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e Lugarde en donde se realizo el servicio social.
Laboratorios Silanes S.A. de C.V.

Laboratorios Silanes es una empresa farmacéutica mexicana que se dedica a la fabricacién y
comercializaciéon de productos farmacéuticos innovadores y de cuidado de la salud.

Mision: Hacer de la vida una historia saludable promoviendo la salud bien hecha en México

Vision: Ser la compania mexicana de innovacion farmacéutica mas reconocida dentro de la
industria.

Compromiso social: Nuestra responsabilidad es con los pacientes. Las actividades individuales y
colectivas de nuestros profesionales, son la base del éxito y crecimiento de Laboratorios Silanes,
muestra del compromiso total con la sociedad y ética corporativa.

Valores de la empresa.

o Innovacién. Ponemos en practica nuevas ideas y tecnologias para lograr mejoras
significativas que aportan valor a nuestro entorno.

o Compromiso. Nos empefiamos en cumplir nuestras promesas, logramos la satisfaccion
del cliente y aportamos positivamente a la sociedad.

o Excelencia. Nos regimos con principios y normas produciendo productos con la mejor
calidad y eficacia que aportan salud y bienestar a pacientes.

Objetivo general.

Ejecutar la verificacion de métodos analiticos para dar cumplimiento a la NOM-059-SSA1-2015
parrafo 9.12.2 “Cuando se utilizan métodos farmacopeicos se debe demostrar la aplicabilidad al
producto, bajo las condiciones de operacién del laboratorio y en funcidon del método analitico
deseado”



AT\

o
Casa abierta al tiempo Sl la n eS
T —————

UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA
Unidad Xochimilco

Objetivos especificos.

o Realizar la revisién compendial (FEUM, USP, EP) para establecer las metodologias
necesarias segun el producto.

e Elaborar protocolos de ejecucion de acuerdo con los procedimientos vigentes de la
compafia.

e Ejecutar los protocolos aprobados y procesar los resultados obtenidos.

e Elaborar informes de verificaciéon para su implementacion en los analisis de rutina
(liberacion de producto).

Actividades realizadas.

o Verificacion del Método Analitico para el analisis de Lidocaina Clorhidrato.

Se llevd a cabo la revision detallada del procedimiento a realizar como parte de la
calificacion de habilidades adquiridas durante la capacitacion previa al analisis.

Se establecieronyverificaron las condiciones de ejecucion del método analitico incluyendo
el seguimiento de la metodologia establecida y las condiciones de los equipos utilizados.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocolo Verificacion de Métodos Analiticos

Codigo: Paginas:
Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis PVM-23-052 1de 25
de Ensayo e Impurezas Organicas en Lidocaina Clorhidrato. Revisién: Sustituye a:
A Nuevo

e Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Ensayo.

Flujo: 1.5 mL/min
Temperatura de la columna: 25°C.
Detector: 254 nm

Vol. de inyeccion: 20 yL
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Especificacion: 97.5-102.% en base seca. Dos analistas deberan cumplir con la
precision intermedia de 3 muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo
con una desviacion estandar relativa (%DER) de los 12 valores no mayor al 2.0%.

Parametros instrumentales y criterios de aceptacidon para Sustancias Relacionadas.

Flujo: 1 mL/min

Temperatura de la columna: 30°C.

Detector: 230 nm

Vol. de inyeccién: 20 yL

Tiempo de corrida No menos de 3.5 veces el tiempo de retencion

de la Lidocaina

Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precisién intermedia de 8
muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo con la especificacién
propuesta en cad ametodologia. Asi también con el siguiente criterio; CV < 10.0%

entre las muestras de cada analista.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Reporte de Verificacion de Métodos Analiticos

Reporte de Verificacion del Método Analitico para el analisis de

Valoracion y Sustancias Relacionadas de Lidocaina
Clorhidrato materia prima

Caodigo: Paginas:
RVM-23-052 1de 16
Revision: Sustituye a:
A Nuevo

Resultados de Ensayo.
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PRECISION INTERMEDIA

Para la prueba de Ensayo en Lidocaina Clorhidrato materia
prima, los resultados obtenidos se encuentran dentro de la
. ' especificacion. Las 12 muestras arrojan un resultado
promedio de 94.8 % en base humeda, al considerar un valor
] 7o s s> de 6.7 % de contenido de agua con soporte del certificado de
estandarizacién de materia prima, se obtiene un valor final de
2 2 101.6% que cumple con el criterio de especificacion. De igual
forma el % de C.V para las 12 muestras cumple con el
parametro de precision al obtener un valor de 0.66% menor
w— a 2.0%.

