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VIEN NEN PYRAZINAMID

La vién nén chira pyrazinamid.
Ché pham phai dép \mg cac yéu céu trong chuyen ludn
“Thudc vién nén” (Phu luc 1. 20) va cac yéu cau sau day:

Ham lrgng pyrazinamid, CsH;N;O, phai tir 95,0 % dén
105,0 % so véi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Lic mét lugng bdt vién twong Ung vdi khoang 0,25 g
pyrazinamid vé&i 20 ml ethanol (TT), loc, bbc hoi dich loc
t6i kho va sdy cén ¢ 105 °C trong 30 min. Pho hép thy
héng ngoai (Phu lyc 4. 2) ciia cin phai phit hop véi phé hap
thu hong ngoai dbi chiéu coa pyrazmamld

B. Lic mét lugng bét vién tuong img véi khoang 50 mg
pyrazinamid v&i 50 ml nwdce va loc. Pha loang 1 ml dich
loc thanh 100 ml v&i nuée. Phd he‘ip thu (Phu luc 4.1) cua
dung dich thu dugc & trong khoang tir 230 nm dén 350 nm
phai c6 2 cuc dai ¢ budc séng 268 nm va 310 nm.

C. Dun s6i mét lugng bét vién twong tmg véi khoang
20 mg pyrazinamid voi 5 ml dung dich natri hydroxyd
5 M (TT), s& c6 mui amoniac bay ra.

Do hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khue“'ly.

Mai triomg hoa tan: 900 ml nudc.

Téc dé quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh: Ly mot phin dung dich méi trudng d
hoa tan miu thi, loc. Pha loang dich loc véi nuwoc dé co
ndng 6 khoang 10 pg pyrazinamid trong 1 ml. Po d¢ hap
thu (Phu luc 4.1) cia dung dich thu dugc & budc song
cuc dai 268 nm, ding nuéc 13m méu tring. So sinh véi
dung dich pyrazinamid chudn c6 néng d6 twong duong
pha trong nuéc.

Tinh lugng pyrazinamid, CsHsN;O, dugc hoa tan tir cac d6
hép thu cia dung dich thir, dung dich chudn va ham luong
CH;sN;O trong pyrazinamid chuan.

Yéu cau: Khong it hon 75 % (Q) lugng pyrazinamid so v&i
lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong 45 min.

Tap chit lién quan

Khdng dugc qué 0,2 %.

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

Ban mong: Silica gel GF ,s,.

Dung méi khai trién: Acid acetic bing - nudc - n-butanol
(20:20:60).

Dung dijch thir: Lac ky mot luqng bt vién tuong Ung véi
0,1 g pyrazinamid vdi 50 ml hdn hop clorofonn methanol
9: 1), loc, bédc hoi dich loc trén cach thity dén khé va hoa
tan cin trong hén hop dung méi trén thanh 10 ml.

Dung dich déi chiéu: Pha loang 1 thé tich dung dich thir
thanh 500 thé tich bing hdn hgp cloroform - methanol
(9:1).

PYRIDOXIN HYDROCLORID

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 20 ul mi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di
duge khoang 15 cm. Liy ban mong ra dé khé ngoai khong
khi va quan sat ngay dudi 4nh sang tir ngoai & budc séng
254 nm.

Bit ky vét phu nao trén sic ky 46 ciia dung dich thir ciing
khéng duoc ddm mau hon vét chinh trén sic ky dd cua
dung dich déi chiéu.

