ADICOES

As seguintes monografias nio estavam incluidas na 29
edigao da Farmacopéia Brasileira.

ACEDAPSONA
ACENOCUMAROL
ACETATO-FTALATO DE CELULOSE
ACETATO DE FLUDROCORTISONA
ACETATO DE MAFENIDA
ACETATO DE MEDROXIPROGESTERONA
ACETATO DE (+) TOCOFEROL
ACETAZOLAMIDA
ACETILCISTEINA

ACIDO IOPANOICO

ACIDO NALIDIXICO

AGUA DESIONIZADA

ALBUMINA SERICA HUMANA NORMAL
ALOPURINOL
AMINOSSALICILATO DE CALCIO
AMOBARBITAL SODICO
AMPICILINA

AMPICILINA SODICA
ANFOTERICINA B

AZATIOPRINA
BENDROFLUMETIAZIDA
BETAMETASONA

BISACODIL,

BITARTARATO DE METARAMINOL
BROMETO DE CETRIMONIO
BROMETO DE PROPANTELINA
BROMIDRATO DE DEXTROMETORFANO
CARBAMAZEPINA
CARBENICILINA SODICA
CEFALEXINA

CEFALOTINA SODICA
CICLOBARBITAL
CICLOFQSFAMIDA

CIPIONATO DE ESTRADIOL
CITRATO DE CLOMIFENO
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CITRATO DE DIETILCARBAMAZINA
CITRATO DE FENTANIL

CLOFIBRATOQ

CLORDIAZEPOXIDO

CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATC DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORIDRATO DE
CLORPROPAMIDA
CLOROQUINA
CLOROTIAZIDA
CLORTALIDONA
DACTINOMICINA
DAPSONA
DESLANOSIDO

AMITRIPTILINA
AMODIAQUINA
CICLOPENTOLATO
CLINDAMICINA
CLORPROMAZINA
DEXTROPROPOXIFENO
DICICLOVERINA
DIFENOXILATO
DOXAPRAM
DOXICICLINA
ESPECTIOMICINA ESTERII,
ETAMBUTOL
FENAZOPIRIDINA
FENFORMINA
FENILPROPANOLAMINA
FENPROPOREX
FLUFENAZINA
HIDRALAZINA
IMIPRAMINA
LIDOCAINA
MECLOZINA
MEPIVACAINA
METILDOPATO
METILFENIDATO
MINOCICLINA
NALOXONA
OXIMETAZOLINA
PROCARBAZINA
PROFENAMINA
PROPANOLOL
TETRIZOLINA
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DEXAMETASONA
DEXTRANA 40

DEXTRANA 70

DIACETATO DE ETINODIOL
DIATRIZOATO DE MEGLUMINA
DIATRIZOATO DE SODIO
DIAZEPAM

DICLOXACILINA SODICA
DIMENIDRINATO

DINITRATO DE ISOSSORBIDA DILUIDO
DIPIRONA

EFEDRINA

EMBONATO DE PIRVINIO
ENANTATO DE TESTOSTERONA
ERGOCALCIFEROL
ERITROSINA sSODICA
ESPIRONOLACTONA
ESTROFANTINA K
ESTROGENIOS CONJUGADOS
ETIONAMIDA

FENITOINA SODICA

FENOXIMETILPENICTILINA POTASSICA V

FIBRINOGENIO HUMANO
FITOMENADIONA
FLUOCINOLONA ACETONIDA
FLUORESCEINA SODICA
FLUORETO DE SODIO
FLUORURACIL

FOLINATO DE CALCIO
FOSFATO DE PRIMAQUINA
FOSFATO SODICO DE DEXAMETASONA
FURAZOLIDONA
FUROSEMIDA
GLIBENCLAMIDA
GLUCONATO DE QUINIDINA
GRISEOFULVINA
HALOPERIDOL

HALOTANO

HIALURONIDASE
HIDROCLOROTIAZIDA
HIDROCORTISONA
HIDROQUINCNA
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HIDROXINAFTOATO DE BEFENIO
IMUNOGLOBULINA HUMANA NORMAT
IMUNOGLOBULINA RhO (D)
IMUNOGLOBULINA SERICA
INDOMETACINA

IODIPAMIDA

IODETO DE ISOPROPAMIDA
LEVODOPA

LEVOMEPRAZ INA

LEVOTIROXINA SODICA
LIDOCAINA

LIOTIRONINA SODICA
MAGALDRATO

MALEATO DE CLORFENAMINA
MALEATO DE DEXBROMOFENIRAMINA
MALEATO DE METILERGOMETRINA
MALEATO DE PROCLORPERAZINA
MANDELATO DE METANAMINA
MACROGOL 600

MACROGOL 1500

MACROGOL 6000

MEDRISONA

MEGLUMINA

MEPROBAMATO

MESILATO DE HICANTONA
MESTRANOL

METILDOPA

METOTREXATO

METOXALENO

METOXIFLURANO

METRONIDAZOL

NAFCILINA SODICA
NISTATINA

NITRAZEPAM

NITROFURAL
NITROFURANTOINA
NORESTISTERONA

OLEO MINERAL

OXACICLINA SODICA
OXAMNIQUINA

OXAZEPAM

PALMITATO DE CLORANFENICOL
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PARACETAMOL

PARACLOROFENOL,

PEROXIDO DE BENZOILA
PIPERAZINA

PIRIMETAMINA

PLASMA ANTI-HEMOFILICO HUMANO
PRACTOLOL

PREDNISOLONA

PREDNISONA

PRIMIDONA

PROBENECIDA

PROCLORPERAZINA
RESERPINA

RETINOL
RIFAMPICINA

SANGUE TOTAL

SECOBARBITAL

SECOBARBITAL SODICO

SORO ANTIARACNIDICO

SORO ANTIELAPIDICO

SORO ANTIESCORPIONICO

SUCCINATO SODICO DE HIDROCORTISONA
SULFAMETOXAZOL

SULFAMETOXIPIRIDAZINA

SULFATO DE GENTAMICINA

SULFATO DE GUANETIDINA

SULFATO DE VINCRISTINA

SULFINPIRAZONA

TARTARATO DE TRIMEPRAZINA
TETRACLOROETILENO

TETRANITRATO DE PENTAERITRITILA DILUIDO
TIABENDAZOL

TIAMAZOL

TIOGUANINA

TIOMERSAL

TIOPENTAL SODICO

TIREOIDE DESSECADA

TOLBUTAMIDA

TRIAMTERENQ

TRIANCINOLONA ACETONIDA

VACINA ANTIMENGOCOCICA BIVALENTE A + C
VACINA ANTIPOLIOMIELITICA TRIVALENTE ORAL


jussimaracmm
Caixa de texto

jussimaracmm
Caixa de texto


VACINA DE VIRUS VIVOS CONTRA A CAXUMBA, A RUBEOLA E 0O
SARAMPO

UNDECILINATO DE ZINCO

WARFARINA sODICA
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REVISOES

As seguintes monografias da 22 edigao da Farmacopéia
Brasileira, revistas e atuvalizadas, permanecem nesta

3% edicio

ACETATO DE CORTISONA
ACETATO DE DESOXICORTONA
ACETATO QE HIDROCORTISONA
ACETATO DE POTASSIO
ACETATO DE sODIO

ACETATO DE TESTOSTERONA
ACETILMETIONINA

Acipo
ACiDO
ACIDO
ACIDO
Acipo
ACIDO
AcIpo
ACiDpo
ACIDO
ACIDO
ACiDo
Acipo
ACiDpo
ACIDO

ACETILSALICILICO
AMINOACETICO
AMINOBENZOICO
AMINOSSALICILICO
ASCORBICO
BENZOICO
ESTEARICO

FOLICO

LACTICO
NICOTINICO
OLEICO
SALICILICO
TARTARICO
UNDECILENICO

ACONITO

AGAR

AGUA DESTILADA

ALCACHOFRA

ALCACUZ

ALDEIDO BENZOICO

ALGODAO PURIFICADO E ESTERILIZADO

ALOE

ALOINA

AMIDO

AMINOFENAZONA
AMINOFILINA
AMINOSSALICILATO DE SODIO
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ANDROSTERONA

ANETOL

ANFETAMINA

ANTIMONIO TARTARATO DE POTASSIO
ARNICA '
BACITRACINA

BADIANA

BELADONA

BENZILPENICILINA BENZATINICA
BENZILPENICILINA PROCAINA
BENZILPENICILINA SODICA
BENZOATO DE BENZILA
BENZOATO DE ESTRADIOL
BENZOATO DE SODIO
BENZOCAINA

BICARBONATO DE POTASSIO
BICARBONATO DE SODIO
BIFOSFATO DE SODIO
BITARTARATC DE COLINA
BITARTARATO DE EPINEFRINA
BITARTARATO DE LEVARTERENOL
BORATO DE SODIO

BROMETO DE METIL-HOMATROPINA
BROMETO DE NEOSTIGMINA
BROMIDRATO DE HIOSCIAMINA
BROMIDRATO DE HOMATROPINA
CAFEINA

CANELA DO CEILAQ

CANFORA

CARBACOL

CARBONATO DE CALCIO
CARBONATO DE LITIO
CARBONATO DE MAGNESIO
CARBONATO DISSODICO MONOIDRATADO
CARBOXIMETILCELULOSE SODICA
CARVAO ATIVADO

CASCARA SAGRADA
CIANOCOBALAMINA
CICLOPROPANO

CINCHOFENO

CITRATO DE SODIO

CLORAL HIDRATADO
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CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETQ DE
CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETO DE
CLORETC DE
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATOQ
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO
CLORIDRATO

AMONIO

BANZALCONIO

CALCIO

CALCIO CRISTALIZADO
HEXAMETONIO
METACOLINA
METILROSANILINA
METILTIONINIO
POTASSIO

SODIO

SUXAMETONIO
TUBOCURARINA

DE CINCHOCAINA

DE CLOROTETRACICLINA
DE COCAINA

DE DICLOROFENARSINA
DE DIFENILIDRAMINA
DE EFEDRINA

DE EMETINA

DE FENILEFRINA

DE FENTOLAMINA

DE HIDROMORFONA

DE ISOPRENALINA

DE MEPACRINA

DE METADONA

DE METANFETAMINA
DE MORFINA

DE NAFAZOLINA

DE NALORFINA

DE PAPAVERINA

DE PETIDINA

DE PILOCARPINA

DE PIRIDOXINA

DE PROCAINA

DE PROCAINAMIDA

DE PROMETAZINA

DE QUININA

DE TETRACAINA

DE TETRACICLINA

DE TIAMINA

DE TOLAZOLINA

DE TRIEXILFENIDILA
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CLORIDRATO DE TRIPELENAMINA
CLOROBUTANOL
COLCHICINA

COLCHICO

COLESTEROL
CORTICOTROFINA
CRATEGO

DEIDROCOLATO DE SODIO
DEXTROSE

DICLORETO DE MERCORIO
DICLORIDRATO DE QUININA
DICUMAROL

DIENESTROL

DIGITAL

DIGITOXINA

DIGOXINA

DIMERCAPROL

DIOXIDO DE CARBONO
DIOXIDO DE TITANIO
DIPROPIONATO DE ESTRADIOL
ELIXIR PAREGORICO
ENXOFRE PRECIPITADO
EPINEFRINA
ERITROMICINA
ESTEARATO DE MAGNESIO
ESTEARATO DE POLIOXILA 40
ESTRAMONIO

ESTRONA

ETER

ETER PARA ANESTESIA
ETER VINILICO
ETINILESTRADIOL
FENACETINA
FENILBUTAZONA
FENINDIONA

FENITOINA
FENOBARBITAL
FENOBARBITAL SODICO
FENOL

FENOLFTALEINA

FERRO REDUZIDO
FOSFATQ DE CLOROQUINA
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FOSFATQ DE CODEINA
FOSFATO DE HISTAMINA
FTALILSULFATIAZOL

GAZE PURIFICADA
GELATINA

GEL DE HIDROXIDO DE ALUMINIO
GLICEROFOSFATO DE CALCIO
GLICEROL

GLICOL PROPILENICO
GLICONATO FERROSO
GLUCONATO DE CALCIO
GONADOTROFINA CORIONICA
GUARANA

HEPARINA sSODICA
HEXACLORETCQ DE GAMA-BENZENO
HEXACLOROFENO
HEXILRESORCINOL
HIDRASTE

IODETO DE POTASSIO
IODETO DE SODIO

10DO

IPECA

ISONIAZIDA

JABORANDI

LACTATO DE CALCIO
LACTOSE

LANATOSIDO C

LANOLINA ANIDRA
LANOLINA HIDRATADA
LAURIL SULFATO DE SODIO
LEVEDURA DE CERVEJA
LEVULINATO DE CALCIO
LOBELINA

MACROGOL 400

MACROGOL 4000

MALEATO DE ERGOMETRINA
MALEATO DE PIRILAMINA
MANITOL

MARACUJA

MEFENESINA

MENADIONA
MENADIONA-BISSULFITO DE SODIO
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MENTOL
MERBROMINA

METENAMINA
METILCELULOSE
METILPARABENO
METILSSULFATO DE NEOSTIGMINA
METILTESTOSTERONA
METILTIQURACILO
METIONINA

NICOTINAMIDA

NITRATO DE FENILMERCORIO
NITRATO DE PILOCARPINA
NITRATO DE POTASSIO
NITRATO DE TIAMINA

OXIDO NITROSO

OXIDO DE ZINCO

OXIGENIO

PANTOTENATO DE CALCIO
PENTOBARBITAIL SODICO
PERMANGANATO DE POTASSIO
PO DE TIREQIDE
POLISORBATO 80
PROGESTERONA
PROPILPARABENO
PROPILTIQURACILO
PROPIONATO DE TESTOSTERONA
QUINA AMARELA

QUINA VERMELHA
RESORCINOL

RIBOFLAVINA

RUIBARBO

RUTINA

SENE

SORO ANTIBOTROPICO

SORO ANTICROTALICO

SORO ANTIDIFTERICO

SORO ANTIOFIDICO POLIVALENTE
SOR0O ANTI-RABICO

SORO ANTITETANICO
SUCCINILSULFATIAZOL
SULFACETAMIDA SODICA
SULFAISOXAZOL
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SULFAMERAZINA
SULFAMERAZINA SODICA

SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SULFATO
SUTURAS

DE ATROPINA

DE BARIO

BASICO DE QUININA
DE BUTACAINA

DE EFEDRINA

DE ESERINA

DE ESTREPTOMICINA
FERROSO

DE MAGNESIO

DE NEOMICINA

DE POLIMIXINA B
DE QUINIDINA

DE sODIO

DE ZINCO
CIRORGICAS

TARTARATO DE ERGOTAMINA
TEOBROMINA

TEOFILINA

TESTOSTERONA

TINTURA
TINTURA

DE BELADONA
DE IODO FRACA

TIROTRICINA
TOCOFEROL

TOXOIDE

ALUMEN TETANICO

TRIMETADIONA
TRIODETO DE GALAMINA
TRISSILICATO DE MAGNESIO
TROLAMINA

VACINA ANTIMALARICA
VACINA ANTIPARATIFOIDICA
VACINA ANTI-RABICA
VACINA ANTIVARIOLICA
VACINA BCG ORAL
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FORMULARIO NACIONAL

As seguintes monografias da 22 edicdo da Farmaco -

Péia Brasileira foram transferidas para o Formulj -

rioc Nacional.

2
2
2
2
2

1. ACIDO CIANIDRICO diluido
2. ACIDO FOSFORICO diluido
3. ALGINATO DE SODIO

4. AMINOCLORETO DE MERCORIO

5. ANTIMONIO-TARTARATO DE SODIO

6. ANTIMONIO-TIOGLICOLATO DE sOD1o
7. BARBITAL

8. BARBITAL SODICO

9. BENZOATO DE AMONTIO

0. BENZONAFTOL

ERREF AN | - :
- L7 BROMOFGRMTO T T T — —
12. BROMETO DE METANTELINA |
13. CACODILATO DE FERRO
14. CITRATO DE FERRO AMONTIACAL
15. CLORETO DE ETILA
l6. CLORETO DE POTASSIO
17. CLORIDRATO DE ANTAZOLINA
18. CLORIDRATO DE CLOROCICLIZINA
19. CLORIDRATO DE LOBELINA
20. CLORIDRATO DE OXICODONA
- 21. ESTRICNINA T

3. FENOTIAZINA

4. FOSFATO DISSODICO CRISTALIZADO
5. FOSFATO Tricadlcico

6. GUAIACOLSULFONATO DE POTASSIO
7. HEXOBARBITAL

28. 1INOSITOL

29. IODOFORMIO

30. NIQUETAMIDA

3l. NITRATO DE BISMUTILA
32, PENTETRAZOL

33. PICROTOXINA

3

4. NITRATO DE BISMUTILA
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SUPRESSOES

As seguintes monografias da 2@ edicao da Farmaco -
péia Brasileira foram suprimidas na 32 edigdo e
nao constardo do Formuldrio Nacional.

ACETANILIDA
ACONITINA

AMINOBENZOATO DE BUTILA
BENZOATO DE ESTRONA
BETANAFTOL

BROMETO DE AMONIO

BROMETO DE CALCIO

CARBONATO DE AMONIO
CARBONATO DE SODIO CRISTALIZADO
CITRATO DE CLOROTENO

CITRATO DE COLINA

CLORIDRATO DE ETILMORFINA
CLORIDRATC DE IOIMBINA
CLORIDRATO DE OXIFENARSINA
CRESOL

DIIODETC DE MERCORIO

17. ESPORAO DE CENTEIO

18. ETILENO

19. ETILURETANA

20. TFOSFATO DE PENTAQUINA

21. GALATO DE BISMUTO

22. GONADOTROFINA SERICA

23. TIODOBISMUTANO DE QUININA

24, MERCORIO . |
25. MERSALIL
26. PO DE ESPORAO DE CENTEIQ ESTABILIZADO
27. QUINIDINA

28. SALICILATO DE SODIO

29. SALICILATO DE SODIO DE TEOBRONINA
30. SULFATO DE DI-HIDROESTREPTOMICINA
31. SURAMINA SODICA

32. TRIBROMOETANOL

33. TRIPARSAMIDA

.
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fbreviaturas e nomes dos bot3nicos citados na presente gdigdo:

Afz,
Ait,
A. Rich.
B,
Baker
Benth.
Berg
Blume
Brot,
D.C.
Delile
Duke
H.
Holmes
Houtt.
K.
Karst,
L.
Labiel.
Lawag
Lem.
Mart.
Mill.
Nees
Pav,
Pohl
Roxb,
Vahl
Weed.

AFZELIUS
ATITON

A. RICHARD
BONPLAND
BAKER
BENTHAM
BERG

BLUME
BROTERO

DE CANDOLLE
DELILE

DUKE
HUMBOLDT
HOLMES
HOUTTOYN
KUNT
KARSTEN
LINNEU
LABILLARDIERE
LAWAG
LEMAIRE
MARTIUS
MILLER
C.G.NEES VOM ESENBECK
PAVON

POHL
ROXBURGH
VAHL
WEDDELL
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TITULO

4ar a
Este volume denomina-se "Farmacopéia Brasileird, 3¢
edigao. Sua denominacao pode ser abreviada para

"F.Bras.III". Seus suplementos fario expressa refe
réncia a ela.

As expressoes oficinal e oficial, das edigdes ante
riores, estao substituidas por farmacopéico, e se

equivalem para todos os efeitos.
NOMENCLATURA

Salvo excegao, o titulo da monografia esti formado
pela versao latina, no singular. Segue-se o nome
em portugués, logo abaixo do titulo em latim. Sino
nimia, quando houver, vem a seguir, colocada & maxr
gem esquerda da pagina.

ORDEM DAS MONOGRAFIAS

Segue-se a ordem alfabética, até a terceira letra,
e agrupadas distintamente, na sequéncia: monogra-
fias dos quimioterdpicos (impressas em papel cor
amarela) , monografias dos fitoterapicos ( impressas
em papel cor verde) e monografias referentes as dro
gas e produtos de origem bioldgica (impressas em
papel cor rosa).

NORMAS PARA 0OS MEDICAMENTOS E SUAS PREPARAGOES

As indicagdes contidas nas monografias constituem
normas para as substdncias da Farmacopdia. Uma subs
tadncia n3o tem qualidade farmacopéica se nao satis
faz a todas as condigdes estabelecidas.

A formula quimica e os dados sobre a solubilidade
sdao indicados apenas com propoOsitos informativos e
nac se devem considerar com a mesma precisao das
normas ou ensaios de pureza.

PO |
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FORMULAS QUIMICAS

Quando a composigao quimica de uma substincia farma
copéica & conhecida ou geralmente aceita, a fdrmula
estrutural e o peso molecular figuram na monografia
com finalidade informativa. De igual modo em rela-
¢30 ds substdncia orgdnicas. As fdrmulas quimicas
€ 08 pesos moleculares constantes das monografias
sdo de substincias quimicamente puras, e nao se de-
ve tomar como expressao de pureza do produtc farma-
copéico, O nome quimico e a férmula molecular estim
de acordo com a nomenclatura proposta pela Organiza
¢ao Mundial da Saiide.

AMBITO DE APLICAGEO DAS NORMAS

As normas de pureza e atividade constantes da Farma
cop€ia se aplicam aos produtos destinados ao uso me
dicinal. Nao se aplicam, portanto, a produtos que
S€é possam produzir com o mesmo nome mas para outros
fins,.

PESOS ATOMICOS

Os pesos atdmicos adotados figuram na Tabela Inter-
nacional de Pesos AtOmicos para 1973, da Uni3o In -
ternacional de Quimica Pura e Aplicada. Os valores
estdo relacionados com a escala do carbono-12.

SOLUBILIDADE

A solubilidade indicada ndo deve ser tomada no sen-
tido estrito de constante fisica, mas como simples
informagao.

Salvo quando indicada na Especificacdo, a solubili-
dade & considerada de pouca precisao como meio de

identificagao ou determinagdo de pureza.

As indicagbes sobre a solubilidade se expressam de
forma precisa em peso de substincia dissolvida por

]
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volume de dissolvente e se referem a tempematura de
259. As indicages de solubilidades aproximadas,n®
expressas com cifras, se referem 3 temperatura am-
biente,

O térmo "solugdo", quando empregado sem outro quali
ficativo, refere-se a uma solucdo aquosa.

0 titulo da solucio € expresso de modo que a primei

ra cifra indica a quantidade da substancia dissolvi
da e a segunda o volume total da dissolugao.

Quando nao se conhece exatamente a solubilidade de
uma substancia farmacopéica, emprega~se um termo é&s
critivo que indique sua solubilidade como segue:

Dissolvente
"Muito solfivel"............ Menos de 1 parte
"Facilmente solfivel"....... De 1 a 10 partes
"Soléivel" ..........vvvu... De 10 a 30 partes
"Pouco solfivel” .,......... De 30 a 100 partes
"Fracamente ou levemente
solfivel™ ...,......... De 100 a 1.000 partes

"Muito pouco solfivel" .,... De 1.000 a 10.000 partes
"Praticamente insslfivel" ou
"insoldvel” .......... Mais de 10.000 partes

INTERPRETAGAO DOS DADOS NUMERICOS

O nilimero de cifras significativas que figura na Far
macopéia depende do grau de precisdo que se deseja
obter,

Por exemplo: a expressao 100 por cento significa
um grau de precisao que nio ultrapasse a unidade,en
quanto que a expressio 100 +0 por cento significa um
grau de precisao que nio ultrapasse 0,1 da unidade.

TEMPERATURA

A temperatura-padrdao adotada nesta Farmacopéia & de
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259. E nesta temperatura que devem ser feitos os
ensaios, as determinacgdes de solubllldadeéh densida
des, desvios polarimétricos e a Preparagaoc e o em-
prego das solugdes volumétricas. Deve-se entender
por temperatura comum ou ordin8ria. uma temperatura
de 209 a 359, A escda centIgrada (Celsius) & a {ini
ca usada,

Lugar Fresco refere~-se aquele em que a temperatura
nao ultrapassa 259.

Lugar frio serd um lugar cuja temperatura nao exce-
da a 15¢,

Manter em refrigerador especifica que a temperatura

desejada devera pPérmanecer entre 29 e 15¢.

- Calor excessivo ou temperatura excessiva indica uma

temperatura que exceda a 499,

A dgua quente deve Ser uma temperatura de 609 a 709;
a agua muito quente, uma temperatura de 859 a 959,

AGua

A agua mencionada como dissolvente e nos ensaios de
ve ser agua destilada ou desionizada.

VARIACOES PERMITIDAS

Os tipos de variagoes descritos nesta Farmacopéia a
plicam-se 3s substincias ou componentes destinados
4 uso medicinal, ou quando empregados em ensaios e
doseamentos nela estabelecidos. Os limites de pure
Za especificados nas monografias e nos ensaios fo-
ram fixados tendo em vista, principalmente, tais em
pregos.

Nos doseamentos das substincias ativas ( matérias -
primas}, ressalvados os casos devidamente especifi-
cados, & tolerada uma variagao de 5 por cento, para
mais ou para menos, no teor indicado.
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Os comprimidos ou pilulas podem ser revestidos de
camada protetora capaz de se desagregar no tubo di-
gestivo e composta de substiancias inofensivas, in-
cluido corantes de uso permitido.

As pomadas e os cremes poderac ter o excipiente mo-
dificado de modo a oferecer consisténcia adequada
ds diferentes condigbes climiticas, desde que a mo-
dificagao nao altere a proporgao dos componentes a-
tivos ou as condigdes de sua atuagio.

IMPUREZAS

As condigoes exigidas nio bastam para assegurar au-
séncia de todas as impurezas. Nao se deve presumir,
por exemplo, seja tolerada uma impureza nao frequen
te pelo fato de que os ensaios nio a exclua explici
tamente. Os ensaios foram selecionados para reve-
lar ou determinar as impurezas que requerem maior
atengao, fixando o contelido miximo permitido ao la-
do de outras toleradas, e para indicar os métodos
convenientes capazes de assegurar a auséncia de ou~
tras impurezas para as quais nio existe tolerancia.

PESOS E MEDIDAS

As unidades e fragdes desse sistema, mais comumente
mencionadas no texto, sao representadas pelas abre-
viagOes seguintes:

DE RADIOATIVIDADE

Ci - curie = 3.7 x lO10

desintegragtes por segundo
mCi - milicurie = 3.7 x 10’ desintegracoes por sequndo
104 desintegragoes por segundo

10 desintegragdes por sequndo

I
[#%)
3
Y

UCi - microcurie

I
w
<
%

nCi - nanocurie
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DE COMPRIMENTO

metro - m
decimetro - dm
centimetro - cm
milimetro - mm = 10 3m
micrometro* - um = 10" °n
nanometro** - nm = 10 °m

* ou micron

** ou my

DE VOLUME (Capacidade)

litro -1
mililitro¥* - ml
microlitro - ul

3
* ou em”, ou cc.

DE MASSA (peso)

quilograma - kg
grama - g
decigrama - dg
centigrama - ¢cg
miligrama - mg

micrograma* -~ g
nanograma - ng

* ou mcg, ou "gama", simbolizado por y na
literatura bioquimica.

As unidades de volume devem de ‘acordo com o litro -
padrao a 259. Este representa o volume ocupado por
996,04g de agua destilada, pesados ao ar com pesos
de latao, na temperatura de 259 e sob pressao baro-
métrica de 760 mm (500 cm3 devem pesar 498,02 g;
250 cm3, 249 01 g e 100 cm3 99,604 g).

Pesar exatamente significa pesar em balanga de pre-

cisao até a quarta decimal.

Ponderdvel & o qualitativo dado i quantidade de subs

tdncia cujo peso excede a 0,0005 g.
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Medir exatamente significa medir con greciséio volu-
me liquido e empregando pipeta de escoamento ou ou-
tro aparelho volumétrico, aferido de acordo comesta
Farmacopéia.

DOSES

As doses indicadas neste cédigo sao expressas sem~
pre no sistema métrico decimal.

- As doses usuais quando indicadas no texto referem-=
dquelas de que se pode esperar, em geral, o efeito
terap8utico para que & empregado o medicamento.A me
nos que haja outra especificacao, essas doses desti
nam-se & administragao ao adulto, por via oral, e
tém apenas cariter informativo.

As doses maximas quando estabelecidas pela Farmaco-
péia, s6 poderdo ser ultrapassadas mediante declara
3o expressa do clinico, indicando a dose prescrita
sublinhada e seguida de um ponto de exclamagao (!).

MEDIDAS APROXIMADAS

Nas prescrigdes, as quantidades de liquido a admi -
nistrar devem ser mencionadas em cm3. Quando pelas
exigéncias do uso domé@stico ou medicamentos forem
prescritos, &s colheres, aos cilices ou copos, tais
medidas deverdo ser seguidas da indicagdo de sua ca
pacidade, de acordo com a tabela abaixo:

Colher de sopa «v..... = 15 cm3
Colher de sobremesa .. = 10 cm3
Colher de chd ........ = 5 cm3
Colher de café ....... = 2 cm3
Calice vivvecvevnnnnee = 30 cm3
Copo v..evviveneensen. = 150 cm3

Qualquer utensilio especial de medida para adminis-
tragao de medicamentos liquidos deve atender a esses
padroes volumétricos.
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As gotas devem ser contadas em um conta~gotas nor-
mal, escorrendo o ligquido livremente. O conta-gotas
deve apresentar um tubo de escoamento com 3 mm de
diametro externo e 0,6 mm de diimetro interno, ter-
minado em secgao circular. Vinte gotas de agua des
tilada, contadas no conta-gotas normal, & temperatu
ra de 159, devem pesar 1 g (+ 0,02 qg).

MEDIDAS DE PRESSZO

A expressdo "mm de merciirio", usada em medigoes de
pressio, refere-se ao uso de mandmetros ou barome -
tros calibrados em relagdo 3 pressio exercida por

uma coluna de mercirio, conforme estabelecido no
sistema legal de pesos e medidas.

A referéncia "3 pressdo reduzida", sem especifica-
¢ao de grau, dever3 ser entendida como 3 pressao a-
proximada de 50 mm de merciirio.

A expressao "no vicuo" significa que a operagac se
faz a uma pressao inferior a 50 mm de merciirio.

PERCENTAGENS

0 emprégo da simples expressac "por cento" signifi-
P

ca, conforme as circunstancias e salvo especifica -

¢a30 em contririo, uma das quatro formas:

Por cento p/p (peso em peso), expressa o niimero de
gramas de substancia ativa contida em 100 g do pro-
duto.

Por cento p/v (peso em volume) , expressa o nimero
de gramas de substancia ativa contida em 100 em3 do
produto,

Por cento ¥/v {(volume em volume), expressa o niimero
centimetros cfibicos de substancia ativa contida em
100 cm3 de produto.
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Por cento v/p (volume em peso), expressa o niimero
de centimetros clibicos de substincia ativa codtida
em 100 g do produto.

A concentragdo das solugdes de s8lidos em liquidos &
eéxpressa como percentagens de peso em volume; de 11
quidos em liguidos como percentagem de volume em vo
lume; de gazes em liquido como percentagens de peso
em volume e a mistura de sdlidos como percentagem
de peso em peso,

A concentragao de uma solugdo, sendo expressa como
"partes”, entende~se que tais partes corresponderao
a "partes em peso" guando se tratar de sdlidos ou
gazes, e "partes em volume" quando se tratar de 1i-
quidos.,

REACOES QUIMICAS

Salvo indicagdo contrfria, as reagSes quimicas de-
vem ser feitas com 5 cm3 do 1liquido ou solucdo a e-
xaminar, aos quais se adicionarSoc 3 gotas do reagen
te ou de cada um dos reagentes em tubos Qe ensaio
de cerca de 15 mm de didmetro interno. O exame do
contelido do tubo de ensaio deve ser feito sobre to-
da a camada do 1Iquido, observando-o de cima para
baixo apds 5 minutos de espera.

Uma solugdo chama-se limpida quando, abstraindo-se
os Obvios detritos de filtragao (fiapos) a turvacgao,
seja menor que a de uma suspens3o de 5 mg de caulim,
cujas particulas tenham em média difmetro inferior
a 20 microns, num litro de &gua.

Opalescéncia & a turvagao equivalente, no m3ximo, &

que se produz quando se adicionam 5 cm3 duma dilui-
¢ao de 1 cm3 de Acido cloridrico 0,01 N (SV) com
99 cm3 de dgua destilada a 0,5 cm3 de nitrato de
prata 0,1 N (SV}. A observagioc deve ser feita so-
bre fundo preto, em lugz incidente, 5 minutos apds a
adigdo do nitrato de prata 0,1 N (SV).
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Leve turvacac & a turvacgio equivalente, no mawimo ,

d que se produz quando se adicionam 5 cm3 duma'di -
luigdo de 2 cm3 de &cido clorfdrico 0,01 N (SV) com
98 cm3 de &gua destilada a 0,5 cm3 de nitrato de
prata 0,1 N (S8V). A observagdo deve ser feita como
no caso precedente,

Turvacao € a equivalente, no maximo, 3 que se pro-
duz, quando se adicionam 5 cm3 duma mistura de 4 cm3
de acido cloridrico 0,01 N (SV) com 96 cm3 de dgua
destilada a 0,5 cm3 de nitrato de prata 0,1 N (sV).
A observagdo deve ser feita como nos casos anterio-

res.

.Diz-se que ha precipitado guando, apds 15 minutos

de repouso, observando-se por transparéncia, nota-
se a formagao de depdsito.

Considera-se incolor um liquido dque apresenta .. uma
tonalidade que nao ultrapassa as que oferecem &;qug
tro solugOes-padrdo descritas no capitulo "Solugoes-
padrdo para determinagdo de limite de impurezas",

O ensaio deve ser comparativo e realizado com colu-
nas liquidas de 10 cm de altura, contidas em tubos
de vidro de fundo chato, incolores e transparentes e
sobre fundo branco.

ACIDEZ E ALCALINIDADE

Uma solugdo ou um liquido s3o considerados neutros
quando nac modificam a cor dos papéis azul e verme-
lho de tornassol ou, quando em 1 cm3, se coram em
verde com uma gota de azul de bromotimol SI (pH 7,0)

Sao considerados acidos quando coram em vermelho o
papel azul de tornassol ou, em 1 cm3, sao corados
em amarelo por uma gota de vermelho de fenol SI (pH1
a 6,6),

S80 considerados fracamente dcidos, quando coram le

vemente em vermelho o papel azul de tornassol ou,em
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1 em3, saoc corados em alaranjado por uma gota de
vermelho de metila SI (pH 4,0 a 6,6).

Sao considerados fortemente acidos quando coram em

azul o papel de vermelho-congo ou, em lcm3, sdo co-
rados em vermelho pela adicao de uma gota de alaran
jado de metila (pH 1 a 4,0).

~Alcalinos sao os liguidos ou solugdes que coram em
azul o papel vermelho de tornassol e,em 1 cm3, sao
corados em azul por uma gota de azul de bromotimol
81 (pH 7,6 a 13).

Fracamente alcalinos sao os que coram levemente em

azul o papel vermelho de tornassol ou, em 1 cm3,sao
corados em rdseo por uma gota de vermelho de cresol
(pH 7,6 a 8,8).

- Fortemente alcalinos si3o os liquidos ou solugoes qw,

em 1 cm3, s3o corados em azul por uma gota de . ti-
molftaleina SI {(pH 9,3 a 10,5) ou em vermelho por
uma gota de fenolftaleina SI (pH 10 a 13).

REAGENTES, INDICADORES, SOLUGOES REAGENTES, INDICA-
DORAS, COLORIMETRICAS E VOLUMETRICAS

Os _reagentes, indicados nesta Farmacopéia como R,sdo

as substancias empregadas nos ensaios farmacopéicos,
seja em natureza, seja como componentes das solu-
¢oes reagentes,

As substadncias quimicas farmacopéicas, em grande nd
mero, possuem um grau de pureza suficiente para se-
rem empregadas como reagentes, pelo seu nome segui-
do de um asterisco. Algumas, porém, bastante puras
para serem usadas como medicamentos, n3o o s@o sufi
cientemente para servir como reagentes; neste caso,
sao especificados, na respectiva relagdo, os neces-
sdrios ensaios suplementares de pureza.

Os rb6tulos dos reagentes devem trazer sempre, apos
O seu nome, a declaragao para analise.
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Os indicadores, mencionados nesta Farmacopéia por I,

830 as substdncias quimicas que se empregam para es
tabelecer o ponto desejado de uma reagao quimica ou
para medir a concentragdo de Ions-hidrogénio (pH) ,
quer em natureza, quer como componentes das solu -
¢oes indicadoras.

As solugoes reagentes, indicadas por SR, sao solu-

¢Oes dos reagentes, em determinados solventes e . a
determinadas concentragdes definidas, para  torna-
los apropriados ao uso a que se destinam na anilise
qualitativa ou quantitativa.

Solugao molar (M ou 1M)indica que a solugao contém,
dissolvida em 1.000 ml a molécula-grama da substan
cia. Do mesmo modo, seus miltiplos ou “submiltiplos
Sa0 expressos por niimeros inteiros ou fracoes ordi-

narias ou decimais, como 2 M, 0,5M, 0,1 M, 1 M
2 r

1
TO M, etCo

As solugoes devem ser Sempre preparadas na concen -
tracao prescrita nesta Farmacopéia, e medidas, como
ja dito, & temperatura de 259.

Sempre que possivel, a concentragao das solugdes rea
gentes & fixada prdxima da normalidade, o que signi-
fica que 1.000 cm3 da solugdo contém uma quantidade
da substancia reagente quimicamente equivalente a
1,008 g de hidrogénio.

Solugdo normal (N ou IN) significa que a solucao &
a que contém o equivalente grama da substancia em
1.000 ml da solugdo. Seus miltiplos ou subdivisSes
sao expressos por niimeros inteiros, ou fragoes ordi
narias ou decimais, como 2N, 01, N, 0,01 N, 1l N,

-1% N, etec.

As solugﬁes‘indicadoras, mencionadas como SI,sao so

lugoes de indicadores em determinados solventes &
determinadas concentragbes, destinadas a indicar o

ponto desejado de uma reagao quimica ou para medr a
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concentragao de Ions~hidrogénio (pH).

As solucoes colorimétricas, chamadas 8C,empregam-se

na preparagao de padrdes calorimétricos e como base
de comparagao em certo nimero de ensaios quimicos.

As solugOes volumétricas, designadas por SV e tam-

bém conhecidas como solugoes tituladas ou solugoes-
padrao, sao solugdes reagentes, de concentragao co-
nhecida, destinadas a servir em determinagces quan-
titativas.

CONSERVAGEOD

Os reagentes, solugOes reagentes, solugoes colorimé
tricas, indicadores, solugdes indicadoras e soluges
volumétricas, quando n3o houver indicagao contraria,
devem ser conservados em recipientes de vidro de S0
lubilidade minima, baixa alcalinidade, isentos, tan
to quanto possivel, de chumbo e arseénico, . fechados
com rolhas de vidro esmerilhadas ou, em certos ca-
sos, com rolha de borracha ou matdria plastica ina-
tacavel pelas substincias assim conservadas. As rd
lhas de vidro dos frascos, contendo hidrdxido alca-
linos, sulfetos de amdnio, amdnia ou outras substédn
cias de reagao alcalina, devem ser untadas com ~.uma
ténue camada de vaselina ou outro lubrificante neu-
tro e adequado, a menos gue existam outras instru -
goes especificas.

Os reagentes e as solugSes reagentes, que forem al-
terdveis pela luz, devem ser conservados em recipien
tes opacos, conforme prescrito nas respectivas mono
grafias.

A maneira como as drogas, substancias e matérias-p:g.‘_
mas devem ser acondicionadas e conservadas esta in-

dicada nas respectivas monografias.

Conservar ao abrigo da luz significa que a substan-

cia deverd ser conservada num recipiente opaco ou
capaz de impedir a agdo quimica da luz.
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Conservar em local iluminado significa que a.sfibs -

tdncia deverd ser conservada num frasco incolor, ex
posto o mais possivel a luz ambiente.

- Conservar ao abrigo da poeira significa que o farma

co deverd ser conservado num frasco arrolhado e mu-
nido de capuz,

EMBALAGEM

E o invélucro, recipiente ou qualquer forma de acon
dicionamento, removivel ou nao, destinada a cobrir,
empacotar, envasar, proteger ou manter, especifica-
mente ou nao, as matérias-primas ou os medicamentos.
Nao deve haver qualquer influéncia fisica ou quimi-
ca entre a embalagem e a matéria-prima ou o medica-
mento, capaz de alterar a atividade, a gualidade e
a pureza da substancia acondicionada.

Cilindro de gds & um recipiente perfeitamente fecha
do, de paredes resistentes, destinado a conter um
gds sob pressdo, cobturado por valvula regulavel, ca
pPaz de manter a saida desse fluido em vazao determi
nada.

Recipiente bem fechado & o que protege seu contelido

de perdas ou da contaminagdo por sdlidos e liquidos
estranhos, nas condigoes usuais de manipulagao,trais
porte, armazenamento e venda.

Recipiente perfeitamente fechado & aquele que prote
ge seu contelido da contaminagio por sélidos e liqui

dos estranhos, perdas, eflorescéncias, deliquescen-
cia ou evaporagao, nas condigbes usuais de manipula
gao, transporte, armazenamento e venda, e .  podendo
ainda ser aberto e fechado, perfeitamente e com fa-
cilidade.

Recipiente hermético &€ aquele que & impermeidvel ao

ar ou a qualquer outro gas, nas condigoes usuais de

manipulagao, transporte, armazenamento e venda.
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D3

. -
Recipiente para dose Gnica & o recipiente hermético

que contém determinada quantidade do farmaco, desti
nada a ser administrada de uma s& vez, e gue, sendo
aberto, nao poderia ser fechado com garantia da este
rilidade.

mético que permite a retirada de porgoes sucessivas
de seu conteldo, sem modificar a concentragao, pure
za e esterilidade da porgao restante.

Recipiente opaco & aquele cujas paredes nac sio a-

travessadas pelos raios actinicos e se destina a e-
vitar a modificagdo fotoquimica de seu contedido,con
servando-o dentro dos limites farmacopéicos de con-
centracao e pureza, nas condigoes usuais de manipu-
lagdo, transporte, conservagdo e venda.

A menos que haja outra indicagido, & considerado re-
cipiente opaco aquele que nao transmita mais de
10% da radiagd@o incidente de qualquer comprimento de
onda entre 290 a 450 nanometros. Em se tratando de
recipiente de vidro, podera ser preto, vermelho, a-
laranjado ou ambar, mas ndo azul. Em casos especi-
ficados, a protecao a luz seri reforgada, envolven-
do-se os frascos em papel negro a ela impermeavel.

PRODUTOS ESTEREIS

As substancias, mencionadas nesta Farmacopéia como
estéreis, devem satisfazer as condigoes - enumeradas

na "Provas de esterilidade para liquidos e sdlidos".
CONSERVADORES E ESTABILIZADORES

Para a conservagao de certas matérias-primas, facil
mente alteraveis, ou de suas solugoes, & permitida
a adigao de substadncias conservadoras ou estabiliza
doras, desde que nao seja feita mencao expressa de
sua contra-indicagao na monografia respectiva.Essas

substancias devem ser atdxicas e indcuas, nas gquan-
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tidades adicionadas, e nao devem interferir na efi-

cdcia terapéutica do medicamento que estao conser -
vando ou estabilizando.

Os rotulos dos recipientes em que & vendido o produ
to deverao indicar, claramente, a presenca e a pro-
porgac de tais conservadores ou outras substancias a
dicionadas.

O ar dos recipientes poderd ser substituido por did
Xido de carbono ou nitrogénio, desde gue nao ... haja
qualquer contra-indicagio.

ROTULO

Identificagao conveniente aplicada diretamente so-
bre recipientes, invdlucros, cartuchos ou qualquer
outro protetor de embalagem.

CORANTES

Nas especialidades e em algumas outras preparagoes
farmacéuticas, & tolerada a presenga dos . carantes
sintéticos enumerados no capitulo respectivo.

PRAZO DE VALIDADE

As substincias facilmente alteriveis devem trazer
em seus rdtulos a declaragio do prazo de validade em
que se garante sua eficicia.

APARELHOS VOLUMETRICOS

Todos os recipientes utilizados para as medidas vo-
lumétricas devem satisfazer 3s prescricdes do siste
ma legal de pesos e medidas e ter sido graduados a
temperatura padrao de 259,

As medidas devem ser efetuadas a essa " temperatura;
caso contrario, serd necessiria a corregao do volu-
me.
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Se nao for possivel conseguir instrumentos gradua -
dos a 259, as solugdes deverio ser pPreparadas na
temperatura em que foram eles graduados, - devendo
constar de seus rotulos essa indicagio.

Nas medicagoes de volumes, o nivel inferior do me-
nisco do liquido contido nos baldes aferidos,  nas
pipetas, buretas e provetas gradvadas deve aflorar
O trago de aferigdo; somente nos casos de liquidos
fortemente corados & que se deve usar como referén-
cia o bordo superior do menisco.

Quando num ensaio ou doseamento for recomendado um
recipiente ou utensilio de tamanho e forma defini -
dos, seu uso nao & obrigatdério, a menos que se espe
cifiquem baloes, buretas ou outros aparelhos para
medigoes exatas.

Os aparelhos volumétricos para transferéncia de 11-
quidos (pipetas ou buretas), em virtude de terem si
do aferidos com &gua destilada, s& poderdo fornecer
exatamente o volume indicado quando os liguidos a
medir tiverem aproximadamente a viscosidade, a ten-
sao superficial e a densidade da agua.

ENSAIOS E DOSEAMENTOS

Os ensaios e doseamentos descritos nesta Farmaccpda
sao os métodos oficiais relos quais devem ser ava -
liadas as drogas e subst3ncias monografadas. Para
esse fim devem ser empregados reagentes (R), indica
dores (I), solugdes reagentes (SR), solugdes indica
doras (SI) e solugdes volumétricas (SV) constantes
dos respectivos capitulos.

O analista nao esti impedido de utilizar outros mé-
todos que julgue satisfatdrios 3 obtencao de resul-
tados de equivalente precisio. Em caso de divida
ou contestagao, porém, as técnicas farmacopéicas sao
as Gnicas autorizadas.
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Se esta Farmacop@ia, na descricio de uma substincia
ou matéria-prima, nao fizer mengao de técnica para
a pesquisa ou doseamento de determinada substiancia
estranha, isto nao significari que sua presenca de-
va ser admitida.

Nas descrigOes dos"Ensaios e Doseamentos" a quanti-
dade da substancia a ser utilizada & sempre indica-
da. A expressao "cerca de", quando usada, signifi-
ca que a quantidade a ser empregada nao devera a-
fastar-se mais de 10 por cento do valor indicado. A
quantidade destinada aos doseamentos deve ser exata
mente pesada, em balanga analitica, até a quarta de
cimal, devendo os resultados ser calculados sobre
esse peso exato.

Toda vez que nao for especificada a temperatura, a
pressao atmosférica ou o tempo de duragcao da rea-
¢ao, subentende-se tratar da temperatura ambiente ,
da pressao de 760 mm, e imediata verificagdao do re-
sultado do ensaio.

Impureza & toda substdncia estranha i substincia ou
matéria-prima, proveniente de sua origem, de seus
processos de obtengao, acondicionamento, conserva -
¢&o ou manipulacgao.

A presenca de substancias estranhas, em quantidades
nao justificiveis ou que nio possam ser atribufdas
ds causas acima referidas, deve conduzir 3 presun-
gao de tratar-se de adulteracio intencional, e como
tal deverd ser examinada em face da legislagao vi-
gente.

A anialise das drogas animais e vegetais deve sempre

ser feita sobre amostras que representam a "composi
¢ao média" do produto, obtidas com as precaugoes ne
cessrias,

BANHO-MARIA E BANHO A VAPOR

Por banho-maria, sem indicag¢ao de temperatura, en -
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tende-se o processo de aquecimento no gual a subs -
tdncia & contida em recipiente banhando em agua
mantida em ebuligcao. O banho-maria pode ser substi
tuido pelo banho de vapor fluente a 1009. Estas ex-
pressoes sdo empregadas como sindnimas.Quando,porém,
for especificado banho de dgua fervente, sé o ba-
nho-maria deverd ser empregado.

DENSIDADE

Este termo & empregado como sindnimo de peso especi
fico. BSalvo determinagdo contriria, a densidade a-
dotada & a aparente a %%g, isto &, representa are
lagao entre o peso aparente de uma substincia ao ar
a 259 e o peso de igual volume de Agua destilada nas

mesmas condigOes de temperatura e pressio.

DESSECAGAO ATE PESO CONSTANTE

A expressao "dessecada até peso constante" signifi
ca que duas pesadas consecutivas, efetuada a segun-
da apds mais uma hora de tratamento dessecante, nao
diferem, no maximo, em 0,0005 g por grama da subs -
tincia em causa.

INDOSAVEL

Nas prescrigoes para os ensaios farmacopéicos, o
qualificativo indosavel ou inaprecifvel indica valo
res abaixo de 0,0005 g, se houver referéncia a algu
ma quantidade.

Nao havendo esta mencdo, deve ser entendido que & in

ferior 4 milésima parte da que for empregada.
PERDA POR DESSECACA0

Toda vez que na descrigao de um produto nac for in-
dicada a percentagem da perda por dessecagao, & to-

lerado um maximo de 5 por cento. Para certos produ
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tos quimicos eflorescentes foi adotado um limﬂge de
tolerancia para perdas da agua de cristalizacao.

TECNICAS ANALTTICAS

A oficializagao de determinadas té&cnicas analiticas
mais sofisticadas foi considerada como "necessidade
imposta pelo desenvolvimento da Quimica, da Fisica
e da Farmacologia, ainda que tais praticas © sejam
mais rotineiras em laboratorios oficiais, universi-
tarios e da inddstria farmacdutica que em laboratd-
rios de receitas magistrais.

UNIDADES INTERNACIONAIS

As unidades internacionais, interpretam~se como defi
nidas pela "Comissao de Peritos para Normalizagao
Bioldgica" da Organizagdo Mundial da Saiide.

CATEGORIA

Na monografia, indica a principal atividades farma-
coldgica ou uso terap@utico da substincia ou maté-
ria-prima.

PROGA

Como insumo farmacéutico e matéria-prima, & a subs-

tdncia com finalidade medicamentosa ou sanitaria.
DROGA FARMACOPEICA

B toda droga inscrita na Farmacopéia.

MEDICAMENTO

E toda substancia ou mistura de substancias fabrica
da, vendida, posta a venda ou recomendada para 1) o

tratamento, o alivio, a prevengao ou o diagndstico
de uma enfermidade, de um estado fisico anormal ou
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de sintomas de uma ou outro no homem e nos animais,
ou 2) o restabelecimento, a correcao ou a modifica
gao de fungoes organicas no homem Ou nes animais.

MEDICAMENTO FARMACOPRICO

Ou oficinal, & todo medicamento de f£&rmula declara-
da, agao terapéutica comprovavel, identificado com
um nome genérico, oficial ou ndo, e possivel de ser
preparado na farmacia. Para seu aviamento, a seme-
lhanga da especialidade farmacéutica, deverd apre -
sentar uma forma farmacéutica estavel, embalagem u-
niforme e ficar sujeita a registro prévio no Minis-
tério da Safide.

ESPECIALIDADE FARMACRUTICA

B todo medicamento de formula declarada, agao tera-
péutica comprovavel e forma farmaceéutica estavel, em
balado uniformemente e com nome convencional regis-
trado, Nao pode ser preparado na farmacia e sua fa
bricagao esti suieita 3 registro prévio no Ministé-
rio da Salde,

MEDICAMENTO MAGISTRAIL

B todo medicamento cuja prescrigao pormenoriza . - a
composicao, a forma farmacéutica e a posclogia, e
preparado na farmicia.

PADRCNIZACAC BIOLOGICA

As dificuldades intrinsecas aos métodos de padroni=-
zagao bicldgica, como aplicaveis aos antibidticos,e
a sua multiplicidade aliada & dos métodos quimicos
disponiveis, sem a devida avaliacao de sua equiva -
l8ncia, sugeriu niao se oficializasse uma das numero
sas técnicas disponiveis em cada caso, na auséencia
ainda de padronizagao internacional inquestionavel.




33

MARGEM DE ERRO DAS PREPARACBES BIOLOGICAS

A expressao "limite - de erro (P =0,99)" & usada Pa
ra indicar as possibilidades de erro nas titulacgoes
biolégicas. Aas indicagoes dos erros nessas titula-
¢Oes baseiam~se na convengdo que admite uma probali
dade de 0,99 como equivalente praticamente 3§ exati-
dao.

Em outras palavras calcula-se que o resultado esta
ra compreendldo, entre os limites indicados, 99 ve-
Zzeés em cada 100 titulacdes.

Esses limites se exXpressam em percentagens do resul
tado exato. Assim a indicagao "limites -de erro
(P =0,99) 95 e 105 por cento” significa que, - em
99 titulagbes de cada grupo de 100, o resultado se~
rd superior a 95 por cento e inferior a 105 por cen
to do resultado Stimo.

8¢ o erro sobre o resultado ou seu. logaritmn & nor-
malmente distribuido, os limites indicados corres -
pondem a um intervalo igual a 2,576 vezes a varia -
¢ao~tipo.

Os limites de erro sio calculados a partir de erros
observados em experiéncias reais efetuadas, porém
nao devem ser mais que uma orientagao a respeito da
sua importancia, prevista em tal ou qual tltulagao
em particular. Os erros s3o suscetiveis de - variar
em condigdes nem sempre possiveis de definir-se com
precisido, e cada experimentador deve calcular seus
erros baseando-se em seus proprios protocolos.
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Abreviaturas e nomes dos botdnicos citados na presente edigdo:

Afz.
Ait.
A. Rich.
B.
Baker
Benth.,
Berg
Blume
Brot.
D.C.
Delile
Duke
H.
Holmes
Houtt.
K.
Karst.
L.
Labiel.
Lawag
Lem,
Mart.
Mill.
Nees
Pav.
Pohl
Roxb
Vahl
Weed.,

AFZBLIUS
AITON

A, RICHARD
BONPLAND
BAKER
BENTHAM
BERG

BLUME
BROTERO

DE CANDOLLE
DELILE

DUKE
HUMBOLDT
HOLMES
HOUTTOYN
KUNT
KARSTEN
LINNEU
LABILLARDIERE
LAWAG
LEMAIRE
MARTIUS
MILLER
C.G.NEES VOM ESENBECK
PAVON

POHL
ROXBURGH
VAHL
WEDDELL




QUIMIOTERAPICOS

INDICE DA MATERIA CONSTANTE DESTE CAPITULO

(em elaboragao)



ACEDAPSONUM _
ACEDAPSONA . ﬁ
o} 0 0
f K il
CH—C-N [ ~ N-C-CH,
H I H
o}
C16H16N204S P.M. = 332,37
4', 4" " Yegulfonilbis acetanilida

DESCRIGAO

s&lido cristalino branco.

SOLUBILIDADE
Fraticamente insoliivel em igua; levemente soliivel em metanol; fa-
cilmente soliivel em dimetilformamida.

CATECORIA
N¢ tratamento da hanseniase.

CCNSERVAGCEO
Em recipientes bem fechados.

INFOPMAGAO ADICIONAL
Preodugdo e uso restritos, para ser usado em campanhas de saude pﬁ
blica.

ESPECIFICACOES

IDENTIFICACAO

A - Cologue 55 mg da amostra, exatamente pesados, em frasco volu-
métrico de 100 ml e complete o volume com metanol. Aquega branda-
mente até dissolver a amostra completamente. Podem entdc ser fei-
tas diluigoes apropriadas desta solugdo, dependendo do tipo de
instrumento a ser usado. Dois pPicos agudos sao observados a 284
nr e 256 nm, Calcule as absortividades a (1 por cento, 1 cm) en-
tre Z&0 nm e 256 nm.

absortividade a 284 nm
Palrao:
absortividade a 256 nm = 777 + 23

1099 + 33

B - O espectro infravermelho entre 2,5 e 15 de uma dispersao da
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amcstra em brometo de potissio 1:300 deve ser essencialﬂante o)
IResmo que um espectro obtido com acedapsona padrao.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
C ponto de fusdo & 292 + 3 com faixa, nio superior a 3° ( Métodos
Cerais, n? 40 - Classe Ia)

ENSATOS DE PUREZA
letais Pesados

N maximo 20 partes por milh3o (M&todos Gerais n¢ 18)

LCSEAMENTO

Fese exatamente cerca de 340 mg em ampola de vidro tendo capacida
de de cerca de 50 ml. Junte 30 ml de 3cido cloridrico diluldo e
lacre com magarico. Aquega a ampola lacrada em banho-maria até de
saparecer o resIduo sélido. Continue aquecendo a ampola por mais
1% rinutos apds a dissolugao completa do sélido. Resfrie a ampola
& temperatura ambiente e transfira quantativamente seu contefido
prara béquer de 250 ml mediante lavagem com trés porgoes de 10 ml
de &gua. Reuna as dqguas de lavagem no mesmo béquer e adicione cer
ca de 25 g de gelo picado. Titule a mistura resultante com solu-
¢ac de nitrito de sddio 0,1 M padronizada, usando papel de amido
icdetado como indicador externo. Faga uma segunda titulacao, sepa
racda, usando peso equivalente da amostra sob condigoes idénticas
ds descritas acima, omitindo apenas a hidrblise (o aquecimento) .
# quantidade de nitrito de sddio 0,1 M necessaria para titular es
sa amostra nao hidrolisada deve ser, no minimo, 0,1 ml.