043
94830400
062
0.66
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PROMEDID (Y.

e Resultados de Sustancias Relacionadas

MUESTRA % COMPUESTO | % COMPUESTO DEI:CPCl)J:CE)z?DA DE;I\C’I:I:::IF;E:IAI\)A - % cv
RELACIONADO A | RELACIONADO H p )

ANALISTA-1 M1 0.00 0.00 0.00 0.00

DIA | ANALISTA-1 M2 0.00 0.00 0.00 0.00 cv :/ 10.0

L ANALISTA-2 M1 0.00 0.00 0.00 0.00 cu MopLE
ANALISTA-2 M2 0.00 0.00 0.00 0.00
ANALISTA-1 M1 0.00 0.00 0.00 0.00

DIA | ANALISTA-1 M2 0.00 0.00 0.00 0.00 C-V:/ 10.0

2 | ANALISTA-2 M1 0.00 0.00 0.00 0.00 CUMOPLE
ANALISTA-2 M2 0.00 0.00 0.00 0.00

Los resultados obtenidos en la prueba de Sustancias Relacionadas se encuentran por debajo
de los limites especificados en la prueba de impurezas orgdnicas obteniendo datos menores
a 0.10% para Compuesto Relacionado H, 0.01 % de Ropivacaina y 0.5% para Impurezas
Totales, por lo tanto, se cumple con la especificacion y con los criterios de aceptacién para
precision intermedia.

o Realizacion del protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis de
Valoracién e Impurezas Organicas Volatiles en Benzoato de Sodio.

Se llevd a cabo una revision compendial para establecer las técnicas a ejecutar para las
pruebas de valoracidon e impurezas organicas, asi como las condiciones de las mismas y
los parametros de aceptacion segun las referencias oficiales consultadas.
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Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocolo Verificacion de Métodos Analiticos

) o ) » o Cédigo: Paginas:
Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis PVM-24-001 1de12
de Valoracion e Impurezas Organicas Volatiles en Benzoato de
Sodio Revision: Sustituye a:
A Nuevo

PRUEBA TECNICA

8.1 Valoracion HPLC

9.1 Impurezas Organicas Volatiles Cromatografia de Gases

e Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Valoracion.

Flujo
Columna

Temperatura de Columna

Detector

Volumen de Inyeccién

1.0 mL/min

4.6 mm x 15 cm empacada con L1 de 5 pm de
tamano de particula
25°C

U.Va230nm

10 pL

Especificacion: 99.0-101.0% con respecto a la sustancia anhidra. Dos analistas
deberan cumplir con la precisién intermedia de 3 muestras analizadas en dos dias
diferentes, cumpliendo con una desviacién estandar relativa (%DER) de los 12

valores no mayor al 2.0 %.

e Parametros instrumentalesy criterios de aceptacién para Impurezas Organicas Volatiles.

Temperatura de equilibrio de la muestra 105°C

Tiempo de equilibrio (incubacién) 45 minutos

Temperatura de la jeringa

110°C
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Velocidad de inyeccion

Volumen de inyeccién

Tiempo del ciclo CG

30 mL/min

1mL

60 minutos
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Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precisién intermedia de 8
muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo con la especificacion. Asi
también con el siguiente criterio; CV < 15.0% entre las muestras de cada analista.

Verificacion del Método Analitico para el analisis de Benzoato de Sodio.

A partir del protocolo realizado, se ejecutd la verificacién del método analitico para el
analisis de la materia prima.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.

Reporte de Verificacion de Métodos Analiticos

Codigo: Paginas:
Reporte de Verificacion del Método Analitico para el analisis de RVM-24-001 1 de 42
Valoracion e Impurezas Organicas Volatiles en Benzoato de . ;
: Revisién: Sustituye a:
Sodio A A

Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis de Valoracién y
Sustancias Relacionadas en Malival 25 mg Capsulas.

Se llevd a cabo una revision compendial para establecer las técnicas a ejecutar para las
pruebas de valoracion y sustancias relacionadas en un producto terminado, asi como las
condiciones de las mismas y los parametros de aceptacién segun las referencias oficiales

consultadas.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.

