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BOT PHA HON DICH ATTAPULGIT

con lai khoang 2 ml. Dung 5 ml nude dé chuyén hét dung
dich con lai vao binh chira mau thir ctia b§ dung cu thir arsen.

Kim loai niing

A. Khéng dugce qua 20 pha"tn triéu (Phu luc 9.4.8, phuong
phap 1).

Léc 6,0 g ché phim véi 40 ml dung dich acid hydrocloric
0,5 M (TT) & 37 °C trong 30 min, dé ngudi va loc. Rira
cin bang nwoc, gqp dich loc va dich nira, pha lodng thanh
50 ml bang nwoc. Hoa tan 2 g amoni clorid (TT) va 2 g
amoni thiocyanat (TT) trong 20 ml dung dich thu dugec.
Lac dung dich nay véi 80 ml hén hop dong thé tich cua
ether (TT) va alcohol isoamyl (TT), dé phan 16p, lay 16p
nudc. Tlep tuc chiét 16p nude véi 80 ml hdn hop dung moi
trén. Ly 16p nuéc va thém 2 g acid citric (TT), trung hoa
bang amoniac 13,5 M (TT) va pha lodng thanh 25 ml bing
nwde. Ly 12 ml dung dich thu dugc dé tién hanh thi.
Dang dung dich chi mau 2 phan triéu Pb (TT) & chuén bi
mau dbi chiéu.

B. Khong dugc qua 10 phén triéu (Phu luc 9.4.8, phuong
phap 1).

Lic 6,0 g ché phim véi 40 ml dung dich natri hydroxyd
0,5 M (TT) & 37 °C trong 30 min, dé ngudi va loc. Rira cén
bing nudgc, gop dich loc va dich rira va pha lodng thanh
50 ml béng mucc. Trung hoa 20 ml dung dich thu duge
bang ac:d hydrocloric (TT) va pha loang thanh 25 ml bing
nwege. Ly 12 ml dung dich thu dugc dé tién hanh thir.
Dung dung dich chi mau 1 phan triéu Pb (TT) dé chuan bj
mau dbi chiéu.

Chit tan trong acid

pun sbi 2 g ché phim trong 100 ml dung dich acid
hydrocloric 0,2 M (TT) duéi sinh han héi hru trong 5 min,
dé ngudi va lgc. Bay hoi 50 ml dich loc t&i cén khé. Khéi
lugng cin sau khi nung & 600 °C trong 30 min khéng duoc
qua 0,25 g.

Chéit tan trong nudc

Bun s6i 10 g ché pham trong 100 ml nwge duéi sinh han
héi luu trong 5 min, dé ngudi va loc. Bay hai 50 ml dich
loc t&i cin khé. Khéi lugng can sau khi nung & 600 °C
trong 30 min khéng dugc qua 50 mg.

Mt khoi lwgmg do 1am khd
Khong dugc qua 17,0 % (Phu luc 9.6).
(1g,105°C).

Mt khdi luomg sau khi nung
Tix 15,0 % dén 27,0 %, o ‘
Nung 1 g ché pham & 600 °C dén khoi lugng khong doi.

Bio quin
Trong bao bi kin.

Loai thuée
Chat hap phy, bao vé niém mac da day, ruét.

Ché phim
Bot pha hén dich.
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BOT PHA HON DICH ATTAPULGIT

La thudc bot ding dé pha hdn dich udng chira attapulgit
hoat h6a. Cé thé c6 thém céc ta duge thich hop tao mui vj,
tao mau, chat bao quén, chét én dinh hdn dich....

Hoén dich tao thanh sau khi pha theo huéng dén trén nhan
thudc phai dap mg cic yéu cau trong chuyén luan “Hén
dich thubc” (Phu luc 1.5).

Ché phim phai dap img cac yéu cau trong chuyén luin
“Thudc bot” (Phu luc 1.7) va céc yéu ciu sau day:

Ham lwgng attapulgit, tir 95,0 % dén 105,0 % so véi lugng
ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Nung mét lugng ché pham chira khoing 0,5 g attapulgit
v0Oi 2 g natri carbonat khan (TT) & 600 °C trong 60 min,
de nguol va chiét bang 20 ml nudc sdi. DE ngudi, loc, rira
cin béng nwdc va gdp nudc rnra va dich loc Giir cin dé
dung cho phép thir dinh tinh B. Acid hda cén thén dich t.hu
dugc bf’mg acid hydrocloric (TT), bay hoi t&i khé, 1am 4m
cén béng 0,2 ml acid hydrocloric (TT), thém 10 ml nuwéc
va khudy déu. Xuét hién tia keo mau tréng

B. Rira cin thu dugc trong phép thir A bang nuéc va hoa
tan trong 10 ml dung dich acid hydrocloric 2 M (TT). Ly
2 ml dung dich thu dugc, thém dung dich amoni thiocyanat
(TT) 10 %. Xuét hién mau d6 dam.

C. Ly 2 ml dung dich thu dugc trong phép thir B, thém
1 ml dung djch natri hydroxyd 42 % (TT), loc. Thém 3 ml
dung dich amoni clorid (TT) 10,7 % vao dich loc. Xuét
hién tia keo mau tring.

D. Lay 2 ml dung dich thu dugc trong phép thir B, thém
amoni clorid (TT) va thém mét lugng du amoniac (TT)
va loc. Lay dich loc thu duoc, thém 0,15 ml thuéc thi
magneson (TT) va mét luong du dung djch natri hydroxyd
5 M (TT). Xuit hién tia mau xanh duong.

