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VIEN NEN PREDNISOLON

Thoi gian lvu tuong ddi so vai prednisolon (thdi gian luu
khoang 12 min): Tap chit F khoang 0,7; tap cht B khoang
0.9; tap chit A khoang 1,05; tap chat J khoang 1,5; tap chét
C khoang 1,7.

Kiém tra tinh phu hop cua h¢ théng: Trén sic ky db cua
dung dich déi chiéu (1), ty s6 dinh - hdm (H,/H,) it nhit
la 3; trong d6 H, Ia chiéu cao dinh pic tap chat A so vdi
dudng nén va H 1a chiéu cao tinh tir dudng nén lén dén
day hom giira pic tap chit A va pic prednisolon.

Gioi han:

Tap chét A: Dién tich pic tap chit A khong dugc 16n hon
10 14n dién tich pic chinh thu dwoc trén sic ky d6 cua dung
dich déi chiéu (3) (1,0 %).

Tap chat F: Dién tich pic tap chit F khéng dugc 16n hon
5 1an dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cua dung
dich déi chiéu (3) (0,5 %).

Tap chit B, C, J: V6i mdi tap chét, dién tich pic khong
duoc 16n hon 3 l4n dién tich pic chinh thu duoc trén sic ky
d4 cua dung dich déi chleu (3) (0,3 %).

Tap don khéc: Véi mdi tap chit, dlen tich pIC khong dugc
16m hon dién tich pic chinh trén sic ky d coa dung dich
d6i chiéu (3) (0,10 %).

Téng dién tich pic cua tit ca cac tap chét khéng duoc 16n
hon 15 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cia
dung dich déi chiéu (3) (1,5 %).

B6 qua nhimg pic c6 dién tich nh6 hon hodc bing 0,5 14n
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky db cia dung dich
déi chiéu (3) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chét A: 11p,17.21-trihydroxypregn-4-en-3,20-dion (hydrocortison).
TapchalB 17,21-dihydroxypregna-1,4-dien-3,11,20-trion (prednison).
Tap chét C: 11p,17-dihydroxy-3,20-dioxopregna-1 ,4-dien-21-yl
acetat (prednisolon acetat).

Tap chit D: 6pB,11B,17,21-tetrahydroxypregna-1,4-dien-3,20-
dion (6B- hydroxyprednisolon).

Tap chét E: 11p,14a,17,21-tetrahydroxypregna-1,4-dien-3,20-
dion (14a- hydroxyprednisolon).

Tap chit F: 1lq,17,21-trihydroxypregna-1,4-dien-3,20-dion
(11-epi-prednisolon).

Tap chit G: 11p,17,20p,21-tetrahydroxypregna-1,4-dien-3-on
(20B-hydroxyprednisolon).

Tap chit H: 11B,17,21-trihydroxypregna-1,4,6-trien-3,20-dion
(As-prednisolon).

Tap chat I: 11p,21-dihydroxypregna-1,4-dien-3,20-dion (17
-deoxyprednisolon).

Tap chat J: 17,21-dihydroxypregna-1,4-dien-3,20-dion (11 -
deoxyprednisolon).

Mit khdi lrgng do 1am khé
Khéng dugc qua 1,0 % (Phu luc 9.6).
(0,500 g; 105 °C).

Dinh lrong

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3). Piéu kién sic ky
nhur md ta trong phan Tap chat lién quan.
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Tién hanh sic ky voi dung dich thir (2), dung dich ai
chiéu (4).

Tinh ham lugng phén trim cua C21Hp40s5 trong ché phim
dwa vao dién tich pic thu dugc trén sic ky d6 cia dung
dich thir (2), dung dich dbi chiéu (4) va ham luong cia
C,Hy305 trong prednisolon chuén.

