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Дори воситаларининг микдорий тахлил 

усуллари фармацевтик тахдилда жуда катта 
ахамият касб этади. Таклиф этилаётган усул 
барча жихатлари билан бошка усуллардан афзал 
булиши керак. Бунда микдорий тахлил усули 
оддий, кулай, арзон, сезгир, самарали булиши 
ва албатта тугрилик,кайталанувчанлик, сезгир- 
лик, хусусийлик, аниклик, чизиклилик каби ва­
лидацион курсаткичлар буйича ижобий натижа- 
ларга эта булиши лозим. Йод-р-циклодекстрин 
субстанцияси Тошкент фармацевтика инсти- 
тути Анорганик, аналитик, физик ва колло­
ид кимё кафедрасида, йод танкислигини олди- 
ни олиш максадида ишлаб чикилган булиб (1], 
субстанция таркибидаги фаол фармацевтик ин­
гредиент -  йоднинг микдорини аниклашнинг 
тахлил усулини ишлаб чикиш долзарб муаммо 
хисобланарди. Изланишлар натижасида арзон, 
оддий, кулай, сезгир ва аник усул -  спектрофо­
тометрии тахлил усули таклиф этилди [2].

Валидация хар бир аналитик усулнинг аж- 
ралмас кисми хисобланади ва ушбу усулнинг 
канчалик тугрилиги ва куллашга яроклилигини 
курсатувчи объектив омилдир. Шу сабабли Йод- 
Р-циклодекстрин субстанцияси таркибидаги йод 
микдорини аниклашнинг спектрофотометрии 
усулини валидациялашни максад килиб олдик.

Тажриба кием.
Субстанция таркибидаги йод микдорини 

аниклаш куйидаги услуб буйичаолиб борилди:
а) Субстанция эритмасини тайёрлаш: 10 мг 

(аник тортим) препарат 25 мл ли улчов колба- 
сига солиниб устига 10,00 мл хлороформ ва 
5,00 мл концентрланган сульфат кислота эрит- 
маси кушилди. Олинган эритма 5 дакика даво- 
мида яхшилаб чайкатилди. Бунда хлороформли 
катлам бинафша рангга кирди. Сунгра хлоро­
формли катлам ажраткич воронка оркали ажра- 
тиб олинди. Бу жараён яна бир марта такрорлан- 
ди. Хлороформли экстрактлар бирлаштирилди 
ва калинлиги 10 мм булгап кюветада, 511 нм

тулкин узунлигида спектрофотометрда оптик 
зичлиги улчанди.

б) Стандарт намуна эритмасини тайёлаш: 25 
мг (аник тортим) йод 25 мл ли улчов колбасига 
солиниб, хлороформда эритилди ва белгисигача 
етказплди. Олинган эритмадан 2,00 мл олнниб 
10 мл ли улчов колбасига солиниб, белгисигача 
хлороформ билан етказилди.

Тажрибалар Тошкент фармацевтика институ­
та Анорганик, аналитик, физик ва коллоид кимё 
кафедрасидаги ‘-ЬТУ 5100" спектрофотометрида 
(200-1200 нм интервалидаги тулкин узунлиги- 
га мос келувчи нур ютилишини кайд этади) ва 
Дори воситалари сифатини назорат килиш 
илмий маркази лабораториясидаги “А§йет 
8453 УУ/У15” спектрофотометрида (текши- 
риш сертификати №0900593, яроклик мудцати 
21.06.2018 гача), 190-1100 нм интервалидаги 
тулкин узунлигига мос келувчи нур ютилиши­
ни кайд этади. Солиштирма эритувчи сифатида 
хлороформ (анализ учун тоза) ишлатилди.

Субстанция таркибидаги йоднинг масса улу- 
ши (%) куйидаги формула ёрдамида хисобланди:

Д  • а0 ■ 20 • 2 • Р ■) 00 _ О, • а0 ■ Р ■ 16 
Д - й?!-25-10 Ц гя,

Бунда: О, -  субстанция хлороформли эрит- 
масининг оптик зичлиги; Д  -  стандарт намуна 
эритмасининг оптик зичлиги; а, -  субстанция 
массаси, мг; я. -  стандарт намуна массаси, мг; 
Р -  стандарт намунадаги йоднинг улуши.

