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2.9. METODY BADANIA POSTACI LEKU
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2.9.1. CZAS ROZPADU TABLETEK
I KAPSULEK"

Badanie stuzy do okreslenia czy tabletki lub kapsulki po
umieszczeniu w odpowiednim plynie, ulegna rozpadowi w po-
danym czasie, w warunkach badania opisanych ponizej.

Dla celéw tego badania, rozpad nie oznacza catkowitego roz-
puszczenia jednostki preparatu lub nawet zawartej w niej sub-
stancji czynnej. Calkowity rozpad jest definiowany jako stan,
gdy jakakolwiek pozostalos¢ jednostki preparatu badanego jest
miekka masg, niezawierajacg zwartego niezwilzonego rdzenia,
z wyjatkiem fragmentdw nierozpuszczalnej otoczki tabletki lub
ostonki kapsutki pozostajacych na siatce aparatu lub przylegaja-
cych do dolnej powierzchni krazkow, jezeli je zastosowano.

¢ Zastosowac badanie A dla tabletek i kapsutek, ktérych dtu-
gos$¢ jest nie wieksza niz 18 mm. Dla wigkszych tabletek lub kap-
sutek zastosowa¢ badanie B. ¢

BADANIE A - TABLETKI I KAPSULKI ZWYKELE]
WIELKOSCI

Aparat. Aparat skfada si¢ ze statywu z koszyczkami, niskiej
zlewki na odpowiedni ptyn (immersion fluid) o poj. 1 L, wysoko-
$ci 138-160 mm i wewnetrznej Srednicy 97-115 mm, termostatu
utrzymujacego plyn w temp. 35-39°C oraz urzadzenia umozli-
wiajgcego podnoszenie i obnizanie koszyczka w odpowiednim
plynie ze stalg czestotliwoscia 29-32 cykli na minute na drodze
53-57 mm. Objetos¢ ptynu w naczyniu jest taka, ze przy najwyz-
szym polozeniu metalowa siatka znajduje si¢ przynajmniej 15
mm ponizej powierzchni ptynu, a w najnizszym potozeniu co naj-
mniej 25 mm powyzej dna zlewki. W zadnym przypadku gorna
powierzchnia zestawu nie moze by¢ zanurzona. Czas niezbedny
do wykonania suwu w gore jest taki sam jak czas niezbedny do
wykonania suwu w dél, a zmiana kierunku suwu jest raczej fa-
godnym przejsciem niz naglym odwrdceniem kierunku ruchu.
Zestaw porusza sie pionowo wzdtuz wlasnej osi. Nie dochodzi do
widocznego ruchu poziomego lub odchylenia osi od pionu.

Zestaw. Statyw z koszyczkami sktada si¢ z 6 przezroczystych
rurek, kazda dlugosci 75,0-80,0 mm, $rednicy wewnetrznej
20,7-23,0 mm i grubodci $cian 1,0-2,8 mm; rurki utrzymywa-
ne s3 pionowo za pomocg dwoch plytek o $rednicy 88-92 mm
i gruboéci 5,0-8,5 mm z 6 otworami, kazdy o $rednicy 22-26 mm,
réwno oddalonymi od srodka ptytki i rOwnomiernie na niej roz-
mieszczonymi. Do spodniej powierzchni dolnej plytki przymo-
cowana jest siatka druciana wykonana z nierdzewnej stali o kwa-
dratowych oczkach i aperturze 1,8-2,2 mm oraz $rednicy drutu
0,57-0,66 mm. Czesci aparatu s zlozone i sztywno zespolone
przez 3 sworznie przechodzace przez dwie ptytki. Poprzez ele-
ment na jego osi zapewniona jest mozliwo$¢ zawieszenia statywu
na urzadzeniu do jego zanurzania.

Budowa zestawu moze sie rdzni¢ pod warunkiem, ze zacho-
wane s3 wymagania odnoszace si¢ do szklanych rurek i wymia-
réw oczek siatki. Wymiary zestawu odpowiadaja wymiarom
wskazanym na ryc. 2.9.1.-1.

Krgzki. Dopuszcza sie uzycie krazkow, jezeli sa zalecane lub do-
zwolone. Kazda rurka wyposazona jest w cylindryczny krazek o gru-
bosci 9,35-9,65 mm i $rednicy 20,55-20,85 mm. Krazek wykonany
jest z odpowiedniego, przezroczystego tworzywa sztucznego o gesto-
$ci wzglednej 1,18-1,20. Swiatlo 5 réwnoleglych otworéw o érednicy
1,9-2,1 mm przechodzi pomiedzy gérna i dolng powierzchnig cy-
lindra. Jeden z otwordw jest potozony w osi cylindra. Pozostate
otwory sg réwnolegle do osi cylindra i rozmieszczone w odlegtosci
5,8-6,2 mm od osi na wyobrazonych liniach prostopadlych do niej

O Rozdzial ten zostal poddany procesowi harmonizacji wymagan farmakopeal-
nych. Patrz rozdzial 5.8. Harmonizacja wymagan farmakopealnych.

