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Dung dich thir. Cin 20 vién va tinh khdi lugng trung binh
vién va nghién thanh bot min. Can mét lugng bot vién
trong img 75 mg clopidogrel vao binh dinh mirc 200 ml,
thém 5 ml methanol (TT). Thém pha dong dén vach va lic
déu. Bé yén 10 min, lic déu va loc qua mang loc 0,45 pm.
Dung dich doi chiéu (1): Pha loang 2,0 ml dung dich thir
thanh 200,0 ml bing pha djng.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 5,0 ml dung dich d6i
chiéu (1) thanh 100,0 ml bing pha déng.

Cach tién hanh:

Tién hanh sic ky dung dich thir véi thoi gian gép 2,5 lan
thori gian luwu cua pic clopidogrel, bit dau tinh tir sau pic
dung moéi.

Kiém tra tinh phu hop cua hé thong: Trén sic ky dd cua
dung dich d6i chiéu (2), dién tich pic clopidogrel phai dat
tir 3,5 % - 6,5 % so vai dién tich pic clopidogrel trén sic
ky d6 cua dung dich déi chiéu (1). Trén sic ky d6 cua dung
dich di chiéu (1), s dia ly thuyét tinh trén pic clopidogrel
khong nho hon 2500; hé sb déi _Xing cua pic clopidogrel
khong 16m hon 2.,0; d6 léch chuin twong ddi cua dién tich
pic clopidogrel thu dwroc tir 6 14n tiém lap lai khong 16n
hon 2,0 %.

Thoi gian lwu twong d6i so véi clopidogrel: 2 dong phan
ciia tap chit B khoang 0,8 va 1,2; tap chét A khoang 0,5;
tap chét C khoang 2,0.

Gioi han:

Trén sic ky d6 cia dung dich thir:

Tap chét A: Dién tich pic tap chat A khong dugc 16n hon
1,2 Iﬁq dién tich pic clopidogrel trén sic ky db cta dung
dich déi chiéu (1) (1,2 %).

Tap chit C: Dién tich pic tap chat C khong dugc 16m hon
1,5 lan dién tich pic clopidogrel trén sic ky dd cia dung
dich d6i chiéu (1) (1,5 %). '

Tap dom khac (trir tap chét B): Véi mdi tap chat, dién tich
pic khong duoc 16n hon 0,2 1an dién tich pic clopidogrel
trén sic ky do cua dung dich dbi chiéu (1) (0,2 %).

Tong dién tich pic cua tat ca cac tap chét (trr tap chat B)
khong duoc I6n hon 2,5 lan dién tich pic clopidogrel trén
sic ky d6 cua dung dich d6i chiéu (1) (2,5 %).

Dinh luwgng

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

Dung djch dém: Hoa tan 1,36 g kali dihydrophosphat (TT)
trong 1000 ml »nwoc.

Pha dgng: Dung dich dém - acetonitril (75 : 25).

Dung dich thir: Can 20 vién, tinh khéi lugng trung binh
vién va nghién thanh bjt min. Can mot lugng bdt vién
trong img 75 mg clopidogrel vao binh dinh mirc 100 ml,
thém S0 ml methanol (TT), siéu 4m 5 min rdi tiép tuc lic
o hoc 30 min. Thém methanol (TT) dén vach, lic déu va
loc. Pha lo@ng 5,0 ml dich loc thu dugc thanh 50 ml bé’mg
pha ddng, lic déu va loc qua mang loc 0,45 pm.

Dung dich chudn: Hoa tan mjt lurgng clopidogrel bisulfat
chuin trong pha dfng dé thu dugc dung dich c6 ndng dd
clopidogrel khoang 0,075 mg/ml.

CLORAL HYDRAT

Diéu kién séc ky:

C6t kich thuée (15 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh 1a
silica gel lién két ovomucoid ding dé tach cdc dong phan
déi quang (5 pm) (Cot Ultron ES-OVM la phu hgp).
Detector quang ph(“') tir ngoai dit ¢ budce séng 220 nm.
Téc ¢ dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop ciia hé théng: D léch chudn twong
d6i cta dién tich pic clopidogrel thu dugc tir 6 1dn tiém lZp
lai dung dich chuén khéng 16m hon 2,0 %.

Tién hanh sic ky 1in luot dung dich chuin va dung dich
thir.

Tinh ham luong clopidogrel, C,¢H,;sCINO,S, trong vién
dwa vio dién tich pic clopidogrel trén sic ky dd caa dung
dich thir, dung dich chuén va ham luong ctia C,4H,,CINO,S
trong clopidogrel bisulfat chuan.

Béo quan
Trong d6 dumng kin, & nhiét d6 phong.

Loai thudc
U’ ché ket tap tiéu cau.

Ham luwgng thwomg dung

75 mg.
CLORAL HYDRAT
HO_ OH
Ci
H
Cl Ci
C2H3Cl302 Pt.l: 165,4

Cloral hydrat 1a 2,2,2-tricloroethan-1,1-diol, phai chira tir
98,5 % dén 101,0 % C,H;CL0,.

Tinh chét
Tinh thé trong sudt, khong mau, mui dc biét, vi cay. Rt
tan trong nudc, dé tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

Dung dich S: Hda tan 2,5 g ché phim trong nwdc khéng
c6 carbon dioxyd (TT) va pha lodng thanh 25 ml véi cung
dung méi.

