Application Note AN-C-185

Potasio en comprimidos
efervescentes de bicarbonato de
potasio y cloruro de potasio para
suspension oral segun la USP

Validacion de meétodos segun la Farmacopea de EE.UU.

Las tabletas efervescentes de bicarbonato de potasio
y cloruro de potasio para solucién oral se usan para
prevenir la hipopotasemia (niveles bajos de potasio en
la sangre) [1]. Los fabricantes y laboratorios
farmacéuticos deben utilizar técnicas de control de
calidad aprobadas para medicamentos vy
formulaciones segun lo estipulado por EE. UU.
Monograffas de Farmacopea (USP).

Como alternativa a la fotometria de llama, la USP
aprobd la cromatografia idnica con deteccion de
conductividad no suprimida como método validado
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para cuantificar el contenido de potasio en tabletas
efervescentes de bicarbonato de potasio y cloruro de
potasio para solucion oral [2].

La columna Metrosep C 6 - 150/4.0 proporciona la
separacién requerida de potasio y magnesio. Se
cumplen todos los criterios de aceptacién de la
monograffa de la USP «Potassium Bicarbonate and
Potassium Chloride Effervescent Tablets for Oral
Solution» [2]. El presente método IC ha sido validado
de acuerdo con el capitulo general de la USP <62 1>
Cromatografia, idoneidad del sistema [3].
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MUESTRA Y PREPARACION DE LA MUESTRA

Las soluciones de muestra se preparan a partir de
tabletas efervescentes para solucion oral de
bicarbonato de potasio y cloruro de potasio
comercialmente disponibles. Los andlisis estandar se

[ 1 1]

realizan con una solucién de ER Cloruro de Potasio
USP. No se requiere preparacion adicional de la

muestra.

Figure 1. Configuracién instrumental que incluye un 930 Compact IC Flex Oveny un 858 Professional Sample Processor.

EXPERIENCIA

La solucién madre de la muestra se prepara mediante
la adicién de 25 g de tabletas efervescentes de
bicarbonato de potasio y cloruro de potasio en polvo
fino para solucién oral a un matraz volumétrico de
1000 ml. El polvo se disuelve en 200 ml de agua
ultrapura. Después de que cesa la efervescencia, el
matraz volumétrico se llena hasta la marca. Esta
solucidon madre contiene nominalmente 4809,48
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mg/L de potasio. Una alicuota de 1,533 mL de esta
solucion madre se transfiere a un matraz volumétrico
de 500 mL y se Ilena hasta la marca con agua
ultrapura. Esta solucion de muestra final contiene
nominalmente 15,0 ug/mL de potasio.

Se prepara una solucion estandar de trabajo de 15
tg/ml de cloruro de potasio a partir de los estandares
de referencia de la USP respectivos.
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Todas las soluciones (es decir, muestras y estandares)
se inyectan directamente en el cromatégrafo idnico
(Figura 1) usando un 858 Professional Sample
Processor. El potasio se separa de todos los demas
cationes utilizando el Metrosep C 6 - 150/4.0

columna (L76).

La calibracion se realiza utilizando una curva de
calibracién lineal de 6 puntos en el rango de
concentracién de 3,75 a 22,5 pg/mL de potasio. A
continuacion, la muestra se analiza por duplicado.

Tabla 1. Requisitos para el método IC segiin Monografia USP «Potassium Bicarbonate and Potassium Chloride Effervescent Tablets for Oral

Solution» [2].

Columna con L76 packing

Metrosep C 6 - 150/4.0

Eluyente 4 mmol/L de acido nitrico
Tasa de flujo 0,9 ml/min

Temperatura 30°C

Volumen de inyeccién 20 L

Deteccidn

Conductividad directa

RESULTADOS

El ensayo IC para el contenido de potasio fue validado
de acuerdo con la Monografia de la USP «Potassium
Bicarbonate and Potassium Chloride Efervescent
Tablets for Oral Solution» [2]. La precisién de la
determinacién de potasio se calculé como 105%
(Tabla 2 y Figura 2).

Se cumplieron todos los criterios de aceptacion, por
ejemplo, el coeficiente de correlacién para el potasio
fue 0,9999, la resolucién de los picos adyacentes y la
desviacién estandar relativa de las soluciones
estandar fue <0,15 % (n = 6) (Tabla 2).

Tabla 2. Criterios de aceptacion requeridos de acuerdo con la monografia USP de bicarbonato de potasio y tabletas efervescentes de cloruro
de potasio para solucion oral [2] (Abreviaturas: K+, potasio; magnesio2+, magnesio).

Pardmetro Actual Requisito de USP Estado

% RSD 0,15 TNM 1.0 Correcto
Factor de coleo 1,37 TNM 2.0 Correcto
Recuperacion 104,8% 90-110% Correcto
Resolucién K*/mg?* 417 NLT 2.0 Correcto
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Figure 2. Cromatograma de la solucién de muestra (105% de recuperacion de la concentracion nominal de potasio). No se cuantificaron el

sodioy el calcio. La resolucién fue de 11, para ambos pares sodio/potasio y potasio/calcio.

CONCLUSION

El método IC presentado para la determinacién del
contenido de potasio en bicarbonato de potasio y
tabletas efervescentes de cloruro de potasio para
solucion oral utilizando la columna Metrosep C 6
(material de empaque L76) para la separacion se
incluye oficialmente en la USP [2]. La robustez y
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confiabilidad del método se demostré siguiendo las
pautas del Capitulo General de la USP <621> [3]. La
configuracién presentada es adecuada para
cuantificar el potasio de acuerdo con los requisitos de
la USP. Los métodos USP adicionales se resumen en el
folleto «jActualice sus métodos de USP!» [4].
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CONFIGURACION

Metrosep C6 - 150/4,0

El material C 6 es de alta capacidad y convierte a la
columna de separaciéon Metrosep C 6 - 150/4,0 en la
solucion dptima para separar cationes estandar con
grandes diferencias de concentracién en tiempos de
retencién razonables. Las aguas potables con bajos
contenidos de amonio pueden determinarse con esta

columna.
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Metrosep C 6 Guard/4,0

La Metrosep C 6 Guard/4,0 esta hecha a base del
material de la columna C 6 y sirve para proteger
frente a las particulas y la contaminacion. Con ello se
prolonga notablemente la vida Util de la columna de
separaciéon analitica. La Metrosep C 6 Guard/4,0
funciona segun el "on-column Guard system" y se
monta practicamente sin volumen muerto
directamente en la columna de separacién
correspondiente.

930 Compact IC Flex Deg
El 930 Compact IC Flex Deg es un aparato inteligente
Compact IC sin supresién con desgasificador
incorporado. El aparato se puede emplear con
cualquier método de separaciéon o de deteccién.
Ambitos tipicos de aplicacion:
- Determinaciones de cationes o aniones sin
supresion con deteccién de conductividad
- Aplicaciones sencillas con deteccién
amperométrica o UV/VIS

858 Professional Sample Processor

El 858 Professional Sample Processor procesa
muestras de 500 uL a 500 mL. La transferencia de
muestras se realiza por medio de la bomba
peristaltica del sistema 850 Professional IC o con un
800 Dosino.
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