Усулнинг хусусийлигини текшириш макса­
дида стандарт намуна (1) ва аникланувчи модда 
(2) эритмаларининг 240-600 нм тулкин узунли- 
ги интервалидаги спектрлари олиниб, узаро со- 
лиштирилди [3]. Иккала спектрларда хам 511 нм 
тулкин узунлигида бир хил ютилиш максиму- 
ми кайд этилди (1-расм). Олинган узаро ухшаш 
спектрлар усулнинг тулаконли специфик экан- 
лигини билдиради.
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1-расм. Стандарт намуна (1) «а аникданувчи модда (2) эритмаларининг спектрлари

Усулнинг танланганлиги гувох эритма- 
нинг аниклашдаги таъсирини хисоблаш оркали 
курсатилди. Утказилган тажрибалар ёрдамида 
гувох эритманинг оптик зичлиги О _ = 0,0006, 
аникланувчи модданинг номинал концентрация- 
ли эритмасининг оптик зичлиги эса Ох = 0,58642 
эканлиги аникланди. Плацебонинг умумий оп­
тик зичликкатаъсири:

Дш1и6) -  (0,0006/0,58642)-100% = 0,1023%
Усулнинг чтиклнлигини аниклаш учун йод- 

пинг 120 мкг/мл дан 200 мкг/мл гача булган хло- 
роформли эритмалари тайёрланди ва уларнинг 
511 нм тулкин узунлигидаги оптик зичликлари 
УБ-спектрофотометрда улчанди (1-жадвал).

1-жадвал

№ И од к о н ц ен тр а -  
ц и и си , (м к г /м л ) О п т и к зи ч л и к

1 200 0 ,74384

2 180 0 ,66029

3 160 0 ,58642

4 140 0 ,51239

5 120 0,43891

Берилган интервал учун аналитик сигнал (511 
нм тулкин узунлигидаги оптик зичлик) ва модда 
концентрацияси орасидаги чизикли богликлик 
график ёрдамида курсатилди (2-расм).
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Расмдан куриниб турибдики, йоднинг эрит- 
мадаги концентрацияси 120 м кг/мл дан 200 мкг/ 
мл гача ошиши билан унинг оптик зичлиги хам 
пропорционал равишда ортиб бормокда. Яъни 
Бугер-Ламберт-Бер конунига буйсунушидан да- 
лолат беради.

Усуяпжг мослпгини текшириш учун юкорида 
келтириб утилган спектрофотометрларда

бир-биридан мустакил кимёгарлар томони- 
дин тажрибалар олиб борилди [4,6]. Олинган 
кийматлардан (2-жадвал) куриниб турибдики, 
тахдил натижалари бир-бирига жуда якин ва хар 
бир алохида олинган тажрибада топилган йод­
нинг масса улуши хам уртача кийматларга нис­
батан ишончли интервалда жойлашган.

2-жадвал
олиб борилган тажрибалар натижалариУсулнинг мослигини текшириш учун

Т а ж р и б а л а р

Д В С И М  л а б о р а т о р и я си д а  (А §йеп* 120в) 
0 6 .1 0 .2 0 1 7

А А Ф К  к и м ё к а ф ед р а си д а  (Т У  5100) 
3 0 .0 9 .2 0 1 7

С убстансия  
тортам и, мг

Оптик
зичлик

Субстансия  
таркибидаги  

йоднингм асса  
улуш и, %

Субстансия  
тортам и, мг

Оптик
зичлик

С убстансия  
таркибидаги  

йоднингм асса  
улуш и, %

1 9 ,7 0 ,5 1 2 3 9 37,08 10,2 0 ,5130 36 ,89

2 9,8 0 ,51212 36 ,79 9,8 0 ,5134 36,71

3 9,6 0 ,51228 36 ,9 2 10 0 ,5 1 2 9 37 ,09

4 9 ,9 0 ,51256 37,12 9 ,7 0 ,5127 36,71

5 9,8 0 ,5 1 2 4 7 37,22 10,1 0 ,5132 36 ,82

Уртача: 9,76 0 .51236 37 ,03 9 ,96 0 ,5130 36 ,84

Усулнинг тугрилиги 12 та бир хил массадаги 
субстанция тортимларига аник микдордаги ка­
лий йодиднннг субстанциядаги йодга нисбатан 
20-80 % гача стандарт намуналарини кушиш ва

олинган эритмалар тахлил натижаларини наза- 
рий хисобланган кийматлар билан солиштириш 
оркалн текширилди (3-жадвал).

