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I - SINONIMIA: Corante Fénstltwdo principalmente sal sédico do acido 7-h|d|’0XI-8 -[2-(4-sulfo-1
naftalenil)diazenil]-1 3- naftalenodlssulfomco 3: 1) vermelho ponceau 4R — sobre substrato de ‘

alumina.

Il - ESPECIFICACAQO E;REFERENCIA BIBLIOGRAFICA:

1. DESCRICAQ: Pé fino, avermelhado. ngroscoplco
Farmacopéia Brasileira, 5° ed/gao 2011, pag. 1375.

2. SOLUBILIDADE: Praticamente insoltivel em agua e em etanol. Soltivel em hidréxido de sédio 1M,

orém o corante decompde-se lentamente neste pH alcalino.
Farmacopela Brasileira, 5° edlg:ao 2011, pag. 1375.

3. IDENTIFICAGAO:

3.1. Ultravioleta (UV): O espectro de UV obtido com a solucdo amostra corresponde ao obtido com ;

a solucéo padrao. ‘ 1

3.2. fon Aluminio: Positivo.
Farmacopéia Brasileira, 5° edigdo, 2011, pdg. 1375.

4. CORANTES SUBSIDIARIOS A mancha principal obtida com a solugao 1 corrgsponde em
posicao, cor e intensidade aquela obtida com a solugéo 2. As manchas secundaﬁa;‘lolﬁigas com ?
solucdo 1 ndo devem ser mais intensas do que aquelas obtidas com a solucap 036,9, ﬁo}ugao 4

(Maximo 2%). LA (,
Farmacopéia Brasileira, 5° edigdo, 2011, pdg. 1375. A «:?u/ ,;V -
‘.70 e S
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5. PERDA POR SECAGEM: Maximo 20,0%
Farmacopéia Brasileira, 5° edi¢do, 2011, pag. 1375.

6. RESIDUO DE IGNICAO: 40,0 a 55,0% QGNFERE CG& 0%
Fannacopéia Brasileira, 5° edigdo, 2011, pag. 1375. RN :

.. CLORETOS E SULFATOS: Maximo 2% de cloretos mais sulfatos.
Farmacopéia Brasileira, 5° edi¢do, 2011, pdg. 1375.

etz

il

8. TEOR: Minimo 95,0% e Maximo 105,0% do teor de corante declarado no rétulo.
Farmacopéia Brasileira, 5° edigdo, 2011, pag. 1375.
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Ill - CONDICOES GERAIS { Z
EMPACOTAMENTO E ESTOCAGEM: Preservar em recipientes bem fechados.

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

ROTULAGEM: Todas as embalagens do material devem conter os seguintes itens:
a) Nome do material;
b) Nudmero do lote do fabricante;
c) Nome do fabricante e pais de origem;
d) Nome do fornecedor;
e) Data de fabricag@o e data de validade do fabricante.

AUDO ANALITICO: Todo Material devera vir acompanhado do Laudo Analitico do Fabricante, contend

os testes, com as especificacbes, os resultados obtidos e as respectivas referéncias. Nao devera se

recebido nenhum material sem o Laudo Analitico do Fabricante. Devera conter também os dados d
identificacdo dos materiais como nimero de lote, quantidade, nuimero de volumes, data de fabricagao
data de validade. Este documento devera ser assinado e datado pelo responsavel pelo Controle d

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 Andlise e
Referéncia.

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

W
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VI - METODOLOGIA
1. DESCRICAO: P6 flno avermelhado. Higroscopico!

2. SOLUBILIDADE: Praticamente insolivel em agua e em etanol. Solivel em hidroxido de sédio 1M,

porém o corante decompde-se lentamente neste pH alcalino.

3. IDENTIFICAGAO:

3.1. Ultravioleta (UV): O espectro de UV obtido com a solugdo amostra corresponde ao obtido com a
solugéo padréo. ;

3.1.1. Reagentes e Solu¢des

Acetato de amoénio PA. |

Acetato de amdnio 0.02M (pH 5.6): Pesar com exatidao 154mg de acetato de aménio e transferir para

alao volumétrico de 100mL. Dissolver e completar o volume com agua. Homogeneizar.

3.1.2. Solucao Padrao
Pesar com exatiddo 10mg de padrdo Ponceau 4R e transferlr para baldo volumétrico de 10mL. Dissolve

e completar o volume com solugdo de acetato de amoénio 0,02M. Homogeneizar. Tomar uma aliquota d

imL e transferir para baldo volumétrico de 100mL Completar o volume com a mesma solugao.

