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Aspirin ve Kafeinin Farmasotik Preparatlarda Birinci Tirev UV
Spektrofotometrisi ile Miktar Tayinleri

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

Feyyaz ONUR* Nevin ACAR*

OZET

1. Tiirev UV spektrofotometrisi ile aspirin ve kafein in birarada
bulunduklarinda herhangi bir ayirma islemi gerekmeksizin miktar
tayinleri gerceklestirilmistir. Yontem Tiirkiye ila¢ piyasasinda yer alan
bir tablete uygulanmistir. Yontemin seciciligi ve duyarlig:1 tayin edil-
mistir.

SUMMARY

The simultanecous 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 tiirev spektrofotomet-
ri, ultraviyole spektrofotometri.

Key words: Aspirin, caffeine ,first derivative spectrophotometry,
UV spectrophotometry.

Aspirin ve kafein hem tek olarak hem birarada hem de diger etken
maddeler ile birlikte ¢ok sayida farmasotik preparatin icerisinde yer
alir. Bunlarin karisimlardaki miktar tayinleri i¢cin glinlimiize kadar
pek cok yontem kullanilmistir: 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 yontemler 6nce ayirma sonra miktar tayini
seklindedir. Dolayisiyla hem zaman alici hem de pahali cihaz ve yar-
dimci malzemelerin kullanilmasini gerektirmektedirler.

Calismamizda aspirin ve kafeinin birarada bulunuyorken herhan-
gi bir ayirma islemi gerekmeksizin her ikisininde ayni anda hizli, ko-
lay ve duyarli olarak miktar tayininin yapilabilecegi bir yontem gelis-
tirmeyi amacladik. Amacimiza ulagsmak i¢in de tiirev spektrofotomet-
risinden yararlandik.

DENEL KISIM

Materyal:

Bu calismada kafein (Merck), aspirin (Bayer) ve etanol (Merck)
yeniden saflastirilmaya gerek duyulmaksizin kullanilmislardir.

Cihaz:

3 nm sabit 1s1k giris araligina (slit width) sahip SHIMADZU
UV-160 modeli spektrofotometre ve kendi kaydedicisi yardimiyla spek-
trumlar alinmistir.

Metod:

Calismamizda, Ozellikle karisim analizlerine uygulanan tiirev
spektrofotometrisinden yararlanilmistir. Bu amacla 1 cm'lik kuartz
kiivette kafein ve aspirinin etanol icerisindeki ¢ozeltilerinin (¢6ziici
referans alinarak) 200-310 nm ler arasindaki UV absorpsiyon spek-
trumlar1 alinmistir (Sekil 1). Sonra bunlarin spektrofotometrede 1.
dereceden tiirev spektrumlari c¢izdirilmistir (/AA: 2 nm). Ve bu spek-
trumlarda, belirlenen dalga boylarindaki tiirev absorbans degerleri

(_(_ii ) okunmustur.
dx

Tablete Uygulama:

20 adet tablet tartildiktan sonra havanda iyice ezilerek toz edildi.
Bir tablet miktar1 kadar toz madde 100 ml lik bir balonjojeye konul-
duktan sonra etanol ile isaretli bolmeye kadar dolduruldu. Bir man-
yetik karistirict yardimiyla 20 dakika karistirildi. Sonra whatman
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Sekil 1. a) aspirinin etanoldeki 18 pg/ml cozeltisinin
b) kafeinin etanoldeki 41 pg /ml ¢ozeltisinin dogrudan UV absorpsiyon spektrumlan

no. 42 kagidindan siiziilerek elde edilen c¢oOzeltiden alinan 3 ml
100 ml ye etanol ile seyreltilerek 1/4 oraninda daha ayni c¢oziici
ile seyreltildikten sonra bu c¢oOzeltinin 200-310 nm ler arasinda UV
absorpsiyon spektrumu alindi ve bunun 1. tiirevi spektrofotometrede
cizdirildikten <onra 244.2 ve 258.2 nm lerdeki tiirev absorbans de-

gerleri _Ci_)_) okundu.

SONUC VE TARTISMA

Sekil 1'deki orijinal spektrumlar (dogrudan UV absorpsiyon spek-
trumlari) incelendiginde aspirin ve kafeinin ayni dalga boyu araligin-
da (200-310 nm) absorpsiyona sahip olmalarina karsin bu spektrum-
larin 1. tirevlerinde 258.2 nm de aspirinin hi¢ egimsel absorpsiyonunun
(sloping absorption) olmamasina karsilik kafeinin, 244.2 nm de kafe-
inin hi¢ egimsel absorpsiyonunun olmamasina karsilik aspirinin olduk-
ca yiksek egimsel absorpsiyona sahip oldugu saptanmistir (Sekil 2).
Bu oOzellikten yararlanilarak kafein + aspirin karisiminda herhangi
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Sekil 4. Kafeinin 1. tiirev spektrumundaki 258.2 nm de okunan tiirev absorbans deger-

lerine gore hazirlanmis kalibrasyon grafigi

Yontem: 500 mg aspirin ve 50 mg kafein iceren ve Tiirkiye ilac
piyasasinda bulunan bir tablete deneysel kisimda anlatildigi sekilde
uygulanmis ve elde edilen sonuclar Tablo 2'de gosterilmistir.

Literatiir caligmalarimizda yalnizca kafeinin sodyum benzoat
yaninda 1. tiirev UV spektrofotometrisi ile tayiniyle ilgili bir calisma-
ya rastlanmistir(13). Bu calismamizda ise tiirev spektrofotometrisi ile
kafeinin aspirin ile birlikte bulunurken her ikisinin de ayni1 anda kolay,
hizli, ucuz ve duyarli olarak miktar tayini gerceklestirilmis ve yonte-
min farmasotik bir preparata uygulanabilirligi gosterilmistir.



Tablo 2. Tabletin iizerinde yazihi olan ve yontemimizle tayin edilen aspirin ve kafein
miktarlar1 (mg /tablet)

Numune | Tablet iizerinde Tablet iizerinde
no yazih olan asp. Bulunan aspirin yazili 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 Z50.1mg
standart sapmasi 0.7 1.1
bagil standart sapmasi % 0.15 % 0.72
giiven smir1 -2 _
P: 0.05 icin %500.6 + 0.5 mg %50.1 £ 0.8 mg
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