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Z POSIEDZENIA GRUPY EKSPERCKIEJ DS. METOD FIZYKOCHEMICZNYCH
KOMISJI FARMAKOPEI
W DNIU 21 LUTEGO 2019 R.

Porzadek obrad posiedzenia:

. Otwarcie posiedzenia.

2. Przyjecie porzadku obrad posiedzenia.

3. Przyjecie protokotu nr 1/2018/10 z posiedzenia Grupy eksperckiej ds. Metod
Fizykochemicznych Komisji Farmakopei w dniu 16 stycznia 2018 r.

4. Omowienie 1 weryfikacja zgodnosci z tekstami  Farmakopei  Europejskiej
polskojezycznych  wersji  nowych! i znowelizowanych! (zmiany do omowienia
zaznaczono linia na marginesie) tekstow opublikowanych w Suplementach 9.6-9.7
Farmakopei Europejskiej, przeznaczonych do zamieszczenia w Suplemencie 2019 do
Farmakopei Polskiej wydanie XI.

2.2.24. Absorpcyjna spektrofotometria w podczerwieni -7

2.2.38. Przewodnictwo 109

2.2.63. Staloprgdowa detekcja amperometryczna i pulsacyjna detekcja elekirochemiczna

(Direct amperometric and pulsed electrochemical detection) '

5. Uchwata Grupy eksperckiej ds. Metod Fizykochemicznych Komisji Farmakopei w
sprawie monografii wymienionych w porzadku obrad posiedzenia.

6. Wolne wnioski.

Obecni na posiedzeniu czlonkowie Grupy eksperckiej ds. Metod Fizykochemicznych
Komisji Farmakopei:

Przewodniczacy - prof. dr hab. Zbigniew Fijalek
Zastepca Przewodniczacego - prof. dr hab. Anna Gumieniczek
Czlonkowie: - prof. dr hab. Tomasz Baczek

- prof. nadzw. dr hab. Jan Maurin

Nieobecni na posiedzeniu czlonkowie Grupy eksperckiej ds. Metod Fizykochemicznych
Komisji Farmakopei:

prof. dr hab. Zenon Kokot

Obecni na posiedzeniu pracownicy Urzedu Rejestracji Produktéow Leczniczych,
Wyrobow Medyeznych i Produktow Biobojezych:

Dyrektor Departamentu Farmakopei - Ewa Leciejewicz-Ziemecka
Departament Farmakopei - Elzbieta Sadowska

Omowienie przebiegu posiedzenia:

Ad 1) Posiedzenie otworzyl Przewodniczgcy Grupy eksperckiej prof. dr hab. Zbigniew
Fijatek i Dyrektor Departamentu Farmakopei dr Ewa Leciejewicz-Ziemecka, witajac
przybyltych.

Ad 2) Porzadek obrad posiedzenia przyjeto bez zastrzezen.

Ad 3) Protokot nr 1/2018/10 z posiedzenia Grupy eksperckiej ds. Metod Fizykochemicznych
Komisji Farmakopei w dniu 16 stycznia 2018 r. przyje¢to jednoglosnie.



Ad 4) Na nini¢jszym posiedzeniu  omawiano polskojezyczne wersje nowych i
znowelizowanych  tekstow  opublikowanych w  Suplementach  9.6-9.7  Farmakopei
Europejskiej. przeznaczonych do publikacji w Suplemencie 2019 FP XI. Suplement ten
obejmowaé bedzie zmiany i uzupetnienia wprowadzone w Ph. Eur. 9.6 — 9.8 oraz dalsze
monografie narodowe: publikacja Suplementu wraz z zaktualizowana. kumulatywng wersja
elektroniczng FP X1, planowana jest w listopadzie 2019 r.

Ustalenia podjete na niniejszym posiedzeniu zostang wprowadzone w Departamencie
Farmakopei, nastgpnic teksty zostang wystane do Czlonkéw Grupy do weryfikacji.

USTALENIA

2.2.24. Absorpcyjna spektrofotometria w podczerwieni

Str. 1. wiersz 3 powinno by¢: ..2.2.24. ABSORPCYJNA SPEKTROFOTOMETRIA W
PODCZERWIENI".

