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VIEN NEN ASPIRIN VA CAFEIN

Giai dogn trong méi trirong dém

Tiép tuc ngay sau khi két thic giai doan trong méi trudng
acid trén cing méu thu.

Thiét bi: Kiéu gi6 quay.

M&i truomg hoa tan: Dém phosphat hén hop pH 6,8 (TT).
Téc dé quay: 100 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cach tién hanh: Thay thé dung dich acid hydrocloric 0,1 M
trong binh thir 4§ hoa tan bing 900 ml dém phosphat hén
hop pH 6,8 (TT) da 1am néng tnrde dén 37 °C + 0,5 °C.
Sau thai gian hoa tan quy dinh, ldy mét phan dich hda tan,
loc. Pha lodng dich loc vdi méi trudng hoa tan (néu cin) va
do ngay d¢ hép thu (Phu luc 4.1) cia dung dich thu dugc
(dung dich thir) & budc séng 265 nm véi mau tréng 1a dém
phosphat hon hop pH 6,8 (TT). So sanh véi dung dich acid
acetylsalicylic chuan c6 nong d6 twong duong pha trong
cung dung moi.

Tinh lugng acid acetylsalicylic, CogHzO,, d3 hoa tan
trong mdi vién duva vao 46 hép thu cua dung dich chuin,
dung dich thir va ham lugng CgHO, trong acid acetyl-
salicylic chuin.

Yéu cau: Khéong ithon 70 % (Q) lugng acid acetylsalicylic,
CyHgOy, so véi lugng ghi trén nhan dugce hoa tan trong
45 min.

Gidi han acid salicylic fir do

Khong dugce qua 3,0 %.

Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3).

Pha dong: Acetonitril - dung dich natri dihydrophosphat
0,05 M dugc chinh dén pH 2,0 bang acid phosphoric
(1:3).

Dung méi hoa tan: Acetonotril - acid formic (99 : 1).
Dung dich thir: Cén chinh xac mét lugng bdt vién tuong
img vdi 300 mg acid acetylsalicylic vao binh dinh mic
100 ml, thém 60 ml acetonitril (TT) va 1 ml acid formic
(TT), lac k¥ trong 15 min va thém acefonitril (TT) dén vira
du dinh mirc. Tron déu vi loc.

Dung dich doi chiéu: Dung dich acid salicylic chun
0,009 % trong dung moi hoa tan.

Dung dich phan giai: Dung dich chira acid salicylic chudn
0,009 % va acid acetylsalicylic chuin 0,3 % trong dung
mdi hoa tan.

Diéu kién sdc ky:

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

Detector quang pho tir ngoai dit ¢ budc séng 280 nm.
Téc d6 dong: 1,0 mV/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh :

Kiém tra tinh phi hop ciia hé théng sic ky: Tién hanh sic
ky véi dung dich phan giai, dé phdn giai gitra hai pic chinh
khong nhé hon 3.

Tién hanh sic ky véi dung dich thir va dung dich déi chiéu.
Gidi han: Trén sic ky d6 cua dung dich thir: Dién tich cua
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bat ky pic nao tuong img véi acid salicylic khdng duge 16n
hon dién tich cua pic a_cid salicylic thu dugc trén sic ky do
cia dung dich doi chiéu (3,0 %).

Dinh lrgng

Phuong phap sic ky long (Phu lyc 5.3). Pha dong, dung
méi hoa tan, diéu kién sic ky nhu mé ta trong phan Giéi
han acid salicylic tu do.

Dung dich thir. Can 20 vién, xac dinh khéi luong trung
binh cua vién va nghién thanh bot min. Can chinh xac mét
lugng bot vién trong img vai 300 mg acid acetylsalicylic
vao binh dinh mirc 100 ml, thém 60 ml acetonitril (TT)
va 1 ml acid formic (TT), lic ky trong 15 min va thém
acetonitril (TT) dén vira dd dinh mic, tron déu va loc. Pha
loang 5,0 ml dich loc thu dugc thanh 20,0 ml véi dung méi
hoa tan.

