https://nhathuocngocanh.com/

LACTOSE MONOHYDRAT

Dung dich thir : Lic mét lugng bot thudc trong nang twong
ung v&i 100 mg ketoprofen véi 100,0 ml dung mdi pha
mau. Loc.

Dung dich déi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir véi
dung moi pha méu thanh 50,0 ml. Pha lodng 1,0 ml dung
dich thu dugc thanh 10,0 ml véi dung mdi pha mau.

Diéu kién sdc ky:

Cbt kich thudc (15 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C (5 pm).
Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 233 nm.
Tc‘n_: d6 dong: 1,0 ml/min.

Theé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh: Tién hanh sic ky 1in luot dung dich dbi
chiéu va dung dich thir véi thoi gian chay sic ky gép 7 lan
théi gian luu cia ketoprofen. Trén sc ky @b thu dugc cla
dung dich thir, dién tich cua bét cir pic phu ndo ciing khong
dugc 1om hon dién tich cia pic chinh thu dugce tir dung dich
dbi chiéu (0,2 %). Téng dién tich ctia cac pic phu khéng
dugc 16n hon 2,5 lan dién tich cua pic chinh thu dugc tir
dung dich déi chiéu (0,5 %). Bé qua cac pic tap chat c6
dién tich nhoé hon hoac b%mg 0,1 lin dién tich cta pic chinh
thu dwoc tir dung dich ddi chiéu (0,02 %).

Pinh lugng

Can 20 nang, tinh khéi luong trung binh cia bét thube
trong nang, trén déu va nghién thanh bot min. Cén chinh
xac mot lugng bot thudc tuong (mg véi khoang 50 mg
ketoprofen vao binh dinh mic 500 ml, thém 300 ml
methanol 75 % (TT), lic khoang 10 min v thém methanol
75 % dén dinh mirc. Dé yén, lay chinh xac 5,0 ml chat long
& trén va pha loang thanh 100 ml bang methanol 75 %. Do
d6 hip thu (Phu luc 4.1) cia dung dich thu dwgc & budc
song cuc dai 258 nm, diing methanol 75 % 1am mau tring.
Tinh ham lugng ketoprofen, C,sH;404, trong nang theo A
(1 %, 1 cm). Liy 662 1a gia tri A (1 %, 1 cm) & budc séng
cuc dai 258 nm.

Béo quin
Trong bao bi kin.

Loai thudc
Thuoc chong viém, giam dau.

Ham lugng thwong ding
40 mg, 50 mg.
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Lactose 1a O-B-D-galactopyranosyl-(1— 4)-a-D-gluco-
pyranose monohydrat.

Tinh chét , .
Bot két tinh mau trang hodc gan nhu trang. Dé tan trong
nuac, thuc t€ khong tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh ,

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, D.

Nhom II: B, C, D.

A. Ph hép thu hong ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phim
phai phii hop v&i phé hdp thu hdng ngoai cia lactose
mononhydrat chuin.

B. Phuong phép séc ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Nudc - methanol - acid acetic bing
- methylen clorid (10 : 15 : 25 : 50) (cAn dong chinh xéc vi
thira mét lugng nho nudce s& giy duc).

Dung dich thir: Hoa tan 10 mg ché phim trong hén hop
nudc - methanol (2 : 3) va pha loang thanh 20 ml véi cling
dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 10 mg lactose monohydrat
chuan trong hén hop nwde - methanol (2 : 3) va pha loing
thanh 20 ml véi cing dung moéi.

Dung dich déi chiéu (2): Hda tan 10 mg ciia mdi chét sau
day: fructose (TT), glucose (TT), lactose monohydrat (TT)
va sucrose (TT) trong hdn hop nudc - methanol (2 : 3) va
pha loéng thanh 20 ml v&i cung dung méi.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 2 pl cia
n:’f)i dung dich trén va lam khé cc vét chdm. Trién khai
sic ky dén khi dung méi di dugc 3/4 bin mong. Sdy kho
ban moéng bang mot ludng khi 4m. Thay pha dong méi,
chay nhic lai ban mong ngay. Sdy ban mong béng mot
ludng khi 4m va phun d&u 1én ban mong dung dich c¢6 chira
0,5 g thymol (TT) trong hén hop gom 5 ml acid sulfiric
(TT) va 95 ml ethanol 96 % (TT). Siy ban mong & 130 °C
trong 10 min. Vét chinh trong séc ky d6 cia dung dich thir
phai gidng vé vi tri, mau sic va kich thudc véi vét chinh
trong séc ky 46 ciia dung dich d6i chiu (1). Phép thir chi
¢6 gi4 tri khi trén sic ky d6 ctia dung dich ddi chiéu (2) cho
4 vét tach 1o rang.

C. Hoa tan 0,25 g ché phdm trong 5 ml nwéc. Thém 5 ml
amoniac (TT) va dun néng trong cach thuy & 80 °C trong
10 min, mau dé xuét hién.

D. Ché phim phai dap tmg phép thir Nudc.

Pé trong va miu sic ciia dung dich

Hoa tan 1,0 g ché phém trong nudc sbi, dé ngudi va pha
lodng thanh 10 ml bing nudc. Dung dich thu dugc phai
trong (Phu lyc 9.2) va mau khéng dugc ddm hon mau méu
VN, (Phu luc 9.3, phwong phép 2).

