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C2|H25N04 Ptl: 355,4

Rotundin l1a 5,8,13,13a-tetrahydro-2,3,9,10-tetramethoxy-
6H-dibenzola,g] quinolizin, phéj chfra tr 98,5 % dén
102,0 % C;;H;sNO,, tinh theo ché pham da lam kho.

Tinh chét

Tinh thé mau tring hay hoi vang, khéng mui, khong vi.
Bi chuyén thanh mau vang khi tiép xic véi anh sang hodc
nhiét. Tan trong cloroform, hoi tan trong ethanol va ether,
khong tan trong nudc, dé tan trong acid sulfuric lodng.
Diém chay tir 141 °C dén 144 °C (Phu luc 6.7).

Dinh tinh

A. Phd hép thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phim phai
phu hop véi pho hip thu héng ngoai cua rotundin chuin.
B. Trong phan Pinh lugng: Thoi gian luu cua pic chinh
trén sic ky dé ciia dung dich thir trong tir thoi gian ru cia
pic chinh trén sic ky d6 ciia dung dich di chiéu.

C. Dung dich S: Hoa tan 0,1 g ché pham trong hén hop gém
10 ml nwdc va 1 ml dung dich acid sulfuric loang (TT).
Thém 1 giot dung dich kali dicromat 5 % (TT) vao 2 ml
dung dich S, tua vang xuit hién.

Thém 1 giot dung djch natri clorid béo hoa (TT) vao 2 ml
dung dich S, tiia trang xuat hién.

Thém 1 giot dung dich kali fericyanid 5 % (TT) vao 2 ml
dung dich S, tua vang xuat hién, tia nay dan dan chuyén
sang mau xanh 14 réi cudi cung 12 mau xanh lam khi dun
nong nhe.

D) trong va mau sic cia dung dich

Hoéa tan 0,15 g ché pham trong 5 m] dung djch acid sulfuric
5 % (TT). Dung dich thu dugc phai trong (Phu luc 9.2) va
khéng dugce c6 mau ddm hon mau miu VL, (Phu lyc 9.3,
phuong phap 1).

Goc quay cuc riéng

Tir -290° dén -300°, tinh theo ché phim d3 1am khé (Phu
luc 6.4).

Ding dung dich ché phadm c6 néng d6 8 mg/ml trong
ethanol 96 % (TT) &é do & nhiét d6 25 °C.

D§ hip thy riéng .
Do d¢ hép thy (Phy luc 4.1) cia dung dich ché pham cé
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ndng 4% 30 pg/ml trong dung dich acid sulfuric 0,5 % (TT) &
bude séng 281 nm. Gid trj A (1 %, 1 cm) phai tir 150 dén 160,

Tap chét lién quan

Phuong phép sic ky long (Phy luc 5.3).

Pha déng: Methanol - dung dich dém (65 : 35).

Dung dich dém: Hon hop dung dich gdm dung dich kali
dihydrophosphat 0,05 M (TT) va dung dich natri heptan-
sulfonat 0,05 M (TT) (1 : 1) va chira 0,2 % triethylamin (TT),
diéu chinh dén pH 6,5 + 0,05 bing acid phosphoric (TT).
Dung dich thir. Hoa tan 20 mg ché pham trong 10 ml
methanol (TT), siéu &m 5 min va pha lodng thanh 100,0 ml
bang pha dong.

Dung dich doi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir thanh
200,0 ml bang pha déng.

Diéu kién sdc ky:

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

Detector quang pho tir ngoai dat & budc song 280 nm.
Téc do dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky voi dung dich déi chiéu, diéu chinh sao
cho d6 cao cua pic chinh & 25 % thang do. Tinh sé dia ly
thuyét cuia cot. S6 dia ly thuyét cua cot khong duoc it hon
2500 tinh theo pic cua rotudin.

Tiém dung dich thir va dung dich d6i chiéu. Tién hanh sic
ky v6i thoi gian gp 2 l4n thoi gian luu coa pic chinh.
Gioi han:

Tong dién tich cua tt ca c4c pic tap chét trén sic ky do
cta dung dich thir khéng duogc 16m hon dién tich pic chinh
thu duoc trén sic ky d6 cia dung dich di chiéu (0,5 %).

Kim loai ning

Khong dwoc qua 20 phan triéu (Phu luc 9.4.8, phuong
phép 3).

Dung cén sau nung & phép thir Tro sulfat. Dung dung dich
chi mau 10 phan trigu Pb (TT) dé chuin bi mau ddi chiéu.

Mit khdi lrong do 1am khé
Khong dugc qua 5,0 % (Phu luc 9.6).
(1,00 g ; 105 °C).

Tro sulfat
Khong durge qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 1).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lwgng ‘ )
Phuong phép sic ky 1ong (Phu lyc 5.3). Diéu kién sic ky
nhu mé ta trong phan Tap chit lién quan.

Dung djch thir Hoa tan 25 mg ché phdm trong 10 ml
methanol (TT), siéu 4m 5 min va pha lo@ng thanh 50,0 ml
bing pha dong. Pha lodng 5,0 ml dung dich thu dugc thanh
50,0 ml bang pha ddng.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 25 mg rotundin chuén trong
10 ml methanol (TT), siéu &m 5 min va pha lodng thanh
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50,0 ml béng pha dong. Pha loang 5,0 ml dung dich thu
dugc thanh 50,0 ml biang pha dong.