3-жадвал
Усул тугрилигини текшириш натижалари

Ха
С у б ста н ц и я  

н а м у н а си д а ги  
й о д  м а сса си , м г

К у ш и л га н  К1 
т а р к и б и д а г и  

й од  м а сса си , м г

Н а за р и й  
х и со б л а н га н  

к и й м ат, м г

Т аж р и ба
и а т и ж а си ,

м г

У н у м , X  
-*%

1

3,7000

0 ,7400 4 .4 4 0 0 4 ,3 3 7 0 97,68

2 0 ,7400 4 ,4 4 0 0 4 ,3924 98 ,93

3 0 ,7400 4 ,4 4 0 0 4 ,4563 100,37

4 1,4800 5 ,1800 5 ,0769 98,01

5 1,4800 5 ,1800 5,1028 98,51

6 1,4800 5 ,1800 5.1360 99 ,16

7 2 ,2200 5 ,9200 5,8713 99,18

8 2 ,2 2 0 0 5 ,9 2 0 0 5 ,9946 101,26
9 2 ,2200 5 ,9200 5,9455 100,43

10 2 ,9600 6 ,6600 6 ,6480 98 ,82

11 2,9600 6 ,6600 6 ,4842 97 ,36

12 2 ,9600 6 ,6600 6 ,6260 99 ,49

3-жадвалдан куриниб турибдики, назарий- 
га нисбатан тажрибанинг кайтарилиш уну- 
ми 99,10% ни ташкил этди. Жадвал маълу- 
мотларидан аникки тажриба натилсалари 
назарий хисобланган кийматларга жуда якин 
хамда уртача унум талабга жавоб беради.

Усулнинг аниклшиги 3 хил наъмунадаги суб- 
стансияларда олти мартадан тахдил утказилиб 
аникланди (4-жадвал).

4-жадвалдан куриниб турибдики, тажриба­
нинг уртача ниобий стандарт четланиш киймати 
0,46 ни ташкил килди [5]. Бу киймат субстан-
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4-жадвал
Усулнинг аниклилигини текшириш натижалари

Тажрнбалар

“Йод-[3-Ц Д” субстанциясидаги йоднинг  
микдори

Наъмл'на 1 
2 2 .0 1 .1 7

Н аъмуна 2 
16.05.17

Н аъмуна 3 
2 8 .0 8 .1 7

1 36 ,35 36,13 37 ,76

2 36 ,82 36,78 37 ,94
'У
Л 36 ,95 37 ,12 37 ,19

4 37 ,33 36 ,74 36 ,87

5 37,21 36 ,18 37,28

6 36 ,04 37 ,09 36,71

Уртача киймат 37 ,24 36 ,47 36 ,66

Уртача нисбий стандарт четланиш , 
1780% 0,49 0 ,40 0,50

ция таркибидаги йод микдорини аниклашнинг 
спектрофотометрик усули токори даражада 
аникликка эга эканлигини курсатади.

Хулоса. “Йод-р-ЦД” субстанциясининг 
микдорий тахлили учун таклиф этилган спек­
трофотометрик усул хусусийлик, танланганлик,

чизиклилик. мослик, тугрилик ва аниклилик 
каби валидацион курсаткичлари буйича вали- 
дацияланди. Тажриба натижаларига асосан усул 
коникарли валидацион курсаткичларга эга экан- 
лиги аникланди.
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ВАЛИДАЦИЯ МЕТОДИКИ КОЛИЧЕСТВЕННОГО ОПРЕДЕЛЕНИЯ 

СУБСТАНЦИИ «ЙОД-р-ЦД»
Предложенный метод количественного анализа субстанции «Йодф-ЦД» валидировали по 

таким показателям как специфичность, селективность, линейность, воспроизводимость, 
правильность и точность.

Ключевые слова: «Йодф-ЦЦ», вапидация, спектрофотометрия, экстракция.
2.0. ВоЬоеу 8.А. РагПуеу А.Т. ЗЬапроу 8.1Ч. А пи поV 

УАЬГОАТКЖ ОЕ ТНЕ ОТАХПТУ АХАЬУ818 МЕТ НОВ 
ОГ “ЮВШЕ-р-СВ” 8ТВ8ТА1ЧСЕ

Тке р горох ей такой о / циапШаШе апа!уш о/ 1ке .чиЪМапсе "1осИпе-р-СП " \>аИйа1ей Ьу рагатеСегз 
зиск ал, зресфслсу, хе1есГМГу ИпеагИу, гереаГаЫИпу, ассигасу апйргестоп.
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М.М.Мирзаева, К.А. Убайдуллаев

РАЗРАБОТКА И ВАЛИДАЦИЯ СПЕКТРОФОТОМЕТРИЧЕСКОГО 
МЕТОДА АНАЛИЗА ФЛУОРОКУРАРИНА БРОМИДА

В медицинской практике препараты, полученные на основе барвинка прямостоящего (Ипса 
егесШ), применяются как гипотензивные, курареподобные и противоопухолевые средства.

