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Ідентифікація діючої речовини методом абсорбційної спектрофотометрії в інфрачервоній області у рамках 10-го раунду Програми професійного тестування лабораторій: атестація тестових зразків, критерії оцінювання, аналіз результатів

З метою забезпечення отримання достовірних результатів ідентифікації лікарських засобів (ЛЗ) в лабораторіях з контролю якості ЛЗ в 10-й раунд Програми професійного тестування лабораторій вперше включено тестування за показником «Ідентифікація діючої речовини методом абсорбційної спектрофотометрії в інфрачервоній області». Тестування проведено за методикою показника «Ідентифікація. Метод А» монографії «Ципрофлоксацину гідрохлорид» діючого видання ДФУ/ЄФ. Для досягнення цілей тестування в якості тестових зразків вибрані й атестовані дві субстанції антибіотиків фторхінолонового ряду – офлоксацин і ципрофлоксацину гідрохлорид. В результаті атестації показано достовірну різницю результатів ідентифікації для даних тестових зразків, а також визначено критерії оцінювання результатів учасників. Розроблено форму протоколу для внесення результатів учасниками тестування. Зроблено висновки щодо якості отриманих учасниками результатів виходячи з інформації про дотримання ними фармакопейних вимог і вимог прийнятої аналітичної практики при виконанні випробування. Проведено статистичну оцінку успішності виконання аналізу даним методом у фармацевтичній галузі. В результаті аналізу інформації про ступінь збіжності спектрів показано, що для достовірної ідентифікації речовини в умовах даної методики прийнятним ступенем збіжності спектрів є 95 %. При проведенні ідентифікації за ступенем збіжності спектрів без урахування прийнятного критерію збіжності є ймовірність отримання хибнопозитивних результатів.

Ключові слова: Програма професійного тестування, ідентифікація, абсорбційна спектрофотометрія в інфрачервоній області, тестові зразки, критерії оцінювання.
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Забезпечення якості результатів аналізу при виконанні базових операцій пробопідготовки: піпетки мірні з однією позначкою

На прикладі верифікації піпеток з однією позначкою класу А різних об'ємів підтверджено, що процедура верифікації мірного посуду є надзвичайно актуальною для фармацевтичних лабораторій як один із заходів внутрішньолабораторного контролю якості. Для контролю якості результатів верифікації піпеток з однією позначкою була запропонована модель, що ґрунтується на принципі незначущості. Невизначеність результатів верифікації (варіювання визначення об'єму) не має перевищувати 0.32 від максимально допустимого відхилення від номінального об'єму мірної піпетки з однією позначкою. На прикладі про-ведення навчання персоналу лабораторій фармацевтичних підприємств базовим операціям пробопідготовки показано, що теоретичне і практичне навчання персоналу, а також використання спеціальних тестових зразків є надзвичайно актуальним для фармацевтичних лабораторій. Отримані дані підтвердили, що при роботі лабораторії відповідно до прийнятої аналітичної практики при верифікації мірних піпеток з однією позначкою достатньо проводити не більше 5 визначень. На підставі отриманих результатів розроблені рекомендації для прогнозу невизначеності при рутинному виконанні аналізу для мірних піпеток з однією позначкою. Ці рекомендації запропоновано ввести в загальну статтю ДФУ 2.2.N.2 «Валідація аналітичних методик і випробувань» для використання при прогнозуванні невизначеності результатів аналізу.

