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I - SINONIMIA: Corahte constituido principalmente do sal sédico do acido 6-hidroxi-5-[2-(4-
sulfofenil)diazenil]-2- naftalenossulfénico (2:1) - amarelo creptisculo — sobre substrato de alumina.

Il - FORMULA MOLECULAR: C1H10N2Naz07S:

Ill - PESO MOLECULAR: 452,36. ‘
~ ‘ ~ I
IV - ESPECIFICACAO E REFERENCIA BIBLIOGRAFICA

DESCRICAO: Pé fino, amarelo-alaranjado. Higroscopico.
. armacopéia Brasileira, 5°. ediga"t‘p, 2010 - pag. 610 !

2. SOLUBILIDADE: Praiicamente insoltvel em agua e em etanol. Soluvel em hidréxido de sédio 1M,

porém o corante decompde-se lentamente em pH alcalino.
Farmacopéia Brasileira, 5°. ediga’?, 2010 — pag. 610
|

3. IDENTIFICACAO ‘

3.1. Ultravioleta (UV): O espectro de UV obtido com a solugdo amostra corresponde ao obtido com a
solugio padréo. | ‘

3.2. fon Aluminio: Positivo.

Farmacopéia Brasileira, 5°. edig:é?, 2010 — pég. 610

4. CORANTES SUBSIDiARIOS: A mancha principal da solu¢do amostra corresponde em posigao, cor
e intensidade aquela obtida com a solugdo padrao, e as manchas secundarias ndo devem ser mais
intensas que as solugodes diluidas de amostra e padriao (Maximo 5%). ‘
Farmacopeia Brasileira, 5°. edigéb, 2010 - péag. 610

5. PERDA POR SECAGEM: Maximo 20%.
Farmacopéia Brasileira, 5°. edigdo, 2010 — pég. 610
‘ .-»»..-,_—-‘:m“"\‘:“

RESIDUO DE IGNIGAO: 40 a 55%. e : o

Farmacopéia Brasileira, 5°. edig&o, 2010 — pag. 610 | Farm an g Jin n OE? m

' | gistema de Gestao da Qualidace |

7. CLORETOS E SULFATOS: Maximo 2%. \ S :_'jl “;* T 0 ﬂQNT’Q("%ALA3

Farmacopéia Brasileira, 5°. edigdo, 2010 — pag. 610 *CQ%’”& A N}[\ GUNIRV-T " )
W

‘ | D
|

8. TEOR: 95 a 105% do teor do corante declarado no rétulo.

Farmacopéia Brasileira, 5°. edigdo, 2010 — pag. 610
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V - CONDICOES GERAIS v ’
EMPACOTAMENTO E ESTOCAGEM: Preservar em recipiente bem fechado, protegidos da luz.

EMBALAGEM: As embalagens contendo o material devem se encontrar em perfeito estado de integridade,
limpas e rotuladas.

ROTULAGEM: Todas as embalagens do material devem conter os seguintes itens:
a) Nome do material;
b) Namero do lote do fabricante;
c) Nome do fabricante e pais de origem;

d) Nome do fornecedor; ‘
e) Data de fabricagao e data de validade do fabricante.

L _JDO ANALITICO: Todo Material devera vir acompanhado do Laudo Analitico do Fabricante, contendo
os testes, com as especificagdes, os resultados obtidos e as respectivas referéncias. Nao devera ser
recebido nenhum material sem o Laudo Analitico do Fabricante. Deverd conter também os dados de
identificagdo dos materiais como nimero de lote, quantidade, nimero de volumes, data de fabricagao e data
de validade. Este documento devera ser assinado e datado pelo responsével pelo Controle de Qualidade,

acompanhado pelo cargo e nome por extenso.
TRANSPORTE: O material deve ser transportado em veiculo fechado e limpo.

AMOSTRAGEM: Conforme POP CTM - 11.CQL.133 — Matéria-Prima — Amostragem para Analise e
Referéncia. ‘

PRAZO DE VALIDADE: Deve ser no minimo, 70% do prazo original do fabricante.

