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Ham lwgng propylthiouracil, C;H,(N,OS, tir 92,5 % dén
107,5 % so vdi lugng ghi trén nhén.

Pinh tinh

A. Lic ky mét lugng bot vién da nghién min twong dwong
vai khoang 50 mg propylthiouracil vdi 20 ml methanol
(m Loc va béc hoi dich loc trén céch thiy dén khé. Phé
hap thy héng ngoai (Phu luc 4.2) cua céin phai phu hop voi
phd hip thy hong ngoai ciia propylthiouracil chuén.

B. Trong phan Dinh luong, thoi gian hau cua pic chinh trén
sic ky d6 cta dung dich thir phai twong img v6i thoi gian
luu cua pic propylthiouracil trén sac ky dd cua dung dich
d6i chiéu.

DP9 hoa tan

Thiét bi: Kiéu gio quay.

MGai truomg hoa tan: 900 ml nuwoc.

Téc do quay: 100 r/min.

Thoi gian: 30 min.

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, ldy mot
ph?m dich hoa tan, loc, bo dich loc dau. Pha lodng mot
thé tich dich loc véi muwde (néu can) dé c6 dwoc ndng dd
propylthiouracil khoang 5 pg/ml. Po @5 hép thu (Phu luc
4.1) cua dung dich thu duoc & bude séng cuc dai khoang
274 nm, trong cbc do day 1 cm, ding nuée 1am miu tring.
So sanh véi dung dich chuin propylthiouracil ¢6 ndng d6
tuong duong pha trong nudc.

Tinh lrong propylthiouracil, C;H oN,OS, d4 hoa tan trong
mbi vién dya vao cac d6 hdp thu do dwoc va ndng dd
propylthiouracil ctia dung dich chuén.

Yéu cdu: Khong it hon 85 % (Q) lugng propylthiouracil,
C,H,(N,OS, so vai lugng ghi trén nhin dugc hoa tan trong
30 min.

Pinh lugng

Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3)

Dung dich dém phosphat 0,025 M: Cén chinh xac 3,40 g
kali dihydrophosphat (TT) vao trong mdt coc c6 mé dung
tich 1000 ml, thém 500 ml rwoc, khuz"iy cho tan hoan toan,
diéu chinh dén pH 4,6 bing acid phosphoric (TT) hodc dung
dich natri hydroxyd 0,1 M, thém nuréc vira du 1000 ml, trdn
deéu, loc.

Pha dong: Dung dich dém phosphat 0,025 M - acetonitril
(80 : 20).

Dung dich chudn: Can chinh x4c khoang 25 mg propyl-
thiouracil chuan vao binh dinh muc 50 ml, thém
5 ml methanol (TT), siéu 4m trong 5 min dé hoa tan, thém
25 ml nude va lic trong 15 min, thém nurdc dén vach, lac
déu. Lay chinh xac 10 ml dich trén cho vao binh dinh mirc
100 ml va pha loang bing nuéc dén dinh mic, lic déu.
Dung dijch thir. Can 20 vién, tinh khéi lrgng trung binh
vién va nghién thanh bdt min. Cén chinh x4c mét lugng
bét vién tuong duong véi khoang S0 mg propylthiouracil
vao binh dinh mirc 100 ml, thém 10 ml methanol (TT), siéu
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am trong 5 min dé hoa tan, thém 50 ml nuwde va lic trong
20 min, thém nwde dén dinh mic. Lic déu, loc. Ly chinh
xéc 10 ml dich loc thu dugc cho vao binh dinh mirc 100 ml
va pha loding bing nuée dén vach, lic déu.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (10 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha finh C (5 pm).
Detector quang phd tir ngoai d4t & buéc séng 272 nm.
Téc 6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hgp cta hé théng: Tién hanh sic ky
véi dung dich chuén, hiéu ning cua cot dugc xac dinh
tir pic propylthiouracil, s6 dia ly thuyét khong duogc nho
hon 3500, hé sé di xtmg thu dwoc tir pic propylthiouracil
khéng dugc 16m hon 2,0 va d6 léch chuin tuong ddi cua
dién tich pic propylthiouracil thu dugc tir 5 lan tiém lap lai
khong duoc 16n hon 2,0 %.

Tién hanh séc ky 1an huot véi dung dich thir va dung dich chuan.
Tinh ham luong propylt!uom‘acﬂ CH,(N,0S, dua vao dién
tich plc chinh trén sic ky 6 cua dung dich thir, dung dich
chuén va ham luong C;H;oN,OS trong propylthiouracil chuan.

Béo quén
Tranh anh sang.

Loai thudc
Thuoc khang giap.

Ham luwong thuomng diung
25 mg, 50 mg.
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P.t.l: 594,7

Pyrantel pamoat Ia 1-methyl-2-[(E)-2-(thiophen-2-yl) ethenyl]-

1,4,5,6-tetrahydropyrimidin hydrogen 4,4’- methylenbis
(3-hydroxynaphthalen-2-carboxylat), phai chira tir 98,0 %
dén 102 % Cs4H3oN,04S, tinh theo ché phim da lam kho.

Tinh chit
Bot mz:‘xu vang nhat hogc vang. Tan trong dimethy! sulfoxyd,
thyc té khong tan trong nudc va methanol.

