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NANG MEM CALCITRIOL

Pinh lugng

Phuong phap sac ky long (Phu luc 5. 3) voi pha dong, diéu
kién séc ky, dung dich thir, dung dich dbi chiéu (1) nhu mé
ta trong phén Tap chét lién quan.

Tién hanh séc ky véi dung dich thir, dung dich ddi chiéu (1).
Kiém tra tinh ph hop ctia hé théng: D6 léch chuan trong
déi cua dién tich pic calcitriol trén sic ky dd cua dung
dich déi chiéu (1) thu dugc tir 6 lan tiém khéng dugc 16n
hon 1,0 %. )
Tinh ham luong phén trim ciia C,;H,,0; trong ché phim
dya vao dién tich pic thu duoc trén sic ky d6 cia dung dich
thir, dung dich ddi chidu (1) va ham lugng clia CpyHyO0s
trong calcitriol chuén.

Bio quin

Trong d6 dung kin chira khi nitrogen, tranh 4nh sing va ¢
nhiét d9 tir 2 °C dén 8 °C.

Khi da m¢ phai dung ngay.

Loai thudc
Vitamin D.

Ché ph:zam
Nang.

NANG MEM CALCITRIOL

La nang mém chira dung dich calcitriol trong dau khong
bay hoi.

Ché pham phai dap {ng cic yéu cau trong chuyén luin
“Thudc nang” (Phu luc 1.13) va céc yéu cu sau day:

Ham lwgng calcitriol, Cy;H,,05, tir 90,0 % dén 110,0 %
so voi luong ghi trén nhan.

Dinh tinh

Trong phan Dinh lugng, trén sic ky dd cua dung dich thir
phai cho pic ¢ thdi gian luu tuong {mg vai thoi gian luu
cua pic calcitriol trén sic ky do cua dung dich chudn.

Pinh lugng

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

Pha dong: hexan - tetrahydrofuran - ethanol (59 : 40 : 1).
Dung dich thir: Tron déu dung dich thudc trong nang cua
it nhat 20 nang. Can chinh x4c mdt lwong dung dich thudc
trong nang tuong img v6i 5 pg calcitriol va chuyén vao
binh dinh mirc mau nau dung tich 10 ml, thém pha dong
vira dii va lic déu.

Dung dich chuan: Dung dich 0,5 pg/ml cua calcitriol
chuin trong pha dgng.

Diéu kién sdc ky: .

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) nhoi pha tinh A (5 pum)
(Lichrosorb Si60 1a thich hop).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc song 265 nm.
Téc 46 dong: 1,0 ml/min.
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Thé tich tiém: 100 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky lan luot véi dung dich chuan va dung
dich thir,

Tinh ham lugng calcitriol, C,7H440;, trong nang dua vao
dién tich pic calcitriol thu dugc trén sic ky db cua dung
dich thir, dung dich chuin va ham lugng C,;H,0; ciia
calcitriol chuén.

Bio quin
Trong bao bi kin, tranh danh sang.

Loai thudc

Vitamin D.
Ham lugng thudng ding
0,25 pg; 0,5 pg.
CAMPHOR RACEMIC
Long nio racemic
CHj
' o)
H3C « va dong phan
HyC ,@ dbi quang
H

CioH,60 P.t.l: 152,2

Camphor la (1RS,4RS)-1,7,7-trimethylbicyclo[2.2.1]hexan-
2-on.

Tinh chit

Bot két tinh hoiic phién mau tréng hoic gén nhu trz?'mg, khéi
két tinh khéng mau. Thing hoa ngay & nhiét do thuong.
Kho tan trong nudc, rit tan trong ethanol 96 % va ether
diu hoa (khoang s6i tir 50 °C dén 70 °C). DE tan trong déu
béo, rat kho tan trong glycerol.

Khi tién hanh cdc phép thir sau ddy phdi can ché pham
nhanh.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, D.

Nhém II: B, C, D.

A. Phé hép thy hong ngoai (Phy luc 4.2) ciia ché pham
phai pht hop voi pho hip thy héng ngoai cta camphor
racemic chuédn. Chuén bi mAu trong diu parafin.

B. Piém chay: Tir 172 °C dén 180 °C (Phu luc 6.7).

C. Hoa tan 1,0 g ché pham trong 30 ml methanol (TT).
Thém 1,0 g hydroxylamin hydroclorid (TT) va 1,0 g natri
acetat khan (TT). Pun s6i hdi huu trong 2 h. Dé ngudi
va thém 100 ml nwéc, tia tao thanh. Loc va rira tia voi
10 ml nwdc va két tinh lai bing 10 ml hdn hop ethanol
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96 % - nuoc (4 : 6). Nhiét do nong chiy ciia tinh thé thu
dugc, sau khi da duoc siy kho trong chin khong, phai tir
118 °C dén 121 °C.