Str. 1. wiersz 5 powinno by¢: .PODSTAWY™.

Str. 1, wiersz 7-10 powinno by¢: ..oddzialywaniu promieniowania podczerwonego z materig:
ktore wplywa na energie oscylacyjna czasteczek i wywoluje drgania migdzyczasteczkowe i
wewnatrzczasteczkowe przy charakterystycznych czestotliwosciach. W rezultacie powstaje
widmo absorpcyjne w podczerwieni z charakterystycznymi pasmami odpowiadajgcymi
grupom funkcyjnym czasteczek™.

Str. 1, wiersz 13 powinno by¢: .. Zgodnie z ogdlnie uznanym podejsciem™.

Str. 1, wiersz 23 powinno by¢: ..Rozdziat ten dotyczy tylko spektroskopii w zakresie sredniej
podczerwieni™.

Str. 1. wiersz 25 powinno by¢: ..\W tym zakresie widma pojawiaja si¢ pasma absorpcyjne™.
Str. 2. wiersz 1-3 powinno byé: ..grup funkeyjnych czasteczek. Zakres ponizej 1500 cm’
zwany zakresem ..odcisku palca™ (fingerprint) jest bardzo zlozony i bogaty w informacje,
charakteryzujgce czasteczke badang.™.

Str. 2, wiersz 5 powinno by¢: ..Zakres $redniej podczerwieni graniczy z zakresem”.

Str. 2, wiersz 6-9 powinno by¢: .wykrywane sg nadtony i tony kombinacyjne drgan
podstawowych, gtownie dla grup funkcyjnych C-H, N-H i O-H, oraz z zakresem dalekiej
podczerwieni, w ktorym wystepuja pasma absorpcyjne drgan towarzyszacych sieciom
krystalicznym, wigzaniom wodorowym. deformacjom katowym grup z atomami cigzkimi
oraz rotacjom czasteczek™.

Str. 2. wiersz 13-14 powinno by¢: ..spektroskopia IR jest szeroko stosowana do identyfikacji
substancji i badania struktury czasteczek™.

Str. 2, wiersz 20-22 powinno by¢: ..w procesie wytwarzania (patrz ponizej). Spektroskopia IR
umozliwia zastosowanie technologii analizy procesu (Process Analytical Technology, PAT)
jako zaawansowanej strategii kontroli™.

Str. 3. wiersz 15-16 powinno by¢: ..w przypadku probek niejednorodnych, moze stanowic
problem ograniczona wielkos¢ probek™.

Str. 3. wiersz 22 powinno by¢: .pomiar oslabionego catkowitego odbicia (artenuated total
reflection, ATR)™.

Str. 3. wiersz 30 powinno by¢: ../y = natezenie promieniowania padajacego:

[ = natgzenie promieniowanie wychodzacego (transmitowanego)™.

Str. 4, wiersz 11 powinno by¢: LTRYB OSLABIONEGO CALKOWITEGO ODBICIA™.

Str. 4, wiersz 13-14 powinno by¢: ..dociska si¢ do krysztatu (diament, german, selenek cynku
lub inny odpowiedni materiat)™.

Str. 4, wiersz 18-21 powinno by¢: ..Jednakze zanikajagca fala nieznacznie wnika w probke i
czes¢ energii jest pochtaniana. Catkowite odbicie jest ostabiane, co umozliwia generowanie
widma absorpcyjnego. W praktyce. w celu wzmocnienia nate¢zenia absorpcji czesto stosuje si¢
wielokrotne wewnetrzne odbicie, jednak niektdre urzadzenia pomocnicze™.



Str. 4, wiersz 24, 28 powinno by¢: ..Glebokosé penetracji™.

Str. 5, wiersz 1-4 powinno by¢: ..Z powodu zaleznosci pomigdzy tymi parametrami, wynika,
ze nat¢zenie absorpcji w metodzie ATR jest wigksze przy wickszych dlugosciach fali (4.
mnigjszych liczbach falowych) i w poréwnaniu z odpowiadajacym widmem transmisyjnym
pasma ATR sa nieznacznie przesunigte™.

