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Gyégyszerhatéanyag kioldédas vizsgalata

A szabalyozott hatoanyag-leadas

A hatoéanyag kioldodasi kinetika a szilard gyogyszerkészitmények fontos sajatsaga. Egyes
készitmények esetében célszerli minél nagyobb kioldodasi sebességet biztositani. Mas
esetekben cél a tartds hatast biztosito lassu kioldodas, azaz célszerli a hatéanyag kioldodasat
késleltetni.

A fentiek miatt nagyon fontos a gydgyszerek hatéanyagkioldodasi sebességének ismerete.

Az oldbdasvizsgalatok automatizalasa terén végzett kutatd-fejlesztd munka eredményeképpen
napjainkban szdmos automatikus mérérendszerrel talalkozhatunk. Ezek felépitésérdl a
mellékelt kozleményben olvashatunk’.

A mérés elve

A mérés soran feladatunk az oldéedényben a gyogyszerkészitménybdl kioldodo hatéanyag
koncentraciojanak mérése az id6 fliggvényében. A koncentraciot fotometrids modszerrel
hatdrozzuk meg. A Lambert-Beer 6sszefliggés alapjan ismert, hogy egy oldaton athalad6 fény
intenzitascsokkenésének logaritmusa aranyos a koncentracioval:
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ahol lp a megvilagito, | a d vastagsagu rétegen athaladt fény intenzitasa, £ az adott anyagra
jellemz6 allandod (extinkcid), ¢ a koncentracio.
Ha a mér6fény hullamhosszat ugy valasztjuk meg, hogy az a hatdanyag abszorpcios
spektrumaba essen ¢és ezen a hullimhosszon a gyogyszerkészitményben eldforduld
vivbanyagok fényelnyelése zérus, vagy elhanyagolhatéan kicsi, akkor a fotometrids
modszerrel a hatéanyag koncentraci6 a Lambert-Beer &sszefiiggés felhasznalasaval
meghatarozhato.
A gyakorlat soran a koncentracio mérésére Hg spektrallimpa 313nm-es vonalat hasznaljuk
oly modon, hogy a lampa mas hullaimhosszakon kibocsatott vonalait interferencias sziird
segitségével kiszirjiik (1d.abra).

Tobb lehetséges vegyiilet koziil a

30 gyogyszerként altalanosan hasznalt
084 Aminopf,enazonum 2.8 un. h('jcsékkent(')'-feijdalomcsillapit()k
abszorpeios spekiruma 28 csoportjba tartoz6 amidazofent [4-
ranszmisan6s spekiruma ] 2-2 (dimetilamino)-1-fenil-2,3-dimetil-
061 20 o pirazolon; Aminophenazonum (Ph)]
g (Demalgon) hasznaljuk.
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A méréberendezés felépitése

A méréberendezésiink harom 6 egységbol all:

1. oldoegység (f6z6pohar + magneses keverd)

2. mintavevé egység (perisztaltikus pumpa szlirével)

3. detektor egység (LKB 2158 UV atfolyocellas spektrofotométer)

v
i 2%
& o
. (. "o &%
oldéedény
magneses keverd perisztaltikus pumpa LKB 2158 difalyocellcs fotométer

A méréberendezés a folyamatos mintavételt megvalosito eszk6zok csoportjaba tartozik,
melyekben a detekor recirkulacios korben keriil elhelyezésre, azaz az olddedénybdl
folyamatosan kiszivott minta elemzés utan visszakeriil az oldoedénybe.

A mérés menete

Elsé Iépésként kapcsolja be a mérdegységet (LKB 2158 miiszer, a miiszer hats6 oldalan
balra). A pontos méréshez 30 perc varokozasi id6 sziikséges. Ez id6 alatt allitsa Gssze a
berendezést az alabbiak szerint :

Ellendrizze az LKB 2158 miiszer kezeldszerveinek kovetkezd allasait: 4-es gomb (time
constant)=2, 7-es gomb (absorbance range)=0.1. A perisztaltikus pumpa jobb oldalan levd cs6
végére helyezze a sziirGegységet (akvariumi levegéztetd), a perisztaltikus pumpan a bal
csovéget pedig csatlakoztassa a mérOmiiszerben clhelyezett atfolyos cella alsd bevezetd
csovéhez. A mérdmiiszer atfolyo cellajanak felsé kivezetd csovét hosszabbitsa meg egy masik
csovel. Ezt a csévéget a masik, sziirGvel ellatott csévéggel egyiitt helyezze egy 200 ml-es
fézépoharba. Ez utdbbi lesz az olddedény. Az olddedénybe helyezzen egy keverdmagnest,
toltson bele desztillalt vizet és helyezze a magneses keverére. Kapcsolja be a magneses
kever6t kozepes keverési sebességgel. A sziir6t olyan magassagba helyezze, hogy a magneses
keveré szabadon foroghasson, ugyanakkor a szlird teljesen elmeriiljon. A visszafolyo
vezetéket a folyadékszint folott a fozOpohar belsé oldaldhoz helyezze, ily moédon az oldat
folyamatos aramlasat ellendrizni tudja. Kapcsolja be a perisztaltikus pumpat. A pumpa
kétiranyt miikddésii, a bal oldalan levd kapcsold alsé allasiban az oramutatd jarasaval
ellentétes iranya a forgds, most ezt hasznalja. Mintegy tiz perc elteltével a mérérendszer
buborékmentesen feltoltédik desztillalt vizzel.

