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DUQC PIEN VIET NAM VI

Téc 46 dong: 0,6 ml/min.

Thé tich tiém: 5 pl.

Cadch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung méi nhur sau:

Thoi gian Pha djng A Pha djngB
(min) (% t/tt) (% t/tt) |
0-2 83 17
2-25 83 — 80 17— 20

25-28 80 — 65 20— 35 ;
28-33 65 35
33-43 65— 20 35— 80 ’

Tién hanh sic ky dung dich thir (1), dung dich déi chiéu
(1), 2), (3).

Su dung sic ky db cung cap kém theo prednison chuén
ding dé dinh tinh plC va sic ky db thu dugce cia dung dich
déi chiéu (2) dé xac dinh pic cua tap chét A, D, va E, sir
dung sic ky d6 thu dugc cua dung dich déi chiéu (1) ¢é
xéc dinh pic tap chit B.

Thoi gian huu twong ddi so véi prednison (thdi gian luu
khoang 18 min): Tap chit B khoang 1,06; tap chit A
khoang 1,12; tap chit D khoang 1,6; tap chit E khoang 1,9.
Kiém tra tinh pha hop cua hé thdng: Trén sic ky d cua
dung dich déi chiéu (2), ty s6 dinh - hém (H/H,) it nhét
1a25; trong d6 Hy la chiéu cao dinh pic tap chat B so véi
duong nén va H, la chiéu cao tinh tir dudng nén dén day
hém giira pic tap chit B va pic predmson

Tinh ham luong phan trim cac tap chat dua véo nong do
cua prednison trong dung dich dbi chiéu (3).

Gidi han:

Tap chit A: Khéng duoc qua 0,5 %.

Tap chat E: Khéng dugce qua 0,2 %.

Tap chét D: Khong dugc qua 0,15 %.

Tap don khéc: Véi mdi tap chat, khong dugc qué 0,10 %.
Téng tap chét: Khong duoc qua 1,0 %.

Bo qua cac tap chit c6 ham lugng bing hodc duéi 0,05 %,
Ghi chu:

Tap chatA: 17,21-dihydroxypregn-4-en-3,11,20-trion (cortison).

Tap chit B: 11p,17,21-trihydroxypregna-1,4-dien-3,20-dion
(prednisolon).
Tap chat C: 17-hydroxy-3,11,20-trioxopregna-1,4-dien-21-al

(prednison-21-aldehyd).

Tap chit D: 17,21-dihydroxypregna-1,4,9(11)-trien-3,20-dion
(deltacortinen).

Tap chat E: 17-hydroxy-3,11,20-trioxopregna-1,4-dien-21-yl
acetat (prednison acetat).

Tap chit J: Acid 17a-hydroxy-3,11-dioxoandrosta-1,4-dien-
17B-carboxylic.

Tap chat K: Androsta-1,4-dien-3,11,17-trion.

Tap chat L: 11p,17-dihydroxy-3,20-dioxopregna-1,4-dien-21-yl
acetat (prednisolon acetat).

Tap chat F, G: Chua biét cu tric.

Mit khdi hrgng do 1am khé
Khéng dugce qua 1,0 % (Phuy luc 9.6).
(0,500 g; 105 °C).

VIEN NEN PREDNISON

Dinh lugng

Phuong phép sic ky long (Phy Iyc 5.3). Diéu kién sic ky
nhw mé ta trong phén Tap chét lién quan.

Céc dung dich dugc chuén bi ngay trude khi sir dung, Tién
hanh trong diéu kién tranh anh séng.

Tién hanh sic ky dung dich thir (2) va dung dich déi chiéu
4).

Tinh ham lugng prednison, C,,H,405 dyra vao dién tich pic
thu dugc trén sic ky 46 clia dung dich thir (2), dung dich déi
chiéu (4) va ham lugng C,,H,Os trong prednison chudn.

Bdo quén
Tranh anh sang.

Loai thudc
Corticosteroid.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN PREDNISON

La vién nén chira prednison.
Ché pham phai dap img cic yéu ciu trong chuyén luin
“Thuoc vién nén” (Phy luc 1.20) va céc yéu cau sau day:

Ham lugng prednison, C,,;H,cOs, tir 90,0 % dén 110,0 %
so voi lugng ghi trén nhan.

Dinh tinh

Lic mot lugng bt vién chira 30 mg prednison véi 10 ml
cloroform (TT), loc va bdc hoi dich loc trén cach thuy dén
cdn. Can thu dugc thuc hién cac phép thir sau:

A. Phé hép thy hong ngoai (Phu lyc 4.2) cia cén thu dugc
phéi phu hop véi pho hap thu hong ngoai ciia prednison
chuan. Néu phd thir va chuin khéc nhau, hoa tan ché phim
va chit chuin riéng 18 trong aceton (TT), bbc hoi dén kho
va ghi lai phd cia cac cin thu dwge.

B. Hoda tan 6 mg cin trong 2 ml acid sulfuric (TT), dé yén
trong 5 min, mau cam dwgc tao thanh. R6t dung dich thu
dwgc vao 10 ml nwée, mau chuyén sang vang roi dan dén
thanh xanh 14 4nh lam.

D¢ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

MGéi truong hoa tan: Dung 500 ml nudc cho vién cé ham
lugng it hon hodc bing 10 mg prednison va ding 900 ml
nudc cho vién c6 ham luwgng prednison 16n hon 10 mg.
Toc dg quay: 50 r/min.

Thoi gian: 30 min.