Str. 5, wiersz 10 powinno byé: . spektrometry IR z transformacja Fouriera (FT-IR)™.

Str. 5, wiersz 16 powinno byv¢: .wyposazenia do prezentacji probki™.

Str. 5, wiersz 18 powinno by¢: .oprogramowania do kontrolowania dziatania spektrometru™.
Str. 5, wiersz 32 — str. 6. wiersz | powinno byé: _odpowiednich materialow odniesienia
wybieranych i przedstawianych zaleznie od zastosowanego trybu pomiaru™.

Str. 6, wiersz 4 powinno by¢: ..do kontroli nat¢zenia absorpeji™.

Str. 6, wiersz 13 powinno by¢: W przypadku trybow pomiaru™.

Str. 6, wiersz 16 powinno byé: .ROZDZIELCZOSC SPEKTRALNA™.

Str. 7. wiersz 2 powinno by¢: . Widma zarejestrowane w trybie transmisyjnym™.

Str. 7. wiersz 16 powinno by¢: .PRZYGOTOWANIE I UMIESZCZENIE PROBKT.

Str. 7, wiersz 20 powinno byé: _przygotowane zawiesiny i pastylki z halogenkow
alkalicznych™.

Str. 7, wiersz 21 powinno byc¢: ..stosowac¢ kuwety ze statg lub zmienna gruboscia warstwy
absorbujgcej”.

Str. 7, wiersz 23-24 powinno by¢: [Tryb odbicia, np. ATR, jest odpowiedni do pomiarow
roznorodnych probek w stanie statvm i ciekltym™.

Str. 7, wiersz 27 powinno by¢: .wymagajg utarcia”.

Str. 7, wiersz 31 powinno byé¢: ..Probke przygotowac jedna z podanych metod™.

Str. 8, wiersz 4 powinno byc: ..po napelnieniu odpowiedniej kuwety™.

Str. 9, wiersz 20 powinno by¢: ..przez kran odcinajacy lub zawor iglowy™.

Str. 9, wiersz 29 powinno by¢: ..ucieranie duzych krysztatow™.

Str. 10, wiersz 14 powinno by¢: . Jakos¢ widm moze by¢ poprawiona za pomoca wstgpnej
obrobki matematycznej™.

Str. 10, wiersz 25 powinno by¢: ..Widmo aktualnej serii CSP Ph. Eur.”.

Str. 10, wiersz 27-28 powinno by¢: ..dopdki zapewniona jest zgodnos¢ z aktualna seria CSP™.
Str. 10, wiersz 30-31 powinno by¢: ..\W przypadku substancji, ktére nie posiadaja monografii
szczegotowej, mozna zastosowac odpowiedni wzorzec porownawczy.”.

Str. 11, wiersz 8-10 powinno by¢: .,Procedura ta nie ma zastosowania, jezeli monografia
dotyczy danej odmiany polimorficznej substancji.”.

Str. 11, wiersz 18 powinno by¢: .minima transmisji (lub maksima absorpcji) w widmie
substancji™.

Str. 11, wiersz 21 powinno by¢: ..prog identyfikacji jest okreslany przez uzytkownika™.

Str. 11, wiersz 27 powinno by¢: .. Zanieczyszczenia w gazach™.

Str. 11, wiersz 30-32 powinno by¢: . Napetni¢c kuwete jak podano w czgsci ..Gazy™. Przy
identyfikacji i oznaczaniu zanieczyszczen postepowac jak podano w monografii substancji.”.
Ustalenia po posiedzeniu. W zwiazku z uwagami eksperta Prof. dr hab. Jana Dobrowolskiego

pozostawi¢ wersj¢ polskojezyczng zgodna z oryginalem. jednoczesnie przekaza¢ do
Sekretariatu Komisji Farmakopei Europejskiej wniosek o rozwazenie nowelizacji monografii
w tym zakresie, wraz z propozycja tekstu.