Calculo

Percentagem de C16H16N204S =A X Mx 166,2 x 100 em que:
mg da amostra

A = Nimero de ml de nitrito de sddio necessirio para aramostra- a

pds hidrdlise menos o niimero de ml do mesmo titulante necessa
rio para uma amostra equivalente antes da hidrdlise;

I = Mclaridade da solugdo de nitrito de sddio.
Padrac = Ne minimo 98 por cento de Cy6H;6N50,8.

Leagentes

1 - Nitrito de sbdio 0,1 M

2 - Acido eloridrico diluido (33 ml de icido cloridrico concentra

¢o diluindo com agua a 100 ml).
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ACENOCOUMAROLUM '
ACENOCUMAROL
Nicumalona
0 0 NO,
L g
OH CH,COCH,
C, gHy gNO, P.M. = 353,32

3—(a—acetonil—Efnitrobenzil)—4-hidroxicoumarina

DESCRICAO
PO guase branco a amarelo palido; inodoro ou quase inodoro; sabor
levemente doce, tornando-se amargo.

SOLUBILIDADE

Praticamente insoliivel em Agua e em 8ter; soliivel em 400 partes
de &lcool (95 por cento), em 200 partes de cloroformioco e em  so-
lugCes de hidrdxidos alcalinos.

CATEGORIA
Anticoagulante.

CONSERVAGAO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 98,5 por cento de C19H15N06, calculado em rela
cac a subst@ncia seca.

IDENTIFICAGEO

A - O espectro de absorgdo infravermelho apresenta maximos nos mes
mos comprimentos de onda que o acenocumarol padrdo e tem intensi-
dades relativas similares ds deste padrio.

B - A absorg@o na faixa de 230 nm a 350 nm de uma camada de 2 cm
de uma solugao a 0,001 por cento p/v em mistura de 1 volume de a-
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cido cloridrico N e 9 volumes de adlcool metilico apresenté!kéxi -
nes a 283 nm e 306 nm; absorvancia a 283 nm, de cerca de 1,3; e a
306 nm, de cerca de 1,0.

C ~ A absorvéncia de uma camada de 1 cm de uma solugao a 0,001 por
cento p/v em mistura de 1 volume de acido cloridrico e 9 volumes
de zlcool metilico, no maximo a 306 nm, esta entre 0,50 a 0,54.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusiao
Erm torno de 198° (Métodos Gerais, n9® 40 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagdo
Dessecado a 105° até peso constante, perde, no maximo, 0,5 por cen
to ce seu peso (Métodos Gerais, ne 34 ).

Cinza Sulfatada
Nc maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n? 07 ).

Limpidez e Cor da Solugdo
2 - Uma solugdo a 1,0 por cento p/v em acetato de etila & 1impida
e cuase incolor.

B - Uma solugao a 2,0 por cento p/v em solugdo de hidrdxido de sd

dic & limpida e amarela.

DCSEAMENTO

Dissolva 0,6 g em 50 ml de acetona e titule com hidrdxido de 3 -
dic 6,1 N, usando como indicador solugdo de azul de bromotimol. Re
pita a operagao sem acenocumarol; a diferenca entre as titulacgdes
representa a quantidade de hidroxido de sddioc utilizada. Cada ml

de hidroxido de sddio 0,1 N equivale a 35,33 mg de C19H15N06.
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CORTISONT ACETAS -5
ACETATO DE CORTISONA

CH,00CCH 4

6 P.M. = 402,49

2]l-acetato de 17,21—diidroxipregn—4-eno-3,11,20 triona

DESCRIGAD

G branco cristalino ou quase branco, inodoro. B estivel ao ar.
(uandc analisado pelo método para classe Ia (Metodos Gerais, ne ),
funde em torno de 24° r com alguma decomposicao.

SOLUILIDADE
insclivel em Agua; facilmente solivel em clorofdrmio; solfivel em
cioxano; pouco soliivel em acetona; levemente solfivel em &lcool.

CATECORIA
Etterdide adrenocorticdide (antiinflamatdrio) .

CONZERVAGRO
Eri recipientes bem fechados.

ESPECIFICACOES

CEFECIFICAGAO GERAL

2 = G espectro de absorgdo infravermelho de uma dispersdo em bro
neto de potdssio, previamente dessecada a 105° por 3 horas, apre-
sente maximos somente nos mesmos comprimento de onda que uma pre-
preracao de acetato de cortisona padrao.

L+ L uspectro de absorcdoc ultravioleta de solugao 1:100.000 em

alcl apresenta mdximos e minimos nos mesmos comprimentos de on
¢Ga cuce uma solugdo similar de acetato de cortisona padrdo, medida
cimtltaneamente,e as absortividades respectivas,calculadas na

su.rtinclia seca, no comprimento de absorvdncia mixima em torno de
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228 mm nao diferem mais que 3 por cento.

C - Dissolva cerca de 2 mg em 2 ml de &cido sulfirico e deixe re-
botsar por 5 minutos; resulta coloragao amarela. Dilua a solucao
cern 10 ml de Agua: a coloragao desaparece e a solugao torna-se 1im
ride.

L - A cerca de 50 mg contidos em tubo de ensaio adicione 2 ml de
dlccel e 2 ml de &cido sulflirico diluido 1:3,5 e ferva brandamente
curarte 1 minuto; & perceptivel o odor de acetato de etila.

ENSAIOS DE PUREZA

Ferde por Dessecacgio
Desseque a 105° por 3 horas; perde, no méximo, 1 pPor cento de seu
peso  (Métodos Gerais, no 34 ).

Fesiduos pela Inceneragio
Irgigrificante, de 100 mg (M&todos Gerais, n9 45 ),

CCERAMENTO

Freperagao do Padrio

Prepare conforme indicado na Preparacao do Padrio para Doseamento
ce Lsterdides Isolados (M&todos Gerais, n? 23 ) usando acetato de
corticona padrio.

Freparacaoc da Amostra

Pere exatamente cerca de 100 mg de acetato de cortisona, dissolva
el niztura de volumes iguais de cloroférmioc e dlcool para perfazer
cC,0 rl e misture.

Frecedimento

Froceda conforme indicado no procedimento de Doseamento de Esterdi
des Irolados {MEtodos Gerais, ne 23 ) usando solvente B para desen
vclver a cor. Calcule a quantidade em mg, de C23H3006 no acetato
de ccrtisona utilizado, pela formula: 0,05 (éd/gﬂ).




DESOXYCORTONT ACETAS
ACETATO DE DESOXICORTONA g i

CH -0-CO-CH
2 3

C23H3204 P.M. = 372,50

acetato de ll-desoxicorticosterona
zcetato de 21-hidroxipregn-4—eno—3,20-diona
21-acetoxi-pregn-4—eno-3,20-diona

PESCPICAO
EC cristalino branco ou branco-~amarelado. Inodoro e estavel ao ar.

CCLUBILIDADE

Fraticamente insollivel em &gua; pouco solavel em dlcool, em aceto- |
ha e em dioxana; levemente sol@vel em oleos vegetais. _

CLTEGCRIA

hAdrenocorticdide,

CCNSERVAGAO
En. recipientes bem fechados e opacos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAQ GERAL
Contér, no minimo, 97,0 por cento e, no maximo, 103,0 por cento de
Cﬁjﬂ 04+ calculados em relagdo 3 substincia dessecada.

IDFNTTIFICAGAO

& - O espectro de absorg@o no infravermelho deve apresentar maximos
SOrente nos mesmos comprimentos de onda que o acetato de desoxicor
ticcsterona R (acetato de desoxicortona).

L - Deve satisfazer as exigéncias do ensaio descrito em "Identifi-
cegée de corticosterdides por cromatografia em camada delgada" (Mé
tedos Gerais, ne 09 ).

C - & cerca de 0,05 g adicione 2 ml da solugdo de hidrdxido de po-
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tdssio alcodlico SR e aquega em banho-maria fervente durante 5 mi
nutcs., Esfrie, adicione 2 ml de &cido sulfirico a 30,0 por cento
v/v e ferva cuidadosamente por 1 minuto. O odor de acetato de etl
la & perceptivel.

ENSATIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Paixa de Fus3ao
Entre 155° e 161° (M&todos Gerais, ne 40 ).

Poder Rotatdrio

Em solugao a 1,0 por cento de dioxana deve ser entre +168° e +176°
(Métodos Gerais, n9 46).

ENSATIOS DE PUREZA

Perca por Dessecagao
Dessecada em estufa a 100°-105° por 2 horas nao deve perder mais
c¢e C,5 por cento de seu peso (Métodos Gerais, ne 34),

Residuo pela Incineracgio
Nio mais de 0,1 por cento (M&todos Gerais, nQ 45),

DOSEAMENTO

Dissolva uma quantidade exatamente pesada em etanol absoluto e
isento de aldeldos, de modo a obter uma solugdo contendo entre 340
e 350 nug de acetato de desoxicorticosterona em 10 ml. Transfira 10
rl desta solugdo para um baldo aferido de 25 ml, adicione 2 ml da
sclucao de cloreto de trifeniltetrazolio SR e retire o ar atmosfe
ricce do interior do balido pela passagem de uma corrente de
nitrcgénio isento de oxigénio, Adicione, imediatamente, 2 ml da so
lugac de hidrdxido de tetrametilamdnio SR e novamente retire o ar
atmosférico do interior do bal3o pela passagem de uma corrente de
nitrogénio isento de oxig&nio. Arrolhe o balao, agite levemente o
seu contelido e coloque o balic em banho-maria a 30°, por 1 hora .
Esfrie e complete o volume com etanol absoluto isento de aldeidos.
Proceda, paralelamente, de maneira idéntica, utilizando acetatode
desoxicorticosterona R. Determine a extincio da solugao de aceta-
to de desoxicorticosterona e da solugdo de acetato de desoxicorti
ccsterona R em cubetas fechadas de 1 cm, a um maximo de absorcgao
de cerca de 485 nm, utilizando como branco 10 ml de &lcool absolu
te isento de aldeldos, tratado da maneira descrita acima. Calcule
¢ teor de acetato de desoxicorticosterona (C23 3206) por compara-
¢ac com a eXxtingdao da solugdo de acetato de desoxicorticosterona
k.
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FLUDROCORTISONI ACETAS '3
ACETATO DE FLUDROCORTISONA

CH,OCOCH,

C23H31F06 P.M. = 422,49

9—flﬁor-1lB,17,21-triidroxipregn—4-eno—3,20—diona—21—acetata

DESCRICAO
PO cristalino ou cristais de cor branca a amarelo palido. Inodoro
cu praticamente inodoro. Higroscdpico.

SOLUBILIDADE
Insclivel em &gua; levemente soliivel em &ter; pouco soliivel em 31
ccol e em cloroférmio.

CATEGORIA

Esterdide adrenocortical.

CCNSERVACAO
Er: recipientes bem fechados, protegidos da luz.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 97,0 por cento e, no maximo, 103,0 por cento
Ge C,yHy,FO, calculado em relagdo 3 substdncia seca.

TDENTIFICAGAO

O espectro de absorgao infravermelho de uma dispersao em dleo mi-
neral apresenta maximos somente nos mesmos comprimentos de onda
que uma preparagac similar de acetato de fludrocortisona padrao.
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

”
L

Rotagao Especifica

Entre +126° e +138°, calculada sobre a substancia seca, determlna
c¢a ruma solugdo em acetona contendo 50 mg em cada 10 ml (Métodos
Gerais, nQ 46),

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque a vacuo a 100° por 2 horas sobre percloratc de magnésio;
perde, no maximo, 3 por cento de seu peso (Métodos Gerais, n® 34).

Residuo pela Incineragdo
N¢ maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, ne 45),

Impurezas Cromatograficas

Dissolva cerca de 100 mg de acetato de fludrocortisona numa mistu
ra de 5 ml de clorofdrmio e 1 ml de acetona num frasco volumetri-
ce de 10 ml e dilua com clorofdrmio até completar o volume. Dilua
1 ml desta solugao com clorofdrmio até completar 100 ml. Aplique
16 11, em porgoes de 5 ul, da solugcao exame e de sua dilucdao so-
bre uma linha paralela a 2,5 cm do bordo inferior de uma cromato-
placa de cromatografia em camada fina, revestida com uma camada
de 250 um de uma mistura de silica-gel cromatografica. Desenvolva
ruma camara adequada contendo a camada inferior de uma mistura de
acetato de etila, cloreto de metileno e agua 2:1:1, ate que o sol
vente da frente tenha corrido cerca de 15 cm. Remova a placa, se-
Gle-a ao ar, e examine-a sob luz ultraviocleta de comprimento de
¢nda curto. Nenhuma mancha no cromatograma da solug@o em exame de
maicr concentracao, exceto a prinéipal mancha, & maior ou mais in
tensa que a mancha da solugdo em exame diluida (1 por cento) (Mé-
tcdos Gerais, ne 09),

DOSEAMENTO

Solugao Padrao

Dissclva cerca de 25 mg de acetato de fludrocortisona padrao, pre
viamente dessecada em vacuo a 100° » por 2 horas, sobre perclorato
de mragnésio, e exatamente pesados, em clorofdrmio para perfazer 250
ml, e misture. Pipete 10 ml desta solugao num frasco volumétrico
de 30 ml, adicione clorofdrmio até completar o volume, e misture,

folucac Amostra
Prepare de acordo com a Solugdao Padrdo, usando acetato de fludro-
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ccrtisona em lugar do padrdo de referéncia. . 3
Frocedimento

Fipete 10 ml da Solugdo Amostra e da Solugao Padrao respectivamen
te, em frascos volumétricos separados de 25 ml. Num 39 frasco co-
loque 10 ml de clorofdrmio para o branco. Trate cada frasco da seki
guinte maneira: adicione 1,0 ml de uma solugao preparada pela dis
sclugcao de 50 mg de azul de tetrazdlio em 10 ml de metanol, e mis
ture. Adicione 1,0 ml de uma mistura de 1 volume de hidrdxido de
tetrametilamdnio SR e 4 volumes de metancl, misture e deixe repou
sar por 10 minutos. Dilua com uma solugao 1:100 de acido cloridri
ce em metanol até completar o volume. Simultaneamente determine as
akscrvancias das solugoes da Solugdo Amostra e da Padr3ao, em cube
tas de 1 cm a mais ou menos 525 nm, com espectrofotOmetro adequa=-
dc, contra o reagente branco. Calcule a quantidade, em mg, de
qu 31FO6 na porgao de acetato de fludrocortisona utilizada, pe-
la formula 1, 25Cc(a /A ), em que:

€ = concentragao, em ug por ml, de acetato de fludrocortisonapa
drao na solugdo padrio;

Ly = absorvancia da solucdo amostra;

2 = absorvancia da solugado padrio.
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CELLULOSI ACETAS-PHTHALAS -
ACETATO-FTALATO DE CELULOSE

Acetato-ftalato de celulose

DESCRICAC
PG kranco que escoa livremente. Pode ter leve odor de dcido acé-
ticc.

SCLUBILIDADE

Insclivel em Agua e em dlcool; solfivel em acetona e em dioxano.

CATEGORIA
2djuvante farmacotécnico (revestimento de comprimidos) .

CONSERVAGAO
Er recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAIL

E o produto da reagdo de anidrido ftilico e um acetato parcial de
éster de celulose. Dessecado a 105° por 2 horas contém, no minimo,
12,0 por cento e, no maximo, 23,5 por cento de grupos acetila (C2
E40) e, no minimo, 30,0 por cento e, no miximo 36,0 por cento de
grupos ftalila (g-carboxilbenzoi1—C8H503), calculado em relagao i
substincia isenta de acidos.

IDENTIFICAGAO

A - A cerca de 10 mg adicione 1 ml de 3lcool e 1 ml de Acido sul-
flirico e aquega; desprendem-se vapores de acetato de étila, reco-
nhecidos pelo seu odor caracterIstico.
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B - A cerca de 10 mg contidos em pegqueno tubo de ensaig adicione
10 mg de resorcinol, misture, adicione 0,5 ml de acido \Qulfurlco
€ aquega em banho liquido a 160° por 3 minutos. Resfrie e despeje
a sclugdo em 25 ml de hidrdxido de sddio SR e 200 ml de agua; a
solugdo apresenta fluorescéncia verde intensa.

C - Dissolva cerca de 100 mg em 1 ml de acetona e despeje em lam1
na de vidro limpa; uma pelicula limpida e brilhante & depositada
& proporgac que a acetona se evapora.

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque a 105° por 2 horas; perde, no maximo, 5 por cento de seu
pesc (Métodos Gerais, ne 34 ).

Residuo pela Incineragdo
Nc maximo 0,1 por cento (M&todos Gerais, n9 45 ).

Ecido Livre

Transfira 3,0 g para frasco com rolha esmerilhada, adicione 100

ml de metanol diluido 1:2 que tenha sido previamente neutralizado

ccm hidroxido de sddio 0,01 N, usando fenolftalelna como indica -

dcr. Cologue a rolha no frasco e agite por 15 minutos, Filtre atra
vés de papel de filtro e lave o frasco e o filtro com duas porgoes
de 10 ml de solug@o de metanol neutralizada, adicionando as &dguas

de lavagem ao filtrado. Titule o filtrado e as aguas de lavagem

combinados com hidrdxido de sddio 0,1 N usando fenolftaleina como

indicador. Cada ml de hidrdxido de sd&dio 0,1 N equivale a 8,306

mg de acido ftdlico. No miximo, 6 por cento, em relagdo & substdn

cia seca.

Teor de Acetila

Transfira cerca de 500 mg, previamente dessecados a 105° por 2 ho
res e exatamente pesados para Erlenmeyer, adicione 50 ml de agua
€ 50,0 ml de hidrdxido de sddio 0,5 N, arrolhe o frasco e deixe-o
repcusar durante a noite. Adicione 5 gotas de fenolftalelna SI,a-
gite a solugao & velocidade constante, usando preferivelmente agi
tador mec@nico ou magnético e titule com acido cloridrico 0,5 N .
Adicione um excesso de 1 ml do dcido, continue agitando por 1 ho-
ra, em seguida titule o dcido em excesso com hidrdxido de sodio
€,5 . Faga ensaio branco (Titulagéo pelo resto - Mé&todos Gerais,
n¢ 56).Calcule a percentagem aparente de acetila pela fdormula:
2,152(v/P).
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V = volume, em ml, de hidrdxido de sddio 0,5 N consumido apos ‘cor
regao pelo branco.
P = peso, em g, de acetato-ftalato de celulose utilizado.

Calcule a percentagem real de acetila pela formula:
[1oo(g-o,5182)/(1oo-§)J -0,5772¢

P = percentagem aparente de acetila,.
E = rercentagem de Acido encontrada no ensaio para acido livre.
C = percentagem de ftalila encontrada no ensaio de teor de ftali-

la.

Tecr de Ftalila

Transfira cerca de 1 g, previamente dessecado a 105° por 2 horas
¢ exatamente pesado, para Erlenmeyer, dissolva em 20 ml de meto-
xietanol, adicione fenolftaleina SI e titule com hidroxido de sd-
dic 0,1 N. Realize ensaio branco e faga a corregao necessiria.cCal
cule a percentagem de ftalila pela f&rmula:

100(1.491¥/P - 1.795B)/100 - B).

v

volume, em ml, de hidrdxido de sddio consumido apds corregio
relo branco.

P = peso, em g, de acetato-ftalato utilizado.

| &
1

percentagem de acido encontrada no ensaio para acido livre,




HYDROCORTISONI ACETAS
ACETATO DE HIDROCORTISONA ‘4

CH2~0COCH

€4 3,06 P.M. = 404,50

<l-Ecetato de cortisol .
Zl-Acetoxi—lls,l7—diidroxipregn—4-eno-3,20—diona

DESCRIGAD
PO cristalino branco ou quase branco, inodoro.

SOLURILIDADE
Insclivel em &gua; 1 parte dissolve-se em 230 partes de 3lcool e em
15CG partes de clorofdrmio.

CATEGORIA
kcdrenocorticdide (antiinflamatdrio tdpico).

CONSERVAGCAO
Em recipientes bem fechados.,

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 97,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento de
€23H5,06+ calculados em relagio 3 substincia dessecada.

< -~ &

IDENTIFICACEO

A - O espectro de absorgdo no infravermelho deve apresentar maxi-
es scmente nos mesmos comprimentos de onda que o acetato de hidro
cortiscna R.

E - Deve satisfazer as exigéncias do ensaio descrito em "Identifi-
cacéic de corticosterdides por cromatografia em camada delgada"” (M&
tedos Gerais, ne 09 ).

C ~ & cerca de 0,05 g adicione 2 ml de hidroxido de potassio alcod
lico ER e aquega em banho-maria fervente por 5 minutos. Esfrie,adi




cicne 2 ml de acido sulfiirico a 30,0 por cento v/v e fervajcuida-
dcsamente por 1 minuto. O odor de acetato de etila é perceptivel.
ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FIsIicas

Pcnto de Fusio
Cerca de 2209, com decomposigdo (Métodos Gerais, n¢ 40).

Poder Rotatodrio
Em solugao a 1,0 por cento em dioxana R deve ser entre +158° e
+165° (Metodos Gerais, no 46),

ENSATOS DE PUREZA

Perda por Dessecacgdo
Dessecada a peso constante a 1050, nao deve perder mais de 1,0
per cento de seu peso (Métodos Gerais, n9 34).

ResIduo pela Incineracdo
Nao mais de 0,1 por cento (Métodos Gerais, n¢ 45) .

DGSEAMENTOQ
Dissclva uma quantidade exatamente pesada em etanol absocluto e
isento de aldelidos, de modo a obter uma solugcao contendo entre

24C e 360 ug de acetato de hidrocortisona em 10 ml. Transfira 10
ml cdesta solugao para um baldo aferido de 25 ml, adicione 2 ml da
solugcao de cloreto de trifeniltetrazdlio SR e retire o ar atmosfe
rico do interior do balao pela passagem de uma corrente de nitro-
geric isento de oxigénio. Adicione, imediatamente, 2 ml da solu-
¢ac de hidrdxido de tetrametilamdnio SR e novamente retire o ar
atmosférico do interior do balao pela passagem de uma corrente de
ritrogénio isento de oxigénio. Arrolhe o balao, agite levemente o
seu contefido e cologue o baldoc em banho-maria a 30°, por 1 hora.

sfrie e complete o volume com etanol absoluto isento de aldeido.
Prcceda, paralelamente, de maneira idéntica, utilizando acetatode
hidrocortisona R. Determine a extincdo da solugdo de acetato de
hicdrocortisona e da solugdo de acetato de hidrocortisona R, em cu
betas fechadas de 1 cm a um miximo de absorgao de cerca de 485 m,
utilizando como branco 10 ml de etanol absoluto isento de aldeidos
tratado da maneira descrita acima. Calcule 0 teor de acetato de
hidrocortisona (C23 329 ) por comparag¢do com a extingao da solugdo
cde acetato de hidrocortisona R.
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' MAFENIDI_ACETAS “3
ACETATO DE MAFENIDA

H NCH SONH . HCHO
2 2 22 2 3 2

¢k, \N,0,5.C,H

71 oN9025-CoH 0, P.M. = 246,28

Moncacetato de 4-(aminometil)-benzenossulfonamida. Monoacetato de
o-emino-p-toluenossulfonamida.

DESCRIGAO
PO branco, cristalino.

SCLUBILIDADE
Muito solivel em agua.

CATEGORIA
Zntiinfeccioso tdpico.

CCNSERVACAO
Er recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Certém, no minimo, 98,0 por cento e, no miximo, 102,0 por cento de
CoEqgNy0,8.C, H,0,, calculado em relagdo & substd@ncia dessecada.

IDENTIFICACAO

O espectro de absorgdo no infravermelho de uma dispersdo de brome
tc de potdssio da substdncia, previamente seca no vicuo a 60° du-
rante 16 horas, apresenta méximos somente nos mesmos comprimentos
de onda que uma prepara¢ao similar do acetato de mafenida padréo.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

rE
Entre 6,4 e 6,8 numa solugao a 1:10 (Métodos Gerais, n® 36).
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Entre 162° e 171°, porém o limite entre o inicio e o tdrmino da fu
sac ndo deve exceder 4° (Métodos Gerais, ne 40),

Ferto de Fusiao

Ferda por Dessecacgdo
bessecado no vacuo a 60° durante 16 horas, o acetato de mafenida
rnec deve perder mais de 1 pPor cento de seu peso(MBtodos Gerais,ne 34).

Pesiduo pela Incineragao
Néc mais de 0,2 por cento (M&todos Gerais, n9 45).

Selénio
0,003 por cento, sendo usada uma amostra de 200 mg (Métodos Ge-
rais, n9 48).

Metais Pesados

C,GC02 por cento (Métodos Gerais, no 18).

DGSEAMENTO

Transfira cerca de 100 mg de acetato de mafenida, cuidadosamente
besados, para um frasco volumétrico de 50 ml, dilua com Agua até
ccrmpletar o volume e misture. Pipete 10 ml desta solugcao para um
frasco volumétrico de 100 ml contendo 1 ml de Acido cloridrico di
luido a 1:10, junte agua até completar o volume e misture. Dissol
vVa uma quantidade rigorosamente pesada de acetato de mafenida nu-
re solugdo de dcido clorldrico (1:100) e dilua gradativa e quanti
tativamente com o mesmo solvente até obter uma solugao padriao de
cencentragao conhecida de cerca de 200 ug por ml. Determine conco
ritantemente a absorvadncia de ambas as solugbes em células de 1
Chi com comprimento de onda de mixima absorvincia em mais ou menos
<€7 nm com um espectrofotdmetro apropriado, usando a solugdo aci-
da cloridrica como branco. Calcule a quantidade, em mg, de C7H10
NEOES.C2H4O2 na porgio de acetato de mafenida utilizada, pela for
mula: 0,5g(§g/§2), em que C representa a concentragao, em ug por
ml, de acetato de mafenida na Solugio Padrio e Ay/B_ as absorvin-
cias da Solugao de acetato de mafenida e da Solugdo Padrdo, res -

rectivamente.




MEDROXYPROGESTERONI ACETAS
ACETATO DE MEDROXIPROGESTERONA Ty

0

Coalig,04 P.M. = 386,53

Acetato de 17-hidrdxi-6a-metilpregn-4-eno-3,20-diona

DESCRIGAO
PO cristalino branco a esbranquicado; inodoro; estavel ac ar.

SCLUBILIDADE

Inscliivel em Agua; facilmente solfivel em clorofdrmio; soldvel em
acetona e em dioxano; pouco soliivel em &lcool e em metanol;levemen
te sollivel em &ter.

CATEGORIA
Horrmonio do corpo amarelo.

COMEERVACEO

Em recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICACOES

ESPLCIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 97,0 por cento, e no maximo, 103,0 por cento de
Coylay04s calculado em relagdo & substancia seca.

IDENTIFICAGAO

A - O espectro de absorg@o infravermelho de uma dispersaoc em brome
tc de potdssio, previamente dessecado a 105° por 3 horas,apresenta
maxirios somente nos mesmos comprimentos de onda que uma preparagao
sirilar de acetato de medroxiprogesterona padrao.

L - O espectro de absorgao ultravioleta de uma solugao 1:100.000
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ert alcool apresenta miximos e minimos nos mesmos comprimentos  de
orda que uma solugao similar de acetato de medroxiprogesterbna pa
drac, medida simultaneamente e as absorvidades respectivas, calcu
ladas em relagao d substdncia seca, no comprimento de onda de absor
vancia midxima em torno de 241 nm, nao diferem mais que 2,5 por cen
to.

ENS2IOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS F1SICAS

Faixa de Fusao _
Entre 200° e 210° (Métodos Gerais, ne 40 ).

Rotagao Especifica
Entre +45° e +51°, calculada em relacac a substancia seca,determi
nada em solugao em dioxano contendo 10 mg por ml (Métodos Gerais ,

ne 46),
ENSAIOS DE PUREZA

Ferda por Dessecagdo
Desseque a 105° por 3 horas; perde, no maximo, 1,0 por cento de
seu peso {Métodos Gerais, n? 34 ).

DCEEAMENTO

Freparagdo Padrao

Dissolva em clorofdrmio uma quantidade adequada de acetato de me
drexiprogesterona padrac, previamente dessecada a 105° por 3 horas
e exatamente pesada,e dilua quantitativa e gradativamente com clo
roférmio para obter uma solucao tendo concentragao conhecida de cer
ca de 40 mg por ml. Pipete 5 ml desta solugdo em Erlenmeyer de 50
rml com rolha esmerilhada.

Preparagao da Amostra

Pese exatamente cerca de 200 mg da amostra, dissolva em clorofdr
mic suficiente para perfazer 200,0 ml e misture. Pipete 20 ml des
ta solugao em frasco volumétrico de 250 ml, complete o volume com
cloroformio e misture. Pipete 5 ml da solucao resultante em Er
lenmeyer de 50 ml com rolha esmerilhada.

Procedimento

A cada dos frascos contendo a Preparagao da Amostra e a Preparacgao
Fadrao e ao um frasco similar contendo 5,0 ml de cloroférmio, para
servir como branco; adicione 10,0 ml de uma solugao de 375 mg de
iscniazida e 0,47 ml de &cido cloridrico em 500 ml de metanol. Mis
ture, delxe repousar por 45 minutos e determine as absorvancias das
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solucoes obtidas da Preparacaoc da Amostra e da Prepara¢ao Padrao a
36C nm, com espectrofotdmetro adequado, usando o branco par cali
brar o instrumento. Calcule a quantidade, em mg, de Coy 34 4 na
emcstra pela formula 2,59(éd/ép), em gue

C = concentragio, em mg por ml, de acetato de medroxiprogesterona

padrao na Preparagdo Padrio;

= absorvancia da solug@o da Preparacdo da Amostra;

L5

Eo= absorvancia da solugdo da Preparagio Padrdo.




KALIT ACETAS
ACETATO DE POTASSIO

CH3COOK

C_H KO, P.M., = 98,15

icetato de Potdssio

DESCRIGEO
P& cristalino branco, ou cristais monoclinicos incolores. Tem sa

bor salino e fracamente alcalino, B deliquescente exposto ao ar

trido.

SOLUBILIDADE
1,0 g dissolve-se em 0,5 ml de gua em 3,0 ml de Alcool e em cer
ca de 0,2 ml de &gua fervente.

CATEGORIA

Elcalinizante urinirio e sistémico.

CONZERVACAO

Er. recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Dessecado a 1500, por 2 horas, contém, no minimo, 99,0 por cento

de C2H3K02.

IDENTIFICACAO
Ura solugdo 1:10 da as reagdes caracteristicas dos Tons potissio
e acetato (Métodos Gerais, n¢ 43).




ENSAIOS DE PUREZA D éy

Alcalinidade
A solugao 1:20 & alcalina ao papel de tornassol, mas nio r‘age a
fenolftaleina SR.

Arsenio
% solugao de acetato de potédssio corresponde as exigéncias de ana
lise para arsénio (M8todos Gerais, n9 13 ).

Metais Pesados

Dicsolva 1,0 g de acetato de potdssio em 10 ml de agua, adicione
3,5 ml de dcido cloridrico diluido e dilua para 25 ml com A&gua;
rno maximo, 20 partes por milh3o. (M&todos Gerais, n?o 18),

DOSEAMENTO

Desseque acetato de potdssio a 150° durante 2 horas e proceda co
me indicado no doseamento para sais alcalinos de acidos organicos.
(Métodos Gerais, n? 47 ). Cada ml de 0,5 N acido sulfdrico equi

vale a 49,07 mg de 02H3K02.




NATRII ACETAS ‘3
ACETATO DE SODIO

CH,COONa. 3H,0

CHQCOONa.3H20 P.M. = 82,03 (anidro
P.M. 136,08 (triidratado)

Acetato de sOdio triidratado

CESCRIGAOD

Cristais incolores, transparentes, ou pd cristalino branco, granu
lar, ou flocos brancos. Inodoro e com leve odor acetoso, tendo sa
bcr salino ligeiramente amargo. Efloresce ao ar quente e seco.

SCLUBILIDADE
1l g dissolve-se em cerca de 0,8 ml de dgua, em 0,6 ml de 3gua fer
vernte, em 19 ml de alcool; insoliivel em éter e em c¢lorofdormio.

CATEGORIA

Adjuvante farmacotécnico (em solugdes para didlise peritoneal e
hemcdialise).

CCONSERVAGAO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICAGOES

ESPLCIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento

de C,H;NaO,, calculado em relagio & substincia dessecada.

IDENTIFICAGAO
Da as reagdes de sddio e de acetato (M3todos Gerais, n® 43).
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Faixa de Fusio 'fﬂ

FLSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

- —~ - LY
A 5¢° funde em sua agua de cristalizacgdo (Mé&todos Gerais, n? 40).
ENSAIOS DE PUREZA

Arsénio
Dissolva 1 g em 35 ml de dgua; o limite & 3 partes por milhdo (M&
tcdos Gerais, ne 13 ).

£cicdez ou Alcalinidade

Ura solugdo (1:20) em Agua isenta de didxido de carbono tem pH en
tre 7,5 e 9,2,

Perda por Dessecacgio
Seque a 105° até peso constante; a forma hidratada perde 38 e 41
por cento do seu peso; a forma anidra perde no maximo 1 por cento.

Matéria Insolivel

Dissolva 20 g em 150 ml de &qua, aquega até fervura e leve a ba-
nhc-maria em béquer coberto, deixando digerir por 1 hora; filtre
er. cadinho filtrante tarado, lave bem e seque a 1050; O peso do
residuo nao excede 10 mg (0,05 por cento).

Calcio

Pissolva 1 g em 20 ml de 3gua e separe 19 ml desta solugcao paraos
ensajios de ferro, metais pesados, potassio, carbonato, cloreto ,
substancias redutoras e sulfato, abaixo descritos. 2o ml restante
junte 1 ml de acido acético 2 N e 0,5 ml de oxalato de amdnio SR;
aguega em banho-maria por alguns minutos; nio deve haver turvagio
nen precipitacao.

Metais Pesados

2 £ ml da solug3o obtida acima junte 0,5 ml de &cido acético 2 N
¢ 3 gotas de sulfeto de sddio SR; a mistura, no espago de 2 minu-
tos, nao deve escurecer, nem apresentar turvagao ou precipitado ,
adquirindo, no maximo, uma leve opalescéncia amarelada ou azulada,
devido & separag@o do enxofre coloidal.

Potassio
A 1 nl da solugao acima obtida junte 1 ml de cobalto-nitrito de
s6dic SR; ndo deve haver turvagdo nem precipitacio.
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Carkonato . 3
A 1 ml da solugdo acima obtida junte 3 ml de hidrdoxido de calcio
SR; nao deve haver turvagdo nem precipitacgio,

Cloreto

£ 1 ml da solugdo acima obtida adicione 1 ml de Zcido nitrico 2
N e 4 gotas de nitrato de prata SR; nao deve haver turvagao nem
precipitacao.

fubstancias Redutoras

A 1 ml da solug@o acima obtida junte 1 ml de &cido sulfirico 5
N, 3 gotas de permanganato de potassio SR e aqueca em banho-maria
fervente; dentro do espago de 1 minuto a mistura n3o deve desco -

rar,

Sulfato

A 1 ml da solugdo acima obtida junte 0,5 ml de &cido clorldrice 3
H e 1 ml de cloreto de bario SR; ndo deve haver turvagao nem pre-
cipitagao.

Substdncias Facilmente Carboniziveis
Diesolva 0,5 g em 5 ml de Acido sulfiirico R; o liguido n3ac deve
escurecer.

DOSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 200 mg da amostra e dissolva em 25 ml de
dcido acético glacial, aquecendo brandamente se necessario para
a dissolugao completa. Junte 2 gotas de p-naftolbenzelna SI e ti-
tule com acido percldrico 0,1 N. Faga um branco para a corregaone
cessaria. Cada ml de Acido perclorico 0,1 N equivale a 8,203 mgde
CLHOLaO
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TESTOSTERONI ACETAS “
ACETATC DE TESTOSTERONA

0

I

0O — C — CHj;
CHj
CHj
0

Acetato de l17f-hidroxiandrost-4-en-3-ona.
l7¢-Acetoxiandrost-4-en-3-ona.

DESCRIGAO
PO cristalino, branco e inodoro. Pode apresentar duas formas cris

talinas, uma com ponto de fusdo proximo a 130°, e outra proximo de
o
141,

SOLUBILIDADE
Irsollvel em dgua, soliivel em Alcool absoluto; muito soliivel em
kenzeno e em clorofdrmio.

CATEGORIA

Ardrogénio,

CCMNSERVAGAO
Er: recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Deve conter, no minimo 97,0 por cento e, no maximo 103,0 por cen-
tc, calculados em relagao & substancia dessecada.

IDFNTIFICACAO

L - Dissolva cerca de 5 mg em 1 ml de alcool absoluto R, adicione
1 ©1 de m-dinitrobenzeno SR e 1 ml de hidrdxido de potdssio SR;de
senvolve~se rapidamente cor vermelho-violeta.

E - Dissolva cerca de 10 mg de acetato de testosterona em 2 ml de
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ura mistura fria de dois volumes de acido sulfiirico concentrado R
¢ um volume de alcool absoluto. Ferva em banho-maria durante 5 mi
rutes, adicione 0,5 ml de dcido glioxIlico R; desenvolve-se uma
ccleragdo vermelho violeta e uma fluorescéncia vermelha.

ENSATIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS rISICAS

Faixa de Pusio

Funde entre 140° e 141°. Pode ocorrer uma primeira fus3o entre

129° ¢ 130°; depois, apds recristalizagdo, uma fusdo entre 140° e
Q

1417,

Fcler Rotatdrio
Fm solugdo a 1 por cento em dlcool, o poder rotatdrio de acetato

~ R (n] .
de testosterona a 25° nio deve ser inferior a +87° nem superior a
+809,

EI:SAT0OS DE PUREZA

Perda por Dessecagdo
Dessecado até peso constante a 1050, a perda de peso deve ser no
mésime 0,5 por cento.

CCSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 10 mg de acetato de testosterona e dis -
solva em 100 ml de &lcool. Dilua 5 ml para 50 ml de alcool, e de-
ternine a absorvancia em 241 nm, usando cubetas de 1 cm de espes-
sura e alcool etilico como branco. Calcule o teor de C21H3003, to
mande 500 como o valor de E(l por cento, 1 cm) para a absorgdo ma
Xima de 241 nm.




{(+) -~a-TOCOPHEROLUM ACETICUM

ACETATO DE (+)a-TOCOFEROL

Acetato de vitamina E

CHj
1
c=0 CH;
6 CH, CHj CH;
| I |
(CH2)3CH(CH2)3CH(CH2)3CH
HsC ~o CHj I
CH, CHs
C31h5203 P:M. = 472,80

Ester acético de 2,5,7,8—tetrametil-2-(4',8',lZ'—trimetiltridecil)
—-6~cromanol.

DESCRICAO
Oleo viscoso; limpido; verde-amarelado; quase inodoro; sensivel a
&lcalis e & luz.

SCLUBILIDADE
Inscliivel em Agua; facilmente soliivel em alcool; muito soliivel em

acetona, em &ter, em clorofdrmio e nos dleos vegetais.

CATECORIA

Profilaxia e tratamento de caréncia de vitamina E.

CCNSERVAGAO
Em recipientes bem fechados, protegidos da 1luz.

ESPECIFICAGCOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento de acetato de (+)~a-tocoferol ,
calculado em relagao 3 substincia seca.

IDENTIFICAGAO

A - A 10 ml da solugao alcodlica da amostra hidrolisada segundo o
Doseamento, adicione, agitando, 2 ml de acido nitrico e ferva a
75¢ por 15 minutos; resulta cor vermelha brilhante que muda lenta
rerte para laranija.

B ~ Uma solugao a 10 por cento p/v em clorofdrmio nio apresenta ro
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tacao especifica apreciivel.

- ?‘
C - Uma solugdo em dlcool absoluto apresenta absorvancia mixima a
264 nm, com um valor de E (1 por cento, 1 cm) entre 42,0 e 45,0 e
ur: minimo a 254 nm.

ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Densidade Relativa
0,221 a 0,954 (Métodos Gerais, n?® 10 ).

Indice de Refragao
1,495 a 1,498 (Métodos Gerais, n® 27 ).

ENSATIOS DE PUREZA

(+)-a-tocoferol ndo Esterificado

Nao superior a 1 por cento determinado da seguinte maneira. Tome

cerca de 0,500 g, exatamente pesados, dissolva em 50 ml de &lcool
abscluto contido em frasco volumdtrico de 100 ml. Junte 2  gotas
de solugao de difenilamina e titule com solucao de sulfato cérico
C,01 N, agitando continuamente, até aparecimento de cor azul esté
vel pelo menos 10 segundos. Faga um branco para a correcio neces-
séria. Cada ml de sulfato cérico 0,01 N equivale a 2,153 mg de
(+)~u~tocoferol (C29H5002).
Cinzas Sulfiricas

No maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n9 45 ).

Cromatografia em Camada Fina

Sckre uma cromatoplaca recoberta de camada de cerca de 0,3 mm de
silica-gel G, aplique em linha paralela: 20 ul da solugao amostra
a 1C por cento p/v em cicloexano e 20 ul de solugio padrio de ace
tato de (t)-a-tocoferol padrdo, usando como fase mdvel mistura de
£0 partes de cicloexano e 20 partes de éter isento de perdxido ;
desenvolva o cromatograma até que a fase mdvel tenha percorrido
cerca de 15 ml da linha de aplicagao. Seque o cromatograma ao ar
e nebulize uniformemente com solugdo de acido fosfomolibdico a 10
per cento p/v. Exponha a placa ao ar por cerca de 3 minutos, em
seguida aqueca a 120° por alguns minutos. O cromatograma desenvol
vidc apresénta manchas persistentes de cor verde-azulada que cor-
respondem ao acetato de (+)-a-tocoferol (Rg = 0,40) e ao (#)-a-to
coferol nao esterificado (R = 0,30), esta Gltima de intensidade

insignificante.
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DCSEAMENTO _

Tome cerca de 0,250 g, exatamente pesados, transfira para béi%cyde
fundo redondo de 150 ml munido de refrigerador a refluxo, usando
varias porgSes de &lcool absoluto puro totalizando 25 ml.Adicione
2C ml de acido sulffirico 5 N em alcool e ferva a refluxo, protegi
do da luz por 3 horas, Resfrie, transfira para um balao tarado de
<00 ml e complete o volume com dlcool absoluto. A 50 ml desta so-
lucao hidrolisada adicione 20 ml de &cido sulfiirico a 12 por cen-
tc v/v em alcool absoluto, 20 ml de Agua e 2 gotas de solugdo de
c¢ifenilamina, contidos num frasco de 250 ml. Titule com sulfato cé
rice 0,01 N, agitando continuamente, até o aparecimento de cor
azul estavel pelo menos 10 segundos. Faga um branco para a corre-
¢adc necessdria. Cada ml de sulfato cérico 0,01 N equivale a 2,364

mg de C31H5203.




ACETYLCYSTEINUM
ACETILCISTEINA

"j

NHCOCH 5

HSCH; — C — COOH

|

H

C559N03S P.M.

163,19

N-acetil-L-cistelna.

DESCRIGAO

PO cristalino branco, tendo leve odor acético.

SCLUBILIDADE

Facilmente soliivel em dgua e em dlcool; praticamente insoliivel em
clorofdrmic e em éter.

CATEGORIA

Acerte mucolitico.

CONSERVAGCAOQ
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento
de C HgNO,8, calculado em relagao & substidncia seca.

IDENTIFICAGAO

0O espectro de absorgao infravermelho de uma dispersdo em 0leo mi-
neral da amostra previamente dessecada apresenta maximos somente
ncs mesmos comprimentos de onda que a acetilcistelna padrao, medi
da similarmente.
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS A r

Faixa de Fusao
Entre 104° e 110° (MEtodos Gerais, n¢ 40).

Rotagao Especifica

Em frasco volumétrico de 125 ml misture 1,25 g com 1 ml de solu -
¢ac de EDTA dissbdico 1:100, junte 7,5 ml de solugdo de hidrdxido
de sodio 1:25 e misture até dissolver. Complete o volume com tam-
pac pH 7,0 (preparado misturando 29,5 ml de hidrdxido de sddio SR,
50 m1 de fosfato de potadssio monobdsico 1 M e &gua suficiente pa-
ra perfazer 100 ml da solugao e, usando medidor de pH, ajuste a
pH 7,0 + 0,1 por adigao, se necessario, de mais de qualquer das
duas solugoes);a rotagao especifica, comparada com um branco pre-
parado com as mesmas quantidades dos mesmos reagentes, & entre
+21 e 427 (Métodos Gerais, n9® 46).

Acidez
C pE de uma solugao 1:100 estd entre 2,0 e 2,75 (Métodos Gerais,

n%¢ 36).

Perda por Dessecagao

Desseque & pressao de cerca de 50 mm de merciirio a 70° por 4 ho-
ras; perde, no maximo, 1,0 por cento de seu peso (Métodos Gerais,
ne 24).

Residuo pela Incineragao

Ccloque cerca de 2 g, exatamente pesados, em capsula de gquartzoou
vitrosil, aquega em placa quente até a completa carbonizagao, res
frie, junte 1 ml de acido sulfiirico e aqueca brandamente até& que
OS vapores cessem. Incinere a 600° atd que © carbono seja consumi
do; o limite & 0,5 por cento (Métodos Gerais, n9 45).

Metais Pesados
Umedega a amostra utilizada para o ensaio com 2 ml de &cido nitri

co e proceda como indicado para Preparagao Amostra; o limite e
¢,CC1l por cento (Métodos Gerais, n? 18 - Método II).

DOSEAMENTO _

Colecque cerca de 500 mg da amostra, exatamente pesados, em béquer
de 250 ml, junte 20 ml de agua e 100 ml de solugao de fosfato de
pctassio monobasico 1:70 e misture. Agite continuamente com agita
dor magnético e titule com nitrato de mercurio 0,1 g,determinando
pctenciometricamente a viragem, usando sistema eletrodo calomela-




ne-ouro. Cada ml de nitrato de merciirio 0,1 M

de C5H9NO

3S.

e

equivale a 32,64 mg

\-gt‘

-




ACETYLMETHIONIUM
ACETILMETIONINA

CH; -~ S — CHg

l

CH»

l

CH — NH — COCH;

J

COOH

€I 40,NS P.M., = 191,25

L~acetil-L-metionina

DESCRICEO
PO cristalino, branco, de fraco odor peculiar, desagradavel, e sa
bcr levemente amargo e desagradivel.

SOLUEILIDADE
Soldvel em &gua, em &lcool fervente e em acetona.

CATEGORIA

Linotrdpico.

CCEEERVAGAO

Em recipientes opacos, bem fechados e ao abrigo da 1luz.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Legssecada a 1050, durante 4 horas, contém no minimo, 98,0 por cen

to de C7 1303NS.

IDENTIFICAGAO

# - Agite 0,025 g com 1 ml de sulfato de cobre sulfarico SR; apare
ce ccloragao amarela.

E - Dissolva 0,01 g em 5 ml de agua destilada e adicione, sucessi
vamerte, agitando, 1 ml de hidréxido de sddio 5 N (SR), 1 mlckagll
cerina e 0,3 ml de nitroprussiato de sddio SR. Aqueca entre 35° e
40, durante 10 minutos e resfrie num banho de gelo durante 2 minu
tes; adicione 1,5 ml de acido cloridrico R e agite; desenvolve-se
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coloragao vermelho~plirpura.

C- Aquega 0,01 g com 2 ml de alcool absoluto R e 1 ml déqsbido sul
firico R, adicionado cautelosamente; percebe-se cheiro de acetato

de etila.
ENEATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Funde entre 114° e 116° (Metodos Gerais, n9 40).

kctacao Optica

Praticamente nula.
ENEATOS DE PUREZA

Substancias Insolilveis
Dissclva 0,2 g em 2 ml de &gua destilada; a solugao deve ser limpi
da. Junte 38 ml de agua destilada e reserve esta solugdo para os

demais ensaios.

Ferro
Com 10 ml da solugao acima obtida, proceda como descrito no ensaio-
limite de ferro; o limite maximo permissivel & de 50 partes por

milhao (Métodos Gerais, n? 16 ).

Metais Pesados

Com 10 ml da solugao obtida no ensaio de substancias  insoliveis,
proceda como descrito no ensaio-limite de metais pesados; o limi
te maximo permissivel & de 20 partes por milhdo (Métodos Gerais,n®@

(S
Gl

Cloreto

Corr 10 ml da solugao obtida no ensaio de substdncias insoliveis,
rroceda como descrito no ensaio=-limite de cloreto; o limite maximo
permissivel & de 150 partes por milhdo (Métodos Gerais, n? 15 ).

residuo pela Incineragao

No maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n¢ 45).

DOSEAMENTO

Fese exatamente cerca de 300 mg da acetilmetionina e transfira pa
ra um frasco de rolha esmerilhada. Adicione 100 ml de agua, 5 g de
fosefato dibasico de potdssio, 2 g de fosfato monobdsico de potdssio
e 2 g de iodeto de potdssio. Agite até@ dissolucao completa. Adicio
ne 50 ml de iodo 0,1 N, agite e deixe em repouso por 30 minutos .
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' a,?&:iona_g
ml de amido SI, quando o ponto final estiver prdximo. aga pa

ralelamente um branco. Cada ml de iodo 0,1 N equivale a 2,562 mg de

C7Iil303NS.

“itule o excesso de iodo com tiossulfato de sddio 0,1 XN
do 3
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ACETAZOLAMIDUM M\
ACETAZOLAMIDA

H NO s 5 HCOCH
TTT
N

--—N

C4E6N4O3SZ P.M. = 222,24

E-(5—sulfamoil—l,3,4-tiadiazol-2-il)acetamida

DESCRIGEO
P& cristalino branco ou levemente branco~amarelado; inodoro.

SOLUBRILIDADE
Mritc pouco sollvel em Agua; pouco soliivel em dgua morna; levemen
te solavel em alcool.

CATECGORIA
Inikidor da anidrase carbdnica.

CCNSERVAGEO
Er- recipientes bem fechados.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento de
C, FgN,0458,, calculado em relagdo & substincia seca.

ICENTIFICAGAO

&£ - O espectro de absorgdo no infravermelho de uma dispersdao em
brecreto de potassio apresenta maximos nos mesmos comprimentos de
orda que uma preparacgao similar de acetazolamida padrao. Se apare ‘
cer ciferenga, dissolva porgdes tanto da amostra como do padrao em

metanol, evapore as solugdes até secura e repita o ensaio nos re-

T
slcucs.
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E - Dissolva cerca de 100 mg em 5 ml de hidrdxido de sddio SR.Adi
cicre 5 ml de uma solugdc preparada pela dissolucdo de 100 my de
clcridrato de hidroxilamina e 80 mg de sulfato cliprico em 10 mlde
dyua. Misture e aquega a solugdo amarelo-claro resultante em ba-
nkc-maria por 5 minutos; resulta solugdo limpida de cor amarelo -
brilhante. Apds a mistura ou aquecimento nao deve resultar preci-
pitado nem coloragao castanho-escura.

ENFATOS DE PUREZA

Acguea

Me maximo 0,5 por cento (Metodos Gerais, n® 02 - Método I).

ResIduo pela Incineragao
Nc maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n%® 45 ).

Clcoreto

Macere 1,5 g com 75 ml de Agua e cerca de 70° por 5 minutos. Res-
frie & temperatura ambiente e filtre: uma porgao de 25 ml do fil-
trado nao apresenta mais cloreto do que © correspondente a 0,1 nl
c¢e acido cloridrico 0,02 N (0,014 por cento).

Sulfato

Ura porgao de 25 ml do filtrado preparado no ensaio para cloreto
néc apresenta mais sulfato do que o correspondente a 0,2 ml de a-
cido sulfirico 0,02 N (0,04 por cento) .

Selénio

0,003 por cento, usando amostra de 200 mg(Metodos Gerais, n® 48).

Metais Pesados

Cissolva 1 g em mistura de 10 ml de hidroxido de sddio SR e 15 ml
de Agua: o limite & de 0,002 por cento (Métocdos Gerais, n® 18 -
Método III).

Substancias Redutoras de Prata

Uredega completamente 5,0 g com dlcool. Adicione 125 ml de agua ,
1¢ ml de &cido nitrico e 5 ml de nitrato de prata 0,1 N. Agite com
acgitador mecanico por 30 minutos. Filtre, adicione 5 ml de sulfa-
tc férrico amoniacal SR ao filtrado e titule com tiocianato de
amonio 0,1 N até coloragac castanho-avermelhada no ponto final:sao
necessarios, no minimo, 4,8 ml de tiocianato de amdnio 0,1 N.
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COSEAMENTO

Dissolva cerca de 200 mg de acetazolamida, exatamente pe;éﬁos, em
pequeno volume de piridina em frasco volumétrico de 10 ml, adicio
ne ¢ solvente até completar o volume e misture. Similarmente dis-
solva uma quantidade, exatamente pesada, de acetazolamida padrao
er: piridina para obter solugdo padrdo que tenha concentragao conhe
cida de cerca de 20 mg por ml. Determine simultaneamente as absor
'Ancias de ambas as solugdes em células de 0,1 mm no comprimento
de onda de absorvancia maxima em torno de 7,38 um, com espectrofo
toretro infravermelho adequado, usando piridina como branco. Cal-
ctle a quantidade, em mg, de C4H6N403S2 na porgao de acetazolami-
da utilizada, pela formula lOg(ég/AR)

= concentragﬁo, em mg por ml, de acetazolamida padréo na solu-

cao padrao.

fi
§=H
I

absorvancia da solugao de acetazolamida.

[z
I

L

absorvancia da solugao padrao.




ACTIDUM ACETYLSALICYLICUM
ACIDO ACETILSALICILICO

)i+

!

COCH

O~ COCH,

C4li0, P.M. = 180,16

Acetato do acido salicilico

DESCRIGAO
PO cristalino branco ou cristais brancos geralmente laminares ou
aciculares; inodoro ou tem odor leve; estavel ao ar seco; no ar

imido hidrolisa-se gradualmente a acido salicilico e a acido acé-

tico.

SOLUBILIDADE
Levemente solivel em agua; facilmente solilvel em dlcool; solivel

em clorofdormio e em &ter; pouco solilvel em &ter absoluto.

CATEGORIA
Analgésico; antipirético.

CCNSERVAGAQ

Erm recipientes herméticos.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Ccntém, no minimo, 99,5 por cento e, no maximo, 100,5 por cento
de CyHgO,, calculado em relagdo & substéncia seca.

IDENTIFICAGRO

A - Aquega com agua por varios minutos, resfrie e junte 1 ou 2
gctas de cloreto ferrico SR; produz-se cor vermelha violeta.

B - Ferva cerca de 500 mg com 10 ml de hidroxido de sddio SR por

Ay
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alguns minutos, resfrie e junte 10 ml de Acido sulfiirico diluido;:

forma~se precipitade branco de 3cido salicilico e & perceptivel
cdor de acido acético. Filtre, junte ao filtrado 3 ml de alcool e

3 ml de acido sulfiirico, e aquega; €& perceptivel odor de acetato
de etila.

ENSAIOS DE PUREZA

Percda por Dessecagado
Desseque sobre silica-gel por 5 horas; perde, no maximo, 0,5 por
cento de seu peso (Métodos Gerais, n9 34).

Residuo pela Incineracao
No maximo 0,5 por cento (Métodos Gerais, ne 45).

Cloreto

Ferva 1,5 g com 7,5 ml de agua por 5 minutos, resfrie, junte agua
suficiente para restaurar o volume original e filtre. Uma porg¢ao
de 25 ml do filtrado apresenta nao mais cloreto dque O correspon -
dente a 0,1 ml de acido cloridrico 0,02 N; 0,014 por cento (Méto-
dos Gerais, n® 15).

Sulfato

Uma porgao do filtrado preparado para o ensaio de cloreto apresen
ta nao mais sulfato que o correspondente a 0,2 ml de acido sulfi-
rice 0,02 N; 0,04 por cento (Métodos Gerais, n9 14).

Metais Pesados

Dissclva 2 g em 25 ml de acetona e junte 1 ml de agua e 10 ml de
sulfeto de hidrogénio SR; a cor produzida nio & mais intensa do
que a do controle preparado com 25 ml de acetona, 2 ml de solugdo
padrao de chumbo e 10 ml de sulfeto de hidrogénio; 0,001 por cen-
to {Metodos Gerais, n¢ 18).

Substancias Facilmente Carbonizaveis

Dissolva 500 mg em 5 ml de dcido sulfiirico SR; a cor da  solugdo
nac & mais intensa do que a do liquido de comparacdo Q (Métodos Ge
rais, n® 51).

Substdncias Insoliveis em Carbonato de S3dio SR
Uma solugdo de 500 mg em 10 ml de carbonato de sddio SR quente &

limpida.

Salicilatos nao Acetilsalicilicos
Dissolva 2,5 g em alcool suficiente para perfazer 25,0 ml. A cada
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W,
un de 2 tubos de comparacaoc de cor junte 48 ml de 3gqua e 1 ml ., de
sclugao de sulfato férrico amoniacal, recentemente preparada (pre-
parada pela adigao de 1 ml de &cido cloridrico 1 N a 2 ml de sul-
fatc férrico amoniacal SR e diluindo com agua a 100 ml), Em um tu
bo pipete 1 ml de uma solugao padrdo de acido salicIlico em agua,
contendo 100 pg de acido salicilico por ml. Num segundo tubo pipe
te 1 ml da solugdo 1:10 de Acido acetilsalicIlico. Misture os con
tetdos de cada tubo; apds 30 segqundos, a cor no segundo tubo nio
€ mais intensa do que a no tubo contendo o Acido salicilico ( 0,1
por cento}.