4 A
e R
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VI - METODOLOGIA |
\

1. DESCRIGAO: P6 fino,iamarelo-alaranjado. Higroscopico.
Observar a amostra visualmente sobre folha de papel branco.

Marcia Sousa

l

2. SOLUBILIDADE: Pratijcamente insolvel em agua e em etanol. Soltvel em hidréxido de sodio 1M, porém
o corante decompde-se lentamente em pH alcalino.

Proceder conforme MG 076. & m
1 %, Ky
" | A
3. IDENTIFICACAO | 1, % G"’%?f 2 1
de, aigobtido com a

3.1. Ultravioleta (UV): O espectro de UV obtido com a solugdo amostra correspjon
solugao padréao. \ )

\ ‘ <Ly
2 1.1, Reagentes e Solucdes NFERE M OOR
, _otato de Amébnio PA. |

Hidréxido de Sédio 1M: donforme pasta de solugoes.

Acetato de Aménio 0,02:M: Pesar com exatiddo 1,54g de acetato de aménio para balao volumétrico de
1000mL. Dissolver e completar o volume com agua. Homogeneizar. Ajustar o pH para 5,6.

3.1.2. Solugédo Padrao | |

Pesar com exatiddo 20mg de padrdo Corante Amarelo Crepusculo e transferir para baldao volumétrico de
100mL. Dissolver e completar o volume com hidréxido de sédio 1M. Tomar uma aliquota de 5mL e transferir
para baldo volumétrico de 100mL. Completar o volume com solugédo de acetato de aménio 0,02M.

Homogeneizar. Concentr?géo = 0,01mg/mL.

\
Nota 1: Ler imediatamente ap6s o preparo.
' \

3.1.3. Solugdo Amostra | ‘
Pesar com exatiddo 20mg de amostra e transferir para balao volumétrico de 100mL. Dissolver e completar o

volume com hidréxido de sédio 1M. Tomar uma aliquota de 5mL e transferir para balao volumétrico de
100mL. Completar o volume com solugdo de acetato de aménio 0,02M. Homogeneizar. Concentragao =

0.01mg/mL. !

E ~ wRas
Farmanguinhos
_ _ , Sletema de Gestao da Qualidade | |
Nota 2: Guardar as solugdes padrdo e amostra para o item Teor. g CO.@Q?E&O df:?‘ia“@"? ‘ 1
| ‘ COPIA NAO CONTROLADA|

| "N

3.1.4. Procedimento i
Fazer o espectro de fabsorgéo da solugdo padrdo e da solugdo amostra, respectivamente, em

espectrofotometro UV/VIS na faixa de 200 a 700nm. Observam-se maximos em cerca de 211, 234, 312 e
481nm e minimos em 21§, 286, e 348nm. ‘

Nota 1: Ler imediatamente épés 0 preparo.

RO |

3.2. ion Aluminio: Positivo.

3.2.1. Reagentes e Solugdes

Acido Acético 30% (p/v). Conforme Pasta de Solugoes.

Solugao de Morina a Brﬁg/mL e Etanol (Solugao Etandlica de Morina 30mg/10mL). Conforme Pasta de

Solucoes (preparar antes%do uso).
|

3.2.2. Procedimento |
Pesar 150mg da amostra e transferir para bécher de 50mL. Adicionar 20mL de acido acético 30% (p/v) a

quente, até que a solugé¢ fique apenas opalescente. Esfriar e dividir a solugao em dois tubos de ensaio. A
um dos tubos de ensaio adicionar 2mL de solugao de morina a 3mg/mL e etanol, recém preparada.
Observar a fluorescéncia verde que se desenvolve sob luz UV (254nm), comparando com o tubo sem

reativo. |

|
| Pagina 3 de m




. .
0 I - Focessd « 353N 303 /Jol3 39

MW : e MONOGRAFIA N° MR- 086/

Matéria Prima: CORANTE AMARELO ALUMINIO LACA FDC 6

Marcia Sousa ‘ Solange Carvalho ﬁ Maria Licia Morley
{ &WJ 4 M
&7 N

. \ v . ———
4. CORANTES SUBSIDIARIOS: A mancha principal da solugdo amostra corresponq,eoa ,eﬂm%posigéo, corle

intensidade aquela obtida com a solu¢do padrdo, e as manchas secundarias nio deveﬁio.gé};’@aj\s intensas
(2. C Lot ] ;

R

que as solucdes diluidas de amostra e padrao (Maximo 5%). . 6;6,‘/'- Ve
. 5 O
75% “/;;- Q?
- o0
4.1. Reagentes e Solugdes chf‘g; O,VC‘&
N
%
%

Alcool Butilico PA. 7S
Alcool Etilico PA. IFERE MRS A Al

Hidréxido de Aménio PA. ﬁ ‘

Hidréxido de Sédio 0,5M. Conforme Pasta de Solugoes.

