Tituio Status C 0 P IA J
CROSCARMELOSE SODICA CONTROLADA

6.3.5. Metais pesados®

6.3.5.1. Proceder conforme POP DIFIQ MG 013

wo

6.3.5.2. Adicionar 1 ml de 4cido cloridrico R ao residuo obtido em determinac8io de cinzas
sulfatadas e evaporar em banho-maria. Dissolver o residuo em 20 ml de 4gua purificada. 12 ml da

solucdo cumpre o teste. Seguir o0 método A (BP);
6.3.5.3. Preparar solucfio de referéncia usando solug@o padréio de chumbo (1 ppm Pb) R;
6.3.5.4. Critério de aceitacfo: No méximo 20 ppm.

6.4. Volume de sedimentaciio®

6.4.1. Transferir 75 mL de 4gua para uma proveta graduada de 100 ml de boca esmerilhada e
adicionar 1,5 g da croscarmelose sédica em por¢Ses de 0,5 g, agitando vigorosamente ap6s cada
adicfo. Diluir para 100 mL com 4gua e agitar até distribuicio homogénea da substéncia. Deixar em
repouso por 4 horas;

6.4.2. Critério de aceitacfo: O volume da massa sedimentada € entre 10 € 30 mL.

6.5. Cloreto de sédio e glicolato de sédic®

-y

6.5.1. Teste cloreto de sédio

6.5.1.1. Condicdes da andlise

6.5.1.1.1. Eletrodo indicador: eletrodo de prata;
6.5.1.1.2. Eletrodo de referéncia: eletrodo de jungfo dupla contendo solugéio de nitrato de potéssio

10% no eletrodo externo e uma solugfo padriio no eletrodo interno.

6.5.1.2. Procedimento

6.5.1.2.1. Pesar 5g de croscarmelose sédica e transferir para um frasco de 250mL;
6.5.1.2.2. Adicionar 50 mL de dgua e SmL de perdxido de hidrogénio a 30%;
6.5.1.2.3. Aquecer a mistura por 20 minutos em banho-maria, mexendo constantemente para

garantir a hidratac8o
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6.5.1.2.5. Titular potenciometricamente com nitrato de prata 0,05N VS;

6.5.2. Teste de Glicolato de sédio

6.5.2.1. Preparo da solucfo padrio

6.5.2.1.1. Pesar 100mg de 4cido glicélico previamente seco em dessecador (deixar de um dia para
o outro) e transferir para um balfio volumétrico de 100 mL;

6.5.2.1.2. Dissolver, diluir com 4gua purificada e completar o volume.

NOTA: Essa solucgfo s6 € valida por 30 dias.

6.5.2.2. Preparo da solugdo padrio A

Transferir 1,0mL da solug8o padréio para baldo volumétrico de 100mL;

6.5.2.2.1.
6.5.2.2.2. Adicionar 4mL de 4gua purificada e Sml de 4cido acético glacial;
6.5.2.2.3. Diluir e completar o volume com acetona.

6.5.2.3. Preparo da solucfo padrio B

6.5.2.3.1. Transferir 2,0 mL da soluc&o padréio para um balfo volumétrico de 100mL;
6.5.2.3.2. Adicionar 3 mL de 4gua purificada e 5Sml de 4cido acético glacial;
6.5.2.3.3. Diluir e completar com acetona até ¢ volume.

6.5.2.4. Preparo da solucédo padrio C

6.5.2.4.1. Transferir 3,0mL da solugfio padréio para um baldo voluméirico de 100 mL;
6.5.2.4.2. Adicionar 2mL de 4gua purificada ¢ 5 mL de 4cido acético glacial;
6.5.2.4.3. Diluir e completar e com acetona até o volume.

6.5.2.5. Preparo da solucéio padric D

6.5.2.5.1. Transferir 4,0mL da soluc8o padrfo para um balfio volumétrico de 100mL;
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6.5.2.5.2. Adicionar 1mL de 4gua purificada e 5mL de 4cido acético glacial;

6.5.2.5.3. Diluir e completar com acetona até o volume.

6.5.2.6. Preparo da amosira

6.5.2.6.1. Pesar 0,5g de croscarmelose sédica e transferir para um Becker de 100mL;
6.5.2.6.2. Umedecer completamente com 5 mL de 4cido acético glacial, adicionar 5ml de 4dgua
purificada e agitar com um bastfio de vidro por 15minutos, para garantir hidrata¢iic adequada;
6.5.2.6.3. Adicionar lentamente 50 ml de acetona e 1g de cloreto de sddio;
6.5.2.6.4. Continuar a homogeneizac8o por varios minutos, para garantir a precipitaco completa
da carboximetiicelulose;
6.5.2.6.5. Filtrar através de um papel de filtro macio, de textura aberta e previamente umedecida
com uma pequena quantidade de acetona;

5.2.6.6. Coletar o filtrado em um balfio volumétrico de 100 mL e lavar o filtro com 30mL de
acetona para facilitar a transferéncia dos sélidos

6.5.2.6.7. Em seguida, Diluir e completar com acetona o volume.
6.5.2.7. Prepareo da solucéio 2,7-di-hidroxinaftaleno TS

6.5.2.7.1. Dissolver 0,1g de 2,7-di-hidroxinaftalenc em 1000 mL de 4cido sulfiirico;
.2. Deixar a solugfio em repouso até o desaparecimento da coloracio amarela.