DOSEAMENTO

Coleque cerca de 1,5 g da amostra, exatamente pesados, em frasco,
junte 50,0 ml de hidrdxido de sddio 0,5 N e ferva a mistura bran-
cdamente por 10 minutos. Junte fenolftalelna ST e titule o excesso
de hidroxido de sddio com dcido sulfirico 0,5 N. Faga um brancopa
ra titulagdo pelo resto. Cada ml de hidrdxido de sddio 0,5 N equi
vale a 45,04 mg de CgHa 4 (Métodos Gerais, n? 56).




ACIDUM AMINOACETICUM
ACIDO AMINACETICO )

Acido aminetandico. Glicina. Glicocola., Glicolamina

NH:; .CH,; .COOH

C?P_5NO2 P.M. = 75r07

DESCRICAO
PO cristalino, branco, inodoro e de sabor adocicado. Suas solu-
¢Ces sdo acidas ao papel de tornassol.

SOLUBILIDADE
Sclivel em cerca de 4 partes de agua, em cerca de 1.000 partes de
dlcocl e muito pouco sollivel em &ter.

CATECORIA

Coacjuvante terapéutico no tratamento da hiperacidez gastrica.

CONSERVACAO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICAGCOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Centém, no minimo, 98,5 por cento e, no maximo, 101,5 por cento
ce C,HNO,, calculado em relagdo 4 substéncia dessecada.

IDENTIFICAGAO

A - A 5 ml de uma solugao a 1:10 adicione 5 gotas de acido clori-
dricc SR e 5 gotas de uma solugdo de nitrito de sddio 1:2; produz
-se um intenso desprendimento de um gis incolor.

E - A 2 ml de uma solugao a 1:10 adicione 1 ml de cloreto férrico
SR; produz-se coloragdo vermelha vinhosa intensa que desaparece
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pela adlgao de um excesso de acido cloridrico e reaparece pela
acicao de um excesso de amonia, ';‘

C =~ Aa5ml de uma solugdo a 1:1000 adicione 1 ml de sulfato de co
bre SR; desenvolve-se coloragao azul intensa.

D - A 2ml de uma solugdo a 1:10 adicione 1 gota de fenol lique -

feito e 5 ml de hipoclorito de sddio SR; produz-se coloragido azul,

ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao

runde entre 232° o 236°, com decomposigao. (Métodos Gerais, n® 40).

ENEAIOS DE PUREZA

Metais Pesados
<0 partes por milh3o, no miximo (M&todos Gerais, ne 18 ),

Sulfato

65 partes por milh3o, no miximo (Métodos Gerais, ne 14 ).

Clcreto

70 partes por milhdo, no miximo (M&todos Gerais, ne 15 ).

Substancias Facilmente Carboniziveis
Dissolva 0,5 g em 5 ml de Acido sulfiirico a 95 por cento (+ 0,5)
B/p; a solugao deve ser incolor.

Cor e Limpidez da Solugido

Ferva 10 ml de uma solugdo a 1:10 por 1 minuto e deixe em repouso
durante 2 horas;a solugdo devera - permanecer limpida e incolor, i
gual a uma solugao nao fervida.

Perda por Dessecacgdo
Desseque a 105° durante 2 horas; perde, no maximo, 0,2 por cento
de seu peso (Métodos Gerais, n® 34 ).

Residuo pela Incineracao
6,1 por cento, no maximo (Métodos Gerais, n9 45 ).

DCSEAMENTO

Transfira cerca de 150 mg, exatamente pesados, para um frasco de
250 ml e dissolva-os em 100 ml de acido acético glacial R e adi -
cicne 1 gota de violeta de genciana SI e titule com acido perclo-

rice 0,1 N (8V) em acido acético glacial até viragem ao verde.Con
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refetue uma prova em branco e faga as correcdes que

forem necessarias. Cada ml de 3cido percldrico 0,1 N(SV) equivale
iy
a 7,507 mg de 02H5N02.

comitantemente




ACIDUM AMINOBENZOICUM “"
ACIDO AMINOBENZOICO
H,N COOH
C7H?N02 P.M., = 137,14

Acido p-aminobenzdico

DESCRICAO
Agulhas brancas ou branco-amareladas ou po cristalino; inodoro;de
sakbcr amargo, escurece quando exposto ao ar e i luz.

SOCLURILIDADE

l ¢ dissolve-se em 170 ml de agua, em 90 ml de agua fervente, em
€ w1 de alcool e em 50 ml de &ter. Facilmente soliivel nas solugoes
de hidroxidos e carbonatos alcalinos, scliivel em glicerina quente,
pouce solivel em clorofdrmio e no Acido cloridrico diluido SR.

CEATEGORIA
Protetor tOpico (agente filtrador dos raios solares).

CCNSERVACAO

Eri recipientes herméticos e opacos.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 98,5 por cento e, no maximo, 101,5 por cento
de C,H.NO,, calculado em relagdo & substincia seca.

ICENTIFICAGAO
A - Mhbsorgao no ultravioleta: Determinada em solucao de isopropa-
ncl a 1 por cento (1% ; 1 cm), a 288 nm deve ser 1,370.

E - Lissolva 0,05 g na mistura de 1 ml de hidrdxido de sddio SR
e 1 ml de agua destilada; junte, nesta ordem, 0,5 ml de iodeto de
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potéssio SR, 0,5 ml de dcido cloridrico diluido SR e 0,5 ml deyhi
roclorito de sddio SR; forma-se precipitado de cor castanha.

C - Dissolva 0,01 g em 2 ml de acido cloridrico diluido SR, aque~
cendo, se necessario; resfrie a cerca de 10°, Junte 1 ml de nitri
to de sddio SR e a seguir, 3 ml de betanaftol SR; produz-se colo-
ragao vermelha.

ENSEIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusio
1667 a 189° (M&todos Gerais, n¢ 40 ).

ENSATIOS DE PUREZA

Metais Pesados

Suspenda 1 g em 15 ml de agua destilada e adicione gquantidade su-
ficiente de amdnia R (cerca de 1,2 ml) para dissolver. Junte acido
acético diluido SR até que a mistura fique levemente &cida ao pa-
rel de tornassol e adicione mais 2 ml do mesmo Acido. Complete a
<5 ml com agua destilada e prossiga como descrito no ensaio-limi-
te de metais pesados; o limite miximo permissivel deve ser 20 par
tes por milhao (Métodos Gerais, n® 18 ).

Residuo pela Incineragao
Nc maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, nQ 45 ).

Perda por Dessecacgdo
No maximo 0,2 por cento (Métodos Gerais, n9 34 ).

DCSEAMENTO

Méetodo Volumétrico

Fese exatamente cerca de 250 mg, previamente dessecados, e trans-
fira para um vaso de precipitacd@o; junte 5 ml de acido cloridrico
E e 50 ml de Agua destilada; agite até completa dissolugao, aque-
cende, se necessario. Resfrie a cerca de 150, junte 25 g de gelo
Ficado e titule lentamente com nitrito de sddio 0,1 M (sV) até
gque uma gota produza uma colorag&o azul ao ser tocada, em uma pla
ca de procelana, por bastao de vidro umedecido pelo amido iodeta-
de SE. A titulagao estard terminada quando a mistura estiver em
repouso mais de 1 minuto e uma gota reproduzir a coloragao azul
¢ entrar em contato com a solugdao reagente amido-iodetada. Cada

wl de nitrito de sddio 0,1 M (SV) equivale a 13,71 mg de C,H,NO, .




ACIDUM AMINOSALICYLICUM
ACIDO AMINOSSALICILICO

597

COOH
NH; OH
C?H_/.NO3 P.M. = 153,14
Acido 4-aminossalicilico
DESCRICEO
PG granuloso branco ou guase branco; escurece pela exposigao a

luz e ao ar; inodoro ou tem leve odor acetoso.

SCLUBILIDADE
Levemente soliivel em 3gua e em &ter; insoliivel em dlcool; pratica
mente insollivel em benzeno.

CATEGORIA
Antibacteriano (tuberculostitico).

CONSERVACAO
Em recipientes opacos e herméticos, em lugar fresco.

INFORMAGCAQO ADICIONAL

Em nenhuma circunstdncia use solugdo preparada de Acido aminossa-
licilico se sua cor for mais escura que a de uma solugdo recente-
mente preaprada.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 98,5 por cento e, no maximo, 100,5 por cento
de C.H-NO,, calculado em relagdo 3 substincia anidra.




ILENTIFICAGAO ;D

2 - Dissolva 250 mg em 3 ml de hidroxido de sddio SR, coldaue em
frasco volumétrico de 500 ml, complete o volume com agua e mistu-
re. Transfira uma aliquota de 5 ml para frasco volumétrico de 250
ml contendo 12,5 ml de tampao de fosfato pPH 7, complete o volume
cor agua e misture. Este solugao, quando comparada em espectrofo-
tlmetro adequado contra branco do mesmo tampao e na mesma concen-
tracao, apresenta absorvancias maximas a 265 + 2 e 299 + 2 mm, e
a relacgao A265/A299 estd entre 1,50 e 1,56.

B - Coloque cerca de 1 g em baldo pequeno de fundo redondo, e jun
te 10 ml de anidrido acético, Aquega o frasco em banho-maria por
30 rinutos, junte 40 ml de agua, misture, filtre, resfrie e deixe
repcousar até que o derivado diacetilico cristalize. Recolha O pre
Cipitado em filtro, lave bem com agua e segue a 105 por 1 hora ;
© cerivado diacetilico assim obtido funde entre 191° e 197°.

C - Agite 100 mg com 10 ml de agua e filtre. A 5 ml do filtrado ,
junte 1 gota de cloreto férrico SR; produz-~se cor violeta.

EKNS2TOS DE PUREZA

Limpidez e Cor da Solugao

Um g dissolve-se em 10 ml de solucdo de bicarbonato de sodio 1:15
para formar solugao limpida que tem, no maximo, leve cor amarela.
U g dissolve-se em mistura recentemente Preparada de 5 ml de aci
do nitrico e 45 ml de agua para formar solugao limpida que tem,
no maximo, cor leve.

Acidez
Entre 3,0 e 3,7 (Métodos Gerais, no 36).

Aqua
No maximo 0,5 por cento (Mé&todos Gerais, n? 02 - Método I).

Reciduo pela Incineragdo
G limite & 0,2 por cento (Métodos Gerais, n9 45).

Cloreto

Dissolva 500 mg em mistura de 5 ml de &cido nitrico e 15 ml de
agua; a solugdo apresenta nio mais cloreto que o correspondente a
3CC pl de acido cloridrico 0,02 N (Métodos Gerais, n9 15).

Sulfeto de Hidrogénio e Didxido de Enxofre
Dissclva cerca de 500 mg em 5 ml de hidrdxido de sddio SR,adicione
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6 ml de acido cloridrico diluido e agite vigorosamente; nac‘e per
ceptivel odor de sulfeto de hidrogénio nem didxido de enxofre ;
nc maximo, percebe-se odor de alcoois amilicos. Uma tira de papel

cde ensaio umedecido com acetato de chumbo posto sobre a mistura
nac se descora.

Metails Pesados
C limite & 0,003 por cento (M&todos Gerais, n? 18 - Método II).

M-Aminofenol
Cologue 500 mg, exatamente pesados, em frasco volumétrico de 100
ml com auxIlio de 5 ml de hidrdxido de sodio SR e 5 ml de agua.Mis
ture até dissolver a amostra e dilua para cerca de 80 ml com agua.
Junte 10 ml de acido sulfiirico diluido 1:10, complete o volume com
dgua e misture. Dentro de 150 segundos do tempo que o acido foi
adicionado, transfira 5,0 ml desta solugao para um segundo frasco
volumétrico de 100 ml mergulhado em banho de gelo e contendo 50
ml de agua entre 0° ¢ 5° ¢ junte 2,5 ml de solugdo de nitrito de
stdio 1:100. Misture e deixe repousar no banho de gelo por 3 minu
tces + 5 segundos. Junte 25 ml de carbonato de sddio SR, misture e
ccleque o frasco em banho-maria a 25° por 15 minutos, Complete o
voliume com agua, misture e deixe a solugao repousar a 25° por 3
horas. Determine a absorvincia da solugdo em cubeta de 1 cm no ma
xino observado na regido do espectro entre 420 e 435 nm, com es -
pectrofotdmetro adequado, usando agua como branco. Calcule a per-
centagem de m-aminofenol na amostra pela f6rmula (A-0,320) /0,84 ,

em gue:

0,320 = fator de correcao da absorvincia que representa a cor
produzida por outros fatores e nio pela reacgao de m-ami -
nofenol inicialmente presente;

C,ed = fator que converte a absorvancia 3 percentagem de m-ami-
nofenol;

A = absorvancia da solugio.

DOSEAMENTO

Dissclva cerca de 300 mg da amostra, exatamente resados, em mistu
ra de 5 ml de hidrdxido de s8dic SR e 5 ml de agua. Junte 15 ml
de agua e 25 ml de acido acético glacial, em seguida 20 ml de so-
lugac de brometo de potdssio 1:4, resfrie a 159, junte 5 ml de a-
cido cloridrico e titule imediato e lentamente com nitrito de so-
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determinando potenciometrica -
usando sistema el&trodo calomelano-platina? cada

dic 0,1 M, agitando vigorosamente,
mente a viragem,

r'l de nitrito de sddio 0,1 M equevale a 15,31 mg de C7H7N03.




ACIDUM BENZOICUM
ACIDO BENZOICO + 1)

COOH

'7 69 P.M. = 122,12

Acido benzdico

DESCRICAO

Cristais, escamas ou agulhas brancas. Tem leve odor, que geralmen
te lembra benzaldeido ou benzoina. Um tanto volatil a temperatu -
ras moderadamente quentes. Facilmente volitil ao vapor.

SOLUBILIDADE
Um grama & solfivel em 275 ml de Agua, em 3 ml de dlcool, em 3 ml
de éter etilico e em 5 ml de clorofdrmio.

CATEGORIA

~djuvante farmacoté&cnico (antifingico).

CONSERVACAO
Er recipientes bem fechados.

ESPECTIFICACJOES

ESPECIFICAGAQO GERAL
Contém no minimo 99,5 e no maximo 100,5 por cento de C,H0,, cal-
culado sobre a substancia anidra.

IDENTIFICAGAO

Ferve 0,1 g de acido benzdico com 0,1 g de carbonato de calcio R,
5 ml de &gua destilada e filtre; o filtrado da um precipitado ro-
seo pela adigao de 2 gotas de cloreto férrico SR.



ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS 4

Faixa de Fusao
121 a 123°,

ENSAIOS DE PUREZA

Metais Pesados

Dissolva 2,0 g em 25 ml de acetona. Junte 2 ml de Agua destilada e
10 ml de sulfeto de hidrogénio SR; a coloragdo produzida nio deve
ser mais escura que a obtida pela mistura de 25 ml de acetona, 10
ml de sulfeto de hidrogénio SR, e 2 ml da solugao padrdo de chum-
bo (10 partes por milh3o) (Metodos Gerais, n? 18 - Método USP).

Residuo pela Incineragdo
Nac deve ser superior a 0,05 g por cento.

Substancias Facilmente Carboniziveis
Dissolva 500 mg em 5 ml de Acido sulfiirico SR; a coloragdo da so-~
lugao ndo deverd ser mais intensa que a da solugao comparadora Q.

Agua
No méaximo 0,7 por cento, pelo metodo de Karl Fischer e usando co-
mo solvente uma solugdo de metanol em piridina (1:2).

DCEEAMENTO

Dissolva cerca de 500 mg da amostra, exatamente pesados, em 15 ml
de alcool neutralizado com hidroxido de sddio 0,1 N. Junte 20 ml
de Agua destilada e titule com solugao de hidrdxido de sddio 0,1
I, usando fenolftaleina como indicador. Cada ml de solugao de hi-
droxido de sddio 0,1 N equivale a 12,21 mg de acido benzdico.




ACIDUM ASCORBICUM i
ACIDO ASCORBICO i

C6H806 P.M. = 176,13

Acido L~ascdrbico

DESCRICAO

EO cristalino, branco ou ligeiramente amarelo, inodoro e de sabor
&cido agradivel. Exposto & luz escurece gradualmente. No estado se
cc & razoavelmente estavel ao ar, mas em solugdao oxida-se rapida-
mente. Sua solugao aquosa & aAcida ao papel de tornassol.

SCI.UEILIDADE

1 ¢ de acido ascdrbico dissolve-se em 3,5 ml de agua, em cerca de
20 ml de alcool. Solavel em acetona. Insoluavel em éter, em cloro-
formio, em éter de petrdleo e em benzeno.

CATECORIA
Vitamina C (antiescorbitica).

CCNSERVAGEO
Em recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento €, no maximo, 100,5 por cento

ce C6H806'

IDENTIFICAGCEO
A - Uma solugao 1:50 reduz tartarato clprico alcalino SR lentamen
te 4 temperatura ambiente, mas mais rapidamente pelo agquecimento.

E - 2 2 ml de uma solugdo 1:50 adicione 4 gotas de azul de metile
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nc SR e aquega a 40°; a cor azul intensa torna-se apreciavelmente
rais clara ou & completamente descorada dentro de 3 minktos.

C - Dissolva 15 mg em 15 ml de uma solugao de acido tricloroacéti
co 1:20, adicione cerca de 200 mg de carvao ativado, agite a mis-
tura vigorosamente por 1 minuto e filtre através de papel de fil-
trc pequeno dobrado, retornando a filtragao se necessario, até a
limpidez. A 5 ml do filtrado adicione 1 gota de pirrol e aglte le
verente até a dissolugao, em sequida aquega em banho a 50°; desen
vclve-se uma cor azul.

ENEATIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fus3o

Entre 189° e 192°, com decomposigdo (Métodos Gerais, ne 40 ).

Rctacao Especifica
Entre +20,5° e +21,5°, determinada com solugao contendo 1 g em ca
da 10 ml (Métodos Gerais, nQ 46 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Metais Pesados

Dissolva 1 g em 25 ml de agua e prossiga como descrito no ensaio-
limite de metais pesados; o0 limite maximo permissivel & 20 partes
per milhao (Métodos Gerais, n9e 18 ).

Perda por Dessecagao
Dessecado durante 24 horas em dessecador a vicuo sobre acido sul-
firico, perde, no maximo, 0,4 por cento de seu peso (Métodos Ge-

rais, n? 34 ).

Cor e Limpidez da Solugdo
2 g se dissolvem completamente em 100 ml de agua destilada e a so
lugac obtida & incolor e limpida.

DOSEAMENTO

Dissolva cerca de 400 ml, exatamente pesados, em mistura de 100 ml
de agua isenta de didxido de carbono e 25 ml de acido sulfur1cc>di
luido. Titule a solugdo imediatamente com iodo 0,1 N, acrescentan
do 2 ml de amido SI ao aproximar-se o ponto final. Cada ml de io-
de 0,1 N equivale a 8,806 mg de CeHgO 6°
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ACIDUM STEARICUM }) f
ACIDO ESTEARICO

fcido estedrico

DLSCRIGRO

MVassas sblidas, de cor branca ou fracamente amareladas, de aspec
te lustroso e cristalino, ou pd branco ou branco-amarelado, odor
€ sabor fracos, semelhantes aos do sebo.

SCLUBILIDADE

1 ¢ de Acido estelrico & soliivel em 20 ml de alcool, em 2 ml de
clecrofdrmio, em 3 de éter, em 25 ml de acetcocna e em 6 ml de tetra
cloreto de carbono. £ muito sollvel em sulfeto de carbono, solg
vel em acetato de amila, em benzeno e em tolueno. B insolfivel em

Acua.

CATEGORIA
Edjuvante farmacot&cnico (adjunto 3 emulsdo; lubrificante de com
primidos).

CONEERVAGAO
Er recipientes bem fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGCAC GERAL

0 acido estedrico oficinal & mistura de acidos graxos sblidos, ob
tides de materias graxas, e constitulda principalmente de acido
esteldrico (C18H3602 r P.M. = 284,47) e &cido palmitico (016H3202'
P.M. = 256,42). O conteldo de C18H3602 €, no minimo, 40,0 por
cento, e a soma dos dois &, no minimo, 90,0 por cento.
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IDENTIFICACAO
L - Nimero de &cido: 200 - 210
Il - Nimero de &ter : 0 - 10

C - Nimero de iodo : ndo superior a 4

I - Nimero de saponificacdo: 200 - 220

E - Uma vez fundldo deve solidificar-se a uma temperatura nao in
ferior a 54°

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Entre 542 ¢ 70° (Métodos Gerais, n9 40).

Vclatizagao
Lentamente entre 90° e 100°,

ENEATIOS DE PUREZA

l'etais Pesados

#dicione ao residuo pela incinerac@o 1 ml de &cido cloridrico R e
0,5 ml de &cido nitrico diluido R; evapore até & secura em banho-
maria; dissolva o residuo em 8 ml do &cido acdtico diluido SR e
cernplete o volume com quantidade suficiente de dgua; agite o fil-
trc. Do filtrado retire 25 ml e proceda ao ensaio-limite de  me-
tais pesados; o limite tolerado deve ser de 20 partes por milhao
(Miétodos Gerais, ne 18 ).

fcidos Minerais

2gite, durante 2 minutos, 5 g fundidos com volume igual de Agua
cestilada quente; deixe esfriar e filtre; o filtrado, apds a adi
¢ac de uma gota de alaranjado de metila SI, nao deve adquirir co
leragao avermelhada.

Farafina e outras Substancias n3o Saponificiveis

Ferva num balao cerca de 1 g com 30 ml de dgua destilada e 0,5 g
do carbonato de s6dic R; a solugao resultante, enquanto quente, &
limpida ou no miximo levemente opalescente.

Fesiduo pela Incineragao
Nc maximo 0,1 por cento (Mé&todos Gerais, ne 45).
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ACIDUM FOLICUM !
ACIDO FOLICO
H
H,N N N
T IO
N
N CH,NH CONH
o l
HOOCCH,CH; --= C --- COOH
|
H
019H19N706 P.M. = 441,40

Acido §'[ﬁ?’[ [(Z—amino—4-hidr6xi—6-pteridinil)meti;J—amin;]benzoi#]

-L-glutamico.

DESCRICZO
PO cristalino amarelo ou laranja-amarelado, inodoro.

S0LUBILIDADE

Muito pouco soliivel em Agua; insoliivel em dlcool, em acetona, em
benzeno, em clorofdrmio e em &ter. Dissolve-se rapidamente em so-
lucdes diluidas de hidrdxidos e de carbonatos alcalinos e & solii~
vel a quente em &dcido clorildrico diluido e a quente em acido sul~
firico diluido. Soliivel em icido cloridrico e em dcido sulfiirico
prcduzindo solugdes de amarelo muito palido.

CATEGORIA
Vitemina B (hematopoético).

CCNSERVACEO
Lyw recipientes bem fechados e opacos,

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no ninimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento
ce C,DH19N706, calculado em relagdo & substincia anidra.

4L 7

IDENTIFICAGAO
O espectro de absorgdo ultravioleta de solugdo 1:100.000 em solu-
¢8¢ de hidrdxido de sddio 1:250 apresenta maximos e minimos nos
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"esmos comprimentos de onda que uma solucao similar de ac1do foli

co padrao, medida simultaneamente. A relagdo A256/A365 para alldo
f6lico estd entre 2,80 e 3,00,

ENSATOS DE PUREZA

Agua

No maximo 8,5 por cento (Métodos Gerais, ng 02 - Método I).

PesIduo pela Incineragdo
Desprezivel, usando 100 mg (M&todos Gerais, n? 45),

DOSEAMENTO

4 - Preparacao de uma Curva de Absorg¢ao-Padrao

Desseque cerca de 30 mg de Acido-para-amino-benzdico R sobre aci-
de sulflirico, durante 2 horas., Pese exatamente 25 g, transfirapa
ra um balao volumétrico de 100 ml e dissolva em quantidade sufici
erte de agua destilada para obter 100 ml. Transfira exatamente §
ml desta solugdc para um baldo volumétrico de 250 ml e complete o
vclume com Agua destilada. Um ml desta solugao contém 5 pg de aci
do para-aminobenzdico. Transfira, exatamente, 1, 2, 3 e 4 ml des~
ta solugao para baldes volumétricos de 10 ml. Complete o volume
de 5 ml, eom agua destilada em cada balao. Adicione, separadamen-
te a cada balao, 1 ml de dcido cloridrico diluido SR, seguido de
0,2 ml de nitrito de sddio SR, agite bem e deixe em repouso por 2
mirutos. Adicione, a cada qual, 1 ml de sulfamato de amdnio SR,
agite e deixe em repouso mais 2 minutos. Junte 1 ml de cloridrato
de N-(l-naftil)-etileno-diamina SR e complete os volumes com Agua
destilada. Agite, deixe em repouso 10 minutos e leia a absorgao em
um cclorimetro fotoelétrico adequado, usando filtro de 550 nm. Co
me ensaio-testemunha, use uma solugao feita com iguais volumes dos
mesmos reagentes e idéntica técnica, porém, sem a inclusdo do aci
do para-aminobenzdico.

B - Preparacao do Ensaio

Pese exatamente 50 mg de Acido fdlico e transfira para um balaovo
lumétrico de 100 ml; adicione 2 ml de amonia R, cerca de 30 ml de
agua destilada e agite fortemente até completa dissolucgao; comple
te o volume de 100 ml com quantidade suficiente de agua destilada
e misture bem. Transfira 3 ml, exatamente medidos, para um balao
volumétrico de 100 ml, adicione 20 ml de Acido cloridrico diluldo
SR, &gua destilada suficiente para completar 100 ml e misture bem
(sclucao a),
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Transfira 50 ml da solugao A para um frasco de Erlenmexv com Yo-

C - Determinagdo do Acido Fdlico

lha esmerilhada, adicione 1 g de zinco em pd R e agite frequente-
nente durante 30 minutos. Filtre através de filtro seco, receben-—
dc o filtrado em vaso também seco e rejeitando os primeiros 10 ml
filtrados (solugao B).

Meca, exata e separadamente, 2 ml das solugdes A e B e transfira
para baloes volumétricos de 10 ml, e adicione a cada um, cerca de
3 ml de Agua destilada, 1 ml de acido cloridrico diluido SR e 0,1
rl de nitrito de sddio SR; agite bem e deixe em repouso 2 minutos.
Adicione a cada baldac 1 ml de sulfamato de amonio SR, agite e del
xe em repouso mais 2 minutos,

Junte 1 ml de cloridrato de N-(l-naftil)-etileno-diamina SR e com
plete os volumes de 10 ml com agua destilada. Agite, deixe em re-
pousc 10 minutos e leve ao mesmo fotocolorimetro utilizado para
determinar a curva de absorqao-padréo. Determine a absorgao da
mistura contendo a solugdo B, utilizando filtro de 550 nm, e, co-
mo brance, a mistura contendo a solucao A. Calcule a guantidade ,
er: mg, do Acido £dlico, no produto doseado, usando a formula PA x
1665 x 3,22, na qual PA & a gquantidade, em mg, de acido para-ami-
nobenzdico correspondente & absorgac observada e 3,22 & o fator

de conversido deste para acido fdlico.




ACIDUM IOPANOICUM
ACIDO IOPANDICO

I CH, CHCOOH

NH, 1 CoHs

C11H12I3NO2 P.M. = 570,93

Acido 3-amino-c=-etil-2,4,6-triiodoidrocindmico.

DESCRIGAO
S creme. E insipido ou quase insipido, e tem leve odor caracte -
ristico. E afetado pela luz.

SCLUEILIDADE
Insclivel em Agua; sollivel em dlcool, em clorofdrmio e em &ter;so
livel em solugdes hidrdxidos e de carbonatos alcalinos.

CATECORIA
hdjuvante diagndstico (meio radiopaco).

CONSERVAGAQ

Em recipientes herméticos e opacos.
ESPECIFICACOES

FSPECIFICACAC GERAL
Contém quantidade de iodo equivalente a, no minimo, 97,0 por cen-
tc e, no maximo, 101,0 por cento de C,;H,,I;NO,, calculado em re-

1273
lacao & substancia seca.

IDENTIFICAGAO

Misture cerca de 100 mg com 500 mg de carbonato de sodio em cadi-
nhc e agquega até a completa carbonizagdo. Resfrie, adicione 5 ml
de 2gua quente, aquega em banho-maria por 5 minutos e filtre; a
solucdo obedece aos ensaios de lodeto (Métodos Gerais, n@ 43).
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS
St

Entre 152° e 158°, com decomposigao (Métodos Gerais, n9 40 ).

Faixa de Fusao

ENSATOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque a 105° por 1 hora; perde, no maximo, 1 por cento de seu
peso (Métodos Gerais, n® 34 ),

Residuo pela Incineracio
Ne méximo 0,1 por cento (M&todos Gerais, n9 45 ).

Iodce Livre
Agite cerca de 200 mg com 2 ml de agua e 2 ml de clorofdrmio por
1l minuto; a camada clorofdrmica nac apresenta cor violeta.

Tor. Haleto

Cologue cerca de 500 mg em proveta de 50 ml com rolha esmerilhada,
adicione 10 ml de acido nitrico diluido e 15 ml de agua, agite por
5 minutos e filtre através de papel de filtro; 10 ml do filtrado
apresenta turbidez nao maior do que a que corresponde a 0,05 ml de
acido cloridrico 0,02 N.

Metais Pesados
0,002 por cento (Métodos Gerais, n? 18 - Método II).

COSEAMENTO

Transfira cerca de 250 mg de acido iopandico, exatamente pesados,
para Erlenmeyer de 250 ml com rolha esmerilhada. Adicione 30 ml
de sclugdo de hidrdxido de sddio 1:20 e 500 mg de zinco pulveriza
dc e refluxe a mistura por 30 minutos. Resfrie & temperatura am -
biente, lave o condensador com 20 ml de Agua e filtre a mistura.
Lave o Erlenmeyer e o filtro com pequenas porgoes de agua, adicio
nando as aguas de lavagem ao filtrado. Adicione ao filtrado 5 ml
de acido acético glacial e 1 ml de éster etilico de tetrabromofe-
nolftaleina SR e titule com nitrato de prata 0,05 N, parando logo
gque & cor do precipitado amarelc mude para verde. Cada ml de ni -
tratc de prata 0,05 N equivale a 9,516 mg de c11H12I3N02'




ACIDUM LACTICUM
ACIDO LACTICO

CH;3;~-CHOH~COOH

C,H 04 P.M. = 90,08

Ecido lactico.

DESCRIGAO
Liguido xaroposo, incolor ou levemente amarelado, de sabor forte-
nente acido; higroscopico e gquase inodoro.

SCIUBILIDADE
Miscivel em todas as proporgdes com a &gua, o dlcool e o éter;nao
miscivel com clorofdrmio, benzeno e éter de petrdleo.

CATEGORIA
Léjuvante farmacéutico para injetédvel de lactato sddico.

CONSERVACAO
En: recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 85,0 por cento e, no maximo, 90,0 por cento de

C3EGO

3-
IDENTIFICAGAO
A - O acido lactico, depois de neutralizado, deve responder ao en

saic de lactato (Metodos Gerais, n? 43),.

B - 2 0,5 ml adicione 10ml de &gua, 1 ml de solugac iodo-iodetada
SR e 6 ml de hidrdxido de sddio SR; forma-se um precipitado amare
lc de iodofdrmio, de cheiro penetrante e caracteristico.
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Densidade
Cerca de 1,206 {Métodos Gerais, n® 10).

ENSATIOS DE PUREZA

Suk:ztancias Facilmente Carbonizaveis

Lave tubo de ensaio com acido sulfiirico SR e deixe escoar por 10
minutos. Adicione 5 ml de acido sulfiirico SR ao tubo de ensaiocui
dadosamente cubra-o com 5 ml de acido lactico e mantenha o  tubo
en temperatura de 15°; dentro de 15 minutos ndo desenvolve cor es
cura na interfase dos dois acidos.

Residuo pela Incineracao
Nc méximo 3,0 g de porgao de 5 ml (0,05 por cento) (Métodos Gerais

pCj ‘;: E} ) »

Cloreto
A 1¢ ml de solugao 1:100 acidifique com dcido nitrico, adicione al
gumas gotas de nitrato de prata SR; nao produz opalescéncia de

imediato.

ficidos Citrico, Oxalico, Fosforico e Tartarico
2 1C ml de solugac 1:10, adicione 40 ml de hidroxido de calcio SR
e ferva por 2 minutos; nao produz turbidez.

Sulfato
£ 16 ml de solugao 1:100, adicione 2 gotas de &cido clorldrico e
1 ml de cloreto de bario SR; nao produz turbidez.

letais Pesados

Ac residuo obtido no ensaio de Residuo pela Incineragao, adicione
3 ml de acido cloridrico diluido 1l:2, macere em banho-maria  por
E minutos e evapore até secura. Coloque o residuo em 3 ml de &ci
éo acético diluido, dilua com agua para 60 ml e use 20 ml de so-

lugdo: o limite & de 0,001 por cento (Métodos Gerais, n%® 18).

Lglcares
A 10 ml de tartarato clprico SR alcalino quente, adicione 5 gotas
de dcido lactico; nao resulta precipitado vermelho.

DOSEAMENTO
2 7 g, exatamente pesados, junte 50 ml de hidrdxido de sddioc 1 N
(SV), num vaso de precipitag@o, e ferva a solugao durante 20 minu
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tcs. Deixe arrefecer e doseie o excesso de hidrdxido de sddio 1 N
(8V) por meio de acido sulfirico 1 N (sV), empregando como indica
dor & fenolftaleIna SI. 1 ml de hidrdxido de sddio 1*N (SV) equi-

vale a 0,09008 g de C3 6 3.
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ACIDUM NALIDIXICUM

ACIDO NALIDIXICO ag
C:Hs
CH N N

COCH

C14H1,N,04 P.M. = 232,24

Acide l~etil-1,4-diidro-7-metil-4~oxo-1,8-naftiridina-3-carboxi-
lico.

DESCRIGAQ
PO cristalino branco ou levemente amarelo, inodoro.

SOLURILIDADE

Praticamente insolivel em agua; levemente soliivel em &Alcool e mui
to pouco sollivel em &ter. Soliivel em clorofdérmio e em solugdes de
hidrcxidos e carbonatos alcalinos fixos.

CATEGORIA
Antikacteriano.

CCNSERVAGAO
En recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento

de Cy.Hy,N,05, calculado em relacdo a substincia seca.

IDENTIFICAGEO

A - O espectro de absorgac infravermelho de uma dispersdo em bro-
neto de potassio, previamente dessecada, apresenta maximos somen-—
te ncs mesmos comprimentos de onda que o Acido nalidixico padrao,
medido similarmente.

B - G espectro de absorgdao ultravioleta de solugao 1:200.000 em
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solugao de hidrdxido de sddio 1:2500 apresenta maximos e minimos

nos wesmos comprimentos de onda que o Acido nalidixieo S;dréo, me
dide similarmente, e as absortividades respectivas, calculadas na
substancia seca, no ponto de absorvincia maxima que ocorre em tor

nc de 258 nm, nao diferem mais que 3,0 por cento.
ENSZIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Entre 2250 e 231o (Métodos Gerais, n9 40 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque a 105° por 2 horas; perde, no maximo, 0,5 por cento de
seu peso (Metodos Gerais, n? 34 ).

Residuo pela Incineragdo
O limite & de 0,2 por cento (Métodos Gerails, n¢ 45 ).

Metais Pesados
C limite & de 0,002 por cento (Métodos Gerais, n? 18 - Método IT)

DCSEAMENTO

Dissolva cerca de 250 mg de acido nalidixico, exatamente pesados,
er: 30 ml de dimetilformamida que tenha sido previamente neutrali-
zzGos a timolfenolftaleina SI e titule com metdxido de 1litio 0,1
N, usando agitador magnético e evitando a absorgdo do didxido de
carbono atmosférico. Cada ml de metdxido de 1itio 0,1 N equivale
a 22,22 mg de C12H12N203.




ACIDUM NICOTINICUM

ACIDO NICOTINICO A 4
Niacina
N
: COOH
C6H5N02 P.M, = 123,11

Acido 3-piridinocarboxilico.

DESCRICEO

PO cristalino ou cristais brancos. £ inodoro ou tem leve odor.

SOLUEILIDADE

Pouco soliivel em agua; facilmente soliivel em Agua fervente, em al
cccl fervente e em solugbes de hidrdxidos e carbonatos alcalinos;
praticamente insolivel em éter.

CATEGORIA

Coempenente do complexo de vitamina B.

CCONSERVACAO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 99,5 por cento e, no maximo, 101,0 por cento
de C HNO,, calculado em relagao & substdncia seca.

IDENTIFICAGAO

A - Triture uma amostra com duas vezes seu peso de 2,4-dinitroclo
rokbenzeno. Aqueca brandamente cerca de 10 mg da mistura em tubo
de ensaio até fusao e continue o aquecimento por alguns segundos

a mais. Resfrie e junte 3 ml de hidroxido de potassio alcodlico SR;
produz-se cor vermelha intensa a vermelho-vinho.
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B - Dissolva cerca de 50 mg em 20 ml de agua, neutralize a papel
de tornassol com solugaoc de hidrdxido de sddio 1:250 e junte 3 ml

de sulfato cuprico SR; forma-se paulatinamente precipigado azul.

C - O espectro de absorcac infravermelho de uma dispersdo em Oleo
mineral da amostra previamente dessecada apresenta maximos somen-—
te nos mesmos comprimentos de onda que ¢ acido nicotlinico padrao,
medido similarmente.

D - Determine a absorvancia de uma solugao aquosa de acido nitoti
nico, contendo 20 ug por ml, em cubeta de 1 cm, a 237 nm e 262 rm,
com espectrofotdmetro adequado, usando agua como branco. A rela -
gac §237/é262 e 0,37 + 0,02.

ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Em torno de 235° (Métodos Gerais, n® 40 ).

ENSAIOS DE PUREZA

pPerda por Dessecagao
Desseque a 105° por 1 hora; perde, no maximo, 1,0 por cento de
seu peso (Meétodos Gerais, n? 34 ).

Residuo pela Incineragao
O limite & 0,1 por cento (Metodos Gerais, n? 45 ).

Cloreto
Uma porgao de 500 mg nao apresenta mais cloreto que o correspon -
dente a 150 pl de acido cloridrico 0,02 N (0,02 por cento) .

Sulfato
Uma porgao de 500 mg nao apresenta mais sulfato que o correspon -
dente a 100 pl de &cido sulfirico 0,02 N (0,02 por cento).

Metais Pesados

Misture 1 g com 4 ml de acido acético diluido, dilua a 25 ml com
dgua, aquega brandamente até dissolver completamente e resfrie;
o limite & 0,002 por cento (Métodos Gerais, n? 18 - Método I).

DOSEAMENTO
Digsolva cerca de 300 mg da amostra, exatamente pesados, em cerca
de 50 ml de agua, junte fenolftaleina SI e titule com hidroxidode

e
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stdio 0,1 N. Faga um branco para a correg¢ac necessaria. Cada ml

de hidrdéxido de sddio 0,1 N equivale a 12,31 mg de CGHSNozi ’




ACIDUM OLEICUM
ACIDO OLEICO iy . ’

DESCRIGEO

Liquido oleoso, incolor ou amarelo claro, tornando-se mais escuro
depcis de exposto ao ar, com odor e sabor caracteristicos. Quando
submetido a aquecimento intenso, em presenga de ar, sofre decompo

si¢ao, produzindo vapores acres.

SCLUBILIDADE
Praticamente insollivel em agua, miscivel com &dlcool, com clorofdr

mic, com éter, com benzeno e com Oleos fixos e volateis.

CATEGCRIA
adjuvante farmacotécnico (adjuvante por emulsio).

CONSERVAGAO
Em frascos herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Cbtido a partir de sebo e outras matérias graxas. Consiste princi
palmente de acido (E)—9—octadecenéico[§H3(CH2)7CH=CH(CH2)7COOﬁ];

ENSAI0S DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Indice de Refragao
1,4585 (guando puro) (Métodos Gerais, n® 27 }.

Cencsidade
Intre 0,889 e 0,895 (Metodos Gerais, n? 10 ).

Ponto de Solidificagao
Entre 5° e 10°




ENSAIOS DE PUREZA D |

Trdice de Acidez B »
Entre 196 e 204 (Métodos Gerais, n¢ 01 ). -

Indice de Iodo
Entre 85 e 95 (Metodos Gerais, n9® 26 ).

Ecidos Minerais

Agite 5 ml de acido oleico com igual volume de agua destilada.Dei
xe separar as camadas e filtre a aquosa através de papel de fil-
tro; o filtrado nac deve adquirir coloragdo avermelhada depois da
adigao de 1 gota de alaranjado de metila SI.

Oleo Mineral e Produtos Graxos nao Saponificaveis

Coleque, em frasco de 100 ml, 1 g do &cido oleico, 30 ml de &gua
destilada e 0,5 g de carbonato de sddio seco R; aquega a fervura.
A solugado resultante, enquanto quente, deverd ser 1limpida cu no

maximo opalescente.

Residuo pela Incineracdo
No maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).




ACIDUM SALICILICUM TD
ACIDO SALICILICO TP
COOH
OH
CH O, P.M, = 138,12

Ecide salicilico

DESCRICAO

Cristais brancos, geralmente em forma de agulhas finas, ou po es-
ponjoso, branco e cristalino; € inodoro e de sabor a principic>ad9
cicado, passando a acre, inalterdvel. O produtc sintético & bran-
co e inodoro. O obtido de substa@ncias naturais & ligeiramente co-
rado de amarelo ou rdseo e com débil odor de salicilato de meti-

la.

SCLUBILIDADE

1 grama dissolve-se em 460 ml de agua, em 3 ml de Alcool, em 45
ml dc clorofdrmio, em cerca de partes de éter e em 185 partes de
benzeno, em cerca de 15 ml de agua fervente, em 60 ml de gliceri-
na, em 70-80 ml de dleo, em menos 1 ml de acetona.

CATEGORIA

Gueratolitico.

CCNSERVAGAO
Er recipientes bem fechados.

ESPECIFICACGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 99,5 por cento e, no maximo, 101,0 por cento
e C H 04, calculado em relagao & substdncia seca.

IDENTIFICAGAO .
A - Dissolva 0,1 g a frio em Acido sulfirico R e adicione alguns
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Cristais de nitrato de sddio R; aparece coloragao vermelha.
4
E - Adicione a 0,05 g,num tubo de ensaio, cerca de 1 mT e  Acido

sulfiirico R e depois, com precaucdo, &s gotas, cerca de 1 ml de me
tanol R; aquega a mistura assim obtida; percebe-se o cheiro carac
teristico de salicilato de metila.

C - Dissolva, num tubo de ensaio, cerca de 0,05 g em 2 ml de aci-
do sulfiirico formolado SR, recentemente preparado e resfriado, e
junte algumas gotas de vanadato de amdnio SR; produz-se imediata-

nente coloragao azul intensa, passando a azul~esverdeada e depois
a verde,

D - Adicione a uma solugao aquosa saturada, 1 gota de cloreto f&r
rico SR; produz-se coloragdo roxa que, pela adigdo de amdnia R,se
terna pardo-esverdeada. Os acidos minerais fortes, algumas bases
e diferentes sais impedem esta reagio.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS F1SICAS

Faixa de Fusao
Funde entre 158 e 161°. (Métodos Gerais, n% 40).

Sublimagdo
Sublima em agulhas delgadas.

Deccmposicao

Acuecido rapidamente decompoe-se desprendendo cheiro de fenol.
ENSATOS DE PUREZA

Metais Pesados

Dissolva 0,5 g em 25 ml de acetona R, adicione 2 ml de 3gua e 10
rl de sulfeto de hidrogénio SR; a coloragdo produzida nio deve
ser mais intensa do que a obtida numa prova de compara¢ic, prepa-
rada com 25 ml de acetona R, 1 ml da solugao de chumbo para pro -
vas de comparagao Pb(SR) e 10 ml de sulfeto de hidregénio SR ( no
maximo 20 partes por milhio).

Cloreto

Agquega 1,5 g com 75 ml de agua destilada até completa dissolugdo;
deixe esfriar, adicione agua destilada até completar o volume
inicial e filtre; 25 ml do filtrado nao devem conter mais cloreto
dc que o correspondente a 0,10 ml do acido cloridrico 0,02 N (140
partes por milhao).
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A Z5 ml do filtrado, obtido no ensaio para cloretqﬂ*jgicione 2 go
i

Sulfato

tas de acido cloridrico R e 5 gotas de cloreto de-bario SR; nao
deve produzir-se turvagdo mais intensa do que a apresentada por
0,1 ml do acido sulffirico 0,02 N (200 partes por milhio).

Fencl

Digsolva 0,5 g em 10 ml de carbonato de sddioc SR e agite com 10
ml de éter R; deixe repousar algum tempo, decante o eéter, desse -
que-c com sulfato de sddio anidro R e filtre; 5 ml do filtrado p
abandonados & evaporagdo espontdnea, devem deixar, no miximo, 0,001
g de residuo; este, dissolvido em 3gua quente e adicionado de amo
nia R e de algumas gotas de hipoclorito de sddio SR, deve dar co-
leragao azul.

Residuo pela Incineracdo
Nc maximo 0,05 por cento (Mé&todos Gerais, no® 45).

Substancias Facilmente Carboniziveis
Dissolva 0,5 g em 5 ml de &cido sulfiirico R; ndo deve produzir-se
ccleragao nitidamente parda antes de 20 minutos.

DGEEZMENTO

Pissolva cerca de 500 mg, exatamente pesados e previamente desse-
cados sobre silica-gel durante trés horas, em 25 ml de dlcool neu
tralizado SR. Titule com hidrdxido de sddio 0,1 N (SV) empregando
coro indicador a fenolftaleina SI, até o aparecimento da coloragdo
rosea, Cada ml de hidrdxido de sddio 0,1 N (SV) equivale a 13,812
mg de C7H603‘




ACIDUM TARTARICUM
ACIDO TARTARICO , i 1

CHOH — COOH

CHOH — COOH

C4H606 P.M. = 150,09

Acido L-(+)-tartarico
Acidc 2,3-diidroxibutanodidico.

DESCPRICAO
Grandes cristais monoclinicos, transparentes, reunidos &s vezes
er crostas, ou pd cristalino branco, inodoro, de sabor acido e

inalteravel pelo ar. Em temperatura acima de seu ponto de fusao,
escurece e se decompoe desprendendo cheiro de agcar queimado.

SCLUBILIDADE

Sclivel em 0,8 partes de dgua, em cerca de 3 partes de dlcool, em
0,5 partes de agua fervente; muito pouco soliivel em benzeno e em
&ter e praticamente insolfivel em clorofdrmio.

CATECORIA
2¢juvante farmacéutico (agente tamp@o, componente icido nos pds e
comprimidos efervecentes),

CCONSERVAGRO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICACJOES

ESPECIFICACAO GERAL
Dessecado sobre acido sulfiirico durante 3 horas, deve conter, no
minimo 99,7 por cento de C,HgOp .

IDENTIFICAGAO
A - Satisfaz aos ensaios do a@nion tartarato (Métodos Gerais,n® 43).
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B - Submeta uma pequena guantidade a uma incineragaoc lenta: des-
Frerde-se cheiro semelhante ao do aglicar queimado (diferenca do a
cidc citrico). ffﬂt

C - Dissolva 0,5 g em 2,5 ml de dgua e adicione volume igual de
acetato de potassio SR: forma-se precipitado cristalino branco,
que & soliivel em dcidos minerais e em dlcalis, mas insolfivel em a
cido R.

D - 20,01 g adicione 1,0 ml de resorcinol SR, sulfiirico e aquega
lentamente; a partir de 115° surge coloragao vermelho-violacea ,
Gue torna-se cada vez mais intensa até a temperatura de 130 a
140° (distingdo dos &cidos citrico, mdlico e succinico).

E - Aquega 0,05 g com 1,0 ml de beta-naftol SR, sulfiirico: produz
-se coloragdo azul que, sob a agdo gradativa do calor, passa niti
darerte a verde. Esta mistura, depois de fria, adicionada, caute-
iocsamente, de 15,0 a 20,0 ml de dgua destilada, torna-se vermelhg

ararelada.
ENEATIQOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Pontce de Fusio
Funce a 170° (Métodos Gerais, n? 40 ),

Foder Rotatdrio
A sclugdo aquosa & dextrogira; uma solugdo aquosa a 20,0 por cen-
to deve apresentar (o) D?° entre +11,9 e +12,3.

ENSATOS DE PUREZA

Metais Pesados

Dissclva 2,0 g em 10,0 ml de agua destilada, adicione uma gota de
fenclftalelna SI, seguida de amdnia R até a solugdo adquirir 1i -
geira coloragao rbsea; dilua com Agua destilada até completar 23,0
ml e adicione 2,0 ml de acido acético diluildo SR. Proceda a se -
guir como indicado no ensaio-limite de metais pesados: o limite md
ximc permissivel & de 10 partes por milhdo (Métodos Gerais,n® 18).

Cxalato

Dissolva 0,25 g em 5,0 ml de agua destilada, neutralize pela amd-
niz R e adicione 10,0 ml de sulfato de calcio SR: ndo deve produ-
zir-se turvagao.

Sulfato
A 10,0 ml de uma solucao aquosa a 1,0 por cento adicione 3 gotas
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de &cido cloridrico R e 1,0 ml de cloreto de bario SR: nic deve
produzir-se precipitagdo nem turvacgio. Y 4

Ferda por Dessecagao
Dessecagdo sobre dcido sulflirico durante 3 horas, perde no mdximo
0,5 por cento de seu peso (Métodos Gerais, n9 34 ).

Residuo pela Incineragio
N¢ maximo 0,05 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

DOSEAMENTO

Dissclva cerca de 2,0 g, previamente dessecadas sobre acido sulfﬁ
rico durante 3 horas e exatamente pesados, em 40,0 ml de égua;'ti
tule com hidrdxido de sddio 1 N SV, empregando como indicador fe-
nclftaleina SI. Cada ml de hidrdxido de sddio 1 N SV equivale a

6,075045 g de C,H.O,.




ACIDUM UNDECYLENICUM
ACIDO UNDECILENICO

u;.’

CH2=CHCH2 (CHz) 5CH2COOH

©11%20% P.M. = 184,28

Icide 10-undecendico

DESCRIGAO
Licuido limpido, incolor a amarelado, com odor caracteristico. Por

resfriamento solidifica-se em massa cristalina amarelada.

SOLUBILIDADE
Praticamente insolivel em &gua, miscivel com §lcool, com &ter, com

clorofdrmio, com benzeno e com 8leos fixos e voliteis .

CRTLCORIA

Irtifingico.

CONETRVAGAO
Em recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL

Cortén, no minimo 97,0 por cento e, no miximo, 100,5 por cento de
“11%2060,

IDENTIFICAGAO

£ - Adicione 2 ml de uma solugao de acido undecilénico a 20 por
cento em clorofdrmio a 5 ml de solugdo de bromo em cloroférmioc; a
sclugao de bromo deve descorar.

L - Junte gota a gota 1 ml de acido undecilénico a solucao de per

nanganato de potassio 0,1 N ; a cor do permanganato desaparece.




LI:EAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS Y
.

Faixa de Solidificagdo
Entre 229 e 249,

Lencidade
Entre 0,910 e 0,913. (Métodos Gerais, n9 10).

Indice de Refracao
Entre 1,447 e 1,448. (Métodos Gerais, n9 27).

ENSATOS DE PUREZA

Indice de Iodo
Entre 131 e 138. (Métodos Gerais, n% 26).

ficidos Solliveis em Agua
Agite 5 ml de acido undecilénico com 5 ml de Sgua. Filtre a por-
a0 aquosa através de papel de filtro previamente umedecido com

[Ce]
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icua. Adicione uma gota de alaranjado de metila SI como indica-
dor e titule com hidrdxido de sddio 0,1 N ; n3o deverd gastar-se
mais de 0,1 ml da solugao alcalina para igualar a coloragac produ
zida por uma gota de alaranjado de metila SI em 5 ml de &qua des
tilada.

Incaponificaveis
Ferva 1 ml do &cido undecilénico com 0,5 g de carbonato de sbédio
e 20 ml de &gua destilada; a solugdo resultante deveri ser trans-

parente ou no maximo ligeiramente opalescente.

Ferro

Rgite 5 ml do &cido undecilénico com 5 ml de &cido clorfdrico SR.
Junte a porgdo aguosa 5 gotas de ferrocianeto de potassio SR;ndo
deve desenvolver-se coloracao azul.

Metais Pesados

No maximo 0,001 por cento. (Métodos Gerais, n® 18).

DOSEAMENTO

Tcme cerca de 0,3 g, exatamente pesados, do icido undecilénico ¥
dicsolva em 50 ml de etanol neutralizado e titule com solugdo de
hidrdéxido de  s&dio 0,1 N , empregando solucao de fenolftaleina
corme indicador, até gue a cor roséa persista no minimo 30 segun
dos. Faga branco para a corregao necessidria. Cada ml de solucdo
de Lidrdxido de  sddio 0,1 N equivale a 18,43 mg de C;qH, 0,
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AQUA DESTILLATA S
AGUA DESTILADA v

E.O P.M. = 18,02

—

DESCRIGAQ

Liguido incolor, limpido, inodoro e insipido.

CONSERVAGAO

Er recipientes bem fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
2 agua destilada & preparada pela destilagao da agua potavel.

ENSATIOS DE PUREZA

Amoria
A 20 ml junte 0,2 ml de iodeto potdssico~mercirico alcalino SR H
rac deve produzir-se sendo leve coloragao amarela.

Calcio
A 10 ml junte 0,2 ml de oxalato de amdnio SR; niao deve haver tur-
vagcac nem opalescéncia.

Metais Pesados

A 40 ml junte 1 ml de acido acético diluido SR, 10 ml de sulfeto
de hidrogénio SR e deixe em repouso 10 minutos; observada sobre
fundo branco, a mistura nao deve aparecer mais escura que 50 mlda
resma agua adicionada de 1 ml de acido acdtico diluido SR, sendo
enpregados na comparagao tubos de Nessler iguais.

Cloreto .
A 10 ml junte 2 gotas de acido nitrico diluido SR e 0,2 ml de ni-




trato de prata SR; ndao deve haver turvacdo nem opalescéncia,
L34
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2 100 ml junte 1 ml de cloreto de bario SR; a mistura deverd per-
manecer limpida.

Sulfato

Acidez
A 10 ml junte 2 gotas de vermelho de metila SI, num tubo de en-
saic; o liquido nao deve envermelhecer.

Alcalinidade

B 10 ml junte 5 gotas de azul de bromotimol SI; o liquido ndo de-
ve azulecer,

Dicxido de Carbono

A 25 ml adicione, numa proveta de 50 ml de rolha esmerilhada, 25
ml de hidrdxido de cdleio SR; arrolhe o recipiente e agite; a mis
tura devera permanecer limpida.

Residuo pela Evaporagio

Evapcre em banho-maria 100 ml em capsula previamente tarada; des-
seque a 105° Qurante 1 hora; o residuo obtido deverid ser inferior
a 0,001 g (10 partes por milhao).




AGUA DESIONIZADA bl

Agua purificada

DESCRICAOQ
Liguido limpido, incolor, inodoro e insipido.

INFORMAGAO ADICIONAL

A agua purificada mediante resinas trocadoras de Ions nio deve ser
erpregada na preparagac de solugdes injetdveis.

CONSERVACAC
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
E obtida a partir de agua pela purificagdo através de destilagdo

ocu pela passagem através de um trocador de ions.
ENSAIOS DE PUREZA

Acidez ou Alcalinidade

2 10 ml junte 2 gotas de solugao de vermelho de metila; nao se
desenvolve cor vermelha. A 10 ml de agua desionizada junte 5 go -
tas de azul de bromotimol SI; nao se desenvolve cor azul.

Cloreto
A 50 ml junte 3 gotas de acido nitrico e 0,5 ml de nitrato de pra
ta SR; nao ocorre viragem.

Sulfato

Z 50 ml junte 0,5 ml de cloreto de bario SR; nao ocorre alteracgao.

Nitrogénio de Nitrato

Coloque 2,0 ml em béguer de 50 ml, junte 1 ml de hidrdxido de so-
dico-salicilato de sddio SR, 1 ml de solugdo de cloreto de  sddio
1:500 e 1 ml de solugao de sulfato de amdnio 1:1000, e evapore em
barho-maria até secura. Resfrie, dissolva em 2 ml de acido sulfi-
rico, deixe repousar por 10 minutos com agitagao ocasional, junte
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10 ml de 3gua e transfira para tubo de Nessler. Resfrie, junte len
tamente 10 ml de solugao de hidrdxido de sddio 2:5 e adicione &-
gua suficiente para perfazer 25 ml; nao se desenvtﬂge cor amarela.

Nitrogénio de Nitrito

Colcgue 10 ml em tubo de Nessler, junte 1 ml de sulfamina em aci-
do cloridrico diluido 1:100 e 1 ml de oxalato de N-{1l-naftil)-N'-
-dietiletilenodiamino SR; nao se desenvolve cor vermelha palida,

Aménio
A 50 ml junte 0,5 ml de solugao reagente de Nessler; nao ocorre
alteracao (Métodos Gerais, no 43).

Metais Pesados
A 40 ml junte 2 ml de acido acético diluldo e 1 gota de sulfetode
scdio SR; nao ocorre alteracdo (Métodos Gerais, n9 18).

Substancias Redutoras-Permanganato de Potassio

A 160 ml junte 10 ml de acido sulfiirico diluido, ferva, junte 0,10
ml de permanganato de potassio 0,1 N e ferva novamente por 10 mi-
rutcs; a cor rosa nao desaparece.

Reslduo pela Evaporagao
Evapore 100 ml em banho-maria até secura e seque o residuo a 105°
por 1 hora; a quantidade do residuo &, no maximo, 1,0 mg.