Ключові слова: верифікація мірного посуду, піпетки мірні з однією позначкою, номінальна місткість, невизначеність пробопідготовки, випадкова складова невизначеності.
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Систематизація фармакопейних вимог до методів контролю якості лікарської рослинної сировини. Уніфіковані спектрофотометричні методики

Проведено систематизацію фармакопейних вимог щодо уніфікованих методик контролю якості лікарської рослинної сировини (ЛРС), що використовуються при розробці монографій Державної Фармакопеї України (ДФУ).З’ясовано, що із введених 149 монографій на ЛРС в 35 монографіях кількісно оцінюється вміст ефірної олії, в 11 монографіях регламентовано показник набухання, в 8 монографіях – вміст екстрактивних речовин та показник гіркоти, в 7 монографіях використовується метод титрування, в 38 монографіях – методики з використанням високоефективної рідинної хроматографії, в 7 – методики з використанням газової хроматографії. Визначено, що у більшості монографій (55 монографій) використовуються спектрофотометричні (СФ) методики визначення кількісного вмісту компонентів сировини, причому в 36 монографіях в методиках при розрахунку використовується метод питомого показника поглинання (МППП).Проаналізовано підходи Європейської Фармакопеї (ЄФ) / ДФУ щодо стандартизації ЛРС із використанням СФ-методу для кількісного визначення різних класів біологічно активних речовин. Відзначено, що ці методики засновані на попередньому відокремленні визначуваних речовин, проведенні реакції із специфічним для них реактивом, отриманні забарвлених розчинів та вимірюванні оптичної густини випробовуваних розчинів за певної аналітичної довжині хвилі. Зроблено висновок про специфічність уніфікованих СФ-методик ЄФ/ДФУ. Використання таких методик при розробці проектів монографій на ЛРС суттєво скорочує обсяг валідаційних досліджень.

Ключові слова: Державна Фармакопей України, монографії на лікарську рослинну сировину, спектрофотометрія, уніфіковані методики контролю якості.
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Кінетико-спектрофлуориметричне визначення D,L-лізину ацетилсаліцилату за реакцією пергідролізу з калію гідрогенпероксомоносульфатом у препараті«Ацелізин-КМП»

Розроблена методика кількісного визначення D,L-лізину ацетилсаліцилату у препараті «Ацелізин-КМП» із застосуванням кінетико-спектрофлуорометричного методу за індикаторною реакцією пергідролізу за участю калію гідрогенпероксомоносульфату при рН 10.5. Градуювальний графік лінійний у межах (0.5-14.4) мкг/мл D,L-лізину ацетилсаліцилату. 

Межа виявлення та межа кількісного визначення D,L-лізину ацетилсаліцилату становлять 0.15 мкг/мл і 0.48 мкг/мл відповідно. Відносне стандартне відхилення не перевищує 2 %. Вміст D,L-лізину ацетилсаліцилату в препараті «Ацелізин-КМП» по 1.0 г становить (0.8957±0.0205) г (RSD=1.84 %; Δ=−0.73 %). Запропонована методика дозволяє визначати вміст основної речовини −схильного до гідролітичного розкладання D,L-лізину ацетилсаліцилату −в присутності співкомпонентів препарату та продуктів його розкладу, а також є простою у виконанні та експресною.

Ключові слова: «Ацелізин-КМП», ацетилсаліцилова кислота, пергідроліз, кінетико-спектрофлуориметричне визначен-ня, калію гідрогенпероксомоносульфат.
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Дослідження компонентного складу та протимікробної активності ефірної олії з суцвіть Tagetes patula L.

Визначено кількісний вміст та якісний склад ефірної олії суцвіть Tagetes patula L. nana varietes «Goldkopfen». За допомогою хроматомасспектрометричного методу ідентифіковано до 22 компонентів, 8 з яких – вперше, визначено їх вміст у досліджуваній олії. Визначено фізико-хімічні показники ефірної олії, досліджено її протимікробну та протигрибкову активність. Ефірна олія з суцвіть T. patula L. nana var. «Goldkopfen» виявляє виражену протимікробну та протигрибкову дію на Staphylococcus aureus (АТСС 25923), S. aureus (клін.), Klepsiella pneumonia (клін.), Staphylococcus saprophytus (клін.), Candida albicans (АТСС 885653) (клін.).

