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Cambio en la redaccion:

4(661.1) MATERIALES PLASTICOS DE CONSTRUCCION

(Este capitulo sera oficial a partir del 1° de diciembre de 2025. La USP permite la adopciéon temprana de los requisitos
de este capitulo y de su capitulo acompafiante Sistemas de Envases Pldsticos para Uso Farmacéutico (661.2). Cuando no se
aplique la adopcion temprana, se debera cumplir con el capitulo Sistema de Envases Pldsticos y sus Materiales de Construccion
(661). Si se hace referencia a los capitulos (661.1) 0 (661.2) en otro punto de USP-NF antes del 1° de diciembre de 2025,
se debera cumplir con los estandares del capitulo (661) si no se ha aplicado la adopcion temprana de los capitulos
(661.1) 0 (661.2).)

Para ver el Aviso del Comité de Expertos que fue publicado junto con esta revision acelerada, hacer clic en https://www.uspnf.com/

rb-661-1-20210226-esp.
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POLIETILENO
TEREFTALATO DE POLIETILENO Y TEREFTALATO DE POLIETILENO G
POLI(ETILEN-VINIL ACETATO)
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CLORURO DE POLIVINILO
CLORURO DE POLIVINILO PLASTIFICADO

INTRODUCCION

Una de las principales formas para asegurar que el sistema de envase sea apto para el uso que se le pretende dar es usar materiales
bien caracterizados para construirlo. Los materiales se caracterizan de modo tal que sus propiedades y caracteristicas puedan
coincidir con los requisitos de desempefio del sistema de envase para, de esta forma, facilitar la seleccién intencional de
materiales apropiados. Para los propdsitos de este capitulo, se considera que un material plastico de construccion esta bien
caracterizado para el uso que se le pretende dar si se han establecido de manera adecuada las siguientes caracteristicas: su
identidad, su reactividad biolégica, sus propiedades fisicoquimicas generales, y su composicion (es decir, aditivos que
pudieran estar presentes). Los elementos extraibles también pueden ser relevantes para seleccionar los materiales de
construccién de un sistema de envase y, por lo tanto, son un aspecto relevante de la caracterizacién de materiales. Los
materiales de construcciéon pueden variar en gran medida en lo que respecta a los elementos afadidos de forma intencional o
no intencional y a su uso potencial. Por este motivo, es complejo poder ofrecer metodologias de anlisis, listas de elementos
objetivo y requisitos de presentacién de informes que sean eficientes y efectivos en todos los casos. Es responsabilidad del
usuario del material evaluar si es necesario analizar los elementos extraibles y, en caso de que asi sea, establecer y justificar
los medios utilizados teniendo en cuenta las condiciones de extraccion, los elementos objetivo, y los requisitos de
presentacién de informes.

ALCANCE

El propésito de este capitulo es proveer métodos de prueba para determinar la aptitud de materiales plasticos de construccién
usados en sistemas de envase para medicamentos. Los materiales plasticos de construccién individuales se consideran bien
caracterizados si cumplen con los requisitos de este capitulo o si se utilizan en sistemas de envase que cumplen con los
requisitos del capitulo Sistemas de Envases Pldsticos para Uso Farmacéutico (661.2). El andlisis y la calificacién de los sistemas
de envases plasticos y sus componentes para uso farmacéutico se tratan en el capitulo (661.2).

Este capitulo contiene pruebas, métodos, y criterios de aceptacién para los siguientes materiales: olefinas ciclicas; poliamida 6;
policarbonato; polietileno; tereftalato de polietileno; tereftalato de polietileno G; poli(etilen-vinil acetato); polipropileno;
cloruro de polivinilo; y cloruro de polivinilo plastificado.

Los sistemas de envases plasticos pueden construirse a partir de materiales que no se citan especificamente en este capitulo;
tales materiales de construccion se denominan “materiales no abordados”. Para que un material no abordado pueda
considerarse en cumplimiento con este capitulo, debe estar caracterizado y cumplir con los criterios de aceptacién
establecidos usando métodos que sean comparables a los usados para los materiales indicados en este capitulo. En concreto,
el material de construccién no abordado se debe identificar utilizando una metodologia apropiada y se debe analizar teniendo
en cuenta las formas farmacéuticas para las que se utiliza (p. €]. reactividad biolégica, propiedades fisicoquimicas, y aditivos
para plasticos; ver el capitulo (1661)).

La Tabla T muestra la aplicaciéon apropiada de las pruebas quimicas y bioldgicas.

Tabla 1. Aplicacion de Pruebas

Parametro de Prueba

Formas Farmacéuticas Orales y Topicas®

Todas las demas Formas Farmacéuticas

Identificacion

X

X

Pruebas Fisicoquimicas

Absorbancia UV

X

Acidez/alcalinidad

X
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Tabla 1. Aplicacion de Pruebas (continuacion)

Parametro de Prueba Formas Farmacéuticas Orales y Topicas® Todas las deméas Formas Farmacéuticas
Carbono organico total (TOC, por sus siglas en in-
glés) X X
Elementos extraibles —b —b
Aditivos para plasticos —< X

Reactividad Bioldgica

In vitro seguin Pruebas de Reactividad Biolégica, In Vi-
tro (87)4 X

@ para medicamentos orales acuosos que contienen codisolventes (o si, por alguna razon, se espera que extraiga cantidades mayores de sustancias derivadas de los
componentes plasticos de los envases que los extraibles en agua), podria ser necesaria informacién adicional sobre sustancias extraibles para determinar su aptitud.
Si se requiere informacién adicional, realizar las pruebas de 4Aditivos para plasticosa (r 1-mar-2021) 5€gUn se indica en esta tabla.

b Segiin el usuario final considere necesario y apropiado. Ver el capitulo (1661) para més informacién.

¢ Proveer referencias apropiadas a las reglamentaciones sobre Aditivos Alimentarios Indirectos (Indirect Food Additive) expuestas en el Titulo 21, Partes 174-186 del
CFR, especificamente a aquellas que tratan los criterios de pureza y las limitaciones con respecto al uso.

d LLas pruebas de reactividad biolégica de los materiales de envase plasticos utilizados para sistemas de administracién y envases de productos farmacéuticos finales
(medicamentos y productos de combinacién de medicamento/dispositivo) ofrecen informacién bésica y a menudo no bastaran para evaluar la aptitud para el uso
del producto final frente a las expectativas de las autoridades reguladoras. Asi pues, es importante trabajar con la autoridad reguladora apropiada para recibir
orientacion sobre la solicitud especifica de un producto.

OLEFINAS CICLICAS
Identificacién
¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO

Referirse al capitulo Espectroscopia en el Infrarrojo Medio (854).

Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de
transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra
Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado sin defectos visibles (grietas u orificios). Las

muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante exposicion a temperaturas y
presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las peliculas delgadas representan
un balance entre producir una fusion (lo que determina la temperatura minima necesaria) y la degradacion de la
muestra (lo que determina la temperatura maxima permitida). En Gltimo caso, las temperaturas que se usan son
apropiadas si la pelicula producida favorece el andlisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segiin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Procedimiento: Colocar los cortes de muestra montados en el compartimiento de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo o en el accesorio de reflectancia interna y colocar el montaje en el haz de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo. Para reflectancia interna, ajustar la posicién de la muestra y los espejos dentro del accesorio para permitir la
maxima transmision de luz del haz de referencia sin atenuar. (Para un instrumento de doble haz, atenuar el haz de
referencia después de completar el ajuste en el accesorio para permitir la deflexion a escala completa durante el barrido
de la muestra.) Determinar el espectro infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,6-15 um).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del ER
Polimero de Olefina Ciclica USP o el ER Copolimero de Olefina Ciclica USP. La equivalencia sustancial, al contrario de
la exacta, permite pequeiias diferencias espectrales que surgen de la variacién natural en la composicion y/o variacién
fisica entre polimeros de esta clase. La equivalencia sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros
de la muestra y del ER pueden ser explicadas en el contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o
variaciones fisicas.

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Solucion S1: Colocar 25 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con junta
de vidrio esmerilado. Agregar 500 mL de Agua Purificada y calentar a ebullicién en condiciones de reflujo durante 5
horas. Dejar que la solucién de extraccion se enfrie y pasarla a través de un filtro de vidrio sinterizado. Recolectar el
filtrado en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la solucién diluida se denomina
Solucién S1. Usar la Solucién S1 dentro de las 4 horas de su preparacion.

Absorbancia
Referirse al capitulo Espectroscopia Ultravioleta-Visible (857).

Procedimiento: Determinar el espectro entre 220 y 340 nm en la Solucién S1.

Criterios de aceptacion: No mas de 0,2. Si se excede la especificacion de la absorbancia, el material todavia se puede
considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas
responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para establecer que
el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro
de los parametros aceptables.

Acidez o alcalinidad
Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de

fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.
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Solucién de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de &cido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.

Procedimiento: A 100 mL de Solucién ST agregar 0,15 mL de Solucién indicadora BRF. Determinar el volumen
consumido de hidréxido de sodio 0,01 N que se requiere para cambiar el color del indicador a azul. A una porcién
separada de 100 mL de Solucién ST agregar 0,2 mL de Solucién de anaranjado de metilo. Determinar el volumen
consumido de &cido clorhidrico 0,01 N que se requiere para alcanzar el inicio del cambio de color del indicador de
amarillo a anaranjado.

Criterios de aceptacion: Se requieren no mas de 1,5 mL de hidréxido de sodio 0,01 N para cambiar el color del
indicador a azul. Se requiere no mas de 1,0 mL de 4cido clorhidrico 0,01 N para alcanzar el inicio del cambio de
color del indicador de amarillo a anaranjado.

Carbono organico total

Procedimiento: El contenido de carbono organico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias
generales descritas en el capitulo Carbono Orgdnico Total (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado
para el andlisis de agua de alta pureza con valores bajos de carbono orgéanico total, los extractos de materiales pueden
tener valores de carbono organico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas
extraidas. Por consiguiente, el método usado para realizar los andlisis de carbono orgénico total debe tener un limite
de deteccion de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dinamico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual
abarca el limite de carbono orgénico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior mas
alta siempre que se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo
lineal, se deben diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono orgénico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacion del carbono organico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro de los parametros
aceptables.

Aditivos para Plasticos
Antioxidantes fenélicos

Mezcla de disolventes: Acetonitrilo y tetrahidrofurano (50:50, v/v)

Extraccion con tolueno, Solucién S2: Colocar 2,0 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato de
250 mL con junta de vidrio esmerilado. Agregar 80 mL de tolueno y calentar a ebullicién bajo un condensador de
reflujo durante 1,5 horas, mezclando constantemente. Dejar que se enfrie hasta 60° y agregar, mezclando
continuamente, 120 mL de metanol. Pasar la solucién resultante a través de un filtro de vidrio sinterizado. Enjuagar
el matraz y el filtro con 25 mL de una mezcla de 40 mL de tolueno y 60 mL de metanol, agregar los enjuagues al
filtrado y diluir con la misma mezcla de disolventes hasta 250 mL para producir la Solucion S2. Preparar una solucién
blanco.

Solucion muestra S8: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 5,0 mL de la Mezcla de disolventes para producir la Solucién muestra $8. Preparar una solucién blanco a
partir de la solucién blanco correspondiente a la Solucién S2.

Solucion muestra S9: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
con 5,0 mL de cloruro de metileno para producir la Solucién muestra $9. Preparar una solucién blanco a partir de la
solucién blanco correspondiente a la Solucién S2.

Soluciones de referencia: De las siguientes soluciones de referencia, preparar inicamente aquellas que sean necesarias
para el anélisis de los antioxidantes fenélicos declarados en la composicién de la sustancia a examinar.

Solucion de referencia A: 0,1 mg/mL de ER Butil Hidroxitolueno USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
1 USP preparados en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia B: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 2 USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
3 USP preparados en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia C: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 4 USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
5 USP preparados en cloruro de metileno.

Solucion de referencia D: 0,1 mg/mL de ER Butil Hidroxitolueno USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia E: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 1 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia F: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 6 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia G: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 2 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia H: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 3 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia I: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 4 USP preparado en cloruro de metileno.

Solucién de referencia J: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 5 USP preparado en cloruro de metileno.

* PRUEBA A: Si la sustancia a examinar contiene el aditivo butil hidroxitolueno y/o el aditivo bis[3,3-bis[3-(1,1-dimetiletil)-

4-hidroxifenil]butanoato] de etileno (ER Aditivo para Plasticos 1 USP), realizar la Prueba A.

Fase movil: Acetonitrilo y Agua Purificada (70:30, v/v)

Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Liquidos.)

Detector: UV 280 nm

Columna: 4,6 mm x 25 cm; relleno L1 de 5 ym
Velocidad de flujo: 2 mL/min

Volumen de inyecciéon: 20 L

Tiempo de corrida: 30 min
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Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 5,0 entre los picos del aditivo ER Butil Hidroxitolueno USP y del ER Aditivo para Plasticos 1 USP
(bis[3,3-bis[3-(1,1-dimetiletil)-4-hidroxifenil]butanoato] de etileno), Solucién de referencia A
La Solucion muestra S8 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicion y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucion muestra $8, solucién blanco correspondiente, Solucién de referencia A, y Solucién de referencia D,
Solucion de referencia E, o ambas.
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucion muestra S8 son menores que las areas de los picos
correspondientes de la Solucion de referencia D o de la Solucion de referencia E.

¢ PRUEBA B: Si la sustancia a examinar contiene uno o mas de los siguientes antioxidantes: tetrakis[3-(3,5-di-terc-butil-
4-hidroxifenil)propionato] de pentaeritritilo (ER Aditivo para Plasticos 2 USP); 2,2',2",6,6’,6"-hexa-terc-butil-4,4’,
4"-[(2,4,6-trimetil-1,3,5-benceno-triil)trismetilen]trifenol (ER Aditivo para Plasticos 3 USP); 1,3,5-tris(3,5-di-terc-butil-
4-hidroxibencil)-s-triazina-2,4,6(1H,3 H,5 H)-triona (ER Aditivo para Plasticos 6 USP), realizar la Prueba B.

Fase movil: Acetonitrilo, tetrahidrofurano y Agua Purificada (60:30:10, v/v/v)
Sistema cromatografico: Realizar la prueba seguln se describe en la Prueba A con las siguientes modificaciones.
Detector: UV 280 nm
Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyecciéon: 20 pL
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre los picos de ER Aditivo para Plasticos 2 USP (tetrakis[3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)
propionato] de pentaeritritilo) y ER Aditivo para Plasticos 3 USP (2,2,2",6,6',6"-hexa-terc-butil-4,4',
4"-[(2,4,6-trimetil-1,3,5-bencen-triil)trismetilen]trifenol), Solucién de referencia B
La Solucion muestra S8 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicién y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucion muestra S8, solucién blanco correspondiente, Solucién de referencia B, y cualquiera de las
Soluciones de referencia de los antioxidantes listados anteriormente que se declaran en la composicién.
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucion muestra S8 son menores que las areas correspondientes
de las Soluciones de referencia de los antioxidantes listados anteriormente y que se declaran en la composicién.

* PRUEBA C: Si la sustancia a examinar contiene ER Aditivo para Plasticos 4 USP (3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenilo)
propionato de octadecilo) y/o ER Aditivo para Plasticos 5 USP (fosfito de tris(2,4-di-terc-butilfenilo)), realizar la Prueba C.
Fase movil: Metanol, 2-propanol y Agua Purificada (50:45:5, v/v/v)

Sistema cromatografico: Realizar la prueba segun se describe en la Prueba A con las siguientes modificaciones.
Detector: UV 280 nm
Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyeccion: 20 L
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre los picos de ER Aditivo para Plasticos 4 USP (3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)
propionato de octadecilo) y ER Aditivo para Plasticos 5 USP (fosfito de tris(2,4-di-terc-butilfenilo)), Solucién de
referencia C
La Solucién muestra S9 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicién y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucién muestra 9, solucién blanco correspondiente, Solucién de referencia C, y bien la Solucién de referencia
I o la Solucién de referencia |
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucion muestra S9 son menores que las areas de los picos
correspondientes de la Solucién de referencia I o de la Solucién de referencia |.
Antioxidantes no fendlicos
Cloruro de metileno acidificado: Agregar 10 mL de acido clorhidrico a 100 mL de cloruro de metileno, agitar, dejar
en reposo y separar las dos capas. Usar la capa inferior.