Béo quén
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thude
Corticosteroid.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN PREDNISOLON

La vién nén chira prednisolon.
Ché pham phai dap img cic yéu cau trong chuyén luin
“Thuéc vién nén” (Phu luc 1.20) va céc yéu cau sau day:

Ham lwgng cia prednisolon, CyH,;Os, tir 90,0 % dén
110,0 % so v&i lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Lic mot luong bot vién vai aceton (TT), loc va bay
hoi dich loc dén khé. Phé hép thy hong ngoai (Phy luc
4.2) ctia cén thu dugc phai phit hop véi phé dbi chiéu cua
prednisolon.

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

Ban mong: Kieselguhr G dugc xur ly bﬁng cach dat ban
mong khé vao binh c6 chira hn hop formamid - aceton
(1:9). bé dung méi chay hét chiéu dai ban mong, liy ban
mong ra va dé bay hoi hét dung méi. Sir dung ban mong
trong vong 2 h.

Dung méi khai trién: Cloroform.

Dung méi hoa tan: Cloroform - methanol (9 : 1).

Dung dich thir: Lay 25 mg cin thu dugc & phép thir A hoa
tan trong 10 ml dung méi hoa tan.

Dung dich déi chiéu (I): Hoa tan 25 mg prednisolon chuan
trong 10 ml dung méi hoa tan.

Dung dich déi chiéu (2): Hén hop ddng thé tich dung dich
thir va dung dich ddi chiéu (1).

Cdchtién hanh: Chdmriéng biét1én ban mong 2 pl mdi dung
dich trén. Trién khai sic ky cling chiéu chay dung méi nhu
khi xtr Iy ban méng dén khi dung méi di dugc 15 cm. Layban
mong ra dé khé ngoai khéng khi va siy ban méng 15 min &
120 °C, phun lén ban mong ndéng dung djch acid sulfuric
trong ethanol (TT). Séy tiép ban mong & 120 °C thém
10 min. Pé ngudi. Quan st dudi anh sdng ban ngay va anh
sang tir ngoai & budc séng 365 nm. Vét chinh thu dugc
trén sic ky dd cua dung dich thir phai twong ty vé vj tri,
mau sic dudi 4nh sang ban ngay, huynh quang dudi anh
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sing tr ngoai ¢ 365 nm, va kich thuéc véi vét chinh thu
dugc tir dung dich i chiéu (1). Phép thir chi cé gié trj khi
sic ky d6 cua dung dich d6i chiéu (2) chi cho 1 vét.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Trong binh dinh mic 1000 ml, trn 220 ml
tetrahydrofuran (TT) véi 700 ml nudc, tron déu cin thin
va dé cho cin bang. Pha loang thanh 1000,0 ml bing nuéc
va trdn déu.

Dung dich thir: Lic mét lugng bot vién tuong tmg 10 mg
prednisolon véi 25 ml methanol (TT) trong 10 min va lic
siéu am trong 2 min. Loc va rira phéu loc 2 1in, mdi lan
bang 10 ml methanol (TT). Tap trung dich loc va dich rira,
boc hoi dén khé bing cét quay trong céch thiy 4m. Hoa
tan cin thu duoc trong 10 ml tetrahydrofuran (TT) va pha
lodng thanh 20,0 ml bang nudrc.

Dung dich déi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir thanh
100,0 ml bang dung dich tetrahydrofuran (TT) 50 % (tt/t).
Dung dich phdn giai: Hoa tan 2 mg prednisolon chuén va
2 mg hydrocortison chuén trong pha déng dé dwoc 100,0 ml.
Mau trang: Dung dich tetrahydrofuran (TT) 50 % (tt/tt).
Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm), Cét Alltima C18 la thich hop.

Detector quang phé tir ngoai & budc séng 254 nm.

Nhiét 46 cot: 45 °C.

Toc do dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién héanh:

Can bang c6t bing pha dong khoang 30 min.

