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Le sette domande piu frequenti sul
punto di fusione nell'industria farmaceutica
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1. Quali sono i requisiti delle farmacopee
per la deferminazione del punto di fusione?
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Elenco di norme Altre risorse sul punto
e standard di fusione

| requisiti delle farmacopee per

la determinazione del punto di
fusione comprendono sia i requisiti
minimi che lo strumento deve avere
per effettuare tale misura, sia il
processo da seguire.

Ulteriori informazioni sulla
determinazione del punto di fusione

| requisiti della farmacopea in breve:

1. Capillari: diamefro esterno
1,3-1,8 mm, spessore della parete
0,1-0,2 mm

2. Velocita di riscaldomento
di 1 °C/min

3. Punto di fusione definito come
punfo C = punfo di chiarificazione

4. La temperatfura registrata
corrisponde a quella del supporto
di riscaldamento, che puo essere
un bagno d'olio 0 un blocco di
metallo, in cui viene posizionafo
l'apposito sensore.

Playlist di video su YouTube Contattateci

Gli strumenti METTLER TOLEDO per la Per informazioni detfagliate su norme

deferminazione del punto di fusione e standard internazionali, visitate
sono totalmente conformi ai seguenti www.mt.com/MPDP-norms
standard:

e Farmacopea stafunitense USP
</41>

e Farmacopea giapponese JP 2.60

e Farmacopea europeda
Ph.Eur. 2.2.14

e Farmacopea cinese Ch. P. 0612

e Farmacopea infernazionale
WHO 1.2.1

e ¢ molti altri ancora


https://consent.youtube.com/dl?continue=https://www.youtube.com/watch?v%3DtiG-evSpBJA%26list%3DPL61A31934D3F97DE1&gl=CH&hl=de&pc=yt&uxe=23983172&src=1
https://www.mt.com/us/en/home/applications/Application_Browse_Laboratory_Analytics/Thermal_Values/melting-point-determination.html?cmp=als_melting-point-determination
https://www.mt.com/us/en/home/applications/Application_Browse_Laboratory_Analytics/Thermal_Values/melting-point-determination.html?cmp=als_melting-point-determination
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https://www.mt.com/us/en/home/search/library.tabs.custom2.html#805314468(1=true&2=true&3=true&page=1&products=/products/Laboratory_Analytics_Browse/FP_family_browse)
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http://www.mt.com/MPDP-norms

2. Che cos'e il metodo del capillare
indicato dalle farmacopee?
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Elenco di norme

Altre risorse sul punto

e standard di fusione

Il metodo del capillare é
riconosciuto da molte farmacopee
internazionali e locali come

la tecnica standard per la
determinazione del punto di
fusione.

Ulteriori informazioni sulla
determinazione del punto di fusione

In base a questo metodo, la determi-
nazione del punto e dell'intervallo di
fusione viene soliftamente effettuata

in softili tubi capillari di vefro con un
diametro interno di circa 1 mm e uno
spessore della parete di 0,1-0,2 mm.
Il campione finemente polverizzafo
viene inserito nel tubo capillare fino a
raggiungere il livello di 3 mm.

| fubi capillari vengono posizionati
Su un supporto riscaldafo (bagno

|
|

Playlist di video su YouTube

liquido o blocco di metallo) molto
vicino a un sensore di temperatura.
La femperatura all'interno del
supporto riscaldato aumentfa a

una velocita fissa programmabile
dall'utente. Il processo di fusione
viene controllato per determinare

il punfo di fusione del campione.

| moderni strumenti, come quelli
della linea Melting Point Excellence
di METTLER TOLEDO, consentono di
individuare automaticamente il punfo
e l'intervallo di fusione, permettendo
l'ispezione visiva grazie a una
videocamera. Gli strumenti Melfing
Point Excellence di METTLER TOLEDO
possono misurare fino a 6 capillari
simultaneamente.

