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ABSTRACT 

This study has been focused on the development of an analytical method 

for the determination of Paracetamol (PAR) and Chlorzoxazone (CZN) 

in their combined pharmaceutical formulation using two stationary phases 

(home-made columns) which were prepared by two developed methods, 

one of which was in capillary column while the other was in conventional 

column. 

 

The first preparation method was achieved using a home-made capillary 

column (0.10mm i.d. × 200mm length), filled with porous cross-linked 

hexyl polymethacrylate as monolithic stationary phase. The column 

morphology was characterized by scanning electron microscopy (SEM). 

The column showed perfect mechanical stability and permeability over 

the investigated flow range with regression factor R2 0.9994. The 

capillary column was used to separate PAR and CZN in their 

pharmaceutical formulation. The method proved to be simple, fast, 

sensitive, efficient, cost-effective and green approach owing is the 

combination of the amazing properties of a monolithic material and a 

miniaturized liquid chromatography, which reduces the analytical costs 

and the effect on the environmental impact of chromatographic 

applications. Both components were detected using a 3-nL nano-UV cell 

fixed at 270nm wavelength. The optimized mobile phase was composed 

of 1% aqueous formic acid solution and acetonitrile at 40:60 ratio, 

1.0μL/min flow rate, 4.0nL injection volume and 50°C column 

temperature. Under the optimized conditions, PAR and CZN were 

separated in about 6.5min with chromatographic resolution of 2.37. Using 

the prepared column, the developed method was fully validated and 

compared with other reported works.  
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  The second preparation method was achieved using also a home-made, 

conventional column (3.2 i.d., 100 mm length) which was a glycidyl 

polymethacrylate as monolithic stationary phase. The column 

morphology was characterized by scanning electron microscopy (SEM). 

The permeability was evaluated using acetonitrile and water as mobile 

phases, and uracil as un retained substrate. A simple and economical 

reverse phase high performance liquid chromatography (HPLC) method 

has been developed for the simultaneous estimation of PAR and CZN in 

their pharmaceutical formulations. Components were determined using a 

UV detector at 270 nm. The mobile phase was composed of 1% formic 

acid solution and acetonitrile (65:35 v/v), 0.7 mL/min flow rate and 5.0 

µL injection volume. The resolution between ingredients peaks was 1.96.  

 

All findings proved that the both validated method using the prepared 

column is applicable for quality control and routine analysis of the two 

drugs. 
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ABSTRACT (IN ARABIC) 

( و PARهذه الدراسة على تطوير طريقة تحليلية لتعيين تركيز كل من  الباراسيتامول ) لقد ركزت

هما الصيدلانية وذلك بعد تطوير طريقتين لإعداد طورين مونولثين ثابتين يفي تركيبت (CZN) كلوروزوكسازون

 في عموديين محليي الصنع ، أحدهما كان في العمود الشعري بينما الآخر في العمود التقليدي.

مم( 2.0نصف قطر داخلي -مم022تمت طريقة التحضير الأولى باستخدام عمود شعري محلي الصنع )طول 

ميتا كريلات المستخدم كطور ثابت على شكل طور مترابط احادي. وقد -بمركب هكسيل وتمت تعبئة العمود

استقرارًا ميكانيكيا مثاليا على مدى نطاق  ( لدراسة شكل العمود الذي اظهر SEMاستخدام المجهر الإلكتروني )

ي صيغتهما ف CZNو  PAR. وقد تم استخدام العمود الشعري لفصل 2R 0.9994التحقيق مع عامل الانحدار 

الصيدلانية. أثبتت الطريقة أنها بسيطة و سريعة و حساسة و فعالة ، واقتصادية ، وذلك لاستخدام كميات مصغرة 

من الطور المتحرك ، والتي تعتبر كخطوة نحو تقليل التكاليف التحليلية و التأثير البيئي للتطبيقات 

نانوميتر. 072عند طول موجة  nL Nano-UV 3لية الكروماتوجرافية. تم الكشف عن كلا المكونين باستخدام خ

، وكان  02:02محلول حمض فورميك مائي و اسيتونيتريل بنسبة  ٪0حيث كان الطور المتحرك يتكون من 

درجة مئوية. تحت  02نانوليتر ودرجة حرارة العمود 0.2مايكروليتر/دقيقة وحجم الحقن 0.2معدل الانسياب 

. ويمكن استخدام هذه 7..0دقيقة مع درجة فصل   0.0في حوالي  CZNو  PARالظروف المثلى ، تم فصل 

 الطريقة الجديدة في التحاليل الروتينية بمصانع الادوية.

مم( 0..مم ،نصف قطره الداخلي 022تمت طريقة التحضير الثانية باستخدام عمود تقليدي مصنوع محليًا )طوله 

دراسة طور ثابت على شكل طور مترابط احادي. وقد اظهرت تم تعبئته بجليسيديل بوليميثاكريليت المستخدم ك

( استقرارًا ميكانيكيا وقد تم تقييم النفاذية باستخدام الأسيتونتريل SEMالعمود باستخدام المجهر الإلكتروني ) شكل

والماء كمراحل متنقلة ، واليوراسيل كمادة غير مستبقية. وتم تطورير طريقة تحليليةباستخدام جهاز 

في تركيباتهما الدوائية.  CZNو  PARلتحليل الآني لكل من   (HPLC)كروموتوغرافيا ذات الاداء العالي  

من محلول  ٪0نانومتر. و طور متحرك يتألف من  072شاف الأشعة فوق البنفسجية عند كباستخدام م وذلك

ميكرولتر.  0.2مل / دقيقة وحجم الحاقن  2.7، ومعدل تدفق  (v / v )0.:00حمض الفورميك وأسيتونيتريل )

في التحاليل الروتينية بمصانع . ويمكن استخدام هذه الطريقة الجديدة 0..0كانت درجة الفصل بين قمتي المكونين 

 الادوية.
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detection, UV absorbance at 250nm. Peaks: 1 benzene, 2 naphthalene, 3 biphenyl, 4 

fluorene, 5 anthracene 
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Figure 1.13: Influence of time constant on peak shape and sensitivity: (A) 0.2sec; (B) 
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γ-tocopherol, 4 δ-tocopherol 
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Experimental conditions: column, 250mm x 1.5mm i.d. C18 (5µm), mobile phase, 

acetonitrile/water (90/10, v/v%), injection volume, 1µL, detection, UV absorbance at 

250nm, detector cell volume, 1µL. Peaks: 1 benzene, 2 naphthalene, 3 biphenyl, 4 

fluorene, 5 anthracene 
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