Soluciéon de yodo en etanol para deteccién: Disolver 10 g de yodo en 100 mL de alcohol absoluto. Almacenar
protegida de la luz.

Solucion muestra S10: Evaporar 100 mL de la Solucion $2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 2 mL de Cloruro de metileno acidificado.

Solucién de referencia M: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 8 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.

Solucién de referencia N: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 9 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.

Solucién de referencia O: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 10 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.

Solucién de referencia P: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 10 USP, y 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
9 USP preparados en cloruro de metileno. Diluir 2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.

Fase mévil A: Hexano

Fase mévil B: Cloruro de metileno

Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)
Detector: UV 254 nm. Rociar con una Solucién de yodo en etanol para deteccion y observar después de 10-15

minutos.
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Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,
Volumen de aplicacion: 20 pL

Desarrollo A: Recorrido de la Fase movil A de 18 cm; secar al aire.
Desarrollo B: Recorrido de la Fase mévil B de 17 cm; secar al aire.

Aptitud del sistema
Resolucion: El cromatograma presenta dos manchas claramente separadas, Solucion de referencia P.

Analisis
Muestras: La Solucién muestra $10 y las soluciones de referencia correspondientes a todos los antioxidantes

fenélicos y no fendlicos que se espera estén presentes en el material de prueba.

Criterios de aceptacion: Ninguna mancha en el cromatograma de la Solucion muestra S10 es mas intensa que las
manchas en las mismas posiciones en los cromatogramas de las Soluciones de referencia.

Copolimero de succinato de dimetilo y (4-hidroxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-il)etanol.

Mezcla de disolventes: Hexano y etanol anhidro (89:11, v/v)

Solucién muestra S11: Evaporar 25 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
con 10 mL de tolueno y 10 mL de una solucién de 10 g/L de hidréxido de tetrabutilamonio en una mezcla de
35 volimenes de tolueno y 65 volimenes de etanol anhidro. Calentar a ebullicién bajo un condensador de reflujo
durante 3 horas. Dejar que se enfrie y filtrar, si fuera necesario, para producir la Solucién muestra S11.

Solucién de referencia Q: 0,6 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 11 USP preparado en tolueno. Agregar 1 mL de
esta solucién a 25 mL de la solucién blanco correspondiente a la Solucién S2 y evaporar hasta sequedad empleando
vacio y a 45°. Preparar una solucién blanco a partir de la solucién blanco correspondiente a la Solucién S2. Disolver
el residuo con 10 mL de tolueno y 10 mL de una solucién de 10 g/L de hidréxido de tetrabutilamonio en una mezcla
de 35 volimenes de tolueno y 65 volimenes de etanol anhidro. Calentar a ebullicién bajo un condensador de reflujo
durante 3 horas. Dejar que se enfrie y filtrar, si fuera necesario.

Fase movil: Hexano y etanol anhidro (89:11, v/v)

Sistema cromatografico
(Ver Cromatogrdfia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Liquidos.)

Detector: UV 227 nm

Columna: 4,6 mm x 25 cm; relleno L8 de 5 ym
Velocidad de flujo: 2 mL/min

Volumen de inyeccion: 20 pL

Aptitud del sistema
Resolucion: Minimo 7 entre los picos del componente diol y los diluyentes de la Solucién de referencia Q

Analisis
Muestras: Solucién muestra S11, solucién blanco correspondiente, y Solucién de referencia Q

Criterios de aceptacion: El area del pico del componente diol en la Solucién muestra S11 es menor que las areas de
los picos correspondientes de la Solucién de referencia Q.

Amidas y estearatos

Solucién muestra: Usar la Solucion muestra S10 descrita en Antioxidantes no fendlicos.

Solucién de referencia R: 2,0 mg/mL de ER Acido Estearico USP preparado en cloruro de metileno.

Solucion de referencia S: 2,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 12 USP preparado en cloruro de metileno.

Solucién de referencia T: 2,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 13 USP preparado en cloruro de metileno.

Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)

Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,

* PRUEBA A

Fase movil: 2,2,4-trimetilpentano y etanol anhidro (75:25, v/v)

Volumen de aplicacion: 10 puL

Desarrollo: Recorrido de la Fase mévil de 10 cm; secar al aire.

Detector: Rociar con una solucién de 2 g/L de 2,6-diclorofenol-indofenol sédico en alcohol deshidratado y calentar
en un horno a 120° durante unos pocos minutos para intensificar las manchas.

Analisis
Muestras: Solucion muestra S10 'y Solucion de referencia R

Criterios de aceptacion: Cualquier mancha correspondiente al aditivo acido estedrico en la Solucién muestra S10 es
idéntica en posicién (R; aproximadamente 0,5), pero no es mas intensa que la mancha en la misma posicién en la
Solucién de referencia R.

¢ PRUEBA B

Fase movil A: Hexano

Fase mévil B: Cloruro de metileno y metanol (95:5, v/v)

Volumen de aplicacion: 10 pL

Desarrollo A: Recorrido de la Fase movil A de 13 cm; secar al aire.

Desarrollo B: Recorrido de la Fase movil B de 10 cm; secar al aire.

Detector: Rociar con una solucién de 40 g/L de acido fosfomolibdico en alcohol deshidratado y calentar en un horno a
120° hasta que aparezcan manchas.

Analisis
Muestras: Solucién muestra S10, Solucién de referencia S, y Solucién de referencia T

Criterios de aceptacion: Cualquier mancha correspondiente a los aditivos oleamida o erucamida en la Solucién muestra
$10 es idéntica en posicién (RF aproximadamente 0,2), pero no es mas intensa que las manchas correspondientes
en la Solucién de referencia Sy Solucién de referencia T.
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POLIAMIDA 6

Identificacién
[NoTtA—Sélo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad de la poliamida 6.]
¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO

Referirse al capitulo (854).

Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de
transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra
Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado sin defectos visibles (grietas u orificios). Las

muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante exposiciéon a temperaturas y
presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las peliculas delgadas representan
un balance entre producir una fusién (lo que determina la temperatura minima necesaria) y la degradacion de la
muestra (lo que determina la temperatura maxima permitida). En Gltimo caso, las temperaturas que se usan son
apropiadas si la pelicula producida favorece el andlisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segiin sea necesario para obtener un segmento que
se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario, con
una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Procedimiento: Colocar los cortes de muestra montados en el compartimiento de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo o en el accesorio de reflectancia interna y colocar el montaje en el haz de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo. Para reflectancia interna, ajustar la posicién de la muestra y los espejos dentro del accesorio para permitir la
maxima transmision de luz del haz de referencia sin atenuar. (Para un instrumento de doble haz, atenuar el haz de
referencia después de completar el ajuste en el accesorio para permitir la deflexion a escala completa durante el barrido
de la muestra.) Determinar el espectro infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,6-15 uym).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del ER
Poliamida 6 USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefias diferencias espectrales que
surgen de la variacién natural en la composicién y/o variacion fisica entre polimeros de esta clase. La equivalencia
sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER pueden ser explicadas en el
contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o variaciones fisicas.

* B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo Andlisis Térmico (891).

Preparacion de la muestra: Colocar una muestra de tamario apropiado en la bandeja de muestra. [NoTA—EIl buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimiento: Determinar la curva de analisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de calentamiento/
enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las determinaciones segln se
describen en el capitulo (891). Calentar la muestra desde temperatura ambiente hasta 500° con una velocidad de
calentamiento de aproximadamente 20°/min. Enfriar rapidamente la muestra hasta temperatura ambiente.

Criterios de aceptacion: La curva de andlisis térmico de la muestra es similar a la curva de anélisis térmico del ER Poliamida
6 USP y la temperatura del pico de fusién obtenida de la curva de andlisis térmico de la muestra no difiere de la del ER
en mas de 8,0°. Tener en cuenta que los resultados del analisis por calorimetria diferencial de barrido dependen en
gran medida de la cantidad de plastificante en el articulo de prueba.

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Solucién S1: Colocar 25,0 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con
junta de vidrio esmerilado. Agregar 500 mL de Agua Purificada y calentar a ebullicién bajo un condensador de reflujo
durante 5 horas. Dejar que la solucién se enfrie hasta temperatura ambiente, decantar y pasar la solucién a través de
un filtro de vidrio sinterizado. 4Recolectar el filtrado en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a
volumen; 4 @r 1-mar-2021 la solucién filtrada se denomina Solucién S1. Usar la Solucién ST dentro de las 4 horas de su
preparacion.

Absorbancia
Referirse al capitulo (857).

Procedimiento: Determinar el espectro entre 220 y 340 nm en la Solucién ST.

Criterios de aceptacion: No mas de 0,25. Si se excede la especificacion de la absorbancia, el material todavia se puede
considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas
responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para establecer que
el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro
de los pardametros aceptables.

Acidez o alcalinidad
Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de

fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.

Solucién de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de &cido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.

Procedimiento: A 100 mL de Solucién ST agregar 0,15 mL de Solucién indicadora BRF. Determinar el volumen
consumido de hidréxido de sodio 0,01 N que se requiere para cambiar el color del indicador a azul. A una porcién
separada de 100 mL de Solucién ST agregar 0,2 mL de Solucién de anaranjado de metilo. Determinar el volumen
consumido de &cido clorhidrico 0,01 N que se requiere para alcanzar el inicio del cambio de color del indicador de
amarillo a anaranjado.
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Criterios de aceptacion: Se requieren no mas de 1,5 mL de hidréxido de sodio 0,01 N para cambiar el color del
indicador a azul. Se requieren no més de 4,0 mL de acido clorhidrico 0,01 N para alcanzar el inicio del cambio de
color del indicador de amarillo a anaranjado.

Carbono organico total

Procedimiento: El contenido de carbono organico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias
generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua
de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono orgaénico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono organico total debe tener un limite de deteccién
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono organico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior mas alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono organico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacion del carbono orgénico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, estd dentro de los parametros
aceptables.

Bases Libres

Solucion volumétrica (acido perclérico en fenol): Disolver aproximadamente 0,72 g (entre 0,710y 0,7250 g) de
acido perclérico en 50 mL de fenol (usar como liquido viscoso).

Extraccion con fenol, Solucién S7: Disolver 1,0 g del material de prueba en 50 mL de fenol (usar como liquido viscoso),
calentando a 50° durante 4 horas y mezclando constantemente. Este proceso produce la Solucién S7. Preparar una
solucién blanco.

Procedimiento: Valorar potenciométricamente 50 mL de Solucién S7 con la Solucién volumétrica, determinando el
punto de equivalencia. Valorar de manera similar 50 mL de fenol (usar como liquido viscoso) como blanco. La
diferencia de solucién volumétrica consumida es la cantidad usada para valorar la Solucién S7 menos la cantidad
usada para valorar el blanco.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre los volimenes consumidos por el extracto y el blanco de extraccién no
es mas de 0,4 mL.

Sustancias Relacionadas
Caprolactama

Solucion muestra: Pesar aproximadamente 1,0 g del material de prueba y colocarlo en un matraz volumétrico de
10 mL, disolver agregando acido férmico anhidro. Diluir con acido férmico anhidro a volumen.

Solucién primaria de caprolactama: Colocar 125 mg de ER Caprolactama USP en un matraz volumétrico de 50 mL,
disolver agregando acido férmico anhidro. Diluir con acido férmico anhidro a volumen. La concentracién de
caprolactama de esta solucién primaria es aproximadamente 2500 mg/L.

Soluciones de referencia: Pipeteary transferir 0; 2; 4; 6; 8 y 10 mL de Solucién primaria de caprolactama a seis matraces
volumétricos de 20 mL. Diluir con acido férmico anhidro a volumen. Las 6 soluciones de referencia asi obtenidas (el
Blanco de la solucién de referencia 'y Solucién de referencia WS1 a WS5) contienen 0; 250; 500; 750; 1000 y 1250 mg/
L de caprolactama, respectivamente.

Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Gases.)

Columna: 30 m x 0,25 mm; fase G25 de 0,25 pm
Temperaturas

Inyector: 250°

Columna: Mantener a 160° durante 2 minutos, aumentar a 210° a 5°/min y mantener a 210° durante 10 minutos

Detector: Detector de ionizacion a la llama, 250°

Gas transportador: Helio

Velocidad de flujo: 1 mL/min

Volumen de inyeccion: 1 pL

Tipo de inyeccién: Dividida; relaciéon de particién, 3:1
Analisis

Acondicionamiento: Inyectar el Blanco de la solucién de referencia en el sistema cromatografico 3 veces.

Aptitud del sistema: Inyectar la Solucién de referencia WS4 en el sistema cromatografico 5 veces. La desviacion
estandar relativa porcentual de las areas de los picos obtenidos para estas inyecciones debe ser no mas de 5%.
El factor de simetria del pico de caprolactama obtenido para la tercera inyeccién debe estar entre 0,8 y 1,3.

Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucion de referencia una vez.

Calibracién al inicio: Inyectar cada una de las 5 Soluciones de referencia una vez. Construir una curva de
calibracion lineal de las areas de los picos obtenidos para las Soluciones de referencia en funciéon de sus
concentraciones de caprolactama. El coeficiente de correlacién (r) obtenido para la linea de mejor ajuste de
regresion lineal debe ser no menos de 0,99.

Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucion de referencia una vez.

Muestra: Inyectar la Solucién muestra una vez. Inyectar no mas de 6 Soluciones muestra.

Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucion de referencia una vez.

Calibracion al final: Inyectar cada una de las 5 Soluciones de referencia una vez.

Calculos: Construir una curva de calibracion lineal de las areas de los picos obtenidos para las Soluciones de
referencia en funcién de sus concentraciones de caprolactama (tanto de la calibracién al inicio como de la
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calibracion al final). El coeficiente de correlacion (r) obtenido para la linea de mejor ajuste de regresion lineal
debe ser no menos de 0,99. Calcular la cantidad de caprolactama en la Solucion muestra, interpolando el valor
del area del pico obtenido para la Solucién muestra en la curva de calibracién. Calcular la cantidad de
caprolactama en el material de prueba, multiplicando este resultado por un factor de 10 y dividiendo el
producto por el peso del material de prueba en gramos, produciendo un resultado en % en peso.
Criterios de aceptacion: No mas de 1%.
POLICARBONATO

Identificaciéon

[NoTA—Sélo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad del policarbonato.]

¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO

Referirse al capitulo (854).

Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de
transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra
Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado sin defectos visibles (grietas u orificios). Las

muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante exposicién a temperaturas y
presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las peliculas delgadas representan
un balance entre producir una fusién (lo que determina la temperatura minima necesaria) y la degradacion de la
muestra (lo que determina la temperatura maxima permitida). En dltimo caso, las temperaturas que se usan son
apropiadas si la pelicula producida favorece el andlisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexion interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Procedimiento: Preparar una pelicula prensada en caliente. Como alternativa, disolver 0,5 g de material de prueba en
10 mL de cloruro de metileno, calentando a ebullicién bajo un condensador de reflujo durante 15 minutos. Colocar
unas pocas gotas de la solucién resultante en una placa de cloruro de sodio y evaporar el disolvente en una estufa a
80°. Determinar el espectro infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,6-15 pym).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del ER
Policarbonato USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefias diferencias espectrales que
surgen de la variacion natural en la composicion y/o variacion fisica entre polimeros de esta clase. La equivalencia
sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER pueden ser explicadas en el
contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o variaciones fisicas.