2.2.38. Przewodnictwo

Str. 1, wiersz 4-5 powinno by¢: ..Rozdziat ten dostarcza informacji jak wykona¢ pomiary
przewodnictwa elektrycznego (ponizej okreslanego jako ..przewodnictwo™) ptynow. wlacznie
z czystymi cieczami (bez domieszek).”.



Str. 1, wiersz 6-7 powinno by¢: kontroli charakterystyki chemicznej™.

Str. 1, wiersz Il powinno by¢: ..detekeji punktu koncowego, dozowaniu, fermentacji i
przygotowaniu buforow™.

Str. 1. wiersz 15 powinno by¢: ..zdolnosci cieczy do przewodzenia pradu przez obecne jony™.

Str. 1. wiersz 27-28 powinno by¢: ..Chociaz wlasciwa jednostkg Sl dla przewodnictwa jest
simens na metr, to jednostka simens na centymetr jest jednostkg historycznie stosowang przez
przemyst.

Str. 2. wiersz | powinno by¢: ..przewodnos¢ molowa kazdego jonu jest inna™.

Str. 2, wiersz 4-5 powinno by¢: ..np. roztwor kaustyezny uzywany do oczyszczania™.

Str. 2. wiersz 13-14 powinno by¢: ,.Stad niezbedna jest kompensacja temperatury podczas
badania przewodzacych plynow.™.

Str. 2, wiersz 21 i caly rozdzial powinno byé¢: ,.stata naczynka pomiarowego™.

Str. 3, wiersz 3 powinno by¢: ..wokot elektrod czujnika przewodnictwa™.

Str. 3. wiersz 7 powinno byc: ..przeptyw fadunku elektrycznego okresowo zmienia kierunek™.

Str. 3. wiersz 10 powinno by¢: ..czestotliwos¢ uktadu pomiarowego™.

Str. 3. wiersz 17 powinno by¢é: konstrukcja czujnika musi by¢ odporna na warunki
otoczenia™.

Str. 3, wiersz 20-21 powinno by¢: ,platynowy rezystancyjny czujnik temperatury (resistance
temperature device, RTD) lub termistor NTC (negative temperature coefficient; ujemny
wspolczynnik temperatury) wbudowany w czujnik™.

Str. 3. wiersz 26-27 powinno by¢: ..Celem stalej naczynka pomiarowego czujnika jest
znormalizowanie pomiaru przewodnosci (lub opornosci) w zaleznosci od geometrii 2
elektrod™.

Str. 3. wiersz 30 powinno by¢: . zgodnie z narodowymi oficjalnymi zrodtami™.

Str. 3, wiersz 31 powinno by¢: ..certyfikowanych i identyfikowalnych roztworow™.

Str. 3, wiersz 33 powinno by¢: ..zaleznie od pozadanej doktadnosci™.

Str. 4. wiersz 3-4 powinno by¢: . Stata naczynka pomiarowego czujnika przewodnictwa nie
moze si¢ rézni¢ wiecej niz 0o 5% od wartosci nominalnej wskazanej przez producenta, jezeli
nic podano inaczej.”.

Str. 4. wiersz 6 powinno by¢: ..czas ich uzytkowania. Jezeli podczas kalibracji zostanie
wykryta™.

Str. 4, wiersz 13 powinno by¢: .urzadzenia do pomiaru temperatury (lub zewngtrznego
urzgdzenia do pomiaru temperatury)™.

Str. 4, wiersz 17 powinno byé: .KALBRACJA OBWODU POMIAROWEGO™.

Str. 4, wiersz 18 powinno by¢: ..Obwdd uktadu pomiarowego stanowi zasadniczo urzadzenie
mierzace opornos¢ AC™.

Str. 4, wiersz 20-22 powinno by¢: ..Osiaga si¢ to przez odtaczenie obwodu pomiarowego od
elektrod czujnika, przytaczenie do obwodu pomiarowego opornikdw o znanej wartosci oporu,
uzywajac tego samego przewodu ukfadu pomiarowego™.

Str. 4, wiersz 25-26 powinno by¢: . Zaleca si¢ jednak. aby okresli¢ pozadang doktadnosé w
zaleznosci od jej krytycznego charakteru dla danego zastosowania™.

