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SULFADIMIDIN

Kim loai niing

Khéng dugc qua 20 phan triéu (Phy luc 9.4.8).

Dung méi: Dimethyl sulfoxid (TT).

Léy 1,0 g ché phdm va tién hanh thir theo phwong phép 8.
Dung 2 ml dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) dé
chuén bi méu déi chiéu.

Mit khdi lrgmg do 1am khd
Khéng dugce qué 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng duoc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phwong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Dinh lrong

Hoa tan 0,200 g ché phdm trong hén hop gdm 20 ml dung
dich acid hydrocloric 2 M (TT) va 50 ml nucéc. Lam lanh
dung dich trong nuéc da va chuin d6 amin thom béc 1
bing phuong phap chuin d¢ bing nitrit (Phu luc 10.4).
Xac dinh diém két thic bing phuong phap do dién.

1 ml dung dich natri nitrit 0,1 M (CD) tuong duong voéi
25,03 mg C]0H|0N4028.

Béo quan

Tranh anh sang.

Loai thubc

Thudc khang sinh nhém sulfonamid.

Ché 'phém
Thuodc kem.
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Sulfadimidin 13 4-amino-N-(4,6-dimethylpyrimidin-2-yl)
benzensulfonamid, chira tir 99,0 % dén 101,0% C,H,4N,0,S,
tinh theo ché pham da lam khé.

Tinh chit

Bot két tinh hodc tinh thé mau tring hoac gan nhu tring.
Rit khé tan trong nudc, tan trong aceton, khé tan trong
ethanol 96 %, tan trong dung dich kiém hydroxyd va trong
dung dich acid v6 co lodng.

Diém chay khoang 197 °C kém phén huy.

Djnh tinh
Co thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:
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Nhém I: A, B.

Nhom 1I: B, C, D.

A. Phé hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phém
phai phi hop véi phd hip thu hdng ngoai cua sulfadimidin
chuén,

B. Trong phin Tap chit lién quan, vét chinh trén sic ky
dd cua dung dich thir (1) twong mg vé&i vét chinh trén sic
ky dé cua dung dich d6i chiéu (1) vé vi tri va kich thudc.
C. Ly 3 g ché phim cho vao mét ng nghiém khé, nhiing
phan dudi 6ng nghiém véi géc nghiéng 45° vao trong céch
dau silicon va dun néng dén khoang 270 °C. Ché phém bi
phan hity va tao thanh chét théng hoa c6 mau trang hodc
trang anh vang. Két tinh lai bing toluen (TT), chit nay
sau khi dugc say khé & 100 °C cé nhiét d6 néng chay tir
150 °C dén 154 °C (Phu luc 6.7).

D. Hoa tan khoang 5 mg ché pham trong 10 ml dung dich
acid hydrocloric 1 M (TT). Pha loang 1 ml dung dich thu
dugc thanh 10 ml bing ruwde. Dung dich thu duge, khong
cin acid hoa, cho phan (ng ciia amin thom béc nhat (Phu
luc 8.1).

Mau sic cia dung dich
Hoa tan 0,5 g ché phim trong 10 ml dung dich natri
hydroxyd 1 M (TT). Dung dich thu dugc c6 mau khong
duoc dam hon dung dich mau miu Vs, VN hodc VL (Phu
Iuc 9.3, phuong phap 2).

Giéi han acid

LAy 1,25 g ché pham d4 dugc nghién min, thém 25 ml mrée
khéng cé carbon dioxyd (TT), lac déu. Pun néng khoang
70 °C trong 5 min. Lam ngudi trong nudc da khoang
15 min va loc. Hit 20 ml dich loc, thém 0,1 ml dung dich
xanh bromothymol (TT), khéng dugc dung qua 0,2 ml
dung dich natri hydroxyd 0,1 M (CP) dé 1am chuyén mau
cua chi thi.

Tap chit lién quan

Khoéng duogc qua 0,5 %.

Phwong phap séc ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF 55,

Dung méi khai trién: Dung dich amoniac 10 % - mréc -
nitromethan - dioxan (3 : 5 : 40 : 50).

Dung dich thir (1): Hoa tan 20 mg ché pham trong hén hop
amoniac - methanol (2 : 48) va pha lodng thanh 5,0 ml vi
cung hén hgp dung méi.

Dung dich thir (2): Hoa tan 0,10 g ché phém trong 0,5 ml
amoniac (TT) v pha lo@ng thanh 5,0 ml bing methanol (TT).
Néu dung dich khéng trong, dun néng nhe cho dén trong.
Dung dich déi chiéu (I): Hoa tan 20 mg sulfadimidin
chuin trong hdn hgp amoniac - methanol (2 : 48) va pha
lodng thanh 5,0 ml vé6i cing hon hop dung méi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 2,50 ml dung dich thir
(1) thanh 100 ml bing hdn hop amoniac - methanol (2 : 48).
Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky cho dén khi dung méi di
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dugc khoang 15 cm. Sy khé ban mong nhiét 4§ 100 °C
dén 105 °C, kiém tra dudi 4nh sang dén tir ngoal 254 nm.
Trén sic ky dd cua dung d|ch thir (2), bat ky vét phy nao
khfmg duge ddm mau hon vét chinh thu dugc trén sic ky
6 cua dung dich déi chiéu (2).