Dung dich chudn: Dung dich acid acetylsalicylic chuin
0,075 % trong dung moi hoa tan.

Dung dich phdn gigi: Hén hop dung dich chira acid
salicylic chudn 0,0015 % va acid acetylsalicylic chuin
0,075 % pha trong dung méi hoa tan.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phii hop cua hé théng sic ky: Tién hanh sic
ky voi dung dich phan giai, phép thir chi c6 gia tri khi d6
phan giai gitra hai pic chinh khéng nhé hom 3. B§ léch
chuén tuong dbi ctia dién tich pic tir 6 1an tiém 13p lai mau
chuin khong dugc 16m hon 2,0 %.

Tién hanh sic ky lin luot véi dung dich chuin vi dung
dich thir.

Tinh ham luong acid acetylsalicylic, CgHgO,, c6 trong mét
vién dua vao dién tich pic dap img cua acid acetylsalicylic
trén sic ky d6 cuia dung dich thir, dung dich chuén va ham
luong CyH;O, trong acid acetylsalicylic chuan.

Bio quan )
Trong bao bi kin, dé noi kho mat, tranh anh sang.

Loai thube
Thuoc giam dau, ha sot, chong viém khong steroid, chong
ket tap tiéu cau.

Ham lwgng thuing ding
81 mg, 100 mg, 150 mg.

VIEN NEN ASPIRIN VA CAFEIN

La vién nén chira aspirin va cafein.
Ché pham phai dap ung cic yéu cau trong chuyén ludn
“Thudc vién nén” (Phy luc 1.20) va cac yéu ciu sau day:

Ham lrgng aspirin, CgHgO,, tir 90,0 % dén 110,0 % so
voi lugng ghi trén nhan.

Ham lwgng cafein, CgH,oN,O,, tir 90,0 % dén 110,0 % so
vai lugng ghi trén nhan.
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Pinh tinh

Trong muc Dinh lugng, hai pic chinh trén sic ky d6 cua
dung dich thir phai cd thoi gian luu twong Ung vai thi gian
luu cia hai pic chinh trén sic ky 46 cia dung dich chuén.

P§ hoa tan (Phy luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Méi truong hoa tan: 500 ml dung dich dém acetat 0,05 M
pH 4,5 dugc chuén bj nhu sau: Hoa tan 2,99 g natri acetat
(TT) va 1,66 ml acid acetic bing (TT) trong nudc va thém
nwoc vira du 1000 ml.

Téc dé quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, ldy mét
phén dich hoa tan, loc, bé 20 ml dich lpc dau. Tién hanh
dinh lugng aspirin va cafein hoa tan bing phuong phép sic
ky long (Phu lyc 5.3) v&i pha dong va diéu kién sic ky nhu
phén Pinh lwong. Chuin bi dung dich aspirin chuin va
cafein chuén trong méi trromg hoa tan c6 néng d6 trong
dwong véi ndng 9 aspirin va cafein twong img trong dung
dich thir.

Yéu cdu: Khong it hon 75 % (Q) lugng aspirin, CoHgO,, 50
vdi lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong 45 min.
Khéng it hon 75 % (Q) luwong cafein, CgH,;(N,O,, so vdi
luong ghi trén nhin duge hoa tan trong 45 min.

Pinh lrrong va giéi han acid salicylic

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dgng: Hoa tan 1,0 g natri pentansulfonat (TT) va
2,3 g amoni dihydrophosphat (TT) trong 850 ml nudc.
Thém 150 ml acetonitril (TT) va diéu chinh pH dén 2,5
bing acid phosphoric (TT).

Dung méi pha mau: Hon hop nweéce va acetonitril (53 : 46),
diéu chinh pH dén 2,5 bing acid phosphoric (TT).

