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chira 7,72 g acid citric (TT) trong 400 ml nude, sau d6 pha
loang bang nude thanh 1000 ml.

Dung dich thir: Can 20 vién, tinh khéi lugng trung binh va
nghlen thanh bot min. Cén chinh xac mét luong bét thude
tuong img khoang 10 mg piroxicam vao binh dinh mirc
200 ml, thém 150 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 M
trong methanol (TT), siéu 4m 30 min, lam ngudi, thém dén
dinh mirc véi cing dung méi, trén déu va loc.

Dung dich chudn: Hoa tan mot luong piroxicam chuén
trong dung dich acid hydrocloric 0,01 M trong methanol
(TT) dé thu duoc dung dich c6 néug dd 0,005 %.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuée (30 cm x 3,9 mm) dugc nhdi pha tinh C
(10 pm).

Detector quang phé tir ngoai dit & budc song 242 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.

Téc d6 dong: 2 ml/min.

Cdch tién hanh: Tiém 1an hrot dung dich chuin va dung
dich thu.

Tinh ham lu'ong puox:cam, C SH,3N3O4S cé trong vién dua
vao dién tich pic trén sic ky d6 ctia dung dich chuén, dung
dich thir va ham lugng C,sH;3N;0,S cta piroxicam chuén,

Bio quén )
Trong bao bi kin, dé noi mat, tranh anh sing.

Loai thudc
Thudc khang viém khong steroid.

Ham lwong thwong dung
10 mg, 20 mg.

POLYMYXIN B SULFAT
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Polymyxin B 1a hdn hcp mudi sulfat cua cac po[ypeptld
dugc tao ra trong méi trudng nudi cay clia mdt so chung
Paenibacillus polymyxa, thanh phén chinh la polymyxin
B1; phai chira it nhit 6500 IU/mg, tinh theo ché phim da
lam khé.

Tinh chit '
Bot mau trang hay gan nhu tring, hat am. Dé tan trong
nudc, thuc té khong trong ethanol 96 %.

POLYMYXIN B SULFAT

Dinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: B, D.

Nhém II: A, C, D.

A. Phuong phép sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Nuéc - phenol (25 : 75).

Dung dich thir: Hoa tan 5 mg ché pham trong 1 ml hdn hop
ddng thé tich cua acid hydrocloric (TT) va nudc. Pun néng
& 135 °C trong mdt éng nghiém c6 nit kin trong 5 h. Bay
hoi dén khb trén ndi cach thiry va tiép tuc dun nong dén khi
acid hydrocloric bay hoi hét. Hoa tan cén trong 0,5 ml nude.
Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 20 mg leucin (TT) trong
nieoc va pha loang thanh 10 ml véi cing dung méi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 20 mg threonin (TT)
trong mede va pha lodng thanh 10 ml véi cing dung méi.
Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 20 mg phenylalanin (TT)
trong nmwoc va pha loang thanh 10 ml véi ciing dung méi.
Dung dich déi chiéu (4): Hoa tan 20 mg serin (TT) trong
nudc va pha loang thanh 10 ml véi cing dung méi.

Cdch tién hanh:

Tién hanh trong diéu kién tranh 4nh sang. Chdm riéng
biét 1én ban méng 5 pl mdi dung dich trén thanh cac dai
dai 10 mm, sau d6 dit vao binh sic ky sao cho ban mong
khéng tiép xic véi dung méi khai trién va ban mong duge
dé thdm hoi dung méi trong it nhit 12 h. Trién khai sic
ky voi ciing dung méi dén khi dung méi di duoc 2/3 ban
mong. Say khé ban mong & 100 °C dén 105 °C, dé ngudi,
sau d6 phun 1én ban mong dung dich ninhydrin (TT)), siy
6 110 °C trong 5 min.

Yéu cdu: Shc ky @b ciia dung dich thir cho céc vét twong
mg v6i cac vét trén sic ky db cua dung dich déi ch,léu
(1), (2) va (3), nhung khong cho vét twong g véi vét
trén sic ky db cia dung dich dbi chiéu (4). Sac ky d6 cua
dung dich thir ciing cho 1 vét c6 gia tri Re rat thap (acid
2,4-diaminobutyric).

B. Trong phin Thanh phén céu tric, thoi gian Ivu cua
cac pic polymyxin BI, polymyxin B2, polymyxin B3 va
polymyxin B1-I trén sic ky d6 cia dung dich thir phal
tuong tu vai thoi gian luu cia cac pic twong ung trén sic
ky d6 ciia dung dich d6i chiéu (1).

C. Hoa tan khoang 2 mg ché phim trong S ml nirde, thém
5 ml dung dich natri hydroxyd 10 % (TT). Vira lic vira
thém timg giot 0,25 ml dung dich dong sulfat (TT) 1 %.
Xuét hién mau tim do.

D. Ché phdm phai cho phén tmg (A) cta ion sulfat (Phu
luc 8.1).

pH

T 5,0 dén 7,0 ( Phu luc 6.2).

Hoa tan 0,2 g ché phidm trong nwéc khéng cé carbon
dioxyd (TT) va pha lodng thanh 10 ml vdi ciung dung
moi.
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Thanh phin cdu tric

Phuong phép sic ky long (Phy luc 5.3). Sir dung phuong
phap chuén héa.