Homogeneizar. Concentragao 0,01mg/mL.

3.1.3. Solucao Amostra
Pesar com exatiddo 100mg de amostra e transferir para baldo volumétrico de 100mL. Dissolver

completar o volume com solugdo de acetato de aménio 0,02M. Homogeneizar. Tomar uma aliquota d

imL e transferir para |baldo volumétrico de 100mL. Completar o volume com a mesma solugao.

Homogeneizar. Concentrag&o = 0,01mg/mL.

3.1.4. Procedimento

Fazer a varredura de 200 a 700nm. O espectro de absorcao da amostra no ultravioleta e visivel, eX|be

observados no espectro de solugio padrdo de ponceau 4R. 1
\
|

B

2. fon Aluminio: Positivo. | |
Farmanguinhos ||

3.2.1. Reagentes e Solugdes | |
Acido Acético 30% (p/V). Conforme Pasta de Solugoes Sistema de Gestéo da Qualidade | 1
Solugao Etandlica de Morina (3mg/mL). Conforme Pasta de Solugdes. COP A NAO CONT RQLADM \

3.2.2. Procedimento
Pesar com exatiddo 150mg da amostra e transferir para bécher de 50mL. Dissolver em 20mL de aci
acético 30%, a quente, até que a solucio fique apenas opalescente. Esfriar e dividir a solugdo em dg
tubos de ensaio. A um dos tubos de ensaio, adicionar 2mL de solugdo etandlica de morina recé
preparada. Observar a fluorescéncia verde que se desenvolve sob luz UV (254nm), comparando com

tubo sem reativo. ‘

4. CORANTES SUBSIDIARIOS: A mancha principal obtida com a solugdo 1 corresponde em posi¢ao
cor e intensidade aquela obtida com a solug@o 2. As manchas secundarias obtidas ng,(ausolugao 1 nac
devem ser mais intensas do que aquelas obtidas com a solugéo 3 e solugéo 4 (Maxnmo 2 (//o"),

)“’7?* Gé’w,i?’?’ %,
4.1. Reagentes e Solugao RO
Alcool Butilico P.A. IR M
<‘:5~°)’;"

Alcool Etilico P.A.
Hidréxido de Aménio PA.
Hidréxido de Sédio 0,5M. Conforme pasta de Solugdes.

it

(1)

W W

-

o]

maximos em 507nm, 332nm, 245nm e 215nm e minimos em 375nm, 300nm, e 238nm, idénticos aos

io
is
m
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4.2. Parametros Cromatograficos / ;
Placa Cromatoarafica: Placa Cromatografica F-254 ou equivalénte revestida com uma camada d

0,25mm de silica gel.

Fase Mével: Transferir 50mL de 1-butanol, 25mL de etanol, 25mL de agua e 10mL de hidréxido d
amoénia para proveta de 200mL. Homogeneizar.

Revelador: Luz ultravioleta (254nm).

4.3. Solucao Amostra (Solugéao 1). ‘
Pesar com exatiddo 250mg de amostra e transferir para baldo volumétrico de 10mL. Dissolver

completar o volume com hidréxido de sédio 0,5M. Homogeneizar. Concentragédo = 25mg/mL. |

4.4. Solucao Padrao (Solucéo 2). \
Pesar com exatiddo 50mg de Padrdo Ponceau 4R e transferir para balao volumétrico de 10mL. Dissolve
e completar o volume com hidréxido de sédio 0,5M. Homogeneizar. Concentragdo = 5mg/mL.

Tomar uma aliquota de 2mL da Solugdo 2 e transferir para balao volumétrico de 10mL. Completar

\

4.5. Solucéo Padrao Diluida (Solugéo 3). ;
\

volume com hidréxido de sédio 0,5M. Homogeneizar. Concentragao = 1mg/mL. }
|

\

4.6. Solucao Amostra Diluida (Solucéo 4).
Tomar uma aliquota de 2mL da Solugéo 1 transferir para baldo volumétrico de 100mL. Completar

volume com hidréxido de sédio 0,5M. Homogeneizar. Concentragdo = 0,5mg/mL.