DCSEAMENTO
Dissolva 1 g de salicilato de sddio em quantidade suficiente de
hidroxido de sddio 0,01 N para obter 100 ml).
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BENZALDEHYDUM e
ALDEIDO BENZOICO < T
c
o” Ny
b0 P.M. = 106,12
Benzaldeido
DESCPICRO

Liquido incolor, com cheiro intenso de améndoa amarga e sabor ar-
dente. B oxidado por agdo da luz produzindo &cido benzdico. Recen
temente destilado deve apresentar reagao neutra ao papel de tor-
nasscl, porém adquire reagao &cida depois de exposto ao ar.

SCLUBILIDADE
Sclivel em 350 partes de agua, miscivel em qualquer proporgao com
dlccol, éter etilico, clorofdrmio, Oleos fixos e essenciais.

CATEGORIA
Adjuvante farmacotécnico (aromatizante).

CONSERVACRO
Em recipientes bem cheios, herméticos e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 100,5 por cento de

C7H60.

IDENTIFICAGAC

Em um tubo de ensaio adicione 0,1 ml da substancia a 1 ml de solu
¢3c de nitrato de prata amoniacal e 1 gota de hidrOxido de sddio
r

5 por cento e aquega ligeiramente em banho-maria. Deverd ocorrer a
forriagao de espelho de prata nas paredes do tubo.
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICas

Indice de Refragdo A
N¢ intervalo de 1,5440 a 1,5460, a 20° (M&todos Geraié; ne 27).

Densgidade
¢ intervalo de 1,040 a 1,045 (Métodos Gerais, n% 10).

Pento de Ebuligao
N¢ intervalo de 178-182° (Métodos Gerais, ne 39).

FNEAIOS DE PUREZA

Lcicde Cianidrico

Er tubo de ensaio, adicione 0,5 ml de benzaldeido a 10 ml de Aagua
Gestilada; agite e acrescente 0,5 ml de hidroxido de sodio SR e
€,1 ml de sulfato ferroso SR; aquega brandamente durante 1 minuto
e deixe resfriar; adicione acido cloridrico R em excesso, para aci
dular. Nao deverd aparecer precipitado nem coloragao azul ou azul
egverdeada num intervalo de 15 minutos.

Substancias Cloradas

Intrcduza um fio de cobre dobrado em espiral, em uma chama nao lu
mincsa, até a incandescéncia. Deixe esfriar, coloque-0 em contato
com o aldeido benzdico e leve-o novamente & chama, submetendo-o a
ignigao; tao logo seja inflamado retire-~o da chama e deixe arder
até a extingao; deixe esfriar e coloque-o novamente em contato com
¢ kenzaldeido, repetindo o processo até a sexta vez. A seguir co-
legue novamente o fio de cobre em contato com a chama e observe
que esta nao devera apresentar cor esverdeada, nem mesmo fugaz.

Nitrobenzeno

Cologue 1 ml da substdncia e 20 ml de alcool em um frasco e adicio
ne agua até ligeira turvacgao, acrescente 2 g de zinco metilico R
e 5 ml de acido sulfirico diluido (5 N) SR (haverd desprendimento
intenso de hidrogénio); cessado este desprendimento, filtre a sus
pensao e reduza o volume do filtrado, em banho-maria, até 20 ml Co
legue 10 ml desta solugdo concentrada em um tubo de ensaio, adicio
ne 1 gota de dicromato de potdssio SR e aquega até ebuligdo; nao
devera produzir-se coloragdao vermelho arroxeada.

CCSEAMENTO

Colegque 1 g da substdncia em Erlenmeyer de 250 ml e adicione 75 ml
de cloridrato de hidroxilamina SR. Deixe em repouso durante 10 mi
rutcs, adicione 1 ml de azul de bromofenol SI e titule o acido 1li




Dnaﬁ\

berado com hidroxido de sddio 1 N (SV) até coloracgdo verde .c}ara.
Realize prova em branco omitindo o aldeido benzdico e procedé};o
de maneira idéntica & anterior. Subtraia o volume de NaOH gasto na
Frireira titulagdo daquele gasto na prova em branco. Cada ml de
NaCti 1 N (8V) equivale a 0,10612 g de benzaldeido.
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ALLOPURINOLUM
ALOPURINOL
"n.q"
H

A
OL_
N

OH

C5H4E4O P.M. = 136,11

lBE-pirazolo 3,4-d pirimidin-4-ol

DESCRIGAO
PO macio branco a esbranquicado, com odor leve.

SCLUBILIDADE

Muito pouco soliivel em dgua e em dlcool; soliivel em solugbes de hi
dréxidos de potdssio e de sddio; praticamente insolivel em cloro-
formio e em éter.

CATECORIA
Inikidor da xantinoxidase.

CONSERVAGAO
En. recipientes bem fechados.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento de
CcH,N,0, calculado em relagao a substancia seca.

IDENTIFICACAO
A - O espectro de absorg@o no infravermelho de uma dispersio em
krometo de potadssio apresenta maximos somente nos mesmos compri -

mentos de onda que uma preparag¢ac similar de alopurinol padrao.

B -~ O espectro de absorgdao no ultravioleta da solugao empregada pa
ra medida de absorvancia no doseamento apresenta maximos e mini -




P

FOs Nnos mesmos comprimentos de onda que uma solugdo siqﬁl de

alcpurinol padrao, medida simultaneamente. A raz3io A23l/h250 para
alcrurinol & entre 0,50 e 0,62,

ENSAIOS DE PUREZA

Ferda por Dessecacao
Desseque em vicuo a 105° por 5 horas: perde, no maximo, 1 por cen
te de seu peso (Métodos Gerais, ne 34 ).

3-amino-4~carboxamidopirazol

Preparagao do Padrao

Dissolva quantidade adequada de hemisulfato de 3-amino~4-carboxa-
midcpirazol padrao em amdnia SR para obter solugdo tendo concen -
tragdo conhecida de 50 ug por ml.

reparagao Exame

Discsolva 250,0 mg de alopurincl em mistura de 9 volumes de amdnia
EP. e 1 volume de solugao de hidrdxido de sddio 1:25 para perfazer
1C,0 ml e misture.

FProcedimento

Apligue 10 pl da Preparagdo Padrdo e 10 ul da Preparagdo Exame so
kre uma cromatoplaca de camada delgada revestida com celuiose cro
ratocgrafica contendo indicador fluorescente. Revele a cromatopla-
ca em camara adequada contendo solvente preparado por agitacao de
&lccol n-butilico 3 camada superior. Quando a frente do solvente
estiver 1 cm do superior da cromatoplaca, remova-a, seque-a ac ar
¢ examine-a sob luz ultraviocleta. A intensidade de qualquer man -
cha obtida pela Preparacaoc Exame ndo & maior do que aquela obtida
da Freparagao Padrdc com o mesmo valor R (0,2 por cento).

DOEEAMENTO

Dissolva cerca de 100 mg de alopurinol, exatamente pesado, em 30
ml de dimetilformamida, aquecendo se necessario. Titule com hidré
xico de tetrabutilamdnio 0,1 N, determinando o ponto final poten-
ciometricamente, usando eletrodo de calomelano-vidro, e tomando as
precaugdes necessirias para evitar a absorgdo do didxido de carbo
rno stmosférico. Realize ensaio em branco, e faga a corregao neces
saria. Cada ml de hidrdxido de tetrabutilamdnio 0,1 N equivale a

12,61 mg de CSH4N4O
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AMINOPHENAZONUM T e ?
AMINOFENAZONA o

friircpirina. Amidopirina. Dimetilaminofenazona. Dimetilaminoan-
tipirina. Piramido.

ch\\
N

~
H,C

C, ,HE, ,N,O P.M.

1371773 231,30

4~dimetilamino-2,3-dimetil-1~fenil-3-pirazolin-5-ona

DESCRICAO
Cristais pequenos incolores ou pd cristalino branco, inodoro, de
sabor fracamente amargo. Estavel ao ar, porém altera-se pela luz.

tvas solugoes sao alcalinas ao papel de tornassol.

SCLUCILIDADE
Eclivel em agua; facilmente soliivel em clorofdrmio, em dlcool e

em éter,

CATECGORIA

Analgésico e antipirético.

CONSERVAGAO

Er reciplentes hermeticamente fechados, protegidos da luz.

INFCPMAGAO ADICIONAL
I tdéxico, mesmo em pequenas doses (1 g) pode provocar agranulocito

se fatal. Atualmente esta sendo desaprovado seu emprego.

ESPECIFICAGCOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Centén, no minimo, 99,0 por cento de dimetilamino-4-dimetil-2,3~-fe
nil-l-A3-pirazolinona-5, calculado em relagdo a substdncia seca.
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& - Para 5 ml de uma solugao de aminopirina (1:25) acreseapﬁr 3 go

ILENTIFICAGAQ

tes de acido cloridrico diluido SR e 1 ml de cloreto férfigo'SR;rg
sulta uma coloragao azul-purplirec, que por adigcao de algumas gotas
de &dcido sulfiirico diluido SR a coloragio passari a vermelho-viole
ta.

E - Para 5 ml de uma solugdo de aminopirina (1:25) adicione 5 go-
tas de nitrato de prata SR; resultard uma intensa coloragao azul-
vicliceo, seguida da formagao de um precipitado negro-cinza de
prata metalica.

C - Rdicione algumas gotas de solugao, recentemente preparada, de
ferrocianeto de potdssio SR, contendo poucas gotas de solugao de
clcreto férrico SR, a solugao de aminopirina a 1 por cento p/v; re
sultard uma coloragado ou precipitado azul-escuro (diferenca da an-

tipirina).

L - Dissolva 0,02 g de aminopirina em 5 ml de Aqua destilada; adi-
cione 2 gotas de dcido sulflirico e 2 gotas de solugdo de nitrito
de s6dio a 10 por cento p/v; produz-se uma coloragao que desapare-
ce rapidamente, resultando uma mistura incolor (diferenga da anti-

pirina).
ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS Flsicas

Faixa de Fusao
Entre 107° e 109° (Métodos Gerais, n9 40 ).

ENEATIOS DE PUREZA

Antipirina
Pdicione 100 mg de vanilina a 100 mg de aminopirina, 5 ml de &gqua
e 2ml de &cido sulffirico. Aquega a mistura até a ebuligdo; a cor

H

esultante & menos intensa do que a obtida pela adigao de 5 ml de

Qi

gua ¢ 2 ml de Acido sulflirico a 100 mg de vanilina, aquecendo-se
mistura até a ebuligao.

a

Clereto

Lissolva 1,0 g de aminopirina em 2,5 ml de &gua. A 5 ml da solugao
acdicicne 1 ml de dcido nitrico diluido, 2 a 3 gotas de nitrato
ce preta SR; resultard uma coloragdo purpiirea, porém, nio deve pre

¢ipitar ou turvar.
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- . - , - . AP
¥roceca com 1,0 g de aminopirina seguindo o método anterlor.bEfepg

lietais Pesados

re © ensaio limite com 2,0 ml de solugcdo padrdo. (0 limite permis-
sivel & de 20 partes por milh3oc). (Mé&todos Gerais, n9® 18 ).

Perda por Dessecagao
Desseque a 60° por 2 horas; a perda nao deve ser superior a 1 por
centc de seu peso. (M&todos Gerais, n? 34).

Lesiduos pela Incineragao

No maximo 0,15 por cento. (M8todos Gerais, ne 45 ).

Substancias Facilmente Carboniziveis
Para a execugao da andlise utilize 0,5 g de aminopirina. A solugao
deve ser incolor.

LOEEAMENTO

Pese cuidadosamente cerca de 0,5 g de aminopirina, previamente des
secaca. Dissolva em 50 ml de cido acético glacial. Titule com &ci
do percldrico 0,1 N, usando como indicador 2 gotas de cloreto de
metilrosanilina. Faga um ensaio branco para a corregao necessaria.
Cada ml de &cido perclérico 0,1 N equivale a 23,130 ng de

Cl3H17N3O.
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AMINOPHYLLINUM
AMINOFILINA A |
H
Q I
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016E24N1004 P.M. = 420,43 (anidra)

Tecfilina etilenodiamina.

DESCRICAO
PO em granulos brancos ou levemente amarelados, tendo um odor amo
niacal leve, e sabor amargo. Pela exposigao ao ar, perde gradual-
mente etilenodiamina, e absorve didxido de carbono com a libera-
¢dc de teofilina livre. Suas solugdes sdac alcalinas ao papel de
tornassol.

SOLUBILIDADE

1 g dissolve-se em 25 ml de Agua, resultando uma solugao 1limpida:
1 g dissolvida em 5 ml de &gua cristaliza-se pelo repouso, porém
redissolve~se quando uma pequena quantidade de etilenodiamina e
acrescentada. Insolivel em alcool e em &ter.

CATECORIA

Relaxante da musculatura lisa (Bronquiolar).

CONCERVAGAO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL

Arinofilina & anidra, ou contém, no mdximo 2 moléculas de Agua de
hidratagdo. Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 100,3
por cento de C16H24N1 (04 calculado em relagdo a substd@ncia ani -
dra.
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IDENTIFICACAO .
A - Dissolva cerca de 500 mg em 20 ml de Agua. Adicione, com con-
tinua agitagdo, 1 ml de icido cloridrico diluldo. Filtre (retenha
© filtrado), lave o precipitado com pequenas porcdes de &gua fria.

Lesseque a 1050, por 1 hora: o precipitado de teofilina assim ob-
tide, funde entre 270° e 274°.

B - Para cerca de 10 mg do precipitado dessecado obtido no ensaio
de identificagdo A, contido em uma capsula de porcelana, adicione
1 ml de acido cloridrico e 100 mg de cloreto de potassio. Evapore
em banho-maria até seco. Inverta a capsula sobre um recipiente con
tendo algumas gotas de amdnia SR: o resIduo adquire coloragdo plr
rura, a qual & destrulda pelas solugdes alcalinas fixas.

C - Para o filtrado obtido no ensaio de identificacgdo A, adicione
0,5 ml de cloreto de benzenosulfonil, e 5 ml de hidrdxido de sddio
SR, para alcalinizar. Agite, mecanicamente, durante 10 minutos,
Adicione 5 ml de acido cloridrico diluido, resfrie e recolha o
precipitado de disulfonamida de etilenodiamina. Lave-o bem com a-
gua. Recristalize-o da agua e desseque a 105° durante 1 hora: 0
precipitado dessecado funde entre 164° e 171°,

ENSATOS DE PUREZA

Lgus

No maximo 0,75 por cento (forma anidra), e no maximo 7,9 por cen-
to (forma hidratada), determinado conforme indicado, mas com 25
ml de piridina empregada no lugar do solvente metanol (M&todos Ge

rais, n® 02 ).

Fesiduo pela Incineragio
Nc maximo 0,15 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

Tecr de Etilenodiamina

Dissolva cerca de 500 mg de aminofilina, exatamente pesados, em 30
ml de agua. Adicione alaranjado de metila SR e titule com acido
cloridrico 0,1 N. Cada ml de acido cloridrico 0,1 N equivale a
3,005 mg de C2H8N2. O teor de CZHBNZ estd entre 13,5 por cento e
15,0 por cento, calculado sobre a base anidra.

DCSEAMENTO

Cologue cerca de 250 mg de aminofilina, exatamente pesados, num
Erlenmeyer de 250 ml. Adicione 50 ml de agua e 8 ml de amdnia SR.
Lquega brandamente a mistura, em banho-maria, até completa  dis-
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solugao. Adicione 20 ml de nitrato de prata 0,1 N, misture, agque-
¢a até fervura e ferva por 15 minutos. Resfrie entre 5° e.-'10° du
rante 20 minutos. Filtre, de preferé@ncia através de um cadinho
filtrante sob pressio reduzida. Lave o precipitado com 3 porgoes
de 10 ml de &qua. Acidifique com acido nitrico o filtrado, mais
as aguas de lavagem, adicionando um excesso de 3 ml do acido. Res
frie, adicione 2 ml de sulfato firrico amoniacal SR, e titule o
excesso de nitrato de prata com tiocianato de aménia 0,1 N. Cada
rl de nitrato de prata 0,1 N equivale a 21,02 mg de ch 24 1004.
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CALCII AMINOSALICYLAS

AN
AMINOSSALICILATO DE CALCIO -
olalo R
Ca. 3H20
2
Cl4E12CaN206.3H20 P.M. = 398,38 (triidratado)
P.M. = 344,34 (anidro)

4-aminossalicilato de calcio triidratado.

DESCRIGAO

FO ou cristais brancos a creme; inodoro, sabor alcalino levemente
agridoce. E um pouco higroscdpico. Suas solugdes decompoem-se len
tamente e escurecem.

SOLUEILIDADE
Facilmente soliivel em Agua; levemente soliivel em Alcool.

CATEGORIA
Antibacteriano (tuberculostatico).

CONSERVACRO
Em recipientes herméticos e opacos.

INFORMAGAO ADICIONAL

Prepare as solugoes de aminossalicilato de cilcio dentro de 24 ho
ras do uso. Nao use as solugOes se sua cor for mais escura do que
a de uma solugdo recentemente preparada.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 100,5 por cento
de C,,H,,CaN,0., calculado em relagdo & substéncia anidra.

IDENTIFICACRO
& - Dissolva cerca de 3 g de aminossalicilato de calcio em 50 ml
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i“!',
de agua, junte Acido acético gota a gota atéd que a mistura séja

ritidamente acida. Filtre com sucgdo, retendo o filtrado para o
ensaio de identificagao C. Lave o precipitado com varias pequenas
porgoes de dgua e seque a vacuo sobre pentdxido de £dsforo. Colo-
Gue cerca de 1 g do acido aminossalicilico assim obtido em frasco
rpecueno de fundo redondo e adicione 10 ml de anidrido acético. A~
queca o frasco em banho-maria por 30 minutos, adicione 40 ml de
agua, misture, filtre e resfrie. Deixe repousar até que o deriva-
¢o ¢iacetilico precipite. Recolha o precipitado em um filtro, la-
ve bem com agua e seque a 105° por 1 hora; o derivado diacetilico
obtido funde entre 191° e 197°.

E - Agite 100 mg do acido aminossalicilico obtido no ensaio de
identificagdo A com 10 ml de Agua e filtre. A 5 ml do filtrado jun
te 1 gota de cloreto férrico SR; produz-se cor violeta.

C - O filtrado obtido no ensaio de identificagdo A di as reagdes
caracteristicas de cdlcio (Métodos Gerais, n® 43 ).

[ - Dissolva 250 mg do acido aminossalicilico obtido no ensaio de
identificagdo A em 3 ml de hidréxido de sddio SR, transfira para
frasco volumétrico de 500 ml, complete o volume com agua e mistu-
re. Transfira 5,0 ml desta solugao para frasco volumétrico de 250
ml contendo 12,5 ml de tampao de fosfato pH 7,0, complete o volu-
me com Agua e misture. Esta solugao, gquando comparada em cubetas
de 1 cm, com espectrofotdmetro adequado, contra branco do mesmo
tampao e na mesma concentragdo, apresenta absorvincias maximas a
2650 + 2 nme a 299 + 2 nm e a relagdo BAye5/Bygg €Std entre 1,50 e
1,5¢.

ENSAIOS DE PUREZA

rH
C pH de uma solugao 1:50 estd entre 6,0 e 8,0 (Métodos Gerais, n@
36).

Eoua
Frntre 12,5 por cento e 14,5 por cento pelo método de Karl Fischer
(Métodos Gerais, n9 02 ).

Limpidez da Solugao

Uma solugao de 1 g de aminossalicilato de calcio em 50 ml de Agua
apresenta turbidez nac mais intensa do que aquela produzida pela
adi¢zo de 100 ul de acido cloridrico diluido 1:600 a uma mistura




de 48 ml de agua, 1 ml de Acido nitrico e 1 ml de nitrato de pra-

ta SR, sendo as comparaglOes feitas em provetas de vidrp iquais,exa
minando horizontalmente contra um fundo branco e um fundo preto.

Limpidez da Solugao em Acido Nitrico Diluido
1 ¢ de aminossalicilato de calcio dissolve-se em 50 ml de  &cido
nitrico diluido dando solugao limpida que tem, no mdximo, cor le-

ve.

Clereto

Una porgao de 500 mg de aminossalicilato de cilcio apresente me-
nos cloreto que o correspondente a 300 ul de dcido cloridrico 0,02
N (0,04 por cento).

Metais Pesados
C limite & 0,003 por cento (Métodos Gerais, n® 18 - Mdtodo II).

Sulfeto de Hidrogénio e Didxido de Enxofre

Dissolva cerca de 500 mg de aminossalicilato de cilcio em 5 ml de
agua, junte 5 ml de Acido cloridrico diluido e agite vigorosamen-
te; ndo & perceptivel odor de sulfeto de hidrogénio nem didxido
de enxofre e ha, no maximo, leve odor de alcool amllico.Um peda-
¢c de papel de ensaio umedecido de acetato de chumbo colocado so-
bre a mistura nao se descora.

lM~arinofenol

Pese exatamente quantidade calculada com base no doseamento,equi-
valente a 562 mg de aminossalicilato de calcio anidro (500 mg de
acido aminossalicilico) e coloque em frasco volumdtrico de 100 ml.
cunte 1,8 ml de hidrdxido de sddio SR e dilua com Agua para cerca
de 80 ml. Adicione 10 ml de acido sulfirico diluido 1:10, comple-
te o volume com agua e misture. Dentro de 150 segundos a partirdo
tempo em que o acido foi adicionado, transfira 5,0 ml desta solu-
¢éc para um segundo frasco volumétrico de 100 ml, mergulhado em
um banho de gelo e contendo 50 ml de aAgua a 0°-5° e adicione 2,5
nl de solugao de nitrito de sddio 1:100. Misture e deixe repousar
ro banho de gelo por 3 minutos + 5 segundos. Junte 25 ml de carbo
nato de sddio SR, misture e coloque o frasco em banho-maria a 25°
per 15 minutos. Complete o volume com agua, misture e deixe a so-
lugao repousar a 25° por 3 horas. Determine a absorvancia da solu
¢ac sobrenadante limpida, em cubeta de 1 cm, no mdximo observado
na zcna do espectro entre 425 nm e 435 nm, com espectrofotdmetro
adequado, usando agua como branco. Calcule a percentagem de m-ami




ncfenol na amostra pela férmula (A - 0,320)/1,09, em gue:
£ = absorvancia da solugao;

0,320 = fator de correcao da absorvancia que representa a cor pro
duzida por outros fatores e n3o pela reagao de m-aminofe-
nol inicialmente presente;

1,05 = fator de conversdo da absorvancia em percentagem de m-ami
nofenol,

Pernite-~se, no maximo, 0,20 por cento de m-aminofenol.

DOSEAMENTO

Dissclva cerca de 350 mg da ameostra, exatamente pesados, em cerca
de 2% ml de agua e deixe repousar por 10 minutos, com agitagiocxg
gional. Junte 25 ml de 3cido acético glacial e 20 ml de solugado
ce brometo de potassio 1:4. Resfrie a 150, adicione 5 ml de acido
cleridrico e imediatamente titule com nitrito de sddio 0,1 M, agi
tandce vigorosamente e determinando potenciometricamente a viragem,
usanco sistema de elétrodos adequado. Cada ml de nitrito de sddio
C,1 M equivale a 17,22 mg de C14H12CaN206.
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NATRII AMINOSALICYLAS T
AMINOSSALICILATO DE SODIO '

COONa
OH
.2H,0
NH,
C7H6NNaO3.2H20 P.M. = 211,15 (hidratado)
P.M. = 175,12 (anidro)

4-aminossalicilato monossddico diidratado

DESCRICAO
PO cristalino branco ou cor de creme. £ praticamente inodoro e

tem sabor salino doce. Suas solugSes decompdem-se vagarosamente e
escurecem.

SOLUEBILIDADE !

Facilmente solivel em &gua; pouco soliivel em alcool; muito pouco
sollivel em &ter e em clorofdrmio.

CATEGORIA
Antibacteriano (tuberculostatico).

CONSERVACZO

Em recipientes herméticos e opacos, protegidos do calor excessi-

vVG.

INFCRMAGAO ADICIONAL

Prepare as solugdes de aminossalicilato de sddio dentro de 24 ho-
rag antes do emprego. Sob nenhuma circunstincia use uma solugao se
sua cor for mais escura do que aquela de uma solugao recentemente
preparada.

ESPECIFICAGCOES

ESPECIFICAGAO GERAL |
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento

de C,H.NNaO,, calculado em relagdo & substdncia seca.
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IDENTIFICAGAO

A - Dissolva 250 mg em 3 ml de hidrdxido de sddio SR, tfﬁﬂB?lraLEl
ra frasco volumétrico de 500 ml, dilua com agua até completar o}
volume e misture. Transfira aliquota de 5 ml para frasco volumé -
trico de 250 ml contendo 12,5 ml de tamp3o de fosfato pH 7, dilua
com agua até completar o volume e misture. Esta solugao, qguando
comparada em espectrofotOmetro adequado contra o branco no mesmo
tampao e na mesma concentracido, apresenta absorvincia maxima  em
265 + 2 nm e 299 + 2 nm e a razdo 5265/5299 & entre 1,50 e 1,56.

B - Coloque cerca de 1 g em balio volumétrico pequeno, adicione
10 ml de anidrido acético. Aquega o baldoc em banho-maria por 30
minutos, adicione 40 ml de dgua, misture, filtre, resfrie e deixe
repousar até que o derivado diacetilico tenha cristalizado. Reco-
lha o precipitado em filtro, lave com agua e seque a 105° por 1
hora; o derivado diacetilico obtido funde entre 191° e 197°

D - Dissolva 50 mg em 5 ml de agua, adicione 1 ml de acido clori-
drico diluido e filtre se necessario. 2o filtrado adicione 1 gota
de cloreto férrico SR; resulta coloragdo violeta.

D - Da as reagOes caracteristicas do cation sddic (Métodos Gerais,
ng 423,

ENSEIOS DE PUREZA

PH
Entre 6,5 e 8,5 em solugao 1:50 (Métodos Gerais, n?® 36 ).

Agua

Entre 16 por cento e 18 por cento (Métodos Gerais, n® 02 - Méto-
dc I).

Cloreto

Dissclva 500 mg em mistura de 5 ml de acido nitrico e 15 ml de

agua; o teor de cloreto na solugdo &, no maximo, correspondente a
C,3 ml de acido cloridrico 0,02 N (0,042 por cento).

Sulfeto de Hidrogénio e Didxido de Enxofre

Dissclva cerca de 500 mg em 5 ml de hidrdxido de sddio SR; adicio
ne 6 ml de dcido cloridrico diluido e agite vigorosamente; o odor
de sulfeto de hidrogénio ou do didxido de enxofre nio deve ser per
ceptivel; no mdximo, percebe-se leve odor de Alcoois amilicos. Um
recdago de papel reagente umedecido com acetato de chumbo colocado

e ]
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schbre a mistura nao se descora. "’

Metais Pesados
0,003 por cento (Métodos Gerais, n? 18 - Método II).

m-Aminofenol

Pece 690,0 mg e transfira para frasco volumétrico de 100 ml. Adi~
cicne 1,8 ml de hidrdxido de sddio SR e cerca de 80 ml de agua,
er seguida adicione 10 ml de &cido sulfiirico 1:10, dilua com agua
até completar o volume e misture. Dentro de 150 segundos a partir
do tempo em que o acido & adicionado, pipete 5 ml desta solugao
num segundo frasco volumétrico de 100 ml, mergulhe em banho de ge
lc contendo 50 ml de agua a 0° - 5° e adicione 2,5 ml de solugao
de nitrito de sddio 1:100. Misture e deixe repousar no banho de
gelc por 3 minutos. Dilua com &gua até completar o volume, mistu-
re e deixe a solugdo repousar a 25° por 3 horas. Determine a ab-
sorvancia da solug@o na absorvancia mixima observada na faixa de
400 nm a 450 nm em célula de 1 cm, com espectrofotdmetro adequado,
usando agua como branco. Calcule a percentagem de m-aminofenol pe
la formula: (A-0,320) /1,16, em que

A = absorvancia da solugao;

0,320 = fator de corregao da absorvancia que representa a cor pro
duzida por outros fatores e ndo pela reagao de m-aminofe-
nol inicialmente presente;

1,16 = fator de conversdo da absorvincia em percentagem de m~ami
nofenol contido no aminossalicilato de sddio.

Encentra-se, no maximo, 0,20 por cento de m-aminofenol.

DOSEAMENTO

Coluna Cromatografica

Emkeba 10 g de resina de troca catidnica fortemente acida, seca ao
ar, c¢e malhas de 200-400, com 25 ml de Agua por 24 horas. Com ©
avxilio de agua, despeje a pasta num tubo cromatografico de 10 mm
de diametro interno e cuja torneira esteja obturada por chumaco
de 1a de vidro. Retire o excesso de agua através da torneira, to-
mandc o cuidado de manter o liquido acima da resina. Passe 50 ml
de dcido cloridrico diluido 1:10 através da coluna e lave-a  com
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agua para eliminar o acido até que a agua de lavagem se torne neu
tra ao papel de tornassol. Deixe escorrer, adicione dimetilforma-
mica para cobrir a resina e deixe repousar por 24 horas. Antes de
cada determinagéo, lave a coluna com 25 ml de dimetilformamida (a
coluna pode ser usada para 10 determina¢Ges antes de ser rejeita-
da). Para regenerar a coluna apos cada determinagao, lave a resi-
na com um total de 30 ml de acido cloridrico-3lcool (1 volume de
iZcido para 5 volumes de partes iguais de alcool e agua) e, em se-
guida, com agua, até que o eluato seja neutro ao papel de tornas-
scl. Dal passe trés porgdes de 10 ml de Alcool através da coluna,

seguidos por 20 ml de dimetilformamida, e deixe-a carregada com
este solvente.

Procedimento

Lissolva cerca de 400 mg de aminossalicilato de sodio, exatamente
pesados, em 20 ml de dimetilformamida e transfira a solugéo para
a coluna cromatografica com o auxilio de porgao adicional de 10
ml de dimetilformamida. Ajuste a velocidade de fluxo a 0,2 ml por
miruto e lave a coluna com trés porgoes sucessivas de 10 ml de di
retilformamida, recolhendo o eluato e aguas de lavagem em Erlen -
meyer de 250 ml. Adicione 1 gota de solugdo 1:100 de azul de ti-
mol em dimetilformamida e titule com metdxido sddico 0,1 N, evi -
tande a absorgado do didxido de carbono atmosférico, atdé coloragao
azul permanente. RealizZe ensaio em branco e faga a corregao neces
séria. Cada ml de metdxido sddico 0,1 N equivale a 17,51 mg de

C7I{6IJNaO3 .




AMOBARBITALUM NATRICUM
AMOBARBITAL SODICO ]

CH CH \“/
3 2

(CH ) CHCH CH
3’2 2 2

C11H17N2Na03 P.M. = 248,26

S-etil-5-isopentilbarbiturato de sddio

DESCEICAO

PO granular, friavel, branco; & inodoro, tem sabor amargo e & hi-
groscopico. Suas solugbes decompSem-se pelo repouso; o aquecimento
acelera a decomposigdo.

SCLUBILIDADE
Muito sollvel em &gua; solfivel em Alcool; praticamente insolavel
er. éter e em clorofdrmio.

CATEGORIA

Hipndtico e sedativo.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Centeri, no mlinimo, 98,5 por cento e, no miximo, 100,5 por cento de
Cq11H17N,Na0;, calculado em relagdo & substincia seca.

IDPENTIFICAGAO

A - C residuo de amobarbital obtido no doseamento funde-se entre
156% e 1610, e o0 espectro de absorgao no infravermelho de uma dis-
persac em brometo de potdssio apresenta miximos somente nos mesmos
corprimentos de onda que uma preparagdo similar de amobarbital pa-
drac.

B - Incinere cerca de 200 mg: o residuo efervesce com acidos e di
as reagoes caracteristicas do sddio (Métodos Gerais, n9 43 ).

ENSATOS DE PUREZA
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Entre 9,6 e 10,4 numa solugdo 1:20 (Métodos Gerais, n¢ 36 AX

Perda por Dessecagao
Desseque cerca de 1 g, exatamente pesado, a 105° por 4 horas: per-
de, no maximo, 1 por cento de seu peso (M&todos Gerais, n? 34 ).

Metais Pesados

Dissclva 670 mg em mistura de 5 ml de hidrdxido de s8dio SR e 20
rl de dgua: o limite & de 0,003 por cento (Métodos Gerais, n¢ 18 -
Kétodo ITI).

Amobarbital Livre

Cclocue cerca de 1 g, exatamente pesado, numa proveta de rolha es-
wrerilhada, adicione 50 ml de benzeno, arrolhe, e agite a mistura
por 10 minutos. Decante o ligquido sobrenadante através de um papel
de filtro num béquer tarado, e repita a extragdo duas vezes, usan-
é¢c 25 ml e 15 ml de benzeno, respectivamente, e o mesmo filtro. Eva
pcre culdadosamente os filtrados combinados até a secura, e seque
¢ residuo a 105° por 30 minutos: o peso do residuo nio excede 0,5
For cento do peso de amobarbital sdédico utilizado.

COSEAMENTO

Dissolva 500 mg de amobarbital sddico, exatamente pesados, em cer-
ca de 15 ml de &gua num separador. Adicione & solugdo 2 ml de aci-
do cloridrico, agite bem, e extraia completamente o amobarbital 1i
Lertado com porcoes de 25 ml de clorofdrmio. Verifique se a.extra-
¢éo foi total extraindo com uma porgado adicional de 10 ml de cloro
férmic e evaporando o solvente: permanece, no méximo, 0,5 mg de re
siduc. Filtre o extrato combinado através de um funil filtrante de
vidrc, num béquer tarado, e lave o separador e o filtro com varias
porgCes de clorofdrmio. Evapore o filtrado combinado e as aguas de
lavegem sobre um banho-maria com auxIlio de uma corrente de ar, se
que ¢ residuo a 105° por 30 minutos, resfrie e pese. 0 peso do re-

Idue, multiplicado por 1,097, representa o peso de C11 17N2Na03




AMPICILLINUM ‘At
AMPICILINA
COCH
H 0. . CH,
1 \____.N Ll
: H CH,
--C -- --CONH - -- S
) H H
NH,
C16H19N3O4S P.M. = 349,40 (anidra)
P.M. = 403,45 (triidratada)
DESCRIGCEO

P& cristalino branco, quase inodoro.

SOLUBILIDADE
Levemente sollivel em dgua e em metanol; insoliivel em benzeno, em
tetracloreto de carbono e em clorofdrmio.

CATEGORIA
Antibacteriano.

CONSERVAGAO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL

L anidra ou contém trés moléculas de &gua de hidratagao. Contém,
no minimo, 90,0 por cento e, no maximo, 105,0 por cento de C16H19
N,0,8, calculado em relagao & substa@ncia seca.




AMPICILLINUM NATRICUM > A ¢
AMPICILINA SODICA )

NH, H H

| : : CH

CHCONH r’ S~

gl CHy

z N .
0 “COONa

C16H18N3Na04s P.M. = 371,39
D- (=) -6-(2~amino-2~fenilacetamido) -3, 3-dimetil-7-oxo~4~tia-1l-aza~

biciclo[},2,0]heptano-2-carboxilato monossodico

DESCRICEO
PO cristalino branco a esbranquigado; inodoro ou praticamente ino
dorc; higroscopico.

SOLUBILIDADE
Muito solivel em &gua e em solugdes de cloreto de sddic e dextro-
se isotdnicos.

CATEGORIA
Antibacteriano.

CCNSERVAGEO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICAGOES

ESFECIFICAGAO GERAL
Ccentém, no minimo, 84,5 por cento de ClGH18N3NaO4S e, nho minimo
¢4 ug de ampicilina por mg, em relagao i substdncia anidra.




ANDROSTERONUM ‘q¢
ANDROSTERONA

C19H3002 P.M, 290,43

Ja-hidrdxi-5a-androstan-17-ona

DESCRIGAO ,
Apresenta-se sob a forma de cristais incolores quando ben purifi-

caca.

V)

SCLUBILIDADE

Dificilmente solGvel em &gua; solfivel na maioria dos solventes or

garicos.

CATEGORIA
Esterdide androgénio.

CONSERVAGCAO
Em frascos bem fechados ao abrigo da luz.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
E ¢ 3o-hidrdxi-5a~androstan-17-ona.

IDENTIFICAGEO

A - Dissolva cerca de 0,010 g de substdncia em 1 ml de &lcool ab
scluto R, Adicione 0,5 ml de solugﬁo a 2 por cento de m-dinitro -
benzeno em &lcool absoluto e 2 ml de solugdo alcodlica de hidroxi
do de sddio 2,5 N; aparece coloragdo violeta (outros cetosterdi -
des dac a mesma reagao).

B - A solugdao em &lcool absoluto apresenta o maximo de absorgao em




1 por cento = 1,47, ...,’.
lom

2%2,5 nm com E

ENEAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusiao
125 - 185,5° (Métodos Gerais, ne 40).

Poder Rotatdrio
A 20° = +94,6 (c = 0,7 por cento em alcool absoluto).
a 15° = +87,8 (c

1,5 por cento em dioxana).
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ANETHOLUM
ANETOL
CH,
f /
C=C
CH, H
clOHlEO P.M. = 148,20

(L)-p-Propenil anisol

LESCRICAO
Liguido incolor ou levemente amarelo a temperatura de 23° ou acima
Ter gosto doce e odor de anis; & afetada pela luz.

SCLUBILIDADE
lMuito pouco sollivel em dgua; facilmente solfivel em dlcool; facil -
mente miscivel com &ter e clorofdrmio.

CATEGORIA

fLcjuvente farmacotécnico (aromatizante).

CONEERVAGEOD
Em recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICAGCOES

LSPECIFICAGAO GERAL
E cbtido de 8lec de anis ou de outras fontes, e também " preparado
sinteticamente.

IDENT IFICAGRO

A — O espectro de absorgaoc infravermelho apresenta os seguintes ma
xirmos: 1612, 1515, 1310, 1286, 1250, 1178, 1114, 1639, 968 e 749

-1
L
CIit

B - C espectro de absorgao ultravioleta apresenta os seguintes mi-




xircs: 258 e 212 nm.

9r
1y

C - A cromatografia em cada fina, usando benzeno como solvente, em

n

Ilica gel G, produz os seguintes resultados: solugac saturada §f=
5 =

=56; =olugao nao saturada, R.=87.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Densidade
Entre 0,983 e 0,988. (Métodos Gerais n9 10).

Terperatura de Congelagdo

Nao inferior a 20°.

Faixa de Destilagao
Erntre 231° e 237° (Métodos Gerais, n? 38 - Método I).

Rotacao Optica
Critre -15° e +15°, em tubo de 10 cm (Métodos Gerais, n® 46 ).

Indice de Refragdo
Erntre 1557 e 1561 (Métodos Gerais, n9® 27 ).

ENSATIOS DE PUREZA

l'etais Pesados
40 partes por milhdo (M&todos Gerais, n® 18 - M&todo II).

Lldeidos e Cetonas

Agite 10 ml com 50 ml de solugdo saturada de bissulfito de sédio
em proveta graduada e deixe repousar por 6 horas; nao hi diminui -
cao aprecidvel no volume de anetol, e nio hj separacao de depdsito
cristalino.

Fernois

Acite 1 ml com 20 ml de 3gua e deixe Separar as camadas; filtre a
carada aquosa através de filtro de papel umedecido com dgua e a
10 ml do filtrado junte 3 gotas de cloreto férrico SR; nao se pro-

duz cor plrpura ou prdxima de plrpura.
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ANPHETAMINUM "¢
ANFETAMINA T

NH:

CHz——-CH — CH

CgHq 5N P.M.

135,21

(+) -a-metilfenotilamina

DESCRIGEO
Liguido incolor, mdvel, com odor fraco caracteristico e com sabor
acre; na temperatura ambiente volatiza-se lentamente.

SOLUBILIDADE
Pcucc solivel em &gua; soliivel em 3lcool e em éter; facilmente so
1dvel nos acidos minerais diluidos.

CATEGORIA
Simpaticomimético; estimulante do sistema nervoso central.

CONSERVAGAO
Em recipientes herméeticos, protegidos da luz.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL

Contém, no minimo, 97,0 por cento de CqHy 5N,

IDENTIFICACEO

Misture 1 g com 50 ml de agua e 10 ml de solugao a 20 por cento
p/v de hidrdxido de sddio; junte 0,5 ml de cloreto de benzoila,
agite, adicione novamente porg¢dao de 0,5 ml de cloreto de benzoila,
até que ndo se produza mais precipitado; o precipitado obtido re
cristalizado duas vezes em alcool a 50 por cento v/v, e dessecado
deverd ter faixa de fus3o entre 134° e 135°.
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS o

Densidade
Entre 0,930 e 0,936 a 25° (Métodos Gerais, no 10).

Faixa de Ebuligao
Entre 200° e 2030, com decomposigao (Métodos Gerais, n® 39).

ENSATOS DE PUREZA

Alcalinidade
A sclugdo aquosa & alcalina ao tornassol.

Perda por Dessecagao
Evapcre 0,5 ml em banho-maria e desseque o residuo a 105° durante
uma hora; perde, no maximo, 0,002 g (Métodos Gerais, n® 34).

fgua

Dissolva 0,5 g em 5 ml de parafina liquida; nic deve turvar.

DOSEAMENTO
Dissclva cerca de 0,25 g, exatamente pesados, em 25 ml de solugao
de acido sulfiirico 0,1 N e titule o excesso do acido com solugao
de hidrdxido de sddio 0,1 N, usando solugao de vermelho de metila
S1 como indicador. Cada ml de solugdo de Acido sulffirico 0,1 N

equivale a 13,52 mg de CgH13N.




AMPHOTERICINUM B
ANFOTERICINA B OH
|

CH,

DESCRIGAO
pP% amarelo a alaranjado; inodoro ou quase inodoro; quase insiIpi-
do.

SOLUBILIDADE
Praticamente insoliivel em Agua, em alcool e em eter; soliuvel em
200 partes de dimetilformamida, em 20 partes de dimetilsulfoxido

e em 625 partes de dlcool metilico desidratado; soliivel em propi-
lénico.

CATEGORIA

intikidtico (antifingico).

CONSERVACAO

En recipientes bem fechados, protegidos da luz e a temperatura en

~ O

tre 2° e 10°, Sob estas condigBes nenhuma deterioragdo significan

te ou perda de poténcia ocorrem no periodo de, no minimo, um ano.

INFCRMAGAO ADICIONAL

f sensIvel 3 luz em solugdes diluidas e, em pH baixo, & inativa -

da.

Rctulagem

¢ rotulo no recipiente declara:

1?) ¢ n? de unidades por mg;

2¢) gue o contelldo naoc & para ser injetado;

3¢) a data de expiragao;
)

49) as condigOes em que devera ser conservado.
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ESPEGIf JCACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
T rmistura de substancias antifiingicas produzida pelo crescimento

cde certas cepas de Streptomyces nodosus ou por dquaisquer outros

meics.

IDENTIFICAGAO
A - A 50 mg junte 1 ml de solugao a 85 por cento p/v de acido fos
forico; produz-se cor azul intensa.

B - Dissolva 50 mg em 5 ml de dimetilsulfdxido R, junte alcool me
tilico desidratado suficiente para fazer 50 ml e dilua 2 ml desta
sclucdo para 200 ml com alcool metilico desidratado. O espectro
de aksorcao da solugao resultante, na faixa de 300 a 450 nm, apre
senta trés maximos, em torno de 362 nm, 381 nm e 405 nm. As rela-
¢Ces entre as absorvancias nog maximos em torno de 362 nm e 405
nm e a absorvancia no maximo a cerca de 381 nm s3ao em torno de
0, e 0,9, respectivamente, medidas as absorvancias em cubetas de
1 cr: de espessura.

ENS2I0S DE PUREZA

Acidez ou Alcalinidade
C pH de uma suspensdo a 3,0 por cento p/v em agua & de 6,0 a 8,0
(Métcdos Gerais, n? 36 ).

Percda por Dessecagao

Dessecada atd peso constante a 60° 3 press3o que n3o exceda 5 mm
de merciirio, perde, no maximo, 5,0 por cento de seu peso (Métodos
Gerais, n? 34 ).

Teor de Anfotericina A

Nc miximo 15,0 por cento, quando determinado pelo seguinte método.
Nissclva 50,0 mg em 5 ml de dimetilsulfdxido R, junte alcool meti
lico desidratado suficiente para fazer 50 ml e dilua 4 ml desta
solucdo para 50 ml com dlcool metilico desidratado (no médximo 0,1
pcr cento p/p de agua). De maneira similar prepare uma segunda so
lucao usando.S0,0 mg de anfotericina B padrdo em vez da substan -
cia em exame e uma terceira solugac usando 5,0 mg de anfotericina
I. padr3o em lugar da substincia em exame. Mega a absorvancia de
cada uma das solugdes em cubetas de 1 ¢m em 304 nm e em 282 nm ,
usando como branco uma solugdo a 0,8 por cento v/v de dimetilsul-
f&xido R em alcool metilico desidratado. Calcule a absorvancia (1
por cento, 1 cm) da substancia em exame, da anfotericina A padrdo




Rk

e da anfotericina B padrdo em ambos os comprimentos de onda e cal
cule o teor de anfotericina A pela expressdo:
F o+ 100(§§2 - Qﬁl)/(gﬁ - Ab), em que:

£, = absortividade da substdncia em exame em 282 nm;

5. = absortividade da substancia em exame em 304 nm;

A = absortividade da anfotericina A padr3o em 282 nm;

a = absortividade da anfotericina A padrao em 304 nm;

¥ = teor declarado da anfotericina A na anfotericina B padrao;
E = absortividade da anfotericina B padrao em 282 nm;

I = absortividade da anfotericina B padrzo em 304 nm.
DOSLAMENTO

Triture 60 mg com dimetilformamida e junte, com agitacgao, dimetil
fornamida suficiente para fazer 100 ml. Dilua 10 ml desta solugao
para 100 ml com dimetilformamida e proceda ao doseamento bioldogi-
co de antibidticos. A precisao do doseamento & tal que os limites
Ge confianc¢a de erro sao, no minimo, 95 por cento e, no maximo ,
100,5 por cento da poténcia estimada. O limite de confianga supe-
rior do erro €, no minimo, 750 unidades por mg, calculado em rela
¢ac a substancia seca (Métodos Gerais, ne¢ 04),




KALIT ET STIBII TARTRAS

ANTIMONIO-TARTARATO DE POTASSIO LN o
0 o[-2
S¢ — cH— e — ¢”
| l |
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o” 0
C H,K.5b,0,,.3H,0 P.M. = 667,85

BElg p-tartarato(4-) diantimonato(2-)de potassio triidratado

LESCRICAO
Cristais incolores, transparentes, inodoros, ou pd branco. Por ex-

pesicao ao ar, os cristais eflorescem. Suas solugdes sdo 3cidas ao
rapel de tornassol.

SOLUBILIDADE
Scltuvel em 15 partes de Agua, em 3 partes de agua fervente e em

cerca de 20 partes de glicerina; insolivel em alcool; insolfivel em
éter ¢ em clorofdrmio.

CATEGORIA

Esgquistossomicida.

CCNSERVACAO
Em frascos bem fechados.

INFCRMAGAQ ADICIONAL

TCxicc.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL

Contér, no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 103,0 por cento de

C . H K?Sb 0 2.3H20

8747277271

IDENTIFICAGAQ

D& as reagoes caracterlsticas do potl@ssio e do antimdnio; apds a
elirinacao do antimdnio, did as reagdes caracteristicas do anion
tartarato (Metodos Gerais, ne 43).
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ENGEATCS DE PUREZA <§

. ng
Arsenio ) .

Lissolva 100 mg em 5 ml de Acido cloridrico. Adicione 10 ml de uma

solugao recentemente preparada de 20 g de cloreto estanoso em 30

ml de 3cido cloridrico. Misture, transfira para um tubo de compara

¢ao de cor, e deixe repousar por 30 minutos. Observada de cima pa-~

ra baixo sobre uma superficie branca a cor da solugdo aparece ndo '
mais intensa do que aquela de um branco ao qual foi adicionado 15

lig de arsénio (150 partes por milhdo).

Cleoreto

Digsoiva 0,1 g em 2 ml de Agua destilada, junte 1 ml de Acido acé-
ticc diluido SR e 4 gotas de nitrato de prata SR; naoc deve haver
precipitagao nem turvacao,

Oxalato
Lissolva 0,1 g em 2 ml de agua destilada e junte 1 ml de sulfato de
c&lcio SR; dentro de 5 minutos, nao deve precipitar nem turvar.

n

‘uifato

[¢

Dissolva 0,1 g em 2 ml de agua destilada, junte 1 ml de Acido acé-
tico diluido SR: e 1 ml de nitrato de birio SR; ndo deve precipi -
ter rem turvar.

Tartarato de Calcio, Bitartarato de Potassio
Dissclva 0,5 g a quente, em 8,5 ml de agua destilada, recentemente
fervida e resfriada; depois de fria, deverd a solugdoc permanecer

limpida.

DCSERAMENTO

Dissclva cerca de 500 mg, exatamente pesados, em 30 ml de agua des
tilada, junte 25 ml de bicarbonato de sddio SR e algumas gotas de
amidc SR; titule imediatamente com iodo 0,1 N (SV} até coloragéo'
azul persistente. Cada ml de iodo 0,1 N (SV) equivale a 0,016697 g

de C€H4K25b2012.3H20




AZATHIOPRINUM U
AZATIOPRINA >

/— N
H3;C~-N
— 02

S
TR NN
Qf—-?

69H7N7028 P.M. = 277,26

6-13l—metil-4-nitroimidazol—5—il)tié]purina.

DESCRIGAC
F& amarelo palido; inodoro.

SCLUBRILIDADE

Irsclivel em Agua; solfivel em solugdes de hidrdxidos alcalinos di
luidos; pouco soliivel em dcidos minerais diluidos; muito pouco SO
lavel em dlcool e em clorofdrmio.

CATEGORIA
Imuncsupressor,

CCNSERVAGAO

Er. recipientes herméticos e opacos.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Centém, no minimo, 98,0 por cento e, no midximo, 101,5 por cento
de CyH.N-0,S, calculado em relagao a substdncia seca.

IDENTIFICACAO

A - O espectro de absorgao infravermelho de uma dispersdo em brome
to de potassio apresenta maximos apenas nos mesmos comprimentos de
onda que uma preparagao similar de azatioprina padrao.

B - 2 principal mancha do cromatograma da amostra no ensaio limi-
te de mercaptopurina apresenta o mesmo 5f gue agquele obtido com

——

golugao de azatioprina padrao.
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ENSATIOS DE PUREZA kY 4

Perda por Dessecagao
Desseque em vacuo a 105° por 5 horas; perde, no maximo, 1 por cen
te de seu peso (Métodos Gerais, n® 34 ).

Residuo pela Incineracgao
Nc méximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

Limite de mercaptopurina

Prepare 3 solugOes em amdnia SR contendo: 20 mg de azatioprina por
rl, 20 mg de azatioprina padrao por ml e 200 ﬁg de mercaptopurina
padrao por ml. Aplique volumes de 5 ul das solugdes em pontos a
cerce de 2 cm do bordo inferior da cromatoplaca revestida com ca-
mada de 230 um de celulose microcristalina. Deixe as manchas seca
rem e desenvolva o cromatograma em camara adequada, usando como
sclvente 0 dlcool butilico normal, previamente saturado com amo -
nia SR, até que a frente do solvente tenha ascendido cerca de 15
cm dc ponto de aplicagao. Retire a cromatoplaca, seque-a ao ar e
localize as manchas pelo exame a4 luz ultravioleta de comprimentos
de onda longo e curto; qualquer mancha no cromatograma de azatio-
prira, exceto a principal mancha, nao & mais intensa do que a man
cha no cromatograma obtida com mercaptopurina padrao (1,0 por cen
to).

hcicdez ou Alcalinidade

Agite 2,0 g com 100 ml de agua por 15 minutos e filtre; para neu-
tralizar 20,0 ml do filtrado & preciso, no maximo, 0,10 ml de éci
di cloridrico 0,02 N ou, no méximo, 0,10 ml de hidrdxido de sddio
C,02 N, usando vermelho de metila como indicador.

COSEAMENTO

Dissclva cerca de 300 mg de azatioprina, exatamente pesados, em
6C ml de dimetilformamida. Adicione 5 gotas de solugdoc 1:100 de
azul de timol em dimetilformamida e titule com hidrdxido de  te-
trabutilamdnio 0,1 N, usando agitador magnético e evitando a absax
¢do co didxido de carbono atmosférico. Realize ensaio em branco e
faca a corregdo necessiria. Cada ml de hidroxido de tetrabutilamo
nio 0,1 N equivale a 27,73 mg de CgH.,N,0,S.




BACITRACINUM il
BACITRACINA

Bacitracina

DESCRICAO

PO branco ou amarelo clarc, inodoro, tem odor leve. E higroscopi-
ca. Suas solugOes deterioram rapidamente & temperatura ambiente .
E precipitada de suas solugOes e & inativada por sias de muitos

dos metais pesados.

SCLUBILIDADE

Facilmente solivel em agqua; soluvel em alcool, em metanol e em
acido acetico glacial. A solugao nos solventes orgdnicos geralmen
te apresenta alguns resIduos insoliiveis. Insoliivel em acetona, em

clecrcformio e em eter.

CATECORIA

Antikacteriano.

CCNSERVAGCAO
En recipientes herméticos e em lugar fresco.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
£ pelipeptidio produzido pelo crescimento de um organismo do gru-
po licheniformis do Bacillus Subtilis (Fam. Bacillaceae). Tem po-

téncia de, no minimo, 40 unidades de bacitracina ativa por mg,ex-
ceto quando indicada para uso parenteral, caso em que sua potén -

cia &, no minimo, 50 unidades por mg.




BENDROFLUMETHIAZIDUM Y
BENDROFLUMETIAZIDA St
o\\ y
N
NH280: S
/Ii\
CF, g CH,
C15514F3N30,45, P.M. = 421,41

1,1-didoxido de 3-benzil—3,4-diidro—6—(trifluormetil)-2§51,2,4—be£
Zzotiadiazina-7~sulfonamida.

DESCRICAO
PG cristalino branco ou creme, finamente dividido. B inodoro ou
tem leve odor.

SCLUEILIDADE

Praticamente insoliivel em Agua. Facilmente soliivel em alcool e em
acetcna,

CATECORIA
Diurético; anti-hipertensivo.

CCNEERVACAO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento
ce CigH14F 340,45, calculado em relagao a substancia anidraf

IDENTIFICAGEO

A - Misture 5 ml de &cido cloridrico diluido 1:2 com 20 mg de ben
croflumetiazida, ferva brandamente por 1 minuto e resfrie em ba -
nho de gelo. Adicione em sequéncia 500 pl de solugdo de nitritode
scdic 1:1000, 500 ul de solugdo de sulfamato de amdnio 1:200 e 500
1l de solugao de dicloridrato de N-(l-naftil)etilenodiamina 1:1000;

resulta cor vermelha intensa.




B - G espectro de absorcao infravermelho de uma dispersép,de ben-
droflumetiazida em brometo de potadssio, previamente dessecada so-
kre silica-gel por 4 horas, apresenta maximos somente nos mesmos

conprimentos de onda que a bendroflumetiazida padrao, medida simi
larrente (Métodos Gerais, n® 21 ).

C - O espectro de absorgac ultravioleta de solugdo 1:100.000 de
bendroflumetiazida em metanol apresenta maximos e minimos nos mes
mos comprimentos de onda que a bendroflumetiazida padrao, medida

similarmente, e as absortividades respectivas, calculadas na subs
tdncia anidra, no ponto de absorvincia mixima, que ocorre em tor-
nc e 271 nm, nao diferem mais que 4,0 por cento (Métodos Gerais,
n¢ 21 ).

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Pcnto de Fusao
A cerca de 220o (Métodos Gerais n® 40).

ENSATOS DE PUREZA

Agua
C teor &, no maximo, 0,5 por cento (Métodos Gerais, n9 (02 ~ Méto

dao I},

Fesiduo pela Incineragao
0 limite & 0,2 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

Metais Pesados
C limite & 0,002 por cento (Métodos Gerais, n?® 18 - Método II).

Selénio

A absorvancia da Preparacdo de Doseamento, preparada com 100 mg de
bendroflumetiazida e 100 mg de dxido de magnésio, n3o & maior que
a metade daguela da Preparacgao Padrdo (0,003 por cento) (Métodos
Gerais, n? 48 ),

Sukcstincilas Diazotaveis

Preparagdao Padrao

Fese exatamente 50,0 mg de 2,4-dissulfamil-5-trifluormetilanilina
padrao, dissolva em metanol suficiente para perfazer 100,0 ml e
misture. Transfira 6,0 ml da solugdo para frasco volumétrico de
106 ml, dilua com metanol até completar o volume e misture.




Preparagao de Doseamento
Nissolva 100,0 mg de bendroflumetiazida, exatamente pesados, emme
tancl suficiente para completar 50,0 ml e misture.

