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C11H16N20, HCI PM: 244,7 54-71-7

Definigdo - Cloridrato de pilocarpina é o cloridrato de
(3S-cis)-3-etildiidro-4-[(1-metil-1H-imidazol-
5-il)metil]-2(3H)-furanona.

Contém, no minimo, 99,0 % e, no maximo, 101,0% de

C11H16N,0,.HCI, em relacdo a substancia dessecada
e deve cumprir com as seguintes especificacdes.

Caracteristicas gerais - Po cristalino branco ou qua-
se branco. Higroscépico. Sensivel a luz. Muito solu-
vel em agua e alcool.

Substancias quimicas de referéncia - cloridrato de
pilocarpina SQR-MERCOSUL, Nitrato de Pilocarpina
para adequacéo do sistema SQR.

EMBALAGEM E ARMAZENAMENTO

Em recipientes bem fechados, protegidos da luz.

ENSAIOS
Identificacdo
A. Absorc¢ao no infravermelho (xxx). Em fase solida.

B. Umasolugdo 5% (p/v) responde as reacdes do ion
cloreto (xxx).

pH (xxx). 3,5 a 4,5. Determinar em solugdo da amos-
tra a 5% (p/v) em agua isenta de dioxido de carbono.

Ponto de fusdo (xxx). Entre 199 e 205 °C, com um
intervalo de fusdo ndo maior que 3 °C.

Rotacao 6ptica (xxx).

Rotacéo especifica: +88,5° a +91,5° em relacdo a
substancia dessecada. Determinar em solucédo a 2%
(p/v).

Perda por dessecacéo (xxx). Dessecar em estufa a

105 °C por 2 horas. No maximo 3%.

Determinacéo de residuo por ignicap (cinzas sulfa-
tadas) (xxx). Determinar em 500 mg da amostra. No
maximo 0,1 %. (A ser avaliada pelo CTT de IFAS).

Substancias relacionadas < XXX >

Sistema cromatografico: Utilizar cromatégrafo a
liquido provido de detector ultravioleta a 220 nm;
coluna de 150 mm de comprimento e 4,6 mm de dia-
metro interno, empacotada com silica quimicamente
ligada a grupo octadecilsilano (5 um), tamanho de
poro de 10 nm e carga de carbono de 19 %. Fluxo da
Fase maével de 1,2 mL/minuto.

Solugdo de fosfato de tetrabutilaménio: Pesar 679 mg
de fosfato monobésico de tetrabutilamdnio, dissolver
em 900 mL de agua, ajustar a pH 7,7 com hidréxido
de amdnio diluido e completar a 1 litro com agua.

Fase movel: Metanol, acetonitrila y Solucéo de fosfa-
to de tetrabutilamdnio (55:60:885). Filtrar e desgasei-
ficar.

Solucéo (1): Pesar, exatamente, uma quantidade de
amostra e dissolver em agua de modo a obter uma
solucéo de concentracdo de 1 mg/mL.

Solucéo (2): Transferir 5 mL da Solugéo (1) para um
baldo volumétrico de 100 mL e completar o volume
com é&gua. Transferir 2 mL desta solugéo para um
baldo volumétrico de 20 mL e completar o volume
com agua.

Solucéo (3): Dissolver 5,0 mg de nitrato de pilocarpi-
na para adequabilidade do sistema SQR (contém Im-
pureza A) em agua e diluir a 50,0 mL com 0 mesmo
solvente.

Solucéo (4): Adicionar 0,1 mL de hidréxido de amé-
nia R a 5,0 mL da Solucéo (1) e aquecer em banho de
agua por 30 minutos. Esfriar e diluir a 25 mL com
agua. Transferir 3 mL desta solu¢do para um baldo
volumétrico 25 mL e completar o volume com agua.
Deve formar principalmente acido pilocarpico (Impu-
reza B do cloridrato de pilocarpina).

Adequabilidade do sistema: Injetar, separadamente, a
Solucéo (3) e a Solucdo (4) e registrar as respostas dos
picos conforme indicado em Procedimento. A resolu-
¢do R entre os picos da Impureza A e pilocarpina
deve ser de, no minimo, 1,6. A ordem de eluicdo dos
picos é: impureza B; impureza C; impureza A e pilo-
carpina. O tempo de retengéo para o pico correspon-



dente a pilocarpina deve ser de aproximadamente 20
minutos.

Procedimiento: Injetar separadamente volumes iguais
(20 pl) da Solucéo (1) e Solugéo (2), registrar os cro-
matogramas durante ndo menos do que duas vezes o
tempo de retencdo do pico principal e medir as res-

postas de todos o0s picos.
Limites:

Impureza A: A éarea relativa a impureza A de pilocar-
pina obtida na Solugdo (1) ndo é maior que 2 vezes a
area do pico principal da Solugéo (2): (1,0 %).

Impurezas A e B: A soma das areas relativas as impu-
rezas A e B de pilocarpina obtida na Solucéo (1) ndo
s80 maiores que 3 vezes a area do pico principal da
Solugéo (2): (1,5 %).

Outras impurezas: A soma das areas de outras impu-
rezas obtida na Solugdo (1) ndo deve ser superior a
area do pico principal da Solucéo (2): (0,5 %). Des-
cartar qualquer pico com resposta inferior a 0,4 % a
area do pico principal da Solugéo (2) (0,2 %).

DOSEAMENTO

Pesar, exatamente, cerca de 200 mg de amostra, trans-
ferir para um erlenmeyer de 250 mL e dissolver em
50 mL de etanol. Agregar 5 mL de &cido cloridrico
0,01 M SR e titular com hidroxido de sodio 0,1 M
SV, determinando o ponto final potenciometricamen-
te. Considerar o volume entre os dois pontos de infle-
x&o. Cada mL de hidroxido de s6dio 0,1 M equivale a
24,47 mg de CllHleNzoz . HCI.
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