NOTA: Caso a sclucfo apresente coloracfio muito escura, descarte-a € prepare uma nova com um

suprimento diferente de 4cido sulfiirico. Esta solucfo € estével por aproximadamente 1 més. se

armazenada em 1rasco Ambar.
6.5.2.8. Procedimento

6.5.2.8.1. Em balSes volumétricos diferentes transferir 2mL da solugfo padrfo A, 2ml solucfio
adrfio B, 2mL solucéo padréio C e 2mL solugo padrio D;

6.5.2.8.2. Adicionar em cada balfio voluméirico 2 mL da solugfo amostra;

6.5.2.8.3. Para a obtencio do branco, adicionar 2,0 mL de uma solucfo contendo 5% de 4cido

acético glacial em acetona;
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6.5.2.8.4. Coloque os baldes descobertos em um banho-maria fervendo por 20 minutos para

remover a acetona;

6.5.2.8.5. Retirar e deixar esfriar;

6.5.2.8.6. Adicionar em cada balfo 5,0 mL de 2,7-di-hidroxinaftaleno TS, misturar e adicionar 15
ml novamente;

6.5.2.8.7. Cubra a boca de cada frasco com papel aluminio e leve-os novamente para banho-maria
fervente por 20 minutos;

6.5.2.8.8. Em seguida, retire do banho, esfrie, dilua e complete o volume com acido sulfurico;
6.52.8.9. Determinar 2 absorbancia de cada solugfo a 540nm em espectrofotdmetro adequado, e
preparar uma curva padréio usando as absorbéncias obtidas nas solucdes padrio;

6.5.2.8.10. Calcular a porcentagem de glicolato de sédio: (Critério de aceitagdio: A soma das

porcentagens de cloreto de sédio e glicolato de s6dio néo € maior que 0,5%).

Glicolato de s6dio = .

Onde: F: fator que converte acido glicélico em glicolato de sédio F= 12,9
P1: peso de 4cido glicélico na amostra, determinado a partir da curva padrio e da absorbancia
da solug8o amostra (mg);
P2: peso da amostra(g);
b: porcentagem da perda por dessecagio
6.6. Grau de Substituicie®
6.6.1. Preparo de solucéo

6.6.1.1. Solucfo de Plrpura m-cresol TS

6.6.1.1.1. Dissolver 0,1g de metacresol purpura em 13 mL de hidréxido de sédio 0,01 N;

6.6.1.1.2. Misturar e diluir com 4gua purificada para balfo volumétrico de 100 mL.
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6.6.2.1. Pesar 1g de croscarmelose sédica e transferir para um baldo volumétrico de 500mL;
6.6.2.2. Adicionar 300 mL de solucio de cloreto de sédio (1:10) e em seguida, adicionar 25mL de
hidréxido de sédio 0,1N. Tampar e deixar em repouso por Sminutos em constante agitaco;

6.6.2.3. Adicionar 5 gotas de purpura m-cresol TS e 15mL de 4cido cloridrico 0,IN;

6.6.2.4. Tampar ¢ agitar;

6.6.2.5. Caso a solugfo apresente coloracfio violeta, adicionar 4cido cloridrico 0,1N em porgdes de

S
s¥]

té a mesma ficar amarela, agitando apés cada adicfo;
6.2.6. Titular com hidréxido de s6dio 0,1N até o aparecimento da cor violeta.
NOTA: Proceder ao preparo da solucdc de 4cido cloridrico 0,IN e hidroxido de sédio 0,1N

conforme POP DIFIQ MG 023.

6.6.2.7. Calcular o numero de liquido de miliequivalentes M, de base necessérios para
neutralizacdo de 1g de croscarmelose sédica, na base seca;

6.6.2.8. Calcular o grau de substituicfo 4cida de carboximetil;

1

1150 x M
[7102 — (412xM) — (80xC)

[y

=

A=

[

e

Onde:. M = miliequivalente da base;

C= porcentagem de residuo na igniciio da croscarmelose sédica, conforme determinado no

teste para residuo na ignicfo.

[7102 - (80x O ]
Onde: A= grau de substituicfio 4cida de carboximetil, conforme determinado acima.
C= porcentagem de residuo na ignico da croscarmelose sédica, conforme determinado no

teste para residuo na ignico.

‘\

6.6.2.10. O grau de substituicio é a somade A +S;

C'J\

2.11. Critério de aceitac8o: Grau de substituicio € de 0,60 a 0,85 na base seca.
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