D. Ché pham phai dap img phép thir Géc quay cuc.

D§ trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,50 g ché pham trong 10 ml ethanol
96 % (TT) va pha loang thanh 25,0 ml v&i cing dung moi.
Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phy
luc 9.3, phuong phap 2).

Gi6i han acid - kiém
Thém 0,1 ml dung dich phenolphtalein (TT;) vao 10 ml
dung dich S, dung dich phai khéng mau. Mau phai chuyén
sang hong, khi thém khong qué 0,2 ml dung djch natri
hydroxyd 0,1 N (CD).

Goc quay cwre
Tir -0,15° dén +0,15° (Phu luc 6.4).
Ding dung dich S d¢ do.

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky khi (Phy lyc 5.2).

Dung dich thir: Hoa tan 50 mg ché pham trong hexan (TT)
va pha loang thanh 50,0 ml véi cing dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 50 mg ché phdm va
50 mg bornyl acetat (TT) trong hexan (TT) va pha lodng
thanh 50,0 ml v&i cing dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 200,0 ml bing hexan (TT).

Diéu kién sdc ky:

Cot (2 m x 2 mm) dugc nhdi diatomit ding cho sdc ky khi
dd duogc tm 10 % (kI/kl) macrogol 20.000.

Khi mang: Nitrogen ding cho sdc ky.

Tdc d dong: 30 ml/min.

Nhiét do cot 1a 130 °C. Nhiét do budng tiém va detector
la 200 °C.

Detector: Ion h6a ngon lra.

Thé tich tiém: 1 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi thoi gian gip 3 1an thoi gian lru cia
camphor.

Kiém tra tinh phii hgp cua hé thong: Trén sic ky do cua
dung dich d6i chiéu (1), 36 phan giai giira pic ctia camphor
v pic cta bornyl acetat it nhit 1a 1,5. Trén sic ky d6 cua
dung dich dbi chiéu (2), ty sb tin hiéu trén nhidu it nhét 1a
5 d6i véi pic chinh.

Gidi han:

Tap don bat ky: Vi méi tap chat, dién tich pic khong dugc
Iém hom 2 % dién tich pic chinh.

Téng dién tich pic cua tit ca cac tap chit khong dugc 16n
hon 4 % dién tich pic chinh.

B6 qua nhimg pic c6 dién tich nho hon hoc bing dién tich
pic chinh trén sic ky d6 ciia dung dich di chiéu (2).

CAMPHOR THIEN NHIEN

Halogen

Khéng duge qua 0,01 % (Phu luc 9.4.5).

Hoa tan 1,0 g ché pham trong 10 ml 2-propanol (TT) trong
binh chung cat. Thém 1,5 ml dung dich natri hydroxyd
lodng (TT), 50 mg hop kim nhém - nickel (TT). Pun trén
cach thily dén khi 2-propanol bay hoi hoan toan. Dé ngudi
va thém 5 ml mrde. Khudy déu va loc qua gidy loc w6t da
dugc rira bing muwde dén khi hét clorid. Pha loang dich loc
thanh 10,0 ml bing nuede. Thém timg giot acid nitric (TT)
vao 5,0 ml dung dich thu dwgc dén khi tia tao thanh tan
trd lai va pha loding thanh 15 ml bing nude. Dung dich thu
dwgc phai dap ing phép thir gidgi han clorid.

Nuée
Hoa tan 1 g ché phim trong 10 ml ether dau héa (50 °C dén
70 °C) (TT). Dung dich thu dugc phai trong (Phy luc 9.2).

Cin sau khi bay hoi

Khong duoc qua 0,05 %.

Dé bay hoi 2,0 g ché phim trén cach thuy va sdy kho &
100 °C dén 105 °C trong 1 h. Khéi lirgng cén con lai khong
dugc qua 1 mg.

Bdo quin
Trong bao bi kin, dé noi khé mat.

Loai thube ‘
Chong kich tmg, giam dau, chéng ngira.

CAMPHOR THIEN NHIEN
Long ndo thién nhién

CHj

: 0
HsC -
HaC~

H

C[nHmo P.t.l: 152,2

Camphor 1a (1R,4R)-1,7,7-trimethylbicyclo[2.2.1]heptan-
2-on.

Tinh chit

Bot két tinh ho#ic phién mau tréing hodc gin nhr tring, khoi
két tinh khong mau. Thing hoa ngay & nhiét 49 thudng.
Kh6 tan trong nudc, rat tan trong ethanol 96 % va ether
dau hoa (khoang s6i tir 50 °C dén 70 °C). Dé tan trong déu
béo, rat khé tan trong glycerol.

Khi tién hanh cdc phép thir sau phdi cén ché pham nhanh.

Pinh Finh
C6 thé chon mdt trong hai nhém dinh tinh sau:
Nhém I: A, D.
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