Protocolo Verificacion de Métodos Analiticos

Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis
de Valoracion y Sustancias Relacionadas en Malival 25 mg
Capsulas.

Cadigo: Paginas:
PVM-24-002 1de19
Revision: Sustituye a:
A Nuevo

Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Valoracién y Sustancias

Relacionadas.

PRUEBA

TECNICA
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Valoracion HPLC
Sustancias Relacionadas HPLC
Flujo 1.5 mL/min
Columna 4.6 mm x 250 mm empacada con L1 de 5 ym detamano
de particula
Temperatura de la columna 30°C
Detector UVa240 nm
Vol. de inyeccién 25 L
Tiempo de corrida No menos de 2 veces el tiempo de retencidon de

Indometacina

Especificacion: Dos analistas deberdn cumplir con la precisién intermedia de 12

muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo con una desviacién
estandar relativa (%DER) de los 12 valores no mayor al 2.0 % para cada lote

analizado.

Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precision intermedia de 8
muestras analizadas de producto terminado y 12 muestras de estabilidad en dos
dias diferentes, cumpliendo con la especificacién. Asi también con el siguiente
criterio; CV < 10.0% entre las muestras de cada analista por cada lote analizado.

Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis de Contenido,

Uniformidad de Dosis y Disoluciéon en Malival AP 50 mg Capsulas LP.

Se llevé a cabo una revision compendial previa de referencias Farmacopéicas con el
objetivo de establecer las metodologias requeridas para la materia prima. Se establecieron
las condiciones de analisis segun los requerimientos de la empresa y las autoridades
sanitarias. Se revisaron los criterios de aceptacioén, asi como los parametros de calidad
vigentes para garantizar la fiabilidad y precision del analisis.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocolo Verificacion de Métodos Analiticos

L ) » o Cédigo: Paginas:
Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis PVM-24-006 1de 16
de Contenido, Uniformidad de Dosis y Disolucién en Malival — :
AP 50 mg Capsulas de Liberacion Prolongada Revision: Sustituye a:
A Nuevo
PRUEBA TECNICA
Contenido HPLC
Uniformidad de dosis uv
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e Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Contenido

Flujo 2 mL/min
Columna 3.9 mm x 30 cm empacada con L1 de 10 ym de
tamano de particula
Detector U.V.a240 nm
Vol. de inyeccion 20 uL

Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precisién
intermedia de 3 muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo

con una desviacion estandar relativa (%DER) de los 12 valores no mayor al
2.0%.

e Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Uniformidad de Dosis.

Modo uv
Longitud de onda analitica 318 nm
Celda 1cm
Blanco Metanoly Solucién A (1:1)

Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precisidn intermedia
de 10 muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo con una
desviacién estandar relativa (%DER) no mayor al 2.0%.

e Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Disolucion.

Modo uv
Longitud de onda analitica 318 nm
Aparato 1 75 rpm

Tiempos 1;2;4:6;12y24h
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Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precision intermedia de las

muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo con una desviacién
estandar relativa (% DER) no mayor al 2.0%.

TABLA DE ACEPTACION DE DISOLUCION

Nivel Numero de unidades analizadas

Criterios de aceptacion

L1 6

Ningun valor individual se encuentra fuera de los intervalos
especificados y, en el momento final de la prueba, ningun valor
individual es menor que la cantidad especificada.

L2 6

El valor promedio de las 12 unidades (Li+L2) se encuentra
dentro de cada intervalo especificado y no es menor que la
cantidad especificada en el momento final de la prueba;
ningun valor representa > del 10%, del contenido declarado,
fuera de los intervalos especificados; y ningln valor
representa > del 10% del contenido declarado, por debajo de
la cantidad especificada en el momento final de la prueba.

Ls 12

El valor promedio de las 24 unidades (L1+L2+L3) se encuentra
dentro de los intervalos especificados y no es menar que la
cantidad especificada en €l momento final de la prueba; no
mas de 2 de las 24 unidades presentan mas del 10%, del
contenido declarado, fuera de los intervalos especificados; no
mas de 2 de las 24 unidades presentan > del 10% del
contenido declarado, por debajo de la cantidad especificada
en el momento final de la prueba; y ninguna de las unidades
presenta > del 20% del contenido declarado fuera de cada uno
de los intervalos especificados ni presenta > del 20% del
contenido declarado por debajo de la cantidad especificada en
el momento final de la prueba.

o Verificacion del Método Analitico para el analisis de Cianocobalamina.

