-

C19H19C|N2

Definicion -
6,11-dihidro-5H-benzo[5,6]ci
b]pirideno.

DESLORATADINA

PM: 310,82
8-Cloro-11-(piperidin-4-iliden)-

100643-71-8

clohepta[1,2-
Debe contener no menos de 98,0 por

ciento y no més de 102,0 por ciento de C19H19CIN,
calculado sobre la sustancia anhidra y debe cumplir
con las siguientes especificaciones.

Caracteres generales -
blanco.

Polvo blanco o casi
Facilmente soluble en etanol; poco soluble

en heptano; practicamente insoluble en agua.
Presenta polimorfismo.

Sustancias de referencia -

Desloratadina SR-

FA; Desloratadina para aptitud del sistema SR-FA,

conteniendo

impureza A ((11RS)-8-cloro-11-

(piperidin-4-il)-6,11-dihidro-5H-benzol[5,6]ciclo-
hepta[1,2-b]pirideno) e impureza B ((11RS)-8-cloro-
11-(1,2,3,6-tetrahidropiridin-4-il)-6,11-dihidro-5H-
benzo[5,6]ciclohepta[1,2-b]pirideno).
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transferir

a un matraz aforado de 25mL, disolver y
completar a volumen con Fase mévil. Transferir 5,0
mL de esta solucién a un matraz aforado de 50 mL,
completar a volumen con Fase mdvil y mezclar.

Aptitud del sistema (ver 100. Cromatografia) -
Cromatografiar la Solucién de aptitud del sistema y
registrar las respuestas de los picos segun se indica
en Procedimiento: la resolucidn R entre los picos de
desloratadina e impureza B no debe ser menor a 2,0.
El tiempo de retencién del pico correspondiente a
desloratadina debe ser aproximadamente 21
minutos.

Procedimiento - Inyectar por separado en el
cromatdgrafo volimenes iguales (aproximadamente
100 pL) de las Solucion estandar y de la Solucién
muestra, registrar los cromatogramas durante 2,5
veces el tiempo de retencion de desloratadina y
medir las respuestas de todos los picos. Identificar
los picos que pudieran aparecer en el cromatograma
de la Solucién muestra y calcular el porcentaje de
impurezas presentes en la porcion de Desloratadina
en ensayo en relacion al pico de Desloratadina de la
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23 CONSERVACION
24 En envases bien cerrados.
25 ENSAYQOS
26 Identificacién
27 A - Absorcién infrarroja <460>. En fase
28 sdlida.

29 [NOTA: si el espectro obtenido en fase sélida
30 presenta diferencias con respecto al estandar,
31 disolver por separado la sustancia en ensayo y la
32 sustancia de referencia en metil isobutil cetona,
33 evaporar hasta sequedad y registrar nuevamente
34 los espectros].

35 B - Examinar los cromatogramas obtenidos
36 en Valoracion. El tiempo de retencién del pico
37 principal en el cromatograma obtenido a partir de
38 laPreparacion muestra se debe corresponder con
39 el de la Preparacion estandar.

40 Pureza cromatografica

41 Sistema cromatografico, Solucién A, Fase
42 movil - Proceder segln se indica en Valoracion.
43 Solucién de aptitud del sistema - Disolver 4

44 mg de Desloratadina para aptitud del sistema SR-
45 FAen 5,0 mL de Fase movil. Transferir 1 mL de
46 esta solucion a un matraz aforado de 10 mL y
47 completar a volumen con Fase movil.

48 Solucién estandar — Preparar una solucion
49 que contenga 0,08 pg de Desloratadina SR-FA
50 por mL de Fase movil.

51 Solucion muestra -  Pesar exactamente
52 alrededor de 20 mg de Desloratadina,

Solucion estandar, de acuerdo a lo indicado en la
siguiente tabla. Para el célculo del contenido de las
impurezas A y B multiplicar por un factor de 1,6.

Descartar cualquier pico con una respuesta menor a
0,05 %.
Tiempode  Limite
Sustancia relacionada retencion (%)
relativo
impureza A 0,8 0,2
impureza B 0,9 0,3
Desloratadina 1,0 -

individual desconocida - 0,10
totales - 0,4

Determinacion de agua <120>
No més de 0,5 % de su peso, determinado en 250
mg de sustancia.

Determinacidn del residuo de ignicion <270>
No mas de 0,2 %, determinado en 0,5 g de
sustancia.
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VALORACION

Sistema cromatografico - Emplear un equipo
para cromatografia de liquidos con un detector
ultravioleta ajustado a 280 nm; y una columna de
25cm x 4,6 mm con fase estacionaria constituida
por octadecilsilano quimicamente unido a particulas
de silice de 4 um de diametro. Mantener la columna
aproximadamente a 35°C. El caudal debe ser
aproximadamente 1,0 mL por minuto.

Solucion A - Pesar exactamente alrededor de
0,865 g de dodecil sulfato de sodio, transferir a un
matraz aforado de 1.000 mL vy disolver en agua.
Agregar 0,5 mL de &cido trifluoracético y completar
a volumen con agua. Homogeneizar.

Fase mavil - Solucion A y acetonitrilo (57:43).
Hacer los ajustes necesarios (ver Aptitud del sistema
en 100. Cromatografia).

Aptitud del sistema (ver 100. Cromatografia) -
Cromatografiar la Preparacion muestra y registrar
las respuestas de los picos segin se indica en
Procedimiento: el factor de simetria del pico de
Desloratadina debe estar comprendido entre 0,5 y
1,5.

Preparacion estdndar - Pesar exactamente
alrededor de 20mg de Desloratadina SR-FA,
transferir a un matraz aforado de 25 mL, disolver,
completar a volumen con Fase mdvil y mezclar.
Transferir 5,0 mL de esta solucién a un matraz
aforado de 50 mL, completar a volumen con Fase
mavil y mezclar.
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Preparacién muestra - Pesar exactamente
alrededor de 20 mg de Desloratadina, transferir
a un matraz aforado de 25 mL, disolver,
completar a volumen con Fase movil y mezclar.
Transferir 5,0 mL de esta solucion a un matraz
aforado de 50 mL, completar a volumen con
Fase movil y mezclar.

Procedimiento - Inyectar por separado en el
cromatdgrafo volimenes iguales
(aproximadamente 100 uL) de la Preparacion
estandar y de la Preparacion muestra, registrar
los cromatogramas y medir las respuestas de los
picos principales. Calcular el porcentaje de
CigH1sCIN, presente en la porcion de
Desloratadina en ensayo en relacion al pico de
Desloratadina de la Preparacién estandar.

Firma en conformidad con el documento
para Foro (Reunién 15.06.23)

Firmo en conformidad para su
socializacion en Opinién Publica



