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VIEN NEN ACID ACETYLSALICYLIC

Tap chét lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu lyc 5.3), chuén bi cic dung
dich ngay truéc khi dung,

Pha dong: Acid phosphoric - acetonitril ding trong
phurong phdp sdc ky - nwéc (2 : 400 : 600).

Dung dich thir Hoa tan 0,100 g ché phim trong acefonitril
ding trong phuong phdp sdc ky (TT) va pha loang thanh
10,0 ml vé1 cung dung méi.

Dung dich dbi chiéu (1): Hoa tan 50,0 mg acid salicylic
(TT) (tap chit C) trong pha dong va pha loang thanh
50,0 ml véi cing dung méi. Pha loang 1,0 ml dung dich
thu dwgc thanh 100,0 ml bing pha déng.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 10 mg acid salicylic (TT)
(tap chit C) trong pha dong va pha lodng thanh 10,0 m! véi
cung dung mdi. Hat 1,0 ml dung dich thu dugce va 0,2 ml
dung dich thir, thém pha dgng vira du 100,0 ml,

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan acid acetylsalicylic chudn
dé dinh tinh pic (chira cAc tap chit A, B, D, EvaF) c6 trong
1 lo chuin trong 1,0 ml acetonitril (TT) bing siéu am.
Piéu kién séc ky:

Cot kich thudce (25 cm x 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh C
(5 pm). ,

Detector quang pho tir ngoai dit & budc song 237 nm.
I'éc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

lién hanh sic ky véi thoi gian gip 7 lan thoi gian Juu cia
acid acetylsalicylic.

Sir dung sic ky b cua dung dich d6i chiéu (1) dé xac dinh
pic cua tap chit C. Sir dung sic ky d6 cung cép kem theo
acid acetylsalicylic chun ding dé dinh tinh pic va sic ky
db ciia dung djch déi chiéu (3) dé x4c dinh pic cua céc tap
chitA, B,D,EvaF.

Thoi gian lwu twong ddi so véi acid acetylsalicylic (thoi
gian lru khodng 5 min): Tap chét A khoang 0,7; tap chét B
khoang 0,8; tap chat C khoang 1,3; tap chatD khoang 2,3;
tap chat E khoang 3,2; tap chét F khoang 6,0.

Kiém tra tinh phu hgp ciia hé théng: Trén sic ky dd cia
dung dich déi chiéu (2), do phan giai giira pic cia acid
acetylsalicylic véi pic ciia tap chit C it nhat 1 6,0.

Gidi han:

Tap chét A, B, C, D, E, F: V6i mdi tap chét, dién tich pic
khéng dugc 16n hon 1,5 lan dién tich pic chinh thu dugc
trén sic ky do ciia dung dich di chiéu (1) (0,15 %).

Tap don khac: Dién tich pic ciia mdi tap chét khong dugc
16m hon 0,5 IZn dién tich pic chinh trén séc ky 46 cua dung
dich ddi chiéu (1) (0,05 %).

Téng dién tich cia tat ci cac pic tap chét khong dugc 1ém
hon 2,5 l4n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 cua
dung dich dbi chiéu (1) (0,25 %).

Bo qua nhimg pic c6 dién tich nho hon hoic bing 0,3 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky db ciia dung dich
d6i chiéu (1) (0,03 %).
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Ghi chu:

Tap chét A: Acid 4-hydroxybenzoic.

Tap chit B: Acid 4-hydroxybenzen-1,3-dicarboxylic (acid
4-hydroxyisophthalic).

Tap chét C: Acid 2-hydroxybenzencarboxylic (acid salicylic).
Tap chit D: Acid 2-[[2-(acetyloxy)benzoyl]oxy]benzoic (acid
acetylsalicylsalicylic).

Tap chit E: Acid 2-[(2-hydroxybenzoyl)oxy]benzoic (salsalat,
acid salicylsalicylic).

Tap chét F: 2-(acetyloxy)benzoic anhydrid (acetylsalicylic
anhydrid).

Kim loai ning

Khéng dugc qua 20 phz"i.n triéu (Phu luc 9.4.8).