Ключові слова: ефірна олія, чорнобривці розлогі, протимікробна дія, протигрибкова дія.
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ТОВ«Тернофарм»

Аналітичне забезпечення фармацевтичної розробки препарату з ніфуроксазидом у формі суспензії для орального застосування

Відповідно до вимог Державної Фармакопеї України представлено аналітичне забезпечення фармацевтичної розробки основних показників якості препарату з ніфуроксазидом у формі суспензії для орального застосування. Розроблено, стандартизовано та проведено валідацію методики ідентифікації та кількісного визначення ніфуроксазиду та метилпарабену в готовій лікарській формі з використанням методу рідинної хроматографії для аналітичного забезпечення фармацевтичної розробки. Проведені валідаційні дослідження для тесту «Кількісне визначення» підтверджують відповідність критеріям прийнятності таких валідаційних характеристик, як прогноз повної невизначеності аналізу, специфічність, лінійність, прецизійність (збіжність) і правильність. Розроблено та валідовано методику аналізу з використанням методу абсорбційної спектрофотометрії у видимій області за довжини хвилі 368 нм для визначення ідентифікації та кількісного вмісту ніфуроксазиду. Представлено методику для визначення супровідних домішок з використанням методу рідинної хроматографії.

Ключові слова: ніфуроксазид, фармацевтична розробка, метод рідинної хроматографії, метод абсорбційної спектрофотометрії, стандартизація, валідація, суспензія.
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Харківський національний університет будівництва і архітектури

Вибір оптимального складу супозиторної основи з використанням дисперсійного аналізу

Зважаючи на існуючу необхідність розширення асортименту дитячих рослинних імуномодуляторів, на кафедрі технології ліків Національного фармацевтичного університету розробляються ректальні супозиторії з екстрактом кореня солодки голої, що мають противірусну, антибактеріальну та імуномодулюючу дію. Оскільки у ході розробки складу і технології супозиторіїв значну увагу потрібно приділяти вибору саме супозиторної основи як основного носія діючих речовин лікарського препарату, метою роботи стало обґрунтування вибору оптимального складу супозиторної основи дитячих супозиторіїв з екстрактом кореня солодки голої з використанням дисперсійного аналізу.

Було розглянуто 26 композицій носіїв, із загальної кількості яких із застосуванням двофакторного дисперсійного аналізу з подальшим використанням множинного рангового критерію Дункана обрано найбільш оптимальний склад.

Ключові слова: супозиторна основа, склад, дисперсійний аналіз.
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Експериментальне визначення умов та терміну зберігання імунобіологічного розчину«Кандидоцид»

Експериментально обґрунтовані умови та термін зберігання імунобіологічного розчину «Кандидоцид», призначеного для профілактики та лікування кандидозної інфекції. Виготовлені та закладені на зберігання зразки лікарського засобу різних серій у скляних флаконах з прозорого та непрозорого нейтрального скла першого класу. Зберігання розчину проводили при температурі від +2 °С до +8 °С (в холодильнику) і при кімнатній температурі (від 15 °С до 25 °С). Кожні три місяці зразки перевіряли за показниками якості: активність, опис, стерильність, рН, герметичність контейнера, об’єм вмісту контейнера, вміст білка, вміст фенолу. Встановлено, що імунобіологічний розчин «Кандидоцид» є стабільним протягом 2 років за умови зберігання при температурі від +2 °С до +8 °С.

Ключові слова: кандидамікоз, антиген, вакцина, імунітет, стабільність.
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Шакін Є.С., Рибчук В.О., Приходько Р.М., Штейнгарт М.В.