Contattateci

Per scoprire nel deftaglio i vantaggi degli

sfrumenti digitali per la deferminazione

del punto di fusione visitate:
www.mt.com/melting-point
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https://www.mt.com/us/en/home/search/library.tabs.custom2.html#805314468(1=true&2=true&3=true&page=1&products=/products/Laboratory_Analytics_Browse/FP_family_browse)
https://www.mt.com/us/en/home/search/library.tabs.custom2.html#805314468(1=true&2=true&3=true&page=1&products=/products/Laboratory_Analytics_Browse/FP_family_browse)
https://www.mt.com/us/en/home/site_content/contact_us.html?cmp=af_db_pdf_DEREGuide2020_LAB_EN
http://www.mt.com/melting-point

3. Che cos'e il metodo del capillare aperto
per la deferminazione del punto di scorrimento?




Elenco di norme

Altre risorse sul punto

e standard di fusione

In tutte le principali farmacopee

il metodo del capillare aperto

viene raccomandato per la
determinazione del punto di fusione
(punto di scorrimento) di grassi,
acidi grassi, paraffina e cere.

Ulteriori informazioni sulla

determinazione del punto di fusione

In un tubo capillare con enframbe
le estremita aperte (1), il campione
viene introdoffo fino a un'altezza

di 10 mm (2), raffreddato a una
determinafa femperafura e immerso
in un bagno d'acqua (3/4).
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Playlist di video su YouTube

|l punfo di fusione con un capillare
aperto, nofo anche come punto

di scorrimento, corrisponde alla
temperatura a cui la sostanza
comincia a salire nel tubo per

via dell'effetto dell'aumento di
temperatura e della spinta statica.

| moderni strumenti, come i modelli
MP55 e MP80 della serie Melting
Point Excellence di METTLER TOLEDO,
consentono la rilevazione automatica
del punto di scorrimento e l'ispezione
visiva mediante una videocamera.

Contattateci

Scoprite maggiori informazioni sulla
procedura di preparazione e misura
del campione per la deferminazione
del punfo di scorrimento.
www.mt.com/SMP-Paraffin
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4. Che cosa sono il punto
e l'intervallo di fusione?
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Elenco di norme

Altre risorse sul punto

e standard di fusione

Punto di fusione

Secondo le farmacopee, la
determinazione del punfo di fusione
comporta la necessita di ufilizzare

la parte finale del processo di fusione
(il punto di chiarificazione C in
corrispondenza del quale la sostanza
e completamente sciolta) per la
definizione della femperafura.

Ulteriori informazioni sulla
determinazione del punto di fusione

Intervallo di fusione

L'infervallo di fusione e definito come
I'arco di temperatura compreso tra

il punfo in cui i cristalli cominciano

a liquefarsi (punto A) e quello in

cui il campione e complefamente
liquido (punto C). La sua
determinazione viene applicata

per la caratterizzazione di sostanze
che mostrano un intervallo di fusione
relativamente ampio. E un requisito
della farmacopea statunitense (USP).

Scoprite maggiori informazioni sulla
determinazione automatica del punto
e dell'infervallo di fusione scaricando
la guida completa:

» www.mt.com/MPDP-guide

Intensita luminosa tipica (trasmittanza) in %

Playlist di video su YouTube

Contattateci
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Temperatura del forno

C: fermine della
fusione (corrisponde
al punto di
chiarificazione);
I'intensita luminosa
rimane pressoché
costante.

B: punto di fusione
(corrisponde al
Menisco).

A: inizio della fusione
(corrisponde al punto
di cedimento).

