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Determinacao de Nitrogéenio
Total em Oligonucleotideos
Farmaceuticos

Metodo Dumas




Desafio

Analise via metodologia oficial Dumas para APIs de alto valor,

como oligonucleotideos analogos a semaglutida, com
apenas 5 mg de amostra.

Introducao

A analise de oligonucleotideos e peptideos terapéuticos requer alta
precisao e rapidez, com uso minimo de amostra devido ao elevado custo
das matérias-primas. O metodo oficial Dumas, com combustao otimizada

e controle rigoroso de temperatura, apresenta-se como alternativa

eficiente ao balanco de massa tradicional, permitindo a determinacao
direta do nitrogenio, parametro essencial para controle de qualidade,
avaliacdo de pureza e validacao de processos farmacéuticos.

O N-Realyzer, baseado no metodo Dumas, foi desenvolvido para atender
30s requisitos de integridade e rastreabilidade da FDA 21 CFR Part 11.

Equipado com forno ultraestavel patenteado e capaz de operar com
apenas 5 mg de amostra, fornece resultados rapidos e robustos, reduzindo
custos com insumos de alto valor.

Para maximizar a eficiéncia analitica, foi estabelecida uma metodologia
de combustao otimizada no N-Realyzer, garantindo queima completa e
limpa, sem formacao de subprodutos interferentes. Essa abordagem
assegura analises entre 3 e 5 minutos, com excelente reprodutibilidade,
mesmo em matrizes complexas como oligonucleotideos e peptideos.

Para maximizar a eficiéncia analitica, foi estabelecida uma metodologia

de combustao B2,0, com queima completa e limpa da amostra. O sistema
é altamente econdmico, utilizando apenas 10 mL de oxigénio por analise.




A seguir, descrevem-se 0os parametros
experimentais e condi¢oes operacionais aplicados
para obtencao dos resultados.

Método

Temperatura do forno de combustao:
980°C.

Massa de amostra:
5 mg de API (liofilizado/sélido pulverizado).

Padrao de calibracao:

THAM (0,05% N), com suporte para acetanilida
e nicotinamida como padroes alternativos.

Correlacao minima aceitavel para curva de calibracao:
R?2 0,999.

Preparacao da amostra

01

Pesagem de 5 mg do APl em folhas
de estanho (DumaFoil);

©

Compactacao e insercao direta da
amostra no N-Realyzer:

©

Validacao da curva analitica usando padroes
solidos MRC ou amostras de referéncia.



Resultados e precisao

Ensaios com oligonucleotideos farmacéuticos mostraram
RSD < 2,0%, mesmo com apenas 5 mg de amostra.

% Nitrogénio % Proteina

512 14,818 02,61
517 14,789 92,43
Oligonucleotideo Média 14,8035 92,5205
Desvio padrao 0,021 0,127
Desvio padraorelativo 0,139 0,137

Conclusao

Combinando tecnologia de ponta, precisao analitica e total conformidade
regulatoria, o N-Realyzer se destaca como a solucao ideal para analises de
oligonucleotideos, peptideos e demais APIs de alto valor agregado. Ao oferecer
resultados confidveis com minimo consumo de amostra, 0 equipamento
otimiza o controle de qualidade e a validacao de processos, reduzindo custos e
acelerando o desenvolvimento farmacéutico. Sua compatibilidade com normas
internacionais e farmacopeias garante N30 apenas seguranga, mas tambéem
credibilidade em auditorias e processos regulatorios.
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