¢ B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo (891).

Preparacion de la muestra: Colocar una muestra de tamaro apropiado en la bandeja de muestra. [NoTta—El buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimiento: Determinar la curva de andlisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de calentamiento/
enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las determinaciones segun se
describen en el capitulo (891). Calentar la muestra desde —20° hasta 300° con una velocidad de calentamiento de
aproximadamente 10°/min. Enfriar rapidamente la muestra hasta temperatura ambiente.

Criterios de aceptacion: La curva de andlisis térmico de la muestra es similar a la curva de analisis térmico del ER
Policarbonato USP y la temperatura del pico de fusién obtenida de la curva de analisis térmico de la muestra no difiere
de la del ER en mas de 8,0°. Tener en cuenta que los resultados del analisis por calorimetria diferencial de barrido
dependen en gran medida de la cantidad de plastificante en el articulo de prueba.

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Solucion S1: Colocar 25 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con junta
de vidrio esmerilado. Agregar 500 mL de Agua Purificada y calentar a ebullicién en condiciones de reflujo durante 5
horas. Dejar que la solucién de extraccion se enfrie y pasarla a través de un filtro de vidrio sinterizado. Recolectar el
filtrado en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la solucién diluida se denomina
Solucién S1. Usar la Solucién S1 dentro de las 4 horas de su preparacion.

Absorbancia
Referirse al capitulo (857).

Procedimiento: Determinar el espectro entre 220 y 340 nm en la Solucién S1.

Criterios de aceptacion: No mas de 0,20. Si se excede la especificacién de la absorbancia, el material todavia se puede
considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas
responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para establecer que
el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro
de los parametros aceptables.

Acidez o alcalinidad
Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de

fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.

Solucién de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de acido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.
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Carbono organico total

Procedimiento: El contenido de carbono organico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias
generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua
de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono orgaénico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono organico total debe tener un limite de deteccion
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono organico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior mas alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono organico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacién del carbono orgénico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, estd dentro de los parametros
aceptables.

Sustancias Relacionadas
Disolventes residuales

Solucién muestra: Pesar aproximadamente 1,0 g del material de prueba y colocarlo en un vial para muestreo de fase
gaseosa de 20 mL. Agregar 10 mL de N, N'-dimetilformamida, tapar el vial y someter a ultrasonido durante 4 horas.
Enfriar hasta temperatura ambiente. Preparar un blanco de muestra de manera similar.

Solucién primaria de disolventes residuales: Pesar con exactitud 500 mg de cloruro de metileno, de tolueno y de
etilbenceno, y 1250 mg de clorobenceno en un matraz volumétrico de 50 mL; disolver y ajustar con
N,N'-dimetilformamida a volumen.

Soluciéon madre de disolventes residuales: Transferir 5 mL de la Solucién primaria de disolventes residuales a un matraz
volumétrico de 100 mL; ajustar con N, N'-dimetilformamida a volumen. Esta solucién tiene concentraciones teéricas
de 500 mg/L de cloruro de metileno, de tolueno y de etilbenceno, y 1250 mg/L de clorobenceno.

Soluciones de referencia: Pipeteary transferir O; 2; 3; 4; 5y 6 mL de Solucién madre de disolventes residuales a distintos
matraces volumétricos de 100 mL, diluir con N,N'-dimetilformamida a volumen y mezclar bien. Las 6 soluciones de
referencia asi obtenidas (el Blanco de la solucion de referencia y Solucién de referencia WS1 a WS5) contienen 0; 10;
15; 20; 25 y 30 mg/L de cloruro de metileno, de tolueno y de etilbenceno, y 0; 25; 37,5; 50; 62,5y 75 mg/L de
clorobenceno, respectivamente. Transferir 10 mL de cada una de las soluciones de referencia individuales a viales
para muestreo de fase gaseosa de 20 mL y tapar los viales.

Sistema cromatografico
(Ver Cromatogrdfia {(621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Gases.)

Muestreador automatico de fase gaseosa

Temperaturas
Termostato: 115°
Aguja: 110°
Transferencia: 120°

Tiempos

Termostato: 60 min
Presurizacion: 0,5 min
Inyeccién: 0,1 min
Extracciéon: 0,2 min

Presion del gas transportador: 20 psi

Columna: Acero inoxidable, 0,32 mm x 30 m, que contenga fase estacionaria (0,5 ym) recubierta con 100% de
polietilenglicol ligado y entrecruzado; fase G39.

Temperaturas
Inyector: 140°
Columna: Iniciar a 50°, mantener durante 20 minutos. Calentar hasta 165° a 6°/min, mantener durante 20

minutos.
Detector: Detector de ionizacion a la llama, 250°

Gas transportador: Helio

Velocidad de flujo: Adecuada para mantener una presién constante de 10 psi

Volumen de inyeccion: 1 pL

Tipo de inyeccién: Dividida

Analisis

Acondicionamiento: Inyectar el Blanco de la solucion de referencia en el sistema cromatografico 2 veces.

Aptitud del sistema: Inyectar la Solucién de referencia WS3 en el sistema cromatografico 5 veces. Tener en cuenta
gue se inyecta una inyeccién de cada vial del muestreador automatico. La desviacién estandar relativa porcentual
de las areas de los picos obtenidos para cada analito de estas inyecciones debe ser no mas de 5%.

Calibracion al inicio: Inyectar cada una de las 5 Soluciones de referencia una vez. Construir una curva de calibracién
lineal de las areas de los picos obtenidos para las Soluciones de referencia en funcién de sus concentraciones de
analito para cada analito. El coeficiente de correlacién (r) obtenido para la linea de mejor ajuste de regresion lineal
debe ser no menos de 0,99.

Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucién de referencia una vez.

Muestra: Inyectar la Solucion muestra una vez, incluyendo el blanco de muestra. Inyectar no mas de 6 Soluciones
muestra.
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Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucién de referencia una vez.

Calibracion al final: Inyectar cada una de las 5 Soluciones de referencia una vez.

Calculos: Construir una curva de calibraciéon lineal de las areas de los picos obtenidas para las Soluciones de
referencia en funcién de sus concentraciones de analito (utilizando tanto de la calibracién al inicio como de la
calibracién al final). El coeficiente de correlacién (r) obtenido para la linea de mejor ajuste de regresion lineal debe
ser no menos de 0,99. Calcular la cantidad de cada analito en la Solucién muestra, interpolando el valor del area
del pico obtenido para la Solucién muestra en la curva de calibracion.

Calcular la cantidad de cada analito en el material de prueba multiplicando este resultado por un factor de 10 y
dividiendo el producto por el peso del material de prueba en gramos, produciendo un resultado en ug/g.

Analito (ug/g) = [analito en la Solucién muestra (mg/L) x 10]/peso del material de prueba (g)

Criterios de aceptacion
Cloruro de metileno: No mas de 200 pg/g
Tolueno: No maés de 200 ug/g
Suma de tolueno y etilbenceno: No mas de 200 ug/g
Clorobenceno: No mas de 500 pg/g

Bisfenol A
[NoTA—Se monitorea el Bisfenol A aunque es un monémero residual y no un aditivo.]

Soluciéon muestra: Pesar aproximadamente 1,0 g del material de prueba y colocarlo en un matraz de fondo redondo de
250 mL. Agregar 50 mL de cloruro de metileno y calentar ligeramente a aproximadamente 35° durante 1 hora bajo
un condensador de reflujo para disolver el material de prueba. Enfriar la solucién hasta temperatura ambiente y agregar
lentamente 75 mL de metanol a la solucién a temperatura ambiente, mezclando continuamente. Colocar en un
refrigerador durante 2 horas para enfriar la solucién resultante. Pasar la solucién resultante a través de un filtro de vidrio
sinterizado. Lavar el matraz de fondo redondo y el filtro dos veces con 15 mL de metanol. Evaporar el filtrado hasta
sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo en 5 mL de cloruro de metileno. Agregar 0,5 mL de esta solucién y
0,5 mL de N, O-bis(trimetilsilil)trifluoroacetamida a un vial de 1,5 mLy cerrar el vial inmediatamente. Calentar el vial
cerrado a 40° durante 2 horas y luego enfriar hasta temperatura ambiente. Preparar un blanco de muestra de manera
similar.

Solucién primaria de bisfenol A: Pesar con exactitud 20 mg de ER Bisfenol A USP en un matraz volumétrico de 200 mL;
disolver y diluir con cloruro de metileno a volumen. La concentracién de bisfenol A de esta solucién primaria es
aproximadamente 100 mg/L.

Soluciones de referencia: Pipetear y transferir 0; 5; 10; 20; 30 y 40 mL de Solucién primaria de bisfenol A a seis matraces
volumétricos de 100 mL. Diluir con cloruro de metileno a volumen y mezclar bien. Las 6 soluciones de referencia asi
obtenidas (el Blanco de la solucién de referenciay Solucion de referencia WS1 a WS5) contienen 0; 5; 10; 20; 30 y 40 mg/
L de bisfenol A, respectivamente.

Agregar 0,5 mL de cada una de las Soluciones de referenciay 0,5 mL de N,O-bis(trimetilsilil)trifluoroacetamida a viales
distintos de 1,5 mL y cerrar los viales inmediatamente. Calentar los viales cerrados a 40° durante 2 horas y luego
enfriar hasta temperatura ambiente.

Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Gases.)

Columna: Acero inoxidable, 25 m x 0,25 mm, con fase estacionaria (0,25 pm) recubierta con 100% de
dimetilpolisiloxano, fase G38

Temperaturas
Inyector: 300°
Columna: 250°
Detector: Detector de ionizacion a la llama, 300°

Gas transportador: Helio

Velocidad de flujo: Adecuada para mantener una presién constante de 13 psi

Volumen de inyecciéon: 2 pL

Tipo de inyeccién: Dividida

Analisis
Acondicionamiento: Inyectar el Blanco de la solucién de referencia en el sistema cromatografico 3 veces.

Aptitud del sistema: Inyectar la Solucién de referencia WS3 en el sistema cromatografico 5 veces. La desviacién estandar
relativa porcentual de las areas de los picos obtenidos para estas inyecciones debe ser no mas de 5%.

Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucion de referencia dos veces.

Calibracién al inicio: Inyectar cada una de las 5 Soluciones de referencia una vez. Construir una curva de calibracién
lineal de las areas de los picos obtenidos para las Soluciones de referencia en funcion de sus concentraciones de bisfenol
A. El coeficiente de correlacién (r) obtenido para la linea de mejor ajuste de regresion lineal debe ser no menos de
0,98.

Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucion de referencia una vez.

Muestra: Inyectar la Solucién muestra una vez, incluyendo el blanco de muestra. Inyectar no mas de 6 Soluciones
muestra.

Enjuague: Inyectar el Blanco de la solucion de referencia una vez.

Calibracion al final: Inyectar cada una de las 5 Soluciones de referencia una vez.

Calculos: Construir una curva de calibracion lineal de las areas de los picos obtenidas para las Soluciones de referencia
en funcién de sus concentraciones de bisfenol A (tanto de la calibracién al inicio como de la calibracién al final). El
coeficiente de correlacién (r) obtenido para la linea de mejor ajuste de regresion lineal debe ser no menos de 0,99.
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Calcular la cantidad de bisfenol A en la Solucién muestra, interpolando el valor del area del pico obtenida para la

Solucién muestra en la curva de calibracion.

Calcular la cantidad de bisfenol A en el material de prueba multiplicando este resultado por un factor de 5 y dividiendo
el producto por el peso del material de prueba en gramos, produciendo un resultado en pg/g.

Bisfenol A (ug/g) = [bisfenol A en la Solucién muestra (mg/L) x 5]/peso del material de prueba (g)

Criterios de aceptacion: No mas de 100 ug/g
POLIETILENO
Identificacion
[NoTta—Solo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad del polietileno de
baja densidad y el polietileno de alta densidad.]
¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO

Referirse al capitulo (854).

Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de
transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra
Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado (aproximadamente 250 um) sin defectos

visibles (grietas u orificios). Las muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante
exposicion a temperaturas y presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las
peliculas delgadas representan un balance entre producir una fusién (lo que determina la temperatura minima
necesaria) y la degradacién de la muestra (lo que determina la temperatura méxima permitida). En Gltimo caso, las
temperaturas que se usan son apropiadas si la pelicula producida favorece el anélisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segiin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Procedimiento: Colocar los cortes de muestra montados en el compartimiento de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo o en el accesorio de reflectancia interna y colocar el montaje en el haz de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo. Para reflectancia interna, ajustar la posicién de la muestra y los espejos dentro del accesorio para permitir la
maxima transmision de luz del haz de referencia sin atenuar. (Para un instrumento de doble haz, atenuar el haz de
referencia después de completar el ajuste en el accesorio para permitir la deflexién a escala completa durante el barrido
de la muestra.) Determinar el espectro infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,6-15 um).

Criterios de aceptacion
Polietileno de baja densidad: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al

del ER Polietileno de Baja Densidad USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefias
diferencias espectrales que surgen de la variacién natural en la composicién y/o variacion fisica entre polimeros de
esta clase. La equivalencia sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER
pueden ser explicadas en el contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o variaciones fisicas.

Polietileno de alta densidad: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del
ER Polietileno de Alta Densidad USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefas diferencias
espectrales que surgen de la variaciéon natural en la composicién y/o variacion fisica entre polimeros de esta clase.
La equivalencia sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER pueden ser
explicadas en el contexto de dichas variaciones naturales en la composicion y/o variaciones fisicas.

* B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo (891).

Preparacion de la muestra: Colocar una muestra de tamafio apropiado en la bandeja de muestra. [NoTA—El buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimiento: Determinar la curva de andlisis térmico bajo nitrégeno a temperaturas entre 40° y 200° con una velocidad
de calentamiento entre 2° y 10°/min, seguido de enfriamiento con una velocidad entre 2° y 10°/min, hasta 40°. Usar
un equipo capaz de realizar las determinaciones segin se describen en el capitulo (891).

Criterios de aceptacion
Polietileno de baja densidad: La curva de andlisis térmico de la muestra es similar a la curva de analisis térmico del

ER Polietileno de Baja Densidad USP y la temperatura del pico de fusién obtenida de la curva de anlisis térmico
de la muestra no difiere de la del ER en mas de 8,0°.
Polietileno de alta densidad: La curva de analisis térmico de la muestra es similar a la curva de analisis térmico del
ER Polietileno de Alta Densidad USP y la temperatura del pico de fusién obtenida de la curva de analisis térmico
de la muestra no difiere de la del ER en mas de 6,0°.
Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Soluciéon S1: Colocar 25 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con junta
de vidrio esmerilado. Agregar 500 mL de Agua Purificada y calentar a ebullicién en condiciones de reflujo durante 5
horas. Dejar que la solucién de extraccion se enfrie y pasarla a través de un filtro de vidrio sinterizado. Recolectar el
filtrado en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la solucién diluida se denomina
Solucién S1. Usar la Solucién ST dentro de las 4 horas de su preparacion.

Absorbancia
Referirse al capitulo (857).

Procedimiento: Determinar el espectro entre 220 y 340 nm en la Solucién ST.
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Criterios de aceptacion: No mas de 0,2. Si se excede la especificacion de la absorbancia, el material todavia se puede
considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas
responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para establecer que
el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro
de los pardametros aceptables.

Acidez o alcalinidad

Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de
fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.

Solucion de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de acido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.