Dung dich chudn: Hoa tan mét luong aspirin chuén
va cafein chuén trong dung méi pha miu dé thu duoc
dung dich c6 nong d6 khoang (0,001xA) mg aspirin vi
(0,001xC) mg cafein trong 1 ml (trong d6 A va C lan hrot
13 luong ghi trén nhén cla asprin va cafein trong mdi vién,
tinh bing mg).

Dung dich chudn acid salicylic: Hoa tan mot lugng acid
salicylic chuén trong dung méi pha mau dé thu dugc dung
dich c6 ndng d khoang (0,005 xA) mg acid salicylic trong
1 ml (trong d6 A 1a lugng ghi trén nhén cua aspirin trong
mdi vién, tinh bing mg).

Dung dich phdn giai: Hoa tan mot lugng acid salicylic
chuan trong dung dich chuén dé thu dugc dung dich c6
nong do khoang (0,0001xA) mg acid salicylic trong 1 ml
(trong d6 A 1a lugng ghi trén nhin cia aspirin trong méi
vién, tinh bing mg).

Dung dich thir Can 20 vién va nghién thanh bt min. Cén
chinh xac mot lugng bdt vién tuong ing v&i khoang 1 vién
vao binh dinh mic 100 ml, thém 70 ml dung moi pha mau
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va lic ky. Thém dung méi pha miu vira du dén vach, lic
déu, loc va bé 20 ml dich loc déu. Hit chinh x4c 5,0 ml
dich lgc vao binh dinh mirc 50 ml va thém dung moéi pha
mAu vira di.

Diéu kign sdc ky:

Cot kich thudce (15 cm x 4,6 mm) dugc nhoi pha tinh B
(3-10 pm).

Detector quang phd tir ngoai dat & budc song 215 nm.
Téc d6 dong: 2,0 mI/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop clia hé théng sic ky: Tién hanh séc
ky dbi véi dung dich phan giai: Thoi gian luu twong ddi
khoang 0,2 di véi cafein, 0,7 déi véi aspirin va 1,0 déi
v6i acid salicylic. Phép thir chi co gia tri khi d¢ phan giai
gitra hai pic aspirin va acid salicylic khéng duéi 1,5.
Tién hanh sic ky 6 1in lap lai ddi véi dung dich chun.
Phép thir chi c6 gia tri khi d6 léch chudn twong ddi cua
dién tich m&i pic aspirin va cafein khéng lén hon 2,0 %.
Tién hanh séc ky lan lugt ddi v6i dung dich chuin va dung
dich thur.

Can ci vao dién tich pic acid salicylic thu duoc tir dung
dich thir va dung dich chuan acid salicylic, ham lugng
C,H,0, cua acid salicylic chuan, tinh ham luong acid
salicylic, C;H¢Os, trong ché phim. Ché phim khéng dwoc
cd qué 3,0 % acid salicylic, C;HgO;, so véi lugng aspirin
ghi trén nhan.

Cin cir vao dién tich pic aspirin thu duge tir dung dich thir
va dung dich chuén, ham hrgng CoH;O, ctia asprin chudn,
tinh ham luong aspirin, CoHgOy, c6 trong mét vién.

Cin cir vao dién tich pic cafein thu duoc fir dung dich thir va
dung dich chuén, ham lwong CgH;oN,O, ciia cafein chuin,
tinh ham lugng cafein, CgH,,N,O,, c6 trong mét vién.

Bao quin
Tranh &anh sang.

Loai thudc
Ha sot giam dau.

Ham lwgng thudmg ding
Aspirin 350 mg va cafein 30 mg.
Aspirin 200 mg va cafein 20 mg.

ACID AMINOCAPROIC

HNS N\~ CO:H

C6H13N02 Pt.l.: 131,2

Acid aminocaproic 1a acid 6-aminohexanoic, pl'géi chia tir
98,5 % dén 101,0 % CgH,3NO,, tinh theo ché phim da
lam khé.
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