Se realizd la verificacién del método analitico segun los procedimientos estandarizados.

Se llevaron a cabo pruebas de precisién intermedia tomando en cuenta a dos analistas en
dos diferentes dias para realizar la prueba.
Se documentaron los resultados obtenidos durante el analisis y se compararon con los

criterios de aceptacion establecidos.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocolo Verificacion de Métodos Analiticos

Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis
de Ensayo y Sustancias Relacionadas en Cianocobalamina.

Cdadigo: Paginas:
PVM-23-055 1de 11
Revision: Sustituye a:
A Nuevo

La prueba de Ensayo se llevo a cabo utilizando un detector UV/VISy la prueba de Sustancias

relacionadas HPLC

e Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Sustancias Relacionadas.

Flujo

Temperatura de la columna

Detector

Volumen de inyeccién

0.8 mL/min

U.V.a361 nm
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Debe ser al menos 3 veces el tiempo de retencion del
pico de Cianocobalamina.

Especificacion: 96.0-102.0 % en base seca. Dos analiustas deberan cumplir con la
precision intermedia de 3 muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo

con una desviacion estandar relativa (% DER) de los 12 valores no mayor al 2.0 %.

e Resultados para valoracién

RESULTADOS DE LA PRECISION INTERMEDIA PARA EL ANALISIS DE VALORACION, DOS DIAS Y DOS
ANALISTAS.

PRECISION INTERMEDIA

PROMEDIO (¥ a4p,) 83 932000 PROMEDIO 91410200
CV (Y. e 043

) 050 TV (Yares)
] 83040563
89953628 83323960
93 720927 89164936
z 2
PROMEDIO [V (R PROMEDIO| 5317300
CV (Ya (173 CV (¥ azer) (X3

PROMEDID (¥,
¥

83.097200

0294700

S (Yare:

055

125

C¥ (Yam

]
CELEIE
T2

] 062
PROMEDIO (¥ ax
S (Yau

¥ (Yo

125

% Cianocobalamina en Base Seca=(

Cilculo en base Seca
1008989,

)+ 100 = 97.4891 %

Los resultados obtenidos se encuentran dentro de la especificacion, en donde el promedio
de las 12 muestras es 89.7 % en base humeda, considerando la cantidad de agua reportada
en el certificado de estandarizacion (8.0 %), el resultado final en base seca es equivalente

a 97.5%.

Las 12 muestras tienen un % CV de 1.25 %, cumpliendo con el criterio menor a 2.0 %.

e Resultados para Sustancias Relacionadas.

Tabla 8.2 RESULTADOS PARA LAS PRUEBA DE SUSTANCIAS RELACIONADAS.

%o SUSTANCIAS RELACIOMADAS

MUESTRAS IMP::)ESC [)I[I:Igz LACTOCIANOCOBALAMINA | CARBOXICIANOCOBALAMINA |  EPICIANOCOBALAMINA | IMP TOTALES
AMALISTA M1 0.0 0.4 0.3 0.1 0.0 0.8220
DIA 1 M2 0.0 0.4 0.3 0.1 0.0 0.8345
1 | anausTa M1 0.0 0.4 0.3 0.1 0.0 0.8300
2 M2 0.0 0.4 0.3 0.1 0.0 0.8371
AMALISTA M1 0.0 0.4 0.3 0.1 0.0 0.2151
DIA 1 M2 0.0 0.4 0.3 0.1 0.1 0.8045
2 AMALISTA M1 0.0 0.4 0.3 0.1 0.0 0.8238
2 M2 0.0 0.4 0.3 0.1 0.0 0.8131

Se muestran los resultados por debajo de los limites especificados en la prueba
correspondiente, lo que indica que la metodologia es capaz de detectar cantidades de
Sustancias Relacionadas por debajo del limite, tanto para impurezas individuales
desconocidas como para impurezas conocidas.
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analisis de Ketotifeno Fumarato