Tiém dung dich phan giai. Khi sic ky d6 ghi dugc trong
diéu kién trén thi thoi gian luu cua prednisolon khoang
14 min va cia hydrocortison khoang 15,5 min. Phép thir
chi co gia tri khi d¢ phan giai giira pic prednisolon va pic
hydrocortison it nhat 1a 2,2. Néu cén thiét, c6 thé diéu
chinh ty 1€ cua tetrahydrofuran trong pha dong.

Tiém lan lugt theo thir ty miu tréng, dung dich d6i chiéu
va dung dich thir. Tién hanh sic ky trong khoang théi gian
gép 4,5 lan thoi gian luu cua pic chinh.

Trén sac ky dd cua dung dich thir, dién tich cua bét ky pic
phu nao ngoai pic chinh khong dugc 16n hon dién tich pic
chinh cta dung dich ddi chiéu (1 %). Téng dién tich cia
céc pic phu khdng dugc 16n hon 3 lan dién tich pic chinh
cua dung dich déi chiéu (3 %). Bo qua cac pic phu c6 dién
tich nho hon hodc bing 0,05 1an dién tich pic chinh cia
dung dich déi chiéu va cac pic c6 thoi gian luu 12 3 min
hodc nho hon.

D§ hoa tan (Phuy luc 11.4)

Thiét bj: Kiéu canh khudy.

Méi trueomg hoa tan: 900 ml nwroc.
Téc dp quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.
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Cdch tién hanh:

Sau thoi gian hoa tan quy dinh, l'fiy mot ph?m dich hoa
tan, loc.

Tién hanh xac dinh lwong prednisolon hoa tan bing phuong
phap sic ky long (Phu lyc 5.3).

Pha dong, diéu kién sic ky nhu mé té & phin Dinh lugng.
So sanh v6i dung dich chuin prednisolon pha trong nudc
c6 ndng d6 twong duong, cé thé ding mot luong nho
methanol (TT) (khéng quéa 5 % thé tich) dé hoa tan chuédn
trudc khi hoa lodng vai nuwdc.

Yéu cau:

Khong it hon 75 % (Q) lwong prednisolon, C,;H,30s, so
v0i lugng ghi trén nhdn dugc hoa tan trong 45 min.

Pinh hrgng

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).
Pha dpng: Methanol - nuwoc (58 : 42).
Dung dich chudn: Dung dich chira 0,005 % prednisolon
chuén va 0,0075 % dexamethason chuén (ndi chuin) trong
hén hop methanol - nweéc (58 : 42).

Dung dich thir (1): Cén 20 vién, tinh khdi lurgng trung binh
vién va nghién thanh bét min. Can chinh x4dc mét luong
bot vién twong mg voi 5 mg prednisolon vao binh dinh
mirc 100 ml, thém 58 ml methanol (TT) lic trong 10 min,
thém muwcc dén dinh mirc, lic déu, loc.

Dung dich thir (2): Tién hanh nhu dung dich that (1)
nhung thém 10 ml dung dich dexamethason 0,075 % trong
methanol (TT) (ndi chuan) va 48 ml methanol (TT).

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (20 cm x 4,6 mm) dugce nhdi pha tinh C
(5 pm). ]

Detector quang pho tir ngoai dét & budc séng 254 nm.
Téc d6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop ctia hé théng: Tién hanh sic ky véi
dung dich chuén, d¢ phan giai giira hai pic prednisolon va
dexamethason phai 16n hon 2,5. S6 dia ly thuyét tinh trén
pic prednisolon, phai 16n hon 15.000/m.

Tién hanh sic ky 1an luot véi dung dich chudn va cic dung
dich thur.

Tinh ham lugng prednisolon, Cy,H,50s, ¢6 trong vién dya
vao ty 1€ dién tich pic prednisolon va dexamethason thu
dugc trén sic ky d6 cua dung djch chuén, dung dich thur
(2) va ham lugng C,,H,30;5 cua prednisolon chuan.

Bdo qudin
Trong lo kin, tranh 4nh séng.

Loai thubc
Corticosteroid.,

Ham lugng thwong dung
5 mg.
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