10


https://consent.youtube.com/dl?continue=https://www.youtube.com/watch?v%3DtiG-evSpBJA%26list%3DPL61A31934D3F97DE1&gl=CH&hl=de&pc=yt&uxe=23983172&src=1
https://www.mt.com/us/en/home/applications/Application_Browse_Laboratory_Analytics/Thermal_Values/melting-point-determination.html?cmp=als_melting-point-determination
https://www.mt.com/us/en/home/applications/Application_Browse_Laboratory_Analytics/Thermal_Values/melting-point-determination.html?cmp=als_melting-point-determination
https://www.mt.com/us/en/home/applications/Application_Browse_Laboratory_Analytics/Thermal_Values.html#custom5?cmp=als_mpdp-norms
https://www.mt.com/us/en/home/search/library.tabs.custom2.html#805314468(1=true&2=true&3=true&page=1&products=/products/Laboratory_Analytics_Browse/FP_family_browse)
https://www.mt.com/us/en/home/search/library.tabs.custom2.html#805314468(1=true&2=true&3=true&page=1&products=/products/Laboratory_Analytics_Browse/FP_family_browse)
https://www.mt.com/us/en/home/site_content/contact_us.html?cmp=af_db_pdf_DEREGuide2020_LAB_EN
https://www.mt.com/us/en/home/library/guides/lab-analytical-instruments/melting-point-and-dropping-point-guide.html?cmp=als_mpdp-guide

5. Quali sono le influenze piu importanti
sui risulfati della deferminazione del punto di fusione?
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Altre risorse sul punto

e standard di fusione

Influenza dalla velocita di
riscaldamento

| risultati delle misure del punto di
fusione dipendono fortemente dalla
velocita di riscaldamento : maggiore
e la velocita di riscaldamento, piu
elevata & la femperatura del punto di
fusione osservata. Il motivo risiede
nel fatto che la temperatura del punto
di fusione non viene misurata diretta-
mentfe all'interno della sostanza, ma
nel forno. Leffettiva temperatura del
campione varia quindi con un certo
ritardo rispetfo alla femperafura del
forno. Maggiore é la velocita di riscal-
damento, piu rapidamente aumenta
la temperatfura del forno, provocando
di conseguenza un aumento del-

la differenza tra il punto di fusione
misurato e la femperatura di fusione
effettiva.

Ulteriori informazioni sulla
determinazione del punto di fusione

Poiché dipendono dalla velocita del
riscaldamento, le misure del punfo

di fusione possono essere confronfate
solo a parita di questa variabile.

Influenza del livello di riempimento
Per oftenere buoni risultati e
necessaria un'‘attenta e accurafa
preparazione dei campioni.

i T

1,5 mm

el

METILER TELAEG

‘DDDDD

3 mm

5 mm

Playlist di video su YouTube

| campioni devono essere preparati in
modo che la quantita di sostanza sia
idenfica in tutti i capillari. Differenze
nelle dimensioni del campione
pofrebbero provocare deviazioni

nelle femperafure del punto di fusione
misurate.

Quando si utilizza un sistema

per la deferminazione del punfo

di fusione METTLER TOLEDOQ,

il livello di riempimento del campione
viene verificato utilizzando le linee
presenti sull'apposito strumento

di preparazione dei campioni.

Per misure accurate, il livello di
riempimento otfimale € pari a 3 mm.

Contattateci

Per maggiori informazioni sulla corretta
preparazione dei campioni visitate:

https://www.youtube.com/
watch?v=nMsDwvvKqgs8
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6. Come si ottiene la conformita
allo standard CFR 21 parfe 11 della FDA?

EliteBoak

HETTAER TO\EDO
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Elenco di norme

Altre risorse sul punto

Ulteriori informazioni sulla

e standard di fusione

Lo standard CFR 21 parte 11 della
FDA (Registrazioni elettroniche;
firme elettroniche. Final Rule)
definisce i criteri di accettazione
della FDA (Food and Drug
Administration) statunitense in
merito alle firme e ai record
elettronici.

determinazione del punto di fusione

Playlist di video su YouTube

|l software di laboraforio LabX®

di METTLER TOLEDO per bilance

e sfrumenti analitici potenzia i
sistemi METTLER TOLEDO per la
determinazione del punfo di fusione
supportando la conformita allo
standard CFR 21 parfe 11 della FDA.
|l software per PC LabX include ogni
funzione di sicurezza prevista dallo
standard CFR 21 parfe 11 della FDA,
consentendo di disporre facilmente
di fuffe le carafteristiche fecniche,
compresi gli audit trail e le firme
elettroniche.

