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CETIRIZIN HYDROCLORID

Do 46 hép thu (Phy lyc 4.1) cua dung dich thu dugc &
budc séng cyc dai 262 nm, cbe do day 1 cm, méu tréng
la muoc.

Tinh lugng cephalexin, C,¢H,;N;0,S, dd hoa tan trong
mdi vién dya vao d¢ hip thu cua dung dich chuén, dung
dich thtr va ham lugng C,¢H;;N;0,S trong cephalexin
chuén.

Yéu cdu: Khéng it hon 80 % (Q) lugng cephalexin,
C,¢H7N;30,S, so v6i lugng ghi trén nhdn dugc hoa tan
trong 30 min.

DPinh lwgng

Phuong phap sic ky long (Phy luc 5.3).

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

Dung dich chudn: Hoa tan mot lugng cephalexin chuén
trong nudc dé thu dugc dung dich chudn géc c6 nong dd
khoang 1,0 mg/ml. Hat chinh x4c 10,0 ml dung dich chuin
gbc vao binh dinh mirc 25 ml, pha loéng bing pha dong
vira di dén vach, lic déu, loc.

Dung dich thir: Can 20 vién nén, x4c dinh khéi hrgng trung
binh vién. Can chinh xac mét hrong bot vién vao binh dinh
mirc thich hop, siéu 4m dé hoa tan (néu cin) va thém nude
vira du d& dwoc dung dich c6 ndng d6 cephalexin khoang
1 mg/ml, lic déu, loc. Hit chinh xac 10,0 ml dich loc vao
binh dinh mirc 25 ml, pha lodng bang pha déng vira di dén
vach, lic déu, loc.

Diéu kién séc ky:

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh C
chiu dugc pH thip (5 pm hozc 10 pm).

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

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phd hop cia hé théng: D6 1éch chuén twong
d6i cua dién tich pic cephalexin thu duogc tir 5 l4n tiém lap
lai dung dich chuén khoéng 16n hon 2,0 %.

Tién hanh sic ky lin lugt dung dich chuin va dung
dich thu.

Tinh ham lugng cephalexin, C,sH;N;0,S, trong vién dua
vao dién tich pic cephalexin thu dugc trén sic ky db cua
dung dich thir, dung dich chuan va ham luong C,¢H;;N;0,S
trong cephalexin chuin.

Bdo quén )
Trong 46 dung kin. Dé noi kh6 mat, nhiét do khong qué
30 °C, tranh anh sang.

Loai thubc
Khang sinh nh6ém cephalosporin.

Ham lugng thuong ding
250 mg; 500 mg.
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Cetirizin dihydroclorid 1a acid (RS)-2-[2-[4-[(4-clorophenyl)
phenylmethyl]piperazin-1-yl]ethoxy] acetic phai chira tir
99,0 % dén 101,0 % C,,H,sCIN,0,.2HC], tinh theo ché
phim da 1am kho.

Tinh chét , ‘ ,
B4t ket tinh mau trang hodc gan nhu tring. Dé tan trong
nudc; thuc t€ khong tan trong aceton va trong methylen clorid.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, D.

Nhém II: B, C, D.

A. Phd hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cta ché phim
phai phi hop véi phd hip thu hdng ngoai ciia cetirizin
dihydroclorid chuan.

B. Hoa tan 20,0 mg ché phim trong 50 ml dung dich acid
hydrocloric 0,1 M (TT) va pha loang thanh 100,0 ml véi
cung dung mdi. Pha loang 10,0 ml dung dich thu dugc thanh
100,0 ml bang dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT). Po
phd hép thu tir ngoai ciia dung dich thu dugc tir budc séng
210 nm dén 350 nm (Phu luc 4.1). Dung dich phai c6 mét
cuc dai hép thu & budc séng 231 nm, d6 hip thu riéng tai
cuc dai ndy phai tir 359 dén 381.

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

Ban mong: Silica gel GF 5,

Dung méi khai trién: Amoniac - methanol - methylen
clorid (1 : 10 : 90).

Dung dich thir Hoa tan 10 mg ché phim trong nuwoc va
pha loang thanh 5 ml véi cung dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 10 mg cetirizin dihydro-
clorid chuén trong mwde va pha loang thanh 5 ml véi cing
dung méi.

Dung djch déi chiéu (2): Hda tan 10 mg clorpheniramin
maleat chudn trong mwede va pha lodng thanh 5 ml véi cling
dung mdi. Trén déu 1 ml dung dich thu dugc va 1 ml dung
dich d6i chiéu (1).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong mdi dung
dich 5 pl. Trién khai sic ky cho dén khi dung moi di dugc
2/3 ban mong. Liy ban méng ra dé kho du6i ludng khong
khi mat. Quan sat dudi 4nh sang tir ngoai & budc séng
254 nm. Vét chinh trén sic ky d6 cua dung dich thir c6 v
tri va kich thudc gidng vét chinh trén sic ky db cia dung
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dich d6i chiéu (1). Phép thir chi c6 gié tri khi sic ky d6 cia
dung d'ich gt‘)i chiéu (2) c6 hai vét tach o rét.
D. Ché pham cho phan img (A) cua clorid (Phu lyc 8.1).