Gi6i han acid - lgiém. .
Hoa tan 6,0 g ché phdm bang cich dun néng trong 25 ml
nudc khéng coé carbon dioxyd (TT), d€ ngudi va thém
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0,3 ml dung dich phenolphtalein (TT),), dung dich khong
mau. Luong dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CDb) dugc
dung dé 1am chuyén mau chi thi thanh mau hdng hoic do
khéng qua 0,4 ml.

Goéc quay cve riéng

Tir +54,4° dén +55,9°, tinh theo ché phdm khan (Phu luc
6.4).

Hoa tan 10,0 g ché phdm trong 80 ml muréc bang cach dun
néng & 50 °C. Bé ngudi va thém 0,2 ml dung dich amoniac
lodng (TT). Dé yén trong 30 min va pha loang dén 100,0
ml bing nude dé do.

D§ hip thuy: protein va tap chét hip thu 4nh sang (Phu
luc 4.1)

Hoa tan 1,0 g ché phim trong medc sbi va pha lodng thanh
10,0 ml bing nude (dung dich A).

b6 hf’lp thu cua dung dich A duoc do ¢ budc song 400 nm
khong duogc 16n hon 0,04.

Pha loéing 1,0 ml dung dich A thanh 10,0 ml bing nwéc.
Po d6 hip thu cta dung dich nay & budc séng tir 210 nm
dén 300 nm. Tai nhitmg budc séng tir 210 dén 220 nm, d6
hép thu khong dugc 16m hon 0,25. Tai nhitng bude séng tir
270 nm dén 300 nm, d6 hap thy khéng dwoc 16n hon 0,07.

Nuwée

Tir 4,5 % dén 5,5 % (Phu luc 10.3).

Dung 0,50 g ché phim va hdn hop formamid - methanol
(1:2) lam dung moi.

Tro sulfat
Khéng dugc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Diung 1,0 g ché pham.

Gi6i han nhiém vi sinh vat

Tong so vi khuﬁn\hiéu khi: Khong qua 10 CFU/g ché
phém, xic dinh bang phuong phap dia thach (Phu luc
13.6).

Ché pham khoéng dugce c6 E.coli (Phu luc 13.6).

Bio quan
Trong 6 dung kin.

Loai thudc
Téa dugc.

CAC PAC TINH LIEN QUAN PEN CONG DUNG CUA
NGUYEN LIEU

Céc dic tinh vé Phan bb kich thudc hat va Khéi lugng riéng
thé va khéi lugng riéng gb cua bot (Phu luc 6.13) c6 thé
lién quan dén viéc sir dung lactose monohydrat 1am ta duoc
don/pha lodng trong cac dang bao ché rén (nén va bot).
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Lamivudin 12 4-amino-1-[(2R,5S)-2-(hydroxymethyl)-1,3-
oxathiolan-5-yl]pyrimidin-2(1H)-on, phai chira tir 97,5 % dén
102,0 % CgH;,N;0,8 tinh theo ché phdm d lam kha.

Tinh chat ,
B0t két tinh da hinh mau trang hoic gan nhwr tring. Tan trong
nudc, hoi tan trong methanol, kho tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon médt trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, C.

Nhém II: A, B.

A. Phd hip thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cia ché pham
phai phii hop v6i phd hdp thu hdng ngoai cua lamivudin
chuan. Néu phd héng ngoai & trang thai rin ciia mAu thir va
lamivudin chuan khac nhau thi hoa tan riéng 1& ché phim va
lamivudin chuan trong methanol (TT), bay hoi t6i cin. Ghi
phé mé&i cha cac cén thu dugc.

B. Hoa tan 0,250 g ché phim trong nuwdc va pha lodng
thanh 50,0 ml véi cting dung mdi.

Goc quay cuc riéng (Phuy luc 6.4) cia dung dich thu dugc
phii tir -97° dén -99°, tinh theo ché phim d3 1am kho.

C. Ché phdm phai dat yéu ciu trong phép thir “Ddng phin
d6i quang cia lamivudin”.

P{ hip thy 4nh sing

Hoa tan 1,00 g ché phim trong nurdc, siéu 4m néu can va
pha loang thanh 20,0 ml véi cing dung méi.

D hép thy cia dung dich thu duge & bude séng 440 nm trong
cdc do c6 d6 day 4 cm (Phu luc 4.1) khong dugce qua 0,3.

Tap chit lién quan

Phuong phap séc ky 1ong (Phu luc 5.3).

Pha dong: Dung dich dém pH 3,8 - methanol (95 : 5), diéu
chinh néu cén thiét.

Dung dich dém pH 3,8: Hoa tan 1,9 g amoni acetat (TT)
trong 900 ml nude, diéu chinh pH dén 3,8 bing acid acetic
bang (TT), thém nuwde vira di 1000 ml.

Dung djch thir: Hoa tan 50,0 mg ché pham trong pha déng
va pha lodng thanh 100,0 ml vé&i cing dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Pha lodng 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bang pha dong. Pha lodng 1,0 ml dung
dich thu dugc thanh 10,0 ml bing pha dong.
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