Procedimiento: A 100 mL de Solucién ST agregar 0,15 mL de Solucién indicadora BRF. Determinar el volumen
consumido de hidréxido de sodio 0,01 N que se requiere para cambiar el color del indicador a azul. A una porcién
separada de 100 mL de Solucién ST agregar 0,2 mL de Solucién de anaranjado de metilo. Determinar el volumen
consumido de &cido clorhidrico 0,01 N que se requiere para alcanzar el inicio del cambio de color del indicador de
amarillo a anaranjado.

Criterios de aceptacion: Se requieren no mas de 1,5 mL de hidréxido de sodio 0,01 N para cambiar el color del
indicador a azul. Se requiere no mas de 1,0 mL de 4cido clorhidrico 0,01 N para alcanzar el inicio del cambio de
color del indicador de amarillo a anaranjado.

Carbono organico total

Procedimiento: El contenido de carbono organico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias
generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua
de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono organico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono orgénico total debe tener un limite de deteccién
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono organico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior méas alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono orgéanico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacion del carbono organico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro de los parametros
aceptables.

Aditivos para Plasticos
Se deben informar los resultados de prueba de estos analisis.
Antioxidantes fendlicos

Mezcla de disolventes: Acetonitrilo y tetrahidrofurano (50:50, v/v)

Extraccion con tolueno, Solucién S2: Colocar 2,0 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato de
250 mL con junta de vidrio esmerilado. Agregar 80 mL de tolueno y calentar a ebullicién bajo un condensador de
reflujo durante 1,5 horas, mezclando constantemente. Dejar que se enfrie hasta 60° y agregar, mezclando
continuamente, 120 mL de metanol. Pasar la solucién resultante a través de un filtro de vidrio sinterizado. Enjuagar
el matraz y el filtro con 25 mL de una mezcla de 40 mL de tolueno y 60 mL de metanol, agregar los enjuagues al
filtrado y diluir con la misma mezcla de disolventes hasta 250 mL para producir la Solucién S2. Preparar una solucién
blanco.

Solucién muestra S8: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 5,0 mL de la Mezcla de disolventes para producir la Solucién muestra S8. Preparar una solucién blanco a
partir de la solucién blanco correspondiente a la Solucién S2.

Solucién muestra S9: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
con 5,0 mL de cloruro de metileno para producir la Solucién muestra S9. Preparar una solucién blanco a partir de la
solucién blanco correspondiente a la Solucion S2.

Soluciones de referencia: De las siguientes soluciones de referencia, preparar inicamente aquellas que sean necesarias
para el analisis de los antioxidantes fendlicos declarados en la composicién de la sustancia a examinar.

Solucién de referencia A: 0,1 mg/mL de ER Butil Hidroxitolueno USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
1 USP preparados en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia B: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 2 USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
3 USP preparados en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia C: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plésticos 4 USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plésticos
5 USP preparados en cloruro de metileno.

Solucién de referencia D: 0,1 mg/mL de ER Butil Hidroxitolueno USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia E: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 1 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia F: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 6 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia G: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 2 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia H: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 3 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia I: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 4 USP preparado en cloruro de metileno.

Solucion de referencia J: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 5 USP preparado en cloruro de metileno.
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¢ PRUEBA A: Si la sustancia a examinar contiene el aditivo butil hidroxitolueno y/o el aditivo bis[3,3-bis[3-(1,1-dimetiletil)-
4-hidroxifenil]butanoato] de etileno (ER Aditivo para Plasticos 1 USP), realizar la Prueba A.
Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia {(621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Liquidos.)
Fase movil: Acetonitrilo y Agua Purificada (70:30, v/v)
Detector: UV 280 nm
Columna: 4,6 mm x 25 cm; relleno L1 de 5 ym
Velocidad de flujo: 2 mL/min
Volumen de inyecciéon: 20 L
Tiempo de corrida: 30 min
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 5,0 entre los picos del aditivo ER Butil Hidroxitolueno USP y del ER Aditivo para Plasticos 1 USP
(bis[3,3-bis[3-(1,1-dimetiletil)-4-hidroxifenil]butanoato] de etileno), Solucién de referencia A
La Solucion muestra S8 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicidn y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucién muestra S8, solucién blanco correspondiente, Solucién de referencia A, Solucién de referencia D,
Solucién de referencia E, o ambas
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucion muestra S8 son menores que las areas de los picos
correspondientes de la Solucién de referencia D o de la Solucién de referencia E.
¢ PRUEBA B: Si la sustancia a examinar contiene uno o mas de los siguientes antioxidantes: tetrakis[3-(3,5-di-terc-butil-
4-hidroxifenil)propionato] de pentaeritritilo (ER Aditivo para Plasticos 2 USP); 2,2',2",6,6’,6"-hexa-terc-butil-4,4’,
4"-[(2,4,6-trimetil-1,3,5-benceno-triil)trismetilen]trifenol (ER Aditivo para Plasticos 3 USP); 1,3,5-tris(3,5-di-terc-butil-
4-hidroxibencil)-s-triazina-2,4,6(1 H,3H,5 H)-triona (ER Aditivo para Plasticos 6 USP), realizar la Prueba B.
Fase movil: Acetonitrilo, tetrahidrofurano y Agua Purificada (60:30:10, v/v/v)
Sistema cromatografico: Realizar la prueba segun se describe en la Prueba A con las siguientes modificaciones.
Detector: UV 280 nm
Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyecciéon: 20 L
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre los picos de ER Aditivo para Plasticos 2 USP (tetrakis[3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)
propionato] de pentaeritritilo) y ER Aditivo para Plasticos 3 USP (2,2,2",6,6',6"-hexa-terc-butil-4,4',
4"-[(2,4,6-trimetil-1,3,5-bencen-triil)trismetilen]trifenol), Solucion de referencia B
La Solucién muestra S8 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicién y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucién muestra S8, solucién blanco correspondiente, Solucién de referencia B, y cualquiera de las
Soluciones de referencia de los antioxidantes listados anteriormente que se declaran en la composicion.
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucién muestra S8 son menores que las areas correspondientes
de las Soluciones de referencia de los antioxidantes listados anteriormente y que se declaran en la composicién.
¢ PRUEBA C: Si la sustancia a examinar contiene ER Aditivo para Plasticos 4 USP (3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenilo)
propionato de octadecilo) y/o ER Aditivo para Plasticos 5 USP (fosfito de tris(2,4-di-terc-butilfenilo)), realizar la Prueba C.
Fase movil: Metanol, 2-propanol y Agua Purificada (50:45:5, v/v/v)
Sistema cromatografico: Realizar la prueba segun se describe en la Prueba A con las siguientes modificaciones.
Detector: UV 280 nm
Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyeccién: 20 pL
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre los picos de ER Aditivo para Plasticos 4 USP (3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)
propionato de octadecilo) y ER Aditivo para Plasticos 5 USP (fosfito de tris(2,4-di-terc-butilfenilo)), Solucion de
referencia C
La Solucién muestra S9 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicién y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucion muestra S9, solucion blanco correspondiente, Solucion de referencia C, y bien la Solucion de
referencia | o la Solucion de referencia |
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucién muestra S9 son menores que las areas de los picos
correspondientes de la Solucion de referencia | o de la Solucién de referencia |.
Antioxidantes no fenélicos
Cloruro de metileno acidificado: Agregar 10 mL de acido clorhidrico a 100 mL de cloruro de metileno, agitar, dejar
en reposo y separar las dos capas. Usar la capa inferior.
Solucién de yodo en etanol para deteccion: Disolver 10 g de yodo en 100 mL de alcohol absoluto. Almacenar
protegida de la luz.
Soluciéon muestra S10: Evaporar 100 mL de la Solucion S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 2 mL de Cloruro de metileno acidificado.
Solucién de referencia M: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 8 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
Solucién de referencia N: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 9 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
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Solucion de referencia O: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 10 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
Solucién de referencia P: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 10 USP, y 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
9 USP preparados en cloruro de metileno. Diluir 2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
Fase mévil A: Hexano
Fase movil B: Cloruro de metileno
Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)
Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,
Volumen de aplicacion: 20 pL
Desarrollo A: Recorrido de la Fase movil A de 18 cm; secar al aire.
Desarrollo B: Recorrido de la Fase mévil B de 17 cm; secar al aire.
Detector: UV 254 nm; rociar con Solucion de yodo en etanol para deteccion y examinar después de 10-15 minutos.
Aptitud del sistema
Resoluciéon: El cromatograma presenta dos manchas claramente separadas, Solucion de referencia P.
Analisis
Muestras: La Solucién muestra S10 y las soluciones de referencia correspondientes a todos los antioxidantes
fenélicos y no fendlicos que se espera estén presentes en el material de prueba.
Criterios de aceptacion: Ninguna mancha en el cromatograma de la Solucion muestra S10 es mas intensa que las
manchas en las mismas posiciones en los cromatogramas de las Soluciones de referencia.

Amidas y estearatos

Solucién muestra: Usar la Solucion muestra S10 descrita en Antioxidantes no fendlicos.
Solucién de referencia R: 2,0 mg/mL de ER Acido Estearico USP preparado en cloruro de metileno.
Solucién de referencia S: 2,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 12 USP preparado en cloruro de metileno.
Solucién de referencia T: 2,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 13 USP preparado en cloruro de metileno.
Sistema cromatografico

(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)

Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,

* PRUEBA A

Fase movil: 2,2,4-trimetilpentano y etanol anhidro (75:25, v/v)

Volumen de aplicacion: 10 pL

Desarrollo: Recorrido de la Fase mévil de 10 cm; secar al aire.

Detector: Rociar con una solucién de 2 g/L de 2,6-diclorofenol-indofenol sédico en alcohol deshidratado y calentar
en un horno a 120° durante unos pocos minutos para intensificar las manchas.

Analisis
Muestras: Solucion muestra S10y Solucion de referencia R

Criterios de aceptacion: Cualquier mancha correspondiente al aditivo acido estedrico en la Solucién muestra S10 es
idéntica en posicion (R, aproximadamente 0,5), pero no es mas intensa que la mancha en la misma posicién en la
Solucién de referencia R.

* PRUEBA B

Fase movil A: Hexano

Fase mévil B: Cloruro de metileno y metanol (95:5, v/v)

Volumen de aplicacion: 10 pL

Desarrollo A: Recorrido de la Fase movil A de 13 cm; secar al aire.

Desarrollo B: Recorrido de la Fase movil B de 10 cm; secar al aire.

Detector: Rociar con una solucién de 40 g/L de acido fosfomolibdico en alcohol deshidratado y calentar en un horno a
120° hasta que aparezcan manchas.

Analisis
Muestras: Solucién muestra S10, Solucion de referencia S, y Solucién de referencia T

Criterios de aceptacion: Cualquier mancha correspondiente a los aditivos oleamida o erucamida en la Solucién muestra
$10 es idéntica en posicién (R, aproximadamente 0,2), pero no es mds intensa que las manchas correspondientes
en la Solucién de referencia Sy la Solucion de referencia T.

TEREFTALATO DE POLIETILENO Y TEREFTALATO DE POLIETILENO G

Identificacion

[NoTta—Solo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad del tereftalato de
polietileno y tereftalato de polietileno G.]

¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO
Referirse al capitulo (854).
Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de

transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra

Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado sin defectos visibles (grietas u orificios). Las
muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante exposiciéon a temperaturas y
presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las peliculas delgadas representan
un balance entre producir una fusién (lo que determina la temperatura minima necesaria) y la degradacion de la
muestra (lo que determina la temperatura maxima permitida). En Gltimo caso, las temperaturas que se usan son
apropiadas si la pelicula producida favorece el andlisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
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con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Procedimiento: Colocar los cortes de muestra montados en el compartimiento de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo o en el accesorio de reflectancia interna y colocar el montaje en el haz de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo. Para reflectancia interna, ajustar la posicién de la muestra y los espejos dentro del accesorio para permitir la
maxima transmision de luz del haz de referencia sin atenuar. (Para un instrumento de doble haz, atenuar el haz de
referencia después de completar el ajuste en el accesorio para permitir la deflexién a escala completa durante el barrido
de la muestra.) Determinar el espectro infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,6-15 um).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del ER
Tereftalato de Polietileno USP o el ER Tereftalato de Polietileno G USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la
exacta, permite pequerias diferencias espectrales que surgen de la variaciéon natural en la composicién y/o variacién
fisica entre polimeros de esta clase. La equivalencia sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros
de la muestra y del ER pueden ser explicadas en el contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o
variaciones fisicas.

* B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo (891).

Preparacion de la muestra: Colocar una muestra de tamaio apropiado en la bandeja de muestra. [NoTA—El buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimientos
Tereftalato de polietileno: Determinar la curva de analisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de

calentamiento/enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las
determinaciones segln se describen en el capitulo (891). Calentar la muestra de temperatura ambiente hasta 280°
con una velocidad de calentamiento de aproximadamente 20°/min. Mantener la muestra a 280° durante 1 minuto.
Enfriar répidamente la muestra hasta temperatura ambiente y volver a calentarla hasta 280° con una velocidad de
calentamiento de 5°/min.

Tereftalato de polietileno G: Determinar la curva de analisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de
calentamiento/enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las
determinaciones segln se describen en el capitulo (891). Calentar la muestra de temperatura ambiente hasta 120°
con una velocidad de calentamiento de aproximadamente 20°/min. Mantener la muestra a 120° durante 1 minuto.
Enfriar rapidamente la muestra hasta temperatura ambiente y volver a calentarla hasta 120° con una velocidad de
calentamiento de 10°/min.

Criterios de aceptacion
Tereftalato de polietileno: La curva de andlisis térmico de la muestra es similar a la curva de analisis térmico del ER

Tereftalato de Polietileno USP y la temperatura del pico de fusién obtenida de la curva de anlisis térmico de la
muestra no difiere de la del ER en mas de 4,0°.

Tereftalato de polietileno G: La curva de andlisis térmico de la muestra es similar a la curva de analisis térmico del ER
Tereftalato de Polietileno G USP. La temperatura del pico de fusién obtenida de la curva de andlisis térmico de la
muestra no difiere de la del ER en mas de 6,0°.

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Soluciéon S1: Colocar 10 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con junta
de vidrio esmerilado. Agregar 200 mL de Agua Purificada y calentar a 50° durante 5 horas. Dejar que se enfrie, decantar
la solucién en un matraz volumétrico de 200 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la muestra diluida se denomina
Solucién S1. Usar la Solucién S1 dentro de las 4 horas de su preparacién.

Extraccion con alcohol, Solucién S5: Colocar 10 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con
junta de vidrio esmerilado. Agregar 100 mL de alcohol absoluto y calentar a 50° durante 5 horas. Dejar que se enfrie y
que los sélidos sedimenten, luego decantar la solucién para producir la Solucién S5. Usar la Solucién S5 dentro de las 4
horas de su preparacion.

Absorbancia
Referirse al capitulo (857).

Procedimiento: Determinar el espectro entre 220 y 340 nm en la Solucién S1. Para tereftalato de polietileno con color,
determinar el espectro entre 400 y 800 nm en la Solucion S1. Para tereftalato de polietileno con color y sin color,
determinar el espectro entre 400 y 800 nm en la Solucién S5.

Criterios de aceptacion: No mas de 0,2 para la Solucién STy 0,05 para la Solucién S5. Adicionalmente, para el
tereftalato de polietileno con color, la absorbancia maxima entre 400 y 800 nm es 0,05 para la Solucion S1. Si se
excede la especificacion de la absorbancia, el material todavia se puede considerar en cumplimiento con este capitulo
siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de los resultados de las pruebas
(identidad y concentracion) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable representado por todas
las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, estd dentro de los parametros aceptables.

Acidez o alcalinidad
Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de

fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.

Solucién de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de acido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.

Procedimiento: A 50 mL de Solucién ST agregar 0,15 mL de Solucién indicadora BRF. Determinar el volumen consumido
de hidréxido de sodio 0,01 N que se requiere para cambiar el color del indicador a azul. A una porcién separada de
50 mL de Solucién ST agregar 0,2 mL de Solucién de anaranjado de metilo. Determinar el volumen consumido de
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acido clorhidrico 0,01 N que se requiere para alcanzar el inicio del cambio de color del indicador de amarillo a
anaranjado.