Kiém tra tinh phii hop cua hé thong: Trén sic ky db cua
dung dich d6i chiéu, sé dia ly thuyét cua cot tinh trén pic
rotundin khong dugc nho hon 2500.

Tinh ham lugng phan trim cua C,,H,sNO, trong ché pham
dya vao dién tich pic thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich
thir, dung dich d6i chiéu va ham lugng cua C, H,sNO,
trong rotundin chuén.

Bao quan
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thude
Thuoc an than.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN ROTUNDIN

La vién nén chira rotundin.
Ché pham phai dap img céac yéu ciu trong chuyen luan
“Thubc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lwrong rotundin, C,,H,sNO,, tir 93,0 % dén 107,0 %
so voi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Liy mét luong bot vién twong (mg véi 0,1 g rotundin,
thém 10 ml nwee va 1 ml dung dich acid sulfuric loang
(TT), lic dé hoa tan, loc. Dich loc 1am cac phan {ng sau:
Thém vao 2 ml dich loc 1 giot dung dich kali dicromat 5 %
(TT), xuat hién tia vang.

Thém vao 2 ml dich loc 1 giot dung dich natri clorid bao
hoa (TT), xuat hién tua tring

Thém vao 2 ml dich loc 1 giot dung dich kali fericyanid
S5 % (TT), xuit hién tua vang, mau tua chuyén dan sang
xanh luc sau d6 sang xanh lam khi dun néng nhe.

B. Trong phan Dinh lugng, thoi gian lwu cua pic chinh trén
sac ky d6 cua dung dich thir phai twong trng véi thoi gian
luu cua pic rotundin trén sic ky d6 cua dung dich chuén.
C. Nghién lugng bot vién twong img 90 mg rotundin véi
20 ml ether (TT), lgc, boc hoi dich loc dén khé. Say cin
trong chan khong & nhiét d6 80 °C trong 3 h. Phé hép thy
hong ngoa: (Phu luc 4.2) cua can thu dugc phél phu hop
véi phé hip thu hdng ngoai cua rotundin chudn.

Tap chét lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Dung dich thir: Can chinh xac mét lugng bot vién tuong
umg v&i khoang 20 mg rotundin vao binh dinh mirc dung
tich 100 ml, thém 10 ml methanol (TT) va lic siéu am
5 min dé hoa tan, pha lodng bing pha dong dén vach, lic
déu va loc.

VIEN NEN ROTUNDIN

Dung dich doi chiéu: Hut 1,0 ml dung dich thir vao binh
dinh mirc 100 ml, pha loang bing pha dong vira du dén
vach, lic déu.

Tién hanh sic ky véi cac diéu kién nhu phan Dinh huong,
voi thoi gian chay sdc ky bing hai lan thoi gian luu cua
pic chinh.

Yéu cau: Tong dién tich cua céc pic tap thu dugc trén sic
ky dd coa dung dich thir khong dugc 16n hon dién tich cua
pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich d6i chiéu (1,0 %).

Pé hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gio quay.

Mbi trueong hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric
0,1 M(TT).

Téc do quay: 100 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, liy mét
phan dich hoa tan, loc va pha loang dich lgc hai lan véi
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) néu la vién c6 ham
legng 60 mg. Po dd hap thu (Phu luc 4.1) cua dung dich
thu dugc & budce séng 281 nm, trong céc do day 1 cm, diing
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) lam mau trang.
Tinh lugng rotundin, C,,H,sNO,, theo A (1 %, 1 cm). Lay
155 1a gia tri A (1 %, 1 cm) & budce séng 281 nm.

Yéu cau: Khéng dugc it hon 70 % (Q) lugng rotundin so
véi luong ghi trén nhan duoc hoa tan trong 45 min.

Pinh lwgng

Phuong phap sac ky long (Phu lyc 5.3).

Dung dich dém pH 6,5: Hon hop dung dich kali dihydro-
phosphat 0,05 M va dung dich natri heptansulfonat 0,05 M
(1: 1) cé chira 0,2 % triethylamin (TT), diéu chinh pH dén
6,5 + 0,05 bang acid phosphoric (TT).

Pha dong: Dung dich dém pH 6,5 - methanol (35 : 65). C6
thé diéu chinh ti 1 néu can.

Dung dich thir: Can 20 vién, tinh khdi lugng trung binh
vién va nghién thanh bét min. Can chinh xc mot hrong
bot vién tuong img v&i khoang 25 mg rotundin vao binh
dinh muc dung tich 50 ml, thém 10 ml methanol (TT) va
lic siéu 4m 5 min dé hoa tan, pha lodng bang pha dong dén
vach, lac déu va lpc. Ht 5,0 ml dich loc vao binh dinh mirc
50 ml, pha loing bing pha déng vira di dén vach, lic déu.
Dung djch chuan: Can chinh xdc 25 mg rotundin chuan va
tién hanh twong tyr dung dich thur.

Diéu ki¢n sdc ky:

Cot kich thudce (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C.
Detector quang phé tir ngoai dat & budc séng 280 nm.
Tbc 46 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phit hop cua hé thong: Tién hanh sic ky véi
dung djch chuin. S6 dia ly thuyét cia cot tinh trén pic
rotundin khdng dugc it hon 2500, Hé sb d6i ximg thu dugc
tir pic chinh rotundin khong dugc lén hon 2 va d¢ léch
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