Procedimento

Transfira 5,0 ml da Preparagdo Padrdac e 5,0 ml da Preparagac de Do
seamento para frascos volumétricos de 50 ml separados, e cologue
5, ml de metanol num terceiro frasco volumétrico de 50 ml para
servir como branco. A cada um dos frascos adicione 1,0 mi de solu
¢ac, recentemente preparada, de nitrito de sodio 1:100 e 2,0 ml
de acido cloridrico diluido 1:12, misture e deixe repousar por 3
winutos., Adicione 2,0 ml de solugdo de sulfamato de aménio 1:10 a
cada frasco e deixe repousar por 5 minutos com agitagao frequen -
te. Zdicione 1,0 ml de solugEo 1:50 de dicloridrato de N-{(l-naf -
til)etilenodiamina, recentemente preparada, dilua com agua até
cempletar o volume e misture. Simultaneamente determine as absor-
vincias das solugdes em cubetas de 1 cm, no maximo a cerca de 520
nr, com espectrofotometro adequado, usando o branco para calibrar
¢ eparelho; a absorvancia da solugao da Preparacao de Doseamento
nac excede dquela da Preparagdo Padrao, correspondendo a no maxi-
ro 1,5 por cento de substidncias diazotaveis.

DCESEAMENTO

Digsclva cerca de 190 mg de bendroflumetiazida, exatamente pesa -
dce, em 80 ml de piridina num béquer de forma alta de 250 ml em
capela bem ventilada. Adicione 3 gotas de solugao saturada de vio
leta azdico em benzeno, cubra o béquer e borbulhe nitrogénio sua-
vemerte através da solugac por 5 minutos, tendo o cuidado de evi-
tar cualguer contato entre a solugao e a cobertura., Levante o tu-
bo distribuidor de nitrogénio acima da superficie da solugao e,
mantendo uma corrente suave de nitrogénio e agitando com disposi-
tive agitador magnético ou mecinico, adicione metdxido de sddio
0,1 § de uma bureta de 10 ml colocada através de um orificio na
cobertura. Titule até viragem ao azul, gotejando ao aproximar- se
a viragem, numa velocidade de 1 ou 2 gotas por segundo. Realize um
kranco e faga a corregao necessaria. Cada ml de metdxido de sddio
C¢,1 Y equivale a 21,07 mg de C15H14F3N30452.
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BENZYLPENICILLINUM BENZATHINUM : “'t

BENZILPENICILINA BENZATINICA

Penicilina G benzatina

+
_CHZ— NH2 - CH2C5H5
AN
CSHSCHzco-CH-?ﬁ' $(CH3)2 4H,0
- +
CO- N —— CH — CO0 CH,— NH,— CH,C H,
2
ClGHZONZ(C6H1804N28)2.4H20 P.M. = 981,22

Composto de acido 3,3-dimetil-7-oxo-6- (2-fenoxiacetamido)-4-tia-1
~azakiciclo 3,2,0 heptano~2~carboxilico com N,N'-dibenziletileno-

diamina

DESCRICAO

PG cristalino, branco e inodoro.

SOLUBILIDADE

Scltuvel em formamida; quase insolivel em agua, em alcool, em éter
e em clorofdrmio.

CATEGORIA
Antibacteriano.

CCNSERVAGAO
Em recipientes bem fechados e ao abrigo da luz.

Rotulagem

Devera apresentar no rdotulo do recipiente as seguintes indicagodes:
1) Mimero de unidades;

2) Numero de controle;

3) Prazo de validade.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACKO GERAL
A penicilina G benzatina & o sal de N, N-dibenziletilenodiaminada
substiancia antibidtica de fungao acida produzida por diversos Pe-

nicillium, particularmente pelo Penicillium notatum Westling e o




Penicillium chrysogenum Thom, ou produzida ou preparaai’ﬂbr quais
quer outros processos. A atividade antibiotica da penicilina G
benzatina @ expressa em unidades, correspondendo cada unidade &
atividade antibiotica de 1 unidade do Padr3o Internacional de pe-
nicilina G sddica; ndo deverd apresentar poténcia inferior a 1050
unidades por 0,001 g e n3c deverd ter menos do que 85,0 por cento
de C,cHyoN, (C H;00,N,8),.4H,0, Para as preparag¢oes que nao se des
tinam a uso parenteral, nao sac necessarios os ensaios de esteri-
lidade, pirogénio e toxicidade.

IDENTIFICAGAO

A - Proceda como descrito nos itens 1 e 4, para a penicilina G so

dica,

B ~ 20,1 g adicione 1 ml de hidrdxido de sédio 1 N, agite duran-
te 2 minutos e faga a extragdo com 2 ml de &ter; centrifugue, se
necessario. Evapore 1 ml do extrato até secura, dissolva o resl -~
duo em 2 ml de acido acético glacial e adicione 1 ml de solugdo a
7 por cento de bicromato de potassio; produz-se um precipitado ama
relc-ouro,

C - A 0,1g adicione 2 ml de hidrdoxido de sddio 1 N e agite duran
te 2 minutos. Extraia com quantidades sucessivas de 3 ml de éter,
junte os extratos e evapore até secura; dissolva o residuo em 1
ml de alcool a 50 por cento e adicione 5 ml de solugao saturadade
acido picrico, aquega a 90° por 5 minutos e deixe resfriar lenta-
mente; forma-se um precipitado que ap0s recristalizagdo em alcool
a 25 por cento, aquecido e contendo pequena porg¢ao de acido picri
co, funde a 214°,

ENSAIOS DE PUREZA

Aqua
Determinada pelo método de Karl Fischer, nao deve ser superior a

8 por cento {Métodos Gerais, n9 02).

Esterilidade
Proceda como descrito para a penicilina G sbddica, adicionando a
cada tubo de meio de cultura, 0,5 ml de polisorbato 80, antes da

esterilizagdo.

Fircgénio
Prcceda como determinado no ensaio de pirogénio, usando como dose
~teste, por quilo de peso de animal, 0,5 ml de uma suspensao em
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solucao isotonica de cloretc de sodio esteril, contendo XQ.J' uni-
dacdes de penicilina por ml (Métodos Gerais, n® 33).




BENZYLPENICILLINUM PROCAINUM + vy '
BENZILPENICILINA PROCAINA ' '

Penicilina G procaina

Cl6H1804N28.C13H2002N2.H20 P.M. = 588,74

Composto do acido 3,3-dimetil-7-oxo-6-(2-fenoxiacetamido)-4-tia-1

»azabiciclo[S,2,theptano—Z—carboxilico com procaina.

DESCRICAO

PO microcristalino, incolor ou levemente amarelado e de cheiro pou
co pronunciado. B praticamente estavel ao ar e 3 luz, Suas solu -
¢cOes sdo dextrogiras. E inativada pelos acidos, alcalis, -agentes

oxidantes e fermentos, especialmente a penicilinase.

SOLURILIDADE
Levemente solivel em agua (1:250) e em &lcool {cerca de 1:120) ;
pouco sollivel em clorofdrmio (cerca de 1:60); soliivel em acetona.

CATEGORIA
Antibacteriano.

CONSERVACEQ

Em recipientes bem fechados.

Rotulagem

Deverd apresentar no rotulo do recipiente as seguintes indicacgoes:
1) Nimero de unidade;

Z2) Numero de controle;

3) Prazo de validade.

ESPECIFICACGOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
A penicilina G procaina & o sal de procalna da subst@ncia antibid
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tica de fungao acida produzida por diversos Penicillium, pagticu-
larmente pelo Penicillium notatum Westling e o Penicillfiuri chyso-
genum Thom, ou produzida ou preparada por quaisquer outros pro -
cessos; o teor de procaina n3o deve ser inferior a 37,5 por cento,
nem superior a 40,5 por cento. A atividade antibidtica da penici-
lira G procaina & expressa em unidades, correspondendo cada unida
de a atividade antibidtica de 1 unidade do Padrao Internacionalde
penicilina G sddica; nao deverid apresentar poténcia inferior = a
900 unidades por 0,001 g e nao devera ter menos do gque 90,0 por
cento de penicilina total ou 85,0 por cento de C16H1804N28.C13H20
C,N,.H,0. Para as preparagoes que nao se destinam a uso parente -

ral, nao sao necessirios os ensaios de esterilidade, pirogénio e
toxicidade.

IDENTIFICAGAO
A - Proceda como descrito nos Itens 1, 2, 3 e 4 em "Penicilina G

sodica".

B - A 5 ml de solugdo saturada, adicione 3 gotas de Aacido clori -
drico diluido SR, 1 gota de solugao de nitrito de sddio a 10 por
cento e 5 ml de uma solugao a 1 por cento de betanaftol em hidrd-

xido de sodio 1 N; produz-se um precipitado vermelho, devido a

prccaina.
ENSAIQOS DE PUREZA

Acidez
C pE de uma solugao saturada, em agua destilada recente, deve es-
tar entre 5,0 e 7,5 (Métodos Gerais, n® 01).

Lgua
Determinada pelo método de Karl Fischer, nao deve ser superior a
4,2 por cento (Métodos Gerais, ne 02).

Esterilidade

Proceda como descrito para a penicilina G sbddica.

Pirogénio

Proceda como determinado no ensaio de pirogénio, usando como dose
-teste, por quilo de animal, 1 ml de uma solugdo contendo 2000
unidades de penicilina por ml (Métodos Gerais, n?® 33).




BENZYLPENICILLINUM NATRICUM Y |
BENZILPENICILINA SODICA T

Penicilina G sodica

CqigH170,4N,5Na P.M. = 356,38

3,3-dimetil-7-oxo-(2-fenilacetamido)-4-tia-l-azabiciclo 3,2,0 hep
tano-2-carboxilato monossddico.

CESCRIGAO

PO microecristalino, incolor ou levemente amarelado, de cheiro pou
co pronunciado e higroscdpico. Decompde-se quando exposto prolon-
gadamente 3 temperatura de 100°, sendo a decomposicdo apressada pe
la umidade. Ligeiramente afetado pela luz e pelo ar.Suas solugoes
sdao dextrogiras e decompdem-se rapidamente com perda de poténcia,
& temperatura ambiente; sao mais estaveis, se conservadas no re-
frigerador (0° a 10°). ® inativado pelos acidos, alcalis, agentes
oxidantes e por fermentos, especialmente a penicilinase.

SCGLUBILIDADE
Sclivel em Agua e nas solugdes isotdnicas de cloreto de sodio e
de glicose. £ levemente soliivel em alcool que a inativa.

CATEGORIA

Antibacteriano.

CONSERVAGAO
Em recipientes bem fechados.

Rotulagem

Deverd apresentar no rotulo do recipiente as seguintes indicagoes:
1) Niumero de unidades;

2) Numero de controle;

2} Frazo de validade.
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ESPECIFICAGAO GERAL

A penicilina G sddica @ o sal sddico da substancia antibidtica de
funcao acida produzida por diversos Penicillium, particularmente
pelo Penicillium notatum Westling e o Penicillium chrysogenum Tham,
ot produzida ou preparada por quaisquer outros processos. A ativi
dade antibidtica da penicilina G sddica @ expressa em unidades,
correspondendo cada unidade 3 atividade antibidtica de 1 wunidade
do Padrao Internacional. Nao deverda apresentar poténcia inferior
a 1550 unidades por 0,001 g e naoc deverd ter menos do que 90,0
por cento de penicilina total ou 85,0 por cento de C16H17O4N28Na.
Fara as preparagoes que ndo se destinam a uso parenteral, ndo sdo
necessarios os ensaios de esterilidade, pirogénio, toxicidade e
limpidez da solugao.

IDENTIFICACAO

A - Sob condig¢Oes assépticas, 1 ml de solugac de penicilina G so-
dica contendo 100 unidades por ml, deverad impedir o crescimentodo
Micrococcus pyogenes, var. aureus 209P (1 ml da diluigao a 1:100
de caldo de cultura de 18-24 horas) em tubo de 15 ml de tioglico-
lato de sddio M.C., apds incubagao a 37°, durante 24 horas. Repi-
ta o ensalio, inativando a penicilina com quantidade suficiente do
renicllase (inativado a 37°,durante 30 minutos), antes da semeadu
ra do microrganismo; nao devera impedir o crescimento do Micrococ

cus pyogenes.

E - Dissolva 0,2 g em 10 ml de agua destilada e junte acido clori
drico R; produz-se um precipitado que & soluvel em excesso de Eci
do cloridrico, em acido acético, em acetato de amila, em alcool ,

em clorofdormioc, em eéter e em acetona.

C - Quando montada em vaselina liquida e examinada com microsco -
pio polarizador, deve apresentar birregringéncia e posicao de ex-
tincdo, ao mover-se a platina do microscopio.

D - & 0,005 g adicione 2 a 3 gotas de &dcido fosfomolibdico SR(Rea
tivo de Wavelet), e aquega em banho-maria durante 1 a 2 minutos ;
produz-se coloragao azul intensa.

E - Calcine 0,001 g e dissolva o residuo em acido cloridrico di-
luido SR; a solugdo deve dar as reagoes positivas para os sais de

sodio.
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ENSAIOS DE PUREZA .

Limpidez e Cor da Solugao

As solugoes de penicilina G sdodica em Agua destilada recente, em
solugao isotdnica de glicose e em solugdc isotdnica de cloreto de
s0dic, preparadas na concentracao de 15000 unidades por ml, devem
ser incolores ou levemente amareladas, isentas de substancias in-
soliiveis e devem permanecer limpidas, apds 48 horas no refrigera-
ger (09 a 109).

Acidez
O pH da solugao em agua destilada recente, contendo 50000 unida~
des por ml, deve estar entre 5,0 e 7,5 (Métodos Gerais, n% 01).

Perda por Dessecagao

Desseque a 1000, durante 2 horas; a perda de peso nao deve ser su
perior a 1,5 por cento (Métodos Gerais, n® 34),

Estabilidade ao Calor
2queca a 100° (+ 1°), durante 96 horas; a perda de poténcia ndo
deve ser superior a 10 por cento.

Pircgénio
Proceda como determinado no ensaio de pirogénio, usando como dose -
-teste, por quilo de peso de animal, 1 ml de uma solugido contendo

2000 unidades de penicilina por ml.

Esterilidade

Bactérias: Transfira 1 ml de uma solugao contendo 75000 unidades -
de penicilina por ml, a cada um de cinco tubos de 15 ml de tiogli
colato de sbdio M.C., adicionados de penicilinase suficiente para
inativar a penicilina a ser ensaiada. Agite, deixe em contato por
duas horas & temperatura ambiente e semeie um destes tubos com 1
ml de uma diluicdo a 1:1000 de caldo de cultura de 18-24 horas do
Micrococcus pyogenes, var. aureus 209P, Incube todos os tubos a
320—350; nenhum desenvolvimento deve ocorrer dentro de 5 dias, ex
ceto no tubo semeado. Se o tubo semeado n ao apresentar crescimen
to, repita o ensaio aumentando o penicilinase até que haja cresci

mentc.




BENZYLIS BENZOAS 7
BENZOATO DE BENZILA

CO0 — CH.

0

2 P.M. 212,25

Crabi1s
Benzcato de benzila.

DESCRICEO
Ligquido oleoso, limpido, incolor; pelo resfriamento, forma cris -

tais incolores. De odor fracamente aromatico e sabor ardente,acen
tuado.

SCLUBILIDADE
Praticamente insoliivel em agua e em glicerol; miscivel com alcool,

eter, cloroformio e d0leos fixos.

CATEGORIA

Egscalkicida.

CCONSERVAGAO
Em frascos herméticos, bem cheios, opacos, ao abrigo do calor ex-
cescsivo,.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAC GERAL

Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 100,5 por cento

de C?4H1202.

IDENTIFICAGAO

Ferva durante 20 minutos 2 g com 25 ml de hidrdxido de potassioal
codlico SR; evapore o alcool em banho-maria; resfrie, junte 20 ml
de agua destilada e extraia duas vezes com 15 ml de eter R, de ca

da vez; prossiga entao da seguinte maneira:
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2 - Evapore a camada etérea em banho-maria; o residuo oleoso, in-
coler, constituldo por &dlcool benzilico, deve ter ponte.de ebuli-
¢Zc entre 203 e 208°. Aquega uma gota deste residuo com 5 ml  de
carkbcnato de sodio SR e 1 ml de permanganato de potassio SR; des-
prende-se cheiro de aldeido benzdico.

B - A camada aquosa adicione 10 ml de acido sulflirico diluldo SR;
forma-se precipitado branco, cristalino, de acido benzdico, cujo

pento de fusao, apds lavagem com agua e dessecagao, deve ser de
122-122°,

ENSATIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Densidade
e 1,116 a 1,120 (Métodos Gerais n% 10).

Ponto de Ebuligdo
Cerca de 324° (M&todos Gerais n9 39).

Ponto de Congelagao
Cerca de 17° (Métodos Gerais n? 37).

Indice de Refragao
e 1,568 a 1,570 a 20° (Mé&todos Gerais n9 27).

ENSAIOS DE PUREZA

Excesso de Acidez

Dissolva 1 g em 10 ml de alcool neutralizado SR; adicione 0,2 ml
de fenolftalelna SI e 0,2 ml de hidrdoxido de sodio 0,1 N (SV); de
ve aparecer coloragao rdsea.

Residuo pela Incineragao
N¢ maximo 0,05 por cento (Métodos Gerais n@ 45).

DCSEAMENTO

Coloque cerca de 2 g exatamente pesados em frasco Erlenmeyer e
junte 50 ml de hidrdxido de potéssio etandlico a 0,5 N (SV); adap
te ao frasco um condensador de refluxo provido de tubo absorvente
ccm cal sodada e ferva durante 1 hora. Resfrie e titule o excesso
de hidrdxido de potdssio com &cido cloridrico 0,5 N (sV), wusando
como indicador 2 gotas de fenolftaleina SI. Faga branco para a car
recdo necessdria. Cada ml de hidroxido de potassio 0,5 N (SV) equi
vale a 106,12 mg de C14H1202.




3 k2

DESTRADIOLI BENZOAS -.31'
BENZOATO DE ESTRADIOL S

OH
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COO
C25H2803 P.M. = 376,49
Z-benzoato de estradiol
“
DESCRIGAO
PO cristalino branco ou branco amarelado, inodoro e estavel ao
al .
SCLURILIDADE

Fraticamente insoliivel em dgua e em solugbes de hidroxidos alcali
nos; soluvel em alcool, em acetona, em benzeno e em dioxano; fra-

camente sollivel em éter e pouco soluvel em dleos vegetais.

CELTEGORIA
Estrcgénio.

CONSERVAGAQ
Em recipientes bem fechados e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 97,0 por cento e, no maximo, 103,0 por cento

de C 0,, calculado em relagao & substancia dessecada.

25tag
IDENTIFICAGEO

A - Dissolva 2 mg em 2 ml de acido sulflirico R; a solugdo deve ser
amarelo-esverdeada e com fluorescéncia azul; adicione 2 ml de

dgua destilada; a coloragao passa a alaranjada-clara.

B - Dissolva 0,1 g em 10 ml de alcocl metilico R, acrescente 0,5
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ml ce carbonato de potassio SR e aquega com condensador a refluxo
em banho-maria, durante 2 horas. Retire o condensador, acrééééhte
3¢ ml de agua destilada e aquega moderadamente até que se evapore
¢ alcool metilico;adicione 15 ml de adgua destilada e leve a solu-
cao a refrigerador, mantendo-a entre 5 e 100, durante 1 hora., Fil
tre, lave o precipitado em agua fria até que as aguas de lavagem
se tornem neutras ac papel de tornasscl e desseque-o a 80°. O pon
to de fusdo do residuo obtido deve ser de 173 a 179°.

C - Dissolva 0,05 g de acido sulfanilico em 2 ml de acido clori -
drico R, esfrie em agua gelada e adicione gradualmente 0,3 ml de
nitrato de sddio SR, com agitagdo. A esta mistura adicione uma =Te)
lugao preparada pela dissolugdo de 1 mg do precipitado obtido em
B em 5 ml de hidrdxido de potadssio SR; desenvolve-se forte colora

cao vermelho-alaranijada.

D - Concentre o filtrado obtido em B até cerca de 5 ml, resfrie,
cse recessario, e adicione ao filtrado 2 ml de acido cloridrico di
luido SR; forma-se precipitado branco de Acido benzdico. Esgote o
precipitado com 5 ml de eéter R, evapore o &ter e desseque o resi-
duc a 600; o ponto de fusao do mesmo deve ser de 120 a 122°.

E - Agque¢a em banho-maria, durante 30 minutos, uma mistura - de
0,005 g de benzoato e 0,5 ml de acido férmico; o liguido ndo deve
apresentar coloragao, ou fluorescéncia verde (a estradiol).

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Funcde entre 190 e 196° (Métodos Gerais, n? 40 ).

Rotacao Optica
Em sclugao a 1 por cento em dioxana R, depois de dessecado, & en-
tre +57° e +62° (M&todos Gerais, n¢ 46 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Ferda por Dessecacgao
Dessecado a vacuo sobre silica-gel durante 4 horas, perde no maxi
mo 0,5 por cento de seu peso (Métodos Gerais, ne 34 ).

Residuo pela Incineragao
No maximo 0,5 por cento (Métodos Gerais, n? 45 ).

Alfa-Estradiol
Prepare uma solugao contendo cerca de 0,05 mg por ml. A parte, fa
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¢a uma solugao semelhante com benzoato de estradiol padrido; !'[‘rang
fira para tubos de ensaio de 18x150 cm, separados, aliquotas das
duas solugdes, equivalentes a 0,1 mg de benzoato de estradiol.Jun
te algumas pérolas de vidro, evapore o solvente em banho-maria e
desseque o residuo sobre acido sulfurico, num dessecador a vicuo,
ligado durante 1 horas. Adicione 1 ml de mistura de 1 ml do rea -
gente de Kober SR (solucdo ferro-fenol SR) com 0,45 ml de agua
destilada. Tampe os tubos com rolhas de borracha e aqueca em ba-
rhc-maria, durante 2 minutos; agite os tubos depois de 1/2 minuto,
durante alguns segundos, sem retird-los do banho-maria.,Transfira-
cs, a seguir, para um banho de gelo, fazendo~os al permanecer du-
rante 2 minutos; junte 4 ml de acido sulfiirico a 30 por cento SR
e risture bem; a coloragao produzida n3o deve ser mais intensa do
que a desenvolvida no tubo-testemunha contendo o benzoato de es-
tradiol padrao.

Outros Esterdides

Dissolva 10 mg de benzoato de estradiol em 1,0 ml de acetona, e
use como solugao de amostra para cromatografia em camada delgada.
Aplique 10 ul da solugaoc em placas de silica-gel, Faca correr o
cromatograma com mistura de etanol e benzeno (1:9) e seque as pla
cas ao ar. Examine sob luz ultravioleta; deve aparecer uma Unica

mancha.

DOSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 0,01 g da amostra e dissolva em 100 mlde
alccol metilico. Dilua 5 ml para 50 ml com Alcool metilico e de -
termine a absorvancia em 230 nm, usando cubetas de 1 cm de espes-
gsura, Calcule o teor de C,y5Hy305, tomando 517 como o valor de E
(1 por cento, 1 cm) para a absorgao maxima de 241 nm.




NATRII BENZOAS . }'
BENZOATO DE sODIO

COONa

Fenzcato de sbdio

LESCRIGAQ

PO branco, granuleso ou cristalino, inodoro ou com fraco odor bal-
samico, sabor adocicado e levemente adstringente. B estidvel ao ar.
Sua solugao aquosa € neutra ou fracamente alcalina ao papel de
torrassol (pH proximo a 8).

SCLULILIDADE
1 g dissolve-se em 1,8 ml de Agua, em 1,4 ml de Agua fervente, em
7% ml de dlcool e 10 ml de glicerol.

CATECCRIA

séjuvante farmacotécnico(conservador ), Antifungico.

CONSERVAGAO

Er. recipientes bem fechados.

INFORMACAO ADICIONAL

Incompatibilidade com Acidos e sais de ferro.

ESPECIFICACOES

LSPLCIFICAGAO GERAL
Contér, no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 100,5 por cento
de C.1i;COONa, calculado em relagao & substancia anidra.

IDENTIFICAGAO
D4 as reagOes caracteristicas do cdtion s&dio e do anion benzoata
(tetodos Gerais ne 43).
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hAcidez ou Alcalinidade
Dissolva 2 g em 20 ml de &gua gquente e resfrie; para a sua neutra-
lizegao serao necessidrios no maximo 0,5 ml de hidrdxido de sodio
G,1 N (SV) ou de acido cloridrico 0,1 N (8V) usando a- fenolftalei-

na SI como indicador.

Arsernio

No mdximo, 3 partes por milhao (Métodos Gerais, n9 13).

Metais Pesados
Cissclva 4,0 g em 40 ml de dgua, adicione gota a gota, com agita-
gao vigorosa, 10 ml de &cido cloridrico diluido e filtre. Use 25

rl do filtrado; o limite &€ 1 parte por milhao.(Métodos Gerais,n® 18).

lerda por Dessecagao
o - -
Dessecado a 1057, até peso constante, perde, no maximo, 1,5 por

centc de seu peso.

COSEAMENTO

Transfira cerca de 600 mg da amostra, exatamente pesados, para um
Frlenmeyer de 250 ml. Adicione 100 ml de &cido acético glacial e
agite at@ completa dissolugao, adicione 2 gotas de violeta cristal
€1, e titule com Acido percldérico 0,1 N (sV). Faga um branco para
a ccrregao necessfria. Cada ml de dcido percldrico 0,1 N (SV) equi

vale a 14,41 mg de C7H5Na02.




BENZOCAINUM o
BENZOCATNA 3
NH2 COOC.Hg
C4H N0, P.M. = 165,19

p-aminobenzoato de etila

DESCRICAO
PO cristalino branco ou cristais pequenos brancos; inodoro; esta-

vel ao ar.

SOLUEILIDADE

Muitc pouco soliivel em agua; facilmente solilvel em dlcool, em clo
rofdrmio e em &ter; pouco solivel em 0leo de améndoa e em Oleo de
oliva; dissolve-se em acidos diluidos.

CATEGORIA

Anectésico local.

CONSERVAGAO
Em recipientes bem fechados.

INFORMACAO ADICIONAL
Colocada sobre a lingua, apresenta propriedade anestésica local.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento

ce C,H, NO

gH;1NO,, calculado em relagao a substdncia seca.

IDENTIFICAGAO
A - Ferva benzocaina com hidrdxido de sddio SR; desprende-se al -

ccol, que & reconhecivel pelo odor.
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B - Dissolva cerca de 20 mg em 10 ml de &gua com auxilio de algu-
mas gotas de acido cloridrico diluido e junte 5 gotas de solugao
de nitrito de sddio 1:10, seguidos por 2 ml de uma solugao de 100
mg de 2-naftol em 5 ml de hidrdoxido de sodio SR; forma-se precipi
tado vermelho alaranjado.

C - 2 uma solugd3o de benzocaina 1:50, preparada com auxilio de 1le
ve excesso de acido cloridrico diluido, junte iodo SR; forma-se
precipitado.

I ~ C espectro de absorcao infravermelho de uma dispersdo em bro-
meto de potdssio da amostra previamente dessecada apresenta maxi-
mos nos mesmos comprimentos de onda gque a bezocaina padrao, medi-
da similarmente.

E - O espectro de absorgdao ultravioleta de uma solugao 1:200.000
em cleorofdormio apresenta maximos e minimos nos mesmos comprimen=~
tos de onda que a benzocaina padrao, medida similarmente, e as ab
sortividades respectivas, calculadas em relagao 3 substadncia se -
ca, no ponto de absorvancia maxima que ocorre a 278 nm, nao dife-
rem mais que 3,0 por cento.

ENS2I0S DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Funde dentro de uma faixa de 2° entre 88° e 92° (Metodos Gerais ,
n¢ 40 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Alcalinidade

Dissolva 1 g em 10 ml de &lcool neutralizado; resulta solugac lim
pida. Dilua esta solugao com 10 ml de &gua e junte 2 gotas de fe-
rnolftaleina SI e 1 gota de hidroxido de sddio 0,1 N; produz-se cor

vermwelha.

Perda por Dessecagao
Desseque sobre pentdxido de fdsforo por 3 horas; perde, no maximo,
1,0 por cento de seu peso (Métodos Gerais, n? 34 ).

ResIiduo pela Incineragao
0O limite @ 0,1 por cento (Métodos Gerais, n? 45 ).

Cloreto
A uma solucaoc de 200 mg de benzocaina em 5 ml de &lcool, previa -
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merte acidificado com algumas gotas de acido nitrico d;luidéh‘fﬁg

te algumas gotas de nitrato de prata SR; ndo se produz turvagao
irmediatamente.

Metais Pesados
¢ limite & 0,001 por cento (Métodos Gerais, n? 18 - Método II).

Substancias Facilmente Carbonizaveis

Dissclva 500 mg de benzocaina em 5 ml de acido sulfiirico SR;a cor
da solugdc ndc & mais intensa que a do liquido de comparagao A
(Métodos Gerais, n® 51 ).

DOSEAMENTO

Dissolva cerca de 300 mg da amostra, previamente dessecados e exa
tamer.te pesados, em mistura de 100 ml de dgua e 15 ml de acidoclo
ridrico. Resfrie a solugdo em banho de gelo a cerca de 10° e titu
le com nitrito de sddio 0,1 M até que uma gota da solugac sendoti
tulada produza imediatamente uma cor azul sobre papel de amido io
detado umedecido. Quando a titulagao estiver terminada, o pontode
viragem @ reprodutivel apds 5 minutos. Faca um branco para a cor-
recdc necessdria. Cada ml de nitrito de sddio 0,1 M equivale a

1€,52 mg de CQH11N02'




BETAMETHASONUM
BETAMETASONA Y 4

C.-H,gFOg P.M. = 392,47

9-flior-118,17,21~triidroxi-168-metilpregna-1, 4-dieno-3,20~diona

DESCRICAO

PO cristalino branco ou amarelo palido, inodoro.

SCLUBILIDADE
Foucc sollvel em etanol e em dioxano; muito pouco soliivel em clo-

roformio; praticamente insolivel em agua.

CATEGORIA

Esterdide adrenocortical,

CONSERVACAO

Em recipientes herméticos.
ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 96,0 por cento e, no maximo, 104,0 por cento
de C,,H,9F0; €,n0 minimo, 4,4 por cento e, no maximo, 5,3 por cen

to de flilor, calculados em relagdao 3 substa3ncia seca.

IDENTIFICAGEO

A - Aquega 0,01 g em 1 ml de metanol até a dissolugao, adicione
imediatamente 1 ml do reagente Fehling SR; produz-se precipitado
vermelho-acastanhado.

B - Decomponha 0,01 g pelo método "Frasco de Combustao", usan
do mistura de 0,5 ml de hidroxido de sddio 0,01 N e 20 ml de
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agua como solugéo abscrvente, misture bem a solugao absorvente
para absorver -o gds da combustdo; a solucao absorvente obedece
aos ensaios de qualidade de fluoreto (Métodos Gerais n%s 24 e
43) .

C - Agite 2 ml de solugao de betametasona em etanol (1:10.000)com
16 ml de cloridrato de fenilidrazina SR e aquega em banho-maria a

60° por 20 minutos. Resfrie e leia a absorvincia desta solucdo no
1%

lcm

cecmprimento de onda a 450 nm; o valor de E é, no minimo, 110

¢, no maximo, 150.

D - Determine o espectro de absor¢ao da solugao de betametasona em
&lcool desidratado 1:100.000; apresenta um maximo a 238 nm - 242nm
e leia a absorvancia A, desta solugac no comprimento de onda maxi
& no minimo 0,37

ma e a absorvancia A, desta solugdac a 263 nm; A

2 1
e, no maximo, 0,40 e &l/éz &, no minimo 2,0 e, no maximo, 2,1l.

ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Entre 236° e 2449, com decomposigao (Métodos Gerais n9® 40).

Fotacao Optica
+114% e +122° determinada na solugaoc a 0,50 por cento p/v em dio-
xanc R e calculada em relagao a substancia seca.

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Nc maximo 0,5 por cento (0,5 g, pressao reduzida, pentdxido de £0s

forc e 4 horas) (Métodos Gerais nQ 34).

Residuo pela Incineracgao
Nao mais que 0,5 por cento, usando 0,1 g de amostra e cadinho de
platina (Métodos Gerais n9 45).

Cutrcs Esterdides

A 10 mg de betametasona adicione solugao 1:9 de metanol e cloro -
formio para perfazer exatamente 5 ml e use esta solugao como amos
tra. Aplique 5 ul da solugdo em cromatoplaca revestida com sili-
ca-gel. Desenvolva o cromatograma com mistura de diclorometano ,
dter, metanol e agua 77:15:8:1,2 até a distl@ncia de cerca de 12
cm. Seque a cromatoplaca ao ar, nebulize azul de tetrazdlio alca-
lino SR sobre a cromatoplaca uniformemente; aparece somente uma

mancha purpura-claro.
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DOSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 0,1 g da amostra previamente dessecada ,
dissolva em metanol completando o volume a 200 ml., Mega exatamen-
te 2 ml desta solugéo, e complete o volume com metanol a 100 ml.
Leia a absorvancia A desta solugao no comprimento de onda maxima
eri torno de 239 nm,

Quantidade, em mg, de betametasona = —3%-0— x 100000.




MONOKALII CARBONAS
BICARBONATO DE POTASSIO

KHCOQ P.M.

100,12

Carbonato monopotéssico

DESCRIGAC

Prismas monoclinicos, incolores e transparentes, ou pd branco, gra
nulcso; inodoro, de sabor salgado e fracamente alcalino. Inaltera
vel ao ar, porém decompoe-se facilmente com o aumento da tempera-
tura, desprendendo didoxido de carbono e agua e transformando-se em
carbcnato de potassio. Sua solugdo aquosa azulece o papel de tor-

nasscl, mas ndo envermelhece a fenolftaleina.

SOLUBRILIDADE
1 g dissolve-se em 2,8 ml de agua, em 2 ml de Agua a 50°; pratica
mer.te insoluvel em alcool.

CATECORIA

2djuvante farmacotecnico.

CONSERVAGCAO
En: recipientes bem fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento

de KHCO4, calculado em relagao a substancia dessecada.

IDENTIFICAGAO
Da as reagoes caracteristicas do cadtion potdssio e do dnion bicar
bonato (Métodos Gerais n@ 43).
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E¥NS2.I0S DE PUREZA J\) .+
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Arsenio
Dissolva 2,5 g em 35 ml de agua, adicione cautelosamente 10 ml
de &cido cloridrico 3 N (SR) e prossiga como descrito no ensaio -

limite de arsénio; no maximo, 4 partes por milh3o (M&todos Gerais,
ne 13 ). -

Ferro

Pese 5 g, junte cerca de 30 ml de agua e adicione cautelosamente
dcido cloridrico R até cessacgao da efervescéncia; aqueca branda -
mente, resfrie e prossiga como descrito no ensaio-limite de ferro;
ro maximo, 20 partes por milhao (Métodos Gerais, n® 1g ).

Percda por Dessecacgao
Dessecado sobre silica-gel durante 4 horas, perde no maximo 0,3
per cento de seu peso (Métodos Gerais, n? 34 ).

Metais Pesados

Pese 1 g, dissolva em 20 ml de agua e adicione acido acético di-
luido Pb (SR) até cessagdo da efervescéncia; aquega brandamente ,
resfrie e prossiga como descrito no ensaio-limite de metais pesa-
dcs; no maximo, 10 partes por milhdo (Métodos Gerais, n® 18 ).

Cloreto

Dissclva 1,8 g em 30 ml de agua, adicione cautelosamente dcido ni
trico até cessagdo da efervescéncia; aquega brandamente, resfrie

e prossiga como descrito no ensaio-limite de cloreto; no maximo,
200 partes por milhao (Métodos Gerais, n? 18 ).

Sulfato

Pese 3 g, dissolva em 30 ml de agua e junte cautelosamente acido
cleridrico R até cessagao da efervescéncia; aquega  brandamente,
resfrie e prossiga como descrito no ensaio-limite de sulfato; no
maximo, 400 partes por milhdo (Métodos Gerais, n? 14 ).

Substancias Insoliveis na Agua
Dissolva 1 g em 20 ml de Agua a 25°; a solugao deve ser completa

e apresentar-se perfeitamente limpida.

Carbonato Normal

Jurte 2 ml de acido cloridrico 0,1 N e 2 gotas de fenolftalelna SI
a 1 ¢ de bicarbonato de potassio, previamente disselvido sem agi-
tacic em 20 ml de Agua 3 temperatura inferior a 5°; a solugao ad-

quire imediatamente, no maximo, cor rosa-palido.
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COSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 1,5 g, previamente dessecados até peso
constante sobre acido sulfirico, dissolva em cerca de 35 ml de
dgua, junte 0,5 ml de alaranjado de metila SI e titule com &acido
sulfirico N (SV). Cada ml de &cido sulfiirico N (SV) equivale a

100,11 mg de KHCO.




MONONATRII CARBONAS |
BICARBONATO DE SODIO A 4

NaHCO,

NaliCo, P.M. = 84,01

Carbcnato monossodico

DESCRIGAO

PO cristalino branco, ou massas duras, opacas, constituidas pela
aglomeragao de pequenos prismas retangulares; inodoro; de sabor
salgado e fracamente alcalino. Ao ar seco & guase inalteravel, po
rém ao ar umido perde agua e didxido de carbono, transformando-se
em carbonato. Sua solugao, recentemente preparada com agua na tem
peratura de 15°, e sem agitacao, & fracamente alcalina ao papel
de tornassol. A alcalinidade aumenta pela agitagéo, pelo tempo e

pela elevagdo da temperatura. A 50° comeca a perder CO, e a 100°

2

converte—-se em Na2C03.

SCLUBILIDADE

1 ¢ dissolve-se em cerca de 10 ml de Agua; insolivel em alcool.

CATEGORIA
intidcido, repositor eletrolltico, alcalinizador sisteémico.

CCNSERVACEO

Em recipientes bem fechados.
ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 100,5 por cento

de NaHCO,, calculado em relagao @ substincia dessecada.

IDENTIFICAGAO
A ~ DA as reagGes caracteristicas do cation sddio e do anion bi-
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carbonato. (Métodos Gerais n@ 43).

B - Dissolva 0,5 g em 10 ml de agua, a temperatura inferior a 150,
mediante lenta agitagao; adicione 1 ml de sulfato de magnésio SR;
nac deve haver formagdo imediata de precipitado branco (diferenca
com o carbonato dissddico).

C - Dissolva 1 g em 20 ml de agua e leve 3 fervura; deve despren-
der didxido de carbono, que, borbulhado em hidrdxido de calcio SR,
fcrma precipitado branco (diferenga com o carbonato dissddico).

ENSAIOS DE PUREZA

Emcnio
Agqueca 1 g em tubo de ensaio sobre chama; nao deve desprender va-
pores alcalinos ao papel de tornassol,

Arsénio

Dissolva 2,5 g em 35 ml de &gua; adicione cautelosamente 10 ml de
acide cloridrico 3 N SR e prossiga como descrito no ensaio-limite
de arsénio; no maximo, 4 partes por milhao (Métodos Gerais, ne
13 ).

Ferro

Pese 5 g, junte cerca de 30 ml de Zgua e adicione cautelosamente
acido cloridrico R até cessag@o da efervescéncia; aquega branda -
mente, resfrie e prossiga como descrito no ensaio-limite de fer-

rc; no maximo 20 partes por milhdo {(Métodos Gerais, n? 16 ).

Metais Pesados

Dissolva 2 g em 30 ml de Agua e adicione cautelosamente dcido acé
tico 2 N (SR) até cessagao da efervescéncia; aquega brandamente ,
resfrie e prossiga como descrito no ensaio~limite de metais pesa-
dcs; no maximo, 5 partes por milhdo (Mé&todos Gerais, ne 18 ).

Carkonato

Dissolva 1 g em 20 ml de agua, 3 temperatura inferior a 150, ne -
diante lenta agitagdo; junte 2 ml de acido cloridrico 0,1 N (SR)e
2 gotas de fenolftaleina SI; nao deve formar-se imediatamente co-

loragao rosa.

Cloreto

Dissolva 2,5 g em 35 ml de agua, adicione cautelosamente acido ni
trico R até cessagao da efervescéncia; aquega brandamente,resfrie
e prossiga como descrito no ensaio~limite de cloreto; no maximo ,
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140 partes por milhao (Métodos Gerais, n® 15 ). TD 84

Sulfato

Pese 3 g, dissolva em 30 ml de agua e junte cautelosamente Aacido
cleridrico R até cessacdo de efervescéncia; aguega brandamente ,
resfrie e prossiga como descrito no ensaio-limite de sulfato; no
maximo, 400 partes por milhao (Métodos Gerais, n® 14 ).

Substancias Insoliiveis na Agqua
Dissolva 1 g em 20 ml de &gua a 25°; a solugcao deve ser completa
e apresentar-se perfeitamente limpida.’ '

Perda por Dessecagao

Desseque cerca de 4 g, exatamente pesados, sobre silica-gel duran
te 4 horas; perde, no maximo, 0,25 por cento de seu peso (Métodos
Cerais, n? 34 ).

COSEAMENTO

Pese, com exatidao, cerca de 2 g, previamente dessecados, dissol-
va en cerca de 30 ml de agua, junte 0,5 ml de alaranjado de meti-
la SI e titule com &cido sulfiirico N (8V). Cada ml de acido sulfl

rico N (SV) equivale a 84,01 mg de NaHCO3.




BINATRII PHOSPHAS
BIFOSFATO DE sODIO

i

NaH2P04.H20 P.M. 137,99 (hidratado)
119,98 (anidro)

o
=
"

Fosfato monossddico monoidratado

DESCRIGAO

Cristais incolores ou brancos ou pd cristalino inodoro e ligeira-
mente deliquescente. Suas solu¢Oes sdo dcidas ao papel de tornas-—
scl e efervescentes com carbonatoc de sddio.

SCLUBILIDADE
Facilmente soliivel em Agua; praticamente insoliivel em alcool.

CATEGORIA
Anticoagulante.

CONSERVAGAO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 103,0 por cento
ce NaH,PO,, calculado em relagao & substdncia anidra.

IDENTIFICAGAC
Uma solugaoc 1:20 da as reagoes de sdodio e de fosfato (Métodos Ge-
rais, n9 43).

ENSATIOCS DE PUREZA

fgua
Entre 10 e 15 por cento (Métodos Gerais, n® 02 - Método I).
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Ecidos Livres e Fosfato Dissddico

Dissolva 2 g em 40 ml de agua e junte 1 gota de metilorangedsI.Se
a sclugdo passa a rosa n3o0 serdo necessirios mais de 0,30 ml de
hidroxido de sdodio 1 N para tornd-la amarela. Se a solugdo & ama-
rela nao serao necessirios mais de 0,30 ml de &cido sulflirico 1 N
para torna-la rosa.

Cloreto
Uma tomada de ensaio de 1 g n2o contém mais cloreto que 0,20 ml de
dcido cloridrico 0,02 N; 0,014 por cento (Métodos Gerais, n¢ 15).

Sulfato

Uma tomada de ensaio de 200 mg nao contém mais sulfato que 0,30
ml de acido sulfiérico 0,02 N; 0,15 por cento {(Métodos Gerais, n?Q
14) .

2luminio, Calecio e Elementos Relacionados
Uma solugao 1:10 da substdncia ndo apresenta turvagdo quando 1li -

geiramente alcalinizada com amdnia SR ao papel de tornassol.

Arsénio
Uma solugao de 1,25 g satisfaz 3s especificagdes do ensaio limite
de arsénio; 0,0008 por cento (Métodos Gerais, n® 13).

Metais Pesados
Dissclva 1 g em 20 ml de agua e junte 1 ml de acido cloridrico di
luido e agua até 25 ml; o limite & 0,002 por cento (Métodos Ge-

rais, n9 18).

DOSEAMENTO

Dissclva cerca de 2,5 g da amostra, exatamente pesados, em 10 ml
de agua fria, junte 20 ml de uma solug@o saturada fria de cloreto
de sCdio; adicione fenolftaleina SI e titule com hidrdxido de s6-
dic 1 N sob temperatura constante entre 10 e 15° durante a titula
¢ac. Faga um branco para a corregao necessaria. Cada ml de hidro-
xidc de sb6dio 1 N equivale a 120,0 mg de NaH,PO,.




BISACODYLUM
BISACODIL AN 4

OCCH3

N

(:::) OCCH
3

C...H,NO

22719774 P.M. = 361,40

Di~(4-acetoxifenil)-2-piridilmetanoc.

DESCRIGEO
PG cristalino branco ou quase branco; insipido e inodoro.

SCLUBILIDADE
Iraticamente insollivel em dgua; solivel em 100 partes de &lcool
%5 por cento, em 35 partes de clorofbérmioc, em 170 partes de éter.

CATECORIA
Laxativo.

CCNSERVAGAO
Er. recipientes bem fechados, protegidos da luz.

ESPECIFICACOES

LSPECIFICAGCAO GERAL
Ccntém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, o equivalente a

1C1,¢ por cento de C,,HygNO,, calculado em relagao & substiancia
deggecada.

IDENTIFICAGAO

2 - A absorgao luminosa, na faixa de 230 a 350 nm, de uma camada
de 2 cm de uma solugao 0,001 por cento p/v em hidrdéxido de potas-
sic 0,1 N, preparada com alcool metilico, apresenta madximo apenas
& 4% nm; extingao a 248 nm, em torno de 1,3 (Métodos Gerais, n@
21 5.

I - Use o método descrito para substancias estranhas, aplicando
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na lamina cromatografica 5 ul de duas solugoes em acetona, as
cuals devem conter: 1) 0,5 por cento p/v da subst&ncig '231' exame ,
z) ¢,5 por cento p/v de bisacodil padrido. A mancha principal ob-
tida no cromatograma com a solugao 1 equivale dquela obtida no ¢ro
natograma com a solucdo 2.

ENEATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusdo
Entre 133° e 135° (M8todos Gerais, ne 40).

EFNSATOS DE PUREZA

Acicez e Alcalinidade

Ferva 1,0 g com 20 ml de agua isenta de didxido de carbono, e res
frie rapidamente. Adiclone 2 gotas de solugdo plirpura de bromocre
scl; resulta coloragao cinza, ou a coloragdo também torna-se cin-
za pela adigao de 0,05 ml de hidrdxido de sddio 0,01l N, ou 0,05
ml de &cido cloridrico 0,01 N,

Sukstincias Estranhas

Use o método de cromatografia em camada delgada, empregando s11i-
ca~gel G/UV 254 como a substadncia de revestimento, e uma mistura
de 1 volume de xileno e 1 volume de etil-metil cetona, como fase
mivel. Aplique separadamente nas cromatoplacas, 10 ul de cada uma
das seguintes solugoes: 1) solugdo em acetona da substdncia em
exame a 2 por cento p/v; 2) solugac em acetona da substdncia em
exame a 0,02 por cento p/v. Apds a remo¢do das cromatoplacas, dei
¥e-as secar em temperatura ambiente, e examine-as sob luz ultra -
vicieta, na faixa de 254 nm. Qualquer mancha no cromatograma obti
dc com a solugao 1, exceto a mancha principal, ndo & mais intensa
gue a mancha no cromatograma obtido com a solugdo 2.

Perda por Dessecagao .
Desseque até peso constante a 105°; perde, no miximo, 1 por cento
de seu peso (Métodos Gerais, n® 34).

Cirzas Sulfatadas
Nc maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n® 45).

BCLEAMENTO

Use o método I de titulagao em meio ndo aquoso, usando 0,5 g e so
lugao de l-naftolbenzoina como indicador. Cada ml de &cido percld
rico 0,1 N equivale a 0,03614 g de CooHq1gNO, (Métodos Gerais, n@
56) .




CHOLINI BITARTARAS

BITARTARATO DE COLINA AELS 4
Coo™
¥ l
H~C - OH
HO-CH2-CH.~N (CH3) 3 |
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COOH

P.M, = 253,25
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Bitartarato de (2-hidroxietil)trimetilamdnio

DESCRICAO
PG cristalino, branco, higroscépico, de sabor &cido., B inodoro ou
apresenta cheiro fraco que faz lembrar o de trimetilamina.

SCLULTLIDADE
Muite sollivel em Agua e fracamente solfivel em alcool, em acetona
€ er petrolato liquido; insoliivel em 8ter, em clorofdrmio e em ben

LEnG.

CATECORIA
Lipotrdpico e hepatoprotetor; doses diirias fracionadas, de 4 a 8

g.

CCMSEPVAGAO

Frr frascos bem fechados.
ESPECIFICACOES

EEPFCIFICACAO GERAL

Certém, no minimo, 99,0 por cento de CGH1907N, calculados em rela
¢ac & substdncia dessecada 4 horas em dessecador a vicuo sobre pen
téxido de fdsforo.

ILENTIFICACEO

A - Dissolva aproximadamente 0,5 g em 2 ml de &gua destilada;adi~
cione em 5 ml de iodo~mercurato de potdssio SR: deve produzir-se
rrecipitado amarelo-palido.

E - Tissolva aproximadamente 0,5 g em 2 ml de agua destilada;adi-
cicne em 3 ml de hidrdéxido de sGdio SR e aquega até ebulicdo:per-
cekbe-se cheiro de trimetilamina.

/.
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¢ - Adicione 1 ml de solugd@o de bitartarato de colina a 1,0 por
certo p/v a 2 ml de solugdo de cloreto cobaltoso SR, diluh[a 1:25,
Junte 2 ml de solugaoc de ferrocianeto de potédssio a 2,0 por cen-
tc p/v: desenvolve-se imediatamente cor verde esmeralda,

[ - 2dicione a 3 ml de solugcao de bitartarato de colina a 1,0 por
centc p/v, previamente neutralizada, algumas gotas de solugao de
ritrato de prata 0,1 N 8V: forma-se-a precipitado branco, solivel
er. aronia diluida SR e em &cido nitrico SR.

ENELRTOS DE PUREZA

Ferda por Dessecagao

Dessecado durante 4 horas em dessecador a vacuo, em presenca de
ventoxido de fdsforo, deve perder, no maximo 0,5 por cento de seu
pesc (Métodos Gerais, n9 34 ).

Fesicuo pela Incineracao

Nc méximo, 0,1 por cento (Métodos Gerais, n? 45 ).

l'etais Pesados
No miximo, 2 partes por milhdoc (M&todos Gerais, n9 18 ).

DCSEAMENTO

Curva de Referéncia

Pese com exatiddo cerca de 300 mg de bitartarato de colina padrio;
trensfira quantitativamente para frasco volumétrico de 100 ml. Dis
sclva em agua destilada, complete o volume e misture. Pipete, em 4
tubecs de ensalo, respectivamente, 4, 5, 6 e 8 ml da solucdo padrao.
Junte a cada tubo 5 ml de solugdo saturada recente e filtrada de
reineckato de amdnio (aproximadamente 3,0 por cento p/v). Agite e
deixe em repouso 20 minutos. Filtre a vacuo, através de funis muni
cecs de placas filtrantes de vidro. Lave os precipitados com por -
cces e 5 ml de agua gelada, até a obtengao de filtrados incolores.
Lave em seguida 2 vezes com 2 ml de Alcool R gelado. Continue a
sucgao até que os precipitados fiquem secos. Cologue tubos de en -
caics debaixo das hastes dos funis, dentro dos frascos de sucgEo.
Lissolva os precipitados com 3 porgoes de 5 ml de acetona R trans-
ferindo os filtrados para correspondentes frascos volumétricos de
25 ml., Lave os tubos de ensaio com acetona R, complete 0s volumes
ceri estes liquidos de lavagem e misture. Meca a densidade Optica
ce cada solugao em espectrofotdmetro, no comprimento de onda de
t£2€ rr, utilizando acetona R como 1ligquido de compensagao. Construa
cerr os resultados uma curva de referéncia.
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Peterminagao ?
Pese com exatiddo cerca de 500 mg de bitartarato de colinq\egﬁfang
fira guantitativamente para frasco volumétrico de 100 ml. bissol-
va cr agua destilada; complete o volume e misture. Pipete 10 ml da
sclucao e proceda como acima. Calcule a concentragaoc de bitartara-
tc ce colina com auxilio da curva de referéncia.
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EPINEPHRINI BITARTRAS YO
BITARTARATO DE EPINEFRINA

Eitartarato de adrenalina

HO CHCH2NHCH HOCHCOOH

HO OH HOCHCOOH

C9H 3NO .C,H.O

3+C4HO0g P.M. = 333,29

1

Tartarato sddico do alcool (-)-3,4-diidroxi-a Bmetilamino)metii]beg

zil

DESCRIGAO

PG cristalino branco ou branco acinzentado, ou cinza acastanhado
claro. B inodoro e escurece lentamente pela exposicdo ao ar e &
luz. Suas solugodes sao acidas ao papel de tornassol.

SCLUEBILIDADE

Facilmente soluvel em agua; levemente sollivel em adlcool; pratica-
mente insolivel em clorofdrmio e em éter.

CATEGORIA

aérenergico (oftalmico).

CONSERVACAO

Emn recipientes herméticos e opacos.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 97,0 por cento e, no maximo, 102,0 por centode
C9H13NO3.C4H606, calculado em relacao a substancia seca.

IDENTIFICAGAO
Dissolva cerca de 500 mg em 20 ml de agua contendo cerca de 100my
de bissulfito de sddio. Junte amdnia SR até que a solugao adquira
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oder nitido de amdnia e deixe repousar em geladeira por 1 horp&il
tre o precipitado, lave-o com trés por¢oes de 2 ml de agua frla,
em seguida com 5 ml de adlcool frio e finalmente com 5 ml de “eter
frio, e seque a vacuo sobre sIlica-gel por 3 horas. A epinefrina

cktida da as reagSes de identificacdo de Epinefrina e sua rotagao
especifica determinada por dissolugao de 200 mg, exatamente pesa-
deg, em acido cloridrico diluido 1:20 suficiente para perfazer
10,0 ml estd entre -50° e -53,5° (M&todos Gerais, no 43 ).

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusdo
Entre 147° e 152°, com decomposigao (Métodos Gerais, ne 40 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagio
Desseque a vacuo sobre silica-gel por 3 horas; perde, no maximo ,
C,5 por cento de seu peso (Métodos Gerais, n¢ 34 ).

Residuo pela Incineragdo
Desprezivel, usando amostra de 100 mg (Mé&todos Gerais, ne 45 ),

Ldrenalona
Sua absortividade a 310 nm, determinada numa solugdo em acido clo
ridrico diluido 1:200 contendo 4 mg por ml &, no maximo, 0,2.

Lirmite de Levarterenol

Digsolva 10,0 mg em 1,0 ml de &gua em proveta de 25 ml com rolha
esmerilhada, em seguida proceda como indicado no ensaio de Limite
de Levarterenol para Epinefrina, comegando com "“adicione 4,0 ml
de tampao alcalino de borato pH 9,6". O limite & 2 por cento.

DOSEAMENTO

Dissolva cerca de 500 mg da amostra, exatamente pesados, em 20 ml
de acido acético glacial, aguecendo levemente, se necessirio, pa-
ra efetuar a solugdao. Junte cristal-violeta SI e titule com acido
perclorico 0,1 N. Faga um branco para a corregdo necessaria. Cada
ml de &cido percldrico 0,1 N equivale a 33,33 mg de CgH, 3NO4.C H

06.
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LEVARTERENOLT BITARTRAS

BITARTARATO DE LEVARTERENOL

=4

HO — —~CH:NH

.H,C4HyO0¢ . H,0

m-—-Q---0

HO

CEEllNO3'C4H606'H20 : P.M. = 337,28

Bitartarato de alcool(-)-a~(aminometil)~3,4-dildroxibenzilico monoi
dratado

DESCRICAO

PG cristalino branco ou acizentado, inodoro e que escurece lenta-
rente quando exposto ao ar e a luz. Sua solugd@o & Adcida ac papel
¢e tornassol, apresentando um pH de cerca de 3,5.

SCLUBRILIDADE
Facilmente soliivel em &gua, ligeiramente soliivel em etanol 95,0 por
cento e praticamente insollivel em éter e em clorofdormio.

CAT=GORIA
Excitante o=-adrenérgico. Vasoconstritor.

CCNEERVACAO
Er recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAQO GERAL

Nac contém menos que 97,0 e ndo mais que 102,0 por cento de
CBH11NO3‘C4H606 calculado com base na substincia anidra, corres -
perdente a 56,0 por cento de levarterenol base.

IDENTIFICAGAO

A - O espectro de absorg¢ao no infravermelho de uma dispersao em
krometo de potdssio & idéntico ao de uma preparagdo similar do bi
tartarato de levarterenol padrio.
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E - Adicionar 1 ml de uma solugao a 0,1 por cento a cada um de
dols baldes, um que contenha 10 ml de uma solugdo taﬁpéé:pH 3,4 e
ocutro que contenha 10 ml de uma solugdo tampao pH 6,4. Adicionar

a cada um dos baloes 1 ml de iodo 0,1 N, deixar repousar durante
¢inco minutos e juntar 2 ml de tiossulfato de sddio 0,1 N. Na so-
lucao de pH 3,4 n3o aparece coloragd3o ou apenas uma muito leve co
loragao vermelha; na solugdo de pH 6,4 se produz uma forte colora
¢80 vermelho-violeta (diferenga com a epinefrina e a isoprenali -

L&) .

C - Dissolva 0,01 g em 2 ml de agua destilada e adicione uma go-
ta de cloreto férrico SR: uma intensa coloragdo verde deve desen—

vclver-se.
D - Deve dar as reagdes do anion tartarato (Métodos Gerais ne@ 43).
ENEAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Funde, sem prévia dessecagdo, entre 98° e 102°, com decomposigao.

Peder Rotatdrio Especifico
Determinado sobre uma solugaoc aquosa a 1 por cento, da substdncia
rreviamente dessecada, situa-se entre -10° e -12°

ENERATIOS DE PUREZA

Egua
Determinada pelo método Karl Fischer nac deve conter menos que
4,5 por cento e n3o exceder a 5,8 por cento.(Métodos Gerais n® 02).

Arterenona
2 absorgdo a 310 nm determinada em uma solugdo aquosa a 0,2  por
certo nao deve exceder a 0,2.

