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STAVUDIN

Dung dich chudn: Dung dich chtra 0,5 mg/ml spironolacton
chuén trong dung méi pha mau.

Diéu kién sic ky:

Cot kich thudce (15 cm x 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh C
(5 pm).

Detector quang phé tir ngoai dit & buéc séng 230 nm.
Téc d6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop cua hé thng: Trén sic ky dd cia
dung dich chuin, hé sb d6i ximg cua pic spironolacton
khéng I6m hon 2,0; 46 léch chuin tuong déi cua dién tich
pic spironolacton thu dugc tir 5 1an tiém 1ap lai dung dich
chuin khong 1ém hon 1,5 %.

Tinh ham luong phén trim spironolacton, C,4H3,0,S,
trong vién dya vao dién tich pic spironolacton thu dugc
trén sic ky dd cua dung dich thir, dung dich chuén va ham
lwong C,4H3,0,S cua spironolacton chuén.

Biao quan
Trong d6 dung kin.

Loai thudc
Thudc lgi tiéu khang aldosteron.

Ham lugng thuong dung
25 mg, 50 mg.
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Stavudin la 12,3-dideoxy--D-glycero-pent-2-enofuranosyl)-
5—methylpyrimidin—2,4{1H,3H)—di9n, thii chira tir 97,0 % dén
102,0 % C;oH;;N,0, tinh theo ché pham khan.

Tinh chit

Bot két tinh da hinh mau tring hay gin nhu tring. Tan
trong nudc, hoi tan trong ethanol 96 % va khé tan trong
methylen clorid.

Pinh tinh

A. Phd hip thu héng ngoal (Phy lyc 4.2) cua ché phim
phél pht hqp v pho hap thy hong ngoai cua stavudin
chuan. Néu phd hong ngoai ciia mau thir khac véi phd
hong ngoai cua stavudin chudn thi hoa tan riéng ré ché
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pham va stavudm chuén trong ethanol khan (TT), bdc hoi
téi cén rdi tién hanh ghi lai phé méi cua cén,

B. G6c quay cyc riéng phai tr -39,5° dén -45,9°, tinh theo
ché phém khan (Phu luq 6.4).

Hoa tan 0,100 g ché phdm trong mudc va pha lodng thanh
10,0 ml véi cung dung mai.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu lyc 5.3). Cac dung dich
dugc pha ngay trude khi diing hodc phai bao quan ¢ 2 °C
dén 8 °C dén khi dung.

Pha dgng A: Acetonitril ding trong phicong phdp sdc ky -
dung dich amoni acetat 0,077 % (35 : 965).

Pha déng B: Acetonitril diing trong phwong phdp sdc ky -
dung dich amoni acetat 0,077 % (25 : 75).

Dung djch thur: Hoa tan 25,0 mg ché pham trong murdc va
pha lodng thanh 50,0 ml véi cing dung moi.

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 0,5 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bang nudc.

Dung dijch déi chiéu (2): Pha loing 20,0 ml dung dich déi
chiéu (1) thanh 100,0 ml bing nurde.

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 5 mg stavudin chuin
dung dé kiém tra tinh phi hop ciia hé thdng (chira céc tap
chit tir A dén H) trong nude va pha loing thanh 10,0 ml
véi cung dung méi.

Piéu kién sdc ky:

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

Detector quang pho tir ngoai tai budc song 254 nm.

Téc do dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cach tién hanh:

Tién hanh sac ky theo chuong trinh dung méi nhur sau:
' Thoigian  PhadgngA  PhadongB
| (min) (% t/tt) (% tutt)

j 0-10 100 0

r 10 - 20 100 — 0 0 — 100

' 20 - 30 0 100

Sir dung sic ky db cung cip kém theo stavudin chuén ding
d& kiém tra tinh phu hop cia hé théng dé xac dinh céc tap
chét tir A dén H.

Thoi gian huu twong d6i so véi stavudin (thdi gian lwu
khoang tir 9,5 min dén 12,5 min): tap chét A khoang 0,3;
tap chit B khoang 0,50; tap chét C khoang 0,53; tap chét
E khoang 1,1.

Kiém tra tinh phii hop ciia hé théng: Trén sic ky dé cua
dung dich dbi chiéu (3):

Ty s6 dinh - hdm (Hp/H‘,) it nhat la 1,5; trong dé H, la
chiéu cao dinh pic tap chat C va H, la chiéu cao ciia day
hém phan tach pic tap chét C va pic tap chét B.

Ty so dinh - hdm (H/H,) it nhat 1a 1,5; trong d6 H, 1a
chiéu cao dinh pic tap chat E va H, Ia chiéu cao cia déy
hom phén tach pic tap chat E va pic stavudin.
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Gidi han: ’

Pé tinh ham lugng, nhan dién tich pic cia tap chit A véi
hé s6 hiéu chinh 14 0,7.

Tap chit A: Dién tich pic tap chét A khong dugc 16n hon
dién tich pic chinh thu dwgc trén sic ky d6 cua dung dich
ddi chiéu (1) (0,5 %).

Tap don khac: Dién tich pic cia mdi tap chat khong ducrc
I6n hon dién tich pic chinh thu dwoc trén sic ky db cua
dung dich déi chiéu (2) (0 10 %).

Tong du:n tich pic cua tét ca cac tap chat khong duoc 16n
hon 2 I4n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dé cua
dung dich d6i chiéu (1) (1,0 %).

