Chemia Analityczna Wydziat Farmaceutyczny UJICM

Oznaczanie iloSciowe trzech substancji leczniczych obok siebie w
wybranych preparatach farmaceutycznych metodg HPLC.
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Paracetamol Kofeina Witamina C

Nazwa chemiczna: N-(4- Nazwa chemiczna: 1,3,7-trimetylo- Nazwa chemiczna: (R)-3,4-
hydroksyfenylo)acetamid 1H-puryno-2,6(3H,7H)-dion dihydroksy-5-((S)-1,2-

dihydroksyetylo)furan-2(5H)-on

Opracowano  warunki  oznaczania paracetamolu w  zlozonych  preparatach
farmaceutycznych o dziataniu przeciwbolowym i przeciwgoraczkowym z wykorzystaniem
metody HPLC-DAD. W terapii wykorzystuje si¢ kombinacj¢ paracetamolu z kodeina,
kofeing, kwasem acetylosalicylowym, ibuprofenem, difenhydraming, dekstrometorfanem,

fenylefryng, tramadolem czy witaming C.

1. Przygotowanie roztworow badanych lekéw do analizy
- Tabletki lub saszetki musujace rozpusci¢ w niewielkiej ilosci wody destylowanej w
zlewkach 1 przenies¢ ilosciowo do kolb miarowych o pojemnosci 100 ml, dopelni¢ woda do

kreski, doktadnie wymieszac i w razie potrzeby rozcienczyc.

- Na wadze analitycznej zwazy¢ 5 tabletek niemusujacych i obliczy¢ $rednig masg¢ jednej
tabletki. Tabletk¢ rozetrze¢ w mozdzierzu i doktadnie wymiesza¢. Odwazy¢ odpowiednig
ilos¢ masy tabletkowej 1 wyekstrahowa¢ metanolem lub woda 1 oddzieli¢ ekstrakt od stalej

pozostatosci.

2. Aparatura
Chromatograf cieczowy LaChrom Elite wyposazony w pompe tlokowa, degazer, autosampler,

kolumne ACE C18 100A, Advanced Chromatography Technologies (Aberdeen, Scotland) —o
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srednicy ziaren 5 um, dtugosci 250 mm i $rednicy wewngtrznej 4,6 mm wyposazong w prekolumne,

detektor DAD, komputerowy system rejestracji i przetwarzania danych.

3. Warunki rozdziatu i detekcji:

e faza ruchoma: metanol-woda (40 : 60 v/v)

o szybko$¢ przeptywu fazy ruchomej: 1,0 ml/min
e temperatura kolumny — 25°C

e cisnienie na wlocie kolumny do 225 bar

e objetos¢ probki dozowanej na kolumne 10 pl

e detekcja spektrofotometryczna przy 230 nm

>

Analiza jakoSciowa i iloSciowa
Po zarejestrowaniu chromatogramu badanej probki, porowna¢ warto$ci czaséw tp oraz
widma absorpcji z danymi uzyskanymi dla roztworéw wzorcowych w celu identyfikacji

sktadu badanego preparatu farmaceutycznego.

Na podstawie wielkos$ci pol powierzchni sktadnikow badanej probki obliczy¢ ich stezenie
stosujac  metode krzywej wzorcowej. Uwzgledniajac sposéb przygotowania probki

(rozcienczenie) obliczy¢ zawarto$¢ badanych substancji w mg w jednej tabletce (saszetce).

5. Korzystajac z ponizszych wzorow dla zwigzkow zidentyfikowanych w prébce
obliczy¢:
a) wspotczynnik retencji K
b) liczbe potek teoretycznych N (przy zatozeniu, Ze piki sa symetryczne)
¢) dla kazdej pary zwigzkow obliczyc¢:
- wspotczynnik rozdzielenia a.

- rozdzielczos¢ pikow Rs

tr — czas retencji
Wy, — szerokos$¢ przy podstawie piku
tm — czas retencji substancji nie zatrzymywanej wyrazony w minutach
ty = —
M u

L — dtugos¢ kolumny w cm
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u — predkos¢ liniowa fazy ruchomej 0,17 cm/s
tg —ty
k= —~— %
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k, — wspolczynnik retencji zwigzku silniej zatrzymywanego w kolumnie
trz— tpy
R, =2 R fR1
Wp1 + Wi

tr] — czas retencji substancji stabiej zatrzymywanej w kolumnie
tro — czas retencji substancji silniej zatrzymywanej w kolumnie
w1 — szeroko$¢ przy podstawie piku 1 w minutach

W2 — szeroko$¢ przy podstawie piku 2 w minutach