Str. 4, wiersz 27-29 powinno by¢: ..Dla ukladow przewodnictwa, w ktorych nie mozna
odfaezy¢ od elektrod obwodu mierzacego opornosc (np. obwod pomiarowy i elektrody we
wspolnej obudowie) moze by¢ utrudnione bezposrednie dostosowanie lub potwierdzenie
doktadnosci obwodu. w zaleznosci od konstrukeji czujnika™.

Str. 4, wiersz 30-31 powinno by¢: .jest dla kazdego obwodu pomiarowego kalibracja stalej
naczynka pomiarowego™.

Str. 4, wiersz 32-33 powinno by¢: Jezeli weryfikacja/kalibracja stalej naczynka
pomiarowego czujnika. urzadzenia do pomiaru temperatury i obwodu pomiarowego sa
wykonywane w tym samym cyklu™.



Str. 5, wiersz 3 powinno by¢: .bardzo stabilne dzigki nowoczesnej elektronice i stabilnej
konstrukcji czujnika™.

Str. 5, wiersz 19 powinno by¢: ..przewodnictwo odniesione do temp. 25°C™.

Str. 5, wiersz 25 powinno byé: . Wigkszos¢ tych roztwordw ma  wspolezynniki
temperaturowe™.

Str. 5, wiersz 26-28 powinno by¢: ..Inne sposoby kompensacji temperatury moga byc
odpowiednie. w zaleznosci od wlasciwosci probek badanych. Dane dotyczace nieliniowej
kompensacji temperatury™.

Str. 5, wiersz 32 powinno by¢: ..druga dla innych skladnikéw jonowych w wodzie™.

Str. 6. wiersz 1-2 powinno byé¢: ,kontrolowany przez mikroprocesor. Nie wszystkie uktady
pomiarowe przewodnictwa zapewniaja taka funkcje™.

Str. 6, wiersz 8 powinno by¢: . wplywaé na pomiar, w przypadku niektorych konstrukeji
elektrod™.

Str. 6, wiersz 12-13 powinno by¢: . .Upewnic sig, ze zastosowane s3 wlasciwe procedury
instalacji, zapobiegajace gromadzeniu si¢ pecherzykow lub czastek pomiedzy elektrodami™.
Str. 6, wiersz 15-16 powinno by¢: .moga wplywaé na pomiar w przypadku niektorych
konstrukcji elektrod™.

Str. 6, wiersz 18-19 powinno by¢: ..Dla wszystkich serii lub pomiaréw ciaglych, upewnic sig.
ze elementy czujnika sa zgodne z cieczg badana i temperatura pomiaru’™.

2.2.63. Staloprgdowa detekcja amperometryczna i pulsacyjna detekcja elektrochemiczna
Str. 1, wiersz 8 powinno by¢: ..w potaczeniu z technika rozdzielania™.

Str. 1, wiersz 20 powinno by¢: ..Gdrna wartos¢ zakresu stosowanych potencjatow™.

Str. 1, wiersz 27 powinno byé: ..Problem zanieczyszczania (blokowania) elektrody™.

Str. 1, wiersz 29 powinno by¢: .pulsacyjnej detekeji elektrochemicznej (PED)™.

Str. 2, wiersz 1 powinno byc: ..aby oczysci¢ powierzchnig elektrody pomiarowej™.

Str. 2. wiersz 5-6 powinno by¢: . ,Pomimo, Zze oczyszczenie nastgpuje bardzo szybko, to aby
poprawnie zmierzy¢ wlasciwy sygnatl analitu™.

Str. 2, wiersz 15 powinno byé: . Wvykres zaleznosci potencjalu od czasu w 3-stopniowej
rampie impulsowej (sekwencja impulsow)”.

Str. 3, wiersz |5 powinno by¢: . Utrzvmanie naczynka elekirochemicznego™.

Str. 3, wiersz 18 powinno byc¢: ..konieczne jej mechaniczne polerowanie™.