Per informazioni piu deftagliate sui
vantaggi del software LabX per la
determinazione del punfo di fusione,
visitate:

» www.mt.com/MP-LabX

V\&/ //

Contattateci
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Elenco di norme

Altre risorse sul punto

e standard di fusione

Per garantire risultati corretti,

e necessario verificare
periodicamente l'accuratezza

di misura degli strumenti per

la determinazione del punto di
fusione. Dato che non é possibile
misurare la temperatura del
campione utilizzando direttamente
un termometro certificato, la sua
accuratezza viene verificata con
sostanze di riferimento certificate.

Ulteriori informazioni sulla
determinazione del punto di fusione

METTLER TOLEDO raccomanda
quanfo segue:
1. Certificazione periodica
(min. mensile) dello strumento
con un punto di fusione standard.
2. Taratura annuale eseguita
da un tecnico dell'assistenza.

L'impiego di apposite sostanze

di riferimento e del metodo di
valutazione del punto di fusione
garantisce la conformita della taratura
e della regolazione alla farmacopea

Denominazione

Playlist di video su YouTube

europea (Ph.Eur.) e agli standard
di altre farmacopee.

La conformita alla farmacopea
statunitense (USP) e garantita
quando si ufilizzano sostanze

di riferimento dell'USP e il metodo
di valutazione del punfo di fusione.

METTLER TOLEDO offre kit di
accessori con sostanze di riferimento
certificate per la determinazione del
punto di fusione o con gli apposifi
standard previsti dall'USP.

N. d'ordine METTLER TOLEDO

Kit accessori 51142599
Standard di riferimento certificati

di METTLER TOLEDO, conformi

a Ph. Eur. Misure

Kit accessori 30312725

Standard di riferimento dell'USP

Contattateci

Per scoprire maggiori informazioni

sul nostro pacchetto di verifica delle

prestazioni MP VPac™ visitate:
www.mt.com/MP-VPac
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Bonus: preparazione correfta dei campioni

Passaggio 1: innanzituttfo,
occorre essiccare il

campione in un essiccatore.

Successivamente, una
piccola parte del campione
viene macinata finemente
in un mortaio.

Passaggio 2: vengono pre-
parati contemporaneamente
diversi capillari per effettuare
la misura con uno stru-
mento METTLER TOLEDO.

Lo sfrumento per il riempi-
mento dei capillari consente
di riempirli piu facilmente,

poiché i capillari vuofi
sono saldamente fissati a

un supporto che li avvolge.

Grazie a questo strumento
e possibile raccogliere
una piccola quantita di
campione dal mortaio.

Passaggio 3: la piccola

quantita di campione raccolta

nella parfe superiore dei ca-
pillari viene fafta ricadere sul

fondo rimuovendo la fascetta

che frattiene i capillari e pic-
chieffandoli delicatamente.

Consiglio: picchiettando il
capillare sul tavolo si com-
patta il campione al suo
interno, evitando la presenza
di sacche d'aria.

Passaggio 4: il righello
inciso sullo strumento per

il iempimento dei capillari
consente di verificare che
siano stati riempiti all‘alfez-
za correfta. Il livello di riem-
pimento ottimale e 3 mm.

Per maggiori informazioni
sulla corretta preparazione
dei campioni visitate:
https://www.youtube.com/
watch?v=nMsDwvvKqs8
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Scoprite il nostro portafoglio di prodotti
Strumenti Melting Point Excellence

» www.mt.com/melting-point
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