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Sposéb ilosciowego oznaczania prednisolonu i jego pochodnych
przy weglu C-21

Przedmiotem wynalazku jest kolorymetryczny sposéb ilo$ciowego oznaczania 118, 17a, 21-tréjhydroksy-
2,20-dwuoksypregnadienu-1,4 (prednisolon) i 21-acetoksy-118 17a-dwuhydroksy-3,20-dwuoksopregnadien-1,4,
majacych zastosowanie w lecznictwie. »

Do oznaczenia prednisolonu i innych jego pochodnych przy weglu C-21 stosuje sie ogélnie znane metody
kolorymetryczne, spektrofotometryczne, chromatograficzne, polarograficzne.

Kolorymetryczna metoda oznaczania prednisolonu oparta na reakcji barwnej z chlorkiem tréjfenylotetrazo-
Iiowym jest uciqiliwa ze wzgledu na koniecznosé zachowania $cistych warunkéw eksperymentalnych Wykonuje
analizuje sie preparaty czyste.

Oznaczanie prednisolonu wobec innych zwigzkéw chemicznych i innych -kortykoidéw jest utrudnione
i sprowadza sie do ktopotliwego jednoczesnego stosowania wielu metod, przewaznie chromatograficznych,
umozliwiajacych rozdziat skfadnikéw i wnioskowanie o jako$ci badanej prébki.

Obecnie stwierdzono, ze mozna kolorymetrycznie oznaczy¢ ilosciowo prednisolon i jego pochodne przy
weglu C-21 w preparatach czystych, technicznych, w roztworach lub lekach, a takie w obecnosci innych
sktadnikéw, nawet w obecnosci kortykoidéw, jezeli do roztworu organicznego zawierajacego prednisolon lub
jego pochodne przy weglu C-21, dodaje sie kwasu siarkowego i ogrzewa prébg we wrzacej tazni wodnej. Kwas
siarkowy podczas ogrzewania roztworu organicznego reaguje z prednisolonem i jego pochodnymi przy weglu
C-21 powodujgc zabarwienie préby na kolor czerwonoamarantowy o mtensywnoﬁcu proporcjonalnej do ilosci
zawartego w niej prednisolonu czy wymienionej pochodnej.

W oznaczeniu prednisolonu i jego pochodnych przy weglu C-21 sposobem wedlug wynalazku nie przesz-
vkadzaja w ogdle kortykoidy, ktére przy weglu C- 11 nie zawierajq grupy hydroksylowej i substancje, ktére nie
reagujg z kwasem siarkowym, powodtjjacym zabarwienie lub wytracanie sig osadéw na przyktad pochodne
fenolu jak p-acetyloaminofenol.

Przyktadem oznaczania prednisolonu obok innych substancji jest jego oznaczame w tabletkach zawierajg-
cych oprécz prednisolonu, paracetamol, chloroxazon.
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2godnie z wynajazkiem ilosciowe oznaczanie prednisolonu ijego pochodnych przy weglu C-21 przepro-
wadza si¢ w mieszaninie kwasu siarkowegc z rozpuszczainikiem organicznym, a zwtaszcza z etanolem lub
metanolem, chloroformem, eterem, kwasem octowym lodowatym, badZ w ich mieszaninach po doktadnym
wymieszaniu préby, odczekaniu nie mniej, niz 20 minut, ogrzewaniu we wrzacej ‘azni wodnej do czasu przejécia
barwy roztworu z koloru niebieskiego w amarantowoczerwony, a nastepnie ochtodzeniu i wykonaniu pomiaru
absorpgji tego roztworu w widzialnym zakresie widma przy maksimum absorpcji wystepujacym przy dtugosci fali
640 um.

W obliczeniach ilosciowych przyjmuje sig za podstawe warto$é #hscipcii, ktora jest proporcjonalna do
ilosci oznaczanego sktadnika.