4.2. Solugdo Amostra Concentrada

Pesar com exatidao 250mg de amostra e transferir para baldo volumétrico de 10mL. Dissolver e completar o
volume com hidréxido de sédio 0,5M. Homogeneizar. Concentragao = 25mg/mL. ‘

4.5. Solugdo Amostra Diluida
Tomar uma aliquota de 1mL da solugido amostra concentrada e transferir para balao volumétrico de 20mL.
Completar o volume com hidréxido de sédio 0,5M. Homogeneizar. Concentracao = 1,25mg/mL.

4.4. Solugao Padrao Concentrada ‘
Pesar com exatiddo 50mg de padrdo de corante Amarelo Crepusculo e transferir para balao volumeétrico de
10mL. Dissolver e completar o volume com hidréxido de sédio 0,5M. Homogeneizar. Concentracao |=

5mg/mL.

4.5. Solugdo Padrao Diluida
Tomar uma aliquota de 1mL da solugdo padrdo concentrada e transferir para balao volumétrico de 20mL.
Completar o volume com hidréxido de sédio 0,5N. Homogeneizar. Concentragao = 0,25mg/mL.

4.6. Parametros Cromatograficos

Fase estacionaria: Placa Cromatogréfica F-254 ou equivalente revestida com uma camada de 0,25mm de
silica gel. ‘

Eluente: Transferir 50mL de alcool butilico, 25mL de alcool etilico, 25mL de 4gua e 10mL de hidréxido de
amonio, medidos separadamente, para proveta de 250mL. Homogeneizar.

.. Procedimento

Marcar em uma placa cromatogréfica uma linha de 2cm do final e outra de % da extensao da placa. Aplicar,
em duplicata, 2pL das solugdes amostra e padrao (concentrada e diluida). Colocar em cuba cromatografica
previamente saturada com o eluente. Desenvolver o cromatograma. Retirar a placa da cuba, deixar secar
ao ar. Examinar sob luz ambiente e luz UV (254nm). A mancha principal obtida com a solugao amostra
concentrada corresponde em posicéo, cor e intensidade aquela obtida com a solucao padrao concentrada.
As manchas secundarias obtidas com a solugdo amostra concentrada ndo devem ser mais intensas que
aquelas obtidas com as soluges diluidas de amostra e padrao. Maximo 5,0%.

5. PERDA POR SECAGEM: Maximo 20%.
Pesar com exatiddo 500mg de amostra (P+) e transferir para pesa filtro previamente tarado (Po). Secar a
120°C por 4 horas ou a 135°C por 3 horas. Proceder conforme descrito no MG 008. Esfriar. Pesar (P2).

Determinar o peso da amostra seca (Ps). S

Calculo: - 1‘
(P1-P3) Farmanguinhos |

Po=penfe P1 i | Sistema de Gestao da Qualidade |
IcAPIA NAO CONTROLADA]

Onde: L |

P, = Peso do pesa filtro previamente tarado, em g.
P, = Peso da amostra tal qual, em g.

P, = Peso do pesa filtro + amostra seca, em g.

P; = Peso da amostra seca, em g.

Pagina 4 de|10
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6. RESIDUO DE IGNICAO: 40 a 55%.
Pesar 100mg de amostra (P1) e transferir para cadinho previamente tarado (Po). Ignitar a 800°C por 2 horas.

Proceder conforme descrito no MG 011. Esfriar. Pesar (P2). Determinar o peso do residuo (P3).
Calculo:

Psx100 _

P3=P2-Po %
P1
Onde:
P, = Peso do cadinho previamente tarado, em g.
P = Peso da amostra tal qual, em g. U
P> = Peso do cadinho + residuo, em g. 4_,’»\%8;;;:‘//,‘
; <A Og, 157 Az
Ps; = Peso do residuo, em g. % %0 %
| &«3000{:4’/}, %
\ 7 e L"‘p Y Vel
CLORETOS E SULFATOS: Maximo 2%. ’*’.9(5’«@//@25»
S

7.1. Reagentes e Solugées
Acido Nitrico PA. ! ‘
Cloreto de Bario PA. :

Acido Cloridrico SR. Conforme pasta de solugoes.
Nitrato de Prata 0,1N Solucdo Volumétrica. Conforme pasta de solugoes.