Pinh lrgng

Cén 20 vién, tinh khéi lwong trung binh vién va nghién
thanh bt min. Céan chinh xadc mft lugng bt vién tuong
img véi khoang 0,1 g pyrazinamid cho vao binh dinh mirc
500 ml, thém 200 ml nuwée, d& yén 10 min, thinh thoang
lic, sau d6 lic siéu 4m trong 10 min rdi thém nuée dén
dinh mirc. Lic déu, loc, bo 20 ml dich loc dau. Pha loang
5,0 ml dich loc v&i nude thanh 100,0 ml, trén déu. Do d¢
hép thu (Phu lyc 4.1) ciia dung dich thu dugc & budc séng
cuc dai 268 nm, ding nuréc 1dm mAu tring. So sinh véi
dung dich pyrazinamid chuin cé néng d6 tuong duong
pha trong cung dung méi.

Tinh ham lrgng pyrazinamid, CsH;sN;O, trong vién tir cac
do hép thu cua dung dich thir, dung dich chuin va ham
lugng CsHsN;O trong pyrazinamid chuén.

Bao quin
Trong bao bi kin, ¢ nhiét d§ khong qua 30 °C.

Loai thudc
Thubc chéng lao.

Ham lrong thudmg dung
500 mg.

PYRIDOXIN HYDROCLORID
Vitamin By

H3C Ny
| OH
e .HCl
OH
CgH,,NO,.HCl Ptl: 205,6

Pyridoxin hydroclorid 13 (5-hydroxy-6-methylpyridin-
3,4-diyl) dimethanol hydroclorid, phai chira tir 99,0 % dén
101,0 % CgH,;,NO,.HCI, tinh theo ché phdm da lam khé.

Tinh chit

Bot két tinh tring hodc gin nhu tring. DE tan trong nudc,
kho tan trong ethanol 96 %.

Chay & khodng 205 °C kém theo phén huy.
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PYRIDOXIN HYDROCLORID

Pjnh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, D.

Nhom I1: B, C, D.

A. Phé hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phﬁm
phai phi hop véi phd hap thy hong ngoai cia pyridoxin
hydroclorid chuén.

B. Dung dich A: Pha lodng 1,0 ml dung dich S (xem Pd
trong va mau sic cia dung dich) thanh 50,0 ml bing dung
dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Dung dich B: Pha lodng 1,0 ml dung dich A thanh 100,0 ml
bing dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Dung dich C: Pha lodng 1,0 ml dung dich A thanh 100,0 ml
bing dung dich dém phosphat 0,025 M (TT).

Phé hip thu tir ngoai (Phu luc 4.1) cia dung dich B trong
khoang budc song tir 250 nm dén 350 nm c6 mét cuc dai
hép thu & budc séng tir 288 nm dén 296 nm. P hip thy
riéng twong mg véGi cuc dai hap thu tir 425 dén 445.

Phé hép thu tir ngoai (Phu luc 4.1) cia dung dich C trong
khoang buédc séng tir 220 nm dén 350 nm c6 hai cuc dai
hap thu, mét cuc dai & budc séng tir 248 nm dén 256 nm
va mot cyc dai & budc séng tir 320 nm dén 327 nm. D hip
thy riéng twong tmg véi cic cuc dai hip thu 1an lrot 1a 175
dén 195 va 345 dén 365.

C. Phuong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac - methylen clorid -
tetrahydrofuran - aceton (9 : 13 : 13 : 65).

Dung dich thir. Hoa tan 1,0 g ché pham trong murde va pha
loang thanh 10 ml véi cing dung méi. Pha lodng 1 ml thu
duoc thanh 10 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 0,10 g pyridoxin hydroclorid
chuan trong méc va pha loing thanh 10 ml véi cing
dung méi.

Cdch tién hanh:

ChAm riéng biét 1én ban mong 2 pl méi dung dich trén.
Trién khai sic ky trong binh khong bio hoa dung méi dén
khi dung méi di dugc khoang 15 cm. Dé khd ban mong
ngoai khong khi. Phun dung dich natri carbonat (TT) 5 %
trong hdn hop ethanol 96 % - nudc (30 : 70). Pé kho ngoai
khong khi, phun dung dich dicloroquinonclorimid (TT)
0,1 % trong ethanol 96 % (TT) va quan sat ngay.