4.7. Procedimento
Aplicar separadamente a placa, 2uL de cada uma das solugdes recentemente preparadas. Desenvolver

o]
cromatograma. Remover a placa, deixar secar ao ar. Examinar sob luz ambiente e luz ultravioleta (254
a
S

nm). A mancha principal obtida com a Solugdo (1) corresponde em posi¢ao, cor e intensidade aquel
obtida com a Solugdo (2). As manchas secundarias obtidas com a Solugdo (1) nao devem ser ma
intensas do que aquelas obtidas com a Soluggo (3) e a Solugao (4) (2%). |
|

5. PERDA POR SECAGEM: Maximo 20,0%.

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. Esfriar. Pesar (P2). Proceder conforme descrito no MG 008.

Determinar o peso da amostra seca (Ps).

()

w

()

—

O

O

Calculo: (‘7’0;} .
z<‘\ F auinhos h %,0(3 |
(P:- Ps) Farmanguin 0S SN
Pa=Fz-Fo TR R Sistema de Gestao da Qualidade | “ %™
Onde: |cOPIA NAO CONTROLADA| 0%
% 1 7
P, = Peso do pesa filtro previamente tarado, em g. JA/ i

P, = Peso da amostra tal qual, em g.

P, = Peso do pesa filtro + amostra seca, em g. Q@% %E ’ i ‘
Ps = Peso da amostra seca, em g. ’%; % ‘E k / ‘

6. RESIDUO DE IGNICAO: 40,0 a 55,0%.

Pesar com exatiddo 100mg de amostra (P+) e transferir para cadinho previamente tarado. Ignitqr a 800°C
por 2 horas. Esfriar. Pesar (P2). Determinar o peso do residuo (Ps). Proceder conforme descrito no MG

011. Determinar o peso do residuo (Ps).

r Péagina 4 de
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Calculo: ‘
P;=P2-Po Fs ;]00 = Residuo de Igni¢dao(%)

1

| & o>
P, = Peso do cadinho previamente tarado, em g. 4: %@&;
P, = Peso da amostra, em g. % e,
P, = Peso do cadinho + residuo, em g. Li:g%q/po
Ps = Peso do residuo, em g. 4)7 N
7. CLORETOS E SULFATOS: Méaximo 2% de cloretos mais sulfatos. 7‘ }?p gfg v
7.1. Reagentes e Solucéo Yyl L I

Acido Nitrico PA.

“loreto de Bério PA.

.~cido Cloridrico SR. Conforme pasta de solugoes.

Nitrato de Prata 0,1M Solugdo Volumétrica. Conforme pasta de solugdes.

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

Cloreto de Bario 12% (p/v): Pesar com exatiddao 129 de cloreto de bario e transferir para balao
volumétrico de 100mL. Dissolver e completar o volume com &gua. Homogeneizar.

7.2. Cloretos (em NaCl) |
Pesar 10 g da amostra (Pa) e transferir para bécher de 500mL, agitar com 250mL de &gua, deixando em

contato por 30 minutos. Filtrar. Tomar uma aliquota de 50mL do filtrado, equivalente a 2g da amostra e
transferir para um bécher de 500mL. Diluir para 200mL com &gua, acidificar com 8mL de &cido nitrico a
25% (v/v) e titular com nitrato de prata 0,1M solug&o volumétrica em potencidmetro com eletrodc
combinado de prata. Cada mL de nitrato de prata 0,1M soluga@o volumétrica equivale a 5,85 mg de

Cloreto de Sddio.

3

NOTA: Guardar o filtrado inicial para o teste de Sulfatos.

alculo:
Yx1cx585 , 100=Cloreto (%) -
. ‘ | Farmanguinnos

Slstema de Gestao da Quaﬂdade |
naE: | |cOPIA NAO CONTROLADA |
V = Volume gasto de nitrato de prata 0,1M, em mL. - —

fc = Fator de corregao nitrato de prata 0,1M.
PA = Peso da amostra, em mg.

7.3. Sulfatos (em Naz SO.)
Tomar uma aliquota de '50mL do filtrado e transferir para bécher de 500mL. Diluir a 300mL com agua

acidificar com acido cloridrico SR e mais 1 mL de excesso. Aquecer a fervura e gotejar, com agitagcao, 22
mL de cloreto de bario a 12% (p/v). Deixar em repouso por quatro horas. Separar o sulfato de bario po
filtragdo, lavar com agua quente, secar o papel com o residuo, transferir para cadinho seco, previamente
pesado e calcinar em mufla a 500°C durante 1 hora. Resfriar em dessecador e pesar (P2). Determinar a

massa de sulfato de bario (Ps).

Calculo:

Ps x0,6085 x100

= Sulfatos (%).
P

P3s=P2—Po

Pagina 5 de 9
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Onde:

P, = Peso do cadinho previamente tarado, em g.