A. Liy 10 ml dung dich S, thém 2 ml dung dich natri
hydroxyd 2 M (TT), hén hop tré nén duc va khi dun néng
cO0 mui cloroform.

B. Lay 1 ml dung dich S, thém 2 ml dung djch natri sulfit
(TT) mau vang xuét hién va nhanh chong tré nén nau do.
Pé yén trong mét thoi gian ngin, tia d6 c6 thé xuét
hién.
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P{ trong va mau sic cua dung dich
Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu
luc 9.3, phuong phép 2).

pH
pH cua dung dich S phai tir 3,5 dén 5,5 (Phu luc 6.2).

Kim loai ning

Khéng dugc qua 20 phén triéu (Phy luc 9.4.8).

Pha loang 10 ml dung dich S thanh 20 ml bing nudc. Liy
12 ml dung dich thu dugc tién hanh thir theo phwong phép
1. Dung dung dich chi mdu 1 phan triéu Pb (TT) dé chuén
bi mau déi chiéu.

Clorid

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

Pha loéng 5 ml dung dich S thanh 15 ml bing nudc va tién
hanh thu.

Cloral alcolat

Pun néng 1,0 g ché phim véi 10 ml dung dich natri
hydroxyd 2 M (TT), loc va thém timg giot dung dich iod
0,1 N (CP) cho t6i khi xuét hién mau vang. Dé yén 1 h,
khong dugc xuit hién tia.

Cin khong bay hoi

Khoéng duoc qua 0,1 %.

Béc hoi 2,000 g ché phdm trén céch thuy. Khdi luong cén
khéng dugc qua 2 mg.

Dinh lugng

Hoa tan 4,000 g ché phim trong 10 ml mude va thém 40,0 ml
dung dich natri hydroxyd 1 N (CP). Dé yén chinh xic
2 min va chuin d6 bang dung dich acid sulfuric 1 N (CP),
dung 0,1 ml dung dich phenolphtalein (TT) lam chi thi.
Chuén d6 dung dich d3 trung hoa véi dung dich bac nitrat
0,1 N (CD), dung 0,2 ml dung dich kali cromat (TT) 1am
chi thi.

Tinh s6 ml dung dich natri hydroxyd 1 N (CP) da ding
bang cach ly thé tich dung dich natri hydroxyd 1 N (CP)
cho vao lic bit ddu chuin dd trir di thé tich dung dich acid
sulfuric 1 N (CP) di dung trong 14n chuin d6 diu tién
va hai phdn mudi 1am thé tich dung dich bac nitrar 0,1 N
(CP) ding trong lan chuan d¢ thir hai.

1 ml dung dich natri hydroxyd I N (CD) trong duong véi
165,4 mg C2H3Cl302.

Bio quin
Trong d6 dung kin.

Loai thude
Thudc ngui.
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C1H2CLN; 05 P.t.l: 3231

Cloramphenicol 1a 2,2-dicloro-N-[(1R,2R)-1,3-dihydroxy-1-
(4-nitrophenyl)propan-2-yl]jacetamid, phgii cl_n'ra tir 97,5 %
dén 102,0 % C,;H;,CL,N,0s, tinh theo ché pham da lam khé.

Tinh chat

Bot két tinh min mau tréng, tra"mg x4m hoc tring vang hay
tinh thé min, hinh kim hoac phién dai. Khé tan trong nuéc,
dé tan trong ethanol 96 % va trong propylen glycol.

Dung dich trong ethanol khan thi hiru tuyén, trong ethyl
acetat thi ta tuyén.

Dinh tinh

C6 thé chon mdt trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A.

Nhém II: B.

A. Phé hép thu hong ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phim phai
phtt hop véi phé hip thu hdng ngoai cia cloramphenicol
chuin.

B. Piém chay (Phu luc 6.7).

Xac dinh diém chay ctia ché phim, diém chay phai tir 149 °C
dén 153 °C.

Xac dinh diém chiy ciia hdn hgp déng lwgng ctia ché phim
va cloramphenicol chuén. Chénh l&ch giira diém chay cia
hén hop va cac gia tri diém chay do dugc & trén khong
qua 2 °C.

Gidi han acid - kiém

Lic 0,1 g ché phdm v6i 20 ml nudc khdng cé carbon dioxyd
(TT), thém 0,1 ml dung dich xanh bromothymol (TT).
Khong qua 0,1 ml dung dich acid hydrocloric 0,02 N (CD)
hodc dung dich natri hydroxyd 0,02 N (CP) dugc dung dé
lam chuyé&n mau cua chi thi.

Goéc quay cuc riéng

Tir +18,5°dén +20,5° (Phu luc 6.4).

Hoa tan 1,50 g ché phim trong ethanol (TT) va pha loang
thanh 25,0 ml véi cing dung méi.

Tap chit lién quan

Phwong phap séc ky 16ng (Phu luc 5.3). Chudn bj cac dung
dich ngay trudc khi dung.

Pha dong A: Methanol - dung dich A (32 : 68).

Pha djng B: Methanol (TT).

Dung dich A: Hoa tan 2,0 g natri heptansulfonat (TT) trong
900 ml mudc ding cho sdc ky (TT), thém 6,8 g kali
dihydrophosphat (TT) va 5 ml triethylamin (TT); diév