Criterios de aceptacion: Se requieren no mas de 0,5 mL de hidréxido de sodio 0,01 N para cambiar el color del
indicador a azul. Se requieren no méas de 0,5 mL de acido clorhidrico 0,01 N para alcanzar el inicio del cambio de
color del indicador de amarillo a anaranjado.

Carbono organico total
Procedimiento: El contenido de carbono organico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias

generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua
de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono orgaénico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono orgénico total debe tener un limite de deteccién
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono orgénico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior més alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono orgénico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacion del carbono orgénico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro de los parametros
aceptables.

POLI(ETILEN-VINIL ACETATO)
Identificaciéon
[NoTta—Solo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad del poli(etilen-vinil
acetato).]
¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO

Referirse al capitulo (854).

Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de
transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra
Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado sin defectos visibles (grietas u orificios). Las

muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante exposicion a temperaturas y
presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las peliculas delgadas representan
un balance entre producir una fusion (lo que determina la temperatura minima necesaria) y la degradacion de la
muestra (lo que determina la temperatura maxima permitida). En Gltimo caso, las temperaturas que se usan son
apropiadas si la pelicula producida favorece el andlisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segiin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Procedimiento: Colocar los cortes de muestra montados en el compartimiento de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo o en el accesorio de reflectancia interna y colocar el montaje en el haz de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo. Para reflectancia interna, ajustar la posicién de la muestra y los espejos dentro del accesorio para permitir la
maxima transmision de luz del haz de referencia sin atenuar. (Para un instrumento de doble haz, atenuar el haz de
referencia después de completar el ajuste en el accesorio para permitir la deflexién a escala completa durante el barrido
de la muestra.) Determinar el espectro infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,6-15 uym).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del ER
Poli(etilen-vinil acetato) USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefias diferencias
espectrales que surgen de la variacion natural en la composicion y/o variacion fisica entre polimeros de esta clase. La
equivalencia sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER pueden ser
explicadas en el contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o variaciones fisicas.

* B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo (891).

Preparacion de la muestra: Colocar una muestra de tamario apropiado en la bandeja de muestra. [NoTA—EIl buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimiento: Determinar la curva de analisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de calentamiento/
enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las determinaciones segln se
describen en el capitulo (891). Calentar la muestra desde —50° hasta 120° con una velocidad de calentamiento de
aproximadamente 10°/min. Enfriar rapidamente la muestra hasta temperatura ambiente.

Criterios de aceptacion: La curva de andlisis térmico de la muestra es similar a la curva de analisis térmico del ER
Poli(etilen-vinil acetato) USP, y la temperatura del punto de fusién obtenida de la curva de analisis térmico de la muestra
no difiere de la del ER en mas de 6,0°.

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Solucion S1: Colocar 25 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con junta
de vidrio esmerilado. Agregar 500 mL de Agua Purificada y calentar a ebullicién en condiciones de reflujo durante 5
horas. Dejar que la solucién de extraccién se enfrie y pasarla a través de un filtro de vidrio sinterizado. Recolectar el
filtrado en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la solucién diluida se denomina
Solucién S1. Usar la Solucién S1 dentro de las 4 horas de su preparacién.
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Absorbancia

Referirse al capitulo (857).

Procedimiento: Determinar el espectro entre 220 y 340 nm en la Solucién ST.

Criterios de aceptacion: No mas de 0,2. Si se excede la especificacion de la absorbancia, el material todavia se puede
considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas
responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para establecer que
el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro
de los pardametros aceptables.

Acidez o alcalinidad

Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de
fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.

Solucién de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de acido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.

Procedimiento: A 100 mL de Solucién ST agregar 0,15 mL de Solucién indicadora BRF. Determinar el volumen
consumido de hidréxido de sodio 0,01 N que se requiere para cambiar el color del indicador a azul. A una porcién
separada de 100 mL de Solucién ST agregar 0,2 mL de Solucién de anaranjado de metilo. Determinar el volumen
consumido de acido clorhidrico 0,01 N que se requiere para alcanzar el inicio del cambio de color del indicador de
amarillo a anaranjado.

Criterios de aceptacion: Se requiere no méas de 1,0 mL de &cido clorhidrico 0,01 N para alcanzar el inicio del cambio
de color del indicador de amarillo a anaranjado.

Carbono organico total

Procedimiento: El contenido de carbono orgénico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias
generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua
de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono organico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono organico total debe tener un limite de deteccién
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono organico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior méas alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono organico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacion del carbono orgénico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro de los parametros
aceptables.

Aditivos para Plasticos
Se deben informar los resultados de prueba de estos analisis.
Antioxidantes fenélicos

Mezcla de disolventes: Acetonitrilo y tetrahidrofurano (50:50, v/v)

Extraccion con tolueno, Solucién S2: Colocar 2,0 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato de
250 mL con junta de vidrio esmerilado. Agregar 80 mL de tolueno y calentar a ebullicién bajo un condensador de
reflujo durante 1,5 horas, mezclando constantemente. Dejar que se enfrie hasta 60° y agregar, mezclando
continuamente, 120 mL de metanol. Pasar la solucién resultante a través de un filtro de vidrio sinterizado. Enjuagar
el matraz y el filtro con 25 mL de una mezcla de 40 mL de tolueno y 60 mL de metanol, agregar los enjuagues al
filtrado y diluir hasta 250 mL con la misma mezcla de disolventes para producir la Solucién S2. Preparar una solucién
blanco.

Soluciéon muestra S12: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 5,0 mL de la Mezcla de disolventes para producir la Solucién muestra S12. Preparar una solucién blanco a
partir de la solucién blanco correspondiente a la Solucion S2.

Soluciéon muestra S13: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
con 5,0 mL de cloruro de metileno para producir la Solucién muestra S13. Preparar una solucién blanco a partir de
la solucién blanco correspondiente a la Solucién S2.

Soluciones de referencia
De las siguientes soluciones de referencia, preparar Gnicamente aquellas que sean necesarias para el analisis de los

antioxidantes fendlicos declarados en la composicién de la sustancia a examinar.
Solucién de referencia K: 0,1 mg/mL de ER Butil Hidroxitolueno USP, 0,16 mg/mL de ER Aditivo para Plésticos
2 USP, 0,16 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 3 USP, y 0,16 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 4 USP preparados
en la Mezcla de disolventes.
Solucién de referencia L: 0,16 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 4 USPy 0,16 mg/mL de ER Aditivo para Plésticos
5 USP preparados en cloruro de metileno.
¢ PRUEBA A
Fase mavil: Tetrahidrofurano, acetonitrilo y Agua Purificada (30:60:10, v/v)
Sistema cromatografico

(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Liquidos.)

Detector: UV 280 nm

Columna: 4,6 mm x 25 cm; relleno L1 de 5 um
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Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyeccion: 20 pL
Tiempo de corrida: 30 min
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre los picos de ER Aditivo para Plasticos 2 USP y ER Aditivo para Plasticos 3 USP, Solucién
de referencia K
Eficiencia de la columna: Minimo 2500 platos teéricos, calculada para ER Butil Hidroxitolueno USP, Solucién de
referencia K
Analisis
Muestras: Solucion muestra S12, solucion blanco correspondiente, y Solucion de referencia K
Criterios de aceptacion: La Solucion muestra S12 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes
presentes en la Solucién de referencia K'y picos menores que también corresponden a la solucién blanco. Las areas de
los picos de la Solucién muestra S12 son menores que las areas de los picos correspondientes de la Solucién de referencia

* PRUEBA B: Si el cromatograma obtenido en la Prueba A para la Solucién muestra S12 presenta un pico con el mismo tiempo
de retencion que el dltimo antioxidante que eluye en la Solucién de referencia K, realizar la Prueba B.
Fase movil: 2-propanol, metanol y Agua Purificada (45:50:5, v/v/v)
Sistema cromatografico: Realizar la prueba segun se describe en la Prueba A con las siguientes modificaciones.
Detector: UV 280 nm
Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyecciéon: 20 pL
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre ER Aditivo para Plasticos 4 USP y ER Aditivo para Plasticos 5 USP, Solucién de referencia L
Analisis
Muestras: Solucion muestra S13, solucién blanco correspondiente, y Solucién de referencia L.
Criterios de aceptacion: La Solucion muestra S13 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes
presentes en la Solucién de referencia L y picos menores que también corresponden a la solucién blanco. Las areas de
los picos de la Solucién muestra S13 son menores que las areas de los picos correspondientes de la Solucién de referencia

Amidas y acido estearico
Solucién muestra S14: Evaporar 100 mL de la Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 2 mL de cloruro de metileno acidificado para producir la Solucién muestra S14.
Solucion de referencia R: 2,0 mg/mL de ER Acido Estearico USP preparado en cloruro de metileno.
Solucién de referencia S: 0,8 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 12 USP preparado en cloruro de metileno.
Solucién de referencia T: 0,8 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 13 USP preparado en cloruro de metileno.
Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)
Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,
* PRUEBA A
Fase movil: Etanol anhidro y trimetilpentano (25:75, v/v)
Volumen de aplicacion: 10 pL
Desarrollo: Recorrido de la Fase movil de 10 cm; secar al aire.
Detector: Rociar con una solucién de 2 g/L de 2,6-diclorofenol-indofenol sédico en alcohol deshidratado y calentar
en un horno a 120° durante unos pocos minutos para intensificar las manchas.
Analisis
Muestras: Solucién muestra S14 'y Solucién de referencia R
Criterios de aceptacion: Cualquier mancha correspondiente al aditivo acido estearico en la Solucion muestra S14 es
idéntica en posicién, pero no es mas intensa que la mancha en la misma posicién en la Solucién de referencia R.
* PRUEBA B
Sistema cromatografico: (Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)

Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,

Fase mavil A: Hexano

Fase mévil B: Cloruro de metileno y metanol (95:5, v/v)

Aplicacion: 10 pL

Desarrollo A: Recorrido de la Fase mévil A de 13 cm; secar al aire.

Desarrollo B: Recorrido de la Fase mévil B de 10 cm; secar al aire.

Detector: Rociar con una solucién de 40 g/L de acido fosfomolibdico en alcohol deshidratado y calentar en un
horno a 120° hasta que aparezcan manchas.

Analisis
Muestras: Solucién muestra S14, Solucién de referencia S, y Solucion de referencia T.

Criterios de aceptacion: Cualquier mancha correspondiente a los aditivos oleamida o erucamida en la Solucion
muestra S14 es idéntica en posicién, pero no es mas intensa que las manchas correspondientes en la Solucion de
referencia S y la Solucién de referencia T.

Sustancias Relacionadas
Contenido de acetato de vinilo
Hidréxido de potasio alcohélico: Disolver 6,6 g de hidréxido de potasio en 50 mL de Agua Purificada y diluir con

alcohol deshidratado hasta 1000 mL.

Solucién muestra: Colocar 0,25-1,0 g del material de prueba en un matraz Erlenmeyer de 300 mL que contenga un
agitador magnético. Preparar un blanco de extraccién usando un matraz Erlenmeyer de 300 mL vacio. Agregar
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40 mL de xileno y calentar a ebullicién bajo un condensador de reflujo mezclando durante 4 horas. Después de
calentar, sequir mezclando, de manera que la solucién se enfrie al punto en que se inicie la precipitacién. Agregar
lentamente 25 mL de hidréxido de potasio alcohdlico. Calentar a ebullicién nuevamente bajo un condensador de
reflujo durante 3 horas, mezclando continuamente. Mientras se mezcla, dejar que la solucién se enfrie, enjuagar el
condensador con 50 mL de agua y agregar 30 mL de acido sulfdrico 0,05 M al matraz. Transferir el contenido del
matraz a un vaso de precipitados de 400 mL, enjuagando el matraz con lo siguiente:

¢ 2 porciones, de 50 mL cada una, de una solucién de 200 g/L de sulfato de sodio anhidro

e 3 porciones, de 20 mL cada una, de agua

Agregar los enjuagues al vaso de precipitados.

Procedimiento: Valorar el exceso de acido sulfirico en la Solucién muestra con hidréxido de sodio 0,1 M, determinando
potenciométricamente el punto final. Realizar una valoracién volumétrica del blanco de extraccién.

Calculos: Determinar la cantidad de solucién volumétrica (mL) requerida restando el volumen de solucién volumétrica
usado para el blanco de extraccién (mL) del volumen usado para el extracto (mL). Determinar la cantidad de acetato
de vinilo multiplicando el volumen de solucién volumétrica requerido por el factor (8,609 mg/mL). El contenido de
acetato de vinilo se calcula segun se indica a continuacién:

Contenido de acetato de vinilo (% en peso) = [cantidad de acetato de vinilo (mg)/peso del material extraido (g)]/10

Criterios de aceptacion: No mas de 25% en peso
POLIPROPILENO
Identificacién
[NoTta—Solo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad del polipropileno.]
¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO

Referirse al capitulo (854).

Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de
transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra
Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado (aproximadamente 100 um) sin defectos

visibles (grietas u orificios). Las muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante
exposicion a temperaturas y presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las
peliculas delgadas representan un balance entre producir una fusién (lo que determina la temperatura minima
necesaria) y la degradacién de la muestra (lo que determina la temperatura méxima permitida). En dltimo caso, las
temperaturas que se usan son apropiadas si la pelicula producida favorece el anélisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Procedimiento: Colocar los cortes de muestra montados en el compartimiento de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo o en el accesorio de reflectancia interna y colocar el montaje en el haz de la muestra del espectrofotémetro
infrarrojo. Para reflectancia interna, ajustar la posicién de la muestra y los espejos dentro del accesorio para permitir la
maxima transmision de luz del haz de referencia sin atenuar. (Para un instrumento de doble haz, atenuar el haz de
referencia después de completar el ajuste en el accesorio para permitir la deflexion a escala completa durante el barrido
de la muestra.) Determinar el espectro infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,6-15 uym).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del ER
Homopolimero de Polipropileno USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefias diferencias
espectrales que surgen de la variaciéon natural en la composicién y/o variacion fisica entre polimeros de esta clase. La
equivalencia sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER pueden ser
explicadas en el contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o variaciones fisicas.

* B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo (891).

Preparacién de la muestra: Colocar una muestra de tamafio apropiado en la bandeja de muestra. [NOTA—EIl buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimiento: Determinar la curva de andlisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de calentamiento/
enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las determinaciones seguln se
describen en el capitulo (891). Calentar la muestra desde temperatura ambiente hasta 30° por encima del punto de
fusién. Mantener la temperatura durante 10 minutos, luego enfriar hasta 50° por debajo de la temperatura del pico de
cristalizacién con una velocidad de 10° a 20°/minuto.

Criterios de aceptacion: La temperatura del pico de fusidn en la curva de andlisis térmico no difiere de la del ER
Homopolimero de Polipropileno USP en mas de 12,0°.

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Solucion S1: Colocar 25 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato con junta
de vidrio esmerilado. Agregar 500 mL de Agua Purificada y calentar a ebullicién en condiciones de reflujo durante 5
horas. Dejar que la solucién de extraccion se enfrie y pasarla a través de un filtro de vidrio sinterizado. Recolectar el
filtrado en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la solucién diluida se denomina
Solucion S1. Usar la Solucion ST dentro de las 4 horas de su preparacion.

Absorbancia
Referirse al capitulo (857).

Procedimiento: Determinar el espectro entre 220 y 340 nm en la Solucion ST.
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Criterios de aceptacion: No mas de 0,2. Si se excede la especificacion de la absorbancia, el material todavia se puede
considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas
responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para establecer que
el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro
de los pardametros aceptables.

