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Aspirin ve Kafeinin Farmasötik Preparatlarda Birinci Türev UV 
Spektrofotometrisi ile Miktar Tayinleri 

Determination of Aspirin and Caffeine in Pharmaceutical Preparations 
by First Derivative UV Spectrophotometry 

Feyyaz ONUR* Nevin ACAR* 

ÖZET 

1. Türev UV spektrofotometrisi ile aspirin ve kafein in birarada 
bulunduklarında herhangi bir ayırma işlemi gerekmeksizin miktar 
tayinleri gerçekleştirilmiştir. Yöntem Türkiye ilaç piyasasında yer alan 
bir tablete uygulanmıştır. Yöntemin seçiciliği ve duyarlığı tayin edil-
miştir. 

SUMMARY 

The simultaneous determination of aspirin and caffeine in ad 
mixture was realized without any separation by first derivative UV 
spectrophotometry. Application of the method to a tablet marketing 
in Turkey was described. The specificity and precision of the method 
have been assessed. 

Anahtar Kelimeler: Aspirin, kafein, birinci türev spektrofotomet-
ri, ultraviyole spektrofotometri. 
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Aspirin ve kafein hem tek olarak hem birarada hem de diğer etken 
maddeler ile birlikte çok sayıda farmasötik preparatın içerisinde yer 
alır. Bunların karışımlardaki miktar tayinleri için günümüze kadar 
pek çok yöntem kullanılmıştır: ince tabaka kromatografisi (1,2), 
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HPLC (3-5), gaz kromatografisi (6-8), spektrofotometri (9-14), susuz 
ortamda titrasyon (15), refraktometri (16), elektroforez (17), radyo-
metri (18), NMR (19). Bu yöntemler önce ayırma sonra miktar tayini 
şeklindedir. Dolayısıyla hem zaman alıcı hem de pahalı cihaz ve yar-
dımcı malzemelerin kullanılmasını gerektirmektedirler. 

Çalışmamızda aspirin ve kafeinin birarada bulunuyorken herhan-
gi bir ayırma işlemi gerekmeksizin her ikisininde aynı anda hızlı, ko-
lay ve duyarlı olarak miktar tayininin yapılabileceği bir yöntem geliş-
tirmeyi amaçladık. Amacımıza ulaşmak için de türev spektrofotomet-
risinden yararlandık. 

Materyal: 

Bu çalışmada kafein (Merck), aspirin (Bayer) ve etanol (Merck) 
yeniden saflaştırılmaya gerek duyulmaksızın kullanılmışlardır. 

Cihaz: 

3 nm sabit ışık giriş aralığına (slit width) sahip SHIMADZU 
UV-160 modeli spektrofotometre ve kendi kaydedicisi yardımıyla spek-
trumlar alınmıştır. 

Metod: 

Çalışmamızda, özellikle karışım analizlerine uygulanan türev 
spektrofotometrisinden yararlanılmıştır. Bu amaçla 1 cm'lik kuartz 
küvette kafein ve aspirinin etanol içerisindeki çözeltilerinin (çözücü 
referans alınarak) 200-310 nm 1er arasındaki UV absorpsiyon spek-
trumları alınmıştır (Şekil 1). Sonra bunların spektrofotometrede 1. 
dereceden türev spektrumları çizdirilmiştir ( : 2 nm). Ve bu spek-
trumlarda, belirlenen dalga boylarındaki türev absorbans değerleri 

Tablete Uygulama: 

20 adet tablet tartıldıktan sonra havanda iyice ezilerek toz edildi. 
Bir tablet miktarı kadar toz madde 100 ml lik bir balonjojeye konul-
duktan sonra etanol ile işaretli bölmeye kadar dolduruldu. Bir man-
yetik karıştırıcı yardımıyla 20 dakika karıştırıldı. Sonra whatman 
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okunmuştur. 



S A M P 

no. 42 kağıdından süzülerek elde edilen çözeltiden alınan 3 ml 

100 ml ye etanol ile seyreltilerek 1/4 oranında daha aynı çözücü 

ile seyreltildikten sonra bu çözeltinin 200-310 nm 1er arasında UV 

absorpsiyon spektrumu alındı ve bunun 1. türevi spektrofotometrede 

çizdirildikten sonra 244.2 ve 258.2 nm lerdeki türev absorbans de-

ğerleri okundu. 

SONUÇ VE TARTIŞMA 

Şekil l'deki orijinal spektrumlar (doğrudan UV absorpsiyon spek-
trumları) incelendiğinde aspirin ve kafeinin aynı dalga boyu aralığın-
da (200-310 nm) absorpsiyona sahip olmalarına karşın bu spektrum-
ların 1. türevlerinde 258.2 nm de aspirinin hiç eğimsel absorpsiyonunun 
(sloping absorption) olmamasına karşılık kafeinin, 244.2 nm de kafe-
inin hiç eğimsel absorpsiyonunun olmamasına karşılık aspirinin olduk-
ça yüksek eğimsel absorpsiyona sahip olduğu saptanmıştır (Şekil 2). 
Bu özellikten yararlanılarak kafein + aspirin karışımında herhangi 

R E F : 

Şekil 1. a) aspirinin etanoldeki 18 µg/ml çözeltisinin 
b) kafeinin etanoldeki 41 µg /ml çözeltisinin doğrudan UV absorpsiyon spektrumlan 



µ g / m l 

Şekil 4. Kafeinin 1. türev spektrumundaki 258.2 nm de okunan türev absorbans değer-

lerine göre hazırlanmış kalibrasyon grafiği 

Yöntem: 500 mg aspirin ve 50 mg kafein içeren ve Türkiye ilaç 
piyasasında bulunan bir tablete deneysel kısımda anlatıldığı şekilde 
uygulanmış ve elde edilen sonuçlar Tablo 2'de gösterilmiştir. 

Literatür çalışmalarımızda yalnızca kafeinin sodyum benzoat 
yanında 1. türev UV spektrofotometrisi ile tayiniyle ilgili bir çalışma-
ya rastlanmıştır(13). Bu çalışmamızda ise türev spektrofotometrisi ile 
kafeinin aspirin ile birlikte bulunurken her ikisinin de aynı anda kolay, 
hızlı, ucuz ve duyarlı olarak miktar tayini gerçekleştirilmiş ve yönte-
min farmasötik bir preparata uygulanabilirliği gösterilmiştir. 
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miktarları (mg /tablet) 

Numune Tablet üzerinde Tablet üzerinde 
no yazılı olan asp. Bulunan aspirin yazılı olan kafe. Bulunan kafein 

1 500 499.8 50 50.4 
2 500 499.8 50 50.4 
3 500 499.8 50 52.7 
4 500 500.9 50 50.4 
5 500 500.9 50 50.4 
6 500 500.9 50 48.9 
7 500 499.8 50 50.2 
8 500 501.2 50 50.2 
9 500 501.9 50 48.7 
10 500 501.2 50 48.9 

n : 10 = 500.6 mg = 50.1 mg 

standart sapması 0.7 1.1 

bağıl standart sapması % 0.15 % 0.72 

güven sınırı 
P : 0.05 için = 500.6 ± 0.5 mg =50.1 ± 0.8 mg 
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