Przyktad |. Do 1 ml metanolowego lub chloroformowego roztworyu zawierajacego 0,3 mg predniso-
lonu, dodaje sie 9 ml etanolowego roztworu kwasu slarkowego (1,1 :1), miesza w prob6éwce, pozostawia
w spokoju na 30 minut, wstawia do wrzacej tazni i ogrzewa w temperaturze 85~100°C przez 20 minut, chtodzi
i wykonuje pomiar absorpcji przy dtugosci fali 540 um wobec odnosnika + 1 ml metanolu i 9 m! etanoiowego
roztworu kwasu siarkowego. Zawartos¢ prednisolonu oblicza si¢ z podstawowego wzoru kolorymetriic = A - f,
po uprzednim wyznaczeniu wartosci liczbowej wspdtczynnika ,,f na wzorcowych roztworach zawierajacych
0,3 mg prednisclonu w 1 ml roztworu organicznego. ,

Przyktad Il. Do sproszkowanych tabletek zawierajagcych okoto 3 mg prednisolonu, dodaje si¢ 10 mi
metanolu, miesza w zakrytej kolbie przez 16 minut, saczy, pobiera z przesgczu pipetg 1 ml roztworu, dodaje 9 ml
etanolowego roztworu kwasu siarkowego i postepuje dalej identycznie jak podano w przyk#tadzie I,

Przyktad lll. Do sproszkowanych, barwionych tabletek zawierajacych inne substancje czynne jak
paracetanol, chloroxazon, odwazki zawierajacej okoto 3 mg prednisoionu, dodaje sie 10 ml kwasu octowego
lodowatego, miesza w zakrytej kolbie przez 15 minut, sgqczy, pobiera z przesaczu pipeta 1 ml roztworu, dodaje
9 ml etanolowego roztworu kwasu siarkowego (1,1 : 1) i postepuje dalej identycznie jak podano w przyktadzie |
z tg réinicg, 2e pomiar absorpcji wykonuje sie przy dtugosci fali 530 um i wspétczynnik ,.f'' wyznacza sie na
roztworach wzorcowych prednisolonu, przygotowanych w kwasie octowym lodowatym, z Innyml substancjami
czynnymi w odpowiedniej ilosci do zawartosci ich w tabletkach.

Przyktad IV. Do 1 ml metanolowego lub chloroformowego roztworu zawierajgcego 0,3 mg predniso-
lonu octanu, dodaje sig 9 ml etanolowego roztworu kwasu siarkowego (1,1 : 1), miesza w probdwce, pozostawia
w spokoju na 30 minut, wstawia do wrzgcej tazni wodnej i ogrzewa w temperaturze 95~-100"C przez 20 minut,
chtodzi i wykonuje pomiar absorpcjl przy dtugodei fali 540 um wobec odnognika: 1 mi metanolu i9 ml
atanolowego roztworu kwasu siarkowego. Zawarto$é prednisolonu oblicza si@ z podstawowege wzoru koloryme-
trii c= A~ f, po uprzednim wyznaczeniu wartoséci liczbowej wspdiczynnika ,,f° na wzorcowych roztworach
zawierajgcych 0,3 mg prednisolonu octanu w 1 ml roztworu organicznego.

2astrzeienie patentowe

Sposob ilosciowsgo oznaczania prednisoionu i jego pochednych przy weglu C-21,znamienny tym,
2e do organicznego roztworu prednisolonu lub prednisolonu octanu, a zwiaszcza metanolowego, dodaje si@
etanolowego roztworu kwasu siarkowego, miesza, pozostawia ns 20—60 minut, ogrzgwa we wrzqcej taZni wodnej
przez 16—30 minut, chtodzi | wykonuje pomlar absorpcji promieniowania zabarwionego na kolor czerwonoama-
rantowy roztworu w widzialne] czeéci widma przy dtugosei fali wykazujgce] maksimum absorpcji A VB40 um, -
obliczajgczawartoéé preparatu w analizowanej prébce znanymi sposobami.
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