Acidez o alcalinidad

Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de
fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.

Solucion de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de acido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.

Procedimiento: A 100 mL de Solucién ST agregar 0,15 mL de Solucién indicadora BRF. Determinar el volumen
consumido de hidréxido de sodio 0,01 N que se requiere para cambiar el color del indicador a azul. A una porcién
separada de 100 mL de Solucién ST agregar 0,2 mL de Solucién de anaranjado de metilo. Determinar el volumen
consumido de &cido clorhidrico 0,01 N que se requiere para alcanzar el inicio del cambio de color del indicador de
amarillo a anaranjado.

Criterios de aceptacion: Se requieren no mas de 1,5 mL de hidréxido de sodio 0,01 N para cambiar el color del
indicador a azul. Se requiere no mas de 1,0 mL de 4cido clorhidrico 0,01 N para alcanzar el inicio del cambio de
color del indicador de amarillo a anaranjado.

Carbono organico total

Procedimiento: El contenido de carbono organico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias
generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua
de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono organico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono orgénico total debe tener un limite de deteccién
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono organico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior méas alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono orgéanico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacion del carbono organico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro de los parametros
aceptables.

Aditivos para Plasticos
Se deben informar los resultados de prueba de estos analisis.
Antioxidantes fendlicos

Mezcla de disolventes: Acetonitrilo y tetrahidrofurano (50:50, v/v)

Extraccion con tolueno, Solucién S2: Colocar 2,0 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato de
250 mL con junta de vidrio esmerilado. Agregar 80 mL de tolueno y calentar a ebullicién bajo un condensador de
reflujo durante 1,5 horas, mezclando constantemente. Dejar que se enfrie hasta 60° y agregar, mezclando
continuamente, 120 mL de metanol. Pasar la solucién resultante a través de un filtro de vidrio sinterizado. Enjuagar
el matraz y el filtro con 25 mL de una mezcla de 40 mL de tolueno y 60 mL de metanol, agregar los enjuagues al
filtrado y diluir con la misma mezcla de disolventes hasta 250 mL para producir la Solucién S2. Preparar una solucién
blanco.

Solucién muestra S8: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 5,0 mL de la Mezcla de disolventes para producir la Solucién muestra S8. Preparar una solucién blanco a
partir de la solucién blanco correspondiente a la Solucién S2.

Solucién muestra S9: Evaporar 50 mL de Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
con 5,0 mL de cloruro de metileno para producir la Solucién muestra S9. Preparar una solucién blanco a partir de la
solucién blanco correspondiente a la Solucion S2.

Soluciones de referencia: De las siguientes soluciones de referencia, preparar Gnicamente aquellas que sean necesarias
para el analisis de los antioxidantes fendlicos declarados en la composicién de la sustancia a examinar.

Solucién de referencia A: 0,1 mg/mL de ER Butil Hidroxitolueno USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 1 USP
preparados en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia B: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 2 USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
3 USP preparados en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia C: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 4 USP y 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
5 USP preparados en cloruro de metileno.

Solucién de referencia D: 0,1 mg/mL de ER Butil Hidroxitolueno USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia E: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 1 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia F: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 6 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia G: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 2 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucién de referencia H: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 3 USP preparado en la Mezcla de disolventes.

Solucion de referencia I: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 4 USP preparado en cloruro de metileno.

Solucion de referencia J: 0,24 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 5 USP preparado en cloruro de metileno.
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¢ PRUEBA A: Si la sustancia a examinar contiene el aditivo butil hidroxitolueno y/o el aditivo bis[3,3-bis[3-(1,1-dimetiletil)-
4-hidroxifenil]butanoato] de etileno (ER Aditivo para Plasticos 1 USP), realizar la Prueba A.
Fase movil: Acetonitrilo y Agua Purificada (70:30, v/v)
Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Liquidos.)
Detector: UV 280 nm
Columna: 4,6 mm x 25 cm; relleno L1 de 5 ym
Velocidad de flujo: 2 mL/min
Volumen de inyecciéon: 20 pyL
Tiempo de corrida: 30 min
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 5,0 entre los picos del aditivo butil hidroxitolueno y el ER Aditivo para Plasticos 1 USP
(bis[3,3-bis[3-(1,1-dimetiletil)-4-hidroxifenil]butanoato] de etileno), Solucion de referencia A
La Solucion muestra S8 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicidn y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucion muestra S8, solucién blanco correspondiente, Solucién de referencia A, y Solucion de referencia D,
Solucién de referencia E, o ambas
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucion muestra S8 son menores que las areas de los picos
correspondientes de la Solucién de referencia D o de la Solucién de referencia E.
¢ PRUEBA B: Si la sustancia a examinar contiene uno o mas de los siguientes antioxidantes: tetrakis[3-(3,5-di-terc-butil-
4-hidroxifenil)propionato] de pentaeritritilo (ER Aditivo para Plasticos 2 USP); 2,2',2",6,6’,6"-hexa-terc-butil-4,4’,
4"-[(2,4,6-trimetil-1,3,5-benceno-triil)trismetilen]trifenol (ER Aditivo para Plasticos 3 USP); 1,3,5-tris(3,5-di-terc-butil-
4-hidroxibencil)-s-triazina-2,4,6(1H,3H,5 H)-triona (ER Aditivo para Plasticos 6 USP), realizar la Prueba B.
Fase movil: Acetonitrilo, tetrahidrofurano y Agua Purificada (60:30:10, v/v/v)
Sistema cromatografico: Realizar la prueba segun se describe en la Prueba A con las siguientes modificaciones.
Detector: UV 280 nm
Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyecciéon: 20 L
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre los picos de ER Aditivo para Plasticos 2 USP (tetrakis[3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)
propionato] de pentaeritritilo) y ER Aditivo para Plasticos 3 USP (2,2,2",6,6',6"-hexa-terc-butil-4,4',
4"-[(2,4,6-trimetil-1,3,5-bencen-triil)trismetilen]trifenol), Solucion de referencia B
La Solucién muestra S8 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicién y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucién muestra S8, solucién blanco correspondiente, Solucién de referencia B, y cualquiera de las
Soluciones de referencia de los antioxidantes listados anteriormente que se declaran en la composicion.
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucién muestra S8 son menores que las areas correspondientes
de las Soluciones de referencia de los antioxidantes listados anteriormente y que se declaran en la composicién.
¢ PRUEBA C: Si la sustancia a examinar contiene ER Aditivo para Plasticos 4 USP (3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenilo)
propionato de octadecilo) y/o ER Aditivo para Plasticos 5 USP (fosfito de tris(2,4-di-terc-butilfenilo)), realizar la Prueba C.
Fase movil: Metanol, 2-propanol y Agua Purificada (50:45:5, v/v/v)
Sistema cromatografico: Realizar la prueba segun se describe en la Prueba A con las siguientes modificaciones.
Detector: UV 280 nm
Velocidad de flujo: 1,5 mL/min
Volumen de inyeccién: 20 pL
Aptitud del sistema
Resolucién: Minimo 2,0 entre los picos de ER Aditivo para Plasticos 4 USP (3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)
propionato de octadecilo) y ER Aditivo para Plasticos 5 USP (fosfito de tris(2,4-di-terc-butilfenilo)), Solucion de
referencia C
La Solucién muestra S9 solo presenta picos principales ocasionados por los antioxidantes declarados en la
composicién y picos menores que también corresponden a la solucién blanco.
Analisis
Muestras: Solucion muestra $9, solucién blanco correspondiente, Solucion de referencia C, y bien la Solucién de
referencia | o la Solucion de referencia |
Criterios de aceptacion: Las areas de los picos de la Solucién muestra $9 son menores que las areas de los picos
correspondientes de la Solucion de referencia | o de la Solucién de referencia |.
Antioxidantes no fenélicos
Cloruro de metileno acidificado: Agregar 10 mL de acido clorhidrico a 100 mL de cloruro de metileno, agitar, dejar
en reposo y separar las dos capas. Usar la capa inferior.
Solucién de yodo en etanol para deteccion: Disolver 10 g de yodo en 100 mL de alcohol absoluto. Almacenar
protegida de la luz.
Soluciéon muestra S10: Evaporar 100 mL de la Solucién S2 hasta sequedad empleando vacio y a 45°. Disolver el residuo
resultante con 2 mL de Cloruro de metileno acidificado.
Solucién de referencia M: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 8 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
Solucién de referencia N: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 9 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
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Solucion de referencia O: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 10 USP preparado en cloruro de metileno. Diluir
2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
Solucién de referencia P: 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 10 USP, y 6,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos
9 USP preparados en cloruro de metileno. Diluir 2 mL de la solucién con Cloruro de metileno acidificado hasta 10 mL.
Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)
Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,
Fase mavil A: Hexano
Fase movil B: Cloruro de metileno
Volumen de aplicacién: 20 pL
Desarrollo A: Recorrido de la Fase movil A de 18 cm; secar al aire.
Desarrollo B: Recorrido de la Fase mévil B de 17 cm; secar al aire.
Detector: UV 254 nm. Rociar con una Solucién de yodo en etanol para deteccién y observar después de 10-15
minutos.
Aptitud del sistema
Resolucion: El cromatograma presenta dos manchas claramente separadas, Solucion de referencia P.
Analisis
Muestras: La Solucién muestra S10 y las soluciones de referencia correspondientes a todos los antioxidantes
fendlicos y no fendlicos que se espera estén presentes en el material de prueba.
Criterios de aceptacién: Ninguna mancha en el cromatograma de la Solucion muestra S10 es mas intensa que las
manchas en las mismas posiciones en los cromatogramas de las Soluciones de referencia.

Amidas y estearatos

Solucién muestra: Usar la Solucién muestra S10 descrita en Antioxidantes no fendlicos.
Solucion de referencia R: 2,0 mg/mL de ER Acido Estearico USP preparado en cloruro de metileno.
Solucién de referencia S: 2,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 12 USP preparado en cloruro de metileno.
Solucién de referencia T: 2,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 13 USP preparado en cloruro de metileno.
Sistema cromatografico

(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)
Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s,

* PRUEBA A

Fase movil: 2,2,4-trimetilpentano y etanol anhidro (75:25, v/v)

Volumen de aplicacion: 10 pL

Desarrollo: Recorrido de la Fase movil de 10 cm; secar al aire.

Detector: Rociar con una solucién de 2 g/L de 2,6-diclorofenol-indofenol sédico en alcohol deshidratado y calentar
en un horno a 120° durante unos pocos minutos para intensificar las manchas.

Analisis
Muestras: Solucién muestra S10y Solucién de referencia R

Criterios de aceptacion: Cualquier mancha correspondiente al aditivo acido estearico en la Solucion muestra S10 es
idéntica en posicién (R, aproximadamente 0,5), pero no es mas intensa que la mancha en la misma posicién en la
Solucion de referencia R.

* PRUEBA B

Fase movil A: Hexano

Fase movil B: Cloruro de metileno y metanol (95:5, v/v)

Volumen de aplicacion: 10 puL

Desarrollo A: Recorrido de la Fase mévil A de 13 cm; secar al aire.

Desarrollo B: Recorrido de la Fase movil B de 10 cm; secar al aire.

Detector: Rociar con una solucién de 40 g/L de acido fosfomolibdico en alcohol deshidratado y calentar en un horno a
120° hasta que aparezcan manchas.

Analisis
Muestras: Solucion muestra S10, Solucion de referencia S, y Solucién de referencia T

Criterios de aceptaciéon: Cualquier mancha correspondiente a los aditivos oleamida o erucamida en la Solucién muestra
$10 es idéntica en posicién (R, aproximadamente 0,2), pero no es mas intensa que las manchas correspondientes
en la Solucién de referencia Sy la Solucién de referencia T.

CLORURO DE POLIVINILO

Identificacién

[NoTta—Solo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad del cloruro de
polivinilo.]

¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO
Referirse al capitulo (854).
Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de

transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.

Preparacion de la muestra

Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado sin defectos visibles (grietas u orificios). Las
muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante exposicién a temperaturas y
presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las peliculas delgadas representan
un balance entre producir una fusién (lo que determina la temperatura minima necesaria) y la degradacion de la
muestra (lo que determina la temperatura maxima permitida). En Gltimo caso, las temperaturas que se usan son
apropiadas si la pelicula producida favorece el andlisis infrarrojo.
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Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segiin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.

Extraccion con tetrahidrofurano, Solucion S6: Disolver 5,0 g del material de prueba en 80 mL de tetrahidrofurano y
diluir a un volumen de 100 mL con el mismo disolvente. Filtrar, si fuera necesario; la solucién puede permanecer
opaca. Agregar, lentamente y gota a gota, 70 mL de etanol a 20 mL de esta solucién. Enfriar la mezcla en hielo
durante 1 hora. Filtrar o centrifugar la mezcla, recogiendo el residuo A. Lavar el residuo A con etanol. Recoger los
lavados y agregarlos a la solucién remanente después de la filtracién o centrifugacién. Transferir la solucién a un
matraz volumétrico de 100 mL y diluir a volumen con etanol. Este proceso produce la Solucién S6. Preparar una
solucién blanco.

Procedimiento: Disolver el residuo A de la Solucién S6 en 5 mL de tetrahidrofurano. Aplicar unas cuantas gotas de esta
solucién a una placa de cloruro de sodio y evaporar hasta sequedad en un horno a 100°~105°. Determinar el espectro
infrarrojo desde 3800 cm™" hasta 650 cm™' (2,6-15 uym).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcioén que es sustancialmente equivalente al del ER
Cloruro de Polivinilo USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefias diferencias espectrales
que surgen de la variacién natural en la composicién y/o variacion fisica entre polimeros de esta clase. La equivalencia
sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER pueden ser explicadas en el
contexto de dichas variaciones naturales en la composicién y/o variaciones fisicas.

* B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo (891).

Preparacion de la muestra: Colocar una muestra de tamafio apropiado en la bandeja de muestra. [NOTA—EIl buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimiento: Determinar la curva de andlisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de calentamiento/
enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las determinaciones segln se
describen en el capitulo (891). Calentar la muestra desde —20° hasta 120° con una velocidad de calentamiento de
aproximadamente 10°/min. Enfriar rapidamente la muestra hasta temperatura ambiente.

Criterios de aceptacion: La curva de analisis térmico de la muestra es similar a la curva de analisis térmico del ER Cloruro
de Polivinilo USP y la temperatura del pico de fusion obtenida de la curva de analisis térmico de la muestra no difiere
de la del ER en mas de 8,0°. Tener en cuenta que los resultados del analisis por calorimetria diferencial de barrido
dependen en gran medida de la cantidad de plastificante en el articulo de prueba.

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Solucion S1: Colocar 25 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato. Agregar
500 mL de Agua Purificada, cubrir la boca del matraz con papel aluminio o un vaso de precipitados de borosilicato y
calentar en un autoclave a 121 + 2° durante 20 minutos. Dejar que la solucién se enfrie y que los sélidos sedimenten,
decantar la solucién en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la solucién diluida se
denomina Solucién S1. AUsar la Solucién S1 dentro de las 4 horas de su preparacion. a (r 1-mar-2021)

Absorbancia
Referirse al capitulo (857).

Procedimientos
Solucién S1: Evaporar 100 mL de la Solucién ST hasta sequedad. Disolver el residuo en 5 mL de hexano. Si fuera

necesario, pasar a través de un filtro previamente enjuagado con hexano. Determinar el espectro entre 250 y
330 nm en el residuo disuelto.

Solucion S6: Si el cloruro de polivinilo contiene 1-fenileicosano-1,3-diona y se usa en un envase para formas
farmacéuticas secas para administracion oral, diluir la Solucién S6 (1 en 10) con etanol antes de la medicién. En
todos los otros casos, analizar la Solucién S6 sin preparacién adicional. Determinar el espectro entre 250 y 330 nm
en el residuo disuelto.

