дротаверинА ГИДРОХЛОРИД, ТАБЛЕТКИ
ОПРЕДЕЛЕНИЕ

Содержание дротаверина гидрохлорида (С24Н32ClNО4) должно быть не менее 92.5 % и не более 107.5 % от заявленного. 

Таблетки должны соответствовать требованиям общей статьи «Таблетки» и следующим требованиям.

ИДЕНТИФИКАЦИЯ

На хроматограмме испытуемого раствора (а), полученной при количественном определении, время удерживания основного пика должно совпадать с временем удерживания пика дротаверина на хроматограмме раствора сравнения (а).
растворение (2.9.3). В соответствии с требованиями.

родственные примеси 
На хроматограмме испытуемого раствора (b), полученной при количественном определении, площадь пика соответствующая дротавералдину не должна превышать площадь пика дротавералдина на хроматограмме раствора сравнения (с) (1.0 %); площадь пика любой другой примеси не должна превышать 0.5 площади пика дротавералдина на хроматограмме раствора сравнения (с) (0.5 %); сумма площадей всех пиков, кроме основного, не должна превышать 2 площади пика дротовералдина на хроматограмме раствора сравнения (с) (2.0 %).  

остаточные КОЛИЧЕСТВА органическиХ растворителЕЙ (5.4). При необходимости.

Однородность СОДЕРЖАНИЯ (2.9.6). При необходимости.

микробиологическая чистота (5.1.4). В соответствии с требованиями.

количественное определение

Определение проводят методом жидкостной хроматографии (2.2.29).
Ацетатный буферный раствор. 6.17 г аммония ацетата Р растворяют в 600 мл воды Р, прибавляют 30 мл кислоты уксусной ледяной Р, перемешивают и доводят объем раствора водой Р до 1000.0 мл.

0.01 М кислота хлороводородная. 100.0 мл 0.1 М кислоты хлороводородной доводят водой Р до 1000.0 мл.
Растворитель. К 800 мл 0.01 М кислоты хлороводородной прибавляют 100 мл ацетонитрила Р и 100 мл метанола Р. 
Испытуемый раствор (a). К точной навеске порошка растертых таблеток, эквивалентной 10 мг дротаверина гидрохлорида, прибавляют 70 мл растворителя, обрабатывают в ультразвуковой бане в течение 10 мин, охлаждают до комнатной температуры и доводят объем раствора тем же растворителем до 100.0 мл, перемешивают и центрифугируют.

Испытуемый раствор (b). К точной навеске порошка растертых таблеток, эквивалентной 90 мг дротаверина гидрохлорида, прибавляют 70 мл растворителя, обрабатывают в ультразвуковой бане в течение 10 мин, охлаждают до комнатной температуры и доводят объем раствора тем же растворителем до 100.0 мл, перемешивают и центрифугируют.

Раствор сравнения (а). 50.0 мг СО ГФ РК дротаверина гидрохлорида растворяют в 30 мл растворителя, доводят объем раствора тем же растворителем до 50.0 мл и перемешивают. 1.0 мл полученного раствора доводят растворителем до объема 10.0 мл и перемешивают. 

Раствор сравнения (b). 24.0 мг СО ГФ РК дротавералдина растворяют в 30 мл растворителя, доводят объем раствора тем же растворителем до 50.0 мл и перемешивают. 

Раствор сравнения (с). К 2.0 мл раствора сравнения (а) прибавляют 1.0 мл раствора сравнения (b) и доводят объем раствора растворителем до 50.0 мл.

Хроматографирование проводят на жидкостном хроматографе с УФ-детектором в следующих условиях:

– колонка из нержавеющей стали размером 25 см × 4.6 мм, заполненная силикагелем октадецилсилильным для хроматографии Р с размером частиц 5 мкм;

– подвижная фаза: ацетатный буферный раствор – ацетонитрил Р – метанол Р (11:10:4);

– скорость подвижной фазы 1.0 мл/мин;
– температура колонки 20 ºC;
– детектирование при длине волны 240 нм. 

Время хроматографирования должно быть в 5 раз больше времени удерживания основного пика.

Хроматографируют 10 мкл раствора сравнения (с).
При хроматографировании в указанных условиях времена удерживания пиков должны быть: дротаверина гидрохлорида - около 6 мин, дротавералдина – около 16 мин.

Хроматографическая система считается пригодной, если выполняются следующие условия:

– эффективность хроматографической колонки, рассчитанная по пику дротаверина гидрохлорида составляет не менее 9000 теоретических тарелок;

– коэффициент разделения пиков дротаверина гидрохлорида и дротавералдина составляет не менее 23.

– относительное стандартное отклонение, рассчитанное для площади пика дротаверина гидрохлорида должно составлять не более 5.0 %.
Хроматографируют 10 мкл испытуемого раствора (а).

Содержание С24Н32ClNО4 рассчитывают с учетом содержания С24Н32ClNО4 в СО ГФ РК дротаверина гидрохлорида.