Hoa tan 1,0 g ché phém trong 12 ml aceton (TT) va pha
lodng v&i nwede thanh 20 ml. Lay 12 ml dung dich thu dugc
dem thir theo phuong phép 2. Pha lodng dung djch chi mdu
100 phan tri¢u Pb (TT) bing hén hop aceton - nueée (9 : 6)
dé dugc dung dich chi mau 1 phan triéu d& chuin bj mau
dbi chiéu.

Mit khoi lwgng do 1am khd
Khong dugc qua 0,5 % (Phy luc 9.6).
(1,000 g; trong chan khéng).

Tro sulfat
Khong dugc qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2)
Ding 1,0 g ché phim,

Pinh lr¢gng

Hoa tan 1,000 g ché pham trong 10 ml ethanol 96 % (TT)
trong binh nén nit mai. Thém 50,0 ml dung dich natri
hydroxyd 0,5 N (CD). Dy nut binh va dé yén trong 1 h.
Chuén d¢ bang dung dich acid hydrocloric 0,5 N (CD),
dung 0,2 ml dung dich phenolphtalein (TT) 1am chi thi.
Song song lam mau tring,

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,5 N (CP) tuong duong
véi 45,04 mg C9H304.

Béo quan

Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thude '

Ut ché cyclo-oxygenase khong chon loc; ha sét, giam dau,
khang viém.

Ché phim

Vién nén, vién nén bao tan trong rudt.

VIEN NEN ACID ACETYLSALICYLIC
Vién nén aspirin

La vién nén chira acid acetylsahcyhc
Ché phﬁm phai dép (mg céc yéu cau trong chuyén luan
“Thudc vién nén” (Phuy luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lwgng acid acetylsalicylic, C;H;O,, tir 95,0 % dén
105,0 % so vé&i lugng ghi trén nhén.
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Pinh tinh

Pun s6i 0,5 g bjt vién trong 2 min dén 3 min véi 10 ml
dung dich natri hydroxyd 10 % (TT). Dé ngudi, thém dung
dich acid sulfuric 10 % (TT) cho dén khi thira acid, s& c6
tia két tinh. Loc ldy tua, hoa tan tua trong vai ml medc,
thém 2 giot dung dich sdt (I1l) clorid 0,5 % (TT) s& c6 mau
tim dam.

P hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gi6 quay.

Moi truong hoa tan: 500 ml dung dich dém pH 4,5.

Pha dung dich dém pH 4,5: Hoa tan 29,9 g nartri acetat
(TT) trong nwdc, thém 16,6 ml acid acetic bang (TT) va
thém nwroe vira du 10 L. ;
Toc dé quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh: Liy mot lugng dung dich hoa tan, loc, bo
10 ml dich loc du. Po d6 hép thu 4nh séang ngay lap tirc &
budc song 265 nm (Phu luc 4.1) (néu cin pha lodng dich
loc véi méi truomg hoa tan dé co nong d6 thich hop), so
vGi mau trang la méi trrong hoa tan. Song song do dd hap
thu 4nh sang ciia dung dich acid acetylsalicylic chuin cé
nong dd twong duong dugc pha trong méi trudmg hoa tan.
Tir ham luong acid acetylsalicylic chuén, tinh lugng acid
acetylsalicylic, CgHgO,, c6 trong dung dich mau thir da
hoa tan.

Yéu cdau: Khong it hon 70 % luong acid acetylsalicylic,
CoHzOy4, so v&i ham lugng ghi trén nhian duge hoa tan
trong 45 min.

Gidi han acid salicylic tw do

Khéng duoc qua 3,0 %.

Cin mot luogng bt vién twong ung véi 0,2 g acid
acetylsalicylic, lic voi 4 ml ethanol 96 % (TT) va pha
lodng v6i meée dén 100 ml & nhiét d6 khéng quéa 10 °C.
Loc ngay bing gidy loc va liy 50 ml dich loc vao éng so
mau Nessler, thém vao | ml dung dich phén sdt amoni
0,2 % (TT) m&i pha, tron déu va dé yén trong 1 min. Dung
dich nay khong dugc cé mau tim ddm hon mau cia dung
dich mau [gém 1 ml dung dich phén sdt amoni 0,2 % (TT)
méi pha va hdn hop ciia 3 ml dung dich acid salicylic
0,10 % (ki/tt) méi pha, 2 ml ethanol 96 % (TT) va nucc
vira du 50 ml].