Se ejecuto la verificacion de la materia prima en base al protocolo previamente realizado
por el laboratorio. Se establecieron las condiciones correctas de reactivos y equipos a
utilizar, asi como las responsabilidades para cada analista durante el analisis. Se realizé un
reporte de resultados recopilando los datos obtenidos, asi como sus criterios de

aceptacion.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocolo Verificacion de Métodos Analiticos

Coadigo: Paginas:
Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el anilisis PVM-23-053 1 de 14
de Ensayo e Impurezas Organicas en Ketotifeno Fumarato — -
Hidrogenado. Revisidn: Sustituye a:
A Nuevo
PRUEBA TECNICA
8.1 Ensayo Volumetria
8.2 Impurezas QOrganicas HPLC
e Parametros instrumentales y criterios de aceptacion.
Temperatura de la columna: 40°C.
Detector: 297 nm
Vol. de inyeccion: 20 yL

Gradiente:

Tiempo Flujo mL/min Fase movil A %
0-12 1.0 40
12-20 1.0 10
20-25 1.0 10

Fase movil B %
60
90
90

Especificacion: 98.5-101-0 % en base seca. Dos analistan deberan cumplir con la
precision intermedia de 3 muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo
con una desviacion estandar relativa (%DER) de los 12 valores no mayor al 2.0 %.
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Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precision intermedia de 8
muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo con la especificacion. Asi
también con el siguiente criterio; CV < 10.0% entre las muestras de cada analista.

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocole Verificacion de Métodos Analiticos

Cadigo: Paginas:
Reporte de Verificacion del Método Analitico para el analisis de RVM-23-053 1 de 14
Ensayo e Impurezas Organicas en Ketotifeno Fumarato — -
Hidrogenado. Revision: Sustituye a:
A Nuevo

e Resultados para Ensayo.

8.1 RESULTADOS DE LA PRECISION INTERMEDIA PARA EL ANALISIS DE VALORACION

PROMEDIO (Yasma]
C¥ (Yaues

Sa323500

PROMEDIO (¥4 :2]

S9552800
Ccv 038
PROMEDID

S3I0E000 100.15800

068

S (Yasss.

2)
TV (Yares. Vasn]

(I3 058
PROMEDID (Y atsr. Yo 100025300

065

calculo de la valoracién en base seca do al certificado de liberacién

% Ketoifena Fumarato Acido en base seca= (100.0259 x 100) / {100-0.3) = 100.3266 %

Los resultados obtenidos se encuentran dentro de la especificaciéon, obteniendo un promedio
entre las 12 muestras de 100.03 %en base himeda, considerando unvalorde 0.3 % de pérdida por
secado de acuerdo al certificado de liberacion, el resultado calculado en base seca es igual a
100.33 %. De igual forma, el CV es de 0.65 %.

e Resultados para Impurezas Orgéanicas

8.2 RESULTADOS DE LA PRECISION INTERMEDIA PARA IMPUREZAS ORGANICAS

IMPUREZA A | IMPUREZAG | IMPUREZAS
MUESTRA % % TOTALES % cv

ANALISTA-1 M1 0.07 0.00 0.1

DIA1 ANALISTA-1 M2 0.06 0.00 0.1 CV<10.0%
ANALISTA-2 M1 0.07 0.00 0.1 CUMPLE
ANALISTA-2 M2 0.07 0.00 0.1
ANALISTA-1 M1 0.18 0.00 0.2

DIA 2 ANALISTA-1 M2 0.18 0.00 0.2 CV<10.0%
ANALISTA-2 M1 0.18 0.00 0.2 CUMPLE
ANALISTA-2 M2 0.18 0.00 0.2

Los resultados se muestran por debajo de los limites especificados en la prueba correspondiente,
obteniendo valores menores a 0.2 % para impureza A, valores no detectados para Impureza Gy
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valores menores a 0.3 % para impurezas totales, por lo tanto, se cumple con la especificaciéon y
los criterios de aceptacion para precision intermedia.

Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis de Pentoxifilina

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocolo Verificacién de Métodos Analiticos

Cadigo: Paginas:
Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el analisis PVM-24-008 5 de 24
de Identificacion IR, Valoracion, Impurezas Organicas e — -
Impurezas Organicas Volatiles en Pentoxifilina Materia Prima. Revision: Sustituye a:
A Nuevo
PRUEBA TECNICA

Identificacion IR Espectrofotdémetro IR

Valoracion HPLC

Impurezas Organicas HPLC

Impurezas Organicas Volatiles Cromatdgrafo de Gases

Criterios de aceptacion para Identificacion IR

Especificacion: El espectrograma de absorcion infrarroja exhibe maximos
y minimos a las mismas longitudes de onda que el espectrograma de la

sustancia de referencia de Pentoxifilina.