Al

Acido Nitrico 25% (v/v): Tomar uma aliquota de 38,5mL de &cido nitrico P.A e transferir para balao
volumétrico de 100mL, contendo 25mL de agua. Completar o volume com agua. Homogeneizar.

Cloreto de Bério 12% (p/v): Pesar com exatidao 12g de cloreto de bario e transferir para baldo volumétrico
de 100mL. Dissolver e completar o volume com dgua. Homogeneizar.

7.2. Solugdo Amostra |
Pesar 10g da amostra (P+) e transf
minutos. Filtrar. Guardar o filtrado.

erir para becher de 500mL. Adicionar 250mL de agua. Agitar por |30

7.3. Cloretos
Transferir 50mL do filtrado (item 7.2) para bécher de 500mL. Adicionar 150mL de agua (Diluir para 200mL

__m é&gua) e 8mL de 4cido nitrico 25% (v/v). Titular com nitrato de prata 0,1N solugdo volumétrica e
determinar potenciometricamente o ponto final. Usar eletrodo combinado de prata. Cada mL de nitrato|de

prata 0,1N solugéo volumétrica é equivalente a 5,85mg de cloreto de sodio.

Calculo: | :
Farmanguinhos

Slstema de Gestao da Qualldade |

COPIA NAQ CONTROLADA|

V x Fc x5,85x100
P1

= Cloreto (%)

Onde: 1
V = Volume gasto de solugéo de nitrato de prata 0,1N na amostra, em mL.

Fc = Fator de corregao da solugao de Nitrato de Prata 0,1N.
P; = Peso da amostra, em mg.

7.4. Sulfatos ‘
Transferir 50mL do filtrado (item 7.2) para bécher de 500mL. Diluir a 300mL com 4gua. Acidificar com &cido

cloridrico SR e mais 1mL em excesso. Aquecer até fervura e adicionar sob agitagao, gota a gota, 25mL|de
cloreto de béario 12%(p/v). Deixar em repouso durante 4 horas. Filtrar em papel de filtro quantitativo e lavar o
filtro com &gua quente. Secar o papel com residuo e calcinar em cadinho previamente tarado (Po), em mufla

a 500°C por 1 hora. Esfriar. Pesar (P2). Determinar o peso do residuo calcinado (P3).

[7 | Péagina 5 de M
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Calculo:

Ps = Pa- Po P3 x 0,6/285 x 100 _ Sulfatos (%)
1

Onde:

P, = Peso do cadinho previamente tarado, em mg.
P = Peso da amostra, em mg.

P, = Peso do cadinho + residuo, em mg.

P5; = Peso do residuo, em mg.

7.5. Calculo da Soma de Cloretos e Sulfatos:
Moretos + Sulfatos = %. ‘ot

7 A e

& Y F o

P R 5 J 7

8. TEOR: 95 a 105% do teor do corante declarado no rotulo. Ko 61,&/;5@;9??

8.1. Reagentes e Solugdes {ia“uf %g’f/;@o
Conforme item 3.1.1. oS
Léo,
(4

N—

8.2. Solugao Padrao

Conforme item 3.1.2. CONFERE Co OORIG’NAL
8.3. Solugdo Amostra '
Seguir o preparo conforme item 3.1.3. Pesar em duplicata.

8.4. Procedimento ;
Determinar a absorbancia da solugdo padrao e da solugdo amostra em espectrofotémetro UV/VIS em célula

de 1cm em comprimento de onda méximo em cerca de 481nm, usando acetato de aménio 0,02M como
branco.

Calculo: = int A\ |1
Ax Pe | Farmanguinnos | |
—x—xPot =% | Sistema de Gestao da Qualidadg |
Ea ICOPIA NAQ CONTROLADA|
Onde: f

A = Absorbancia do corante Amarelo Aluminio Laca FDC 6 na solugao amostra.
Ae = Absorbancia do corante Amarelo Aluminio Laca FDC 6 na solugao padrao.
Pa = Peso da amostra, em mg.

