INFRA - RED SPEKTROFOTOMETEE ILE LASSO E. C. SIMLY
YABANCIOT OLDURUCU ILACTA AKTIF MADDE TAYINI-

Jilide DUVENCL

G I RIS

Iginde 480 g/1 2 - chloro - 2,6 - diethyl - N (Methoxy - methyl) acetanilide
bulundufw bildirilen Lasso E.C. isimli mor renkl emillsiyonun amnalizi igin fir-
masinea verilen metottan netice altnamadif igin genel colarak fonksivonel grup-
analizlerini izah eden Mitchell et al. (1933)’a ait kitaptan faydalamlarak fatbik.
edilen titrasyon metodunun spesifik olmayip ilagta bulunan safsizhiklarin neti-
ceyi ylikseitebilmesi ve ¢ahgmasinm uzun miiddet almasi sebebiyle Infra Red
Spektrofotometrik metod lizerinde caligiimigtir. flicin ve aktif maddesinin klo-
roform ¢bzeltilerinin spekturumiarn Kendall (1966) dan istifade edilerek yapi--
lan ¢aligmalaria segilen 1800 - 1600 cm—! sahasinda alinmugtir. Takriben 1673
em—! de maksimum gosteren karakteristik pik kullamlmak suretiyle muhtelif
konsantrasyonlarla gahslarak hesap yapilmigtir. 1li¢ bulunan safsizhklar se-
bebiyle ilk ¢alimmalar neticesinde titrasyon metodu ile alitnan neticelere uyan:
yilksek deferler elde edildigi icin ilA¢ ve saf madde su jle yitkanditktan sonra
spektrumlarn alinmistir. Bu yamda neticeleri tekrarlanabllir olan ¢alismalar-
izah edilmig ve son seri callgmaya alt rakamlar verilmigtir.

MATERYAL VE METOD

1 — Alktif madde ile standard efrinin ¢izilmesinde

Kalsiyum klorlirli¥ desikatirde bekletilmig 9% 99/9 safiyette 2 - chlore - 2,6 -
diethyl - N (metoxy- methyl) acetanilide maddesinden 0,2 -90,3 gr arasinda 041
mg hassasiyetle 4 tartuim 25 ml su ihtiva eden 100 ml lik ayirma hunilerine kon-
mus, iizerlerine 25 ml kloroform ilive edilerek dikkatle galkalanip fazlamn ay-.
rilmasi icin 1,5 saat bekletilerek kloroform fazm 250 ml lik erlene alinnmgtir.
Aym amelive 4 defa daha tekrarlanmighr. Son besginei ekstraksiyon fam bir
gece bekletildikten sonra ayrilarak erlenlerdeki kloroformlar geker ocak icinde-
st banyosu izerinde takriben 5 -8 ml kalincaya kadar tragh sigrama tutucusu
kullamlarak destile -edilmigtir. Eriende kalan kloroformlar 25 ml lik balon jo-
jelere ufak bir pamuk yumag lizerine 2 gr susuz sodyum sulfat konmug huni--
terden siiziilmlis ve kloroformla yikayarak markaya tamamlanmgtir. Bu ¢o-
zeltilerin her birinin, spektrumu 0,2 mm lik NacCl plikal hiicre ile 1k yolu de--
glgtirilebilen hiicrenin kloroformla diiz bir hat verecek gekilde denklegtirilme
gartlarinda kloroform referansma kargl 1800- 1600 cmn— arasinds ikiger defa:
alimmgtir. Slit 1000 cm—' de 31 my, ve iz bir devir igin 225 dakika tesbit edil-
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‘migtir, Spektrumlarda takriben 1673 em—' de maksimum - gdsteren piklerden
"baseline metoduna gére hesaplanan absorbans, log Po/P ortalamalartmn say:-
lar ahnarak logaritmik kigida standard . egri gim].mistu' (Ddivenci ve Ersoy
1970). Sekil 1/a da aktif maddenin pik Srnegi, Seldl 2'de aktif madde i,‘le g:.zilen
standand efrl gdsterilmigtir.
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Sekil: 2. Lasso ec. fumibi ilacin  ahfifmadde  fayininde

uygulancn siandard ejri .

2 — Numunenin analizi

Tart: kabina konan numuneden takriben standardlarin tartimlarna teka--
blil eden miktarlarda yine 0,1 mg hassasiyetle tartumlar alnmig ve standand.
eprinin gizilmesinde oldugu gibi gahgilarak aym gartlarda spektmumlar tespit
edilmigtir, Speittrumla.rdan hesaplanan absorbans sayllarmin felkabill ettifl mg-
aktif madde miktarlar standard efriden okunmugtur. Bu konsanstrasyonlardan,
ilsctan aliman tartumlarla aktif madde yiizdesi hesaplanmasgtir,

Sekil 1/b de numunenin pik ornegi gésterilmigtir,
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SONUCLAR

Alinan tartimlar, spektrumlardan okunan degerler, hesaplanan absorbans-
lar ve ortalamalari ile bunlamn sayimlan Cetvel 1 ve 2 de gdsterilmigtir. Cet-
vel 1 de gosterilen standard madde igin absorbans sayilanyla bunlara tekabiil
eden tartimlar logaritmik kagida, igaretlenerek gizilen standard egriden mumu-
ne tartimlarina tekabtil eden absorbans sayilan igin okunan mg lar Cetvel 2 de
verilmigtir. Bu aktif madde miktarlan 100 lle carpihp ait oldugu tartim deger-
lerine béliinerek, agirlik olarak yiizde aktif madde miktarlar: bulunmugtur. Bu
degerler de preparatin yofunluk ve aktif maddenin safiyet degerleri lle ¢arpi-
hp yalun deferlerin ortalamas: alinarak saf aktif madde, hacimde agwhk (W/V)
olarak hesaplanmigtir. Bulunan neticeler agagda gosterilmigtir,