FesIduo pela Incineracgao
C residuo de 200 mg deve ser inapreciavel.(Métodos Gerais n? 45).

LOSEAMENTO

Dissclver cerca de 500 mg de tartarato de levarterenol exatamente
pesacos em 20 ml de acido acético glacial, aquecendo levemente pa
rz tctal dissolugao. Adicionar 2 gotas de violeta cristal SR como
indicador e titular com acido percldrico acético 0,1 N (SV). Pro-
ceder um branco e fazer a corregao de volume, se necessirio. Cada
1l de acido percldrico acético 0,1 N equivale a 0,03193 g de

C€H11N03'C4H606



METARAMINOLI BITARTRAS
BITARTARATO DE METARAMINOL

CH— CH— CH3j
I +HoCyH,Op

LH NH
HO 2

Cyfy 4N0,.C H O P.M. = 317,29

Tartarato do élcool(—)—a—(lwaminoetil)—E—hidroxibenzilico

DESCRICAO

PO cristalino branco, praticamente inodoro.

SCLUBILIDADE
Facilmente sollilvel em Agua; levemente solfivel em dlcool;praticamen
te insoliivel em cloroférmio e em éter.

CLTECGORIA

hdrenérgico (vasopressor) .

CONSERVAGAO
Er. recipientes herméticos.

ESPECIFICAGOES

ESPLCIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no miximo 100,5 por cento de

C9E13N02.C4H606, calculado em relagao a substancia seca.

ICENTIFICAGAQ

A - G espectro de absorgao infravermelho de uma dispersao em brome
to de potdssio, previamente dessecada a 105° por 2 horas, apresen
ta maéximos somente nos mesmos comprimentos de onda gue uma prepara
¢ac similar de bitartarato de metaraminol padriao.

E - A 0,5 ml de uma solugao 1:2000 adicione 1 ml de fenol Folin-Cio
calten SI, em seguida 5 ml de solugdo de carbonato de sddio 1:10 ,
misture e deixe repousar por 5 minutos; aparece cor azul intensa(pre
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senca de fenol). ‘{'(}

C - A 4 ml de uma solugao 1:2000 adicione 5 ml de tampao de borato
aicalino pH 9,6, SR, em seguida adicione cerca de 5 mg de sulfona
nato de B-naftoquinona-4-sédica, misture até@ dissolugao e deixe re
rovsar por 5 minutos. Adicione 0,2 ml de solugao de cloreto de ben
zalcOnio 1:100, misture, adicione 5 ml de tolueno e agite;imediata
nente a camada de tolueno torna-se purpura (diferenciagao da feni

lefrina).

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
rntre 171° e 175° (Métodos Gerais, n? 40 ).

Rotagao Especifica

Lntre —3l,5°e3—33,50, calculado em relagac i substancia seca,deter
minada numa solugao em &dcido cloridrico 0,5 N contendo 1 g em cada
10 ml, usando polarimetro foto-elé&trico adequado, em 405 nm.

ENEATOS DE PUREZA

FE
tntre 3,2 e 3,5, numa solugac 1:20 (M&todos Gerais, n® 36 ).

l'etals Pesados _ ,

Dissolva 1 g em 10 ml de agua, adicione 1 ml de Acido acético SR,
en seguida adicione agua para perfazer 25 ml; o limite & 0,002 por
cento {(Métodos Gerais, n? 18 ).

Perda por Dessecagao
Desseque a 105° por 2 horas; perde, no maximo 1,0 por cento de seu
pesc (Métodos Gerais, ne 34 ).

Residuo pela Incineragdo
No maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

DOSEAMENTO

Diszolva cerca de 600 mg da amostra, exatamente pesados, em 20 ml
de &Zcido acético glacial, aquecendo levemente para dissolver. Res
frie a solugac até a temperatura ambiente, adicione 2 gotas de vio
leta cristal SI e titule com acido percldrico 0,1 N para cor ver
de-csmeralda. Faga um branco para a corregao hecessiria. Cada ml
de &acido percldrico 0,1 N equivale a 31,73 mg de CyH, 3NO,.C, H 0.
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NATRII BORAS 4
BORATO DE SODIO )

Ne,B,05.10H,0 P.M. = 381,27 (decaidratado)
P.M. = 201,22 (anidro)

Borax.

DESCRICAOD

PO cristalino branco ou cristais transparentes incolores.Inodoro.
Suas solugoes sao alcalinas 3 fenolftaleina SI. Visto que eflores~
ce ac ar quente e seco, os cristais s3o frequentemente revestidos
com pd branco.

SOLURILIDADE
Sclivel em agua; facilmente soliivel em Agua fervente e glicerol;
insclivel em alcool.

CATEGORIA

Adjuvante farmacotécnico ( agente alcalinizante).

CONEERVAGRO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICAGJOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém quantidade de Na,B,0, equivalente a, no minimo, 99,0 por

cento e, no maximo, 105,0 por cento de Na2B407.10H20.

IDENTIFICAGAO
Uma solugdo 1:20 dd as reagdes para sddio e borato (Métodos Ge -
rals, n? 43 ).
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ENSATIOS DE PUREZA Lo
Lrsénio

Dissolva 500 mg em 35 ml de agua; o limite & de 0,0008 por cento
(lietodos Gerais, n® 13 ).

Metais Pesados
Diesclva 1 g em 16 ml de agua e 6 ml de acido cloridrico 1 N edi

lua com agua para 25 ml; o limite & de 0,002 por cento (Métodos
Gerais, ne? 18 ),

Carbcnato e Bicarbonato

Urna solugao 1:20 ndo efervesce quando tratada com acidos.

DCSEAMENTO

Dissolva cerca de 3 g de borato de sodio, exatamente pesados, em
50 m1 de agua, adicione vermelho de metila SR e titule com &acido
cleridrico 0,5 N. Cada ml de acido cloridrico 0,5 N equivale a
25,34 mg de NazB4O7.lOH20.
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CETRIMONII BROMIDUM
BROMETO DE CETRIMONIO .o 4R

Cetrimida

C H29(CH3)3NBr P.M.

14 336,40

DESCRICAO
PC branco ou branco cremoso; macio e fluido; odor leve; sabor amar
gc, saponaceo.

SCLUBILIDADE
Muitc soluvel em agua e em alcool.

CATEGORIA
Artisséptico topico; desinfetante.

CCNSERVACAO
Em recipientes bem fechados, ao abrigo da luz,

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL

E mistura de brometo de tetradeciltrimetilamdnio com pequena
guantidade de brometos de dodecil e hexadeciltrimetilamdonio. Con-
tém, no minimo, 96,0 por cento de brometos de alquiltrimetilamd -
nio, calculado como Cl7H38BrN (P.M. = 336,4) com referéncia a

substancia seca.

IDENTIFICAGAO
A - A solugd3o padrdo produz espuma abundante por agitagao (v. en-
saios de pureza).
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E -~ B uma solugao aquosa a 2 por cento p/v, adicione 2 ml ‘dé solu
cac de ferrocianeto de potassio SR; forma-se precipitado amarelo.

C - Agite 5 ml de agua, 1 ml de &cido sulfiirico diluido SR, 2 ml
de clorofdrmio e 0,05 ml de metilorange SI; a camada clorofdormica
permanece incolor. Adicione 0,02 g de brometo de cetrimdnio, agi-
te e deixe as camadas se separarem; a camada clorofdrmica desen -
velve cor amarela.

D - A 5 ml da solugao aquosa a 2 por cento p/v, adicione 5 ml de
acido nitrico diluido (dilua 14,3 ml de Acido nitrico a 100 ml cam
agua), filtre e adicione 5 ml de solugdo de nitrato de prata 0,25
M arroximadamente. Deixe repousar por 30 minutos, protegidoda luz;
forma-se precipitado amarelo palido.

ENSATIOS DE PUREZA

Acicez ou Alcalinidade

A 50 ml da solugdo padrao (prepare dissolvendo 2,0 g em dgua e cam
pletendo o volume a 100 ml. A solugao deve ser limpida ou muito
levemente opalescente). Adicione 0,1 ml de solugao pirpura de bro
mocresol SI. Para a viragem do indicador sac necessarios, no maxi
me, C,1 ml de &cido cloridrico 0,1 N ou, no maximo, 0,1 ml de hi-
droxido de sodio 0,1 N.

Perda por Dessecagao
Desseque em forno a 100°-105° por 2 horas; perde, no maximo 2,0
por cento de seu peso (Métodos Gerais, n® ).

Reslduo pela Incineragao
N¢ maximo 0,5 por cento, usando 1,0 g {Métodos Gerais, n® ).

Sais de Amina

Prcceda ao doseamento descrito abaixo usando outros 25,0 ml da so
lugdc original e 10 ml de Acido cloridrico 0,1 N em lugar de hi -
dréxido de sodio 0,1 N. A diferenga entre o volume de iodato de
rotassio 0,05 M consumido nesta titulagﬁo e aquele consumido no
Dcseamento &, no maximo, 1,0 ml para cada grama de substdncia usa
da.

DOSEAMENTO

Dissolva cerca de 200 g, exatamente pesados, em agua,e complete o
volume a 100 ml. Transfira 25,0 ml desta solugao para funil sepa-
rador, junte 25 ml de clorofdormio, 10 ml de hidrdxido de sddio 0,1
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N e 10,0 ml de solugdo a 5,0 por cento p/v de iodeto dé‘bo&éssio,
recentemente preparada. Agite bem, deixe separar e despreze a ca-
mada clorofdrmica. Agite a solugdo aquosa com tré&s porgdes de 10
nl de clorofdérmio e despreze as solucdes cloroférmicas. Adicione
46 ml de acido cloridrico, deixe resfriar e titule com iodato de
potdssio 0,05 M até que a cor castanho intensa seja quase descora
da. Junte 2 ml de clorofdrmio e continue a titulagdo até o cloro-
formic tornar-se incolor. Faga um branco, titulando de igual modo
ura mistura de 20 ml de agua, 10,0 ml da solugdo de iodeto de po-
tissio e 40 ml de acido cloridrico com iodato de potdssio 0,05 M.
Cada ml de iodato de potadssio 0,05 M equivale a 33,64 mg de
Cl H,,BrN.

738




HOMATROPINAE METHYLBROMIDUM B
BROMETO DE METIL-HOMATROPINA Lo

.Br

C HZQ-O

1
e

NBr P.M. = 370,29

-]

3

Brometo de ester (+)-a-hidroxifenilacético de metiltropanol

DLSCRIGAO

IO branco, ou agulhas diminutas quando os cristais se formam pela
evaporagao do solvente etéreo-alcodlico de alcaloide. Inodoro, sa-
bor amargo, pode apresentar gradativo escurecimento quando exposto

a luz.

SCLUEILIDADE
Muito sollivel em agua destilada e no etanol diluido; pouco soluvel
ne etanol R frio; praticamente insolQvel na acetona R e no éter e-

tilico R.
CATEGORIA

Parassimpatolitico. Antiespasmddico.

COMSERVAGAO
Em recipientes herméticos, ao abrigo da luz.

TNFORMAGAO ADICIONAL
Mencs ativo e menos téxico que a atropina, especialmente no siste-

ma nervoso autdnomo.
ESPECIFICAGOES
IDENTIFICAGAO

A - Dissolva cerca de 100 mg em 5 ml de gua destilada, adicione 1
ml de iodeto de potassio e merclirio SR; deverd produzir-se precipi
o

tedo branco.
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E - o contrdrio do que ocorre com a maioria dos alcaldides, o}
rmetilbrometo de homatropina, mesmo em solugSes concentradas,,}‘qao
precipita quando em presenca de hidrdxidos ou carbonatos alcalinos

SR,

C - Dissolva cerca de 100 mg em 5 ml de agua destilada e junte 1
nl de reineckato de amonio SR; devera produzir-se precipitado ver-

melho.

L - D& as reagoes caracteristicas de &nion brometo.(Metodos Gerais, n?
23).

E - #icrocristais - O cloreto de ouro SR produz, com o0 brometo de
rmetil-homatropina, cristais que ao microscdpio aparecem sob a for-
ma de pequenas agulhas, ds vezes cruciformes ou lembrando a estru-
tura cristalina dos flocos de neve. Os cristais sao melhor visuali
zados a4 luz polarizada (sensibilidade 1:3000). Com o permanganato

de pctassio SR formam-se cristais tabulares ou em rosdcea (sensibi
licade 1:1000).

F - O espectro de absorgao ultravioleta em solugdo alcodlica, apre
senta maximos em 252 e 264 nm (E 1 por cento, 1 cm)=4, e 258 nm

(£ 1 por cento, 1 cm)=5.

¢ - Cromatografia em camada delgada - Placas de vidro revestidas &

cilica-gel G (camada com 0,25 mm de espessura), ativadas durante 1
hera a 110°. Amostras: 1 ul de solugio a 1 por cento em &cido acé-
tice ZN. Eluente: amonea+metanol+agua destilada 1:5:100. Nao deve
ser rais usado apds duas corridas consecutivas. A saturagaoc da ca-
marz cromatogridfica € atingida apds uma hora. A corrida, ascenden-
te, demora cerca de trinta minutos para placas de 20x20 cm. A reve
lagao poderd ser feita ou com luz de Wood (252 nm) ou com a solu =
¢ac de iodoplatinato acidificado, borrifada contra a placa.

LI.GAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

I'sixa de Fusao
190° a 192° com discreta decomposigao (Métodos Gerais ne 40).

ENSAIOS DE PUREZA

Ferda por Dessecagao
Decsecado sobre acido sulflirico R até peso constante a perda, a
105¢

4.

deverd ser de 0,5 por cento no maximo. (Mé&todos Gerais, ne
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Devera ser, no maximo, de 0,05 por cento. (Métodos Gerais, ne 45).

Residuo pela Incineragao

Atrcpina, Homatropina e outros Alcaldides

Cissclva cerca de 100 mg em 5 ml de Agua destilada e acrescente
cincc gotas de hidrdxido de amdnio R. Agite a solugdo com 5 ml de
clorofdrmio R e, ap8s separagac da fase clorofdrmica, deixe que
esta evapore. Aquega o residuo com 1,5 ml de cloreto mercurico a
2 por cento p/v em etanol diluido SR; nao deverd produzir-se colo-
ragac amarela ou vermelha.

DCLLAMENTO

Em cerca de 300 mg, exatamente pesados e dessecados sobre acido
sulflrico R até peso constante, determine o teor de nitrogénio pe-
lc m&todo macro-Kjeldahl (Métodos Gerais, n? 32 ). Cada ml de aci

do sulflrico 0,01 N (8V) corresponde 0,0370289 g de C,4H,,40,NBr.




NEOSTIGMINI BROMIDUM

BROMETO DE NEOSTIGMINA - - N
N' (CHj) 5
Br
OCON (CH3) 2

C12H19BrN202 P.M. = 303,20

Brometo de dimetilcarbamato de (m-hidroxifenil)trimetilamdnio.

DESCRICAO
PO cristalino branco. £ incolor e tem sabor amargo. Suas solugOes
sac neutras ao papel de tornassol.

SCLUBILIDADE
Muitc soliivel em Agua; soliivel em dlcool; praticamente insollvel
em eter.

CETLECORTA

Colinérgico.

CONSERVAGAO
IEx recipientes herméticos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento
de C,.H,4BrN,0,, calculado em relagdo & substincia seca.

IDENTIFICAGAO

A - O espectro de absorgdo infravermelho de uma dispersdo em bro-
metc de potéssio, previamente dessecada a 105° por 3 horas apre -
centa maximos apenas nos mesmos comprimentos de onda que uma pre-
paracao similar de brometo de neostigmina padrao.

T - Uma soluclo 1:50 di as reagles caracteristicas do brometo (Mé-
tcdos Gerais, ne 43 ).
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS F1SICAS a

Faixa de Fusao

Entre 171°% e 176°, com decomposigio (M&todos Gerais, ne 40 ).
ENSAIOS DE PUREZA

Ferda por Dessecacgio
Cesgeque a 105° por 3 horas; perde, no maximo, 2 por cento de seu
resc (Metodos Gerais, n® 34 ).

Residuo pela Incineragio
N¢ raximo 0,15 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

Svlfato
Dissolva 250 mg em 10 ml de agua, adicione 1 ml de &cido cloridri

cc e 1 ml de cloreto de bario; nao se produz turbidez imediatamen
te.

EOSEAMENTO
Dissclva cerca de 750 mg de brometo de neostigmina, exatamente pe
sadcs, em mistura de 70 ml de acido aceético glacial e 20 ml de

acetato merclirico SR; adicione 4 gotas de violeta cristal SI e ti
tule com acido perclorico 0,1 N até cor azul, Realize ensaio em
branco e faga a corregao necessiria. Cada ml de acido percldrico
¢,1 N equivale a 30,32 mg de ClZHIQBrN202°




PROPANTHELINI BROMIDUM ‘;’Q
BROMETO DE PROPANTELINA

OOCH,CHN' [CH(CH3) 5],
| Br~
CH;

C BrNO, P.M. = 448,40

23730

Brometo de xanteno-9-carboxilato de (2-hidroxietil)diisopropilmeti-

lamcnio.

DESCRIGAO

Cristals brancos ou quase brancos. E inodoroc e tem sabor amargo.

SOLUEILIDADE
Muito soltivel em agua, em alcool e em clorofdrmio; praticamente in

solliivel em éter e em benZeno.

CERTECORIA

Anticolinérgico.

CONMSERVACAO

Em recipientes bem fechados.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento de

C,,H,4BrNO;, calculado em relagdo & substancia seca.
L

IDENTIFICAGAQ

A - Dissolva cerca de 500 mg em 10 ml de agua e adicione 2 ml deso
lugdc de hidrdxido de sddio 1:10. Aquega cuidadosamente apenas até
ebulicao, sobre uma chama pequena, evitando continuar a ebuligéo.

Duspeje a solugdo quente em mistura aquecida (cerca de 60°) de 5
ml de &cido cloridrico diluido e 50 ml de agua, com agitagao conti
nua. Resfrie durante agitacao vigorosa, filtre, lave completamente




com adgua o filtrado e seque a 1050; o acido xantandico obtido{?fug
Ge entre 217° e 2220. '

E - Coloque cerca de 10 mg do dcido xantandico obtido no ensaio aci
ra num tubo de ensaio e adicione 5 ml de Acido sulfilrico, obtém-se
sclugcao de brilhante amarelo a alaranijado.

C - A 5 ml de uma solugao 1:100 adicione 2 ml de &cido nitrico di
luido; di as reagoes para brometo {Métodos Gerais, n® 43 ).

ENSATIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagdo
Desseque a 105° por 4 horas; perde, no maximo, 0,5 por cento de
seu peso (Mé&todos Gerais, n9 34 ).

Residuo pela Incineragao

Ne méximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n? 45 ).
ZLcicdo Xantandico e Xantanona

Preparagao Amostra
Prepare uma solugaoc de brometo de propantelina em cloroférmio con

tendo 5 mg por ml.

Sclugoes Padroes

Prepare uma solugdo de &cideo xantandico padrao em clorofdrmic con
tendo 25 mg por ml. Prepare uma solugao de xantanona padrao em
clerofdrmio contendo 25 mg por ml.

Procedimento

Aplique porgoes de 25 ml da Preparagdao Amostra e ambas as Solugoes
Padrbes sobre uma cromatoplaca de cromatografia em camada fina pre
parada como indicado no Doseamento de Esterdides Isolados. Desen
volva o cromatograma em camara adequada contendo mistura solvente
consistindo de 140 volumes de dicloreto de etileno, 60 volumes de

metanol, 2,5 volumes de agua e 2,5 volumes de acido fOrmico. Quan

do a frente do solvente tiver percorride 15 cm acima das manchas
inlciais, retire a cromatoplaca, seque-a ao ar e nebulize-a cmnéqi
do sulflirico diluildo 1:2. Aquega a 85° por 15 minutos, em seguida
exarine & luz ultravioleta de comprimento de onda longo; as manchas
na faixa da Preparagao Amostra cujos valores de Rf correspondam aque
les obtidos das Solugoes Padroes nao sao maiores nem mais intensas
do gue aquelas manchas das Solugoes Padroes (0,5 por cento de cada
irpureza) (Métodos Gerais, n¢ 23 ).
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D)
Teor de Brometo Dt 6

Fese exatamente cerca de 500 mg e dissolva em 40 ml de agua.” Adi
cione 10 ml de dcido acético glacial e 40 ml de metanol, em segui
da adicione eosina Y SI e titule com nitrato de prata 0,1 N. Cada
ml de nitrato de prata equivale a 7,991 mg de Br. E permitido, no
minimo 17,5 por cento e, no maximo, 18,2 por cento de Br,calculado

em relacao d substdncia seca.

DCESEAMENTO

Dissclva cerca de 600 mg da amostra, exatamente pesados, em mistu
ra de 20 ml de acido acético glacial e 15 ml de acetato merciirico
Sk, aguecendo levemente, se necessario, para dissolver. Resfrie até
a temperatura ambiente e titule com &cido perclérico 0,1 N, deter
ninardo potenciometricamente o ponto de viragem. Faga um branco pa
ra a corregao necessdria. Cada ml de dcido percldrico 0,1 N equi
vale a 44,84 mg de 023H30BrN03.
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DEXTROMETORPHANI HYDROBROMIDUM
BROMIDRATO DE DEXTROMETORFANO

.HBr.H,0

CH,O

C

1P NO.HBr .H,0 P.M.

e 370,33 (hidratado)
P.M.

352,31 (anidro)

Bromidrato de 3-metdoxi-17-metil-9a,130,l4c~-morfinano monoidratado -

DESCRICAO

PO cristalino praticamente branco, de odor fraco.

SCLUBILIDADE
Pcuco soliivel em Agua; facilmente soliivel em alcool e em clorofdr
mic; insollvel em éter.

CATECORIA

Antitussigeno.

COMSERVAGAO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento
de C,gH,NO.HBr calculado em relacao 3 substancia anidra.

IDENTIFICAGAO

A - A 5 ml de solugao 1:200, adicione 5 gotas de acido nitrico di
Iuido e 2 ml de nitrato de prata SR; forma-se precipitado amarela
dc.

B - Adicione 1,0 mg a 1 ml de solugdo 1:100 de molibdato de amd =
nia em acido sulflirico e misture; aparece uma cor amarelo-esver: =
deada.
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C - Dissolva cerca de 50 mg em 2 ml de acido sulfirico diluido e
adicione 1 ml de solugdo de nitrato merciirico recém-preparada pe-

la dissolugao de 700 mg de nitrato merclirico em 4 ml de igua se -.

guida de adigao de 100 mg de nitrito de sddio, agitagdo e filtra-
cac. Nao ocorre formagdo imediata de cor vermelha mas, apds aque-
cimento, desenvolve-se cor variavel entre amarelo e vermelho den-
tro de aproximadamente 15 minutos.

D - O espectro de absorgao infravermelho de uma dispersdao em bro-

metc de potdssio da amostra previamente dessecada a vAcuo  sobre
pertoxido de fosforo durante 4 horas, apresenta maximos somente
ncs mesmos comprimentos de onda que uma preparagac similar de bro
ridrato de dextrometorfano padrao.

E - 0 espectro de absorcao ultravioleta de uma solugdo 1:10.000em
acido cloridrico (1:120) de bromidrato de dextrometorfano previa-
merte dessecado a vdcuo sobre pentdxido de fdsforo durante 4 ho-
ras, apresenta maximos e minimos nos mesmos comprimentos de onda
que bromidrato de dextrometorfano padrao tratado de forma similar,
e as absortividades respectivas, no ponto de absorvancia miaxima ,
em torno de 278 nm, nao diferem em mais de 3,0 por cento.

ENS2AIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao

-

Funce a cerca de 1260, com decomposigao (Metodos Gerais, n? 4g. }.

Rotacao Especifica

E rctagao especifica a 325 nm, de bromidrato de dextrometorfano
previamente dessecado a vacuo sobre pentdxido de fosforo durante
4 heras, por determinagao fotoelétrica em uma solugdo de dgua con
tende 180 mg de substdncia em cada 10 ml {aguega, se necessario,
para obter dissolugaoc completa) e a rotagdo especifica do bromi-
dratc de dextrometorfano padrao, medida em condigdes similares,
nao diferem em mais de 1,0 por cento (Métodos Gerais, n? 46 ).

ENSATIOS DE PUREZA

<32
Entre 5,2 e 6,5, para uma solugao 1:100 (Métodos Gerais, n%® 36 ).

Agua
Entre 3,5 e 5,5 por cento {Metodos Gerais, n? 02 -+ Método I).




i

Resicuo pela Incineragao ¥4
N¢ maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n® 45 - Método USP).

IMPUREZAS ESPECIFICAS

Dimetilanilina

Transfira cerca de 500 mg da amostra para um baliao volumétrico de
2t ml, adicione 20 ml de Agua e dissolva por agquecimento em banho
-maria.Resfrie e junte 2 ml de &cido acético diluido e 1 ml de so
lugao 1:100 de nitrito de sddio, complete o volume com agua e mis
ture. Esta solugao nao apresenta cor mais intensa que uma similar

ccntendo 5 ug de dimetilanilina em 25 ml (0,001 por cento).

Compestos Fenolicos

Adicione uma gota de acido cloridrico diluido, 1 ml de agua e
duas gotas de cloreto férrico SR a cerca de 5 mg da amostra. Mis-
ture e adicione duas gotas de ferricianeto de potassio e observe
apCs dois minutos: nao ha desenvolvimento de cor verde-azulada.,

DCSEAMENTO

Digsolva cerca de 700 mg da amostra, exatamente pesados, em mis-
turea de 50 ml de dcido acético glacial e 10 ml de acetato merciiri
co SR aquecendo ligeiramente, se necessario, para obter dissolu-
¢ao plena. Adicione 1 gota de cristal violeta SI e titule com &ci
do percldrico 0,1 N até a viragem ao verde-azulado. Faga um bran-
cc para a corregdao necessaria. Cada ml de acido perclériceo 0,1 N
ecuivale a 35,23 mg de C18H25N0.HBr.
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HYOSCYAMINUM HYDROBROMIDUM Al

BROMIDRATO DE HIOSCIAMINA T
CH;
I
N H
Ay
H 0 :
|
oc — ¢ .HBr
:
C, 5, yNOJHBr : P.M. = 370,29
CH,0H

Eromidrato do (-)-tropato de laH,50H-tropan-3c-ol.

CESCRIGAO
Criztais prismaticos ou pd branco cristalino, inodoro e de sabor
amargo; deliquescente ao ar. O pH da solugao aquosa a 5,0 por cen

to & cerca de 5,4. £ sensivel a luz.

SCLUBILIDADE
Muito sol@vel em &dgua, em alcool e em cloroférmio; muito pouco so
livel em éter.

CATEGORIA

Inticolinérgico.

CONSERVAGAO
Em recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo 98,5 por cento e, no maximo, 100,5 por cento de

Cy4li,4NO4.HBr, calculado em relagao d substancia seca.

IDENTIFICAGAO

2 -~ Coloque cerca de 10 mg em capsula de porcelana, adicione 5 go
tas de &cido nitrico e evapore até secura em banho-maria. Ao re
sIduo, apds resfriamento, junte algumas gotas de solugao alcodli
ca de hidrdxido de potdssio SR; produz-se coloragao violeta.
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E -2 1lmlde solugEo aquosa de bromidrato de hiosciamina 5“‘ 5,0
per cento, adicione cloreto de ouro SR gota a gota, até formagao
de precipitado. Adicione pequena quantidade de Acido c¢loridrico
diluido e aquega até dissolugao do precipitado. Pelo resfriamen-
tc formam-se pequenas laminas lustrosas marron avermelhadas que
pcdem ser acompanhadas de agulhas da mesma cor (diferenciagao com

atropina e escopolamina).

C - A uma solugao aquosa de bromidrato de hiosciamina 1:20. Junte
nitrato de prata SR; forma=-se precipitado branco-amarelado insold

vel em acido nitrico.
ENSAIQOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS F1sicas

Faixa de Fusao

Nao deve fundir abaixo de 149° {Métodos Gerais n® 40)

Fotagao Optica
-26,5% a ~28,5° (M&todos Gerais n? 46).

ENSATIOS DE PUREZA

Ferda por Dessecagao
o maximo 1,0 por cento do peso, quando dessecado durante 2 horas
& 105° (M8todos Gerais n? 34).

Residuo pela Incineracgao
N¢ maximo 0,2 por cento do peso (Métodos Gerais n? 45).

Cutros Alcaldides
Dissolva 250 mg em 1 ml de &cido cloridrico 0,1 N e dilua com
dgua a 15 ml. A 5 ml da solugao junte algumas gotas de cloreto de
platina SR; nao deve formar-se precipitado de imediato.

I cutra porgao de 5 ml junte 2 ml de amdnia SR; a mistura podera
desenvolver leve opalescéncia, mas n3c deverd haver turvagao nem

precipitagao imediata.

DOSEAMENTO

Dissolva cerca de 700 mg de bromidrato de hiosciamina, exatamente
resados, em mistura de 50 ml de Acido acético glacial e 10 ml de
acetato de merclirio SR. Adicione 1 gota de violeta cristal SI, e
titule com acido perclorico 0,1 N até aparecimento de cor azul-
esverdeada. Faga ensalo branco para a corre¢ao necessiria. Cada
rl de acido perclérico 0,1 N equivale a 37,03 mg de C17H23N03HBr.




HOMATROPINI HYDROBROMIDUM T

BROMIDRATO DE HOMATROPINA

CHg4

.HBr

C. 1. .NO..HBr P.M. = 356,26

16721773
Bromidrato do éster (+)mandélico do 3a-tropanol

DESCRICAC
Cristais brancos, ou pd cristalino branco; inodoro; sabor amargo.

Altera-se em presenca de luz.

SCLUEILIDADE
1 g dissolve-se em 6 ml de Agua destilada fria e em 60 ml de al -
cucl, pouco solivel em clorofdrmio (1:420), e insoliivel em &ter.

CATEGORIA

Paracsimpatolitico (midriatico).

CCNSERVAGAO
En recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no méximo, 101,0 por cento
ce C,gH,yyNO5 HBr, calculado em relagao & substadncia dessecada.

IDENTIFICAGAO

2 - A 1 ml de uma solugao a 1 por cento adicione 1 ml de amdnia di
lvida SR. Extraia a mistura com clorofdormio. Evapore o extrato em
banho-maria até secura. Aquega o residuo com 1,5 ml de solugao a
2 per cento de cloreto de merciirio R em etanol R a 60 por cento .
Froduz-se coloracgao amarelada que passa a vermelho tijole ( dife-
rente de muitos outros alcaldoides, exceto atropina e hiosciamina).




b
Dig
B - DA as reagoes caracteristicas do 3nion brometo. (Métodos Geraig,
ne 43). -
C - A 5 ml de uma solugao de bromidrato de homatropina (1:20) adi
cione 2 a 3 gotas de solucdao de iodo SR; deve aparecer precipita-
dc rarrom,

D - A 2 gotas de solugdo de bromidrato de homatropina (1:20) adi-
cione 5 gotas de solugcao de hidroxido de sddio 3 N e 3 gotas de
agua destilada e aqueca até fervura. Em seguida adicione 2 ml de
sclugao de acido sulfirico 3 N, 5 gotas de solugdo de bicromato de
pctassio a 5 por cento p/v e aquega novamente. Percebe-se odor de
berzaldeldo.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao

o

212 - 214°, com decomposigdo (M&todos Gerais, n® 40 ).
ENSATIOS DE PUREZA

Reciduo pela Incineracgao

Nc¢ maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

Perda por Dessecagao
No maximo 1,5 por cento, dessecado até peso constante a 105° {(Me-
tcdos Gerais, ne 34 ).

IMPUREZAS ESPECIFICAS

Atropina, Hiosciamina e Escopolamina

2 0,01 g de bromidrato de homatropina colocado numa capsula de
rcrcelana adicione 5 gotas de acido nitrico R e evapore a mistura
até secura em banho-maria. Ao residuo junte algumas gotas de solu
¢ac alcodlica de hidrdoxido de potassio SR. Nao devera produzir-se
cclcragao roxa, mas sim vermelho-amarelada.

Qutros Alcaloides
Dissolva 0,01 g de bromidrato de homatropina em 2 ml de agua des-
tilada e junte 1 ml de tanino SR; ndo deverd haver precipitagao.

CCSEAMENTO

Dissolva cerca de 400 mg da amostra, exatamente pesados, em égua_
rara fazer 50,0 ml e misture. Transfira 10,0 ml desta solugao pa-
rae béquer, adicione 5 ml de hidroxido de sdodio SR e aquega a solu
cac até fervura. Adicione 10 ml de acido nitrico diluido 1:15 a
una segunda porcaoc de 10,0 ml da solugdo da amostra, junte agua




para fazer 50 ml e esfrie em banho de gelo. Adicione 1 gota de mi
trofenantrolina SI a cada uma das solugdes e mantendo as solugoes
frias, titule com nitrato de amdnio cérico 0,05 N até que a cor
rosea seja descorada. Cada ml da diferenga em volumes de nitrato
de amdnio cérico 0,05 N requer o equivalente a 8,907 mg de

ClGHZ NO3.HBr.
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CAFEINUM
CAFEINA .

Trimetilxantina. Guaranina., Trimetildioxipurina. Teina

CH,4
" |

|

CpHy N0, P.M, = 194,19
= 212,21 (hidrato)

o)
=
I

1,3,7-trimetilxantina ou o seu monoidrato.

DESCRICAO

PO branco ou cristais aciculares, brancos e brilhantes. Facilmen=-
te sublimavel sob a agao do calor. Inodoro e de sabor amargo. O
hidrato & eflorescente ao ar.

SCLUBILIDADE
Um grama & soliivel em 60 ml de agua; em 75 ml de etanol; em 6 ml
de cloroformio e 600 ml de &ter etlilico.

CATEGORIA
Estimulante central.

CCNSERVAGAO
En recipientes herméticos a cafelna anidra; em recipientes bem fe

chacdos a cafelna hidratada.

INFORMAGAO ADICIONAL

2 cafelna & rapidamente absorvida in vivo, apresentandoc alta con-
centragdo no plasma apds uma hora de sua administragdo. B metabo-
lisada e excretada sob a forma de derivados do acido lirico; as do
ses além do necessarioc podem causar nduseas, tremores, taguicar -
dia, arritmias cardiacas, diurese, etc. A DL, oral em ratos e
igual a 250 mg/k.
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ESPECT??@AQGES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Deve conter no minimo 98,5 e no maximo 101,0 por cento de C8H10N402,
calculada em relagdo & substa@ncia anidra.

TDENTIFICACAO

A - Cromatografia em camada fina - Placas de vidro 20 x 20 cm. Ad
sorvente: 30 g de sIlica~gel G em 60 ml de agua. Espessura da ca-
mada: 0,25 mm, secada a 1100, durante uma hora. Solvente: NH40H +
CH,OH {5:100) ., Tempo de corrida: 30 minutos. Revelador: iodo pla-
tiﬁado acidificado ou iodo tetracloreto de carbono. Amostra: 1,0

1l a 1 por cento em acido acético 2 N. R, = 0,63,

E - Espectro de absorcdo infravermelho - Os principais picos sao
(usando disco de KBr): a 1658 ou 1695; B 745.

C - Espectro de absorg¢dao ultravioleta - Em etanol a 1 por cento ,

maximo em 273 nm.

D - Reacgdo Colorida - Dissolva cerca de 5 mg em 1 ml de acido clo
ridrico em vidro de reldgio ou cdpsula de porcelana. Junte 50 mg
de clorato de potassio e evapore em banho de vapor até secar. In-
verta o vidro de reldgio sobre outro contendo uma pequena quanti-
dade de amdnia SR. O residuo adquire uma coloragdo plrpura que de
saparece sob a agdo de solugao de alcali fixo.

E - Reagbes de Precipita¢do - A 5 ml de sua solugao aguosa satura
da a frio, junte 0,50 ml de acido tanico SR; forma-se precipitado
sclivel em excesso de reagente. A 5 ml de sua solugao saturada a
fric, junte 0,20 ml de iodo SR; nao se forma precipitado. Entao
adicione 0,50 ml de Acido cloridrico SR; forma-se precipitado cas
tanho, soliivel em leve excesso de hidrdxido de sddio SR.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Entre 235 a 237,50, ap0s dessecagao a 80° durante 4 horas.

FMNESAIOS DE PUREZA

ietals Pesados

Misture 2 g com 5 ml de acido cloridrico 0,1 N e 45 ml de agua e
aqueca até dissolugdo. Apds o resfriamento use 25 ml desta solugao
para o ensaio de metais pesados; nao deve ultrapassar 20 partes
por milhd3o (Métodos Gerais n? 18).




Arsenio

Limite de 3 partes por milh3o (Métodos Gerais, n® 13).

Chunmbo

Limite de 10 partes por milhao {(Métodos Gerais, n¢® 18).

Substancias Facilmente Carbonizaveis
Dissclva 0,50 g em 5 ml de acido sulflirico SR; a coloracao da mis

tura deve ser no maximo igual a solugdo comparadora D (Métodos Ge
raig, n? 51 ).

Alcaldides Estranhos
2 5 ml de solugao (1:50), adicione gotas de iodomercurato de po -

tassio SR; ndo deve precipitar.

Residuo pela Incineragao
Nzo deve ultrapassar 0,1 g por cento (M&todos Gerais n9 45).

fgua

Determine por dessecag¢ao a 80° atd peso constante, ou pelo método
de XKarl Fischer., A cafeina anidra nao deve conter mais de 0,5 g
por cento, e a hidratada, nao menos de 6,5 g e nem mais de 9,5 g
rer cento de agua (Métodos Gerais 02).

DOSEAMENTO

Dissolva 400 mg da amostra, exatamente pesada, com agquecimento em
40 ml de anidrido acético. Esfrie e junte 80 ml de benzeno. Titu-
le com solugao 0,1 N e acido percldrico, determinando o ponto fi-
nal potenciometricamente. Cada ml de acido perclorico 0,1 N equi-
vale a 19,47 mg de cafeina anidra.
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CAMPHORA R
CANFORA ‘

’/’//,//\\\\\\\‘40

CHs‘— C—CH;

~1

ClﬁhlBO P.M.

152,24
Z-zornanona

DESCRICEOD
Cristais brancos ou incolores, massas cristalinas ou granulos. O-

cer caracteristico penetrante, sabor aromitico pungente. Volatiza-
~5¢ lentamente a temperaturas comuns.

SCLUEILIDADE

Fracarente sollivel em 3gua; muito solfivel em 3lcool, em clorofdr -
rio ¢ em éter; facilmente sollivel em dissulfeto de carbono,em hexa
ne e em 6leos fixos e voliteis.

CATEGORIA
Antipruriginoso tdpico; anti-infeccioso, requisito farmacéutico pa
ra colddio flexivel, paregdrico, etc..

CONECRVAGAO
In recipientes herméticos, evitando calor excessivo. O rdtulo deve
indicar a procedéncia natural ou sintética.

ESPECIFICACOES
IDLNTIFICAGAO

A -+ © espectro de absorgao ultravioleta, em etanol, apresenta mixi
rc em 289 nm.

B - C espectro de absorgao infravermelho, em tetracloreto de carbo

no, apresenta maximos em 1740, 1460, 1415, 1385, 1370, 1190, 1175

e 1650 em 1,
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C - Cromatografia em camada fina - SIlica-Gel: Camada saturada.Sol
vente: benzeno, acetato de etila, e &cido ac&tico gladdal(90:5:5),
Re=33. Com solvente cloroférmio Rg=27. Revelador: 2,4-dinitrofenil
idrazina.

D - Canfora natural e canfora sintética. A cidnfora pulverizada (que
se chtém tratando-se a mesma com pequena quantidade de alcool) jun
te ura gota de solugao de vanilina 1:100 e uma gota de &cido sulfi
rico; aparecera uma cor amarela gue passa gradativamente a roxo,
vicleta e azul. Esta prova € positiva somente para a canfora natu-

ral.

E -~ Esquentando-se o pé de canfora e recobrindo-se o recipientecom
vidrc de reldgio, obtem-se um sublimado composto por cristais peni
formes isotrdpicos reunidos em conjuntos radiais.

ENEATGS DE PUREZA

Ealegeéneos

Misture 100 mg de canfora finamente dividida com 20 mg de perdxido
Ce s5Cdio em tubo de vidro seco de 25 mm de didmetro interno e 20
¢ de comprimento. Suspender o tubo em um angulo de 45° por meiode
uma garra colocada na extremidade superior do tubo.e aquega lenta-
rente até a incineragao completa (comece o aguecimento perto da
boca do tubo, mas nao aquega a garra, e gradualmente leve o calor
para a parte inferior do tubo). Dissolva o residuo em 25 ml de &-
gua morna, acidifique com acido nitrico e filtre a solugdo para um
tubo de comparagao. Lave o tubo e o filtro com 10 ml de agua quen-
te (2 vezes) e filtre, adicionando as &guas de lavagem 4 solugao
filtrada. Ao filtrado adicione 0,5 ml de nitrato de prata 0,1 N;
dilua com agua para 50 ml e misture; a turbidez n3o deve exceder a

guela produzida em ensaio branco, com as mesmas guantidades - - dos
mesnos reagentes e 0,05 ml de dcido cloridrico 0,02 N(0,035 por
cento).

Residuos nao Volateis _

Acteca em banho-maria 2,0 g em cipsula tarada at@ completa sublima
gao. Seque o residuo a 120° durante 3 horas, esfrie e pese; o peso
¢o residuo nao deve exceder a 1 mg (0,05 por cento).

Lgua

Ura solugao (1:10) em hexano & limpida.

Rotagao Especifica

rrtre +41° e +43° para a cinfora natural, determinada em . Solugdo




alcodlica contendo 1 g em 10 ml. A cinfora sinté@tica & a forma

reaceémica, opticamente inativa. Co

Faixa de Fusao
entre 174° e 1790, determinada em tubo de vidro capilar com didme-

tro interno de 2 a 2,5 mm.




CARBACHOLUM
CARBACOL
H, ,° B = CH,
”N-C\\ | l + /// -
H 0- C -C - N — CH, cl
i | \\\
H H CH,
C H,cCIN,O, P.M. = 182,65

Clcreto de carbamilcolina

DESCRICAO
Cristais brancos ou branco-amarelados, ou pd cristalino, branco ;
incdoro ou de odor fraco, lembrando o das aminas alifaticas; hi-

groscOpico. Suas solugdes sdo neutras ao papel de tornassol,

SCLUBILIDADE

Scliivel em cerca de 1 parte de 3gua e em 50 partes de alcool abso
luto; dissolve-se facilmente em &lcool fervente, do qual se sepa-
ra, pelo resfriamento, em prismas muito refrigerantes; praticamen
te insolUvel em acetona, em clorofdrmioc e em éter.

CATECORIA

Colinérgico.

CONSERVAGAO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento
de CH, CIN,0,, calculado em relagdoc & substancia seca.

IDENTIFICAGAO
A -~ Dissolva 0,05 g em 5 ml de agua e adicione 0,5 ml de iodetode

merciirio e potassio SR; deve formar-se precipitado de cor branco-
eararelada.




E - Ferva cerca de 0,2 g com 3 ml de hidrdxido de sbédio SR; deve
desprender-se primeiramente amdnia e, logo que o liquido ~ fique

mais concentrado e pela continuagao do aquecimento, passa a des -
prender-se trimetilamina, reconhecivel pelo cheiro.

C - Dissolva 0,02 g em 1 ml de agua e adicione 2 ml de cloreto de
curc SR; deve separar-se imediatamente o cloro-aurato de carbacol,
€m pequenos cristails amarelos. Recolha-o e recristalize em 5 mlde
agua quente; pelo resfriamento, o cloro-aurato de carbamilcolina

deve separar-se em cristais prismadticos, achatados, finos e bri-

lhantes que, depois de dessecados, devem ter ponto de fusdo entre
c o
1827 e 185™.

L -~ Da as reagoOes caracteristicas do dnion cloreto. (M3todos Gerais
ne 43).

E - A uma solugao de cerca de 5 ml em 5 ml de agua adicione 5 ml
de solugd3o de reineckato de amdnioc 1:30 e agite vigorosamente por

1 minuto; forma-se precipitado vermelho que & solilvel em acetona. -

ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao

Entre 200° e 204°, com alguma decomposicao (Métodos Gerais, - n?

40 ).
ENSAIOS DE PUREZA

Perca por Dessecagao
Dessecado a 1050, até peso constante, perde, no maximo, 2 por cen
tc de seu peso (Metodos Gerais, n® 34 ).

Residuo pela Incineragio

Nc maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, n® 45 ).

DOSEAMENTO

Dissolva cerca de 400 mg de carbacol, exatamente pesados, em mis-
tura de 10 ml de &cido e 10 ml de acetato merclrico SR. Adicione
2 gotas de cristal violeta SI e titule com acido percldrico 0,1

=

Efetue ensaio branco e faga a corregao necessaria. Cada ml de

adcido percldrico 0,1 N equivale a 18,27 mg de CgHy5CIN,0,.




CARBAMAZEPINUM
CARBAMAZEPINA

N

CONH
2

SE—dibenz(}b,filazepina-S—carboxamida.

DESCRICAO
P> branco ou esbranquigado.

SCLUBILIDADE

Praticamente insoliivel em &gua; soliivel em dlcool e em acetona.

CARTEGORIA .
Inalgésico (especifico em neuralgia do trigémeo).

CONSERVAGAO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAC GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por centode
C,cEy,N,0, calculado em relagao & substancia dessecada.

IDENTIFICAGAQ

O espectro de absorcdo no infravermelho de uma solugdo 1:100 de
0,5 mm de espessura em cloreto de metileno apresenta maximos so-
rente nos mesmos comprimentos de onda gue uma preparagao similar
de carbamazepina padrao.
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LNSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS -
Cifragao de Raio X

C padrao de difracao de raio X obedece ao de carbamazepina pa-
drac, similarmente determinado.

ENEAIOS DE PUREZA

Acidez

2 uma aliquota de 10 ml da solugao preparada no ensalo para alca-
linidade, adicione 1 gota de fenolftaleina SR, e titule com hird-
xido de sddio 0,01 N contido numa microbureta de 10 ml. Realize
ensaio em branco e faga a corregao necessiria. No maximo 1,0 ml
de hidrdxido de sbddio 0,01 N & necessirio para cada 1,0 g de car-
bamazepina.

Alcalinidade

rdicione 2,0 g, exatamente pesados, em 40 ml de &gua, misture por
15 minutos, e filtre usando papel de filtro. A uma aliquota de 10
ml adicione 1 gota de vermelho de metila SR e titule com acido
cloridrico 0,01 N contido numa microbureta de 10 ml. Realize en-
saic em branco e faga a corregao necessidria. No maximo 1,0 ml de
&cido cloridrico 0,01 N & necessario para cada 1,0 g de carbamaze
pina.

Percda por Dessecagao
Seque a 105° por 2 horas: perde, no maximo, 0,05 por cento de seu
peso (Métodos Gerais, n9 34 ),

Residuo pela Incineragdo
Ne méximo 0,1 por cento, usando amostra de 2,0 g (Métodos Gerais,
n¢ 45 ), :

Clcreto

Ferva 1 g com 20 ml de agua, por 10 minutos, resfrie, reajuste o
vclume e filtre: uma porgao de 10 ml do filtrado apresenta nao
mais cloreto do que o correspondente a 0,1 ml de acido cloridrico
0,0z N (0,014 por cento).

letais Pesados
C limite permitido & de 0,001 por cento (Métodos Gerais, n? 18 -
Métcdo II).
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DCSLEAMENTO

Zlcool-metanol Desidratado

Misture 95 volumes de alcool desidratado com 5 volumes de meta-
ncl,

Prccedimento

Ccloque cerca de 50 mg de carbamazepina, exatamente pesados, num
balao volumétrico de 250 ml, adicione alcool-metanol desidratado
até completar o volume e misture. Pipete 5 ml desta solugao num
balao volumétrico de 100 ml, adicione &lcool-metanol desidratado
até completar o volume e misture. Dissolva uma quantidade, exata-
mente pesada, de carbamazepina padrdo em alcool-metanol desidrata
do e dilua quantitativa e paulatinamente com o mesmo solvente, pa
ra chter solugao padrac tendo concentragdao conhecida de cerca de
1C 1g por ml. Determine simultaneamente as absorvancias de ambas

as solugOes em células de 1 cm, no comprimento de onda de absor-

&
-
=

vancia maxima em torno de 285 nm, com um espectrofotdometro adequa
dc, usando o alcool-metanol desidratado como branco. Calcule a
quantidade, em mg, de 015H12N20 na carbamazepina utilizada, pe-

la formula: 52(&2/52).

C = concentragdo, em pg por ml, de carbamazepina padrdo na solu-
cac padrao.

B, = absorvancia da solugdo de carbamazepina.

2 _ = absorvancia da solugao padrao.
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CARBENICILLINUM NATRICUM BN
CARBENICILINA sODICA
CH. CO.NHj S
COzNa 0O;Na
Cy17My 6N Na,0S P.M. = 422,36

Acide 6-(a-carboxifenilacetamido)penicildnico dissdodico

DESCRICAO

PS5 branco ou esbranquigado; inodoro; sabor amargo; higroscopico.

SOLURILIDADE
Sclivel em 1,2 partes de Agua e em 25 partes de alcool; insolivel

em cloroformio e em éter.

CATLCORIA

Antikracteriano.

CONSTRVACAO

. . - - - o~ o
Em recipientes herméticos, a temperatura gue nao exceda 257,

INFORMAGAO ADICIONAL
0 rotulo do recipiente deve expressar: 1) a data de validade; 2)

as condigoes em que devera ser conservado.
ESPECIFICACOES

SPLCIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 89,0 por cento de C17H16N2Na2055, calculado em
relacao a substdncia seca.

IDENTIFICACAO
A -~ O espectro de absorcao infravermelho apresenta maximos nos
resmos comprimentos de onda que uma preparacdo similar de carbeni-

cilina sddica padrao.




Diqo

R - DA as reagoes caracteristicas das penicilinas (Métodos &@rais,
ng 42),

C - Aquega 0,5 g num pequeno recipiente fechado em banho-maria por
3 rinutos, retire a tampa e, imediatamente, substitua per uma ro-
lJha com alga de platina contendo uma gota de uma solugac recente-
mente preparada misturando 1 ml de solugao de fenolftaleina e 10

ml de agua; o reagente perde a cor dentro de 2 minutos.
D - D& as reagoes caracteristicas de sbdio (Métodos Gerais, n? 43).

ENSAIQS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS
Rotagao Optica Especifica
NMura solugao 1 por cento p/v, +175 a +185 (Métodos Gerais, n® 46 ).

ENSATOS DE PUREZA

Acidez ou Alcalinidade

Uma solugao 10 por cento p/v tem pH entre 6,0 a 8,0 (M&todos Ge-
rais, ne Q01).

Paladio

No méximo 25 partes por milh3o, quando determinado pelo método se-
guinte. Umedega 1,0 g num cadinho de silica com 2 ml de acido sul-
fltrico. A principio aqueca brandamente, depois fortemente, até
que todo o carvao seja removido e restar cinza branca. Deixe eg-
friar, adicicne 5 ml de mistura de 3 volumes de acido nitrico e 4
volumes de acido cloridrico e evapore até secura em banho-maria. A
dicicne agua g.s.p. 25 ml. Determine o palddio pelo Método II para
fotometria de chama (absorcao atdmica - Métodos Gerais, n@ 21),
medindo a 248 nm e usando solugao de paladio F4 adequadamente di-

luida com agua como solugdao padrao.

Carbenicilina Sd6dica Total, Benzilpenicilina Sddica, Substincias
Ibscrventes de Iodo e &gua

Mo minimo 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento, determina-
das somando a percentagem de carbenicilina sodica (corrigida para
henzilpenicilina s8dica), benzilpenicilina sddica, substf@ncias ab-
sorventes de iodo (todas calculadas com referéncia a substancia

nao dessecada) e Agua concentradas pelos métodos descritos abaixo.

Benzilpenicilina Sédica
Ne maximo 5,0 por cento, calculada com referéncia 3 substincia se-
ca, guando determinada pela eletroforese agar-gel (Métodos Gerais,

n¢ 12), usando as quatro solug¢lOes seguintes: 1) solugao conten-
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do &,0 ng de benzilpenicilina sbddica por ml em tampdo de . fosfato
vl” 6,5; 2) mistura de um volume da solugao 1 e 3 volumes de £aﬁ5%o
de fosfato pH 6,5; 3) solugao em tampao de fosfato pE 6,5 contendo
em cada ml quantidade da subst@ncia em exame que se espera conter
& uc¢ de benzilpenicilina sddica (determine o teor aproximado de
benzilpenicilina sddica para um ensaio preliminar); 4) mistura de

um volume da solugaoc 3 e 3 volumes de tampdo de fosfato pH 6,5.

Substédncias Absorventes de Iodo

No maximo 8,0 por cento, calculado com referéncia & substancia se-
ca, guando determinado pelo método seguinte. Dissolva 2,40 g em
agua isenta de dioxido de carbono ¢.s.p.20 ml. A 10 ml da solugao
adicione 0,5 ml de acido cloridrico e 20 ml de iodo 0,2 N e titule,
imediatamente, com tiossulfato de sddio 0,2 N usando goma de amido
comc indicador, adicionada no final da titulagao. Repita a opera -
¢ao sem a substdncia em exame; a diferenga entre as titulagdes re-
presenta a quantidade de iodo necessaria (a ml).

A outro 1 ml da solugao adicione 9 ml de agua isenta de dioxido
de carbono e 5,0 ml de hidroxido de sd6dio N, arrolhe o frasco e
deixe repousar por uma hora. Adicione 5,5 ml de acido cloridrico N
e 30 ml de iodo 0,2 N, feche o frasco com rolha umedecida e deixe
repousar no escuro por 30 minutos. Titule com tiossulfato de 80~
dic 0,2 N, usando goma de amido como indicador, adicionada no fi-
nal da titulagao. Repita a operagac sem a substdncia em exame; a
diferenca entre as titulagdes representa a guantidade de iodo equi
velente aos dcidos penicildicos liberado pela hidrdlise (b ml).Cal
cule a percentagem das substdncias absorventes de iodo pela ex-
pressao 1,0426ax/(10b-a), em que x & a percentagem de penicilinas
tctais determinada no Doseamento.

Pircgéneos
Deve responder aos Ensaio de Pirogéneos (Métodos Gerais, ne 33 ),
usando, no minimo, 6 mg por kg de peso do coelho dissolvidos em,no

maximo, 5 ml de Agua para injetdveis.

Esterilidade

Ceve responder aos Ensaios de Esterilidade (Métodos Gerais, n® 22).

Eaua

2,5 a 5,5 por cento p/p (Métodos Gerais, ne 02).

Doseamento
Dissclva 0,5 g em 25 ml de Agua isenta de didxido de carbono, pre

viamente neutralizada 3 solugao de fenolftaleina com hidroxido de




sédio 0,01 N, e neutralize a solugdo pela
sodic 0,01 N. Adicione 50 ml de hidrdxido
em baenho-maria por 20 minutos, evitando a
carbono. Deixe esfriar e titule o excesso
acido cloridrico 0,1 N, usando solugdo de
cador. Repita a operacao sem a substancia
tre as titulagoes representa a quantidade

cessaria. Cada ml de hidrdxido de sddio 0,

>

adicao de hidréxido e
de sddio 0,1 N e aqueka
absorcao do didoxido de
de hidrdxido de sddio cam
fenolftaleina como indi=-
em exame; a diferenca en
de hidroxido de sddio ne
1 N equivale a 42,24 mg

de penicilinas totais. Calcule a percentagem de penicilinas totais

e deduza a percentagem de benzilpenicilina sddica, determinada pe-

lo ersaio descrito acima, multiplicado por 1,185, A diferenga &€ o

teor de carbenicilina sododica, C,.H, _N.Na,0,.S.

17716 2772

6




CALCII CARBONAS
CARBONATO DE CALCIO

CaCl,

!
=
n

100,09
Carbonato de calcio precipitado; creta.

DESCRIGAO

PO fino, microcristalino, branco, inodoro e insipido.

ECLUBILIDADE

Praticamente insollvel em Agua e em dlcool; levemente soliivel em
dgua, quando em presenga de sais amoniacais ou de didxido de carbo
Io.

CERTECORIA
Ekscrvente. Como antiacido, 1 a 2 g 3 vezes ao dia.

CCNSERVACAO
Em recipientes fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL

Deszecado a 105° até peso constante, deve conter no minimo 98,0 por

cento de carbonato de calcio.

IDENTIFICAGAO
Sclfivel nos acidos cloridrico, nitrico e acético, especialmente
guanée diluidos, com viva efervescéncia {(Acido carbdnico), forman-

dc sclugoes limpidas e incolores. A solugdo acética, pela agdo de

oxalato de amOnio, da precipitado branco cristalino de oxalato cdl
cico, soliivel nos acidos cloridrico e nitrico.

FENEATOS DE PUREZA

Ersério ,

Digperse 2,5 g em 10,0 ml de agua destilada e junte cautelosamente
5,0 w1l de Acido cloridrico bromado SR (As); remova o excesso de
bremc com algumas gotas de cloreto de estanho II SR (As); complete
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¢ vclume de 20,0 ml com quantidade suficiente de Agua destilada e
Frcssiga como descrito no ensaio-limite de arsénio (Metodos garais,

i

¢ 13 ); no maximo, 4 partes por milh3o.

Baric, Estrdncio

Dissclva cautelosamente 2,5 g em 25,0 ml de acido cloridrico 3 N
£R; reserve 20,0 ml desta solugao para os ensaios de ferro, fosfa
tc de calcio e sais de aluminio, metais pesados e sulfato. Aos
5,0 ml restantes junte 5,0 ml de sulfato de calcic SR: nao deve
haver turvagao, nem precipitacao.