Criterios de aceptacion
Solucion S1: No mas de 0,25 para envases para soluciones acuosas no inyectables. No mas de 0,30 para envases

para formas farmacéuticas secas para administracién oral.

Solucién S6: No mas de 0,2 para materiales estabilizados con estafio usados como envases para soluciones acuosas
no inyectables. No més de 0,4 para otros materiales usados como envases para soluciones acuosas no inyectables.
No mas de 1,0 para materiales que no contienen 1-fenileicosano-1,3-diona usados como envases para formas
farmacéuticas secas para administracién oral. No mas de 0,4 para materiales que contengan 1-fenileicosano-
1,3-diona usados como envases para formas farmacéuticas secas para administracién oral.

Carbono organico total
Procedimiento: El contenido de carbono orgénico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias

generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua

de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono organico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono orgénico total debe tener un limite de deteccién
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono organico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior méas alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.

Criterios de aceptacion: No mas de 5 mg/L. Si se excede la especificaciéon del carbono orgénico total, el material
todavia se puede considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias
guimicas responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para
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establecer que el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual,
esta dentro de los parametros aceptables.
Aditivos para Plasticos y Estabilizantes: El proveedor del material debe ser capaz de dar suficiente informacién sobre su
composicion para establecer si el material cumple con los criterios de aceptacion para aditivos y estabilizantes.
Aditivos para plasticos
Aceite de soja epoxidado con un contenido de oxigeno de oxirano de 6%-8% y con un indice de yodo de no
mas de 6: Para materiales estabilizados con estafio, no mas de 2%. Para materiales no estabilizados con estafio, no

mas de 3%.

Sales de calcio, magnesio o cinc para acidos grasos alifaticos con mas de siete atomos de carbono: No mas de

1,5% de una sal o no mas de 1,5% de una mezcla de sales.

Lubricantes: Para lubricantes individuales: ceras, no mas de 4%; parafina liquida, no mas de 1,5%; aceites

. hidrogenados o ésteres de acidos grasos alifaticos, no mas de 2%. Lubricantes totales: No mas de 4%.

Esteres de macrogol: No mas de 1,5%.

Sorbitol: No mas de 1,5%.

Fosfito de 2,4-dinonilfenilo o fosfito de di(4-nonilfenilo), o fosfito de tris(nonilfenilo): No mas de 1%.
Carbonato de calcio: Para materiales usados para envases para formas farmacéuticas secas para administracién oral,

no mas de 1%.

Silice: Para materiales usados para envases para formas farmacéuticas secas para administracién oral, no mas de 1%.
Colorantes: Pueden contener un colorante o pigmento, o se pueden opacar con didxido de titanio.

Estabilizantes
Pueden contener uno de los siguientes grupos de estabilizantes (donde el isooctilo es, por ejemplo, 2-etilhexilo).
Estafno como 2,2'-[(dioctilestannilen)bis(tio)]diacetato de di(isooctilo) con un contenido de aproximadamente

27% de 2,2',2"-[(monooctilestannilidin)tris(tio)]triacetato de tri(isooctilo): No mas de 0,25%.

Estafio como una mezcla con un contenido de no mas de 76% de 2,2'-[(dioctilestannilen)bis(tio)]diacetato de
di(isooctilo) y no mas de 85% de 2,2',2"-[(monooctilestannilidin)tris(tio)]triacetato de tri(isooctilo): No mas

de 0,25%.

1-Fenileicosano-1,3-diona (benzoilestearoilmetano): No mas de 1%.

Estafno en materiales estabilizados con estafio
Solucién de referencia U: 0,81 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 18 USP preparado en tetrahidrofurano es diluido

de 20 a 100 mL con etanol.

Solucién estandar: Agregar 0,1 mL de Solucién de referencia U a un tubo de ensayo. Agregar 0,05 mL de acido
clorhidrico 1 M; 0,5 mL de solucién de yoduro de potasio, y 5 mL de etanol al tubo de ensayo. Mezclar
minuciosamente y esperar durante 5 minutos. Agregar 9 mL de agua y 0,1 mL de una solucion de 5 g/L de sulfito
de sodio, y mezclar minuciosamente. Agregar 1,5 mL de solucién de ditizona recientemente diluida 100 veces
con cloruro de metileno, agitar durante 15 segundos y dejar en reposo durante 2 minutos.

Soluciéon muestra: Tomar 0,1 mL de Solucién S6 empleando el mismo procedimiento que se usé para el 0,1 mL de
Solucién de referencia U.

Analisis
Muestras: Solucion estdndary Solucién muestra Comparar el color violeta en la capa inferior de la Solucién

muestra con el color violeta en la capa inferior de la Solucién estandar.

Criterios de aceptacion: No mas de 0,25 % en peso. El color en la Solucién muestra debe ser menos intenso que
el color en la Solucién estandar.

Estafio en materiales no estabilizados con estafio
Solucién estandar: Tomar 0,05 mL de Solucién de referencia U empleando el mismo procedimiento que se usé para

el 0,1 mL de Solucién S6.

Solucion muestra: Agregar 5 mL de Solucién $6 a un tubo de ensayo. Agregar 0,05 mL de acido clorhidrico 1 M;
0,5 mL de solucién de yoduro de potasio, y 5 mL de etanol al tubo de ensayo. Mezclar minuciosamente y esperar
durante 5 minutos. Agregar 9 mL de agua y 0,1 mL de una solucién de 5 g/L de sulfito de sodio, y mezclar
minuciosamente. Sila solucién no es incolora, agregar el sulfito de sodio en fracciones de 0,05 mL. Agregar 1,5 mL
de solucién de ditizona recientemente diluida 100 veces con cloruro de metileno, agitar durante 15 segundos y
dejar en reposo durante 2 minutos.

Analisis
Muestras: Solucién estdndary Solucién muestra
Comparar el color violeta en la capa inferior de la Solucién muestra con el color violeta en la capa inferior de la

Solucién estdandar.

Criterios de aceptacion: No mas de 25 pg/g (ppm). El color en la Solucién muestra debe ser menos intenso que el

color en la Solucién estandar.
Sustancias Relacionadas
Cloruro de vinilo

Solucién de estandar interno: Usando una microjeringa, inyectar 10 pL de éter en 20,0 mL de N,N-dimetilacetamida,
sumergiendo la punta de la aguja en el disolvente. Inmediatamente antes de usar, diluir la solucién con
N, N-dimetilacetamida hasta 1000 veces su volumen.

Solucién muestra: Colocar 1,0 g del material de prueba en un vial de 50 mL y agregar 10,0 mL de la Solucién de
estandar interno. Cerrar el vial y asegurar con un tapén. Agitar, evitando el contacto entre el tapén y el liquido.
Colocar el vial en un bafio de agua a 60 £ 1° durante 2 horas.

Solucién primaria de cloruro de vinilo: [NoTA—Preparar bajo una campana ventilada.] Colocar 50,0 mL de
N, N-dimetilacetamida en un vial de 50 mL, tapar el vial, asegurar el tapén y pesar con una aproximacién de 0,1 mg.
Llenar una jeringa de polietileno o polipropileno de 50 mL con cloruro de vinilo gaseoso, dejar que el gas permanezca
en contacto con la jeringa durante aproximadamente 3 minutos, vaciar la jeringa y llenar nuevamente con 50 mL
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de cloruro de vinilo gaseoso. Adosar una aguja hipodérmica a la jeringa y reducir el volumen de gas en la jeringa de
50 a 25 mL. Inyectar lentamente los 25 mL remanentes de cloruro de vinilo en el vial, agitando suavemente y evitando
el contacto entre el liquido y la aguja. Pesar el vial nuevamente; el aumento en la masa es de aproximadamente
60 mg (1 pL de la solucién obtenida contiene aproximadamente 1,2 ug de cloruro de vinilo). Dejar en reposo durante
2 horas. Almacenar la solucién primaria en un refrigerador.

Solucion estandar de cloruro de vinilo: A 1 volumen de Solucion primaria de cloruro de vinilo agregar 3 volimenes de
N, N-dimetilacetamida.

Soluciones de referencia: Colocar 10,0 mL de Solucion de estandar interno en cada uno de seis viales de 50 mL. Cerrar
los viales y asegurar los tapones. Inyectar 1; 2; 3; 5y 10 pL, respectivamente, de Solucion estandar de cloruro de
vinilo en 5 de los viales. Por consiguiente, las 6 soluciones obtenidas contienen, respectivamente, 0; 0,3; 0,6; 0,9;
1,5y 3 ug de cloruro de vinilo. Agitar, evitando el contacto entre el tapén y el liquido. Colocar los viales en un bafio
de agua a 60 + 1° durante 2 horas.

Sistema cromatografico
(Ver Cromatogrdfia {(621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Gases.)

Columna: Acero inoxidable de 3 mm x 3 m, rellena con tierra de diatomeas silanizada para cromatografia de gases,
impregnada con 5% m/m de dimetilestearilamida y 5% m/m de polietilenglicol 400
Temperaturas
Inyector: 100°
Columna: 45°
Detector: 150°
Gas transportador: Nitrégeno
Velocidad de flujo: 30 mL/min

Analisis
Muestras: Solucién muestra y Soluciones de referencia
Inyectar 1 mL de la fase gaseosa de cada vial que contenga la Solucién muestray las Soluciones de referencia. Calcular

la cantidad de cloruro de vinilo en la Solucién muestra comparando el resultado de prueba de la Solucion muestra
con los resultados de las pruebas de las Soluciones de referencia. Calcular la cantidad de cloruro de vinilo en el
material de prueba, dividiendo la cantidad de cloruro de vinilo en la Solucién muestra por 1,0 g, produciendo un
resultado en pg/g o ppm.

Criterios de aceptacion: No mésde 1 ppm. Tener en cuenta que el cloruro de vinilo no es un aditivo, pero se monitorea
como un mondémero residual.

Contenido de cloro

Preparacion: Preparar la muestra usando Combustion en Matraz con Oxigeno{471). Realizar la combustién con 50,0 mg
del material de prueba. Absorber los productos de combustién con 20 mL de hidréxido de sodio 1 M.

Analisis: Agregar 2,5 mL de acido nitrico; 10 mL de solucién de nitrato de plata 0,1 M; 5 mL de solucién de sulfato
férrico amoénico, y 1 mL de ftalato de dibutilo a la solucién de Preparacion. Valorar con solucién de tiocianato de
amonio 0,005 M hasta obtener un color amarillo rojizo. Realizar una valoracién con un blanco.

Calculos: Calcular el volumen de valoraciéon restando el volumen de solucion volumétrica usado en la
A Preparacion a er 1-mar-2021y del volumen de solucién volumétrica usado en el Ablanco. a (r 1-mar-2021) Cada mililitro de
solucién volumétrica equivale a 40,3125 4 R 1-mar-2021) Mg de cloruro de polivinilo. El contenido de cloro, en % en
peso, se calcula segln se indica a continuacién:

Contenido de cloro (% en peso) = {[*(V,, — V,)a @R 1-mar-2021) x 40,3125 4 8r 1-mar-2021) mg/mL]/peso de la muestra (mg)}
x 100%

Ay, = volumen de solucién volumétrica usado en el blanco (mL)
v, = volumen de solucién volumétrica usado en la Preparacion (mL)a (gr 1-mar-2021)
Criterios de aceptacion: No menos de 80% en peso, expresado como cloruro de polivinilo
CLORURO DE POLIVINILO PLASTIFICADO
Identificacion
[NoTta—Solo se requiere cumplimiento con un procedimiento de prueba para establecer la identidad del cloruro de
polivinilo plastificado.]
¢ A. ESPECTROFOTOMETRIA EN EL INFRARROJO
Referirse al capitulo (854).
Aparato: Usar un espectrofotémetro infrarrojo que pueda corregir por el espectro del blanco y medir en modo de
transmision o que esté equipado con un accesorio de reflectancia interna y una placa de reflectancia interna apropiada.
Preparacion de la muestra

Modo de transmision: Preparar una muestra con un espesor apropiado sin defectos visibles (grietas u orificios). Las
muestras pueden compactarse para formar una pelicula delgada y uniforme mediante exposicion a temperaturas y
presiones elevadas (2000 psi o mas). Las temperaturas que se usan para generar las peliculas delgadas representan
un balance entre producir una fusion (lo que determina la temperatura minima necesaria) y la degradacion de la
muestra (lo que determina la temperatura maxima permitida). En Gltimo caso, las temperaturas que se usan son
apropiadas si la pelicula producida favorece el andlisis infrarrojo.

Modo de reflectancia interna: Preparar una seccién plana y cortarla segin sea necesario para obtener un segmento
que se pueda montar en el accesorio de reflectancia interna. Limpiar la muestra con papel seco o, si fuera necesario,
con una tela suave empapada con metanol, cuidando de no rayar las superficies, y permitir que estas se sequen.
Posteriormente, montar firmemente la muestra sobre la placa de reflexién interna asegurando el contacto adecuado
de la superficie.



Boletin de Revision
Oficial: 01-mar-2021

26

Extraccion con tetrahidrofurano, Solucién S6: Disolver 5,0 g del material de prueba en 80 mL de tetrahidrofurano y
diluir con el mismo disolvente a un volumen de 100 mL. Filtrar, si fuera necesario; la solucién puede permanecer opaca.
Agregar, lentamente y gota a gota, 70 mL de etanol a 20 mL de esta solucién. Enfriar la mezcla en hielo durante 1 hora.
Filtrar o centrifugar la mezcla, recogiendo el residuo A. Lavar el residuo A con etanol. Recoger los lavados y agregarlos a
la solucién remanente después de la filtracion o centrifugacién. Transferir la solucién a un matraz volumétrico de
100 mL y diluir con etanol a volumen. Este proceso produce la Solucién S6. Preparar una solucién blanco.

Procedimiento: Disolver el residuo A de la Soluciéon S6 en 5 mL de tetrahidrofurano. Aplicar unas cuantas gotas de esta
solucién a una placa de cloruro de sodio y evaporar hasta sequedad en un horno a 100°-~105°. Determinar el espectro
infrarrojo desde 3800 cm™' hasta 650 cm™' (2,615 mm).

Criterios de aceptacion: La muestra presenta un espectro de absorcién que es sustancialmente equivalente al del ER
Cloruro de Polivinilo Plastificado USP. La equivalencia sustancial, al contrario de la exacta, permite pequefias diferencias
espectrales que surgen de la variacion natural en la composicion y/o variacion fisica entre polimeros de esta clase. La
equivalencia sustancial se logra cuando todas las diferencias entre los espectros de la muestra y del ER pueden ser
explicadas en el contexto de dichas variaciones naturales en la composicion y/o variaciones fisicas.

* B. ANALISIS TERMICO

Referirse al capitulo (891).

Preparacion de la muestra: Colocar una muestra de tamario apropiado en la bandeja de muestra. [NoTA—El buen
contacto entre la bandeja y el termopar es esencial para obtener resultados reproducibles.]

Procedimiento: Determinar la curva de andlisis térmico bajo nitrégeno, usando las condiciones de calentamiento/
enfriamiento especificadas para el tipo de polimero y usando un equipo capaz de realizar las determinaciones segln se
describen en el capitulo (891). Calentar la muestra desde —20° hasta 120° con una velocidad de calentamiento de
aproximadamente 10°/min. Enfriar rapidamente la muestra hasta temperatura ambiente.

Criterios de aceptacion: La curva de andlisis térmico de la muestra es similar a la curva de andlisis térmico del ER Cloruro
de Polivinilo Plastificado USP, y la temperatura de transicién vitrea obtenida de la curva de anélisis térmico de la muestra
no difiere de la del ER. Debido a la naturaleza de estos polimeros y a la variedad en su composicién, se pueden anticipar
variaciones en la temperatura del pico de fusién entre materiales. [NOTA—Tener en cuenta que los resultados del analisis
por calorimetria diferencial de barrido dependen en gran medida de la cantidad de plastificante en el articulo de
prueba.]