Dung dich A: Hoa tan 4,46 g natri sulfat khan (TT) trong
900 ml mude ding cho séc ky (TT), diéu chinh dén pH 2,3
bang dung dich acid phosphoric 10 % (TT) va pha loing
thanh 1000 ml bing nude ding cho sdc ky (TT).

Pha dong: Acetonitril TT, - dung dich A (20 : 80).

Dung méi pha méu: Acetonitril - nude (20 : 80).

Dung dich thir: Hoa tan 50,0 mg ché phim trong dung méi
pha méu va pha loang thanh 100,0 ml véi ciing dung méi.
Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan lugng polymyxin B
sulfat chuén c6 trong mét lo chuin (khoang 26,62 mg)
trong dung moi pha mau va pha lodng thanh 50 ml véi
cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1 ml dung dich déi
chiéu (1) thanh 100 ml bing dung méi pha méu.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh end-
capped octadecylisilyl silica gel diing cho sdc ky (5 pm).
Nhiét do cot: 30 °C.

Detector quang phd tir ngoai dat & budc song 215 nm.
Téc do dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky vai thoi gian gip 1,4 14n thoi gian luu cia
pic polymymn BI.

St dung sic ky dd cung cip kém theo polymycm B sulfat
chuin va sic ky d6 cia dung dich déi chiéu (1) dé xac dinh
cdc pic cua polymyxin Bl, polymyxin B2, polymyxin B3
va polymyxin B1-1.

Thoi gian luu twong déi so véi polymyxin Bl (thdi gian
lru khoang 35 min): Polymyxin B2 khoang 0,5; polymyxin
B3 khoang 0,6; polymyxin B1-I khoang 0,8.

Kiém tra tinh thich hop ctia hé théng: Trén séc ky dd cua
dung dich d6i chiéu (1), 6 phan giai giira pic polymyxm
B2 va pic polymyxm B3 khong nhé hon 3,0. Trén sdc ky
d6 cua dung dich dbi chiéu (2), ty s6 tin hiéu trén nhiéu it
nhét 14 20 déi véi pic polymyxin B1.

Gidi han:

Polymyxin B1-I: Khong dugc qua 15,0 %.

Polymyxin B3: Khong dugc qua 6,0 %.

Téng polymyxin B1, polymyxin B2, polymyxin B3 va
polymyxin B1-I: Khong nhé hon 80,0 %.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3) nhu mé ta trong
phén Thanh phén cau tric.

Gidi han:

Tap don bat ky: Vi mbi tap chét, khong duge qua 3,0 %.
Tdng tap chat khong dugc qué 17,0 %.

Bo qua cic tap chit c6 ham lugng nhé hon hoic bing
0,40 %.
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Sulfat

Tir 15,5 % dén 17,5 %, tinh theo ché phim da lam kho.
Hoa tan 0,250 g ché phdm trong 100 ml nwdc va diéu chinh
dén pH 11 bang amoniac (TT). Thém 10,0 ml dung dich
bari clorid 0,1 M (CD) va khoéng 0,5 mg do tia phthalein
(TT). Chuan d¢ bang dung dich trilon B 0,1 M (CD), khi
dung dich bt d4u chuyén mau thém 50 ml ethanol 96 %
(TT), tiép tuc chudn d6 t6i khi mau xanh tim bién mét.

1 ml dung dich bari clorid 0,1 M (CD) tuong g vai
9,606 mg SO,.

Mit khéi lwgng do 1am khd

Khong dugc qua 6,0 % (Phu luc 9.6).

(1,000 g; 60 °C; chan khéng; ap suit khong qué 0,7 kPa;
3 h).

Tro sulfat
Khong dugc qué 0,75 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Ding 1,0 g ché phim.

Chiit giy sot

Néu ché phim dy dinh dé san xuét thudc tiém ma khong
c6 thém mdt quy trinh thich hop nao nhim loai bo chét
giy sot, thi phél dap mg yéu cau vé chit gay sbt (Phy luc
13.4). Véi moi kllogram thé trong tho, tiém 1 ml dung dich
¢6 chira 1,5 mg ché phim trong 1 ml nuéc cét pha tiém.

Pinh lugng

Tién hanh dinh lugng khang sinh bing phuong phép vi
sinh vat (Phu lyc 13.9). Ding polymycin B sulfat chuin
ding cho dinh lugng vi sinh lam chit d6i chiéu.

Bdo quin
Trong d6 dung kin, trdnh 4nh sang. Néu ché phim v
khuan, bdo quan trong dd dyung kin va vé khuén.

Loai thubc
Khang sinh.

Ché phim
M@ tra mat polymyxin va bacitracin.

POLYSORBAT 20
Polyoxyethylen

Polysorbat 20 13 hn hop cac ester timg phin ciia cAc acid
béo, chii yéu cua acid lauric (dodecanoic) véi sorbitol
(sorbital monolaurerat) va cic anhydrid cia sorbitol da
dugc ethoxyl hoa véi khoang 20 phan tir ethylen oxyd cho
mdi phén tir sorbitol va cdc anhydrid cua sorbitol.

Tinh chit

Chét 16ng dang ddu mau vang hofic vang niu, trong hojic hoi
duc. Tan trong nudc, ethanol khan, ethyl acetat va methanol,
thuc té khong tan trong céc dau béo va parafin long.

Ty trong twong d6i khoang 1,10.

D¢ nhét khoang 400 mPa-s ¢ 25 °C.