Vét chinh trén sic ky d6 cua dung dich thir phai giéng vé
vi tri, mau sac va kich thuéc véi vét chinh trén sic ky db
cua dung dich déi chiéu.

D. Dung dich S phai cho phan ing (A) cua clorid (Phu
luc 8.1).

D9 trong va mau sic ciaa dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,50 g ché phém trong nudc khéng
co carbon dioxyd (TT) va pha loang thanh 50,0 ml véi
cung dung méi.
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Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khdéng dugc cé
mau dam hon dung dich mau miu V; (Phu lyc 9.3, phuong
phép 2).

pH
Tir 2,4 dén 3,0 (Phy lyc 6.2).
Dung dung dich S dé do.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phy luc 5.3).

Pha déng: Hoa tan 2,72 g kali dihydrophosphat (TT)
trong 900 ml muede, diéu chinh dén pH 3,0 bing dung dich
acid phosphoric loang (TT) va pha loang thanh 1000 ml
bing nudrc.

Dung dich thir; Hoa tan 25 mg ché phim trong nuwdc va
pha lodng thanh 10,0 ml véi cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (1): Pha logng 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing nuwdc. Pha loang 1,0 ml dung dich thu
dwoc thanh 10,0 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 2,5 mg tap chat A chudn
cua pyridoxin va 2,5 mg 4-deoxypyridoxin hydroclorid
(tap chét B) trong nuwdc va pha loang thanh 10,0 ml véi
cung dung mdi. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu dugc
thanh 10,0 ml bing nudc.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) duoc nhéi pha tinh base-
deactivated end-capped octadecylsilyl silica gel diing cho
sdc ky (5 pm).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 210 nm.
Téc ¢ dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 5 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky v6i thoi gian gip 2,5 14n théi gian hru
clia pyridoxin.

Sir dung sic ky do cta dung dich ddi chiéu (2) dé xac dinh
pic cia tap chit A va B.

Th&i gian hru twong d6i so v&i pyridoxin (thdi gian
lwu khoang 12 min): Tap chit A khoang 1,7; tap chit B
khoang 1,9.

Kiém tra tinh phu hop cua hé théng: Trén sic ky dd cua
dung dich di chiéu (2), d phén giai giira pic cua tap chat
A va pic cuia tap chét B it nhat 1a 1,5.

Gioi han:

Pé tinh ham lugng, nhén dién tich pic cua tap chit B véi
hé s6 higu chinh 14 1,5.

Tap chét B: Dién tich pic tap chét B d4 hiéu chinh khéng
duoc 16m hon 1,5 14n dién tich pic chinh thu duoc trén sic
ky @b cua dung dich di chiéu (1) (0,15 %).

Tap don khac: V&i mdi tap chét, dién tich pic khéng dugc
16n hon dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich
dbi chiéu (1) (0,10 %).

Téng dién tich pic cua tit ca cac tap chit khéng dugc 16m
hon 2 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dé cua
dung dich déi chiéu (1) (0,2 %).
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Bé qua nhirng pic c6 dién tich nho hon hozc bing 0,5 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky db cia dung dich
déi chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chét A: 6-methyl-1,3-dihydrofuro[3,4-c]pyridin-7-ol.

Tap chét B: 5-(hydroxymethyl)-2,4-dimethylpyridin-3-ol.

Kim loai niing

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

Léy 12 ml dung dich S tién hanh thir theo Phwong phép 1.
Dung dung dich chi mau I phan triéu Pb (TT) dé chuén bj
mau déi chiéu.

Mt khoi hwgng do 1am khd
Khong dugc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng dugc qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh hrgng

Pé tranh nhiét 4 cao qua trong méi trudng phan img, khi
chuin d6 phai ludn khudy déu va dimg ngay khi dat diém
két thuc. ]

Hoa tan 0,150 g ché pham trong 5 ml acid Jormic khan
(TT), thém 50 ml anhydrid acetic (TT). Chuin do bing
dung dich acid percloric 0,1 N (CD).