Bo qua nhimg pic c6 dién tich nho hon hogc bang 0,5 lan
dién tich pic chinh thu duoc trén sic ky dd cua dung dich
ddi chiéu (2) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chit A: S-methylpyrimidin-2,4(1H,3H)-dion (thymin).

Tap chit B: 1-(2-deoxy-p-D-threo-pentofuranosyl)-5-methyl
pyrimidin-2,4(1H,3H)-dion (3’-epithymidin).

Tap chat C: 1-(2-deoxy-B-D-erythro-pentofuranosyl)-5-methyl
pyrimidin-2,4(1H,3H)-dion (thymidin).

Tap chit D: I-[(2R)-5-0x0-2,5-dihydrofuran-2-yl]-5-methyl
pyrimidin-2,4(1H,3H)-dion.

Tap chét E: 1-(2,3-dideoxy-a-D-glycero-pent-2-enofuranosyl)-
S-methylpyrimidin-2,4(1H,3H)-dion(stavudin anomer a).
TapchitF: 1-(3,5-anhydro-2-deoxy- -D-fhreo-pentofuranosyl)-
5-methylpyrimidin-2,4(1H,3H)-dion.

Tap chit G: 5°-O-[[(2S,5R)-5-(5-methyl-2,4-dioxo-3,4-dihydro
pyrimidin-1(2H)-yl)-2,5-dihydrofuran-2-yl]methyl]-3’-
epithymidin.

Tap chit H: 1-[2-deoxy-5-O-(1-methylethyl)-B-D-erythro-pento
furanosyl]-5-methylpyrimidin-2,4(1H,3H)-dion.

Nuée
Khong duge qua 0,5 % (Phu luc 10.3).
Diing 0,500 g ché phim.

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

Pinh lrgng

Phuong phép sic ky 16ng (Phu luc 5.3). Cac dung dich
dugc pha ngay trudc khi dung hodc phai bao quéan ¢ 2 °C
dén 8 °C dén khi dung.

Pha dong: Acetonitril dung trong phuwong phdp sdc ky -
dung dich amoni acetat 0,077 % (5 : 95).

Dung dich thir: Hoa tan 10,0 mg ché pham trong muwdc va
pha lodng thanh 100,0 ml véi cing dung méi. Pha loéng
10,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml bing nuwdc.
Dung djch déi chiéu (1): Héa tan 10,0 mg stavudin chuén
trong nwdc va pha loang thanh 100,0 ml véi cung dung
moi. Pha loang 10,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml
bing nudc.

Dung djch déi chiéu (2): Hoa tan 5 mg thymin (TT) va
1,5 mg thymidin (TT) trong nucdc va pha lodng thanh

VIEN NEN STAVUDIN

100,0 ml v&i cing dung méi. Pha lodng 10,0 ml dung dich
thu dugc thanh 50,0 ml biang nudc.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudée (3,3 cm x 4,0 mm) dugc nhdi pha tinh C
(3 pm). ’

Detector quang pho tir ngoai tai budc soéng 254 nm.

Téc ¢ dong: 0,7 ml/min.

Thé tich tiém: 25 pl.

Cdch tién hanh:

Thai gian lwu cua stavudin tir 2,8 min dén 5,0 min.

Kiém tra tinh pht hop cia hé thong: Trén sic ky do cua
dung dich di chiéu (1), hé s6 ddi ximg cua pic stavudin
khéng dugc qua 1,6. Trén sic ky d6 cia dung dich déi
chiéu (2), d6 phan giai giita pic cia thymin véi pic cia
thymidin it nhat 14 3,5.

Tinh ham lugng ctia stavudin, CoH,,N,0, trong ché pham
dwa vao dién tich pic stavudin thu dwgc trén sic ky do cua
dung dich thir va dung dich déi chiéu (1) va ham luong cua
C,0H,2N,0, trong stavudin chuén.

Bao quin i
Tranh anh sang va dm.

Loai thudc
Khang HIV.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN STAVUDIN

La vién nén hodc vién nén bao phim chira stavudin.
Ché pham phai dap ung céc yéu cau trong chuyen luan
"Thudc vién nén" (Phu luc 1.20) va cic yéu cau sau:

Ham lwgng stavudin, C,oH,,N,0,, tir 90,0 % dén 110,0 %
s0 vOi luong ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Lic mét lugng bdt vién d3 nghién min, twong (mg voi
khoang 0,05 g stavudin, v6i 100 ml nuwdc, loc va pha loang
5 ml dich loc thanh 50 ml vdi nwoc. Tlep tuc pha loang
5 ml dung dich thu dugc thanh 25 ml bing nuée. Phéd hap
thu t&r ngoai (Phu luc 4.1) cua dung dich thu dugc ¢ dai
budc séng tir 200 nm dén 300 nm phai phit hop véi phd
cua dung dich stavudin chuin c6 néng do twong duong,
trong cung dung moi.

B. Trong phan Pinh lugng, pic chinh trén sic ky dd cia
dung dich thir phai c6 thoi gian luu twrong ing véi thai gian
luu cua pic stavudin trén sic ky d6 cua dung dich chuan.
P{ hoa tan (Phuy luc 11.4)

Thiét bj: Kiéu canh khudy.

Moai truong hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric
0,01 M (TT).
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