Dos analistas deberan cumplir con la similitud entre cuatro muestras
analizadas en dos dias diferentes; cumpliendo con el siguiente criterio; La
comparacion debe establecer que el espectro IR de la preparacion de la

muestra presenta valores maximos solo a los mismos numeros de onda
que los de la sustancia de referencia de Pentoxifilina USP correspondiente,

preparado apropiadamente.

Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Valoracion.

Modo: HPLC



AT\

Casa abierta al tiempo

UNIVERSIDAD AUTONOMA METROPOLITANA

Unidad Xochimilco

Columna:

Detector:
Longitud de onda:

Flujo:

Volumen de inyeccién:

2
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25 cm de longitud x 4.6 mm, L1, empacada con
particulas de 5 um (C18).
uv

273 nm

0.7 mL/min.
10 pL.

Especificacion: Dos analistas deberan de cumplir con la precision
intermedia de 3 muestras analizadas en dos diferentes dias, cumpliendo con
una desviacion estandar relativa (%DER) de los 12 valores no mayor al 2.0%.

Modo:

Columna:

Detector:
Longitud de onda:

Flujo:

Volumen de inyeccién:

Tiempo de corrida:

HPLC

Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Impurezas Organicas.

25 cm de longitud x 4.6 mm, L1, empacada con particulas de 5

pm (C18).
uv

273 nm

0.7 mL/min.

20 L.

No menos de 5 veces el tiempo de retencion de pentoxifilina

Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precision intermedia
de 8 muestras analizadas en dos dias diferentes; cumpliendo con la
especificaciéon propuesta en cada metodologia. Asitambién con el siguiente
criterio; Coeficiente de Variacién menor o igual a 10.0%.

Modo:

Columna:

Detector:
Inyector:

Gas acarreador:
Velocidad de flujo:

Tasa de Flujo de Split:

Relacion de Flujo:

Parametros instrumentales y criterios de aceptacion para Impurezas Organicas Volatiles.

Cromatografia de gases

DB-624 de 30 m x 0.53 mm de didmetro interno, DF 3.0

pm.
250°C.
220°C
Helio

35cm/s (4.5 PSI)

15 mL/min.

15.
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Programa de temperatura: Ti=40°C x 20 min, rampa =20°C /min.
Tf =240°C x 20 min

Especificacion: Dos analistas deberan cumplir con la precisidon intermedia
de 8 muestras analizadas en dos dias diferentes, cumpliendo con la
especificacidon propuesta en el método y un coeficiente de variacién menor
del 15% para la desviacion estandar relativa del promedio de las muestras.

o Verificacion del Método Analitico para el analisis de Celecoxib

Laboratorios Silanes, S.A. de C.V.
Protocolo Verificacion de Métodos Analiticos

Codigo: Paginas:
Protocolo de Verificacion del Método Analitico para el Analisis PVM-24-004 1de 22
de Valoracion y Sustancias relacionadas de Celecoxib. Revision: Sustituye a:
A Nuevo

Vinculo de las actividades desarrolladas con los objetivos de formacion del plan de estudios.
e Desarrollo de habilidades analiticas.
Las actividades practicas incluyeron el manejo de instrumentos de laboratorio, equipos
analiticos (HPLC, potenciémetro, KF, IR) y la ejecucidn de técnicas especificas utilizadas
para el analisis y verificaciéon de materias primas y productos terminados en la industria
farmacéutica.

e Cumplimiento de normativas y regulaciones.
La participacion en la verificacion de métodos analiticos y el seguimiento de protocolos en
concordancia con las normativas regulatorias ayudaron a fortalecer la comprension del
marco normativo de la industria farmacéutica, un aspecto clave en plan de estudios del
quimico farmacéutico biélogo.

e Contribucidn a procesos de control de calidad.
Se logré contribuir al control de calidad de productos farmacéuticos por medio de la
verificacion de los métodos analiticos, reforzando la capacidad para realizar analisis y
evaluar la conformidad de los productos con los estdndares establecidos por la empresay
las autoridades regulatorias.
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