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REPUBLICA ARGENTINA

CLORHIDRATO DE CIPROHEPTADINA

Sustancia de Referencia para Ensayos Fisico-Quimicos

(Control N° 184023)

Clorhidrato de 4-(5H-dibenzo[a,d]cicloheptano-5-ilideno)-1-metilpiperidina, sesquihidrato

CoiHxN. HCI. 11 H,0 P. Mol.: 350,89
2

Descripcidn: polvo blanco cristalino.

Pérdida por secado: 8,06 % (determinaciones efectuadas: 6; coeficiente de variacién: 0,73
%).
Temperatura: 100 °C.
Presion: no mayor de 5 mm de Hg.
Tiempo: hasta peso constante.
Después de desecada la sustancia, los pesafiltros se colocan una hora en desecador,
sobre gel de silice, antes de ser pesados.

Espectro de absorcion infrarrojo:
Mull en parafina liquida.
Equipo: Perkin Elmer IR 225.
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Espectro de absorcion ultravioleta:

Concentracion de la solucién: 0,0032 % p/v en alcohol etilico de 96°.
Cubetas de 1 cm de paso Optico.

Barrido UV entre 220 y 350 nm.

Equipo: espectrofotbmetro Perkin EImer, modelo 402.
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LONGITUD DE ONDA 286 nm

Coeficiente de extincion especifica:

E 1%, 1 cm = 3575, determinado a 286 nm en soluciéon de alcohol etilico de 96° y
calculado con respecto a la sustancia secada (ensayos efectuados: 9; coeficiente
de variacion: 0,31 %).

Concentracion de la solucién: 0,0011 % p/v.

Equipo: espectrofotbmetro Shimadzu, modelo QV-50.

Acidez: cumple el ensayo.
Método: USP XXI

Metales pesados: < 10 ppm, expresados como Pb.
Método: Farmacopea Argentina VI Ed., ensayo II.

Cenizas sulfaricas: < 0,05 %.
Método: Farmacopea Francesa IX Ed.



Cromatografia en capa delgada:

Cromatografia ascendente.

Fase fija: gel de silice — cromatofolio PL de gel de silice 60 Fzs4, Merck, Art. 5735.

Activacion: 1 hora a 105 °C.

Fase movil: cloroformo — metanol (9+1).

Disolvente de la muestra y del testigo de la impureza: cloroformo.

Sustancia A (muestra): Clorhidrato de Ciproheptadina.

Concentracién de la solucién de A: 25 mg/ml.
Volumenes sembrados: @) 10 ul, b) 20 uly c) 40 pl.
Cantidades sembradas: a) 250 pug, b) 500 pug y ¢) 1000 nug.

Sustancia B (testigo de la impureza): Dibenzocicloheptatrieno BPCRS, Batch 1045.
Concentracién de la solucién de B: 0,01 mg/ml.

Volumenes sembrados: d) 10 ul; ) 20 ul y f) 40 pl.
Cantidades sembradas: d) 0,1 ug; €) 0,2 ug y f) 0,4 ug.

Condiciones de desarrollo: camara previamente saturada y corrida de 17 cm a partir del
punto de siembra. Con anterioridad a las siembras se recomienda efectuar una
corrida con la fase mévil mencionada para eliminar la interferencia que pudiera
producirse por aparicién de una banda a Rf = 0,74.

Revelado: rociar el cromatofolio con solucién de acido sulfarico al 10 % p/v en alcohol
etilico de 96°; calentar a 110 °C durante 30 minutos y luego observar
inmediatamente bajo luz UV de 366 nm.

Resultado: Rf de la mancha principal = 0,38.

Para las tres cantidades sembradas de la solucién de A (a, b y c) se detectan la
mancha principal y cinco impurezas, cuatro de Rf inferior cuyos valores
aproximados son: 0,01; 0,05; 0,1 y 0,17; y una de Rf superior cuyo valor
aproximado es 0,74.

Para la solucién de B, se detectan las manchas correspondientes a las tres
cantidades sembradas (d, e y f).

La impureza de Rf = 0,74 corresponde a Dibenzocicloheptatrieno. Por
comparacion de dicha impureza, presente en las siembras de la solucion de A (a,
b y ¢), con manchas producidas por las siembras de la solucién de B (d, e y f), la
misma ha sido estimada en el orden del 0,2 %.

Valoraciéon: 100,4 % (calculado para la sustancia secada; determinaciones efectuadas: 11;

coeficiente de variacion: 0,08 %).
Método: titulaciébn en medio no acuoso, empleando HCIO4 0,1 N en acido acético glacial
como valorante y a - Naftolbenceina como indicador. USP XXI.

Conservacion: esta Sustancia de Referencia debe conservarse al abrigo de

la luz, en envase herméticamente cerrado, a 5 °C + 3 °C y en ambiente de
baja humedad

la Sustancia de Referencia Ciproheptadina Clorhidrato estd destinada
exclusivamente a ser usada en ensayos fisico-quimicos y no debe ser utilizada para
consumo humano o animal. El riesgo y las eventuales consecuencias de su uso con
propositos diferentes al previsto sera exclusiva responsabilidad del usuario.