ТОВ«ФармаСтарт»

Застосування рентгеноструктурного аналізу для визначення технології виробництва таблеток леветирацетаму

Розглянуті технологічні схеми виробництва твердих лікарських форм. Досліджена кристалічна структура субстанції леветирацетам та складів лікарських препаратів на її основі, представлені експериментальні дані. Розглянутий вплив допоміжних речовин та технологічних схем виробництва лікарського препарату на дифрактограму рентгеноструктурного аналізу. Запропоновано метод оцінювання та прогнозування технологічності складів твердих лікарських форм за рахунок співвідношення кристалічної та аморфної частини в них. Встановлене оптимальне співвідношення кристалічної та аморфної частин у складах лікарських препаратів на основі субстанції леветирацетам.

Ключові слова: тверда лікарська форма, субстанція, рентгеноструктурний аналіз, дифрактограма, кристалічна структура.
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Гістологічні дослідження впливу нового структурного аналога мелатоніну на перебіг гострої ішемії печінки у щурів

У статті представлені матеріали гістологічного дослідження впливу оригінального структурного аналога мелатоніну в дозі 5 мг/кг на перебіг ішемічної гострої печінкової недостатності у щурів. Оцінку інтенсивності патологічного процесу в печінці проводили на висоті розвитку патології. За даними гістологічних досліджень встановлено, що досліджувана сполука виявляє виражену гепатопротекторну дію, яка перевищує активність препарату порівняння тіотриазоліну в дозі 48 мг/кг. Встановлено, що досліджувана сполука значно зменшує дистрофічні та некротичні зміни у печінці. Результати гістологічних досліджень свідчать про виражений гепатопротекторний ефект нової сполуки.

Ключові слова: структурний аналог мелатоніну, гепатопротекторний ефект, гістологічні дослідження.
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Дослідження організаційних заходів щодо кадрового складу фармацевтичного забезпечення для лікувально-профілактичних закладів

У статті досліджено проблеми кадрового складу для виконання фармацевтичного забезпечення (ФЗ) лікувально-профілактичних закладів (ЛПЗ) за різними схемами. Насамперед звернено увагу на те, що лікарські засоби (ЛЗ) – це складні за фізико-хімічними властивостями речовини з різною фармакологічною дією, тому від кадрів, які допущені до обігу ЛЗ, багато що залежить. Штатна чисельність спеціалістів з фармацевтичною освітою, рівень освіти працівників, умови праці, системність підвищення кваліфікації виконавців є важливою складовою фармацевтичного забезпечення ЛПЗ.

Встановлено, що відповідно до чинного законодавством норми формування спеціалістів фармації в ЛПЗ враховують наявність аптек як структурних підрозділів ЛПЗ. Кількість таких аптек в сучасних умовах значно зменшилась, тому ці норми потребують перегляду. Обґрунтовано пріоритети наявності спеціалістів з фармацевтичною освітою в штаті ЛПЗ. Конкретизовано функціональні обов’язки, а саме: що необхідно знати й уміти виконавцям ФЗ в умовах ЛПЗ. Через невизначеність таких питань може виникати негативна оцінка їх професійної діяльності. Окрім цього, з появою такої конкретизації з’являється можливість чіткого визначення відповідальності за проведену роботу та контролю за її виконанням, особливо в закладах з бюджетним фінансуванням.

Ключові слова: фармацевтичне забезпечення, лікувально-профілактичний заклад, аптека, відповідальна особа за фармацевтичне забезпечення, спеціаліст з фармацевтичною освітою.
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Фармацевтичне право: дослідження стану обігу екстемпоральних лікарських засобів на регіональному рівні

З позиції фармацевтичного права вивчено стан обігу екстемпоральних лікарських засобів на регіональному рівні на прикладі харківського регіону. Досліджено процедуру ліцензування діяльності аптечних закладів, які виготовляють екстемпоральні лікарські форми в умовах аптеки, кількість виробничих площ, витрати на виготовлення екстемпоральних лікарських засобів, забезпеченість кваліфікованими кадрами; проведено ранжування аптечних закладів за кількісним показником виготовленої екстемпоральної продукції.

Ключові слова: фармацевтичне право, екстемпоральні лікарські засоби, обіг, виготовлення ліків в умовах аптеки.