В данном сообщении приводятся результаты исследования по определению валидиционные 
параметры методики по линейности, повторяемости, воспроизводимости и правильности.

Ключевые слова: разработка, валидация, спектрофотометрический .метод, ВЭЖХ, спектр 
поглощения, линейность, повторяемость, воспроизводимость, правильность.

Флуорокурарин бромид является броммети- 
латом винканина -  алкалоида курареподобного 
действия, выделенного из надземной части бар­
винка прямостоящего (Ипса егесш).

Нами разработан с и е кт р о фотом ет р и ч е с к и й 
метод количественного анализа и проверена ва­
лидация методики.

Разработана методика количественного ана­
лиза флурокурарина, с применением спектрофо­
тометрического метода и изучены параметры ва- 
лидационной характеристики.

Субстанция флурокурарина бромида и его 
стандартный образец. В качестве стандарт­
ного образца использовали очищенный обра­
зец бромметилата винканина с количественной 
характеристикой - 99,8%. Чистота стандартно­
го образца установлена высокоэффективной 
тонкослойной хроматографией (ВЭТХ) и вы­
сокоэффективной жидкостной хроматографией 
(ВЭЖХ).

УФ-спектрометр АцИеп!: ТесЬпо1ощс5 Сагу 60 
СУУ15. США.

Высокоэффективный жидкостный хромато­
граф ЗЫтаски. ГСМ5 2020 РЭН/М5Керог1.

УФ-спектры сняты в водном растворе, 0.01 м 
растворе хлористоводородной и 0,01 м растворе 
едкого натра, Хтая = 365 нм.

Для ВТСХ использовали пластинки со сили­
кагелем (Метек) 5x5 см, толщина слоя сорбента 
100 мкм, с размером частиц 5-6 ммк.

Система растворителей:
1. хлороформ-метанол 9:1
2. хлороформ-метанол-аммиак 9:1:0,2
3. бутанол-уксусная кислота-вода 10:5:2
Детекция
1. Реактив Драгендорфа
2. 1% раствор эозината натрия с последую­

щим просвечиванием на УФ-лампе. \  =254 нм.
Условия ВЭЖХ: Колонка 81пт -раскУР -  

0Э5180 150x2; 3,5р
Подвижная фаза: А = 0,1; В = АССН 
Скорость потока 0,250 мл/мин 
0,0510 г флуорокурарин бромида помешали в 

мерную колбу на 50 мл, растворяли в 20 мл очи­
щенной воды при слабом нагреванием на водя­
ной бане, охлаждали и объем раствора доводили 
до метки тем же растворителем до метки (рас­
твор А). 1 мл раствора А помещали в мерную 
колбу вместимостью на 100 мл и объем мер­
ной колбы доводили водой очищенной до мет­
ки (раствор Б). Оптическую плотность раствора 
Б определяли на спектрометре в кювете с тол­
щиной на 10 см при 365 нм. В качестве раствора 
сравнения использовали очищенную воду.

Одновременно в тех же условиях определя­
ли оптическую плотность стандартного раство­
ра флуорокурарин а бромида.

Содержание флуорокурарина (.Г) в субстан­
ции в процентах рассчитывали по формуле

_ Д • <з0 ■ 100 - Ы  00 100 = Д • а0 ■ 100 
Д0 • а Г 100 • 100 ~ Д0-а

Валидация методики проводилась по пара­
метрам линейности, повторяемости и правиль­
ности. Линейности определяли на 7 уровнях 
концентрации от теоретического содержания 
флуорокурарина бромида в исследуемом раство­
ре. Растворы готовили в концентрациях 50, 75, 
100, 125, 150, 175% соответственно. Критерием 
оценки линейности является коэффициент кор­
реляции. Нижний предел этой величины 0,99. 
Вычисление коэффициента корреляции про­
водили с помощью программы Мгсгозо/1 Ехсе1 
2010 (рис.2).

41


