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Titolo tesi:

"CONVALIDE DI OMOGENEITÀ DI TRE LOTTI DI UN PRODOTTO INDUSTRIALE" .

 

La tesi è stata svolta presso un laboratorio Quality Control di una azienda produttrice di principi attivi farmaceutici.

Scopo della tesi, è dimostrare l'omogeneità del prodotto in tutte le parti del lotto, in modo da poter dichiarare che le analisi effettuate su una piccola quantità (qualche grammo) caratterizzano tutto il lotto (decine di chilogrammi).

Il prodotto analizzato è il CARTEOLOLO CLORIDRATO, un betabloccante usato soprattutto nella preparazione di colliri.

La convalida prevede innanzitutto la stesura di un "protocollo di convalida", atto a pianificare le operazioni da svolgere per dimostrare l'omogenità del prodotto che ha subito un "major change", ovvero una variazione rilevante nella via di sintesi.

Il protocollo prevede innanzitutto il metodo di campionamento: nove punti per ogni fusto di prodotto vengono campionati con una sonda multilevel e identificati con le coordinate in altezza e sul piano. I campioni vengono poi analizzati secondo i "metodi analitici" previsti dalla U.S.P., in quanto il prodotto è destinato al mercato statunitense.

Le analisi necessarie alla caratterizzazione dell'omogeneità sono: 

1-la determinazione del titolo in HPLC viene effettuata rapportando l'area del picco ottenuto dal campione, con quella di uno standard a titolo noto. Lo strumento utilizzato è dotato di autocampionatore, colonna RP-18, detector UV.

2-la bulk density è il rapporto di comprimibilità del prodotto calcolato sottoponendone una quantità nota a compressioni e poi rapportandola alla differenza di volume rispetto a quella iniziale.

3-la particle size, effettuata con un lettore ottico, ci fornisce indicazioni sulla dimensione dei cristalli. 

4-la perdita in peso per essiccamento, misura la perdita di acqua e solventi dopo 3 ore in stufa a 105 °C.

I risultati delle analisi vengono tabulati, interpretati e confrontati tra loro. Oltre a rientrare nelle "specifiche analitiche" previste i risultati della convalida prevedono una deviazione tra loro non superiore al 2% per ogni analisi.

La convalida da me effettuata ha avuto esito positivo quindi le analisi effettuate sui seguenti lotti di prodotto vengono considerate efficaci alla caratterizzazione del lotto stesso.

 

 

 