Ferxc
Sukmeta 5,0 ml da solugao acima obtida ao ensaio-limite de ferro
(Métodos Gerais, n? 16 ); no maximo 200 partes por milh3o.

Fosfato de Calcio, Sais de Aluminio

A 2,5 ml da solugao obtida no ensaio de birio junte 20,0 ml de
dgua e 2,5 ml de amdnia R; ndo deve haver turvagdo, nem precipita-
Cao.

Macnésio

Icite 1,0 g com 10 ml de cloreto de amdnio SR e 1,0 ml de amOnia R,
durante 2 minutos. Deixe decantar, filtre e juhte ao filtrado 0,5
ml de fosfato de sddio N SR; depois de 24 horas em repouso em lu -
gar fresco, nao deve haver formagdo de precipitado.

Metais Pesados

Sukmeta 5,0 ml da solugao obtida na prova do bario ac ensaio-limi-
te de metais pesados (Métodos Gerais, n? 18 ); no maximo 20 partes
per wrilhao.

Sais de Amdnio
Acueca 1,0 g com 5,0 ml de hidroxido de sddio 10 N SR; ndo deve
desprender amonia reconhecivel pelo cheiro e demais caracteristicas.

Clereto

£ 1,6 g junte 10,0 ml de agua e, cuidadosamente, 10,0 ml de acido
nitrico 2 N SR, agite até dissolugdo e prossiga como descrito no
ensaio~limite de cloreto (Métodos Gerais, n® 15 ); no maximo 350
partes por milhao.

2lcalinidade

Ferva 5,0 g com 5,0 ml de dgua durante 5 minutos e filt:e rapidamen
te: o filtrado, depois de resfriado, deve consumir, no maximo, 2,5

ml de acido clorfdrico 0,1 N SV para sua neutralizagao, empregando

se alaranjado de metila SI como indicador.
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Perda por Dessecagao §)

Dessecado a 1050, até peso constante, deve perder no maﬁfﬁo 2 por
centc de seu peso (Métodos Gerais, n9 34 ).

Substincias Insoliiveis em Acido Cloridrico

Misture 5,0 g com 10 ml de agua e junte, gota a gota e agitando,
&cido cloridrico R até cessar a efervescéncia; adicione guantidade
suficiente de agua para completar 200,0 ml e filtre. Lave o residuo
retido no filtro com suficiente quantidade de agua até que as aguas
de lavagem ndo déem mais reagdo de cloreto. Incinere o filtro, dei
¥e resfriar e pese: no maximo, o residuo deverd pesar 0,01 g (0,2
por cento).

Sulfato

2 5 rl da solugao obtida para o ensaio de bario junte 0,5 ml de clo
retc de bario SR e prossiga como descrito no ensaio-limite de sul-
fato (Métodos Gerais, n? 14 ); no maximo 100 partes por milh3o.

EGSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 2,0 g, previamente dessecados a 105° duran
te 4 horas, junte 10,0 ml de &gua e 50,0 ml de Acido cloridrico N
SV. Dosele o excesso de acido cloridrico com hidrdxido de sddio N
oV, usando 0,2 ml de alaranjado de metila SI como indicador. Cada
ml de acido cloridrico N SV consumido corresponde a 0,05005 g de
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LITHII CARBONAS , "

CARBONATO DE LITIO

73,89

Carbonato dilitio

DESCRIGCAO

PC branco leve, inodoro, de sabor alcalino.

SCLUBILIDADE
1 g dissolve-se em 78 ml de agua, em cerca de 140 ml de &gua fer-
vente; muito pouco soliivel no alcool; insolivel no Alcool absolu-

tc. Dissolve-se com efervescencia em acidos minerais diluldos.

CATEGORIA

Intidepressivo.

CCNSERVAGEO
Em frascos bem fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
Corntém, no minimo, 99,0 por cento de Li,CO3, calculado na substan

ciea =eca,

IDENTIFICAGCEOQ

Tratado com &cidos minerais diluldos produz viva efervescéncia
(carbonato) e na solugdo obtida serdo positivas as reagdes carac-
teristicas do 1litio.




Cloreto _ _;'

Pese, exatamente, cerca de 0,5 g, trate com 20 ml de acido nitri-
cc Z N (SR), junte 20 ml de agua e 1 ml de nitrato de prata 0,25
N (SR); complete o volume de 50 ml com agua; se produzir-se opa-
lescéncia, nao deverd ser ela mais intensa da que for produzida
per 0,5 mg de Cl Ion em igual volume de liguido, empregando-se os
mesmos reagentes; no maximo 100 partes por milhao (Métodos Gerais,

ns 15 ) -

Fosfato

A 5 ml da solugdo junte 1 ml de dcido nitrico R e 2 ml de molibda
tc de ambnio+nitrato de ambnio SR; aquega em banho-maria durante
10 minutos; nao deve haver formagdo de precipitado amarelo.

Sulfato

Tome 5 ml de &gua e 1 ml de cloreto de bario N (SR); complete o
volume de 50 ml com agua e agquega em banho-maria durante 10 minu-
tce; se produzir-se opalescéncia, nao devera ser ela mais intensa
de cue for produzida por 0,05 mg de SO4 ion em igual volume de 11
guido, empregando-se os mesmos reagentes; no maximo, 100 partes
por milhao (Métodos Gerais, n9 14 ).

Ferda por Dessecagao
Dessecado a 200°, atd peso constante, deve perder, no maximo, 1
poer cento de seu peso (Métodos Gerais, n? 34 ).

Alcalinidade

Sua solugao aquosa & fortemente alcalina ao papel de tornassol,

COSEAMENTO
Pese, com exatidao, cerca de 500 mg, dissolva em 20 ml de acido
gulflrico N (8V), exatamente medidos, e titule com hidroxido de
sGdio N (SV) empregando 0,2 ml de alaranjado de metila SI como in
Cicador. Cada ml de acido sulflirico N (SV) equivale a 0,036945 g
ce 112CO3.
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ENSATOS DE PUREZA

Arsénio

Dissclva 2 g em 10 ml de Acido cloridrico bromado As, junte 20 ml
de agua e remova o excesso de bromo com gotas de cloreto de esta-
nhc (ITI) As; prossiga como descrito no ensaio-limite de arsénio:
re maximo 5 partes por milhd3o (M&todos Gerais, n? 13 ). A 5 g jun
te 20 ml de agua e, cautelosamente, adicione 35 ml de acido clori
dricc 3 N (SR). Quando cessar a efervescéncia, complete o volume
de 50 ml com agua e proceda com esta solugao aos seguintes ensaios:

Déric
Teme 5 ml e junte 5 ml de sulfato de cidlcio (SR): nao deve haver

turvagao, nem precipitacao.

Calcio

Neutralize 5 ml da solugac com amdnia R; junte 1 ml de acido acé-
tico R, 5 ml de agua e 1 ml de oxalato de amdnio 0,5 N (SR); aque
Ga em banho-maria durante 15 minutos; nado deve haver turvagao,nem
precipitagao .

2lurninio e Ferro

Lissolva 500 mg em 10 ml de agua pela adigdc de acido cloridrico,
gota a gota, sob agitagao. Ferva a solugdo, resfrie e a 5 ml da
mesma junte amdnia SR até reacdo alcalina; ndo deve haver turva-

¢ac nem precipitagao. .

Magrésio

5 ml junte 5 ml de cloreto de amdnio SR, alcalinize com amdnia

ra

R e adicione 5 ml de cloreto de amonio SR, alcalinize com amdnia
R e adicione 5 ml de fosfato de sodio N (SR); depois de 24 horas
de repouso em lugar fresco, nao deve haver formagdo de precipita-

ac .

Metais Pesados

Tore 5 ml, neutralize com amonia R, adicione 2 ml de Acido acéti-
co P e prossiga como descrito no ensaio-limite de metais pesados;
nc maximo, 20 partes por milhaoc (Métodos Gerais, ne 18 ).

Potassio, 8Sodio
Evapore 10 ml em banho-maria, até a secura; o residuo deve dissol
ver~se totalmente na mistura etéreo-alcodlica SR.
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MAGNESIT CARBONAS PG
CARBONATO DE MAGNESTO

MgCO

DFSCRIGCAO

Apresenta-se sob duas variedades: leve e pesado.

Carbcnato de magnésio leve - Massas brancas, leves, fridveis, ou
pd branco, finissimo, leve, insipi-
do e inodoro.

Cark:cnato de magnésio pesado - P& granuloso, branco, insipido e
' inodoro,

Zrbes, quando agitados com dgua, tornam-na levemente alcalina ao
rapel de tornassol I,

SCLURILIDADE

Fraticamente insoliivel em &gua e em &lcool; dissolve-se a frio ,

er cuantidade apreciavel, em aAgua saturada de didxido de carbono.

CRTFGORIA

ILntiiacido e laxativo.

CCNSERVACRO

Em recipientes fechados.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL

£ vme mistura de carbonato de magn&sio hidratado e hidrdxido de
rac¢nésio; deve conter, no minimo, o equivalente a 40,0 por cento
e, nc maximo, 43,5 por cento de MgO.

TCENTIFICAGAO

Tratado com acidos minerais diluidos produz viva efervescéncia

;Mg (OH) , P.M, = 142,63
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(carbonato) e na solugdo obtida serdo positivas as reacdes caracte
ricticas do cition magndsio. (M&todos Gerais n® 43).

ENEAIOS DE PUREZA

Lreenio

1 g junte 10 ml de &gua e 5 ml de Acido cloridrico bromado, eli-

nine ¢ excesso de bromo com algumas gotas de cloreto de estanho (IT)

‘
=R

(=), e prossiga como descrito como descrito no ensaio-limite de
arsénio (MEtodos Gerais, n? 13 ); no miximo, 5 partes por milhdo.

Cézlcio

cunte cerca de 1 g, exatamente pesado, a 22 ml de agua e 3 ml de
Scido sulflrico R, cautelosamente. Adicione 50 ml de Alcool e dei-
¥¢ & mistura em repouso, no minimo, 12 horas. Se houver separacgao
de cristais de sulfato de magnésio, aquega a mistura a cerca de 50°
rara dissolvé-los. Filtre através de Gooch revestido de amianto e
rreviemente lavado com &cido sulflirico 2 N SR, dqua e 3lcool calci
nede e tarado. Lave o Gooch virias vezes com a mistura de 2 volu-
mes de dlcool e 1 volume de &cido sulfdrico 2 N SR. Seque-o ao ver
nelko vivo, resfrie~o e pese~o rapidamente. O peso do sulfato de
célcic, assim obtido, multiplicado por 0,4119 di o peso de Ca0 na
torada. O carbonato de magnésio deve conter, no maximo, o equiva-
lente a 0,7 por cento de Ca0.

Fece 2 g e trate com 15 ml de acido cloridrico 3 N SR; quando ces-
sar a efervescéncia, complete o volume de 20 ml com dgua e proceda
com esta solugac aos ensaios seguintes:

Terrc
Tere 5 ml e prossiga como descrito no ensaio-limite de ferro (Méto
¢os Gerais, n® 16); no maximo 200 partes por milh3o.

Fetais Pesados

Towe 4 ml, neutralize com amdnia R, adicione 2 ml de Zcido acdtico
SR(FL) e prossiga como descrito no ensaio-limite de metais pesados
{(iétodos Gerais, n@ 18) ; no maximo 25 partes por milhio.

tulfato
Tome 1C ml e prossiga cpmo descrito no ensaio-limite de sulfato
(li€todos Gerais, N 14 ); no maximo 0,12 por cento.

Cloretc
lece, exatamente, cerca de 0,5 g, trate com 15 ml de &cido nitrico
2 I ER, junte 25 ml de &gua e 1 ml de nitrato de prata 0,25 N SR;




complete o0 volume de 50 ml com dgua. Se produzir-se opalescéqg;a,
nac devera ser ela mais intensa da que for produzida por 0,1 mgde
Cl Ion em igual volume de liguido, empregando-se oOs mesmos reagen
tes; no maximo, 200 partes por milh3o.

Substancias InsolGveis em Acido Cloridrico

Misture 5 g com 75 ml de agua e adicione, agitando, acido clori-
drico R, em pequenas porgOes até completa dissolugdo; ferva duran
te 5 minutos. Recolha o reslduo insoliivel num filtro e lave-o até
gue as aguas de lavagem ndo mais déem reagdo de cloreto;incinere,
deixe esfriar e pese: no maximo, o residuo deverd pesar 0,0025g
(0,05 por cento).

Sukstancias Solliveis em Agua

A 50 ml de agua recentemente fervida junte 1 g e leve & ebuligdo
durante 5 minutos; filtre, evapore o filtrado até a secura e des-
seque o residuo a 110°, durante 1 hora: no maximo deverd pesar
C,C1 g (1,0 por cento).

DOSEAMENTO

Pese, com exatidao, cerca de 1 g, junte 50 ml de Acido sulfiirico
K &v, 0,5 ml de alaranjado de metila SI e doseie o excesso de aci
do com hidrdxido de sddio N SV. Subtraia do volume de acidos N
SV consumido e correspondente ao Ca0 determinado em ENSAIOS DE PU
REZA. A diferenga serd o volume de dcido sulffirico N SV que equi-
vale ao carbonato de magnésio. Cada ml de acido sulflrico N sV
equivale a 0,02016 g de MgO e a 0,02804 g de CaO.
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NATRII CARBONAS MONIHYDRAS
CARBONATO DISSODICO MONOIDRATADO

Na,CO,.H,0
Na"CO3‘H20 P.M. = 124,00 (monoidratado)
P.M. = 105,99 (anidro)

Carbonato dissddico monoidratado

DESCRICAO

Cristais incolores, ou pd branco. Inodoro e de sabor alcalino e
caustico., No ar Gmido e em lugar fresco, absorve agua; a 100° per
de-a totalmente, tornando-se anidro. Sua solugao aquosa & forte -
mente alcalina ao papel de tornassol.

SCLUEILIDADE
1 g dissolve-se em 3 ml de 3gua, em 1,8 ml de &gua fervente e em
¢ ml de glicerol. Insollvel em Alcool.

CATEGORIA
Adjuvante farmacotécnico (agente alcalinizante).

CONSERVAGAO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGCAQ GERAL
Contém, no minimo, 99,5 por cento e, no maximo, 100,5 por cento,

calculado em relagao & substancia anidra.

ICENTIFICAGAO
Da as reagbes caracteristicas do cition s3dio e do &nion carbona-
tc. (Métodos Gerais n9 43).

ENSATOS DE PUREZA
Dissclva 10 g em agua e complete o volume de 100 ml com o mesmo 11

e 4
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quido. Proceda com esta solugdo aos seguintes ensaios: - cbe

Argénio

Tcme 10 ml, junte cautelosamente acido clorldrico bromado As(SR)e
prossiga como descrito no ensaio limite de arsénio (Métodos Ge-
rais, n? 13 ); no maximo, 10 partes por milhdo.

Calcio e Magnésio

Tome 20 ml e trate com adcido cloridrico R até reacdo acida ao tor
nassol, junte 5 ml de oxalato de amdnio 0,5 N (SR), 2 ml de fosfa
tc de sodio N(SR) e 10 ml de amdnia R. Deixe em repouso, em lugar
fresco, durante 24 horas. Se formar-se precipitado, filtre, lave
cer solugdo de ambnia a 2 por cento; desseque e calcine até peso
constante; no maximo, o residuo devera pesar 0,4 mg (0,02 por cen
to) . ’

Ferro

Tome 20 ml, trate com &cido acético R até reagdo acida ao tornas-
scl e prossiga como descrito no ensaio-limite de ferro (Métodos
Gerais, n? 16 ), Se produzir-se coloragao rosa ou vermelha, nao
ceve ser ela mais intensa da que for dada por 0,02 mg de Ion fér-
rice em igual volume de liquido, empregando-se os mesmos reagen -
tes; no maximo, 10 partes por milh3o.

Metais Pesados _
Tore 5 ml da solugao, trate com dcido acético R atd reacdo Acida
ac tornassol e prossiga como descrito no ensaio-limite de metais
pesados (Métodos Gerais, n? 18 ); no maximo, 20 partes por mi-
lhac.

Cianeto _

Tome 15 ml, junte 0,5 ml de sulfato de ferro(II) 0,5N (SR} e 0,5
ml de cloreto de ferro(III) N (SR); junte acido cloridrico 3 N (SR}
até reagd@o fortemente Acida; o liquido n3o deverd colorir-se de

azul.

Cloreto

Tome 10 ml e trate com acido nitrico N (SR) até reacdo &cida ao
tocrrnassol; junte 1 ml de nitrato de prata 0,25 N (SR) e complete
¢ vclume de 50 ml com agua; se produzir-se opdlescéncia, nao deve
réd ser ela mais intensa da que for dada por 0,1 mg de Ion cloreto
em igual volume de liquido, empregando-se os mesmos reagentes; no
maximo, 100 partes por milhdo (Métodos Gerais, n® 15 ).
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Tome os 20 ml restantes, trate com acido cloridrico 3 N (SR) até

VARRINT
Sulfato -

reagao acida ao tornassol; junte 1 ml de cloreto de bario N (SR)e
complete o volume de 50 ml com agua; aquec¢a em banho-maria duran-
te 10 minutos; se produzir-se opalescéncia, n3o deveri ser ela
rais intensa da que for produzida por 0,8 mg de Ion sulfato em
igual volume de liguido, empregando-se os mesmos reagentes; no mé
x¥ino, 400 partes por milh3o (Métodos Gerais, ne 14 ).

DOSEAMENTO

FPese, com exatidao, cerca de 1,5 g, dissolva em 40 ml de agua e
titule com acido sulfiirico N (SV) empregando 0,2 ml de alaranjado
de metila SI como indicador. Cada ml de acido sulfiirico N (8V)equi

CO3 ou a 62,00 mg de Na200 LH,O.

vale a 52,99 mg de Na 3-H,

2




NATRII CARBOXYMETHYCELLULOSUM 9
CARBOXIMETILCELULOSE SODICA

Sal sodico do éster carboximetilico da celulose

DESCRIGEO

PC cu granulos brancos., O pd & higroscopico.

SOLUBILIDADE
Dispersa-se facilmente em agua formando suspensoes coloidais. In-

solivel em &lcool, em &ter e na maioria de outros solventes orga-

nicos,

CATECGORIA
Adjuvante farmacotécnico; catartico.

CONSERVAGERO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL

E o sal sddico do &ter policarboximetilico da celulose. Contém,no
minino, 6,5 por cento e, no maximo 9,5 por cento de sddio, calcu-
ledo em relagao & substdncia seca. A viscosidade aparente de uma
solugao contendo 2 g de carboximetilcelulose sddica em cada 100 g
¢, no minimo, 80 por cento e, no maximo, 120 por cento daquela de
clarada no rotulo de viscosidade tipo de 100 centipoises ou me-
ncs, e, no minimo, 75 por cento e, no maximo 140 por cento daque-
la ceclarada no rotuleo de viscosidade tipo maior que 100 centi -

poises.
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IDENTIFICAGEO ot
Adicione cerca de 1 g de carboximetilcelulose sédica'pulverizada
a 50 ml de 3gua quente, agitando para produzir uma dispersaoc uni-
forme. Continue a agitag¢do at@ que seja produzida uma suspensao co

leidal, resfrie 3 temperatura ambiente e use a suspensao para os
ensaios seguintes.

A - A 1l ml da suspensdo diluida com um volume igual de 3gua, em
pequeno tubo de ensaio, junte 5 gotas de reagente de Molisch SR,
Incline o tubo e introduza cuidadosamente pelas paredes do tubo
< ml de acido sulfiirico até que se forme uma camada inferior; de-
senvolve-se na interface cor plurpura avermelhada.

E - A 5 ml da suspensao adicione volume igual de cloreto de birio
5R; forma-se precipitado fino branco.

C -~ Uma porgac da suspensdo di as reacgBes de sddio (Métodos Ge-
rais, ne 43).

ENSATOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque a 105° por 3 horas; perde, no maximo, 10 por cento de
seu peso (Métodos Gerais, n% 34).

Metais Pesados

Coleque 2 g em cadinho de porcelana e junte 5 gotas de acido sul-
firico, deixando cada gota escorrer pelas paredes internas do ca-
dinho. Tampe o cadinho e aquega suavemente sobre placa quente ate
Gue se desprenda a matéria volatil. Transfira para forno de mufla
e incinere a 500° a 600° até que todo o carbono seja eliminado .
Resfrie, junte 2 ml de acido cloridrico e evapore lentamente em
barhc-maria até secura. Umedega o residuo com 1 gota de acido clo
ridrico, junte 10 ml de &gua quente e 0,5 ml de solucao de clori-
dratc de hidroxilamina 1:5 e macere por 2 minutos. Filtre, lave
com alguns ml de dgua e complete o volume para 25 ml; o limite &
¢,0C4 por cento (Métodos Gerais, n¢ 18).

Viscosidade

Fese exatamente, logo apds a dessecagdo, uma quantidade equivalen
te a 2 g da substancia previamente dessecada, adicione-a em guan-
tidades pequenas a cerca de %90 ml de Agua quente, contidos em fras
c¢ de boca larga tarado, agite rapidamente at@ que o pd fique
bem umedecido, resfrie i temperatura ambiente, junte Zgua sufici-
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ente para fazer a mistura pesar 100 g e deixe repousar, com agita

¢cac ocasional até que a matéria seja completamente dispersada .
Ajuste a temperatura para 25° + 0,2o e determine a viscosidade com
um viscosimetro tipo rotacional, certificando-se de que a viscosi
dade aparente atinja o equilibrio antes de efetuar a leitura fi-
nal (Métodos Gerais, n® 55).

DCSEAMENTO

Cologue em béquer cerca de 500 mg da amostra, exatamente pesados,
junte 80 ml de acido acético glacial, aqueca a mistura em banho -
maria fervente por 2 horas, resfrie 3 temperatura ambiente e titu
le com acido percldrico 0,1 N, determinando potenciometricamente

a viragem. Cada ml de acido percldrico 0,1 N equivale a 2,299 mg
de Na.




CEFALEXINUM
CEFALEXINA
'R I
COOH
T OQ N N CHS
--T-—-- CONH---;-I_J\S _H20
NH,
C16H17N304S.H20 P.M. = 365,40

Ecido +—(D~2-amino-2-fenilacetamido)—3—metil—8—oxo—5—tia—l—azabi-
cicle B,z,o}oct-z-carboxilico monoidratado

DESCRICAO

PO cristalino branco ou esbranquicgado.

SOLUBILIDADE

Fracamente solivel em agua; praticamente insolfivel em Alcool, em
clorofdrmio e em éter.

CATECORIA
Intikacteriano.

CCNSERVACEO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL
Cocntém uma quantidade de C,H17N30,48.H,0 equivalente a, no mini -
mo, 20,0 por cento de C,.H,,N,0,5, calculado em relagdo & substidn

cia anidra.

IDENTIFICAGAO _

A - Misture 20 mg com 5 gotas de uma solugdo a 1 por cento v/v de
a2cido acético glacial e junte 2 gotas de uma solugao a 1 por cen-
to p/v de sulfato de cobre e 1 gota de hidrdxido de sddio 2 N;pro
duz-se cor verde oliva.

B - Misture 20 mg com algumas gotas de uma solugdo de acido sulfil
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rice (80 por cento v/v) contendo Acido nitrico a 1 por cento; pro
S
duz-se cor amarela. NN




- CORTICOTROPHINUM
CORTICOTROFINA

DESCRICAO
P& branco ou branco-amarelado, inodoro, higroscdpico ou laminas
ararelas, quando dessecada pela liofilizagao.

EOLURILIDADE
P solugao aquosa a 1,0 por cento deve ser limpida ou levemente
opalescente e apresenta pH entre 3,0 e 5,0.

CATEGORIA

Bormonio estimulante da supra-renal; hormdnio adrenocorticotropi
co; esterdide adrenocorticdide (antiinflamatdrio); auxiliar de
diagnostico (insuficiéncia adrenocortical).

CCMSERVAGAO
Er recipientes herméticos e opacos, e em temperatura inferior a

c
25

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL

£ ur polipeptidio obtido do lobo anterior da hipdfise suina ou bo

vina que possui atividade hormonal estimuladora da cdrtex da su-

pra-renal, podendo também ser de origem sintética com atividade -
equivalente & natural. Deve conter pelo menos 55 UI por ml e a

etividade nao deve ser menor que 80,0 por cento nem maior que

12,0 por cento da declarada no rdtulo em Unidades Internacionais.

IDENTIFICACAO

A - Administrado a ratos hipofisoprivos em dose conveniente deve
prcvocar estimulo da cdrtex da supra-renal comprovado pelo aumen-
to dos corticbides plasmiticos, ou aumento da concentragado de gli
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cogénio hepatico, ou ainda reducao da concentragaofdéfﬁcido ascor-
bice na supra-renal.

ENGAIOS DE PUREZA

fcua
Determinada pelo método de Karl Fischer deve ser inferior a 7,0
pcr cento. (Métodos Gerais ne 02).

ttividade Pressora

Ctando ensaiada para atividade pressora conforme o ensaio biologi
co ca vasopressina nao deve conter mais que 5 unidades por 500
Unicades da atividade corticotrdpica.

Tcxicidade Anormal

Preparar uma solugdo em solugdo fisiolSgica estéril apirogénica
contendo © equivalente a 10 UI de corticotrofina por ml. Selecio-
nar 5> camundongos sadios pesando entre 18 e 22,0 g e injetar endo
vencsamente em cada um, 0,5 ml da solugdo teste. Dentro das 48 ho
ras que se seguirem ao ensaio nao mais que um animal pode apresen
tar sintoma de reagao tdxica. Se ocorrer a morte de 1 ou 2 ani-
mais, o teste deve ser repetido nas mesmas condigaes em 10 ani~
meis adicionais; se todos animais sobreviverem e nenhum apresen -
tar sintoma de reagao tdxica a exigéncia do teste fol atendida.

Esterilidade
Leve preencher os requisitos especificados na "Prova de Esterili-

L

cade

LGEEAMENTO
Engaio bioldgico da corticotrofina baseado na deplegao do  Aacido
ascGrbico nas supra-renais de ratos hipofisectomizados.

Preparagao Padrao

Dissclve-se uma quantidade adequada de corticotrofina padrao em
volume suficiente de uma solugao a 0,5 por cento p/v de fenol pa-
ra chter uma concentracao de 20 UI de corticotrofina por ml, Pre-
param-se trés diluigSes da solugao anterior, usando como diluente
uma solugao a 15,0 por cento p/v de gelatina, de modo gue as suas
ccricentragdes de corticotrofina constituam uma progressao geomé-
trica tal como 1:2:4 ou 1:3:9, e que a quantidade de corticotrofi
na em cada ml esteja compreendida entre 10 e 300 milésimos de uni
dade.
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Freparagac em Ensaio

Pe maneira semelhante e empregando-se o mesmo diluente de gelati-
ne ¢ilui-se a corticotrofina dissolvida em adgua destilada e ob-
tém-se trés diluigdes que correspondam 3s da corticotrofina pa-

drac.

Arnimais

Erpregam-ge ratos sadios do mesmo sexo hipofisectomizados pela
técnica para-faringiana. Dezoito a quarenta horas apos a hipofisec
teria selecionam-se os animais entre 100 e 150,0 g cujos pesos
nac ultrapassem de 30,0 por cento entre o mais leve e o mais pesa
¢c e que o nlmero seja miltiplo exato de seis. Formam-se seis gru
pcs cde seis ratos selecionados pelo menos, de igual tamanho e des
tina-se cada grupo, ao acaso, a uma das diluigoes preparadas para
¢ encaio.

Procedimento

Injetam-se por via subcutdnea todos os ratos de cada grupo com
uma das diluigdes e mantém-se os animais em suas gaiolas. Trés ho
ras depeis da injegao, anestesiam-se os ratos de cada grupo; reti
ramw—se ambas as supra-renals de cada rato, livres do tecido ade -
rente e pesa-se cada par rapidamente com precisao de 0,1 mg. Colo
cam-se as glandulas pesadas de cada rato em um tubo de paredes
gressas com cerca de 100,0 mg de areia lavada e 8,0 ml de uma so-
lucac de adcido metafosfdrico a 2,5 por cento p/v, triturando-se
cuidadosamente com um bastio de vidro e guarda-se tampado. Proce~
cde-se de maneira idéntica até que todos pares de glandulas sejam
tratados.

Determinagao do Acido Ascdrbico

Filtram-se os extratos no dcido metafosfdrico e transfere-se 4,0
rml de cada filtrado para um tubo do espectrofotometro que ja con-
tém 4,0 ml da solugdo de indofenol-acetato SR; mistura-se e le-se
& extingao num espectrofotdmetro apropriado operando-se a 520 nm.
Com a extingao e uma curva padrao de Acido ascdrbico obtida como
€ indicado em seguida, calcula-se a quantidade de Acido ascorbico
er m¢ por 100,0 g de glandula supra-renal.

Chtém-se a curva padrao empregando-se trés solugoes que contenham
respectivamente 6, 8 e 10,0 ug de dcido ascérbico padrao, em solu
gac de acido metafosférico a 2,5 por cento p/v. Em cada um dos 3
tukes do espectrofotometro, colocam-se 4,0 ml da solugao de indo-
fencl-acetato SR; a cada um dos tubos junta-se 4,0 ml de uma : das
trés solugbes de acido ascdrbico padrio; mistura-se e lé-se rapi-
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camente no mesmo espectrofotdmetro nas mesmas condigdoes utiltiza-
Gas para os extratos das supra-renais. Repete-se a determinagao pa
ra as outras duas solugoes do &cido ascdrbico padrio. Dispoem -se

os dados em um grafico tipo concentragao-extingdo e traga~se uma
retea que melhor refina os trés pontos do grafico obtido.

CALCULO
Anctam-se os valores individuais (Y) do &cido ascdrbico das supra
rerals de cada grupo de ratos (f). Se falta um ou mais dos dados
individuais (por morte ou outra causa), repete-se o ensaio ou cor
rige-se estatisticamente.
Scmam~se o total de T, com os sub-Indices l, 2 e 3, corresponden~
tes as trés doses empregadas, e os sub-indices p e e para a solu-
¢ac padrao e a solugéo para ensaio respectivamente. Os valores da
solugao padrao e os da solugio para ensaio deverao corresponder -
se ¢ mais aproximadamente possivel.
Determina~se o logaritmo da poténcia da solugdo para ensaio pela
fcrmulas

M = (4iTa/3Tb) + log R

e que Ta = % (Te - Tp) e Tb = & (T3-T1);

sepdc i o intervalo entre o logaritmo das doses sucessivas de pre
paragao padrdo e da preparagdo para ensaio e R=vp/ve & a relagao

entre a dose mais alta da solugao padr3o em unidades (vp) e a do-
se mais alta da solugao para ensaio (ve) em ml.

Pepete-se uma vez mais pelo menos o ensalio e determina-se o va-
lcr promédio M.

L poténcia do preparado P=antilog M n@o deveri ser menor que 80,0
pcr cento nem maior que 125,0 por cento da poténcia declarada.




CEFALOTINI NATRICUM
CEFALOTINA SODICA

S CH,.CO.NH S
[ |

0 CH, O0CH3

CO,Na
C16H15N2Na0632 P.M. = 418,43

Sal sddico do acide 7-(2-trienilacetamido)cefalosporanico.

DESCRIGAO

PO cristalino branco ou quase branco, quase inodoro; sabor amargo.

SOLUBILIDADE
Solivel em 3,5 partes de adgua e em 700 partes de alcool; insoliivel
em éter e em clorofdrmio.

CATEGORIA

Antibiotico.

CONSERVAGAO

Em recipientes bem fechados e conservada 3 temperatura nao supe-
. o}

rios a 257,

INFORMAGAO ADICIONAL
Se for destinada a administragao parenteral, o recipiente devera
ser estéril e fechado, a fim de evitar contaminagdo por microrga-

nismos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAQO GERAL
Centém, no minimo, 90,0 por cento de CygH1gN9068,, calculado em
relacao a substancia seca.

IDENTIFICAGAO

A - O espectro de absorgao infravermelho apresenta maximos nos mes
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rmes comprimentos de onda e com intensidades relativas similares

que as do espectro de cefalotina sddica padrdo (Métodos Gerais,
I":(:‘ 2]— ) -

B - Misture 20 mg com algumas gotas de Acido sulfiirico a 80 por
cento v/v contendo 1 por cento v/v de &cido nitrico; produz-se cor
verde-oliva que muda para castanho-avermelhada.

C - D& as reagbes de sddio (Métodos Gerais, n® 43 ).
ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS F1SICAS

Fotagao Especifica
+124° ¢ +134°, em solugao a 5 por cento p/v {(Métodos Gerais, ne

“ 5 ).
ENSAIOS DE PUREZA

Acidez ou Alcalinidade
© pH de uma solugdo a 10 por cento p/v estd entre 4,5 e 7,0 (M&to
decs Gerais, n?9 0l).

Ferda por Dessecagao

Dessecada a 60° 3 pressio nio superior a 5 mm de merciirio por trés
horas, perde, no maximo, 1,5 por cento de seu peso (Métodos Ge-
rais, n® 34 ).

Pircgénio

Satisfaz aos ensaios para pirogénio (Métodos Gerais, n?® 33 ),usan
do, no minimo, 50 mg por Kg do peso do coelho dissolvidos em 1 ml
de &gua para injegdes (Agua esterilizada).:

Isterilidade

Satisfaz ao teste de Esterilidade (Métodos Gerais, n9 22 ).

Toxicidade Anormal

Injete intravenosamente em cinco camundongos 35 ml dissolvidos em
0,5 ml de dgua para injeg¢des, ocupando a injegdo, no maximo, 60
segundos; nenhum dos camundongos morre dentro de 24 horas. Se um
dos camundongos morrer dentro de 24 horas, repita o teste; nenhum
do sequndo grupo de camundongos morre dentro de 24 horas.

DOSEAMENTO
Dissclva 0,15 g em 100 ml de Agua. Tome 10 ml em um frasco de ro-
lha esmerilhada, junte 5 ml de hidroxido de sddio N e deixe repou
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sar por 20 minutos. Junte 20 ml de uma solugdo tamp3o, redeffpmen
te rreparada, contendo 5,44 por cento p/v de acetato de sodio,2,40
por cento p/v de acido acético glacial, 5 ml de acido cloridrico
N, & 25 ml de iodo 0,02 N; tampe o frasco com a rolha Gmida e dei
¥xe repousar por 20 minutos, ao abrigo da luz. Titule o excesso de
icdc com tiossulfato de sddio 0,02 N, usando amido SI como indica
dor, adicionado ao final da titulagdo. A outros 10 ml da solugao,
junte 20 ml da solugdo tampdo e 25 ml de iodo 0,02 N, deixe repou
sar por 20 minutos e titule com tiossulfato de sddio 0,02 N como
acima, A diferenga entre as titulacgdes representa o volume de io-
¢e 0,02 N equivalente & cefalotina presente. Calcule o contelido de
Ci6F16N206S, da diferenga obtida pelo doseamento concomitante com
cefalotina sbddica padrac em lugar da substincia em exame.
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Vitarina Bl2

LESCRIGAO

PG cristalino ou produto amorfo vermelho, ou cristais vermelho-es
curcs. Na forma anidra & muito higroscdpico e guando exposta ao
ar pcde absorver cerca de 12 por cento de agua.

SCLUEILIDADE
Pouco solivel em &gua; soliivel em Alcool; insoliivel em acetona,
eni cloroformio e em éter.

CATECORIA
Vitemina Bl2 (hematopoética).

CCNSERVAGAO
Em recipientes herméticos e opacos.,

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 96,0 por cento e, no maximo, 100,5 por cento
de Cg,HggCoON,,0,,P, calculado em relagao 3 substincia seca.
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IDENTIFICACAO _ -
A - O espectro de absorgao da solugdo empregada para medida de ab
sorvancia no Doseamento apresenta mdximos dentro de + 1nm a 278
€ 261 nm e dentro de + 2 nm a 550 nm. A relagdo Azg1/Byqgg € entre
-‘ . Land -

L,7¢ e 1,90 e a relagao é361/é550 e entre 3,15 e 3,40.

L - Derreta cerca de 1 mg com 50 mg de pirossulfato de potassio,
em cadinho de porcelana. Resfrie, triture a massa com bastio de
vidro, adicione 3 ml de agua e dissolva pela fervura. Adicione 1
gota de fenolftalelna SR e adicione solugdo de hidrdxido de sddio
1:1C, gota a gota, até a solugdo tornar-se rdsea. Adicione 500 mg
de acetato de sddio, 0,5 ml de Acido acético diluido e 0,5 ml de
solugao de sal nitroso R 1:500; aparece imediatamente coloragao
vermelha ou vermelho-alaranjada. Adicione 0,5 ml de Acido clori-
dricc e ferva por 1 minuto; a coloragdo vermelha permanece.

C ~ Dissolva cerca de 5 mg em 5 ml de &gua em frasco destilador
accplado a condensador vertical pequeno resfriado i agua e cuja
extremidade mergulha em tubo de ensaio contendo 1 ml de solucgao
de hidroxido de sddio 1:50. Ao frasco adicione 2,5 ml de Acido hi
rofosforoso, feche, agquega em banho-maria por 10 minutos, em se-
guide destile 1 ml no tubo de ensaio. Ao tubo de ensaio adicione
4 gotas de solugao saturada de sulfato ferroso amoniacal, agite
levemente, em seguida adicione cerca de 30 mg de fluoreto de soO-
dio e ferva o contetido., Imediatamente adicione, gota a gota, aci-
dc sulfiirico diluido 1:7 até@ que resulte solucdo lImpida, em se-
guida adicione 3 a 5 gotas a mais do acido: dentro de alguns minu
tos aparece coloragao azul ou verde-azulada.

ENSATOS DE PUREZA

Perda por Dessecagdoc

Aqueca cerca de 25 mg, exatamente pesados, em aparelho adeguado
de dessecador a vacuo a 105° e em presdao de, no maximo, 5 mm de
mercirio por 2 horas, resfrie e pese: perde, no maximo, 12 por

centc de seu peso (Métodos Gerais, n® 34),

Pseudocianocobalamina

Dissolva 1,0 mg em 20 ml de agua contida em pequeno separador,adi
cione 5 ml de mistura de volumes iquais de tetracloreto de carbo-
nc e cresol e agite bem durante 1 minuto. Deixe separar, despeje
a camada inferior num segundo pequeno separador, adicione 5 ml de
acide sulfiirico diluido 1:7, agite bem e deixe separar completa-
mente (a separagao completa da camada pode ser facilitada pela
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centrifugagdo); a camada superior separada & inceldr ou nao tem

Y)Qé

cer mais intensa do que a mistura de 0,15 ml de bermanganato de
potassio 0,1 N com 250 ml de &gua.

DCSEAMENTO

Transfira cerca de 30 mg de cianocobalamina, exatamente pesados,
cert o auxilio de Agua para frasco volumétrico de 1000 ml, dilua
com agua até completar o volume e misture. Dissolva quantidade exa
tamente pesada de cianocobalamina padrdc em Agua e dilua quantita
tive e gradativamente com dgua para obter solugdo padrdo tendo
cencentragao conhecida de cerca de 30 Hg por ml. Determine simul-
tareamente as absorvancias de ambas as solugdes em cubetas de 1
cm no comprimento de onda de absorvincia maxima em torno de 361
nr, com espectrofotdmetro adeguado, usando 3gua como branco. Cal-
cule a quantidade, em mg, de c63H88C0N14014P na cianocobalamina
utilizada, pela formula: Q(QQ/AB), em que

C = concentragao, em pg por ml, de cianocobalamina padrao na so-
lugao padrao.

i
il

24 absorvancia da solugdo de cianocobalamina.

A _ = absorvancia da solugdo padrio.




CYCLOBARBITALUM
CICLOBARBITAL

=Z2m

HsC, 4
0

Cp )ty 6,0, P.M. = 236,27
Lcide 5-(l-cicloexen-1-il)-5-etilbarbitiirico

UESCRIGEO
PO cristalino branco ou cristais brancos. E inodoro e tem sabor le

vemenrte amargo.

SOLUBILIDADE
Facilmente sollvel em metanol, em etanol e em acetona; soltvel em
Ster; pouco sollvel em clorofdrmio; levemente soliivel em agua e em

benzeno.

CATECORIA

Hipndtico; sedativo.

COMSERVAGAO
kr recipientes bem fechados e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contér, no minimo, 99,0 por cento de Cl2H16N203’ calculado em rela
¢ac & substdncia seca.

ILDENTIFICAGAO

£ - Dissolva 0,2 g em 10 ml de hidrdxido de s8dio SR;desenvolve-se
cor alaranjada. Ferva a solugao; gas desenvolvido muda a cor do
papel umedecido de tornassol de vermelho para azul.

E - Dissolva 0,05 g em 2 a 3 gotas de solugio tampao de cloreto de
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aménio-aménia pH 10,7 e 5 ml de solugao, de piridina 1:10, em se
guida adicione 5 ml de clorofdrmio e 0,3 ml de sulfato clprico SR;
forma-se precipitado vermelho-pirpura na camada aguosa e quando
rmisturado desenvolve-se cor plrpura na camada cloroférmica.

Il

C - Misture 0,4 g de ciclobarbital e 0,1 g de carbonato de sbdio
anidro em 4 ml de agua, adicione 3 solugdo dissolvida 0,3 g de clo
retc de p-nitrobenzila em 7 ml de etanol e refluxe por 30 minutos
em banho-maria e deixe repousar por 1 hora. Recolha os cristais se
parados por filtragao, lave com 7 ml de hidrdxido de s8dioc SR e pe
quena quantidade de &gua, recristalize de mistura de clorofdrmio-
etarol 1:1 e seque a 105° por 30 minutos, os cristais fundem a 196°
a 200°.

O - Adicione 0,5 ml de bromo SR & solucao saturada de ciclobarbi
tal, a cor amarelo-acinzentada do reagente desaparece.

I ~ 2dicione 0,1 ml de permanganato de potdssio SR 3 solugao satu
rada de ciclobarbital;desenvolve-se cor amarela.

ENCEAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
171° a 175° (M8todos Gerais, n9 40 ).

Acidez
solugao aquosa saturada tem pH entre 4,5 a 5,5 (Métodos Gerais, n%
0l ).

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque 1 g a 105° por 3 horas; perde, no miximo, 1,0 por cento de
seu peso (Métodos Gerais, n® 34 ).

residuo pela Incineracao
No maximo 0,10 por cento, usando 1 g (Métodos Gerais, ne 45 ).
Cloreto

Disscolva 0,30 g em 20 ml de acetona e adicione 6 ml de acido nitri
co diluido e Agua suficiente para perfazer 50 ml. Faga o ensaio usan

do esta solugao como a solugdo exame.

Sclugao Branca

Tome 20 ml de acetona, 6 ml de &dcido nitrico diluido e 0,30 ml de
acido cloridrico 0,01 N e adicione dgua suficiente para completar
50 ml. No maximo 0,035 por cento.
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Dissolva 0,40 g de ciclobarbital em 20 ml de acetona e aditione 1

ml de &cido cloridrico diluldo e &gua suficiente para perfazer 50
ml. Faga o ensalo usando esta solugdo como a solucdo exame.

Sclugao Branca

Tome 20 ml de acetona, 1 ml de acido cloridrico dilufdo e 0,40 ml
de acido sulfiirico 0,01 N e adicione igua suficiente para comple
tar 50 ml. No maximo 0,048 por cento.

COSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 0,5 g de ciclobarbital, previamente desse
cados, dissolva em 5 ml de etancl e 50 ml de clorofdrmio. Titule
corm hidrdxido de potdssio alcodlico 0,1 N até que a cor da solugao
mude de amarelo através de azul claro a plirpura, usando como indi
cador 1 ml de amarelo de alizarina claro GG-timoftalefna SI. Faca
cor branco na mesma maneira para a correcac necessiria.

Cada ml de hidrdxido de potédssio-alcodlico 0,1 N equivale a 23,627

mg de C12H16N203.
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CYCLOPHOSPHAMIDUM Gg
CICLOFOSFAMIDA

(/ T\N(CH.?CHzCl) 2 .H,0

C7hl5C12N202P.H20 P.M.
P.M,

i

279,10 (hidratada)
261,09 (anidra)

i

2-Gxido de Z—Ebis(2-cloroetil)amind]tetraidro~2§-l,3,2-oxazafosfo-
rira monoidratada.

DESCRIGAO
PG cristalino branco. Liquifaz-se ao perder sua dgua de cristaliza

cac.

SCLURILIDADE

Sclivel em Agua e em alcool.

CLTECORIA
Antineoplasico; imonossupressor -

CONSERVAGAQ
o]

Em recipientes herméticos, 3 temperatura entre 2° e 32°, !
TNFCIMAGAO ADICIONAL
£VIEC = Deve ser tomado grande cuidade ao manusear ciclofosfamida, i
peis & agente citotdxico potente. 1

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Cortém no minimo, 95,0 por cento e, no maximo, 105,0 por cento de

C?HlEClzNZOZP.HZO.

ILENTIFICAGAO

O espectro de absorgac infravermelho de uma dispersio em brometo de




pctassio apresenta maximos somente nos mesmos comprimeqﬁos de onda

gue uma preparacac similar de ciclofosfamida padrao.

ENSLTOS DE PUREZA

el
Lntre 3,9 e 7,1 em solugao 1:100, determinado 30 minutos apds sua

preparagao.

Loua
Entre 5,7 por cento e 6,8 por cento. (Métodos Gerais, ne 02 - Mé

o0

tode I).

fletais Pesados
Dissolva 1,0 g em 25 ml de dgua e filtre se necessirio; o limite &
0,002 por cento {Métodos Gerais, n¢ 18 ),

DOSEAMENTO

Sclugao Padrao Interno
Pissolva estearato de metila em clorofdrmic de modo a obter solu
gac contendo 1 mg por ml.

Preparagao do Padrao

Trancfira cerca de 200 mg de ciclofosfamida padrdo, exatamente pe
sadcs, para separador de 125 ml e adicione, por pipeta, 50 ml de
Solucao Padrao Interno, em sequida adicione 5 ml de agua, agite por
10 segundos e deixe repousar por 5 minutos. Em seqguida agite vigo
rosamente por 1 minuto e deixe as camadas se separarem. Adicione 2
ml de solugao de hidrdxido de sddio 1:10, agite vigorosamente por
1 minuto e, quando as camadas estiverem separadas, escoe a camada
inferior clorofdrmica, através de um chumago de algodao para um
frasco adequado de tampa rosqueada.

Preparagao da Amostra
Prepare como indicado para Preparagao do Padrao, excetuando a pesa

ger de 200 mg de ciclofosfamida.

Procedimento

Tnjete separadamente aliquotas de 2,0 ml da Preparagdo do Padrdo e
da Preparagao da Amostra em cromatdgrafo de gis adequado equipado
cor: detector de ionizagac de chama e em que a coluna mega 1,2m x
4,0 mm e carregada com silicona metil vinilica a 3,8 por cento em
silica cromatogrifica de 80 - 100 malhas, silanizada, calcinada a

fluxc e lavada em acido. A temperatura do orificio injetor & manti
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da a 230° a temperatura da coluna a 175° e a temperatura-do detec
tor, a 250°. 0 gds condutor & hélio, fluindo i velocidade de 55 ml
por minuto. Em cromatograma adequado, a ciclofosfamida apresenta
5 picos cujos tempos de retengio s3o em torno de 0,4, 0,65 0,7 re
lativamente ao padrao interno, o fator de resolugéo entre o segun
do (principal) pico de ciclosfosfamida e o padrdo interno €, no mi
nimo, 3,0 e oito ejegOes repetidas da Preparacio do Padrao apresen
tam desvio padrao relativo de, no maximo, 2,0 por cento na reacao
eritre areas dos picos combinados de ciclofosfamida & a aArea do pi
co do padrao interno.

Calcule a quantidade, em mg, de C7H15012N202P.H20 na amostra, pela
férmula P(R /R ) em que

ht

= peso, em mg, de ciclofosfamida padrdo utilizada para a Prepara

¢ do Padrao.

W)

o

= Entre as areas dos picos combinados de ciclofosfamida e aque

le c¢o padrao interno na Preparagac da Amostra.

R, = relagao entre as dreas dos picos combinados de ciclofosfamida

¢ aquela do padrao interno na Preparacao do Padrio.
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CYCLOPROPANUM J
CICLOPROPANO e
Hz
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HoC CH:
C,H, P. M. = 42,08

Trimetileno

DESCRIGAO

Gas incolor, de odor caracteristico, lembrando o da gaseclina; sa-
ber ardente; muito inflamavel; di misturas explosivas com o oxigé
nic ou com o ar, em determinadas concentragoes. Liquefeito, ferve
3 pressao normal, a -34,50; comprimido e liquefeito 1 ml pesa cer
ca de 0,61 g.

SOLUBRILIDADE

I 200, um volume, medido nas condigSes normais de temperatura e
de pressao, dissolve-se em 2,85 volumes de agua; muito soliivel no
alcocl, no éter e no clorofdrmio

CZLTEGORIA
Anestésico Geral (inalagdo).

CONSERVAGAQ
Fr cilindros metalicos apropriados, guardados em lugar fresco e
longe de fogo.

INFORMAGAO ADICIONAL
ATENGAO ! O CICLOPROPANO £ ALTAMENTE INFLAMAVEL ' Nio o use proxi

mce a chamas.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por centc em volume de C3He.
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ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Censidade

Ur litro, a 0° e 3 pressao de 760 mm, pesa 1,879 g.
ENSAIOS DE PUREZA

Acidez ou Alcalinidade

A 400 ml de agua fervente adicione 0,3 ml de vermelho de metilasI
¢ 3 ml de azul de bromotimol SI; mantenha a ebulig3o durante 5 mi
rutos. Resfrie a cerca de 50° e meca 100 ml em cada um de 3 tubos
corparadores, marcados respectivamente com as letras A, B e C.Adi
cicne, no tubo B, 0,2 ml de &cido cloridrico 0,01 N (sV) e, no tu
bo C, 0,4 ml de acido cloridrico 0,01 N (SV); arrolhe os tubos e
resfrie até a temperatura ambiente. No tubo B faga borbulhar 2,000
ml de ciclopropano, regulando a corrente gasosa de modo gue este
volume leve 30 minutos a fluir; compare a coloragao do tubo B;nao
deve ser mais vermelho-alaranjada do que a do tubo C e nio mais
verde~amarelada do que a do tubo A.

Compestos Halogenados

Arrolhe um balao de 500 ml com uma rolha de borracha biperfurada;
atraves de um de seus furos, faga passar um tubo de vidro, dobra-
do em d@ngulo reto e que se prolongue ¢ minimo possivel além da
parte inferior da rolha., Atraves da outra abertura, introduza um
tubce capilar também dobrado em angulo reto, com o difmetro inter-
nc e 1 mm (+ 0,2 mm) e colocado de modo idéntico ao primeiro tu-
bo. Coloque em uma proveta de 50 ml, tendo um difmetro interno de
2 cm (+ 0,25 em), 40 ml de uma solugdo de 1 g de carbonato de sd-
dic R em 1.000 ml de agua. Arrolhe a proveta com uma rolha de bor
racha, também biperfurada e através de um dos orificios faca pas-
sar um tubo de escapamento com o di@metro interno de 3 mm (+ 0,5
rm) , afastado 2 mm do fundo do cilindro. A ponta deste tubo de es
capamento, fora do cilindro, possui uma dilatagdo de 8 cm de com-
primento (+ 0,5 cm), com um didmetro interno de 2 cm (+ 0,25 cm).
Através da outra abertura da rolha passe outro tubo de escapamen-
tc debrado em adngulo reto e somente aflorado na parte inferior da
rclha. Recolha 500 ml de ciclopropano no balao. Através do tubo
de escapamento force a passagem do gids pelo tubo capilar, usando
dgua previamente saturada com ciclopropano para exercer presséopg
ra o estabelecimento da corrente gasosa. Inflame o g&s na ponta
do tubo capilar e coloque a parte final dilatada do tubo de esca-
ramento ligado a proveta, em volta da chama, a um terco do compri
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mento da dilatagao. Estabelega sucgdo no outro tubo ligadd ao ci

lindro, de modo que os gases atravessem a solucao de carbonato de
s&dic R contida na proveta e regulando o tempo de fluéncia para
ur: minimo de 30 minutos. B necessirio que o ar empregado na com -
bustdao seja isento de compostos halogenados. Um ensaio-testemunha
pcdera ser executado, fazendo-se borbulhar cerca de 10 litros do
&r suspeito, em uma igual solug3o de carbonato de sddio durante ©
resmo espago de tempo. Transfira a solucdao da proveta para um ba-~
l2o volumétrico de 250 ml, lave a proveta mais 3 vezes com Aagua
Cestilada, reiina no bal3o as iguas de lavagem e complete ¢ volume
aferido e homogenize. A 25 ml desta solugao junte 1 ml de acido
nitrico R e prossiga como descrito no ensaio-limite de cloreto; o
limite maximo permissivel deve corresponder i turvacao fornecida

por 18 partes por milhdc (Métodos Gerais, n® 15 ).

Dicxido de Carbono

Em um frasco lavador de 250 ml de capacidade, verta 50 ml de hi -
ércxido de bario SR; deixe borbulhar 1.000 ml de ciclopropano na
sclucao durante 15 minutos, empregando, como tubo de escapamento,
um tubo com o didmetro interno de 1 mm, afastado do fundo do frag
co 2 mm. Se houver turvagdo, esta deve ser no maximo igual & obti
da quando se adicione uma solugiao de 0,1 g de bicarbonato de sd -
dio E em 100 ml de &gua recém-fervida e fria a uma solugio de 50
ml de hidrdxido de bario SR (cerca de 275 partes por milhao).

Moncxido de Carbono

Em recipiente apropriado, coloque 250 ml de ciclopropano e, evi -
tande ¢ mais possivel o contato com o ar, adiciocne 2,5 ml de san-
gue diluido SR. Em outro recipiente analogo, proceda a um ensaio-
testemunha, empregando 250 ml de ar isento de mondxido de carbono
e adicione 2,5 ml de sangue diluido SR. Agite bem ambos os reci -
pientes durante 15 minutos; transfira os sangues saparadamente pa
ra dois pequenos tubos de ensaio; junte a cada um 0,04 g de uma
mistura, em pesos iguals, de pirogalol R e acido tdnico R; agite
ber e deixe em repouso, ao abrige da luz, durante 15 minutos; o)
tubc contendo o sangue exposto ao ciclopropano nao deve apresen-
tar coloragdo avermelhada, mas a mesma cor acinzentada do  tubo-

testemunha.

Fropileno e Outros Hidrocarbonetos nao Saturados
Faca borbulhar 1.000 ml de ciclopropano em um frasco lavador de
250 ml contendo 50 ml de permanganato de potassio 0,01 N (8V),exa

e
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tarente medidos e mantidos i temperatura de 3° (+ 2°). Transfira
a sclugao para um frasco de Erlenmeyer, de 300 ml de capacidade ,
Junte cautelosamente 5 ml de Acido sulfirico R e lavé Berasco la
vador 3 vezes com agua destilada, reunindo as aguas de lavagem 3
solugao; agite. Aquega a mistura a 90° e adicione 50 ml de acido
oxalico 0,01 N (SV). Mantenha a temperatura da mistura acerca de
90° e titule com permanganato de potassio 0,01 N (sSV), ate colora
c3ac rosea persistente. Devem-se gastar no maximo 10 ml de perman-
ganato de potassio 0,01 N (sv).

DOSEAMENTO

Por intermédioc de uma bureta para gases, previamente cheia com
nmercirio e dispondo de um bulbo nivelador ligado & sua parte infe
rior, retire 100 ml, exatamente medidos, de um cilindro mantidoem
pcsigao perpendicular. Ligue um dos bragos da torneira a uma pipe
ta de Hempel, previamente cheia com Acido sulfirico R.Transfira o
gas completamente para a pipeta de Hempel,por meio da manipulagio
da torneira e do bulbo nivelador da bureta. Transfira qualquer gas
residual da bureta para a pipeta e fagca-o retornar & bureta para
medicao. Repita a operagdo até a obtengao de um volume constante.
£ qguantidade de gas nado absorvida deve ser no maximo 1 ml,
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CINCHOPHENUM
CINCHOFENO

COOH

ClGHllNOZ P.M.

249,27

Bcido 2-fenilcinchoninico

DESCRICAO

Pequenas agulhas incolores, ou pd microcristalino branco ou bran-
co-amarelado; & inodoro ou de odor fraco, semelhante ao do Aacido
benzoico e de sabor amargo. Estivel ao ar mas alteravel pela agao

da luz,

SOLUBILIDADE

Insollivel em dgua; pouco soliivel em Alcool e em Acidos diluidos;
facilmente solivel em solugles de Alcalis e em solugdo de carbona
to de sbdio a 30°,

CATEGORIA
Uricoslirico; analgésico.

CONSERVAGAO

Em recipientes opacos e herméticos.
ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Centém, no minimo, 99,5 por cento de chHllNOZ' calculado em rela
¢ao a substancia seca.

IDENTIFICAGEO

A - Dissolva 0,5 g da preparacgdo em 5 ml de solugao de amdnia e
evepcre em banho-maria. Extraia o residuo com 10 ml de &gua e fil
tre. Pela adigdo de solugdo de nitrato de prata ao filtrado forma
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-se precipitado floculoso branco.

B - 2dicione 2 a 3 gotas de acido sulfiirico concentrado a 0,01 g
da preparagao; aparece cor amarelo lim3o; em sequida junte 3 ml
de agua e 2 a 3 gotas de reagente de Mayer; produz-se precipitado
amarelo,

ENSATIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

"aixa de Fusao
Entre 211° e 216° (Métodos Gerais, n9 40).

