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Ham lwgng indomethacin, C,,H,,CINO,, tir 90,0 % dén
110,0 % so véi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Trong phan Dinh lugng, phd hép thu tir ngoai (Phu luc 4.1)
cua dung dich thir trong khoang tir 300 nm dén 350 nm chi
c6 mét cuc dai he‘ip thu & budc song khoang 320 nm.

B. Lic ky mét lugng bot vién tuong Ung véi 25 mg
indomethacin trong 2 ml nuwdc, thém 2 ml dung dich natri
hydroxyd 2 M (TT). Xuét hién mau vang twoi, phai mau nhanh.

C. Trong phin Tap chit hen quan, sic ky d6 thu duoc cua
dung dlch thu (2) phal c6 vét trong img vé vi tri v mau sic
véi vét trén sic ky d6 thu dugce cia dung dich déi chiéu (2).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky 16p méng (Phu luc 5.4)

Ban mong: Silica gel GF ;s,4.

Dung méi khai trién: Ether - acid acetic bang (100 : 3)
Dung dich thir (1): Can mét lugng bot vién tuong Gng véi
0,1 g indomethacin, thém 10 ml methanol (TT), lic ki
trong 5 min, loc.

Dung dich thir (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thir (1)
thanh 10 ml v&i methanol (TT).

Dung dich doi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
(2) thanh 20 ml v&i methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (2): Dung dich indomethacin chun
0,1 % trong methanol (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban méng 20 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duge
15 cm. Liy ban méng ra va dé khd ngoai khéng khi. Quan
sat dudi anh sang tir ngoai & budc song 254 nm. BAt cir vét
phu ndo trén sic ky db cua dung dich thir (1) khéng duoc
dam hon vét trén sic ky db cta dung dich déi chidu (1).

D hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Méi truzomg hoa tan: 900 ml dém phosphat chuédn pH 7,2 (TT).
Téc dg quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh: LAy mét phin dung dich méi truong sau
khi hoa tan, loc, bo 20 ml dich loc d4u. Pha lodng dich loc
thu dugc véi moi trudmg hoa tan néu can. Po do hip thu
(Phu luc 4.1) cua dung dich thu dugc & budce song hép thu
cuc dai 320 nm, ding méu tring 12 méi truéng hoa tan.
Tinh lugng indomethacin, C,oH,;CINO,, dd hoa tan theo A
(1%, 1 cm). Lay 196 1a gia tri A (1 %, 1 cm) & budc séng
320 nm.

Yéu cdu: Khong it hon 70 % (Q) luong indomethacin so
v6i lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong 45 min.

Dinh luwgng

Can 20 vién d3 loai bo vo bao, tinh khéi luong trung binh
vién, nghién thanh bét min. Can mét lugng bot vién twong
img voi khoang 50 mg indomethacin vao binh dinh mic
100 ml, thém 10 ml nuéc, dé yén trong 10 min, thinh
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thoang lic. Thém 75 ml methanol (TT), lic k§ rdi thém
methanol (TT) dén dinh mirc va lic déu, loc, bd khoang
20 ml dich loc dau. Pha lodng 5,0 ml dich loc thu dugc
thanh 100,0 ml véi hdn hop ddng thé tich methanol (TT)
va dém phosphat chudn pH 7,2 (TT). Po d¢ hap thy (Phy
luc 4.1) cua dung dich thu dugc & budc séng hép thu cuc
dai 320 nm, ding mAu tring 1a hén hop ddng thé tich
methanol (TT) va dém phosphat chudn pH 7,2 (TT).

Tinh ham lugng indomethacin, C,oH;(CINO,, theo
A (1 %, 1 cm). Lay 193 la gid tri A (1 %, 1 cm) & budc
song 320 nm.

Bio quan
Noi khé mat, tranh anh sang.

Loai thudc
Thuéc khang viém khong steroid.

Ham lrgng thudmng dung
25 mg.
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I, Ptl: 2538
Tod phai chita tir 99,5 % dén 100,5 % 1.

Tinh chét

Phién nh6 hofc tinh thé min, mau tim den, ¢6 4nh kim loai,
mui kich img dic biét. Dé bay hoi & nhiét d6 thuomg.

Rét khé tan trong nuée, tan trong ethanol 96 %, cloroform,
kho tan trong glycerin, dé tan trong c4c dung dich mudi iodid.

Pinh tinh

A. Dt nhe mét it ché phdm trong dng nghiém, s& bay hoi
mau tim, hoi ndy ngung tu thanh nhitng mudi tinh thé mau
den 4nh xanh trén thanh éng.

B. Liy 10 ml dung dich bdo hoa ché phdm, thém 0,5 ml
dung dich hé tinh bét (TT), s& hién mau lam. Mau sé& mAt
khi dun néng, dé ngudi mau lam xuét hién tr& lai.

Clorid va bromid

Khéng duoc qua 0,025 %.

Dung dich S: Nghién 1,5 g ché phdm véi 10 ml nwée, loc,
rira phéu loc bang nwdc va pha lodng dich loc thanh 15 ml
bing mrée. Thém 0,5 g kém bot (TT) vao dung dich trén.
Khi dung dich mat mau, loc va rira phéu loc véi nuwede cho
t&i khi thu dwoc 20 ml dich loc.