Pruebas Fisicoquimicas

Extraccion con agua, Solucién S1: Colocar 25 g del material de prueba en un matraz de vidrio de borosilicato. Agregar
500 mL de Agua Purificada, cubrir la boca del matraz con papel aluminio o un vaso de precipitados de borosilicato y
calentar en un autoclave a 121 £ 2° durante 20 minutos. Dejar que la solucién se enfrie y que los sélidos sedimenten,
decantar la solucién en un matraz volumétrico de 500 mL y diluir con Agua Purificada a volumen; la solucién diluida se
denomina Solucién S1. 4Usar la Solucién S1 dentro de las 4 horas de su preparacion. a (g 1-mar-2021)

Absorbancia
Referirse al capitulo (857).

Procedimiento: Evaporar 100 mL de la Solucién ST hasta sequedad. Disolver el residuo resultante en 5 mL de hexano
para producir la muestra en hexano. Pasar la muestra en hexano, si fuera necesario, a través de un filtro previamente
enjuagado con hexano. Determinar el espectro entre 250 y 310 nm en la muestra en hexano.

Criterios de aceptacion: No mas de 0,25. Si se excede la especificacion de la absorbancia, el material todavia se puede
considerar en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas
responsables de los resultados de las pruebas (identidad y concentracién) y estas se caractericen para establecer que
el riesgo probable representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro
de los pardametros aceptables.

Acidez o alcalinidad
Solucién indicadora BRF: 1,0 mg/mL de azul de bromotimol, 0,2 mg/mL de rojo de metilo y 2,0 mg/mL de

fenolftaleina en alcohol. Filtrar la solucién resultante.

Solucién de anaranjado de metilo: Disolver 100 mg de anaranjado de metilo en 80 mL de Agua Purificada y diluir
con alcohol hasta 100 mL. Prueba de sensibilidad: Agregar 0,1 mL de Solucién de anaranjado de metilo a 100 mL de
Agua Purificada exenta de diéxido de carbono. Se requiere no mas de 0,1 mL de acido clorhidrico 1 N para cambiar
el color de amarillo a rojo.

Procedimiento: A 100 mL de Solucién ST agregar 0,15 mL de Solucién indicadora BRF. Determinar el volumen
consumido de hidréxido de sodio 0,01 N que se requiere para cambiar el color del indicador a azul. A 100 mL de
Solucién ST agregar 0,2 mL de Solucién de anaranjado de metilo. Determinar el volumen consumido de acido
clorhidrico 0,01 N que se requiere para alcanzar el inicio del cambio de color del indicador de amarillo a anaranjado.

Criterios de aceptacion: Se requieren no mas de 1,5 mL de hidréxido de sodio 0,01 N para cambiar el color del
indicador a azul. Se requiere no mas de 1,0 mL de 4cido clorhidrico 0,01 N para alcanzar el inicio del cambio de
color del indicador de amarillo a anaranjado.

Carbono organico total
Procedimiento: El contenido de carbono organico total de la Solucién S1 se mide de acuerdo con las metodologias

generales descritas en el capitulo (643). Sin embargo, aunque el capitulo (643) esta disefiado para el analisis de agua
de alta pureza con valores bajos de carbono orgénico total, los extractos de materiales pueden tener valores de
carbono organico total superiores a los del Agua Purificada debido a las sustancias organicas extraidas. Por
consiguiente, el método usado para realizar los analisis de carbono organico total debe tener un limite de deteccién
de 0,2 mg/L (ppm) y debe tener un intervalo dindmico lineal demostrado de 0,2 a 20 mg/L (el cual abarca el limite
de carbono organico total). Se puede usar un intervalo lineal con una concentracién superior mas alta siempre que
se establezca la linealidad. Si los extractos de la muestra exceden este limite superior del intervalo lineal, se deben
diluir apropiadamente para el analisis.
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Criterios de aceptacion: La diferencia entre las concentraciones de carbono orgénico total de la muestra y el blanco
es no mas de 5 mg/L. Si se excede la especificacién del carbono orgénico total, el material todavia se puede considerar
en cumplimiento con este capitulo siempre y cuando se puedan establecer las sustancias quimicas responsables de
los resultados de las pruebas (identidad y concentracidn) y estas se caractericen para establecer que el riesgo probable
representado por todas las sustancias quimicas, consideradas de manera individual, esta dentro de los parametros
aceptables.

Aditivos para Plasticos

Los aditivos son ftalato de di(2-etilhexilo), N'N"-diaciletilendiaminas, aceite de soja epoxidado, y aceite de semilla de lino
epoxidado. También se monitorea el monémero de cloruro de vinilo (VCM, por sus siglas en inglés) aunque es un
mondémero residual y no un aditivo.

Solucion A1: Agregar 2,0 g del material de prueba a 200 mL de éter exento de perdxidos y calentar bajo un condensador
de reflujo durante 8 horas. Separar el residuo resultante B y la solucién de extraccién A mediante filtracién. Evaporar la
solucién de extraccién A hasta sequedad bajo presién reducida en un bafio de agua a 30° para producir el residuo C.
Disolver el residuo C en 10 mL de tolueno para producir la Solucién AT.

Precipitado B2: Disolver el residuo B en 60 mL de cloruro de etileno, calentando en un bafio de agua bajo un condensador
de reflujo para producir la solucién D. Filtrar la solucién D resultante. Agregar la solucién D filtrada, gota a gota y
agitando vigorosamente, a 600 mL de heptanos calentados casi hasta ebullicion. Separar el coagulo B1 y la solucién
orgéanica E mediante filtracién en caliente. Dejar que la solucién E se enfrie; separar el precipitado B2 que se forma al
enfriarse y pasarlo a través de un filtro de vidrio sinterizado tarado (tamaiio de poro de 16-40 pum).

Soluciones de referencia U, V, W: Soluciones de 10,0 mg/mL de ER Aditivo para Plasticos 14 USP, ER Aditivo para
Plasticos 15 USP, y ER Aditivo para Plasticos 16 USP, respectivamente, en tolueno

Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Procedimientos Generales, Cromatografia en Capa Delgada.)

Placa: Gel de silice para cromatografia en capa delgada GF,s, (1 mm de espesor)

Procedimiento: Aplicar 0,5 mL de Solucién AT ala placa como una banda de 30 mm x 3 mm. Aplicar 5 pL de las Soluciones
de referencia U, V, y W a la placa. Desarrollar la placa con tolueno con un recorrido de 15 cm. Secar la placa con cuidado.

Aditivo ftalato de di(2-etilhexilo): UV 254 nm. Localizar la zona correspondiente al aditivo ftalato de di(2-etilhexilo),
ER Aditivo para Plasticos 14 USP (R aproximadamente 0,4). Retirar el rea del gel de silice correspondiente a esta zona,
mezclar con 40 mL de éter etilico y agitar durante 1 minuto. Filtrar, enjuagar el filtro con dos porciones de éter etilico,
cada una de 10 mL, agregar los enjuagues al filtrado y evaporar hasta sequedad.

Aditivo aceite de soja epoxidado y aditivo aceite de semilla de lino epoxidado: Exponer la placa a vapor de yodo
durante 5 minutos. Observar el cromatograma y localizar la banda correspondiente al aditivo aceite de soja epoxidado,
ER Aditivo para Plasticos 15 USP y al aditivo aceite de semilla de lino epoxidado, ER Aditivo para Plasticos 16 USP (R, =
0). Retirar el area del gel de silice correspondiente a esta banda. De manera similar, retirar un area correspondiente del
gel de silice como blanco de referencia. Mezclar por separado ambas muestras con porciones separadas de 40 mL de
metanol, agitando durante 15 minutos. Filtrar, enjuagar el filtro con dos porciones de 10 mL de metanol, agregar los
enjuagues al filtrado y evaporar hasta sequedad.

Aditivo N,N'-diaciletilendiaminas: Lavar el precipitado B2 con alcohol absoluto. Secar hasta masa constante sobre
pentéxido de difésforo y pesar el filtro.

Criterios de aceptacion
Ftalato de di(2-etilhexilo): El residuo es no mas de 40 mg.

Aceite de soja epoxidado: La diferencia entre las masas de ambos residuos es no mas de 10 mg.

Aceite de semilla de lino epoxidado: La diferencia entre las masas de ambos residuos es no mas de 10 mg.

N'N"-Diaciletilendiaminas: El residuo es no mas de 20 mg.

Sustancias Relacionadas

Cloruro de vinilo

Soluciéon de estandar interno: Usando una microjeringa, inyectar 10 pL de éter en 20,0 mL de N,N-dimetilacetamida,
sumergiendo la punta de la aguja en el disolvente. Inmediatamente antes de usar, diluir la solucién con
N,N-dimetilacetamida hasta 1000 veces su volumen.

Soluciéon muestra: Colocar 1,0 g del material de prueba en un vial de 50 mL y agregar 10,0 mL de la Solucién de
estandar interno. Cerrar el vial y asegurar con un tapén. Agitar, evitando el contacto entre el tapén y el liquido.
Colocar el vial en un bafio de agua a 60 + 1° durante 2 horas.

Solucién primaria de cloruro de vinilo: [NoTA—Preparar bajo una campana ventilada.] Colocar 50,0 mL de
N, N-dimetilacetamida en un vial de 50 mL, tapar el vial, asegurar el tapén y pesar con una aproximacién de 0,1 mg.
Llenar una jeringa de polietileno o polipropileno de 50 mL con cloruro de vinilo gaseoso, dejar que el gas permanezca
en contacto con la jeringa durante aproximadamente 3 minutos, vaciar la jeringa y llenar nuevamente con 50 mL
de cloruro de vinilo gaseoso. Adosar una aguja hipodérmica a la jeringa y reducir el volumen de gas en la jeringa de
50 a 25 mL. Inyectar lentamente los 25 mL remanentes de cloruro de vinilo en el vial, agitando suavemente y evitando
el contacto entre el liquido y la aguja. Pesar el vial nuevamente; el aumento en la masa es de aproximadamente
60 mg (1 pL de la solucién obtenida contiene aproximadamente 1,2 ug de cloruro de vinilo). Dejar en reposo durante
2 horas. Almacenar la solucién primaria en un refrigerador.

Solucion estandar de cloruro de vinilo: A 1 volumen de Solucion primaria de cloruro de vinilo agregar 3 volimenes de
N, N-dimetilacetamida.

Soluciones de referencia: Colocar 10,0 mL de Solucion de estandar interno en cada uno de seis viales de 50 mL. Cerrar
los viales y asegurar los tapones. Inyectar 1; 2; 3; 5y 10 pL, respectivamente, de Solucion estdndar de cloruro de
vinilo en 5 de los viales. Por consiguiente, las 6 soluciones obtenidas contienen, respectivamente, 0; 0,3; 0,6; 0,9;
1,5y 3 ug de cloruro de vinilo. Agitar, evitando el contacto entre el tapén y el liquido. Colocar los viales en un bafio
de agua a 60 £ 1° durante 2 horas.
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Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia {(621), Procedimientos Generales, Cromatografia de Gases.)
Columna: Acero inoxidable de 3 mm x 3 m, rellena con tierra de diatomeas silanizada para cromatografia de gases,
impregnada con 5% m/m de dimetilestearilamida y 5% m/m de polietilenglicol 400
Temperaturas
Inyector: 100°
Columna: 45°
Detector: Detector de ionizacion a la llama, 150°
Gas transportador: Nitr6geno
Velocidad de flujo: 30 mL/min
Analisis
Muestras: Solucién muestra y Soluciones de referencia
Inyectar 1 mL de la fase gaseosa de cada vial que contenga la Solucion muestray las Soluciones de referencia. Calcular
la cantidad de cloruro de vinilo en la Solucién muestra comparando el resultado de prueba de la Solucion muestra
con los resultados de las pruebas de las Soluciones de referencia. Calcular la cantidad de cloruro de vinilo en el
material de prueba, dividiendo la cantidad de cloruro de vinilo en la Solucién muestra por 1,0 g, produciendo un
resultado en pg/g o ppm.
Criterios de aceptacion: No masde 1 ppm. Tener en cuenta que el cloruro de vinilo no es un aditivo, pero se monitorea
como un mondémero residual.
REQUISITOS ADICIONALES
¢ ESTANDARES DE REFERENCIA USP (11)
Estandares de polimeros
ER Copolimero de Olefina Ciclica USP
ER Polimero de Olefina Ciclica USP
ER Poliamida 6 USP
ER Policarbonato USP
ER Polietileno de Alta Densidad USP
ER Homopolimero de Polipropileno USP
ER Polietileno de Baja Densidad USP
ER Tereftalato de Polietileno USP
ER Tereftalato de Polietileno G USP
ER Poli(etilen-vinil acetato) USP
ER Cloruro de Polivinilo USP
ER Cloruro de Polivinilo Plastificado USP
Estandares de aditivos para plasticos
ER Aditivo para Plasticos 1 USP

Bis[3,3-bis[3-(1,1-dimetiletil)-4-hidroxifenil]outanoato] de etileno.
[CAS-32509-66-3]
ER Aditivo para Plasticos 2 USP

Tetrakis[3-(3,5-di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato] de pentaeritritilo.
[CAS-6683-19-8]
ER Aditivo para Plasticos 3 USP

2,2',2",6,6',6"-Hexa-terc-butil-4,4',4"-[(2,4,6-trimetil-1,3,5-bencenotriil)trismetilen]trifenol.
[CAS-1709-70-2]
ER Aditivo para Plasticos 4 USP

3-(3,5-Di-terc-butil-4-hidroxifenil)propionato de octadecilo.
[CAS-2082-79-3]
ER Aditivo para Plasticos 5 USP

Fosfito de tris(2,4-di-terc-butilfenilo).
[CAS-31570-04-4]
ER Aditivo para Plasticos 6 USP

1,3,5-Tris(3,5-di-terc-butil-4-hidroxibencil)-s-triazina-2,4,6(1 H,3H,5 H)-triona.
[CAS-27676-62-6]
ER Aditivo para Plasticos 8 USP

Disulfuro de dioctadecilo.
[CAS-2500-88-1]

ER Aditivo para Plasticos 9 USP
3,3'-Tiodipropionato de didodecilo.
[CAS-123-28-4]

ER Aditivo para Plasticos 10 USP
3,3'-Tiodipropionato de dioctadecilo.
[CAS-693-36-7]

ER Aditivo para Plasticos 11 USP
Copolimero de succinato de dimetilo y (4-hidroxi-2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-il)etanol.
[CAS-65447-77-0]
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ER Aditivo para Plasticos 12 USP

Oleamida.
[CAS-301-02-0]
ER Aditivo para Plasticos 13 USP

Erucamida.
[CAS-112-84-5]
ER Aditivo para Plasticos 14 USP

Ftalato de di(2-etilhexilo).
[CAS-117-81-7]
ER Aditivo para Plasticos 15 USP

Aceite de soja epoxidado.
[CAS-8013-07-8]
ER Aditivo para Plasticos 16 USP

Aceite de semilla de lino epoxidado.
[CAS-8016-11-3]
ER Aditivo para Plasticos 18 USP

Mezcla de 2,2'-[(dioctilestannilen)-bis(tio)]diacetato de di(isooctilo) y 2,2’,2"-[(monooctilestannilidin)tris(tio)]triacetato
de tri(isooctilo).

[CAS-26401-97-8; CAS-26401-86-5]

Estandares de sustancias relacionadas

ER Bisfenol A USP

[CAS-80-05-07]

ER Butil Hidroxitolueno USP

[CAS-128-37-0]

ER Caprolactama USP

[CAS-105-60-2]

ER Acido Estearico USP

[CAS-57-T11-4 4 (oficial 1-dic-2025)]
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