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Результати. Метод ВЕРХ є сучасним, чутливим, повністю 
автоматизованим, простим у використанні, але завжди хроматографічному 
аналізу передує  певна пробопідготовка. У нашому випадку пробопідготовка 
була такою: 1 таблетку розтирали у порцеляновій  ступці, переносили порошок 
у колбу на 0,5 л, готували суспензію. Приготовану суміш переносили у колбу для 
екстракції і екстрагували діючу речовину етилацетатом. Після цього екстракт 
висушували безводним натрій сульфатом 120 хвилин та проводили 
концентрування на ротаційному випарнику. Після проведення  процедури 
пробопідготовки готували рухому фазу метиловий спирт – дистильована вода 
(70:30), швидкість пропускання рухомої фази 1,5 мл/хв. Температура колонки 
400C, інжекція 20 мкл, тиск 140 Бар. Проводили процедуру хроматографування. 
Концентрацію ципрофлоксацину  в аналізованих зразках (згідно з інструкціями 
для медичного застосування вміст діючої речовини ципрофлоксацин 250 мг) 
встановлювали за допомогою калібрувального графіка. Стандартні розчини для 
побудови калібрувального графіка готували розведенням стандартного 
фармакопейного зразка. Отримані результати визначеного вмісту 
ципрофлоксацину у твердих лікарських формах (зразок 1 та зразок 2) складали, 
відповідно, 248,86 мг та 249,64 мг. 

Висновки. Запропонована альтернативна методика кількісного 
визначення ципрофлоксацину методом ВЕРХ є високочутливою, сучасною, 
повністю автоматизованою, екологічною і може бути використана для 
визначення маси діючої речовини ципрофлоксацин  у твердих лікарських 
формах. 
 

 
МОЖЛИВОСТІ МЕТОДУ ВЕРХ ПРИ АНАЛІЗІ ПОХІДНИХ 

ДИБЕНЗОАЗЕПІНОКАРБОКСИАМІДУ 
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Кафедра хімії ліків та лікарської токсикології 

Національний медичний університет імені О.О. Богомольця 
м. Київ, Україна 

 
Вступ. До біологічно активних речовин – похідних дибензоазепіну 

відносяться субстанції з протисудомною дією. Серед них активно 
використовують субстанцію 5Н-дибензо[b,f]азепін-5-карбоксамід. Згідно до 
вимог Польської Фармакопеї 5Н-дибензо[b,f]азепін-5-карбоксамід 
ідентифікують методом ІЧ-абсорбційної спектрофотометрії та методом рідинної 
хроматографії (РХ), (2.2.29) з УФ-детектуванням при 230 нм. При дослідженні 
субстанції методом РХ у якості нерухомої фази регламентується використання 
силікагелю із вбудованими нітрильними групами, а у якості елюенту 
використовується хімічний мікс (ТГФ+метанол+вода) (для РХ). 

Мета дослідження. Дослідити присутність супровідних домішок у 
субстанції 5Н-дибензо[b,f]азепін-5-карбоксаміду для встановлення присутності 
неприпустимих супровідних речовин.  
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Методи дослідження. Інструментальні дослідження виконували на 
хроматографі Agilent 1260 Infinity II з УФ детектором. 

Умови хроматографування: 
• колонка – NUCLEOSIL 100-5 CN-RP, 250х4,6х5 (або аналогічна); 
• поток – 1,5 мл/хв; 
• детектування – УФ при 230 нм; 
• об’єм інжекції – 20 мкл; 
• температура колонки – 25˚С; 
• розчин (ТГФ Р, метанол Р, вода Р у співвідношенні 3:12:85; до 1000 мл 

цього розчину добавили 0,3 мл мурашиної кислоти Р та 0,5 мл триетиламін Р); 
• час хроматографування – 60 хв. 
У якості стандартного зразку використовували фармакопейні стандартні 

зразки Державної Фармакопеї України карбамазепіну, карбамазепіну домішки А 
та імінодибензилу R (домішка Е). При проведенні комп’ютерного аналізу 
використовували програму OpenLab CDS. 

Результати. Після отримання результатів хроматографування методом 
ВЕРХ фармакопейних стандартних зразків виявлено та ідентифіковано 
специфіковані домішки Imp A (Rt 11,718 хв), Imp E (Rt 32,363 хв). При 
дослідженні субстанції 5Н-дибензо[b,f]азепін-5-карбоксаміду, окрім 
специфікованих домішок Imp A (Rt 11,707 хв), Imp E (Rt 32,024 хв), 
ідентифіковано 3 неприпустимі домішки: Imp 1 (Rt 3,835 хв), Imp 2 (Rt 9,598 хв), 
Imp 3 (Rt 23,584 хв), які не регламентуються Фармакопеєю і можуть нести загрозу 
здоров’ю та життю пацієнта. 

Висновки. Для досягнення отриманих результатів хроматографування 
методом ВЕРХ субстанції 5Н-дибензо[b,f]азепін-5-карбоксамід, який дозволив 
ідентифікувати у її складі неприпустимі домішки, була нами модифікована 
методика хроматографування за рахунок заміни складу елюєнтів, а саме: суміш 
ТГФ+метанол+вода (для РХ) була замінена на суміш розчинників 
ТГФ+метанол+вода_мурашина кислота+триетиламін (для ВЕРХ). Це дозволило 
ідентифіковати 3 неприпустимі домішки: Imp 1 (Rt 3,835 хв), Imp 2 (Rt 9,598 хв), 
Imp 3 (Rt 23,584 хв), які не регламентуються Фармакопеєю. 

 


