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OSSZEFOGLALAS

A HPLC-UV moddszer validdlasa UXYZ kodu allatgyogyaszati hatbanyag esetén sikeres volt,
hiszen a validilasi mindségjellemz6k mérése soran az eredmények megfelelnek a
kovetelményeknek. A validalds sordan nem akadtam eldére nem lathaté problémakba, sokat
segitett, hogy elére atgondoltam, hogyan szeretném megvalositani a méréseket és milyen
eredményeket varok. Az UXYZ kodu hatdanyagtartalom az altalam hasznalt termékbdl minden

esetben a vart kihozatalt hozta és a rendszeralkalmassagi kovetelményeknek is megfelelt.

Validalas soran vizsgaltam a szelektivitast, amely vizsgéalat sordn a szennyezdk elvaltak az
UXYZ kéda hatéanyagtol és vizsgaltam a specifikussagot is, amely soran kiillonb6zé
koriilmények kozott kezeltem a standard, minta és placebo oldatokat. A vizsgélat sordn a
hatdéanyagtartalom mennyiségében lathatd véltozds, de a csucstisztasdg ¢€s azonossag
mindegyik esetben a kdvetelménynek megfelel. Linearitds soran a 70-130%-o0s koncentracio
tartomanyban mért cstcsteriiletek linedrisan valtoznak a koncentracioval, az egyenes
egyenletébdl szamitott R?, a Z értéke és az RSD% is megfelel a kdvetelményeknek. A pontossag
mérésekor ugyanabbol a sarzsbol készitett hat parhuzamos mintdnak az RSD%-at, mig a
kézbensd pontossagnal a pontossaghoz hasonlitottam masik analitikus altal elkészitett hat
parhuzamos mérést. A pontossagnal az RSD%-ot vizsgaltam, amely megfelel a
kovetelménynek, a kozbensd pontossagnal a 12 parhuzamos minta hatéanyag atlag relativ
eltérését vizsgaltam, amely szintén megfelelt a kovetelménynek. A torzitatlansag vizsgélatanal
a hatdanyagot 70%-0s, 100%-os és 130%-0s szinten vizsgaltunk és a vizsgalat soran kapott
RSD% és visszanyer¢s érétke is megfelel a kovetelményeknek. Validacio soran néztem még az
oldatstabilitast, vizsgaltam a standard ¢és mintaoldatokat is kiilonb6z6 homérsékleten. A relativ
eltérés a standard esetén hét napig felel meg a kovetelményeknek szoba-, illetve hiitd (2-8°C)
hémeérsékleten, az UHPLC késziilékben hat napig felel meg az elvart RSD%. A mintaoldat hat
napig felel meg a kovetelményeknek mindharom koriilményen. Emellett vizsgéltam még az
eluensek stabilitdsat, mivel minden mérés soran teljesiilt a rendszeralkalmassagi kovetelmény
és a vizualis vizsgalat soran sem tapasztaltam eltérést az eluenseket tartalmazo tivegekben, ezért
ezeknek a stabilitdsa a vizsgélat soran végig megfeleld volt, vagyis hét napig. Végiil vizsgaltam
a modszer robusztussagat, ahol kiilonb6z6 paramétereket maximum 20%-ban valtoztattam meg
az eredetihez képest. A rendszeralkalmassagi kovetelmények itt is minden esetben teljesiiltek.

Ezeket az eredményeket a 1. tablazatban szamszertien is 6sszefoglaltam.



Ugy gondolom, hogy a validalasommal segitettem a kés6bbi rutinméréseket, egyszerii és gyors
modszert validaltam, amelyet tobb UHPLC késziiléken is lehet mérni megfeleld pontossaggal.
A mintael6készités nem bonyolult, ahogy maga a hatdanyagtartalom mérése sem. Tovabba ami
nagyon fontos a mindennapi munkam soran, hogy az eredményeket dokumentalni kell, tehat az

UHPLC méréseket ki is kell értékelni, azonban ez is egyszeriien és gyorsan megvalosithato.



Eredmény

Teljesitményjellemz6 Kovetelmény
Szelektivitas L A szennyezdcsucsok elvalaszthatdak
= Szennyezdcsucsok .
elvalaszthatoak az UXYZ (zavarojel <0.5)
Specifikussdg kc:)dﬁ .hat()aflyagt()l
= (Csucstisztasag > 0,95 o i
- Azonossig > 0,095 Csucstisztasag > 0,95
Azonossag > 0,095
= R*>0,998 R?=0,9996
Linearitas = 7<3,0% Z=14%
= RSD% <2,0% RSD% = 0,6%
Pontossag = RSD% <2,0% RSD% = 0,8%
Kozbensé pontossag ) Hat(;all;}gia;lzfgozzlatlv Hatoanyag-atlag relativ eltérése = 1,79%
RSDacc7o= 0,6%
= RSD%<2,0% RSDaccuoo= 1,4%
i1 g RSDacc130= 0,3%
Torzitatlansag ) Koncentrac,logglosojarln(;‘;(;;t Visszanyerés:
V1sszanylige:zsé es,ik 0- 0 ACC70 = 99.1%
ACC100 = 100,0%
ACC130 = 99,9%
Standard relativ eltérése a 7. napon
Szoba homérsékleten = 1,5%
Hut6 homérsékelten = 0,45%
Standard relativ eltérése a 6. napon
UHPLC késziilékben
s minta-1 = 1,9%
Oldatstabilitds " Relativelterés 0. naphoz minta-2 =1,6%
viszonyitva < 2,0% . , s
Minta relativ eltérése a 6. napon
Szoba hémérsékleten = 0,9%
Hiuté homérsékelten = 0,3%
UHPLC késziilékben
minta-1 = 0,13%
minta-2 = 0,18%
) Elue,,ns,ﬂz,,l kal Vizualis vizsgélattal 7. napon is megfelel
szennyezddéstdl mentes
UXYZ kodu hatoanyag esetén
= Retencios 1d6=1,0-2,5
Robusztussag perc Eredmények megfelelnek
= Aszimmetria=0,8-1,8
=  Elméleti tanyérszam > 800

1. tablazat: Validalas soran kapott eredmények 6sszefoglalasa