Liy 5 ml dung dich S, thém 1,5 ml amoniac (TT) va 3 ml
dung dich bac nitrat 2 % (TT). Loc, rira phéu véi muwdc
cho dén khi thu dugc 10 ml dich loc, thém vao 1,5 ml acid
nitric (TT) va dé yén 1 min. Dung dich nay khéng dugc duc
hon dung dich d6i chiéu pha déng thoi véi dung dich thir
gdm 10,75 ml nudre; 0,25 ml dung dich acid hydrocloric
0,01 N (Cb); 0,2 ml dung dich acid nitric 2 M (TT) va
0,3 ml dung dich bac nitrat 2 % (TT).
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DUNG DICHIOD 1 %

Cin khéng bay hoi

Khéng dugc qua 0,1%.

Cén chinh xac 1,00 g ché pham vao bét sir d4 can bi, dun
trén cach thuy cho dén khi iod bay hoi hét. Sdy cén &
100 °C dén 105 °C dén khéi lwong khong dbi. Khéi lugng
céin con lai khong duoc qua 1 mg.

Dinh lrong

Trong mét binh nén nit mai, hoa tan 0,200 g ché phdm
trong 5 ml dung dich kali iodid 20 % va 1 ml dung dich acid
acetic 2 M (TT). Khi ché phim tan hét, thém 50 ml mede.
Chuén db bing dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CD), thém
1 ml dung dich ho tinh bét (TT) vao lac cudi dinh lugng.

1 ml dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CD) twong duong
voi 12,69 mg iod.

Béo quin
Trong lo thily tinh mau, c6 nit thiy tinh kin, d & noi mat.

Loai thyoc
Sat khuan, khang giap.

Ché phim . .
Dung dich iod 1 %, con iod 1 %, con iod 5 %.

DUNG DICHIOD 1 %

Dung dich Lugol

Cong thirc diéu ché

Iod lg
Kali iodid 2g

Nudc tinh khiét (mdi dun s6i dé nguéi) vd 100 ml

Hoa tan kali iodid va iod trong khoang 3 ml nuéc, khudy
k¥ cho tan hét, sau d6 thém nuéc vira di 100 ml.

Ché phim phai dép tmg cic yéu cdu trong chuyén luin
“Dung dich thuéc” (Phu luc 1.3) va cic yéu cau sau day:

Ham lwgng cia iod, I, va ham lwgng cua kali iodid, KI,
tir 95,0 % dén 105 % so vai lugng ghi trén nhan.

Tinh chat i
Dung dich trong, mau dé sam, mui iod.

Pinh tinh

A. Nho 1 giot ché phim vao 1 ml dung dich hé tinh bét
(TT) s& xuat hién mau xanh tim.

B. Liy vai ml ché phdm cho vao mdt bt sir, bdc hoi trén
cach thay cho kho va dét nhe cho bay hét iod tr do. Hoa
tan cin vao mét it mude. Dung dich thu duge phai cho cac
phan ung cua ion kali va iodid (Phu lyc 8.1).

Dinh lrgng

Tod: Lay chinh xac 20 ml ché phdm, thém 10 ml nmudc.
Chuén d6 bang dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CP). Vio
lic gin cudi chuin d§, khi dung dich da rit nhat mau, thém
vai giot dung dich hé tinh bét (TT).

1 ml dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CP) twong duong
vai 12,69 mg L.
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Kali iodid: Lay chinh xac 10 ml ché phdm, thém 20 ml
nudce, 40 ml dung dich acid hydrocloric loang (TT), chuén
d6 bang dung dich kali iodat 0,05 M (CP) cho dén khi
mau ndu sdm chuyén sang nau nhat, thém 1 ml dung dich
amaranth S 0,2 % (TT) rdi tiép tuc chuin d¢ cham cho dén
khi mau d6 chuyén sang vang nhat.

Sb gam kali iodid chira trong 100 ml ché phim dugc tinh

bing cong thirc:
0,166 X(n, - "—2)
4
Trong do:

n, 14 s6 ml dung dich kali iodat 0,05 M (CP).
n, 14 s6 ml dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CP) da ding
trong phép dinh lugng iod.

Bio quin
Ché phém bao quan trong chai thuy tinh mau, nat kin, dé
o noi mat.

IRBESARTAN
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/ \
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N —
CH, O
CZSH28N6O Ptl: 428,5

Irbesartan 1a 2-butyl-3-[[2'-(1H-tetrazol-5-yl)biphenyl-4-
yl]methyl]-1,3-diazaspiro[4.4]non-1-en-4-on, phai chira tir
99,0 % dén 101,0 % CysHagN,O, tinh theo ché pham khan.

Tinh chat

Bot két tinh da hinh mau tring hodc gin nhu tréng.

Thuec té khéng tan trong nuée, hoi tan trong methanol, khé
tan trong methylen clorid.

Pinh tinh

Phé hip thu hong ngoai (Phy luc 4.2) ciia ché phim phai
phi hop véi phd hip thu héng ngoa1 cla irbesartan chudn.
Néu pho héng ngoal & trang thai rin cua ché pham va cua
irbesartan chuan khac nhau thi hoa tan riéng r& ché phim
va chat chuén trong methanol (TT), bay hoi dung méi toi
kho bang cach say ¢ 60 °C va ghi lai pho mdi cua céc cin
thu dugc.

P9 trong va mau sic ciia dung dich

Hoa tan 0,50 g ché phidm trong hén hop gdm 1 thé tich
dung dich natri hydroxyd 2 M (TT) va 9 thé tich methanol
(TT>), pha lodng thanh 10 ml véi cuing dung méi.

Dung dich thu dugc phai trong (Phu luc 9.2) va khong
duge c6 mau ddm hon mau mau N; (Phy luc 9.3, phuong
phap 2).