CETVEL 1

Standard egrinin ¢izilmesi icin alinan aktif madde miktarlar ve
Baseline metoduna gére hesaplamalar

A’nan ikiger Spektrumdan

Standard akunan Absorbans
aktif madde Degerier  Absorbanstat (log ‘Po/P) Absorbans
mg/25 ml {Po,/) {log Po/P) Crtalamalar Sayilan
200 29.9/565,9 0,25218 0,25189 1,78
99,6/55,8 0.25163
2315 99.9/50,8 0,290371 0,29585 1,97
99,7/50,2 0,29800
265,5 99,4/45 4 0,34033 0,33726 2,17
99,3/46 0,33419 , :
301,6 98,7/41 0,38592 0,33263 241
99,4/41.,5 0,37934

47,34; 4572; 50,70; 48,71 W/V %

Ortalama defer 47,60 W/V % olarak bulunur,
47,59 - 45,72 = 1,87

. e (e
Ortalama deferden maksimum sapmanin. ¢ ~
1,87 x 100 /47,59 = 3,99 oldugu goriilir, NN A N

MUNAKASA VE KANAAT

Lasso E. C. isimli ilacin aktif maddesinin tayininde tathik edilen spesifik ol-
mayan hidroliz ve asitle titrasyon metodundan alinan ylksek neticelerin (% 82- o
64 W/V) Infra - Red Spektrofotometrik metod caligmalarinin baglangicinda,
lacin dogrudan dofruya spekturumu alinarak yapilan hesaplamalarda buiunan g
neticelerle yakin oldugu gorillmiig ve ili¢ su ile yikama iglemine tabi tutubmug-
tur. Bu iglem sirasinds olabilecek kayiplardan gelecek hatay: bertaraf etmek ‘g:

Icin aktif madde de aym igleme tabi tutularak calmimugtir. Caligmalarda swulu
faz1 4 defa 25 ml kloroformla ekstraksiyon yapManlarda dibglik netieeler (% 43 -
45 W/V), standard madde olarak teknik (% 99 safiyette) aktif madde kullan-
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Lasso E.C. isiml ilacin aktif madde miktar tayininde alinan tartim ve .
Baseline metoduna gdre hesaplanan degerler ‘

Alnan jkiger Spektrumdan okunan

CETVEL 2

Numune Degerler Abszorhanslar
1g/25 ml (Po/P) (lo Po/P)
4745 99/54,4 0,26004
. 99,5/55,6 0,25275
532 99,4/51,5 0,28558
99,4/51,6 0,28474
622,4 90 /41,9 0,37343
99,3/42 0,37370
710,8 98,1/38,5 0,40621
99,/38,7 0,40793

Absorbans

'_Sta.ndax:d
(lo Po/P) Absorbans egriden okunan
ortalamalamn Sayilar mg/25 ml
0,25639 1,80 205
0,28516 192 222
0,37356 2,36 288
0,40707 2,55 316
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lanarak calmldiginda ise birbirinden farkh neticeler (% 36 - 35 W/V) alnd-
findan ve aktif maddelerin gérliindsli rutubet almig durumda oldufundan saf
- madde (% 99,9) bir hafta kalsiyum kloriirlli desikatbrde tutulduktan sonra, su
faz 5 defa 25 ml kloreformla ekstraksiyon yapilarak ga.ll.g:tlslmg’ve tekrarlana~
biilr neticeler alinmustir. Aym gartlarda san bir seri cahgmaya. ait hesaplamg-
larly elde edilen dért neticeden iicli genel olarak kabul edilen 9% 5§ tolerans H-
mitleri icinde verilen % 48 W/V rakarmna yakindir; yalnmz bir deger (9% 50,7)
bu limiti asmaktadr.

Metodun bu ilag igin kalite Konirol analizlerinde tathik edilebilecegi Xka-
naatine varilmegtir,

O z BT

Tekrarlanabilir sonue alinmayan titrasyon metodu yerine Infra - Red Spekt-
rofotometre ile 2 - chloro - 2,6 diethyl - IN - (Methoxy - methyl) acetanilide ih-
tiva eden koyu menekge renkli Liasso E. C. isimli jlicin analizi i¢ln yend bir me-
tot geligtirilmigtir,

Bu metodda numunenin muhtelif konsantrasyonlarda kloroform gdzeltileri
s ile galkalanarak Na,S0, lizerinde kurutulduktan sonra 1673 cem—' deki ab-
sorbsiyonu Infra - Red Spektrofotometre ile Slglilerek aktif madde ile aym
gartlarda calumlaralk hazirlanmig olan standard egriden istifade edilmek suretly-
le aktif madde ytizdesi hesap edilmigtir.

SUMMARY

INFRA - RED SPEKTROFOTOMETRIC DETERMINATION OF 2 - CHLORO
~26- DIETHYL - N (METOXY - METHYL) ACET ANALIDE WIHICH IS
THE ACTIVE INGREDIENT OF WHEHED KILILER LASSO E. C.

As we couldn’t obtain reproducible results by titration methods for Laseo
E.C,, which is a dark violet colored preparatlon, we have described an Infra -
Red Spectrophotometric method for the analysis of this formulation.

Principle of the procedutre is:

The sample and its active igredient is dried on anhydrous Na,SO, after
have been partitioned between water and chlorform, then &bsorbtion at wave
number 1673 cm--! is mesured by an Infra - Red Spectrophometer and percen-
tage of active ingredient is calculated by a standard curve which is prépared
with pure active material at the same conditions.
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