P§ trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché phdm trong nudc khong
co carbon dioxyd (TT) ro6i pha lodng thanh 20 ml véi cliing
dung méi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khéng dwoc
c6 mau didm hon mau cua dung dich d6i chiéu VN; (Phu
luc 9.3, phuong phiap 2).

pH
Tir 1.2 dén 1.8 (Phu luc 6.2).
Dung dung dich S dé do.

Tap chét lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha ddng: Dung dich acid sulfuric 10 % - nudc - acetonitril
(0,4:6,6 :93).

Dung dich thir: Hoa tan 20,0 mg ché phim trong pha dong
va pha loang thanh 100,0 ml véi cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 2 mg cetirizin dihydro-
clorid chuén; 2 mg tap chit A chudn cua cetirizin trong
pha dong va pha loang thanh 50,0 ml véi cung dung méi.
Pha lodng 1,0 ml dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bing
pha dong.

Dung dich déi chiéu (2): Pha lodng 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing pha dong. Pha loang 1,0 ml dung dich
thu dugc thanh 10,0 ml bang pha dong.

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan cetirizin chuén ding dé
dinh tinh pic (chira cac tap chét B, C, D, E va F) c6 trong
mt 1o chudn trong 5,0 ml pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuée (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi silica gel
ding cho sdc ky (5 pm).

Detector quang phé ti ngoai dit & budc séng 230 nm.

Téc d6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky v6i thai gian gap 3 lan thoi gian hru cia
cetirizin.

Sir dung sic ky dd cung cip kém theo cetirizin chudn ding
dé dinh tinh pic va sic ky d6 cua dung dich dbi chiéu (3)
dé xac dinh pic cua cac tap chit B, C, D, E va F. Sir dung
sic ky d6 cia dung dich dbi chiéu (1) dé xac dinh pic tap
chit A.

Thoi gian hru twong d6i so véi cetirizin (thoi gian luu
khoang 9 min): Tap chét D khoang 0,6; tap chét B khoang
0,8; tap chat C khoang 0,9; tap chét E khoang 1,2; tap chat
F khoang 1,37; tap chét A khoang 1,42.

Kiém tra tinh phu hop cua hé thong Trén sic ky dd cua
dung dich ddi chiéu (3), ty s6 dinh - hom (HP/H ) it nhét
1a 5; trong 46 H, 1a chiéu cao dinh pic tap chat C so véi
dudmg nén va H 1a chiéu cao tinh tir dudmg nén lén dén
diy hom giira pic tap chit C va pic cetirizin,
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Gidi han:

Pé tinh ham lugng, nhan dién tich pic cia cdc tap chét
sau voi hé sb hiéu chinh tuong tng: Tap chit A 12 0,7; tap
chit C 1a 1,9; tap chét D 1a 0,6; tap chit E 1a 1,3; tap chat
Fla1,9.

Tap chit A, B, C, D, E, F: Véi mdi tap chét, dién tich pic
da hiéu chinh, néu cin, khéng dugc 16m hon 1,5 lan dién
tich pic chinh thu dugc trén sic ky db cua dung dich ddi
chiéu (2) (0,15 %).

Tap don khéc: Dién tich pic ciia mi tap chét khong dugc
16n hon dién tich pic chinh thu dwgc trén sic ky dd cua
dung dich di chiéu (2) (0 10 %).

Téng dién tich pic cta tit ca céc tap chat khéng duoc 16n
hon 3 14n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cua
dung djch déi chiéu (2) (0,3 %).

B6 qua nhirmg pic c6 dién tich nhé hon hozc bing 0,5 14n
dién tich pic chinh thu duoc trén sic ky do cua dung dich
d6i chiéu (2) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chét A: (RS)-1-[(4-clorophenyl)phenylmethyl]piperazin.
Tap chét B: Acid (RS)-2-[4-[(4-clorophenyl)phenylmethyl]
piperazin-1-yl]acetic.

Tap chét C: Acid (RS)-2-[2-[4-[(2-clorophenyl)phenylmethyl]
piperazin-1-yl]ethoxy]acetic.

Tap chét D: 1,4-bis[(4-clorophenyl)phenylmethyl]piperazin.
Tap chit E: Acid (RS)-2-[2-[2-[4-[(4-clorophenyl)phenylmethyl]
piperazin-1-yl]ethoxy]ethoxy]acetic(ethoxycetirizin).

Tap chét F: Acid [2-[4-(diphenylmethyl)piperazin-1-yl]ethoxy]
acetic.

Tap chit G: Acid 2-[4-[(RS)-(4-clorophenyl)phenylmethyl]piperazin-
1-yl]ethanol.

Mit khéi lrong do 1am kho
Khéng dugc qué 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng duoc qua 0,2 % (Phu luc 9.9, phwong phép 2).
Ding 1,0 g ché pham.

Pinh lwgng

Hoa tan khoang 0,100 g ché pham trong 70 ml ctia hén hop
nuéce - aceton (30 : 70). Chuin d6 bing dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CD) dén diém udn thir hai. Xéc dinh diém
két thic bang phuong phép chuin d% do dién the (Phu
luc 10.2). Song song tién hanh chudn d§ mét miu tring.

| ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) tuong duong
véi 15,39 mg C2|H27C13N203.

Bio quan
Tranh anh sang.

Loai thubc , .
Khéng histamin; d6i khdng thu thé histamin H,.

Ché phim
Vién nén.
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