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DUQC DIEN VIET NAM VI

CEPHALEXIN

C15H|7N304S. H:O P.t.l: 365,4

Cephalexin la acid (6R,7R)-7-[[(2R)-2-amino-2-phenyl-
acetyl]amino]-3-methyl-8-oxo0-5-thia-1-azabicyclo [4.2.0]
oct-2-en-2-carboxylic monohydrat, phai chira tir 95,0 % dén
102,0 % C,¢H;;N;0,S, tinh theo ché phim khan.

Tinh chét
Bot két tinh mau tring hodc gan nhu tring. Hoi tan trong
nudc, thuc té khong tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh
Phd hép thy hong ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phim phai
phu hop voi pho hép thu hdng ngoai cua cephalexin chuin.

pH C

Hoa tan 50 mg ché pham trong nwoc khéng cé carbon
dioxyd (TT) va pha loang thanh 10 ml voi cung dung moi.
pH cia dung dich thu dugc phai tir 4,0 dén 5,5 (Phu luc 6.2).

Géc quay cuc riéng

Tir +149° dén +158° tinh theo ché pham khan (Phu luc 6.4).
Hoa tan 0,125 g ché pham trong dung dich dém phtalat
PpH 4,4 (TT) va pha loang thanh 25,0 ml véi cing dung moéi.

P hip thu

Hoa tan 50 mg ché phim trong mudc va pha lodng thanh
100,0 ml vé6i ciing dung méi. P56 hép thu 4nh sing cia
dung dich thu duoc tai budc séng 330 nm (Phu luc 4.1)
khong dugc 16m hon 0,05.

Pha loang 2,0 ml dung dich trén thanh 50,0 ml bang nuée.
Phé hap thy anh sang ctia dung dich thu dugc trong khoang
tir 220 nm dén 300 nm ¢6 cyc dai hap thu tai 262 nm. Do
hép thu riéng tai cuc dai hip thu c6 gia trj tir 220 dén 245,
tinh theo ché phim khan.

Tap chit lién quan

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

Pha déng A: Dung dich dém phosphat pH 5,0 (TT).

Pha déng B: Methanol (TT).

Dung dich thir: Hoa tan 50,0 mg ché phim trong pha dong
A va pha loang thanh 50,0 ml vé&i cing dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 10,0 mg D-phenylglycin
chuin trong pha dong A va pha loang thanh 10,0 ml véi
cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 10,0 mg acid 7-amino-
desacetoxycephalosporanic chuan trong 2 ml dung dich

CEPHALEXIN

dém phosphat pH 7,0 (TT) va pha loadng thanh 10,0 ml
bing pha dong A.

Dung dich doi chiéu (3): Hit 1,0 ml dung dich dbi chiéu (1)
va 1,0 ml dung dich di chiéu (2) cho vao binh dinh mirc dung
tich 100,0 ml, thém pha dgng A vira du dén vach, lic déu.

Dung dich déi chiéu (4): Hoa tan 10 mg dimethylformamid
(TT) va 10 mg dimethylacetamid (TT) trong pha dong A
va pha loang thanh 10,0 ml véi ciing dung moéi. Pha loang
1,0 ml dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bing pha dong A.
Dung dich doi chiéu (5): Pha loang 1,0 ml dung dich dbi
chiéu (3) thanh 20,0 ml bang pha dong A.

Dung dich doi chiéu (6): Hoa tan 10 mg cefotaxim natri
chuén trong pha dong A va pha loang thanh 10,0 ml véi
cung dung mai. Hat 1,0 ml dung dich thu dugc, thém 1,0 ml
dung dich thir va pha loéng thanh 100 ml bing pha ddng A.
Piéu kién séc ky:

Cot kich thuée (10 cm x 4,6 mm) dwoc nhdi pha finh C
(5 pm). .

Detector quang pho tir ngoai tai budc séng 220 nm.

Téc do dong: 1,5 ml/min

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tlen hanh sic ky theo chu'orng trinh dung méi nhu sau:

Thoi glan ‘Pha dong A Pha dgng B
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
0-1 98 2
1-20 98 — 70 2—-30
20-23 70 — 98 30—2
23-30 9% 2

T1en hanh sic ky voi dung dich thir va cac dung d.lCh don
chiéu (3), (4), (5) va (6).

Kiém tra tinh phu hop cua hé théng: Trén sic ky do cia
dung dich déi chiéu (3), 43 phén giai giita pic twong mg
véi tap chit A (D-phenylglycin) va pic coa tap chit B
(acid 7-aminodesacetoxycephalosporanic) it nhat la 2,0.
Trén sic ky d6 cua dung dich dbi chiéu (6), do phan giai
gitra pic tuong Ung vadi cephalexin va pic twrong ung vdi
cefotaxim it nhat 1 1,5.

Gidi han: Trén sic ky db cia dung dich thir:

Dién tich cia pic phu twong {mg véi pic thir hai trén sic
ky d6 ctia dung dich ddi chiéu (3) (tap chat B) khéng dugc
16n hon dién tich pic thir hai trén séc ky d6 caa dung dich
d6i chiéu (3) (1,0 %).

Bit ky pic phunao (trirpic twong img véi dimethylformamid
va dimethylacetamid) c6 dién tich khong duoc 16n hon
dién tich pic thir nhat trén sic ky dé cia dung dich dbi
chiéu (3) (1,0 %).

