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Introduccién

La industria farmacéutica requiere de la
identificacion de los distintos lotes de materias
primas que utiliza para la elaboracién de las
distintas formas farmacéuticas. No siempre se
cuenta con los patrones o estandares requeridos
por las distintas farmacopeas, ya que a veces por
ser drogas nuevas no estan todavia disponibles.
Por tal motivo resulta imprescindible la
identificacion de la misma y la Resonancia
Magnética Nuclear resulta ser una herramienta
fundamental.

Mediante la técnica de Resonancia Magnética
Nuclear (RMN) se ha caracterizado a la
Tamsulosina HCl y a la Terazosina HCI, dos drogas
utilizadas como bloqueantes a;-adrenérgicos en el
tratamiento de la obstruccion urinaria en la
hiperplasia prostética benigna.

Se han realizados experimentos tanto de protdn
como de carbono 13 y también distintas
correlaciones homo y heteronucleares para
verificar las estructuras de las drogas. En uno de
los casos se complemento la informacion con el
espectro infrarrojo de la Tamsulosina HCI.

En el presente trabajo se expondran las distintas
técnicas utilizadas asi como de las correlaciones
halladas, cuya posterior interpretacion permite la
asignacion de las correspondientes sefiales.

Metodologia / Descripcion Experimental

Se utilizd un espectrémetro de RMN marca Bruker
Avance DPX400 a 400 MHz para H y 100 MHz para
13C. Las muestras se disolvieron en solventes
deuterados para poder efectuar el lock del equipo:
tanto la Tamsulosina HCl como la Terazosina HCI
se disolvieron en dimetilsulféoxido-dg (DMSO dg) y
D,0 con el agregado de 3-trimetilsililpropionato d4
de sodio (sal de sodio del TMSP).

En el caso de la Tamsulosina HCI se utilizé como
referencia la sefal del DMSO (8pvwso = 2,5 ppm
para protén y dpmso = 39,5 ppm para carbono),
mientras que en Terazosina HCI se referencié con
la sefial de la sal de TMSP (84 TMsp = O ppm).

Para la Tamsulosina HCI también se realiz6 el
espectro infrarrojo en un equipo FT-IR Nicolet
Impact 400D. Se utilizd la técnica de dispersion de
la muestra en bromuro de potasio y posterior
pastillado de la misma.

Resultados

Sobre la base de los distintos espectros obtenidos asi
como de la bibliografia consultada ! [2y programas
para prediccién de desplazamientos quimicos de los
grupos quimicos mas importantes 3!, se han asignado
los distintos desplazamientos de protones y carbonos
en las moléculas.

Para la Tamsulosina HCI resulta (ver Fig. 1):
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Fig. 1: Estructura de la Tansulosina.

Tabla I. Asignacion de sefiales RMN *H en Tamsulosina.

Hidrégeno Desplaza?;i:;t;) quimico
3,4,5y6 Intervalo 6,89 - 7,07
8 4,28
9 3,44
11 3,53
12 2,68y 3,26
14 7,63
17 7,45
18 7,18
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20 4,03
21 1,26
22 1,15
26 3,88
Tabla II. Asignacién de sefiales RMN ** C en Tamsulosina.
Carbono Desplazamiento quimico
(ppm)
1 148,08
2 149,51
8 66,07
9 44,19
11 55,72
12 38,13
13 132,01
14 129
15 155,78
17 135,43
18 113,76
20 64,6
21 15,47
22 15,75
26 57
Sefiales restantes
3,4,5 6y16
en el intervalo 113 - 132

Para la Terazosina HCl resulta (ver Fig. 2):
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Fig. 2: Estructura de la Terazosina.
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Tabla I. Asignacién de sefiales RMN 'H en Terazosina.

Hidrégeno

Desplazamiento quimico

(ppm)

4,93

2,0

2,45y 2,0

2
3
4
5

4,93

9,10,12,13,28 y Intervalo 3,76 - 3,87
26
20 6,9
23 6,59

Tabla II. Asignacién de sefiales RMN ** C en Terazosina.

Carbono Desplaza?::;t)c) quimico
2 72,5
3 28,0
4 32,53
5 78,15
6 176,42
9y 13 44,12
10y 12 intervalo 44,7 - 45,5
14 154,23
18 103,96
20 101,14
23 106,05
Conclusiones

< La Resonancia Magnética Nuclear resulta
imprescindible para la caracterizaciéon e
identificacion de estructuras quimicas.

< No se puede concluir con esta técnica por si sola
sobre la presencia de moléculas de hidratacion o
de acido clorhidrico, ni la enantiomeria de la
molécula.

< Es necesario complementar la informacién con
otros experimentos como ser la polarimetria,
fluorescencia de rayos X, difraccion de rayos x,
espectrometria de masas o infrarroja.
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