Cdch tién hanh: )
Dung dich thir: Sau thdi gian hoa tan quy dinh, ldy mét phan
dich hoa tan va loc, loai bo dich loc ddu. Pha lodng dich loc
véi méi truomg hoda tan néu cin dé thu dugc dung dich c6
ndng d6 prednison tuong duong vai dung dich chuén.
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PREGABALIN

Dung dich chudn: Dung dich chira 0,01 mg/ml prednison
chuén trong méi truong hoa tan. Chi y: c6 thé sir dung
ethanol (TT) dé hoa tan prednison truéc, nhung thé tich
ethanol str dung khéng dugc quéa 5 % thé tich cudi cing
cua dung dich chuan.

Po d¢ hap thu (Phu luc 4.1) cia dung dich thu va chuén &
budc séng cuc dai khoang 242 nm, trong cde do day 1 cm,
dung méi trromg hoa tan lam méu tring,

Tinh lugng prednison, C,,H,¢Os, dd hoa tan trong mdi vién
dya vao dg hflp thu do dugc cta dung dich chuén, dung dich
thir va ham luong cua C, H,40;5 trong prednison chuén.
Yéu cau: Khéng it hon 80 % (Q) lugng prednison,
C5H5605, so véi lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong
30 min.

P§ dong déu dom vi lidu

Ché pham phai dép img yéu ciu clia Phy luc 11.9.

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3) vé&i pha dong, dung
méi pha méu, dung dich chuan ndi, dung dlCh chuén géc,
dung dich chuén, diéu kién sic ky va cach tién hanh nhu
mo ta & phéan Pinh luong.

Dung dich thir géc: Cho 1 vién nén vao binh dinh mirc
dung tich thich hgp sao cho sau khi hoa tan thu dugc dung
dich nong d6 0,2 mg/ml prednison. Thém 5 ml nwéc, lic
va siéu am trong 1 min, thém methanol (TT) khoang 1/2
thé tich binh va siéu am tiép 1 min, thém mude dén vach.
Lic déu va loc.

Dung dich thir: Hut cc thé tich dung dich thir géc va dung
dich chuin néi thich hgp va pha loing bing dung méi
pha miu & thu dugc mét dung dich c6 chira 20 pg/ml
prednison va 11 pg/ml acetanilid. Loc qua mang loc 5 pm,
b6 20 ml dich loc d4u. Loc qua mang loc 0,45 pm.

Pinh lrgng

Phuong phap sic ky 1ong (Phy luc 5.3).

Pha dong: Tetrahydrofuran khong cé peroxid - methanol -
nueoe (250 : 62 : 688).

Dung méi pha mau: Methanol - nudc (1 : 1).

Dung dich chudn noi: 1?ung dich chira 110 pg/ml acetanilid
trong dung moi pha mau.

Dung dich chudn géc: Dung dich chira 0,2 mg/ml prednison
chuin trong dung méi pha mau.

Dung dich chudn: Hit céc thé tich phi hop dung dich
chuén gdc va dung dich chuén ndi va pha loing bing
dung méi pha mau dé thu dugc mdt dung dich c6 chira
20 pg/ml prednison va 11 pg/ml acetanilid. Dung dich
pha ngay trude khi dung.

Dung dich thir géc: Céan 20 vién, tinh khdi lugng trung
binh vién va nghién thanh bt min. Can mot lugng bot vién
tuong ing véi 20 mg prednison vao binh dinh mirc 100 ml.
Thém 5 ml nuée va siéu 4m | min, thém 50 ml methanol
(TT) va siéu m tiép 1 min, thém nuwcc dén vach. Lic déu
va lgc.

Dung dich thir: Hit céc thé tich phi hop dung dich thir gbc
va dung dich chuén ndi va pha lodng bang dung moi pha
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méu dé thu duge mot dung dich c6 chira 20 pg/ml prednison
va 1l pg/m] acetanilid. Loc qua mang loc 0,45 pm.

Diéu kién sdc ky:

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

Detector quang pho tir ngoai dat & budc séng 254 nm.
Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phii hgp cia hé thong: Trén sic ky db cua
dung dich chuan, d6 phan giai giita pic prednison va pic
acetanilid khéng nho hon 3; d6 léch chuan twong d6i cua ty
s0 gitra dién tich pic prednison va dién tich pic acetanilid
thu dugc tir 6 1an tiém 13p lai khong 16n hon 2,0 %.

Tinh ham lugng prednison, C; Hy¢Os, trong ché phém dua
vao ty s giira dién tich pic prednison va pic acetanilid thu
duoc trén sic ky dd cua dung dich thir, dung dich chuén va
ham lugng cia CyyHygOs trong prednison chuén.

Bio quén
Trong d6 dyng kin.

Loai thude
Corticosteroid.

Ham lugng thudng ding
5 mg, 10 mg, 20 mg.

PREGABALIN

NH,
CHj / H

CO,H
HaC

CgH”NOZ Pt.l: 159,2

Pregabalin la acid (3S)-§-(aminomethyl)—S-methylhexanoic,
phai chira tir 98,0 % dén 102,0 % CgH,;NO,, tinh theo ché
pham khan.

Tinh chit
B4t mau trang hodc gan nhu trang. Hoi tan trong nudec, rat
khé tan trong methanol, thuc té khéng tan trong heptan.

Pinh tinh

A. Phé hdp thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phim
phai phit hop véi phéd hip thu hdng ngoai cia pregabalin
chuén.

B. Trong phin Pdng phan déi quang, thoi gian luu cua pic
chinh trén sic ky dd ctia dung dich thir d tao din xudt phai
twong Gng v6i thoi gian Iuu cia pic chinh trén sic ky d6
cua dung dich ddi chiéu da tao din xuit.

Dong phén ddi quang
Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3).