Téng dién tich cua cac pic phy khéng dwgc 16m hon ba
lan dién tich pic thir nhit trén sic ky d6 cua dung dich déi
chiéu (3) (3,0 %).

Bo qua nhirng pic phu c6 dién tich nho hon hoac bang dién
tich cua pic thir hai trén sic ky dd cia dung dich ddi chiéu
(5) (0,05 %).
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BOT PHA HON D|CH CEPHALEXIN

N,N-Dimethylanilin .
Khéng dugc qua 20 phan triéu (Phy lyc 10.16; phuong
phap 2).

Nuée
Tir 4,0 % dén 8,0 % (Phu luc 10.3).
Dung 0,300 g ché pham.

Tro sulfat
Khéng dwgc qué 0,2 % (Phy lyc 9.9, phuong phép 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Dinh lugng

Phuong phap sac ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Methanol - acetonitril - dung djch kali dihydro-
phosphat 0,136 % - nudc (2:5: 10 : 83).

Dung dich thir: Hoa tan 50,0 mg ché phdm trong murde va
pha loang thanh 100,0 ml vdi cung dung méi.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 50,0 mg cephalexin monohydrat
chuén trong nudc va pha loang thanh 100,0 ml voi cing
dung moi.

Dung dich phén gidi: Hoa tan 10 mg cefradin chuan trong
20 ml dung dich dbi chiéu va pha lodng thanh 100 ml
bing nudc.

Piéu kién sic ky:

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

Detector tir ngoai dit tai budc song 254 nm.

Thé tich tiém: 20 pl.

Téc d6 dong 1,5 ml/min.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi dung dich phan giai, dung dich thir va
dung dich di chiéu.

Kiém tra tinh phil hop cia hé théng: Trén sic ky dd cia
dung dich phan giai, d§ phan giai gitra hai pic tuong ing
v6i cephalexin va cefradin it nhét 13 4,0.

Tinh ham lugng cephalexin trong ché phdm dya vao dién
tich pic dap img ctia dung dich thir va dung dich dbi chiéu.

Béio quén

Tranh anh sang.

Loai thubc

Khang sinh nhém cephalosporin.

Ché phim i ’
Vién nén, nang, bjt pha hon dich udng.

BOT PHA HON DICH CEPHALEXIN

La thuéc bot hodc cdém dung dé pha hdn dich udng chira
cephalexin. C$ thé cé thém céc ta dugc thich hop tao mui
vi, tao mau, chét bdo quan, chit n dinh hdn dich,...

Han dich tao thanh sau khi pha theo huéng dén trén nhén
thudc phai dép img cic yéu ciu trong chuyén luan “Hén
dich thudc” (Phu lyc 1.5).
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Bot pha hén dich phai dap (mg cac yéu ciu trong chuyén
luan “Thudc bot” (Phy luc 1.7) hodc “Thude cdm” (Phu
luc 1.8) va céc yéu cdu sau day:

Ham lwgng cephalexin, C,4H;;N,0,S, tr 90,0 % dén
110,0 % so v&i lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

Trong phé‘m Pinh lugng, thoi gian luu cua pic chinh trén
sic ky d6 cua dung dijch thir phai twong (g véi thoi gian
lwru ciia pic cephalexin trén sic ky db cua dung dich chuén.

pH

Tir 3,0 - 6,0 (Phy luc 6.2).

Xac dinh trén hdn dich tao thanh sau khi pha theo hudng
dan trén nhan.

Pinh lugng

Phuong phép séc ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha djng: Hoa tan 0,985 g natri pentansulfonat (TT) trong
1000 ml hdn hop acetonitril - methanol - triethylamin -
mweée (20 : 10 : 3 : 170), diéu chinh dén pH 3,0 + 0,1 bing
acid phosphoric (TT).

Dung dich chudn: Hoa tan mdt lugng cephalexin chuin
trong nude dé thu duge dung dich chudn gbc c6 ndng do
khoang 1,0 mg/ml. Hut chinh x4c 10,0 ml dung dich chuin
gbc vao binh dinh mirc 25 ml, pha loing bang pha déng
vira du dén vach, lic déu, loc.

Dung dich thir: Can chinh xac mét hrgng bot thude vao
binh dinh mirc thich hop, hoa tan va thém nuée vira du dé
duoc dung dich c6 ndng d9 cephalexin khoang 1 mg/ml,
lic déu, loc. Hat chinh x4c 10,0 ml dich loc vao binh dinh
mirc 25 ml, pha loing bing pha déng vira du dén vach, lic
déu, loc.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
chiu dugc pH thap (5 pm hodc 10 pm).

Detector quang phé tir ngoai dit & budc séng 254 nm.
Téc do dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop ctia hé théng: D6 léch chuén twong
d6i ctia dién tich pic cephalexin thu dugc tir 5 13n tiém lap
lai dung dich chuin khéng 16n hon 2,0 %.

Tién hanh sic ky lan luot v6i dung dich chudn va dung
dich thur.

Tinh ham lwong cephalexin, C¢H,;N;0,S, trong ché
phém dya vao dién tich pic cephalexin thu dwoc trén sic
ky d6 cua dung dich thir, dung dich chuin va ham lugng
C,6H,7N;0,8S trong cephalexin chuén.

Bdo quin
Trong dd dung kin. Dé noi khd mat, nhiét 4 khdng qua
30 °C, tranh 4nh séng.