Pinh tinh
Phd hip thy hdng ngoai cuia ché pham (Phy luc 4.2) phai phy
hop v6i phé hap thu hong ngoai ciia pyrantel pamoat chuén.
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Tap chét lién quan

Phuong phap sic ky long (Phy luc 5. 3) Chuén bj céc dung
dich ngay trurde khi dung va tuyét ddi tranh anh séng trong
qua trinh thyc hién phép thir.

Hén hop dung méi: Tron déu 5 thé tich acid acetic bang (TT),
5 thé tich muwéc va 2 thé tich diethylamin (TT) trong diéu
kién lanh.

Pha déng: Hon hop dung méi - acetonitril ding trong
phuomg phdp sac ky (72 : 928).

Dung dich thir. Hoa tan 80 mg ché phém trong 7 ml hon hop
dung méi va pha loang thanh 100,0 ml bang acetonitril (TT).
Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 10,0 mg tap cht A chuén
cuia pyrantel trong hdn hop dung méi, thém 2,5 ml dung
dich thir va pha lodng thanh 50,0 ml b?mg hén hop dung
moi. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu dugc thanh 100,0 ml
bang hén hop dung méi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 200,0 ml bing pha dong.

Piéu kién sdc ky:

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

Detector quang pho tir ngoai dit ¢ budc song 288 nm.
Téc d6 dong: 1 mU/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi thoi gian gip 4 13n thoi gian luu cia
pyrantel.

Théi gian hru twong d6i so voi pyrantel (thdi gian hru
khoang 11 min): Acid embonic khoang 0,5; tap chit A
khoang 1,3; tap chét B khoang 1,8 (tap chit A ciing lam
tang dién tich pic embonat).

Kiém tra tinh phu hop clia hé thong: Trén sic ky do cua
dung dich d6i chleu (1), d% phén gidi giita pic cua pyrantel
va pic cua tap chét A it nhét la 4,0.

Gioi han:

De tinh ham luong nhén dién tich pic cua tap chét B v6i hé
s6 hiéu chinh 12 0,4.

Tap chit A: Dién tich pic tap chit A khong du'qc 16n hon
dién tich pic twong img thu dugc trén sac ky d6 cua dung
dich d6i chiéu (1) (0,5 %).

Tap chét B: Dién tich pic tap chit B da hiéu chinh khong
dugc 16n hon 0,4 lan dién tich pic chinh thu dugc trén séc
ky d6 cia dung dich dm chiéu (2) (0,2 %).

Tap don khac: Véi mdi tap cht, dién tlch pic khéng dugc
1ém hon 0,2 lan dién tich pic chinh trén séc ky dd cia dung
dich dbi chiéu (2) (0, 10 %).

Téng dién tich pic cta tit ca cac tap cht trix tap chit A va B,
khong dugc 16n hon 0,6 lan dién tich pic chinh thu duoc
trén sic ky d6 cia dung dich dbi chiéu (2) (0,3 %).

B6 qua nhimg pic c6 dién tich nhé hon hodc bang 0,1 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich
dbi chiéu (2) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chit A: 1 -methyl-2-[(Z)-2-(thiophen-2-yl)ethenyl}-1,4,5,6-
tetrahydropyrimidin.
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Tap chét B: (E)-N-[3-(methylamino)propyl]-3-(thiophen-2-yl)
prop-2-enamid.

Clorid

Khéng duoc qua 360 phan triéu (Phu luc 9.4.5).

Thém 10 ml dung dich acid nitric 2 M (TT) va 30 ml nucc
vio 0,46 g ché phim, dun néng trén cach thuy 5 min.
Dé ngudi, thém nudc vira di 50 ml, tron déu va loc. Liy
15 ml dich loc dé thu.

Sulfat

Khéng dugc qua 0,1 % (Phu luc 9.4.14).

Thém 2,5 ml dung dich acid nitric 2 M (TT) vao 0,50 g ché
phdm, thém nwdc cdt vira du 50 ml, dun néng trén cich
thity 5 min. Lic trong 2 min, dé ngudi va loc.

Sit

Khoéng dugc quéa 75 phén triéu (Phu luc 9.4.13).

Nung 0,66 g ché phim & 800 °C + 50 °C trong 2 h. Hoa
tan can thu dugc trong 2,5 ml dung dich acid hydrocloric
lodng (TT) bing cach dun néng nhe trong 10 min. Pé
ngudi va pha lodng thanh 50 ml bing nudc.

Kim loai ning

Khéng duge qua 20 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

L4y 1,0 g ché phim thir theo phwong phép 4. Ding 2,0 ml
dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) dé chuin bj miu
dbi chiéu.

Mt khoi lirgng do 1am khd
Khéng duoc qua 1,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; trong chan khéng, 60 °C; 3 h).

Tro sulfat
Khoéng duge ql}é 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Ding 1,0 g ché phdm.

DPinh luong

Thém 10 ml anhydrid acetic (TT) va 50 ml acid acetic
bang (TT) vio 0,450 g ché phim, vira dun vira khudy &
50 °C trong 10 min, d& nguéi (dung dich thu dugc khéng
trong). Chuén 4% bing dung dich acid percloric 0,1 N
(CD) Xac dinh diém twong duong bﬁng phwong phap
chuan d6 do dién thé (Phu luc 10.2). Tién hanh mau tring
trong cung diéu kién.

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong
59,47 mg C34H]0N205S.

Bido quan

Trong bao bi kin, tranh anh sang.
Loai thube

Thudc tri giun.

Ché phim

Vién nén.



