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6.7.5.2 Medir a absorbancia dos filtrados contra os respectivos liquidos de compensacgfo: a absorgfo

€ de, no maximo, 0,35;

6.7.5.3 Proceder conforme POP DIFIQ MG 052 ou POP DIFIQ MG 114.

6.7.6 Critérios de aceitacio

6.7.6.1 A absorgio de 0,35 corresponde a ndo mais que 400 ppm, expresso como peréxido de

hidrogénio (H,0,), para o tipo A e nfio mais que 1000 ppm, expresso como perdxido de hidrogénio

(H203), para o tipo B.

6.8  Vinilpirrolidona

6.8.1 Condigcées de anslise

6.8.1.1 Pré-coluna: C18 ODS (4 mm x 2,5 cm - 5 pym);
6.8.1.2 Coluna: C18 ODS 4mmx25cm-5 pm);
6.8.1.3 Fluxo: 1,0 ml/min;

6.8.1.4 Volume de injegdo: 50 BL;

6.8.1.5 Temperatura da coluna: 40°C;

6.8.1.6 Detector: UV a 235 nm.

6.8.2 Preparo das solucdes

6.8.2.1 Fase mével

6.8.2.1.1  Acetonitrila / agua (1: 9);

6.8.2.1.2  Homogeneizar, filtrar em membrana de 0,45 pm e degaseificar.

6.8.2.2 Soluciio amostra

6.8.2.2.1 Pesar, com exatiddo, cerca de 2,5 g da amostra e transferir para um béquer;

6.8.2.2.2  Suspender a amostra em 100 mL de metanol e agitar mecanicamente por 60 minutos;
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6.8.2.2.3 Deixar a suspensio decantar e passar através de um filtro de 0,2 pm de tamanho de

poro.
6.8.2.3 Solucio referéncia estoque A

6.8.2.3.1 Pesar, com exatiddo, cerca de 25,0 mg de vinilpirrolidona e transferir para um balgo
volumétrico de 50 mL;

6.8.2.3.2 Dissolver, completar o volume com metanol e homogeneizar (solucso Al). 1,0 mL da
solugéo (A1) / metanol g.s.p 100 mL;

6.8.2.3.3 Homogeneizar (cf=5,0 ug/mL de vinilpirrolidona).

6.8.2.4 Solucio referéncia estoque B

6.8.2.4.1 Pesar, com exatiddo, cerca de 25,0 mg de vinilpirrolidona e transferir para um baldo
volumétrico de 25 mL;

6.8.24.2 Dissolver, completar o volume com metano] e homogeneizar (solugdo B1);

6.8.2.43 Transferir 1,0 mL da solugdo (B1) e 50,0 mg de acetato de vinila para um balfo
volumétrico de 10 mL;

6.8.2.44 Completar o volume com metanol e homogeneizar (cf = 100,0 pg/ml de

vinilpirrolidona e 5,0 mg/mL de acetato de vinila).

6.8.2.5 Soluciio referéncia A

6.8.2.5.1  Transferir 5,0 mL da solugdo referéncia estoque A para um balfo volumétrico de 100
mL;

6.8.2.52 Diluire completar o volume fase movel;

6.8.2.5.3 Homogeneizar (cf=0,25 pg/mL de vinilpirrolidona).

6.8.2.6 Solugio referéncia B

6.8.2.6.1 Transferir 1,0 mL da solugfo referéncia estoque B para um baldo volumétrico de 100

mL;

6.8.2.6.2 Diluire completar o volume fase movel;
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6.8.2.6.3 Homogeneizar (cf= 1,0 pg/mL de vinilpirrolidona e 50,0 Bg/mL de acetato de vinila).

6.8.3 Adequabilidade do sistema

6.8.3.1 A adequabilidade do sistema cromatografico devera atender os critérios a seguir:
6.8.3.2 Solugfio referéncia B: Resolugdo entre os picos de vinilpirrolidona e acetato de vinila:
minimo 2,0;

6.8.3.3 Soluc#o referéncia A: Desvio padréo relativo da replicata de injegSes: méaximo 2,0%.

6.8.4 Procedimento

NOTA: apés cada injecdo da solucdo amostra, lavar a pré-coluna passando a fase mével em direc&o
contraria e com o mesmo fluxo utilizado no teste por 30 minutos.

