Cwiczenie 120
Zarzadzanie jakos$cig w przemysle farmaceutycznym

Oznaczenie tozsamosci i zawartosci chlorowodorku drotaweryny w tabletkach No-spa
metoda UV

Odczynniki i roztwory:

Roztwor HCI 0,1 mol/I
Drotaweryny chlorowodorek — wzorzec
Tabletki No-spa

Aparatura i szkto laboratoryjne:

Mozdzierz i ttuczek

Kolba miarowa 100 ml 20szt
Lejek szklany maty 10 szt
Lejek szklany duzy 10 szt
Zlewka 10 szt
Saczki papierowe 9 szt

Kuwety PMMA do analizy UV
Spektroskop UV-Vis

Wykonanie éwiczenia:

Nalezy zwazy¢ dwadziescia tabletek No-spy w celu okreslenia sredniej masy tabletki.
Nastepnie przygotowac sproszkowane tabletki. W tym celu zwazone tabletki rozcieramy
doktadnie w mozdzierzu.

Kazda osoba z zespotu wykonuje roztwor badany (ilos¢ nawazek podaje prowadzacy).

1 osoba przygotowuje roztwor wzorcowy.

Analize tozsamosci nalezy wykonac dla jednej prébki roztworu badanego i wzorcowego.
Analize zawartosci nalezy wykonac dla wszystkich przygotowanych roztworéw badanych.
Obliczy¢ zawartos¢ chlorowodorku drotaweryny w tabletce dla wszystkich przygotowanych
roztworéw badanych. Obliczy¢ %RSD (procentowe wzgledne odchylenie standardowe) dla
wszystkich wykonanych nawazek w zespole [RSD<2 — wynik b. dobry; 2<RSD<5 — wynik
dobry; RSD>5 — wynik nieprawidtowy].

Wszystkie zlewki oraz pozostatosci wlewamy do odpowiednio oznaczonego pojemnika do

utylizacji!

Przygotowanie roztworow

Roztwdr badany: Do kolby miarowej o pojemnosci 100 ml odwazy¢ doktadnie 280 mg
(z doktadnoscia 10%) sproszkowanych tabletek (Uwaga 1), doda¢ 70 ml 0,1 mol/l roztworu




HCI (uwaga 2) i wytrzgsa¢ mechanicznie okoto 10 minut (wytrzgsarka, uwaga 3). Nastepnie
uzupetni¢ do kreski tym samym rozpuszczalnikiem, wymieszaé.

Przesgczy¢ przez filtr papierowy odrzucajgc pierwsza porcje przesgczu.

Pobra¢ 2 ml przesgczu do kolby miarowej poj. 100 ml i uzupetni¢ do kreski 0,1 mol/I
roztworem HCI, wymieszac .

Roztwdr wzorcowy: Do kolby miarowej o poj. 100 ml doktadnie odwazy¢ okoto 16 mg
chlorowodorku drotaweryny — substancji wzorcowej (z doktadnoscig 10%), doda¢ 70 ml 0,1
mol/l roztworu HCl i wytrzgsa¢ mechanicznie okoto 10 minut. Nastepnie uzupetni¢ do kreski
tym samym rozpuszczalnikiem, wymieszac.

Pobra¢ 10 ml roztworu do kolby miarowej poj. 100 ml i uzupetni¢ do kreski 0,1 mol/I
roztworem HCI, wymieszac .

Wykonanie analizy:
Toisamos¢:

Zbadaé widma UV roztworu wzorcowego i roztworu préby badanej w zakresie 200 <= 400 nm
na spektrofotometrze w 1 cm kuwetach stosujac jako odnosnik 0,1 mol/I roztwér HCI .
Widma UV roztworu wzorcowego i roztworu badanego wykazujg maksima i minima absorpcji
przy tych samych dtugosciach fali.

Maksimum absorpcji przy dtugosci 241 nm, 302 nm, 353 nm (dopuszczalne odchylenie + 3
nm ). Minimum absorpcji przy dtugosci fali 262 nm, 322 nm (dopuszczalne odchylenie + 3
nm).

Zawartos¢:

Zmierzy¢ absorbancje roztworu badanego i wzorcowego przy dtugosci fali okoto 353 nm
(uwaga 4) w 1 cm kuwetach stosujac jako odnosnik 0,1 mol/l roztwdr HCI.

Zawartos¢ ( X ) chlorowodorku drotaweryny w tabletce w mg obliczy¢ wg wzoru :

A -my,, c-PBP,,-5
X = bad wz wz

AWZ *Mpad 100

gdzie : Apad - absorbancja roztworu badanego
mw; — nawazka wzorca , w mgramach [mg]
Awz - absorbancja roztworu wzorcowego
Mpad - ciezar probki pobranej do oznaczenia , w mgramach
c - Sredni ciezar tabletki, w mgramach [mg]
Pw;— zawarto$é wzorca



Uwaga 1: Wazymy bezposrednio do kolby miarowej z lejkiem szklanym.

Uwaga 2: Przeptukujemy doktadnie lejek uzyty do wazenia.

Uwaga 3: Jesli po 10 minutach mieszanina nie bedzie homogeniczna to wymieszac kolbe
ok 2 minuty recznie.

Uwaga 4: Doktadng dtugosc fali ustalamy na podstawie widma UV roztworu badanego i
robimy po 5 pomiaréw dla kazdej mierzonej prébki.