P; = massa da amostra usados na precipitagao, em g.
P, = Peso do cadinho + massa de sulfato de bario, em g.
P3; = massa de sulfato de bario, em g.

7.5. Calculo da Soma de Cloretos e Sulfatos:

Cloretos + Sulfatos = %.

8. TEOR: Minimo 95,0 % e Maximo 105,0 % do teor de corante declarado no rétulo.
3.1. Solugao Amostra

Pesar com exatiddo, em duplicata, 100mg de amostra e transferir para baldo volumétrico de 100mL.
Dissolver e completar o volume com solug&o de acetato de aménio 0,02M. Homogeneizar. Tomar um’a
aliquota de 1mL e transferir para baldo volumétrico de 100mL. Completar o volume com a mesm

solugdo. Homogeneizar. Concentracéo = 0,01mg/mL.

8.2. Procedimento

Utilizar as solugdes preparadas e ler a absorvancia no pico méaximo em cerca de 507 nm, usando acetat%‘o

de aménio 0,02M como branco. Calcular o teor do corante pela expressao:

Calculo:

M =% de vermelho ponceau 4R na amostra em 507nm.

442,5 x Pa

Onde: M ;;;‘; ‘13

A = Absorbancia da solugdo amostra em 507nm. | £ nan
- ‘ Farm J a Qua‘\'\dade%;

Pa = Peso da amostra, em g. de Gestao d

|
a

| ststema de GestO C 0 Al
It | A N A RN |
/ - DISTRIBUICAO |copIA NAO SONT2 —
Controle da Qualidade - 01. —
VI - HISTORICO DE REVISOES |
, ‘ , E— T —
N° | DATA | ITEM DESCRIGAO DA ALTERAGAO | |SOL‘C|’T‘fg;§N§L¥§H‘;‘Gm JUSTIFICATIVA
02 | 09/2013 | 1 |Especificagdo e Referéncia Bibliografica Karina Ana Atualizagdo |
4 |ldentificacao Rocha Paula conforme
4.2 | DE: Aluminio. Bandeira Farmacopéia

PARA: Desenvolve uma fluorescéncia verd Brasileira 5% Ed.

sob a luz ultravioleta.
Ndo houve alteragbes na especificagdo da
Farmacopéia 4°. Edi¢do para 5°. Edicao.

5 | Corantes Subsidiarios

Mudanca DE: Maximo 2,0%.