6.8.4.1 Condicionar a coluna deixando a fase movel passar até a estabilizacfo do sistema;

6.8.4.2 Injetar o volume indicado (50 pL) das solucdes amostra, referencia A e referencia B,

registrar os cromatogramas e medir as respostas dos picos referentes a vinilpirrolidina.
6.8.5 Critérios de aceitacio

6.8.5.1 A drea do pico principal obtido no Cromatograma com a solugfio amostra no & maior que a

area do pico principal obtido com a solugdo referéncia A.

6.9  Perda por Dessecacio

6.9.1 Dessecar 0,5 g da amostra a 105°C até peso constante;

6.9.2  Proceder conforme o POP DIFIQ MG 003 — Determinagfio da Perda por Dessecacgio;

6.9.3 Maéximo 5%.

6.10 Substancias soltivel em agua

6.10.1 Transferir 25,0 g da amostra para um béquer de 400 mL;

6.10.2 Adicionar 200 mL de agua e agitar mecanicamente por 1 hora utilizando um agitador

magnético;
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6.10.3 Transferir a suspens&o para um baldio volumétrico de 250 mL lavando o béquer com 25 mlL
de 4gua;

6.10.4 Completar o volume com agua e homogeneizar;

6.10.5 Deixar a suspensio decantar e filtrar 100 mL do sobrenadante relativamente limpido através
de uma membrana filtrante de 0,45 um de porosidade protegida contra entupimento pela
sobreposi¢8o de uma membrana filtrante de 3 um de porosidade;

6.10.6 Durante a filtracgo, agitar, manualmente ou com agitador mecanico, a soluco acima do
filtro, tomando cuidado para néo danificar fisicamente a membrana filtrante;

6.10.7 Transferir 50,0 mL do filtrado limpido para um béquer de 100 mlL, previamente tarado;
6.10.8 Evaporar até secura e dessecar a 110°C por 3 horas;

6.10.9 Calcular o peso, em g, € a porcentagem de residuo obtido, equivalente 3 quantidade e teor

de substncias soltiveis em agua, utilizando as seguintes equagdes:

Residuo (substancias soliiveis em dgua) (mg)= &£ —PB,

. s (o) Py — B, )x100
Residuo (substdancias sohiveis em dgua) (%)= M{}):}
mx0,

Onde:

Pr: peso do béquer com residuo, em mg;
Py: peso do béquer vazio, em mg;
m: massa pesada da amostra, em mg.

0,2: dilui¢&o da amostra.
6.10.10  Critérios de aceitagfo: O peso do residuo néio deve exceder 75 mg (1,5%).
6.11 Teor de Nitrogénio

6.11.1 Transferir 0,1 g da amostra para um balfo de Kjeldahl e adicionar 5,0 g de uma mistura de
sulfato de potassio / sulfato cuprico / diéxido de titanio (B3:1:1);
6.11.2 Se necessério, lavar os sélidos aderidos no gargalo com fino jato de 4gua;

6.11.3 Adicionar 7 mL de 4cido sulfirico de modo que ele escorra pelas paredes do balso;
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6.11.4 Aquecer até obter uma solugdo limpida verde clara;

6.11.5 Continuar o aquecimento por mais 45 minutos;

6.11.6 Adicionar, cuidadosamente, 70 mL de dgua;

6.11.7 Resfriar a solucdo e proceder conforme descrito no método geral POP DIFIQ MG 1192

partir de “Conectar o balfo ao aparelho de destilacgo indireta”.

6.2  Teste Microbiolégico

6.12.1 Proceder conforme POP DIMIC 011 e registrar no RQ DIMIC 073,

7 FREQUENCIA

7.12  De acordo com a necessidade de analise do produto.

8 RESPONSABILIDADES
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