Xéc dinh diém tuong dwong bing phuong phap chuén d
do dién thé (Phu luc 10.2). Song song tién hanh miu tring
trong cung diéu kién.

1 ml dung djch acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong véi
20,56 mg CgH,,NO;.HCl.

Bao quan
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thudc
Vitamin nhém B.

Ché phim
Vién nén, nang, thudc tiém.

THUOC TIEM PYRIDOXIN HYDROCLORID
Thudbe tiém vitamin By

La dung dich v6 khuan cuia pyridoxin hydroclorid trong
nudc dé pha thude tiém.
Ché phim phai ddp \mg cdc yéu ciu trong chuyén ludn
“Thudc tiém, thudc tiém truyén, thudc ciy” (Phy lyc 1.19)
va cic yéu ciu sau diy:

Ham lwgng pyridoxin hydroclorid, CgH;NO,.HCI, tr
95,0 % dén 110,0 % so vdi lugng ghi trén nhan.

Tinh chit
Dung dich trong, khéng mau.

VIEN NEN PYRIDOXIN HYDROCLORID

Pinh tinh

Dung dich A: Ly mt thé tich ché phim tuong img véi
khoang 100 mg pyridoxin hydroclorid, pha lodng v&i nude
thanh 100 ml.

A. Trong phan Dinh lugng, phd hip thu tir ngoai (Phy
luc 4.1) cua dung dich thir phai c6 hap thu cuc dai & khoang
290 nm.

B. Pha lodng 1 ml dung dich A v&i nude thanh 10 ml. Ly
1 ml dung dich thu dugc, thém 2 ml dung dich natri acetat
20 % (TT), | ml nuwoc va 1 ml dung djch 2,6-dicloroquinon
clorimid 0,5 % trong ethanol, lic déu. Xuat hién mau xanh
lam, phai nhanh va chuyén sang dé. Lap lai phép thir trén,
thay 1 ml nwedc bang 1 ml dung dich acid boric 4 %, khéng
c6 mau xanh xuét hién.

C. Ly 1 ml dung dich A, thém 2 giot dung dich sdt (III)
clorid 5 % (TT), xuét hién mau do. Thém timg giot dung
dich acid sulfuric 10 % (TT), mau do phai dén.

pH
Tir 2,5 dn 4,0 (Phy luc 6.2).

Noi djc tb vi khudn
Khoéng dugc qua 0,4 EU/mg pyridoxin hydroclorid (Phu
lue 13.2).

Pinh lugng

Lay chinh xac mgt thé tich ché phdm twong tmg véi khoang
0,1 g pyridoxin hydroclorid, pha loang v&i dung dich
acid hydrocloric 0,1 M (TT) thanh 500,0 ml, lic déu. Liy
5,0 ml dung dich, pha loang v&i dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT) thanh 100,0 ml, lic déu. Do 45 hip thu (Phu lyc
4.1) cia dung dich thu dugc & buéc séng cyc dai khoang
290 nm, trong cbc do day 1 cm, so véi mau tring 1A
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT). Tinh ham lugng
pyridoxin hydroclorid, CgH,;NO,.HClI, trong thudc tiém
theo A (1 %, 1 cm). Liy 430 1a gia tri A (1 %, 1 cm) &
budc séng 290 nm.

Bio quin
Trénh 4nh séng.

Loai thuoc
Vitamin nhém B.

Ham lugng thudng dung
2,5 %; 5,0 % va 10,0 %.

VIEN NEN PYRIDOXIN HYDROCLORID
Vién nén vitamin B,

La vién nén chira pyridoxin hydroclorid.

Ché phim phai dap img cac yéu ciu trong chuyén ludn
“Thudc vién nén” (Phy luc 1.20) va cac yéu cau sau day:
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