Pinh lwgng

Can 20 vién, x4c dinh khéi lugng trung binh, nghién thanh
bt min, can chinh xac mgt lugng bdt vién tuong g vdi
0,5 g acid acetylsalicylic, thém 30 ml dung dich natri
hydroxyd 0,5 N (CP) dun s6i nhe trong 10 min, 1di chudn
46 luong natri hydroxyd thira bing dung dich acid
hydrocloric 0,5 N (CD), ding dung djch dé phenol (TT))
1am chi thi. Song song tién hanh mét mAu tring nhur trén,
Hiéu sb giira 2 lan chudn d¢ biéu thi lrong dung dich natri
hydroxyd 0,5 N (CP) 44 dung dé dinh luong.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,5 N (CD) tuong tmg véi
45,04 mg C9H804.

VIEN NEN BAO TAN TRONG RUOT ACID ACETYLSALICYLIC

Bdo quén
Trong bao bi kin, dé noi kho mat, trdnh anh sang.

Loai thudc
Thubc gidm dau ha sot, chong viém khong steroid; chong
két tap tiéu cau.

Ham lugng thudng dung
100 mg, 300 mg, 500 mg.

VIEN NEN BAO TAN TRONG RUQT ACID
ACETYLSALICYLIC
Vién bao tan trong rudt aspirin

La vién nén bao tan trong rudt chira acid acetylsalicylic.
Ché phﬁm phai dap (ng cac yéu céu trong chuyén luan
“Thudc vién nén” muc Vién bao tan trong ruét (Phuy luc
1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lwong acid acetylsalicylic, CoHzO,, tir 93,0 % dén
107,0 % so v&i lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Lay mot lugng bot vién twong tmg véi 300 mg acid
acetylsalicylic, dun sbi tir 2 min dén 3 min vé&i 10 ml dung
dich natri hydroxyd 10 % (TT). D& nguéi, thém dung dich
acid sulfuric 10 % (TT) cho dén khi thira acid, s& c6 tia két
tinh va c6 mui acid acetic. Loc léy tia, hoa taa trong nucde,
dung dich thu dugc khi thém dung dich sat (Ill) clorid
10,5 % (TT) s& c6 mau tim dam.

B. Trong phén Pinh luong, pic chinh trén sic ky dd cla
dung dich thur phai c6 thoi gian luu tuong Ung véi thoi
gian Iwu cia pic acid acetylsalicylic trén sic ky d6 cia
dung dich chuin.

D9 hoa tan (Phy luc 11.4)

Giai dogn trong moi truwong acid

Thiét bi: Kiéu gio quay.

Moi truong hoa tan: 1000 ml dung dich acid hydrocloric
0.1 M(TT).

Téc dp quay: 100 r/min.

Thoi gian: 2 h.

Cich tién hanh: Sau thoi gian quy dinh, 1dy mét phan dich
hoa tan, lgc. Pha loang dich loc véi méi truong hoa tan
(néu cin) va do d6 hap thu (Phu luc 4.1) ciia dung dich thu
duge & budce séng 276 nm véi mau tréng la méi trnudng
hoa tan. So sanh vé6i dung dich acid acetylsalicylic chuén
c6 ndéng do trong duong pha trong cing dung méi.

Tinh lrgng acid acetylsalicylic, CoHgOy4, dda hoa tan
trong m&i vién dya vao do hép thu cua dung dich chuén,
dung dich thir va ham lugng CyHgO, trong acid acetyl-
salicylic chuan.

Yéu cau: Khong dugc qua 10 % lugng acid acetylsalicylic,
CyHgO,, so véi lugng ghi trén nhan hoa tan trong 2 h.
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