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CLORHIDRATO DE PSEUDOEFEDRINA

Sustancia de Referencia para Ensayos Fisico-Quimicos

(Control N° 111007)

Clorhidrato de (1S, 2S)-2-(metilamino)-1-fenilpropan-1-ol

C1oH15NO . HCI P. Mol.: 201,7
Descripcidn: polvo cristalino blanco.

Espectro de absorcion infrarrojo:
Sustancia tal cual.
Equipo: espectrometro FT-IR Perkin Elmer, modelo Spectrum Bx.
Disco de KBr.
Concentracion: aproximadamente 1 mg en 100 mg de KBr.
(Ver espectro adjunto).

Pérdida por secado: 0,03 % (Determinaciones efectuadas: 7; desviacion estandar: 0,03).
Temperatura: 105 °C.
Tiempo: 4 horas.

Acidez o alcalinidad: cumple con el ensayo de F A 7, Vol. Il

Rango de fusidn: 183,2 a 184,1 °C (Promedio de 7 determinaciones).
Realizado sobre sustancia previamente secada al vacio sobre gel de silice, durante 24
horas a temperatura ambiente.
Capilar colocado en el bafio térmico 10 °C antes del comienzo de la fusién, con velocidad
de calentamiento de 1 °C/minuto.
Equipo: Buchi, modelo 510.



Espectro de absorcion ultravioleta:

Precauciones: no exponer la sustancia ni sus soluciones a la luz.

Concentracion de la solucion: 0,1 % p/v en el disolvente.

Disolvente: metanol - solucion reguladora de pH 4,0 (5:95).
Preparacion de la solucion reguladora de pH 4,0: disolver 11,6 g de acetato de
amonio en aproximadamente 900 ml de agua destilada. Ajustar a pH 4,0 con
acido acético glacial, completar a 1 litro con agua destilada y mezclar.

Blanco: disolvente.

Cubetas de 1 cm de paso oOptico.

Slit: 1.

Barrido UV entre 230 y 300 nm, efectuado con velocidad lenta.

Equipo: espectrofotbmetro Shimadzu, modelo UV 2101 PC.
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Absorbancia:
Concentracion de las soluciones, disolvente, cubetas, slit, equipo y precauciones idem

espectro de absorcion ultravioleta.

A:251,0 nm
A = 0,726 (Determinaciones efectuadas: 10; desviacion estandar: 0,004).
A 256,8 nm
A = 0,923 (Determinaciones efectuadas: 10; desviacion estandar: 0,003).
A 262,7 nm
A = 0,727 (Determinaciones efectuadas: 10; desviacion estandar: 0,003).
Rotacion éptica especifica: [ a ] 25 °C, D = + 61,6° (Determinaciones efectuadas: 7,
coeficiente de variacion: 0,16 %).

Concentracién de la solucion: 5 % p/v en agua destilada.
Equipo: polarimetro Rudolph Research, modelo Autopol IlI.



Estimacidén de impurezas presentes por cromatografia liquida de alta eficacia:

Precauciones: no exponer la sustancia ni sus soluciones a la luz.

Equipo: cromatégrafo liquido de alta eficacia Shimadzu, modelo LC-20A, con procesador
de datos LabSolutions.

Columna: Phenomenex Luna Phenyl - Hexyl; longitud: 25,0 cm; didmetro interno: 4,6 mm;
didmetro de particula: 5 um.

Longitud de onda: 257 nm.

Temperatura: 30 °C.

Fase movil: metanol — solucién reguladora de pH 4,0 (5:95).
Preparacion de la solucion reguladora de pH 4,0: disolver 11,6 g de acetato de
amonio en aproximadamente 900 ml de agua bidestilada. Ajustar a pH 4,0 con
acido acético glacial, completar a 1 litro con agua bidestilada y mezclar.

Flujo: 1,5 ml/minuto.

Disolvente de la muestra y del testigo: fase mévil.

Muestra: Clorhidrato de Pseudoefedrina.
Concentraciéon de la muestra: 3,2 mg/ml.
Preparacion de la muestra: pesar exactamente alrededor de 80 mg de Clorhidrato
de Pseudoefedrina, transferir a un matraz aforado de 25 ml, llevar a volumen con
fase mévil y mezclar.

Testigo: Clorhidrato de Efedrina, Sustancia de Referencia INAME Control N° 182017.

Solucién testigo: Clorhidrato de Pseudoefedrina + Clorhidrato de Efedrina.
Concentracion de la solucién testigo: 3,2 mg/ml + 3,2 x 10 ° mg/ml (0,1 % de
Clorhidrato de Efedrina con respecto al Clorhidrato de Pseudoefedrina).

Volumen inyectado de las soluciones de muestra y de testigo: 50 pl.

Resultado: se detecta la presencia de tres impurezas.

Tiempo de retencién aproximado % de area respecto
(minutos) del area total
Impureza desconocida 1,7 0,004
Impureza desconocida 2,1 0,001
Efedrina 19,6 no se detecta**
Pseudoefedrina 20,6 pico principal
Impureza desconocida 26,8 0,226

**No se detecta la presencia de Efedrina, por lo tanto, de acuerdo a la sensibilidad del
método, la eventual presencia de dicha impureza expresada como porcentaje en masa
respecto de la muestra seria menor a 0,1 %.

Impurezas totales estimadas: 0,23 %.

Analisis térmico: la pureza estimada por Calorimetria Diferencial de Barrido, sobre sustancia

tal cual, fue de 99,97 moles %. (Determinaciones efectuadas: 3; coeficiente de variacion:

0,02 %).

Equipo: termoanalizador Mettler Toledo, modelo DSC 821€.

Se emplearon crisoles de aluminio de 40 ul cerrados, con tapa perforada y con atmdsfera
de nitrégeno (caudal: 170 ml/min).

Temperatura inicial: 173 °C.

Velocidad de calentamiento: 2 °C/minuto.

Temperatura de fusion de los ultimos cristales: 183,4 °C (Determinaciones efectuadas: 3;
coeficiente de variacion: 0,06 %).



Valoracion: 100,4 %; calculado sobre la sustancia secada (Determinaciones efectuadas: 9;

coeficiente de variacion: 0,28 %).

Método: titulacion potenciométrica con solucion de hidroxido de sodio 0,1 N.

Patrén primario: biftalato de potasio.

Disolvente de la muestra: alcohol absoluto — solucién de acido clorhidrico 0,01 N (30:5).

Disolvente del patron primario: agua libre de dioxido de carbono - solucion de é&cido
clorhidrico 0,01 N (90:10).

Volumen de disolvente para muestra y para patron primario: 50 ml.

Equipo: titulador automético Metrohm, modelo Titrino DMS 716.

Electrodo de vidrio combinado: Metrohm 6.0228.000.

Efectuar las correcciones por blancos tanto para la valoracion de la solucion titulante,
como asi también para la valoracion de la sustancia.

Precauciones: durante todo el procedimiento, no exponer la sustancia ni sus
soluciones a la luz.

Conservacion: esta Sustancia de Referencia debe conservarse al abrigo de la luz, en envase
herméticamente cerrado, a 6 °C + 2 °C y en ambiente de baja humedad.
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