ENSATOS DE PUREZA

Clcreto

Aqueca & ebulicdo 0,5 g com 25 ml de agua e filtre, apbs resfria-
mentc; separe 10 ml para o ensaio de sulfato e com outros 10 ml
proceda como descrito no ensaio-limite de cloreto; o limite maxi-
me permissivel deve ser 175 partes por milhio (M&todos Gerais, n@
15).

Sulfato

Cem 10 ml da solugdo obtida no ensaio de cloreto, proceda como des
¢ritc no ensaio-limite de sulfato; o limite miximo permissivel de
ve ser 240 partes por milh3ao (Metodos Gerais, n® 14).

Derivados de Anilina

Aquega 0,5 g com 2 ml de hidrdxido de s8dio SR e 10 ml de &gua;
produz-se uma solugao transparente e quase incolor. Adicione 5 ml
de hipoclorito de sbédio SR (dissolva 120 g de carbonato dissddico
R em 250 ml de agua; triture cuidadosamente 100 g de hipoclorito

de calcio R com 750 ml de Agua; misture as 2 solugoes e deixe em
contato de 3 a 4 horas, agitando de guando em vez; filtre. Esta
solugao deve ser renovada com frequéncia) e deixe a mistura em re
rouso durante 15 minutos; a solugac deve permanecer transparente

e nac apresentar colorag¢do amarelo-pardacenta.

Perda por Dessecacgao
Degsecado a 1050, durante uma hora, deve perder, no maximo, 2 por
cento de seu peso (Métodos Gerais, n9 34),

Residuo pela Incineragao
No maximo 0,25 por cento (Métodos Gerais, n® 45).

Substancias Facilmente Carbonizaveis
Dissolva 0,1 g em 5 ml de acido sulfiirico R; a mistura deve apre-
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sentar, no maximo, uma coloracao levemente amarela. Adicione | 0,2
ml de acido nitrico R; nao deve produzir-se coloracio vermelho-ala
ranjada.

DCEEAMENTO

Dissolva cerca de 0,3 g da amostra, exatamente pesados, em 30 ml
de &lcool neutralizado quente a fenolftalefna ST e titule com sSO-
lugado de hidrdxido de sddio 0,1 N até cor rosa, usando fenolfta -
leina como indicador. Cada ml de solugdo de hidrdxido de sodio

equivale a 24,93 mg de ClGHllNOZ'
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ESTRADIOLI CYPIONAS T9 el

CIPIONATO DE ESTRADIOL

OOCCHZCH2
ci |___g

HO

C?GHBGO3 P.M. = 396,57

l7-ciclopentanopropionato de estradiol

DESCRICROD
PG cristalino branco ou quase branco. E inodoro ou tem odor leve.

SCLUBILIDADE
Irsoldvel em Agua; solivel em dlcool, em acetona, em clorofdrmio,
e em dioxano; pouco solivel em Oleos vegetais.

CATECORTIA
Estrcgénio.

CCNSERVAGAO
Eri recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 97,0 por cento e, no maximo, 103,0 por cento
Ge C, Hy 05, calculado em relagao i substincia seca.

IDENTIFICAGAO

A - O espectro de absorgao no infravermelho de uma dispersdo da
substincia em brometo de potassio, previamente dessecada a 105°
ror 4 horas, apresenta maximos somente nos mesmos comprimentos de
cnda gue uma preparagdo similar de cipionato de estradiol padrao.

B - C espectro de absorgao no ultravioleta de uma solugado 1:10.000
em 2lcool apresenta maximos e minimos nos mesmos comprimentos de
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cnda que uma solugdo similar de cipionato de estradiol éadéao, me
cida simultaneamente, e as absortividades respectivas, calculadas
na substdncia seca, no comprimento de onda de absorvancia maxima,
& cerca de 280 nm, ndo diferem mais que 3 por cento.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FlsIicas

Feixa de Fuszaa
Entre 149° ¢ 153° (Métodos Gerais, ne 40 ).

Fcder Rotatdrio Especifico

Entre +39° e +44°, calculado na substincia seca, determinado em
solucdo de dioxano contendo 200 mg em cada 10 ml (Métodos Gerais,
I—".(: 4 6 ) .

ENSAIOS DE PUREZA

Ferda por Dessecagao
Seque a 105° por 4 horas: perde, no maximo, 1 por cento de seu pe
so {Métodos Gerais, n® 34 ),

Pesiduo pela Incineragio
Nc waximo 0,2 por cento (M&todog Gerais, n9 45 ),

DOSEAMENTO

Solugao de Padrdo Interno
Prepare uma solugdo clorofdrmica contendo 0,75 mg por ml de n-hep
tilato de colesterila.

Sclugao do Padrao

Dissclva na solugdo de padrdoc interno quantidade adequada de ci -
rionato de estradiol padrao, previamente seca a 105° por 4 horas e
exatemente pesada, para obter solugdo que tenha concentragao co -
nhecida de 400 pg por ml.

folucao da Amostra
Pesc exatamente cerca de 80 mg de cipionato de estradiol, dissol-
va na solugado de padrao interno para perfazer 200 ml e misture.

Procedimento

Use um aparelho adequado de cromatcografia gasosa, preferivelmente
provido de um detector de ionizagdo de chama e de coluna de 0,6 m
X 3 mm, carregada com fluorsilicona a 1 por cento recoberta  por
terra diatomacea .tratada por silano neutro de 80 a 100 malhas pre-

parada para cromatografia gasosa. Use hélio como gas condutor f1luin

e — )
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dc & razdo de 60 ml por minuto. Mantenha a temperatura do detector
o cerca de 260° e a temperatura da coluna a cerca de 220°. As con
digCes acima mencionadas e a coluna podem variar com o instrumen-
tc e o detector., Para estabelecer as condigoes Otimas, cromatogra
fe 3 pl da solugdo padrdo sililada até que se separem os dois pi-
cce seguintes: cipionato de estradiol e n-heptilato de colesteri-
la {os respectivos tempos de retengao devem ser em torno de 6 e 9
rinutos). Transfira para frascos separados 10,0 ml tanto da solu-~
¢ac padrao como da solugdo da amostra, adicione a cada um 0,5 ml
de N,O~bis(trimetilsilil)acetamida, arrolhe os frascos e agite por
20 minutos. Cromatografe 3 a 4 ul da solugdo padrdo e da solugido
da amostra. Calcule a quantidade, em mg, de C26H3603 na porcao de
cipionato de estradiol utilizada, pela formula ZOOC(RD/RP)

€ = concentragao, em mg por ml, de cipionato de estradiol padrao
na solugao padrao.

ED = razao da area integrada do pico de cipionato de estradiol da
solugao em doseamento.

)
I

By = razao da area integrada do pico do padrio interno da solugao
padrao,




CLOMIFENI CITRAS
CITRATO DE CLOMIFENO

-
-
-,

T

c1 |

C = OCH>CH2N (C2Hs) 2
H3C¢H507 I

C., H.,CINO.C_H P.M, = 598,09
262 7

Citrato de 2—[2—(2—cloro—l,2—difenilvinil)fenoxi trietilamina

DESCRIGAO

PO branco ou amarelo palha, essencialmente inodoro.

SCLUBILIDADE
Facilmente soliivel em metanol, ligeiramente solivel em agua € em
clorofdérmio, pouco soliivel em dlcool e insolivel em &ter.

CATEGORIA |

2gerte de indugdo da ovulagdo, em pacientes com insuficiéncia ova
riana.

CONSERVAGAO
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGCAO GERAL

Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 101,0 por cento
26H2gC1NO, C H O,
calculado em relagdo & subst@ncia seca. Contém, no minimo, 30,0

de mistura de isdmeros geométricos (E) e (Z) de C

por cento e, no maximo, 50,0 por cento do isdmero Z, 2-hidroxi-1,
2,3-propanotricarboxilato de[kg)—2—[4-(2-cloro-1,2-difeni1etenil) ‘
fenoxi]—E,E—dietiletanamina.

IDENTIFICAGEO

A - Disperse cerca de 300 mg em torno de 40 ml de agua, adicione
10 ml de hidrdxido de sddio SR e extraia a base precipitada com
uma porgac de 50 ml e duas de 25 ml de hexano. Lave os extratos
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corbinados com duas porgoes de Adgua. Seque o extrato com sulfato
de sddio anidro e retire o hexano pela evaporagac sob pressao re-
duzida. Adicione cerca de 10 ml de dissulfeto de carbono ao resi-
duc e dissolva. Prepare solucao padrdo de citrato de clomifeno pa
drao da mesma maneira mencionada. Determine os espectros de absor
¢ac da Solug3io em Exame conforme indicado na Identificagao de Ba-
ses Organicas Nitrogenadas (Mé&todos Gerais, n? 43 ),

B - O espectro de absor¢ao ultravioleta de solugao 1:50.000 em
dcido cloridrico diluldo 1:100 apresenta maximos e minimos nos
nesmos comprimentos de onda que uma solugac similar de citrato de
clomifeno padrao, medido simultaneamente.

C - Da as reagles caracteristicas de citrato (Métodos Gerais, n®
43 ).

ENSATOS DE PUREZA

Lgua
No maximo 1,0 por cento (M&todos Gerais, ne 02 ).

Metais Pesados
No maximo, 0,002 por cento (M&todos Gerais, n? 18 ).

IMPUREZAS ESPECIFICAS

Limite de Compostos Correlatos

Cisperse cerca de 300 mg de amostra, acuradamente pesados, em cer
ca de 40 ml de agua, adicione 10 ml de solucdo de hidrdxido de sO
dio a 4 por cento e extraia a base precipitada com 3 porgoes de
30 ml de eter. Combine os extratos etéreos em um funil de separa-
cac, lave com duas porgdes de 10 ml de agua e despreze as  Aaguas
de lavagem. Seque o extrato etéreo com sulfato de sddio anidro e
transfira=-o para um frasco adequado. Evapore o &ter com corrente
de ar. Dissolva o residuo e transfira-o,com 3 porgdes de 3 ml de
clorofdrmio, para um baldo volumdtrico de 10 ml; complete o volu-
me com clorofdrmio e misture bem. Injete 1 a 2yl da solugao em
crormatografo de fase gasosa adequado, provido de determinador de
ionizagao de chama e registrador. O cromatdgrafo deverd conter co
luna de vidro de 2 m x 4mm, cheia com 0,5 por cento de resina po-

liamidica e 1,3 por cento de goma de silicona sobre terra diatoma

cea calcinada, de malha 30-80. Mantenha a temperatura da coluna

e do injetor a 230° e o detetor a 250°, usando gas de arraste ade

quado com fluxo constante, para que o tempo de eluigao dos isOme-




res do clomifeno seja cerca de 20 minutos. Registre o cromatogra
e para um tempo total de, no minimo, duas vezes o tempo de reten
cac dos dois isdmeros separados do clomifeno. No maximo, 1 por
cento de qualquer substancia volatil estranha simples, e, no méxi
mo, 2 por cento de subst@ncias voliteis estranhas totais s3o en -
contradas, determinadas pela &rea de normalizacgao.

DOSEAMENTO

Dissclva cerca de 1 g de citrato de clomifeno, exatamente pesado,
em 70 ml de &cido acético glacial, adicione violeta cristal como
irdicador e titule com acido percldrico 0,1 N até o ponto final,
irdicado pela coloragdo verde-esmeralda. Efetue ensaio em branco
€ faca as corregdes necessdrias. Cada ml de &cido percldrico 0,1

N edquivale a 59,81 mg de C26 28ClNO C6 8 7




DIETHYLCARBAMAZINI CITRAS
CITRATO DE DIETILCARBAMAZINA :

CHg—N N—CON(Csz)z «H3CsH504
_/

C10h21N30°CGH807 P.M. = 391,42

Citrato de N,N-dietil-4-metil-l-piperazinacarboxamida.

LESCRIGAO
PC cristalino branco. B inodoro e tem odor leve .E ligeiramente hi

groscopico.

SOLULILIDADE
Muito solivel em &gua; pouco solivel em alcool: praticamente inso

lGvel em acetona, em cloroférmio e em &ter.

CATEGORIA
Anti~helmintico(filariase)

CONSERVAGAO

I recipiente herméticos.
ESPECIFICAGCOES

ESPECIFICAGEO GERAL
Ccntém, no minimo, 98,0 por cento, e no maximo, 100,5 por cento de
C10H21N30.C6H807, calculado em relagao a substancia seca.

IDENTIFICAGRO

£ - Ubedece ds exigéncias de Identificagao de Bases Organicas Ni

trogenadas (Métodos Gerais, n9® 43 ).

E - D& as reagdes caracteristicas do anion citrato (M&todos Gerais,
ng 43 ).
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ENSATIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FIsicas o~

I'aixa de Fusao
Entre 136° e 141° (M&todos Gerais, no 40 ).

LMNSAIOS DE PUREZA

Lqua

No maximo 0,5 por cento (Métodos Gerais, n9 02 - M&todo I).

ResIduo pela Incineragao
lio maximo 0,1 por cento (Métodos Gerais, ne 45 ),

lletais Pesados

Discolva 1 g em 20 ml de Agua. Adicione 1 ml de acido cloridrico
C,1 ¥ , dilua com &gua para 25 ml e misture; o limite & 0,002 por
cente {Métodos Gerais, ne 18 ).

DCSEAMENTO

Disgolva cerca de 750 mg da amostra, exatamente pesados, em 50 ml
de acido acético glacial, agquecendo ligeiramente para efetuar a Te]
lucao. Resfrie a solugao & temperatura ambiente, adicione 2 gotas
<e p-naftolbenzelna SI e titule com &cido perclérico 0,1 N. Facga
um branco para a corregdo necessaria. Cada ml de Acido percldrico

0.C_H,0

U,1 L equivale a 39,14 mg de CloH21 N3 6Hg07+
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FENTANYLI CITRAS
CITRATO DE FENTANIL

CH,CH; — N NCOCH;CH3

LH3CgHs0Q9

CoologNy0.CeH0 P.M. = 528,60 |

Citrato de N-(l-fenetil-4-piperidil)propionanilida.

DESCRIGAO

PO cristalino branco ou cristais brilhantes brancos.

SOLUEILIDADE

Pcuco sollivel em agua; sollivel em metanol; levemente soliivel em
clorofdrmio.

CATEGORIA

Analgésico narcdtico.

CONSERVAGAO
Er recipientes bem fechados e opacos.

INFORMAGAO ADICIONAL
AVISC: Deve~se tomar grande cuidado para evitar inalacao de par-
ticulas e exposigdo da pele 3 substincia.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
Ccntém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento
Ge C,, H,gN,0.C.Hg0,, calculado em relagdo 3 substdncia seca.

oL

IDENTIFICAGAQ

A - C espectro de absorgao infravermelho de uma dispersao em bro-
metc de potassio apresenta maximos somente nos mesmos comprimentos
de cnda que uma preparagac similar de citrato de fentanil padrao.



VL
B - O espectro de absorgac ultravioleta de uma solugao 1:2.000 em
acido cloridrico diluido 1:10 em metanol apresenta maximos e mini

OS nos mesmos comprimentos de onda que uma solugao similar de ci
trato de fentanil padrdo, medida simultaneamente.

ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Entre 147° e 152°, determinado apds dessecagdo em vacuo a 60° por
< horas (Metodos Gerais, n® 40 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque em vacuo a 60° por 2 horas: perde, no maximo, 0,5 por cen
to de seu peso (Metodos Gerais, n9 34 ).

Residuo pela Incineragao

No méximo 0,5 por cento (Métodos Gerais, n¢ 45 ).

Metais Pesados
G,002 por cento (Métodos Gerais, ne 18 - Matodo II).

DOSEAMENTO

Dissclva cerca de 500 mg da amostra, exatamente pesados, em 30 ml
de &cido acético glacial. Adicione 3 gotas de p-naftolbenzeina SI
e titule com acido percldrico 0,05 N. Faga um branco para a corre
¢ac necessaria. Cada ml de acido perclorico 0, 05 N equivale a




NATRII CITRAS
CITRATO DE SODIO

CH, (COONa) C (OH) (COONa)CH,COONa

C6H5Na307 P.M,

P.M,

258,07 (anidro)
294,10 (diidratado)

Citrato trissdodico (anidro).

DESCRIGRO
PS cristalino branco ou cristais incolores.

SOLUBILIDADE
2 forma hidratada & facilmente soliivel em Agua e muito soliivel em
dgua fervente; insolfivel em &lcool.

CATEGORIA

Zlcalinizante sistémico.

CONSERVACAO

Er. recipientes herméticos.

INFORMAGCAO ADICIONAL
Rotulagem
O rdotulo deve indicar se & anidro ou hidratado.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICACAO GERAL

E anidro ou contém duas moléculas de agua de hidratacao. Contém ,
no minimo, 99,0 por cento e, no maximo, 100,5 por cento de C6H5
Na,0,, calculado em relagdo & substdncia anidra.

IDENTIFICACAO

A - Uma solugao 1:20 da as reacgOes de sddio e de citrato (Métodos
Cerais, n9 43).
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B - Pela incineragdo da residuo alcalino que efervesce quando tra
tado com acido cloridrico diluido.

ENSATIOS DE PUREZA

Alcalinidade

Uma solugao de 1 g em 20 ml de agua & alcalina ao papel de tornas
scl, mas apds a adig3o de 0,2 ml de Acido sulfiirico 0,1 N nao se
produz cor rosa por 1 gota de fenolftaleina SI.

fgua

Desseque a 180° por 18 horas; a forma anidra perde, no maximo, 1
ror cento e, a forma hidratada perde entre 10 por cento e 13 por
cento de seus pesos (Métodos Gerais, n?® 02 - Método III).

Metais Pesados
Dissclva 2,0 g em 25 ml de 3gua; o limite & 0,001 por cento (Méto
dos Gerais, ne 18).

Tartarato

A uma solugao de 1 g em 2 ml de dgua junte 1 ml de acetato de po-
tassio SR e 1 ml de Acido acético. Atrite a parede do tubo com um
Lastao de vidro; ndo se forma precipitado cristalino.

DOSEAMENTO

Ccloque cerca de 350 mg da amostra, previamente dessecados a 180°
por 18 horas e exatamente pesados, em béquer de 250 ml, junte 100
ml de acido acético glacial, agite até dissolver completamente e
titule com acido percldrico 0,1 N, determinando potenciometrica -
mente a viragem. Faga um branco para a corregdo necessiria. Cada
ml de acido percldrico 0,1 N equivale a 8,602 mg de CgHgNa 307-




CLOFIBRATUM
CLOFIBRATO

CHj

CH3CCOOCH,CH;

0

Cl

242,70

C12H15C103 P.M.

2-(E—clorofenoxi)—2—metilpropiona£o de etila

DESCRICAO
Liquido incolor a amarelo palido de odor caracteristico.

SCLUBILIDADE

Irsoluvel em &gua; sollivel em acetona, em alcool, em benzeno e em

clorofdormio.

CATECORIA
Inti-hiperlipémico.

CONSERVAGEO
Em recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGCAO GERAL
Contém, no minimo, 97,0 por cento e, no maximo, 103,0 por cento
de C1,H,5€105, calculado em relagdo 3 substdncia anidra.

IDENTIFICAGEO

A - O espectro de absorgao infravermelho, determinado em cubetas
de C,1 mm, com uma solugdo 1:10 de clofibrato em dissulfeto de cax
bone, com o produto previamente seco sobre dessecante apropriado,
apresenta maximos somente nos mesmos comprimentos de onda que uma
solucao similar de clofibrato padrao.

E ~ O espectro de absorgao ultravioleta de uma solugao 1:50.000
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em metanol apresenta maximos e minimos nos mesmos comprimentos de
crda que uma solugdo similar de clofibrato padrao medida concomi-
tantemente.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FIsicas

Indice de Refracao
Entre 1,500 e 1,505, a 20° (M&todos Gerais, n¢ 27 ).

ENSAIOS DE PUREZA

Acidez

Misture 10,0 g com 100 ml de 3lcool neutralizado, adicione 3 go -
tas de fenolftaleina SI e titule com hidroxido de sddio 0,1 N; a
neutralizagao nao exige mais que 0,9 ml.

Egua
No maximo 0,2 por cento (Mé&todos Gerais, n? 02 - Método I).

IMPUREZAS ESPECIFICAS
Limite de p-clorofenol

Preparagdo Padrido

DPissolva 50,0 mg de p-clorofenol em 500,0 ml de solugdo 1:250 de
hidroxido de sddio. Dilua 4,0 ml desta solugao com solugao 1:250
de hidroxido de sddio completando o volume para 100,0 ml e mistu-

re.

Preparagao Amostra

Transfira 2,0 g para um funil separador de 250 ml e dissolva em50
ml de hexano previamente lavado com duas porgoes de 25 ml de solu
cac 1:250 de hidrdxido de sddio seguidas de quantidades sucessi -
vas de Agua até que a filtima porcdo da Agua de lavagem nio se mos
tre alcalina com fenolftalelna SI. Extraia esta solugao sucessiva
mente com duas porgoes de 20 ml e uma de 5 ml de solugdo 1:250 de
hidrdxido de sdédio. Deixe as camadas se separarem o maximo possi-
vel e recolha as camadas aquosas em baldo volumétrico de 50 ml des
prezando a camada de hexano. Complete o volume da solugao aquosa
alcalina com solugao 1:250 de hidrdxido de sddio e misture.

Brarco da Preparagao Amostra
Prepare segundo as instrug¢des da Preparagao Amostra omitindo ape-

nas a amostra.
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Procedimento \) _ s
Transfira 6,0 ml da Preparacao Padrdo para um funil separador de
250 ml e dilua com solugdo 1:250 de hidrdxido de sddio de forma a
completar 20 ml., A um segqundo funil separador de 250 ml, transfi-
ra 20,0 ml de solugdo 1:250 de hidrdxido de sddio (branco da pre-
Faragao Padrdo). A um terceiro e gquarto funis separadores de 250
ml transfira 20,0 ml da Preparagao Amostra e do Branco da Prepara
cac Amostra, respectivamente. A cada funil separador junte 20,0
nl de solugao-tampao pPreparada pela dissolucgdo de 24, 736 g de ac1
do bOrico em quantidade suficiente de solugao 1:250 de hidrdxido
de sddio para completar 1000 ml. Adicione sucessivamente 0,1 mlde
sclugao 3:100 de 4-aminoantipirina e 0,2 ml de solugao 1:10 de
ferricianeto de potassio a cada funil separador, agitando-os apos
cada adigdo. Deixe as misturas em repouso por 3 minutos e adicio-
ne 10 ml de clorofdrmio a cada funil separador e agite. Permita a
méxima separagdo de fases e transfira a fase de cloroférmio de ca
da funil para baldes volumétricos de 25 ml, separados. Lave os
centelldos restantes de cada funil com 2 ml de cloroformio, sem
agitar, e adicione o clorofdérmio de lavagem de cada funil ao res-
pectivo baldo volumétrico. Adicione 5 ml de cloroférmio a cada
funil separador e agite. Deixe separar as fases e adicione a fase
de clorofdrmio de cada funil ao respectivo baldo volumdtrico. Fi-
nalmente lave os contetdos de cada funil separador com 3 ml de
clerofdrmio juntando estes ao respectivo baldo volumétrico. Com -
plete o volume dos baldes volumétricos com clorofdrmio, adicione
cerca de 0,5 g de sulfato de sddio anidro a cada um, agite e dei-
¥e em repouso por 5 minutos. Determine concomitantemente as absor
vancias das solugdes em cubetas de 5 cm no comprimento de onda de
maxina absorvancia, em torno de 455 nm, usando cloroformio como
branco. Registre a absorvincia da Preparacdo Padrio como a,, do
Branco da Preparagao Padrdo como A,, da Preparagdo Amostra como
L, e do Branco da Preparagao Amostra como A,. A absorvancia corri
gida da Preparag¢do Amostra (A; - A,) nao & maior que a absorvan -
cia corrigida da Preparacio Padrao (A - A,), correspondendo a,no
maximo, 0,003 por cento de Efclorofenol

DOSEAMENTO

Resina de Troca Idnica

2 ur béquer contendo 75 ml de hidrdxido de sddio SR, adicione cer
ca de 3 g de resina de troca idnica fortemente basica de polisti-
renc e deixe a mistura em repouso por cerca de 15 minutos com agi
tagao ocasional. Lave a resina com Agua at® que a Gltima lavagem
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ge mostre neutra ao papel de tornassol e, em seguida, lave-a com
trés porgdes de 50 ml de metanol.

Ccluna de Troca Idnica

Insira um tampao de 13 de vidro na base de um tubo de troca idni-
ca de 1 x 15 cm e transfira para o interior do tubo uma quantida-
de suficiente de Resina de Troca Idnica preparada em pasta com me

tancl, de forma a produzir um leito de coluna com altura de 6 a 8
cm.

Freparagac Padrao

Trensfira cerca de 50 mg, exatamente pesados, de clofibrato pa-
drao para um baldo volumétrico de 50 ml, complete o volume com me
tarcl e misture. Transfira 20,0 ml desta solugdo a um baldo volu-
meétrico de 100 ml, complete o volume com metanol e misture. Trans
fira 10 ml da solugdo resultante a um segundo baldo volumdtricode
1C0 ml. Complete o volume com metanol e misture.

Preparagao Amostra

Transfira cerca de 200 mg, exatamente pesados, de clofibrato, pa-
ra um balao volumétrico de 100 ml, complete o volume com metanol
€ misture. Transfira 10,0 ml desta solugdo 3 Coluna de Troca Id-
nica e colete o eluato em baldo volumétrico de 100 ml. Lave a co-
luna com 25 ml de metanol, recolhendo o lavado no mesmo balido vo-
lumétrico, complete o volume com metanol e misture. Transfira 5,0
ml desta solugdo para um baldo volumétrico de 50 ml, complete o

volume com metanol e misture.

Procedimento

Determine concomitantemente as absorvincias da Preparacio Padrio
e da Preparagao Amostra em cubetas de 1 cm no comprimento de onda
de méxima absorvdncia, em torno de 226 nm, empregando metanol co-
mo branco. Calcule a quantidade, em mg, de C12H1501o3 na tomada
de ensaio através da férmula lOg(gg/QE), em que:

¢ = concentracgao, em ug por ml, de clofibrato padrao na Prepara-
cao Padrao;

A5 = absorvancia da Preparagdo Amostra;

2 _ = absorvidncia da Preparagdo Padrio.
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CHLORALI HYDRAS T
CLORAL HIDRATADO

CCliCH(OH)

C,Hm.Cl

273

0

3% P.M. = 165,40

Z,2,2-tricloro-1,l-etano~diol

DESCRICAO

Criztais incolores, transparentes, ou brancos, de odor aromitico,
reretrante e levemente acre e de sabor cdustico, levemente amar go.
Lxposto ao ar volatiza-se lentamente; & higroscépico em atmosfera
de elevada umidade; funde a cerca de 55°.

SCLUCILIDADE

tclivel em cerca de 0,3 partes de &qua; em cerca de 1 parte de a1
ccol, de éter, de Sleo de oliva; em cerca de 3 partes de clorofor
rwic: em 0,5 partes de glicerina; soliivel em benzeno, em sulfeto de
carbono e nas esséncias., Em presencga da canfora e de compostos fe

néliccs forma misturas eut@ticas.

CRTEGCRIA

Fipnético e sedativo.
CCHEERVACAO
Er. recipientes herméticos.
ESPECIFICAGOES
ESPECIFICAGAO GERAL

Contér., no minimo, 99,5 por cento e, no maximo, 102,5 por cento de

C2E3C1302.

IDENTIFICAGEO

L~ i 200,0 mg adicione alguns ml de hidrdxido de s8dioc SR: for-
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ma~ie clorofdrmio, reconhecivel pelo odor. Aquega com algumas gotas

Ce erilina R: produz-se isocianato de fenila, de intenso odor desa-
¢radivel (atencado: tdxico).

E - Eiuega 50,0 mg com 2,0 ml de beta-naftol, alcalino, SR: deve pro

¢uzir-se coloragao verde azulada.
LI-£27CS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FTSICAS

rente de Fusao
Cerca de 55° (M&todos Gerais, n9 40 ),

Fento de Ebulicao
Cerca de 97,5° (M&todos Gerais, n¢ 39 ),

ZNEATOS DE PUREZA

Metaisz Pesados

1 parte por milhdo, no miximo (M&todos Gerais, n9 18 ),

Clcreto

70 partes por milhao, no méximo (M&todos Gerais, ne 15 ).

Llcccolato de Cloral

fguega 1,0 g, em banho-maria, com 14,0 ml de hidrbxido de s8dio SR

at&€ que a solugao fique limpida. A 10,0 ml da solugao, decantada ou

iiltrada, adicione iodo 0,1 N, gota a gota, atéd obtengio de cor ama

rela nitida: ndo deve desprender-se odor de iodofdrmioc, nem se devem

forrmar cristais amarelos, dentro de 1 hora.

Substancias facilmente Carboniziveis
f¢ite 0,5 g com 5,0 ml de &cido sulfirico a 95,0 (+ 0,5) por cento,
/p: ¢ dcido deverd apresentar coloragdo inferior 3 da solugdao com-

saracora P.

fesiduo pela Incineragdo
4.1 ror cento, no mdximo (M8todos Gerais, n?® 45).

bcidez
L sclugao a 10,0 por cento p/v, deve apresentar um PH compreendido
entre 5,5 e 7,0.
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GSEEMENTO e _
Ligcelva cerca de 300,0 mg, exatamente pesados, em 10,0 ml de Agua
¢ acdicione 35,0 ml de hidrdxido de s&dio 0,1 N SV. Deixe a mistura
€r: repouso durante 2 minutos, e titule com &cido sulflirico deci-
norrial, em presenca de fenolftaleina SI, como indicador. Cada ml de

hi¢rixido de sddio deci-normal equivale a 16,54 mg de C2H3Cl302.




CHLORDIAZEPOXIDUM
CLORDIAZEPOXIDO

5 NHCH 4
N —
_N

Cl

C16H14C1N3O P.M. = 299,76

4-0xido de 7-cloro-2-(metilamino)-5-fenil-3H-1,4-benzodiazepina.

DESCRICAO
PG cristalino amarelo, praticamente inodoro. £ sensivel & luz so-

lar.

SOLUBILIDADE

Pecuco soluvel em clorofdrmio e em Alcool. £ insoliivel em Agua.

CATEGORIA

Tranquilizante.

CONSERVACAO

Em recipientes herméticos e opacos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 99,0 por cento e, no madximo, 101,0 por cento
de C, H,,CIN,0, calculado em relagao & substidncia seca.

IDENTIFICAGAO

A - O espectro de absorgao infravermelho de uma dispersic em bro-
meto de potassio, previamente dessecada,apresenta maximos somente
rnos mesmos comprimentos de onda que o clordiazepoxido padrio, me-
didc similarmente.

O espectro de absorgao ultravioleta de solugdo 1:200.000 em acido
sulflirico alcodlico diluido 1:360 apresenta maximos e minimos nos




mesmos comprimentos de onda que o clordiazipdxido padrdo, medido
similarmente, e as absortividades respectivas, calculadas em rela
cao a substancia seca, no ponto de absorvincia mixima em torno de
245 nm, ndo diferem mais que 3,0 por cento.

NOTA - Use vidraria de baixo actinismo.

C - A cerca de 20 mg de clordiazepdxido adicione 5 ml de acido
cloridrico e 10 ml de agua e aquega até fervura para efetuar hi -
drolise. A solugdo resfriada adicione 2 ml de solugao de nitrito
Ce sodio 1:1000, agite, adicione 1 ml de solugao de sulfamato de
amonio 1:200, em seguida agite por 2 minutos e adicione 1 ml1 de
solugao de dicloridrato de N-(l-naftil)etilenodiamina 1:100; pro-
duz-se cor-violeta avermelhada.

ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao
Entre 240° e 244° (Metodos Gerais, n? 40 ).

ENSATOS DE PUREZA

Perda por Dessecagao
Desseque a 105° por 3 horas; perde, no méximo, 0,3 por cento de
seu peso (Métodos Gerais, n? 34).

Residuo pela Incineracao
O limite @ 0,1 por cento (Métodos Gerais, ne 45 ).

lMetais Pesados
C limite & 0,002 por cento (Métodos Gerais, n? 18 - Método II).

Lirite de 4-0xido de 7—cloro-1,3—diidro-5-fenil—2§-l,4-benzodiazg
pin-Z-ona e 2-amino~5-clorcbenzofenona

Trensfira 50,0 mg de clordiazepdxido para Erlenmeyer de 10 ml,adi
cione 2,5 ml de acetona e agite. Deixe as particulas insoliiveis
sedimentarem e aplique 50 pl da solugao sobrenadante 3 cromatopla
ca adequada de cromatografia em camada delgada, revestida com ca-
mada de 250 um de silica-gel cromatogrifica. Aplique na mesma pla
ca 10 pl de solugdao acetdnica contendo 100 Lg por ml de 4-dxido de
7-cloro-1,3-diidro~5-fenil-2H-1, 4-benzodiazepin-2~ona padrao e 10
Hg por ml de 2-amino-5-clorobenzofenona padrao. Desenvolva o cro-
matcgrama em camara cromatogrdfica (n3o saturada previamente com
¢ scolvente de desenvolvimento) em acetato de etila até que a fren
te do solvente tenha corrido cerca de trés quartos do comprimento
da placa. Retire a placa da camara de desenvolvimento, margue a




frente do solvente e deixe o solvente evaporar. Localise as man-
chas sobre a placa nébulizando levemente sobre a mesma &cido sul-
firico diluido, seguido pela dessecacao a 105° por 15 minutos e,
depcis, nebulizando em sequéncia soluc3o de nitrito de sddio
1:1000, solugao de sulfamato de amdnio 1:200 e solugdo de diclori
drato de N-(l-naftil)-etilenodiamina 1:1000. As manchas da solu -
¢ac da amostra ndo sdo maiores em dimensio ou em intensidade que
as manchas, ocorrendo em valores Bf respectivos, produzidas pelas
sclugdes padrdes, correspondendo a no maximo 0,1 por cento de 4-
oxido de 7~cloro-l,3—diidro-5—fenil-2§—l,4-benzodiazepin—2-ona e,
rnc maximo, 0,1 por cento de Z2-amino-5~clorobenzofenona.

DOSEAMENTO

Pissolva cerca de 800 mg da amostra, exatamente pesados, em 90 ml
de clorofdrmio, adicione vermelho de metila SI e titule com acido
perclorico 0,1 N em dioxano até viragem ao rdsea. Fagca um branco
para a corregao necessaria. Cada ml de &cido percldrico 0,1 N equi
vale a 29,98 mg de C16H14C1N3O.
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DETERMINACAO DO INDICE DE ACIDEZ

O Indice de acidez & a quantidade em mg de hidrdxido de potassio
E utilizado para neutralizar o Acido livre em 1 g da substancia.

Metodo Indicado

Coloque cerca de 10 g da substancia, exatamente pesados, ou a
quantidade especificada na monografia, em frasco de 250 ml e adi-
cione 50 ml de mistura de volumes iguais de etanol 95 por cento SR
e €ter R, a qual tenha sido neutralizada com hidrdoxido de potassio
C,1 N apds a adig@o de 1 ml de fenolftalelna etandlica 1 por cen
te SR. Aquega, se necessdrio, até que a substincia se dissolva com
Fletamente; titule com hidrdxido de potassio 0,1 N, agitando cons
tantemente até gue uma cor rosada, persistente por quinze segun -
cdos, seja obtida. Anote a gquantidade,em ml, utilizada. Calcule o
Indice de acidez com a fdrmula seguinte:

Indice de acidez = a x 0,00561 x 1000
peso da substancia {(em g)

& = quantidade, em ml, de hidrdxido de potéssio 0,1 N utilizada.
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AMMONIT CHLORIDUM
CLORETO DE AMONIO

NH,C1

Cloreto de amdnio

DESCRIGCAO
PO cristalino branco ou cristais incolores; inodoro; sabor salino.

SCLUBILIDADE
Facilmente soliivel em agua; sollivel em metanol e em Alcool; prati
cemente insolilvel em acetona, em éter e em acetato de etila.

CATEGORIA
Expectorante; diurético.

CONSERVAGAC
Em recipientes bem fechados.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém, no minimo, 99,5 por cento de NH4C1, calculado em relagao
a substancia seca.

IDENTIFICAGARO
D& as reagdes caracteristicas de amdnio e de cloreto (Métodos Ge-
rais, ne 43). '

ENSAIOS DE PUREZA

Acicdez ou Alcalinidade
% 10 ml de uma solugdo (10:100) junte 1 gota de solugdo de verme-
lho de metila (prepare dissolvendo 50 mg em 1,86 ml de hidrdxido de
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sodio 0,1 N e 50 ml de alcool, e diluindo a 100 ml com agua). Sao
necessarios, no maximo, 0,5 ml de Acido clorildrico 0,01l N ou, no
méaximo, 0,5 ml de hidrdxido de sddio 0,01 N para mudar a cor da
sclugao (Métodos Gerais, no 01).

Brometo e Iodeto

A 1C ml de uma solugao (10:100) junte 5 gotas de Acido cloridrico
diluido (cerca de 2 N) e 2 gotas de solugdo de cloramina (cercade
0,07 M); apds 1 minuto adicione 2 ml de clorofdrmic e agite vigo-
rosamente; a camada clorofdrmica permanece incolor. |

Sulfato

Dez ml da solugéo (10:100) (preparada na hora de usar); diluidos
com agua a 15 ml satisfazem ao ensaio-limite de sulfato (150 par-
tes por milhao - Métodos Gerais, n¢ 14).

Perda por Dessecagao
Dessegue 1,00 g em estufa a 100—1050; perde, no maximo, 1,0 por
cento do seu peso (Méetodos Gerais, ne 34).

Residuo pela Incineragao
No maximo 0,1 por cento, usando 2,0 g (Métodos Gerais, n® 45).

Metais Pesados
Nc maximo 10 partes por milh3o (Mé&todos Gerais, ne 18).

Ferro

No méaximo 20 partes por milhdo (Métodos Gerais, n® 16).

DOSEAMENTO

Dissolva cerca de 100 mg da amostra, exatamente pesados, em 20 ml
de agua, junte mistura de 5 ml de formaldeido, previamente neutra
lizado a fenolftaleina SI, e 20 ml de &gua. Apds 1 ou 2 minutos ,
titule lentamente com hidrdxido de sddio 0,1 N, usando 0,2 ml de
feriolftaleina SI como indicador. Cada ml de hidrdxido de sodio 0,1
N eguivale a 5,349 mg de NH4C1.



BENZALKONII CHLORIDUM
CLORETC DE BENZALCONIO

+

CHgj

CH, — N — R Cl

CH, J

[t scr N cry) Rl P.M. = 360,00
Cloreto de alquildimetil{fenilmetil)amdnio

DESCRICAO
Arresenta-se sob a forma de pd amorfo ou de massa gelatinosa,bran
Co ou branco amarelado, com suave odor aromatico e higroscopico.

SCLUEILIDADE

Muito soliivel em &gua, em &lcool e em acetona. Um grama da forma
anicra dissolve em cerca de 6 ml de benzeno e em cerca de 100 ml
de éeter.

CATECORIA
Lntisséptico tdpico. Apresenta atividade bactericida aos organis
rnos gram-positivos.

CONSERVAGAO

Er: recipientes herméticos e opacos.

INFORMAGAO ADICIONAL

E incompativel com sables e com agentes tensoativos anidnicos. A
ristura de cloreto de benzalconio com sabdes e com detergentes
anitnicos pode diminuir ou destruir a atividade bacteriostética.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL

Contém nao menos do que 95,0 por cento e ndo mais do que 105,0 por
centoc de cloreto de benzalcdnio (em termos de C22H40Ncl) calcula-
dos em relagao a subst@ncia dessecada.
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IDENTIFICAGEO

Reagao Corada

Dissolver 0,2 g de cloreto de benzalcdnio em 1 ml de Acido sulfii-
rico, adicionar 0,1 g de nitrato de sddio e aguecer por 5 minutos
em banho-maria. Esfriar, diluir com agua para perfazer um total
de 10 ml, adicionar 0,5 g de zinco em pO e aquecer por 5 minutos
en banho-maria. Retirar 2 ml de solugéo sobrenadénte, adicionar 1
ml ce solugao de nitrito de sddio SR, esfriar em dgua gelada, en-
tdo adicionar 1 ml de B-naftol SR; resulta uma coloragdo vermelho
~alaranjada.

Reagoes de Precipitacdo

Dissclver 0,1 g de cloreto de benzalcdnio em 10 ml de adgua. Para

2 ml desta solugao, adicionar 0,5 ml de acido nitrico diluido SR,
aparecerd um precipitado branco, soliivel em 5 ml de etanol.

‘era 3 ml de uma solugao de cloreto de benzalcdnio 1:100 adicio-
rar 0,5 ml de cloreto merciirico SR; dard um precipitado branco, so
livel em etanol,

Uma solugdo de cloreto de benzalcdnio em uma mistura de igual vo-
lure de agua e dlcool da reagdo positiva para cloretos.

ENSATOS DE PUREZA

Cor e Limpidez da Solugido
Sua solugdo & incolor ou levemente amarelada. Uma solugdo de 1:10
€ livre de turvagdo e de matéria insolivel.

Residuo pela Incineragdo

Ne méximo 2,0 por cento (1 g a 800° + 25° até peso constante).

Teor de Umidade
Agua no mdximo 15,0 por cento; determinada pelo método de Karl
Fischer. (Métodos Gerais, n® 02).

Aminas Estranhas

Fara 5 ml de uma solugdo de 1:50 adicione 3 ml de hidrdxido de sd
dic SR; ndo hd formagdo de precipitado. Aquega 3 ebulic¢d3o: o odor
de amina nao & perceptivel.

DCSEAMENTO

Para os cloretos totais de alquildimetilbenzilaménio.

Pesar exatamente cerca de 500 mg de cloreto de benzalcdnio calcu-
ladc em relagdo d substincia anidra e transfira com ajuda de 35
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rl de agua para um funil de decantagdo de 250 ml, contendo 25 ml
de cloroformio. Adicione 10 ml de uma solugao de iodeto de potas-
sic a 5 por cento recentemente preparada, tampe e agite bem, dei-
%€ €n repouso para separar as fases e despreze o clorofdrmio.
Lave a camada aquosa com trés porgdes de 10 ml de clorofdrmio,deg
rrezando as lavagens. Transfira a camada aqguosa para um Erlenmeyer
de 250 ml de rolha esmerilhada e lave o funil de decantacao com
trés porgdes de 5 ml de dgua, juntando as lavagens para o frasco.
2Cicione 40 ml de acido cloridrico, frio, para o frasco, misture
€ titule com iodato de potassio 0,05 M até que a solugao se tor-
ne narron. Adicione entdo 5 ml de clorofdrmio, tampe o frasco e
agite vigorosamente.

Continue a titulagdo gota a gota com agitagdo apds cada adicdo ,
até que a camada clorofdrmica se torne incolor e a camada aquosa
amarelo=-clara.

Face uma determinagdo em branco usando 20 ml de 3gua como amostra.
A diferencga entre as duas titulagOes representa a quantidade de
icdato de potassio equivalente ao peso de cloreto de benzalcdnio
ra amostra. Cada ml de iodato de potdssio 0,05 M equivale a 36,0
me de cloreto de benzalconio.
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CALCII CHLORIDUM

CLORETO DE CALCIO

CaCl?.ZH 0

v
=
|

= 147,02 (diidratado)
110,99 (anidro)

2

g
=
It

Cloreto de calcio diidratado

DESCRICAO
Granulos ou fragmentos brancos duros. £ inodoro e deliguescente.

SCLUBILIDADE

Facilmente soliivel em &gua, em alcool e em dlcool fervente; muito
soluvel em agua fervente.

CATEGORIA
Repcsitor de calcio.

CONSERVACEO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICACAO GERAL
Contém guantidade de CaCl2 equivalente a, no minimo, 99,0 por cen

2H,0.

to e, no maximo, 107,0 por cento de CaClz. 2

IDENTIFICAGAO
Uma solugao 1:10 da as reagles caracteristicas do cation cilcio e
dc anion cloreto (Métodos Gerais, n@ 43).

ENSAIOS DE PUREZA

Acicez ou Alcalinidade
Dissolva 3 g em 20 ml de agua isenta de didxido de carbono e adi-
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cione 2 gotas de fenolftalelna SR. Se a solucdo & rosa necessita,
nc maximo, 0,3 ml de Acido cloridrico 0,02 N para o desaparecimen
tc da cor rosa. Se a solugdao ndo & rosa necessita, no maximo, 0,1
rl de hidrdxido de sddio 0,02 N para que se torne rosa.

Arsénio

Digsolva 3,3 g em 30 ml de agua; o limite & 0,0003 por cento (M&-
tcdos Gerais, ne 13 ),

Metais Pesados
Lissolva 2,0 g em 25 ml de agua; o limite & 0,001 por cento (Méto
dcs Gerais, ne 18 ).

Ferro, Aluminio e Fosfato

A solugdo 1:20 adicione 2 gotas de acido cloridrico diluido e 1
gota de fenolftaleina SI. Em seguida adicione cloreto de amdnio-
-hidroxido de ambnio SR, gotejando, até gue a solucdo se torne le
vemente rosa, adicione 2 gotas em excesso e aquega o ligquido até
fervura; ndo se produz turbidez nem precipitado.

Magnésio e Sais Alcalinos

Dissolva 1 g em cerca de 50 ml de agua, adicione 500 mg de clore-
to de amdnio; aquega e ferva por 1 minuto; junte rapidamente 40
ml de acido oxdlico SR e agite vigorosamente até nitida precipita
¢2o. Junte imediatamente, a mistura quente, duas gotas de verme -
lhc de metila SI e amdnia SR, gota a gota até inicio de alcaliniza-
¢ao. Esfrie & temperatura ambiente, transfira para proveta gradua
da de 100 ml, complete o volume com agua, misture e deixe repou -
sar por 4 horas ou durante a noite. Filtre e a 50 ml do filtrado
lirpido recebido numa cipsula de platina, junte 0,5 ml de &cido
sulfirico e evapore em banho-maria até pequeno volume. Aquega com
cuidado sobre chama livre até a secura e continue o aguecimento
até completa decomposigdo e volatizagdo dos sais de amdnio. Final
mente calcine o residuo até peso constante; o peso do residuo ndo
excede 5 mg (1,0 por cento).

COSEAMENTO

Pese exatamente cerca de 1 g de cloreto de calcio, transfira para
béquer de 250 ml e dissolva em mistura de 100 ml de 3gua e 5 ml
de &cido cloridrico diluido. Transfira a solugdo para frasco volu
métrico de 250 ml, dilua com Agua até completar o volume e mistu-—
re. Pipete 50 ml da solugéo_em recipiente adequado, adicione 100
ml de agua, 15 ml de hidrdxido de sddio SR e 300 mg de azul de hi
droxi-naftol come indicador e titule com EDTA dissbddico 0,05 M até
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gue a solugdo adquira cor azul intensa. Cada ml de EDTA diseddico
0,05 M equivale a 7,351 mg de CaC12.2H20.




CALCII CHLORIDUM CRYSTALLISATUM N
CLORETO DE CALCIO CRISTALIZADO

CaClﬂ.6H20 P.M. = 219,10
cloreto de calcio haxaidratado .

DESCEICAO

Cristais incolores, brilhantes, transparentes, de sabor quente,pas

sando a amargo, salino e desagradavel; muito deliquescentes, Conser
vace em atmosfera seca ou aquecido progressivamente até 200° perde

auatro moléculas de &qgua; entre 200° e 300° perde mais agua de cris
talizacao e transforma-se em massa porosa (produto dessecado). A SO
lucac saturada ferve a cerca de 175,5o e contém 74,8 por cento do

sal anidro.

SCOLUEBILIDADE
Lissclve-se em cerca de 0,6 partes de agua; em cerca de 0,3 partes
de &gua fervente e em cerca de 4 partes de alcool.

CATEGCRIA
Celcioterapia, acidificante urinario, anti-alérgico.

CONSERVACAO
Er recipientes herméticos.

INFORMAGAO ADICIONAL
hlém da forma hexaidratada , figura em algumas farmacopéias o clo-
retc de calcio diidratado .

ESPECIFICAGOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Coentél:, no minimo, 98,0 e, no maximo, 102,0 por cento de CaC12.6H20.
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IDENTIFICAGAOC

Da as reagdes caracteristicas do cition cilcio e do &nion cloreto.

ENEEIOS DE PUREZA
Liesolva 10 g em dgua g.s.p. 50 ml e proceda com esta solucao aos
secuintes ensaios:

rluriinio, Ferro e Fosfato

E 2liguota de 10 ml adicione 2 ml de cloreto de amdnio SR e alca-
linize o meio com aménia SR, em presenca de vermelho de metila 51,
corc indicador, e ferva até a ebuligdo: nao deve haver turvagao,
rnem precipitacao.

Ldric, Estroncio
i allguota de 10 ml junte 1 ml de sulfato de chlcio SR: nao deve

haver turvagao, nem precipitagac, dentro de 15 minutos.

Magnésio, Sais Alcalinos

£ eliquota de 2 ml adicione 100 ml de Jqua, 2 g de cloreto de amd
nio I e alcalinize o meio com amdnia SR em presenga de vermelho de
retila SI, como indicador, e aqueca a solucgao até a fervura.Acres
cente 25 ml de oxalato de amdonio SR, quente, e deixe repousar du-
rante 4 horas e dilua a 200 ml, com &gua destilada. Evapore 100
ml de filtrado até a secura e, em seguida, calcine a 600°: o peso
dc residuo deve ser inferior a 2 mg.

icidez ou Alcalinidade

7 aliquota de 15 ml adicione 2 gotas de fenolftalefna SI, como in
Gicador: se a solugdo permanecer incolor deverd exigir, no maxi-
re, U,1 ml de hidrdxido de s&dio 0,02 N (SV) para a neutralizacio

l.etais Pesados
20 partes por milhao, no miximo (M&todos Gerais, n® 18).

Arsénio

5 partes por milhdo, no miximo (M&todos Gerais, n® 13 ).

Ferro

20 partes por milhaoc, no miximo (Métodos Gerais, n? 16).

Sulfato

250 partes por milhao, no miximo (Métodos Gerais, no 14 ).

DCSTAMENTO
Dissolva cerca de 250 mg, exatamente pesados, em 150 ml de &Agua e
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adicione 15 ml de hidroxido de s8dio SR e 300 mg de azul de hidro-
xineftol I e titule com edetato dissddico 0,05 M (SV) até obter a
cor azul intensa. Cada ml de edetato dissédico 0,05 M (8V) equiva-

le 2 10,955 mg de CaClz.6H20.




HEXAMETHONII CHLORIDUM

CLORETO DE HEXAMETONIO Pt
+ + _
(CHa) 3N CH, (CH,) 4CH» N (CH;) 3 2C1
Cq,H,gN,CL, P.M. = 273,29

Cloreto de hexametilenobis (trimetilamdnio).

DESCRICAO

PS5 cristalino, branco, de odor fraco; & higroscdpico.

SQOLUBILIDADE

Muito soliivel em 3gua, soliivel em dlcool e praticamente insoliivel
em clorofdrmic e em &éter.

CATEGORIA
Anti-hipertensivo.

CCNSERVAGAO
Er recipientes opacos, bem fechados e ao abrigo da luz.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 25,4 por cento e, no maximo, 26,5 por cento de
Ci.

IDENTIFICACAO
A - Dissolva 0,2 g em 5 ml de agua e adicione 15 ml de alcocl R e
5 ml de perclorato de sddio SR; aquega em banho-maria para dis =
sclver-se o precipitado inicialmente formado e resfrie a 100, agi
tandc fortemente. Filtre a mistura, com sucgao, através de um fil
trc de porcelana porosa, de fina porosidade; lave o precipitado
com alcool R, resfriado, e depois com &ter anidro R, também res -
friado. Desseque o diperclorato de hexametdnio, a 105°, durante
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4 horas e determine seu ponto de fusdo; deve fundir entre 261° e
265%,

B - Deve dar as reagoes caracteristicas do anion cloretoc (Mdtodos
Cerais, ne 43).

ENSATOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISICAS

Faixa de Fusao

Pepcis de dessecado no vacuo, a 1000, durante 4 horas, funde en-
tre 289° e 292° (Métodos Gerais, n% 40).

ENSAIOS DE PUREZA

Aminras Primarias

Pese, exatamente, cerca de 500 mg, dissolva em 120 ml de agua e
junte 5 ml de acido cloridrico 5 N (SR); resfrie a 5° e titule cam
nitrato de sddio 0,1 N (SV), at@ que um trago desta solugdo core
em azul 1 gota de lodeto de potassio amilado SR, contido em uma
placa de porcelana, durante 2 minutos. Faca um ensaio-testemunha
usando os mesmos reagentes, as mesmas guantidades e a mesma técni
ce; a diferenca entre as 2 titulagdes deve ser no maximo 0,2 ml
de nitrito de sddio 0,1 N (sV).

Perda por Dessecagao
Desseque no vacuo, a 1000, durante 4 horas; a perda de peso de-
ve ser no maximo de 13,3 por cento, quando se tratar do diidrato

e, no maximo, 15 por cento, quando for o composto anidro.

Residuo pela Incineragdo
No maximo 0,05 por cento (Mé&todos Gerais, n9 45).

vcidez
Sua solugao aquosa a 3 por cento & Acida ao papel de tornassol (pH
de 5 a 6,5) (Métodos Gerais, n% 01).

DOSEAMENTO

Tecr de Cloreto

Fese, exatamente, cerca de 250 mg e transfira-os para um balao vo
lumétrico de 50 ml; dissolva em 15 ml de Agua, junte 5 ml de &ci-
do nitrico diluido SR e 25 ml de nitrato de prata 0,1 N (sV), me-
didcs exatamente. Dilua com agua até o trago aferidor e homogeni-
ze. Filtre por papel recolhendo o filtrado em um frasco previamen
te cessecado. Mega exatamente 25 ml do filtrado e transfira-os pa
ra um béquer de 300 ml; junte 0,5 ml de sulfato férrico amoniacal
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SR e titule até fraca coloragao rosa, persistente, com tiocianato
de amonio 0,1 N (SV). Cada ml de nitrato de prata 0,1 N (SV) con-

cuiido equivale a 3,546 mg de Cl, equivalente a 13,664 mg de

C12H30N2C12.
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METHACHOLINI CHLORIDUM {E)
CLORETO DE METACOLINA

+
CH3COOCHCH;N (CH3 ) 5

Cl
CHj

CSHlSCINO2 P.M.

195,69

Clcreto de acetato (2~hidroxipropil)trimetilamdnio.

DESCRICAO
PG cristalino branco ou cristais brancos ou incolores; inodoro ou
ter: leve odor; muito higroscopico; suas solugdes sao neutras  ao
tornassol.

SOLUBILIDADE
Muito solilvel em &gua; facilmente sollivel em &lcool e em clorofdr

mic.,

CATEGORIA

Cclinérgico.

CONSERVAGAO
Em recipientes herméticos.

ESPECIFICACOES

ESPECIFICAGAO GERAL
Contém, no minimo, 98,0 por cento e, no maximo, 102,0 por cento
de CgH,4CINO,, calculado em relagao & substdncia seca.

IDENTIFICAGAO

A - Dissolva cerca de 100 mg em carca de 2 ml de agua em vidro de
relogio e junte 3 ml de cloreto platinico SR; formam-se pequenas

placas rombo&dricas que fundem entre 220° e 225° (distincdo de
cloreto de acetilcolina que forma agulhas radiantes de um ponto
central, e de cloreto de colina que nao forma cristais) (Métodos
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Gerais, ne 40).

B -~ A 1ml de solugao 1:10 junte 1 ml de dlcool e 1 ml de A&cido
sulfiirico; aquega brandamente; & perceptivel o odor de acetato de
etila.

C - A 5 ml da solugdo 1:10 junte 2 g de hidrdxido de potdssio e
aquega brandamente; & perceptivel o odor de trimetilamina.

D - Uma solugdo 1:50 da as reagdes de cloreto (Métodos Gerais, n®

43).
ENSAIOS DE QUALIDADE BASEADOS EM MEDIDAS FISIcas

Faixa de Fusao

Dissolva cerca de 100 mg em 2 a 3 ml de clorofdrmio em pequeno be
guer. Aguecga a 110° por 1 hora; ainda quente rapidamente pulveri-
ze ¢ residuo seco com bastdo de vidro e transfira para um tubo de
ponto de fusao da maneira usual. Determine a faixa de fusio sem
demora. Funde entre 170° e 173° (M&todos Gerais, n® 40).

ENSEIOS DE PUREZA

Perda por Dessecacao
Desseque a 105° por 4 horas; perde, no maximo, 1,5 por cento de
seu peso (Méetodos Gerais, n9 34).

Residuo pela Incineragao
O limite & 0,1 por cento (Métodos Gerais, ne@ 45).

Cleoreto de Acetilcolina

A 2 ml de solugao 1:10, junte 3 ml de uma solugdo de percloratode
pctassio 1:5, agite bem e mergulhe em banho de gelo por 5 minutos;
nao se forma precipitado.

DOSEAMENTO

Coloque em Erlenmeyer cerca de 400 mg da amostra, previamente des
secados e exatamente pesados (devido a sua alta higroscopicidade,
guarde a vacuo), dissolva em 50 ml de Acido acético glacial, jun-
te 10 ml de acetato mercirico SR e 1 gota de cristal-violeta SI e
titule com acido percldrico 0,1 N até viragem ao verde azulado.Fa
Ga um branco para a corregao necessaria. Cada ml de acido perc