Ppr = Peso do padrao, em mg.

Pot = Poténcia do padrao, em %.

Método Alternativo: Quando ndo se dispuser de padrdo comparativo de corante Amarelo Crepusculo de
pureza conhecida, calcular o teor pela expressao: ‘

Calculo:
Aa x 100

=Teor(%)
564 x Pa

Onde:
A = Absorbancia da solugao amostra.
Pa = Peso da amostra, em g.

VIl - DISTRIBUICAO

Controle da Qualidade - 01.

Péagina 6 de 1(M
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VIII - HISTORICO DE REVISOES

08 | 032014 | Especlflcagao e Referéncia Bibliografica Karina Ana Atualizagio
4 Identificacao ! Rocha Paula conforme
4.2 | DE: Aluminio. Bandeira Farmacopéia
PARA: Desenvolve uma quorescenma verde Brasileira 5° Ed.

sob a luz ultravioleta.

5 quantes Subsidiarios

Mudanga DE: Maximo 5,0%.

PARA: A mancha principal obtida com a
solugao amostra concentrada possui 0 mesmo
Fif‘ cor e intensidade daquela obtida com a
solugao padrdo concentrada. As manchas
secundérias obtidas com as solugdo amostra
concentrada ndo devem ser mais intensas que

aquelas obtidas com as solugbes diluidas de o vz,
am,ostra e padrao (maximo 5,0%). "0,2,4/;. “%
| 14,5855 %

6 Mudanga DE: A 5,00,
SubstanCIas volateis: Maximo 20,0%. °»‘-:,of-” QV"""» :
PARA: \,/é‘ Co
Perda por Secagem: Maximo 20%. AN/

\

7 Mudanca DE: C NFERE
CLORETOS E SULFATOS SOLUVEIS
Maximo 2%.

PARA: CLORETOS + SULFATOS Méaximo
2,0/%. I PPV
| | Farmapgui °3”‘3““

Sistema de Ggstao da Q U
cOPIA NAO CON “{’:{&., LAE’

|
|
|
|
|
\

----- Alteragao do cédigo do sistema do produto no Alda Alda Adequacao ao
09 | 06/2016 cabegalho DE: 30.33.06.078-1 Valéria Valéria novo Sl - SAP
PARA: 5.000.000.091
|
----- Atualizacdo da monografia sem alteracdo da| Solange Marcia Atualizagao por
referéncia bibliogréfica. Carvalho | Sousa vencimento da
documentagao. |

IV |ESPECIFICACAO E REFERENCIA
BIBLIOGRAFICA:
\

Estes itens foram

-—-- | Exclus&o do item COR. incluidos no item
| ; DESCRIGAO

1. DE$CRI(}A0 atendendo a nova

MUDANCGCA DE: “P¢ fino e higroscépico”. apresentacao da
PARA: “P6 fino, amarelo- alaranjado especificacao

ngroscoplco”

Péagina 7 de 10 J
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N | DATA | mEm | DESCRICAODAALTERAGAD oo ieofOie il ol JUST FICATVA |
06/2016 3. IDENTIFICAGAO Solange Marcia Adequagao ao
MUDANCA DE: Carvalho Sousa novo padrao de
Conforme Espectrofotometria de Ultra-Violeta. texto utilizado. |

Desenvolve uma fluorescéncia verde no Ultra-
Violeta (254nm).

PARA: Adequacao ao
3.1. |Ultravioleta (UV): O espectro de-UV obtido novo padrao de
com a solugdo amostra corresponde ao texto utilizado.

obtido com a solug&o padréo.
3.2. |lon Aluminio: Positivo.

------ Os testes de: PERDA POR SECAGEM, Adequacao ao
RESIDUO DE IGNICAO, CLORETOS E texto apresentado
SULFATOS, E TEOR tiveram seus resultados na FB - 5%d.

modificados com a retirada da casa decimal
passando a apresentar somente 0 ndmero

inteiro.