PARA: A mancha principal obtida com a
solugdo 1 corresponde em posi¢do, cor e
intensidade aquela obtida com a solugéo 2.
As manchas secunddrias obtidas com a
solugdo 1 ndo devem ser mais intensas que
aquelas obtidas com a solugdo 3 e solucéo 4
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N° DATA ITEM DESCRICAO DA ALTERACAO JRESPONSAVEL JUSTIFICATIVA
(Maximo 2%). /
6 |Mudanca DE:
Substancias volateis: Maximo 20,0%.
PARA:
Perda por Secagem: Maximo 20%.
7 |Mudanca DE:
Residuo de ignigao: 40,0 a 55, 0%
PARA:
Cinzas Sulfatadas: 40 a 55%.
8 Mudanga DE: c <&
CLORETOS E SULFATOS: Maximo 2% de "’o,.';%oé:i/o
cloretos mais sulfatos expressos em sais de 40’06 ,J 7
sédio. 0 e R %,
PARA: K% e
CLORETOS E SULFATOS: Maximo 2% de 0575, S
cloretos mais sulfatos. T e
e Ol G
¢ e (IREEC O
DE: Minimo 95% e Maximo 105% do teor de
corante (p/p) declarado no rétulo. o
PARA: 95% a 105% do teor de corante| r— —| | S
declarado no rétulo (p/p). ‘a Farmangu n go o §
Gestao fla Quallcade |
| SIS .dc. a ~ONTROULADA|
burw; N T2\ Adl i ,.....--«n-*s”"““""x
03 | 082015 | I |ESPECIFICACAO E  REFERENCIAS L—“"“”"""'—”
BIBLIOGRAFICAS
|
1. DESCRIC}AO Solange Marcia Este item foi
MUDAN(;A DE: “Pé fino, higroscopico”. Carvalho | Sousa |incluido no item
‘ de DESCRICAO
PARA: “P¢ fino, avermelhado. Higroscépico. atendendo a
| _ ) nova
------ Exclusao do item COR. apresentagdo da
‘ especificacao.
3. |IDENTIFICAGAO
MUDANGCA DE:
3.1. |Conforme Espectrofotometria de Ultra- Adequacao da
Violeta. especificacao ao
3.2. | Desenvolve uma fluorescéncia verde sob a novo padrao de
luz ultravioleta. texto para
PARA: monografias.
3.1. | Ultravioleta (UV): O espectro de UV obtido
com a solugdo amostra corresponde ao .
obtido com a solugdo padrao. ' Adequacao do
3.2. | lon Aluminio: Positivo. titulo do teste
‘ harmonizado
6. |Mudancga do nome do teste DE: “CINZAS com a FB 5%ed e
SULFATADAS” USP 38.
Péagina 7 de JJ
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N° DATA | ITEM DESCRIGAG DA ALTERACAO RESPONSAVEL JUSTIFICATIVA
PARA: “RESIDUO DE IGNICAO”. / ‘
\
Il | CONDICOES GERAIS Solange | Marcia Adequacdo a
MUDANGCA DE: “LAUDO ANALITICO: | Carvalho | Sousa | rotina, tendo em
Todo Material deverd vir acompanhado do vista que
Laudo Analitico do Fabricante, contendo no algumas
minimo os testes previstos na monografia analises sao
S . realizadas
com as especificagdes, resultados obtidos e s
as respectivas referéncias...Este documento HENAS Rot
Z . Farmanguinhos.
devera ser assinado e datado pelo
responsdvel pelo Controle de Qualidade,
acompanhado pelo cargo e nome por
extenso.
PARA: “LAUDO ANALITICO: Todo Material
devera vir acompanhado do Laudo Analitico
do Fabricante, contendo os testes, com as
especificagbes, os resultados obtidos e as 1
respectivas  referéncias...Este  documento ]
deverd ser assinado e datado pelo :
responsavel pelo Controle de Qualidade,
acompanhado pelo cargo e nome por
extenso”.
IV | METODOLOGIA
4. | CORANTES SUBSIDIARIOS
e Destaque para o subitem PARAMETROS Para melhor
CROMATOGRAFICOS. entendimento
do
Incluséo do revelador nesse subitem. proced’imento
analitico.
4.3. | Solugdo Amostra (Solucao 1). M'ﬂﬂggﬂl
MUDANCA DE: “Pesar com exatiddo 0,25g Farman Jul - \
de amostra...” Lma de Gestao da Qual mafe ‘
\biA NAQ GONTROLADA
PARA: “Pesar com exatiddo 250mg de ____w_;_,_,____..wu——-ww”"""
amostra...”.
5 PERDA POR SECAGEM
" |MUDANGA DE: “Determinar o peso do Adequacéo dos
residuo (P3). termos usados
do teste
PARA: “Determinar o peso da amostra seca
(P3)”.
Inclusdo do célculo do Ps com respectiva
legenda.
Pagina 8 de 9 |
|
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N° DATA [ ITEM DESCRICAO DA ALTERACAO /RESPONSAVEL JUSTIFICATIVA
RESIDUO DE IGNICAO _
6. |Inclusdo do calculo do Ps com a respectiva| Solange Marcia Informagao
legenda. Carvalho | Sousa | complementar
para o calculo do
‘ teste
CLORETOS E SULFATOS
7. |Reagentes e Solugdes
7.1. ||nclusdo de todos os reagentes e solugdes a Informacdes
serem usados no teste. complementares
para a realizacao |
Sulfatos do teste.
MUDANGCA DE: “Diluir a 300mL com &agua,
7.3. | acidificar com écido cloridrico P.A.".
PARA: “Diluir a 300mL com &gua, acidificar
com &cido cloridrico SR”.
Inclusdo do célculo do Ps. Informacéo
‘ complementar
‘ para o célculo
TEOR do teste.
8. |inclusao dos subitens Solugdo Amostra e
Procedimento.
| Informacoes
Troca das férmulas usadas para o célculo de complementares |
teor para a férmula presente na monografia. para a realizacao |
do teste.
ALTERACAO DOS RESPONSAVEIS
...... PELAS ASSINATURAS
Elaboragdo (CQ): Ana Paula Bandeira para Mudanca dos
Marqla Sousa. _ responsaveis
Andlise critica (CQ): Karina Rocha para pelos setores.
Solange Carvalho.
Aprovacéo (GQ): Ana Cristina Nardacci para
Maria Cristina Milen.
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