Str. 3, wiersz 20 powinno by¢: ..wskazane jest rOwniez oczyszcezenie elektrody pomocniczej”.
Str. 4, wiersz 2 powinno by¢: ..Czulos¢ detekcji moze by¢ zwigckszona w roztworach
zasadowych™.

Str. 4, wiersz 4 powinno by¢: .,nie jest wystarczajaco zasadowa™.

Str. 4, wiersz 10-12 powinno by¢: .dodawany w warunkach bezpulsowych, a jego przeptyw
powinien by¢ staly pomig¢dzy cyklami. Czesci ukladu chromatograficznego, majace stycznosc
z roztworami zawierajagcymi wodorotlenek sodu. musza by¢é odporne na substancje
zasadowe.”.

Ad 5) Po omoéwieniu tekstow wymienionych w porzadku obrad posiedzenia Grupa ekspercka
ds. Metod Fizykochemicznych KF podjefa ponizsza uchwale.

UCHWALA GRUPY EKSPERCKIEJ DS. METOD FIZYKOCHEMICZNYCH
KOMISJI FARMAKOPEI
NR 1/2019/6 Z DNIA 21 LUTEGO 2019 R.

Dzialajac na podstawie art. 7 ust. 8 ustawy z dnia 18 marca 2011 r. o Urzedzie Rejestracji
Produktow Leczniczych, Wyrobow Medycznych i Produktow Biobojezych (Dz. U. z 2016 r..



poz. 1718 ze zm.) Grupa ekspercka ds. Metod Fizykochemicznych Komisji Farmakopei
postanawia, co nast¢puje:

§ 1.
Grupa ckspercka ds. Metod Fizykochemicznych Komisji Farmakopei zatwierdza nizej
wymienione polskojezyczne wersje tekstow Farmakopei Europejskiej, omoéwione i
zweryfikowane na posiedzeniu Grupy w dniu 21 lutego 2019 r. W gérnym indeksie podano
typ zmiany (monografia nowa I: nowelizacja petna II) oraz wydawnictwo Farmakopei
Europejskiej, w ktorym monografia zostala opublikowana.
2.2.24. Absorpeyina spekirofotometria w podezerwieni 107
2.2.3%’ Przewodnictwo 106
2.63. Staloprgdowa detekcja amperometryezna i pu[sacuna detekcja elektrochemiczna

(Dn ect amperometric and pulsed electrochemical detection) "7

Uzasadnienie zajetego stanowiska:

Na posiedzeniu w dniu 21 lutego 2019 r. zostaly omowione i zweryfikowane w zakresie
zgodnosci z tekstem Farmakopei Europejskiej oraz ustaleniami ogélnymi i zawartymi w
.Instrukcji do przygotowania polskojezycznej wersji monografii Farmakopei Europejskiej”.
polskojezyczne wersje nowych i znowelizowanych monografii  opublikowanych w
Farmakopei Europejskicj 9.6-9.7 i przeznaczone do zamieszczenia w Suplemencie 2019 do
XI wydania Farmakopei Polskiej. Zgloszone na posiedzeniu uwagi oraz ustalenia zostang
wprowadzone do tekstow przez Departament Farmakopei.

§2.

Uchwatla zostata podj¢ta jednoglosnie.

W glosowaniu brato udziat 4 cztonkow Grupy eksperckie;.
Glosy za — 4, w tym glos Przewodniczacego Grupy eksperckiej *

Glosy przeciw — 0. wym-stosPrzewodniczaeego-Grupy-eksperekte} *
Wstrzymato sie — 0.

§ 3.

Uchwata wchodzi w zycie z dniem podjecia.
* niepotrzebne skresli¢

Ad 6) Na zakonczenie posiedzenia Przewodniczacy Grupy eksperckiej prof. dr hab. Zbigniew
Fijalek oraz Dyrektor Departamentu Farmakopei dr Ewa Leciejewicz-Ziemecka podzigkowali
zebranym za przybycie i merytoryczna dyskusje.

Przewodniczgcy
Grupy eksperckief ds. Metod
Fizykochemicznych KF

Prof._dr igniew Fijalek

Przygotowano w Departamencie Farmakopei.