Uchwyt koszyczka
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Ryc. 2.9.1.-1. Aparat do badania A czasu rozpadu
Wymiary w milimetrach

i wzgledem siebie, jak podano na ryc. 2.9.1.-1. W bocznej $cianie
cylindrycznego krazka wycigte s3 4 identyczne trapezoidalne plasz-
czyzny, prawie prostopadle w stosunku do jego gérnej i dolnej po-
wierzchni. Kazdy z trapezow jest symetryczny; jego réwnolegte boki
stanowig fragment gornej i dolnej powierzchni cylindra i s3 réwno-
legte w stosunku do wyobrazonej linii taczacej srodki dwodch sasiadu-
jacych otworéw znajdujacych si¢ 6 mm od osi cylindra. Réwnolegly
bok trapezu u podstawy cylindra ma dtugos$¢ 1,5-1,7 mm, a jego
$cianki boczne sa wyciete na glebokos¢ od 1,5-1,8 mm od obwo-
du cylindra. Réwnolegly bok trapezu u gory cylindra ma dtugos¢
9,2-9,6 mm, a jego $rodek jest wciety na glebokos¢ 2,5-2,7 mm od
obwodu cylindra. Wszystkie plaszczyzny krazka sg gladkie.

Jezeli zalecane jest uzycie krazkow, wprowadzic je do kazdej rurki
i uruchomi¢ aparat jak podano w czesci ,,Procedura”. Krazki spet-
niajg wymagania dotyczace wymiaréw podane na ryc. 2.9.1.-1.

Automatyzacja badania z uzyciem zmodyfikowanych kraz-
kow jest dozwolona, jezeli uzycie krazkéw jest wymagane lub
dozwolone. Krazki te musza spelnia¢ wymagania gestosci i wy-
miaru podane w tym rozdziale.

Procedura. W kazdej z 6 rurek statywu z koszyczkami umie-
$ci¢ jedng jednostke preparatu i, jezeli podano, obcigzy¢ kraz-
kiem. Uruchomi¢ aparat, stosujgc odpowiedni ptyn utrzymywa-
ny w temp. 37 + 2°C. Pod koniec podanego czasu wyja¢ statyw
z koszyczkami z plynu i oceni¢ wyglad jednostek preparatu;
wszystkie musza ulec catkowitemu rozpadowi. Jezeli 1 lub 2
jednostki preparatu nie ulegna rozpadowi, powtoérzy¢ badanie
12 dodatkowych jednostek preparatu. Wymagania badania sa

»Wskazowki ogélne” (1) odnoszg sie do wszystkich monografii i innych tekstow
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Ryc. 2.9.1.-2. Aparat do badania B czasu rozpadu
Wymiary w milimetrach

spelnione, jezeli nie mniej niz 16 z 18 badanych jednostek pre-
paratu ulegnie rozpadowi.

¢ BADANIE B - DUZE TABLETKI I DUZE KAPSULKI

Aparat. Aparat sklada sie ze statywu z koszyczkami, niskiej
zlewki na odpowiedni plyn o poj. 1 L, wysokoéci 138-160 mm
i wewnetrznej $rednicy 97-115 mm, termostatu utrzymuja-
cego pltyn w temp. 35-39°C oraz urzadzenia umozliwiajacego
podnoszenie i obnizanie koszyczka w odpowiednim ptynie ze
stalg czestotliwoscig 29-32 cykli na minute na drodze 53-57 mm.
Objetos¢ plynu w zlewce jest taka, ze przy najwyzszym potozeniu
metalowa siatka znajduje si¢ przynajmniej 15 mm ponizej po-
wierzchni plynu, a w najnizszym polozeniu co najmniej 25 mm
powyzej dna zlewki. W zadnym przypadku gérna powierzchnia
zestawu nie moze by¢ zanurzona. Czas niezbedny do wykonania
suwu w gore jest taki sam jak czas niezbedny do wykonania suwu
w dot, a zmiana kierunku suwu jest raczej fagodnym przejsciem
niz nagtym odwrdceniem kierunku ruchu. Zestaw porusza sie
pionowo wzdluz wiasnej osi. Nie dochodzi do widocznego ruchu
poziomego lub odchylenia osi od pionu.

Zestaw. Statyw z koszyczkami sklada sie z 3 przezroczystych
rurek, kazda dlugosci 75,0-80,0 mm, $rednicy wewnetrznej
32,5-33,5 mm i grubosci $cian 2,0-3,0 mm. Rurki sg utrzymy-
wane pionowo za pomocg dwoch oddzielnych nasuwajacych
sie sztywnych plytek z tworzywa sztucznego, kazda o $rednicy
95-99 mm i gruboéci 7,5-10,5 mm, z 3 otworami. Otwory s3
réwno oddalone od $rodka plytki i rownomiernie na niej roz-
mieszczone. Do spodniej powierzchni dolnej ptytki przymoco-
wana jest siatka druciana wykonana z nierdzewnej stali o kwa-
dratowych oczkach i aperturze 1,8-2,2 mm oraz $rednicy drutu
0,60-0,66 mm. Plytki sg sztywno utrzymywane za pomoca pio-
nowych metalowych pretéw znajdujacych sie na obwodzie.

