Cuantificacion de agua en lactosa con
el analizador OMNIS NIRS

Determinacion rapiday no destructiva de agua con NIRS

La lactosa es un producto farmacéutico importante.
Aproximadamente entre el 60% vy el 70% de las
formas farmacéuticas contienen lactosa [1], y es uno
de los excipientes farmacéuticos de mayor volumen.
La lactosa se puede utilizar como relleno a granel para
comprimidos farmacéuticos, como aglutinante para
proporcionar mas resistencia a una forma de
dosificacion y también se puede anadir para facilitar el
flujo de una formulacién durante el proceso de
produccién. La humedad en la lactosa es indeseable
en niveles altos ya que hace que el material se vuelva
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pegajoso y se adhiera a si mismo, formando grupos
duros que pueden ser dificiles de separar. La USP
especifica el rango de contenido de agua en lactosa
monohidrato del 4,5 % al 5,5 % [2].

El andlisis del agua en lactosa se realiza generalmente
con métodos que consumen mucho tiempo. La
espectroscopia de infrarrojo cercano (NIRS) es una
alternativa mds rapida. Esta nota de aplicacion
muestra la determinacion del contenido de agua en
lactosa con NIRS.
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EQUIPO

En este estudio, se analizaron muestras de lactosa
con contenido de agua variable para crear un modelo
de prediccién NIRS para su cuantificacién. Se
midieron muestras de monohidrato de lactosa
mezcladas con agua o secadas en un horno en un
analizador OMNIS NIRS (Figura 1) en modo de
reflexion (1000-2250 nm) en viales de 19 mm
utilizando un soporte flexible. Se seleccion¢ la
medicién Unica como modo de medicién. La
adquisicion de datos y el desarrollo del modelo de
prediccién se realizaron con el software OMNIS.

Tabla 1. Descripcion general del equipo de hardware y software.

Figure 1. El analizador OMNIS NIR Solid de Metrohm.

Equipo Numero de articulo
Analizador NIR OMNIS de sélidos 2.1071.0010
Viales desechables, 19 mm, reflexién 6.7402.120
Soporte flexible OMNIS NIR 6.07402.300
Licencia auténoma de OMNIS 6.06003.010
Licencia de software de desarrollo cuantitativo 6.06008.002

RESULTADO

Los espectros NIR medidos (Figura 2) se utilizaron
para crear un modelo de prediccion de cuantificacion
del porcentaje de agua en lactosa. La calidad del
modelo de prediccién se evalud utilizando el
diagrama de correlacién que muestra una correlacion
muy alta entre la prediccion NIR y los valores de
referencia. Las respectivas cifras de mérito (FOM)
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muestran la precision esperada y confirman la
viabilidad durante el andlisis de rutina (Figura 3).

El contenido de agua del agua estandar Hydranal para
horno KF, lactosa monohidrato (contenido de agua
5,10 + 0,04 %) se predijo utilizando el modelo de
prediccién mencionado. El resultado se muestra en el
Tabla 2.
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Figure 2. Espectros NIR superpuestos de varias muestras de lactosa analizadas en un analizador NIR de sélidos OMNIS.
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Figure 3. Diagrama de correlacién y las respectivas figuras de mérito para la prediccion de agua en lactosa utilizando un analizador OMNIS
NIR Solid. El contenido de agua de referencia se determind utilizando el método de horno Karl Fischer (KF).

R? SEC (%) SECV (%)

0,977 0,12 0,14
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Tabla 2Contenido de agua medio previsto para el estandar de agua Hydranal para horno KF, lactosa monohidrato, determinado con un
analizador OMNIS NIR Solid (n = 3).

Norma de agua hidraldulica

Contenido de agua (%) 5,1380

SD (rel.) en % 0,029

CONCLUSION

Esta nota de aplicacién demuestra la viabilidad de
determinar el contenido de agua en la lactosa de

forma rapiday sencilla. La espectroscopia NIR ofrece a reactivo y ofrece resultados en tan solo unos
los usuarios una alternativa répida, rentable y muy segundos.

precisa a otros métodos de prueba estandar. Ademas,

el analisis NIRS no es destructivo, no requiere ningun
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