Meéethodes analytiques utilisées
dans la validation de nettoyage
d’actifs pharmaceutiques
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. Présentation du projet Planet

Objectif du Projet : valider le nettoyage par rincage par equipement
1) Choix du solvant

2) Dégressivité

Critere n° 1 : conformité de propreté visuelle
Critere n°2 : conforme au critere d’acceptation (20 ppm pour un PA)

Critere n° 3 : degressivité des résultats analytiques entre les 3 lavages

HSE: - Diminution des quantités de solvants utilisées

- Utilisation préférentielle de solvant les moins nocifs
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11. Pourguoi utiliser la CCM Haute Performance?

Besoin d’'une méthode:

Simple, rapide, analyses simultanées, faible colt >> CCM
Bonne efficacité, possibilité de déposer tous les solvants (méme aqueux) >=> CCM HP
Reproductible, gros volumes a déposer >> Déposeur automatique (Camag)

Utilisation de peu de solvant == Cuve automatique (Camag)

Sensible, aide a I'identification des INI >> Détection au scanner (5 a 10 fois

plus sensible qu’une lecture visuelle en UV)
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111. Mises au point de méthodes

1) Test de différents solvants grace a la cuve Vario:

Triangle de Snyder
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Interactions dighlairss
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DMF (111)/THE (111)/méthanol (11) 1.5/5.5/3
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1V. Principe des méthodes d’analyse

Intensité de la tiche en fonction de la quantité
déposée

- Semi-quantitatif

- Echantillons tres dilués

- Dépots les plus petits possibles

intensité de la tache

- Domaine de travail

quantité déposée

Seuil de quantification (SQ) = 3 x Seuil de détection

Dégressivité : dépbts de 3 témoins : T1=4xSQ
T2=2xSQ
T3=SQ

Acceptabilité : dépot d’un volume d’échantillon tel que spec & T2

Conformité : degressivité + dernier lavage < spécification
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V. Validation des méthodes

- Mesure du Rf
- Recherche du seuil de détection en visuel => SQV

- Etude de la proportionnalité et de la répétabilité visuelle
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-Recherche de la longueur d’onde maximum au scanner => longueur d’onde
de travail

- Recherche du seuil de détection au scanner =>

- Etude de la déviation et de la répétabilité au scanner

Al tradks @ 287 nm Substance: oxycodons base @ 287 nm Fegression mode: Linear
Fo.0 * Y= 426852+ 18007 r=000828 sdv=277%
1200
Al
(a0 70.0
1000
£0.0 oAUl
200
400 4 50.0
300 A F <400 500
200 r o200
400
100 200
200
oo

%:‘;;:*ww N

oo
200.0

a0 00.0 [mm]

Validation : sdv<10%o6 et CV<10%0
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-Merci

Avez-vous des questions?
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