Metalowy pret jest takze przymocowany do $rodka gornej plyt-
ki, co pozwala na przylaczenie do silnika.

Budowa zestawu moze si¢ r6zni¢ pod warunkiem, ze zacho-
wane sg wymagania odnoszace sie do szklanych rurek i wymia-
row oczek siatki. Wymiary zestawu odpowiadaja wymiarom
wskazanym na ryc. 2.9.1.-2.

Krgzki. Dopuszcza si¢ uzycie krazkéw, jezeli sg zalecane lub
dozwolone. Kazda rurka wyposazona jest w cylindryczny kra-
zek o grubosci 15,15-15,45 mm i $rednicy 31,27-31,53 mm.
Krazek wykonany jest z odpowiedniego, przezroczystego two-
rzywa sztucznego o gestosci wzglednej 1,18-1,20. Kazdy krazek
ma 7 réwnoleglych otwordw, kazdy o $rednicy 3,05-3,25 mm.
Jeden z otwordw jest potozony w osi cylindra. Pozostale otwory
sa rownolegte do osi cylindra i réwno rozmieszczone na okregu
o $rednicy 8,3-8,5 mm wycentrowanym w osi. Wszystkie ptasz-
czyzny krazka sg gladkie.

Procedura. Bada¢ 6 jednostek preparatu z uzyciem 2 zesta-
wow rownoczesnie lub powtarzajac procedure. W kazdej z 3 ru-
rek statywu z koszyczkami umiesci¢ jedng jednostke preparatu
i, jezeli podano, obcigzy¢ krazkiem. Uruchomi¢ aparat, stosujac
odpowiedni ptyn utrzymywany w temp. 37 + 2°C. Pod koniec
podanego czasu wyjaé statyw z koszyczkami z plynu i oceni¢
wyglad jednostek preparatu; wszystkie muszg ulec calkowitemu
rozpadowi. Jezeli 1 lub 2 jednostki preparatu nie ulegng rozpa-
dowi, powtérzy¢ badanie 12 dodatkowych jednostek preparatu.
Wymagania badania sg spelnione, jezeli nie mniej niz 16 z 18
badanych jednostek preparatu ulegnie rozpadowi. ¢
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2.9.12. ANALIZA SITOWA

Jezeli stopien rozdrobnienia proszku okresla sie metodg sito-
wa, moze by¢ wyrazony przez odniesienie do sit, ktdre spelnia-
ja wymagania dla sit podane w rozdzialach 2.1.4. Sita i 2.9.38.
Okreslanie rozktadu wielkosci czgstek metodg analizy sitowej.

Stopien rozdrobnienia jest podany zgodnie z terminami zde-
finiowanymi w rozdziale 2.9.35. Stopieti rozdrobnienia proszku.

Zestawi¢ sita i postepowad jak podano w rozdziale 2.9.38.
Zwazy¢ rozdzielone frakcje proszku.

Symbol Qs(x), zdefiniowany w rozdziale 2.9.35, jest zwykle
stosowany do okreslenia rozkladu skumulowanego opartego na
masie lub objetosci czastek o wymiarze mniejszym lub réwnym x.

Jezeli stosuje sie pojedyncze sito, stopien rozdrobnienia prosz-
ku mozna réwniez wyrazi¢ jako numer sita, ktéry odpowiada
numerowi danego sita, przez ktére przechodzi nie mniej niz
97% (m/m) proszku, jezeli nie podano inaczej.
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2.9.27. JEDNOLITOSC I DOKLADNOSC
DOSTARCZANYCH DAWEK
Z POJEMNIKOW WIELODAWKOWYCH

Badanie wykonuje si¢ dla postaci leku, ktére sq umieszczane
w pojemnikach wielodawkowych z dozownikem.

Jezeli dawka dostarczana jest podana na etykiecie jako masa,
zwazy¢ 20 pojedynczych dawek pobranych losowo z jednego lub
wiecej pojemnikéw, uzywajac dozownika zgodnie z instrukeja.
Okregli¢ masy dawek pojedynczych i mase $rednig. Jezeli nie
podano inaczej, nie wigcej niz 2 pojedyncze masy moga réznic
sie od $redniej masy o wiecej niz 10%, lecz w zadnym przypadku
odchylenie nie moze by¢ wieksze niz 20%.

Jezeli monografia podaje wymagania dokladnosci dla dawki
dostarczanej, Srednia masa nie rézni sie od deklarowanej masy
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Patrz trzecia strona okfadki: czes¢ informacyjna dotyczgca monografii ogélnych