Kim loai niing
Khéng dugce qué 20 phan tri¢u (Phu luc 9.4.8).
Ly 1,0 g ché phdm tién hanh thir theo phuong phép 4.

Ding 2 ml dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) dé
chuén bi mau d6i chiéu.

Miét khéi lrgng do 1am khé
Khéng dugce qua Q,S % (Phu luc 9.6).
(1,00 g; 100 °C dén 105 °C).

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

Dinh hrong

Hoa tan 0,250 g ché pham trong hdn hop gdm 20 ml dung
dich acid hydrocloric 2 M (TT) va 50 ml nudc. Thém
3 g kali bromid (TT), l1am lanh dung dich trong nudc da va
chuén d6 chim bang dung dich natri nitrit 0,1 M (CD), x4c
dinh diém két thac bang phuong phap chuin d6 do ampe
(Phu luc 10.1).

1 ml dung dich natri nitrit 0,1 M (CD) tuong duong véi
27,83 mg C12H14N4OZS.

Bio quin

Trénh énh séng.

Loai thubc

Khang sinh nhém sulfonamid.
Ché phim

Thudc tiém, vién nén.
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Sulfadoxin la 4-amino-N-(5,6- d1methoxypynmndm—4—y1)
benzensulfonamid, phai chira tir 99,0 % dén 101,0 %
C,2H;4N,4O,S, tinh theo ché phiam da lam kho.

Tinh chit ‘
Bot két tinh hoic tinh thé mau tring hoic tring
vang. Rit kho tan trong nudc, khé tan trong ethanol

SULFADOXIN

96 % va methanol, tan trong dung dich kiém hydroxyd
lodng va trong dung djch acid v6 co lodng.
Piém chay khoang 198 °C kém phan huy.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhom dinh tinh sau:

Nhom I: A, C.

Nhom II: B, C, D.

A. Phd hép thy hong ngoai (Phy luc 4.2) ctia ché phdm phai
phi hop véi phd hip thy hdng ngoai cua sulfadoxin chudn.
B. Trong phin Tap chét lién quan, vét chinh trén sic ky
d6 ctia dung dich thir (2) twong (mg véi vét chinh trén sic
ky d6 ctia dung dich dbi chiéu (1) v& vj tri va kich thudc.
C. Hoa tan 0,5 g ché phim trong 1 ml dung dich acid
sulﬁmc 40 % (tt/!t) dun néng nhe. Tlep tuc dun néng cho
@én khi xuét hién két tua tinh thé tring (khoang 2 min). D&
ngudi va thém 10 ml dung djch natri hydroxyd 2 M (TT).
Tnep tuc lam nguol thém 25 ml ether (TT) va lic trong
5 min. T4ch liy 16p ether. Lam kho bing natri sulfat khan
(TT) va loc. Bay hoi ether trén cach thuy t&i kho. Nhiét 46
néng chay ciia cin tir 80 °C dén 82 °C hodc tir 90 °C dén
92 °C (Phu lyc 6.7).

D. Hoa tan khoang 5 mg ché phim trong 10 ml dung dich
acid hydrocloric I M (TT). Pha loang 1 ml dung dich nay
thanh 10 ml v&i nwée. Dung dich thu dugc, khong can acid
héa, cho phan g ciia amin thom bac nhét (Phu luc 8.1).

Mau sic ciia dung dich
Hoa tan 1,0 g ché phim trong 10 ml dung dich natri
hydroxyd 1 M (TT). Dung dich thu dugc c6 mau khéng
dugc dam hon dung dich mau mau Vs, VN5 hoic VLs (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).

Gio6i han acid

Léy 1,25 g ché phdm da dwoc nghién min, thém 25 ml nwde
khéng cd carbon dioxyd (TT), lic déu. Pun néng khoang
70 °C trong 5 min. Lam ngudi trong nudc da khoang
15 min va loc. Hut 20 ml dich lgc, thém 0,1 ml dung dich
xanh bromothymol (TT). Lugng dung dich natri hydroxyd
0,1 N (CP) cén ding dé 1am chuyén mau cua chi thj khong
qué 0,2 ml.

Tap chét lién quan

Khéng duge qua 0,5 %.

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

Ban mong: Silica gel GF,s,.

Dung méi khai trién: Dung dich amoniac 10 % - nudc -
nitromethan - dioxan (3 : 5 : 40 : 50).

Dung dich thiz (1): Hoa tan 0,10 g ché phiam trong hon hgp
amoniac - methanol (2 : 48) va pha lodng thanh 5,0 ml véi
cing hén hop dung moi.

Dung dich thir (2): Pha lodng 2 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml biing hdn hop amoniac - methanol (2 : 48).

Dung djch déi chiéu (I): Hoa tan 20 mg sulfadoxin chudn
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