dichlormethan R und 10
Volumteilen Methanol R.

Laufstrecke: 10 cm.
Detektion und Auswertung

Die Platte wird an der Luft getrocknet (Platte muss vollstandig getrocknet
sein), mit verdiinntem Dragendorffs Reagenz R bespriiht, nach kurzer
Zwischentrocknung mit Natriumnitrit-Losung R nachbespriiht und sofort im
Tageslicht ausgewertet (ggf. Zonen mit einem Bleistift markieren).

Im Chromatogramm der Referenzldsung Il tritt im oberen Drittel ein Fleck
auf. Im Chromatogramm der Untersuchungslésung darf oberhalb des
Hauptflecks kein Nebenfleck auftreten, dessen Intensitat starker ist als die
Intensitat des Flecks im Chromatogramm der Referenzldsung Il

(2,0 Prozent).

Die weitere Auswertung der Chromatogramme der Untersuchungslésung
und der Referenzldsung | erfolgt nach den Angaben der Prifung auf
Identitat A.
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2.3.5. Natriumchlorid

2.3.6. Natriumsulfat

2.3.7. Schwermetalle (2.4.8)

Hochstens 1,5 Prozent.

3,50 g Substanz werden in 20 mL Wasser R geldst und nach Zusatz von 2
mL Kaliumchromat-Lésung R mit Silbernitrat-Lésung (0,1 mol - L) bis zur
bleibenden Rotbraunfarbung titriert (Feinbirette).

1 mL Silbernitrat-Losung (0,1 mol - L™") entspricht 5,844 mg NaCl.

V-0.5844

Gehalt = Prozent NaCl.

V = Verbrauch an Silbernitrat-Losung (0,1 mol - L™") in Millilitern.
e = Einwaage in Gramm.

Als Wiederholpréazision wurde srei = 0,5 Prozent (n = 6) ermittelt.

Hoéchstens 1,0 Prozent.

Die Lésung von 2,50 g Substanz in 20 mL Wasser R wird mit 1 mL einer
Loésung von Dithizon R (0,5 g - L) in Aceton R versetzt. Ist sie rot gefarbt,
wird sie tropfenweise mit verdiinnter Salpetersiure R bis zum
Farbumschlag nach Blaugrin versetzt. Nach Zusatz von 2,0 mL
Dichloressigsédure-Reagenz R und 80 mL Aceton R wird mit Blei(ll)-nitrat-
Loésung (0,01 mol - L) bis zur bleibenden Violettrotfarbung titriert.

1 mL Blei(ll)-nitrat-Lésung (0,01 mol - L") entspricht 1,420 mg Na2SOa.

V-0.142

Gehalt = Prozent Na;SOa.

V = Verbrauch an Blei(ll)-nitrat-Lésung (0,01 mol - L") in Millilitern.
e = Einwaage in Gramm.

Als Wiederholpréazision wurde sre = 1,1 Prozent (n = 6) ermittelt.

20 ppm

12 mL Priflésung missen der Grenzpriifung auf Schwermetalle (Methode
A) entsprechen. Zur Herstellung der Referenzldsung wird die Blei-Lésung (2
ppm Pb) R verwendet.
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2.4. Gehalt

1,30 g Substanz werden in Wasser R zu 250,0 mL gel6st. 20,0 mL dieser
Lésung werden in einem 250-mL-lodzahlkolben mit 20 mL Wasser R, 15 mL
Dichlormethan R und 10 mL verdiinnter Schwefelsaure R versetzt. Nach
Zusatz von 10 mL Dimidiumbromid-Sulfanblau-Reagenz R wird unter
kraftigem Schitteln mit Benzethoniumchlorid-Lésung (0,004 mol - L)
(Hyamin) titriert. Gegen Ende der Titration wird langsam titriert und die
Mischung nach jeder Zugabe der MaBlésung kréftig geriihrt oder im
verschlossenen Kolben geschiittelt. Die Dichlormethanphase ist anfanglich
weil du wird zunehmend rosa bis hin zum kraftigen pink. Umschlagspunkt
ist graublau. Die wassrige Phase farbt sich gegen Ende der Titration gelblich
bis gelblichgriin und die milchig weie Triibung verschwindet.

1 mL Benzethoniumchlorid-Lésung (0,004 mol - L") entspricht 1,528 mg
Natriumalkylethersulfat, berechnet auf eine mittlere relative Molekilmasse
von 382.

V-0,1528 - 12,5 .
Gehalt = . Prozent Natriumalkylethersulfat.

V = Verbrauch an Benzethoniumchlorid-Lésung (0,004 mol - L) in Millilitern
e = Einwaage in Gramm.

Als Wiederholpréazision wurde srei = 0,59 Prozent (n = 6) ermittelt.

3. Hinweis

Sofern keine Angaben gemacht werden, erfolgen die Priifungen nach den
Methoden des jeweils glltigen Arzneibuchs.

4. Literatur

DAC/NRF 2016/2
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