Khi niing hip phu

Cén chinh x4c lugng ché phim twong tmg 1,0 g attapulgit
da nghién min, thém 50,0 ml dung dich xanh methylen
(TT) 0,12 %, lac trong 5 min dé yén va ly tim. Mau cta
dung dich thu dugc khong dugc dam hon mau cua dung
dich xanh methylen (TT) 0,0012 %.

Pinh lwr¢gng

Nung chén nung (chon loai phu hgp) & 1000 °C + 50 °C
trong it nhat 30 min. Pé nguéi trong binh hit 4m c6 chia
phosphor pentoxyd (TT) dén nhiét d6 phong cén (khc“')i
luong M,). o

Cén chinh xac mét lugng ché pham twong img véi khoang
3,0 g attapulgit (khdi lugng M,) vao chén nung & trén.
D6t & 300 °C trong 30 min, sau d6 dét tiép & 600 °C trong
15 min rdi nung & 1000 °C + 50 °C trong it nhit 5 h. Dé
ngudi trong binh hat 4m c6 chira phosphor pentoxyd (TT)
dén nhiét 46 phong, can (khéi lugng M,).
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Ham lugng attapulgit trong ché phim dugc tinh theo
cong thirc:

M,-M 100

X(g)= Lx M
® e 00— H

Trong dé:
X(g): Sb gam attapulgit c6 trong | don vi dong goi;
M,: Khéi lugng chén nung (g);
M,: Khdi lugng chén nung va ché phim sau khi nung (g);
M,: Khéi lugng ché pham dem nung (g);
Myg: Khéi lugng trung binh ché phim trong 1 don vij
dong goi (g);
H: Mat khoi lugng do nung (& 1000 °C) cua nguyén
liéu dung dé san xuat ché pham (%).

Bio quin
Trong d6 dung kin.

Loai thube
Chit hap phu, bao vé niém mac da day, rudt.

Ham lurgng thudomg dung
1g;1,5g:25g:38.

AZITHROMYCIN

.XHzo

CH;

Cy4HN,0,,.xH,0 (x = 1 hodc x=2) Pl 749,0 (Dang khan)

Azithromycin la (2R, 35.4R,5R,8R,10R,11R,125,135,14R)-
13-[(2,6-Dideoxy-3-C-methyl-3-O-methyl-a-L-ribo-hexopy-
ranosyl)oxy]-2-ethyl-3.4,10-trihydroxy-3,5,6,8,10,12,14-
heptamethyl-11-[[3,4,6-trideoxy-3-(dimethyl-amino)-p-D-
xylo-hexopyranosyl]oxy]-1-oxa-6-azacyclopentadecan-15-on,
ngam mot hodc hai phdn to nudc phai chira tir 96,0 % dén
102,0 % C;3H,N,0,,, tinh theo ché pham khan,

San pham ban téng hop tir mot san pham 1én men.

Tinh chat
Bt trang hodc gan nhu trang, Thyc té khong tan trong
nudc, dé tan trong ethanol tuyét doi va methylen clorid.

AZITHROMYCIN

Pinh tinh

Phé hép thu h6ng ngoal (Phy luc 4.2) ca ché phim phai phu
hop véi pho hap thy hong ngoai cua azithromycin chuan,
Néu so sanh pho ¢6 su sai khac khi do ¢ dang rﬁn chuin
bi dung dich thir va dung dich chuan trong methylen clorid
(TT) c¢6 ndng 46 9,0 % va tién hanh do phd.

P{ trong va mau sic cua dung dich

Dung dich S: Hoa tan 0,500 g ché pham trong ethanol (TT)
va pha lodng thanh 50,0 ml v&i cung dung méu.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).

pH

Tir 9,0 dén 11,0 (Phu lyc 6.2).

Hoa tan 0,100 g ché phim trong 25,0 ml methanol (TT)
va pha lodng thanh 50,0 ml véi nwoc khéng co carbon
dioxyd (TT).

Géc quay cyc riéng o
Tur -45° den -49°, tinh theo che pham khan (Phuy luc 6.4).
Dung dung dich S de do.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong A: Hoa tan 1,8 g dinatri hydrophosphat khan
(TT) vao 1000 ml nwéc va diéu chinh dén pH 8,9 bing
dung dich acid phosphoric loang (TT) hoidc dung dich
natri hydroxyd loang (TT).

Pha dong B: Methanol (TT,) - acetonitril (TT ) ( 250 : 750).
Hén hop dung méi: Dung dich dém pH 10,0 - acetonitril
(TT)) - methanol (TT,;) (350 : 300 : 350).

Dung dichdém pH 10,0: Dung dich amoni dihydrophosphat
0,173 % dugc diéu chinh dén pH 10,0 bing amoniac (TT).
Dung dich thir: Hoa tan 0,200 g ché pham bang hén hop
dung moi va pha lodng thanh 25,0 ml v&i cing dung méi.
Dung dich doi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thur
thanh 100,0 ml bang hdn hgp dung méi.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan azithromycin chuin dung
dé danh gia tinh phu hop cua hé théng (chira céc tap chat
F, H va J) ¢6 trong mét lo chuin bing 1,0 ml hdn hgp dung
moi, siéu am trong S min.

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 8,0 mg azithromycin
chuan dang dé dinh tinh pic (chira cac tap chit A, B, C, E,
F,G,1,J,L,M, N, O vaP) bing 1,0 ml hén hgp dung méi.
Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuée (25 cm * 4,6 mm) dugc nhoi pha tinh end-
capped octadecylsilyl amorphous organosilica polymer
diing cho pho khoi (5 pm).

Nhiét d9 cot: 60 °C.

Detector quang phé tir ngoai dat & budc séng 210 nm.
Téc 4o dong: 1,0 mI/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Cach tién hanh:

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