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Малецька О.Р., Васюк С.О.

ВАЛІДАЦІЯ СПЕКТРОФОТОМЕТРИЧНОЇ МЕТОДИКИ КІЛЬКІСНОГО                            
ВИЗНАЧЕННЯ КАРВЕДІЛОЛУ У СКЛАДІ ЛІКАРСЬКИХ ЗАСОБІВ
Запорізький державний медичний університет

Вступ. Валідація аналітичних методик – експериментальний доказ того, що методика придатна для 
вирішення передбачуваних завдань. Відповідно до вимог Державної Фармакопеї України, методики 
кількісного визначення лікарських речовин, включені до аналітичної нормативної документації (АНД), 
мають бути валідованими.

Мета. Валідація спектрофотометричної методики кількісного визначення карведілолу за реакцією 
з діазолем червоним ЖЖ за основними валідаційними характеристиками: специфічністю, лінійністю, 
діапазоном застосування, прецизійністю, правильністю та робасністю.

Отримані результати. Для оцінки специфічності методики кількісного визначення карведілолу про-
водили випробування з розчином «плацебо». Для цього готували модельні суміші допоміжних речовин, 
додавали відповідну лікарську речовину у концентрації, яка міститься у препараті. Потім проводили 
аналіз отриманих розчинів згідно до розробленої методики, вимірювали абсорцію розчину «плацебо» 
та розчину порівняння, що містив досліджувану речовину. В результаті дослідження було встановлено, 
що допоміжні речовини суттєво не впливають на результати кількісного визначення.

Встановлення лінійної залежності проводили шляхом вимірювання оптичної густини розчинів 
стандартних зразків карведілолу у межах діапазону застосування методики. Оцінку параметрів лінійної 
залежності проводили згідно до вимог Державної Фармакопеї за статистичними характеристиками. 
Отримані результати свідчать про виконання всіх вимог щодо параметрів лінійної залежності, тобто 
лінійність методики підтверджується у діапазоні концентрацій – 1,2–2,0 мг/100 мл.

Прецизійність розробленої методики вивчали на різні збіжності. Для цього виконували 9 визна-
чень для кожної лікарської форми в межах застосування методики (три концентрації/три повтори). 
Паралельно проводили вимірювання стандартного розчину карведілолу. Результати розрахунку вмісту 
діючої речовини відображали у відсотках від теоретичного, розраховували середнє значення та розра-
ховували статистично відносно 100%. Для оцінки прецизійності розраховували значення стандартного 
відхилення та відносного довірчого інтервалу.

Для встановлення правильності використовували метод добавок, який полягає в тому, що до трьох 
рівних проб лікарської форми додавали різну кількість стандартного розчину карведілолу та тричі 
аналізували. Отримані результати визначень є правильними, тоскільки відсутня значна систематична 
похибка.

Для підтвердження того, що розроблена методика буде відтворюватись у інших лабораторіях прово-
дили прогноз повної невизначеності методики. Було встановлено, що прогнозована повна невизначеність 
результатів аналізу (ΔAS = 1,52) не перевищує максимально припустиму невизначеність результатів 
аналізу (max ΔAS = 1,60).

Оцінку робасності проводили на стадії розробки методики. Ця оцінка має довести надійність 
результатів аналізу при невеликих змінах параметрів методики. Оцінювались такі параметри, які мо-
жуть вплинути на величину оптичної густини: стабільність аналізованих розчинів у часі та кількість 
доданих реагентів.

Висновки. В результати проведеного дослідження валідовано спектрофотометричну методику 
кількісного визначення карведілолу. Доведено, що розроблена методика є відтворюваною, відповідає 
вимогам Державної Фармакопеї України та дозволяє проводити контроль якості лікарських засобів.
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