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Acesulfamo Potasico

C4H4sNO,SK 201,24

6-Methyl-1,2,3-oxathiazine-4(3H)-one-2,2-dioxide potassium
salt;

Sal potasica de 3,4-dihidro-6-metil-1,2,3-oxatiazin-4-ona-2,
2-diéxido [55589 62-3].

DEFINICION

El Acesulfamo Potésico contiene no menos de 99,0% y no
mas de 101,0% de C4H4sNO,SK, calculado con respecto a
la sustancia seca.

IDENTIFICACION

o A. ABSORCION EN EL INFRARROJO (197K)

« B. IDENTIFICACION—PRUEBAS GENERALES, Potasio (191)
Solucion muestra: 100 mg/mL
Criterios de aceptacion: Cumple con los requisitos.

VALORACION
o PROCEDIMIENTO
Muestra: 150 mg
Sistema volumétrico
(Ver Volumetria (541).)
Modo: Valoracion directa
Solucién volumétrica: Acido perclérico 0,1 N SV
Blanco: 50 mL de acido acético glacial
Deteccion del punto final: Potenciométrica
Analisis: Disolver la Muestra en 50 mL de acido acético
glacial. Valorar con écido perclérico 0,1 N SV. Realizar
una determinacién con un blanco.
Calcular el porcentaje de acesulfamo potésico
(C4H4NO,SK) en la Muestra:

Resultado = [(V — B) x N x F x 100]/W

= volumen de solucién volumétrica consumido
por la Muestra (mL)

volumen de solucién volumétrica consumido
por el Blanco (mL)

normalidad real de la solucién volumétrica
(mEq/mL)

= factor de equivalencia, 201,2 mg/mEq

= peso de la Muestra (mg)

Criterios de aceptaciéon: 99,0%-101,0% con respecto a
la sustancia seca
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IMPUREZAS
e LIMITE DE FLUORUROS
[NOoTA—Usar material de plastico durante esta prueba.]

Solucién A: Disolver 210 g de acido citrico monohidrato
en 400 mL de agua. Ajustar con amoniaco concentrado
a un pH de 7,0 y diluir con agua hasta 1000 mL.

solucion B: 132 mg/mL de fosfato dibasico de amonio

Solucién C:  Agregar 200 mL de hidr6xido de amonio a
una suspension de 292 g de éacido edético en 500 mL de
agua, ajustar con hidréxido de amonio a un pH entre 6
y 7, y diluir con agua hasta obtener 1000 mL.

Solucién amortiguadora: Mezclar volimenes iguales de
Solucién A, Solucién By Solucién C, y ajustar con
hidréxido de amonio a un pH de 7,5.

solucion madre del estandar: Pesar 0,442 g de fluoruro
de sodio, previamente secado a 300° durante 12 horas,
en un matraz volumétrico de 1 L, y diluir con agua a
volumen. Almacenar la solucién en un envase de plastico
cerrado. Inmediatamente antes de usar, pipetear 5 mL
de esta solucion y transferir a un matraz volumétrico de
100 mL, y diluir con agua a volumen. Cada mL de esta
solucién contiene 10 ug de ién fluoruro.

Solucién estandar A: Mezclar 0,5 mL de Solucién madre
del estandar y 15,0 mL de Solucién amortiguadora, y
diluir con agua hasta 50 mL.

Solucién estandar B: Mezclar 1,0 mL de Solucion madre
del estdndar y 15,0 mL de Solucién amortiguadora, y
diluir con agua hasta 50 mL.

Solucion estandar C: Mezclar 1,5 mL de Solucién madre
del estandar y 15,0 mL de Solucién amortiguadora, y
diluir con agua hasta 50 mL.

Solucién estandar D: Mezclar 3,0 mL de Soluciéon madre
del estdndar y 15,0 mL de Solucién amortiguadora, y
diluir con agua hasta 50 mL.

Solucién muestra: Agregar 3 g de Acesulfamo Potasico a
un matraz volumétrico de 50 mL. Disolver en agua,
agregar 15,0 mL de Solucién amortiguadora, y diluir con
agua a volumen.

Analisis
Muestras: Solucion estandar A, Solucion estandar B,

Solucién estandar C, Solucién estandar D'y Solucién

muestra

Medir concomitantemente el potencial (ver Volumetria
(541)), en mV, de las Soluciones estdandar y la Solucién
muestra, con un medidor de pH adecuado equipado
con un electrodo especifico para iones fluoruro y un
electrodo de referencia de plata-cloruro de plata.
Cuando se realicen las mediciones, transferir la
solucién a un vaso de precipitados de 25 mLy
sumergir los electrodos. Insertar una barra mezcladora
revestida de tefléon en el vaso de precipitados, colocar
el vaso de precipitados en un agitador magnético con
su parte superior aislada y mezclar hasta que se
alcance el equilibrio (1-2 minutos). Enjuagar y secar
los electrodos entre mediciones, procurando no dafar
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el cristal del electrodo especifico para iones fluoruro.
Medir el potencial de cada Solucion estdndar y graficar
la concentracion de fluoruro, en ug/mL, en funcion del
potencial, en mV, en papel semilogaritmico. Medir el
potencial de la Solucion muestra y determinar la
concentracién del fluoruro a partir de la curva
estandar, en pug/mL.