V | CONDICOES GERAIS )
MUDANGCA DE: “LAUDO ANALITICO: Todo Adequacao a
Material devera vir acompanhado do Laudo l_'otina, tendo em
Analitico do Fabricante, contendo no minimo vista que algumas

analises sao

os testes previstos na monografia com as !
realizadas apenas

especificagoes, resultados obtidos e as

respectivas referéncias...” RN . Farmar‘:o:;inhos
PARA: “LAUDO ANALITICO: Todo Material c“@GHJ %, g i
devera vir acompanhado do Laudo Analitico do o8 _,g,;f"@;,lf?o
Fabricante, contendo os testes, com as “»‘?f?afb&
especificagdes, os resultados obtidos e as A s
respectivas referéncias...” OR G AL
VI |METODOLOGIA C ﬁFERE COM
= Adequacao do
1. |DESCRICAO texto para melhor
Inclusdo da informagdo: “Observar a amostra entendimento da
visualmente sobre folha de papel branco”. técnica.

2. |SOLUBILIDADE
Inclusdo da informacéo: “Proceder conforme

MG 076".

D

r———

Farmangumms

Istema de Gestao da Q
A NAO ”‘C)N“f’ Ue,lcadq

3. |IDENTIFICACAO
3.1. |Ultravioleta

e ——

Incluséo de todos os reagentes utilizados no
teste.

3.1.2. | Solugdo Padrao Adequacgao da
MUDANGA DE: “Pesar com exatidao 0,05g de técnica conforme
padrdo Amarelo ... e transferir para balao o texto
volumétrico de 200mL". apresentado na
PARA: “Pesar com exatiddo 20mg de padrao FB - 5%d.

Corante Amarelo Crepusculo ... € transferir
para baldo volumétrico de 100mL".

ﬁ Péagina 8 de 1OJ
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3.2

3.21.

3.2.2.
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Solucao Amostra |

MUDANGA DE: “Pesar com exatidao 0,059 da
amostra ... e transferir para baldo volumétrico
de 200mL”".
PARA: “Pesar com exatiddo 20mg da amostra
..|e transferir para baldo volumétrico de

100mL”.

fon Aluminio

Inclusdo do nome do reagente: “Solugéo de
Morina a 3mg/mL e Etanol” ao lado da solugéo
“Solugéo Etanélica de Morina 30mg/mL”.
PARA: bécher de 50mL.

Procedimento ‘

MUDANGCA DE: “Adicionar 20mL de Acido
Acético 30% e aquecer até que a solugéo...”.
PARA: “Adicionar 20mL de Acido Acético 30%
(p{v) a quente, até que a solugdo...".

CORANTES SUBSIDIARIOS

|
Inclusdo das concentragdes das solugdes
testes.

Parametros Cromatograficos
Inclusdo da informagao: “ medidos
separadamente” na preparagéo do eluente.

PERDA POR SECAGEM
Incluséo do calculo do Ps.

RESIDUO DE IGNICAO
Ingluséo do célculo do Ps.

CLORETOS E SULFATOS

Reagentes e Solugdes

Inclusdo de todos os reagentes utilizados nos
testes.

Substituigdo da aliquota retirada de 4&cido
mtnco PA. na preparagao da solugéo de acido
nItI’ICO a 25% (v/v) de 25mL para 38,5mL.
Mudanga no simbolo de PA para P1 na
denominagéo do peso de amostra a ser obtido

para o teste.

Sulfato

MUDANGCA DE: Adicionar 300mL de agua’
PARA: Diluir a 300mL com agua”.

Incluséo do célculo do P3.

;

Inclusdo da soma do calculo de Cloretos e
|

Sulfatos.
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8.3 |Solucdao Amostra Carvalho Sousa novo padrdao de |
MUDANCA DE: conforme item 3.1.3 texto utilizado
PARA: Seguir o preparo conforme item 3.1.3.

Pesar em duplicata.

8.4 |Procedimento
Detalhamento da absorvancia da amostra e
padrao conforme texto presente nessa
monografia.

------ ALTERAGAO DOS RESPONSAVEIS Mudanca dos
PELAS ASSINATURAS responsaveis
Elaboragao (CQ): Ana Paula Bandeira para pelos setores.
Marcia Sousa.

Andlise critica (CQ): Karina Rocha de Souza
para Solange Carvalho.
Aprovacdo (GQ): de Ana Cristina Nardacci
para Maria Cristina Milen.
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