(*)Allitsa le a pumpat, majd az oldéedénybe mérjen 200g desztillalt vizet. Helyezze vissza a
magneses keverére, majd tegye vissza a sziir6t és a visszafolyd vezetéket a fent leirtak szerint.
Inditsa el a perisztaltikus pumpat. Mintegy 6t perc milva az 5-6s gomb segitségével nullazza
a muszert. Készitsen el6 egy stoppert és jegyzetfiizetet. Mérje meg és jegyezze le az oldat
homérsékletét !

A stopper elinditasaval egyidejiileg dobjon egy db DEMALGON tablettat az oldéoedénybe.
Ezt kovetéen 20 masodpercenként olvassa le és jegyezze fel a miszer altal mutatott
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abszorbancia értéket 20 percen keresztiil. Amennyiben a leolvasott értékek 20 perc mulva
még mindig valtoznak, folytassa a mérést.

Tisztitsa ki a mér6rendszert a kovetkezOk szerint: Allitsa le a pumpat, toltsén az oldoedénybe
desztillalt vizet, oblitse le deszt. vizzel a sziir6t és a csdvégeket, helyezze Sket a folyadékba,
majd inditsa el a pumpét és miikodtesse 5 percig. Ezt még egyszer ismételje meg. Igy a
mérdrendszert kétszer atoblitette, a miiszer kozelitéleg 0-t mutat. (*)-t6] kezdédden ismételje
a mérést. Osszesen harom adatsort vegyen fel a desztillalt vizes sorozatbol 1-1 DEMALGON
tabletta felhasznalasaval.

fotométerben az optikai szlir6t a megfelelére (275 nm) cserélni kell. Az optikai szlird
cseréjéhez kérjen segitséget a laborvezet6tol.

Megjegyzések

A gyakorlat alatt ne valtoztassa a magneses keverd keverési sebességét, valamint a
perisztaltikus pumpa beallitasait !

Az LKB 2158 miiszer a bekapcsolas pillanataban 1-et mutat, majd mintegy masfél perc
elteltével, a lampa beinduldsa utan csokkend szamokat jelez. Amennyiben ez nem kdvetkezik
be (folyamatosan 1-es érték lathaté, még 5 perc mulva is) ez azt jelenti, hogy a lampa
begyujtasa nem sikeriilt. Kapcsolja ki, majd néhany masodperc mulva kapcsolja ismét be a
miiszert !

A mérés soran az oldatnak a méréedénybdl az atfolyds kiivettaba torténd eljutasdhoz
meghatarozott idére van szilkség. Ezzel az id6vel az iddskalat korrigalni kell. Ezen id6
méréséhez végezze el a kovetkezot:

Allitsa 6ssze a berendezést a fenti modon, kb. 100 ml desztillalt vizzel. Kapcsolja be a
pumpat, nullazza a miszert. A stopper inditasaval egyidejiileg toltsén az oldoéedénybe levo
vizhez mintegy 100 ml olyan gydgyszeroldatot, melyben az oldédasi folyamat mar
befejez6dott (valamelyik korabbi mérés soran tegye félre). 2 masodpercenként olvassa le a
miszert, az értékeket jegyezze le. A jel egy id6 mulva hirtelen emelkedni kezd, majd
stabilizalodik. Ekkor allitsa le a pumpat és ismételje meg a mérést kétszer. A mért értékeket
abrazolja. A maximalis érték feléhez tartozo idGket olvassa le. A harom méréshez tartozo
félerték-idoket atlagolja és ezzel korrigalja az oldodasi id6skalat.

A mérés soran figyelembe kell venni a mérécellaban, valamint a csdvekben 1év6 oldat
tomegét és ezzel korrigalni kell az oldészer tomegét. Ennek meghatarozasahoz a
kovetkezOképpen jarjon el: Mérje meg egy 100 ml-es fozOpohar tomegét. Vegye le a
cs6veégrol a sziir6t. Toltse fel a rendszert desztillalt vizzel. A pumpa ellentétes (az 6ramutatd
jarasaval megegyez6) iranyt miikodtetésével ritse a méréeellat és a csoveket a 100 ml-es
foz6poharba. Ismét toltse fel a rendszert, majd iiritse a 100 ml-es fdzOpoharba. Ismételje ezt
6tszor, majd mérje meg a viz tomegét. Ertelemszertien ennek a tdmegnek az 6todrésze lesz a
mérérendszer altal tartalmazott olddszer tomege.

A DEMALGON tabletta 270 mg aminophenazonum-ot tartalmaz. Szamitsa at a mért
abszorpcid értékeket koncentraciora /(mg hatdéanyag)/(100g olddszer) egységben/

A gyakorlat végén mindig tisztitsa ki a mérérendszert, végiil hagyja deszt. vizzel feltltott
allapotban.
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Beadando

Koncentraci6 — id6 gorbék és tablazatok, hdmérséklet adatokkal.
A korrekcios id6, a mérbcella + csovek oldoszertartalmanak adatai.

Eszkozok

Magneses keverd

Perisztaltikus pumpa

LKB 2158 atfolyokiivettas fotométer (optikai sziir6k 310nm és 275nm)
Osszekétd csdvek

Stopper

1 db 250 ml-es f6z6pohar (oldoedény)

1 db 100 ml-es f6zépohar

desztillalt viz

210.1 mol/dm® koncentraciéju sosav

Felkésziilés: Atkins II. Spektroszkopia-2 Elektronatmenetek




