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ZMENY D 2010 (harmonizace beze
Zmen v textu)

= 2.9.1 Zkouska rozpadavosti tablet a tobolek

= 2.9.3 ZkousSka disoluce pevnych lékovych forem

= 2.9.7 Odér neobalenych tablet

= 2.9.15 Zdanlivy objem — zrusena 1.4.2009

= 2.9.17 Zkouska na vyuzitelny objem parenteralnich pripravkii
= 2.9.26 Specificky povrch adsorpci plynu

= 2.9.31 Analyza velikosti Castic laserovou difrakci

= 2.9.33 Charakterizace krystalickych a Castecné krystalickych pevnych
latek rentgenovou praskovou difrakci (XRPD)

= 2.9.34 Sypna hustota a setfesna hustota prasku

= 2.9.36 Tok prasku

= 2.9.37 Opticka mikroskopie

= 2.9.38 Odhad distribuce velikosti ¢astic analytickym prosévanim
s 2.9.45 Smacivost pérovitych pevnych latek a praska NOVY




2.9.1 Zkouska rozpadavosti tablet a

tobolek

koSickova metoda

o pristroj A (6 kos.) —
normalni velikost tbl.

o revize velikosti disku

Rovnobezné strany
lichobézniku maji na
spodni strane disku
délku (1,6 £0,1) mm a
jejich spodni hrany jsou

od
obvodu disku.

zéavésné zafizeni na koSitky

pohled ze strany

Oh " @) Fistrof ke zkousce rozpadavosti A (rozméry v milimetrech)




2.9.3 Zkouska disoluce pevnych
léekovych forem

Disoluce = rozpousteni lecive latky do
vhodného media v ¢ase - urceni:
o kinetiky

rovnovazna rychlost (steady state) - sméernice primky

zévislo_sti kumulativnhiho mnozstvi na case
(mg -min-t.cm?)

o celkového uvolnéného mnozstvi

Kritéria prijatelnosti
0 hodnota Q (mnozstvi uvolnéné latky v % deklarovaného obsahu) -
podle profilu kinetiky uvoliovani
tradicni — Q75 (75% do 45 min)
prodlouzené — Q20-30, Q50, Q80
zpozdéné — 1-2h pfi +pH, Q75 pH 6,8
0 pocet vzorku a povolené % odchylky



2.9.3 Zkouska disoluce pevnych lékovych
forem- zmény D2010:

Prutokova cela

o rozSifeni specifikace pumpy pro kontrolu pritoku média (4, 6, 8
ml/min £ 5%)

o specifikace malé cely (pfistroj 4) pro malé tbl a cps

5.17.1 Doporuceni pro zkousku disoluce

o experimentalni podminky, disoluéni media, kvalifikace a
validace metody



2.9.31 Analyza velikosti Castic
laserovou difrakci — fada upfesnéni

mereni intenzity laseroveho paprsku

odrazeného na casticich
Q (elektrické vykyvy, vibrace, vykyvy
teploty, vihkosti, pfimeé slunecCni svétlo)
o ohyb paprsku je neprimo umerny velikosti Castice
Fraunhoferav nebo Mieho model

Q
Q

distribuce velikosti ¢astic
kalibrace sfér. ¢asticemi se znamou distribuci



2.9.31 Analyza velikosti Castic
laserovou difrakci

uprava vzorku

o reprezentativni postupy vzorkovani
Q (rotating riffler)

déleni standardné vrstveného prasku (nasypka) do vzorku
(=8) odstfedénim

navrstveni zhomogenizovaného materialu na rovne
podlozce do kuzele, stlaCeni do ploché vrstvy a rozdéleni
na Ctvrtiny (protilehlé 2/4 se zpracovavaji dale)
o dispergace castic (disperze v mediu)
0 - rozsah velikosti a
tvar Castic
O uprava vzorku pfi pfesahu velikosti Castic (%)
0 ovérfeni postupu dispergace pri
materialu (napf. krystalizace, mleti)



2.9.33 Rentgenova praskova
difrakce (XRPD)

rozptyl X-paprsku na elektronovych vrstvach
Krystalové mrizky
o charakterizace krystalickych a castecne
Krystalickych pevnych latek
o Bragguv zakon — uhel odrazu paprsku je umérny
vzdalenosti vrstev krystalu
charakteristické difrakCni piky




2.9.33 Rentgenova praskova
difrakce (XRPD) - zmény D2010

upresneni metody

zaznamu z difraktometru

o posun, tloustka, propustnost vzorku

o postup ziskani vzorku - optimalni velikost Castic pod
S50um

o kalibrace certifikovanymi standardy

upresneni metody

o kvalitativni a kvantitativni analyzy vzorku
o polymorfni, amorfni a krystalické latky

a

NOVE



2.9.34 Sypna a setfesna hustota
praska- zmény D2010

sypna hustota
0 uUprava pro vrstveni vzorku z

setresna hustota
o upresneni postupu - specifikace poctu sklepavani
(200, 400, 200... az do dosazeni ) a
sklepavani
stlaCitelnost prasku
0 upresneni vypoctu indexu stlacCitelnosti pri pouziti



12.9.45 Smacivost porovitych
pevnych latek a praska NOVY

= Meéreni kontaktniho uhlu
S/L

s 1) Metoda prisedlé kapky
(prima) gas
o goniometr (okular, uhlomer)

Q

nebo mikrofotografie Ys

postup solid
= vylisek
navrstveni kapky

= Youngova rovnice Ys = Vg + 7Y - COS 0

& 6 méreni




'2.9.45 Smacivost porovitych
pevnych latek a praska NOVY

s 2) Washburnova

metoda (neprima) Azvahy | .
vv s ] B = pocitac
o mereni rychlosti C = nadobka
pruniku kapaliny do A ff‘_f'livzorek
2 & = filtr
vrstvy prasku e - pronikailc]

o kalibrace dokonale kapalina
At : F = zdvihaci
smacici kapallnc?u - afizoni
(cos 6=1) se znamou
p, v, N (n-heptan)




2.9.45 Smacivost porovitych
pevnych latek a prasku

postup
o nadobka s pory (F) - sintr
navrstveni prasku do 2/3

setfeseni (50-100) nebo
stlaceni pistem (C, D)

o upevneni k vaham (A)
o kontakt s kapalinou
2 mereni

(zvysovani hmotnosti v
case)
o vypocet 0
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