Calcular el contenido, en ppm, de fluoruro en la porcién

de Acesulfamo Potasico tomada:

Resultado = (V x C/W)

% = volumen de la Solucion muestra (mL)

C = concentracién de fluoruro en la Solucién
muestra, a partir de la curva estandar
(mg/mL)

w = peso de Acesulfamo Potasico tomado para

preparar la Solucion muestra (g)
Criterios de aceptacion: No méas de 3 ppm
o METALES PESADOS, Método | (231): No mas de 10 ppm
¢ PUREZA CROMATOGRAFICA

Solucion A: 3,3 mg/mL de sulfato acido de
tetrabutilamonio

Fase movil: Acetonitrilo y Solucién A (2:3)

Solucién de aptitud del sistema: 2 ug/mL de ER
Acesulfamo Potésico USP y de etilparabeno

Solucién estandar: 0,2 ug/mL de ER Acesulfamo
Potéasico USP

Solucién muestra: 10 mg/mL

Sistema cromatografico
(Ver Cromatografia (621), Aptitud del Sistema.)

Modo: HPLC

Detector: UV 227 nm

Columna: 4,6 mm x 25 cm; relleno L1 de 5 um
Velocidad de flujo: 1 mL/min

Volumen de inyeccion: 20 ulL

Aptitud del sistema
Muestra: Solucién de aptitud del sistema
Requisitos de aptitud

Resolucion: No menos de 2 entre acesulfamo
potasico y etilparabeno

Analisis
Muestras: Solucion estdndar y Solucién muestra

Registrar los cromatogramas durante un tiempo de
corrida de no menos de 3 veces el tiempo de
retencién del pico de acesulfamo potésico y medir las
areas de los picos.

Criterios de aceptacion: La respuesta de cualquier pico
con un tiempo de retencién diferente del de acesulfamo
potasico de la Solucién muestra no excede la respuesta
del pico de acesulfamo potasico de la Solucién estandar
(0,002%).

PRUEBAS ESPECIFICAS
e ACIDEZ 0 ALCALINIDAD

Soluciéon muestra: 4,0 g en 20 mL de agua exenta de
diéxido de carbono

Analisis: Agregar 0,1 mL de azul de bromotimol SR. Si la
solucién es amarilla, valorar con hidréxido de sodio
0,01 N hasta producir un color azul. Si la solucién es
azul, valorar con éacido clorhidrico 0,01 N hasta producir
un color amarillo.

Criterios de aceptacion: Se requiere no mas de 0,2 mL
de hidréxido de sodio 0,01 N o no mas de 0,2 mL de
acido clorhidrico 0,01 N.

o PERDIDA POR SECADO (731): Secar una muestra a 105°
durante 3 horas: pierde no mas de 1,0% de su peso.

REQUISITOS ADICIONALES

o ENVASADO Y ALMACENAMIENTO: Conservar en envases bien
cerrados. Proteger de la luz. Almacenar a temperatura
ambiente.

NF 30

o ESTANDARES DE REFERENCIA USP (11)
ER Acesulfamo Potasico USP

Acido Acético
Acetic acid;
Acido acético [64-19-7].

DEFINICION
El Acido Acético es una solucién que contiene no menos de
36,0% y no mas de 37,0%, en peso, de C;H,0..

IDENTIFICACION
e A. IDENTIFICACION—PRUEBAS GENERALES, Acetatos (191):
Cumple con los requisitos.

VALORACION
e PROCEDIMIENTO
Analisis: Colocar 6 mL en un matraz tarado con tapén
de vidrio y pesar. Agregar 40 mL de agua, luego agregar
fenolftaleina SR. Valorar con hidréxido de sodio 1 N SV.
Cada mL de hidréxido de sodio 1 N equivale a 60,05 mg
de C2H402.
Criterios de aceptacion: 36,0%-37,0%

IMPUREZAS 3
o RESIDUOS NO VOLATILES

Analisis: Evaporar 20 mL en una capsula de porcelana
tarada en un bafio de vapor y secar a 105° durante 1
hora.

Criterios de aceptacion: El peso del residuo no excede
de 1,0 mg (0,005%).

o CLORUROS .

Solucién muestra: Acido acético (1 en 10) en agua

Analisis: Agregar 5 gotas de nitrato de plata SR a 10 mL
de la Solucion muestra.

Criterios de aceptacion: No se produce opalescencia.

o SULFATOS .

Soluciéon muestra: Acido acético (1 en 10) en agua

Analisis: Agregar 5 gotas de cloruro de bario SR a 10 mL
de la Solucién muestra.

Criterios de aceptacion: No se produce turbidez.

o METALES PESADOS (231)

Solucion muestra: Al residuo obtenido en la prueba de
Residuos No Volatiles agregar 8 mL de acido clorhidrico
0,1 N, entibiar suavemente hasta disolver completamente
y diluir con agua hasta 100 mL. Usar 10 mL de esta
solucién.

Criterios de aceptacion: No mas de 10 ppm

e SUSTANCIAS FACILMENTE OXIDABLES

Analisis: Diluir 4,0 mL en un vaso con tapén de vidrio
con 20 mL de agua y agregar 0,30 mL de permanganato
de potasio 0,10 N.

Criterios de aceptacién: El color rosado no cambia a
marrén inmediatamente y el liquido no se torna comple-
tamente marrén ni desaparece su tono rosa en menos de
30 segundos.

REQUISITOS ADICIONALES
o ENVASADO Y ALMACENAMIENTO: Conservar en envases
impermeables.

Acido Acético Diluido

DEFINICION

El Acido Acético Diluido es una solucién que contiene, cada
100 mL, no menos de 5,7 g y no méas de 6,3 g de acido
acético (C;H40,).






