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Dung djch thir (chuan bi dung dich ngay truéc khi sir dung):
Ldy 20 vién nghién thanh bt min. Chuyén mot lugng bot
vién di dugc cin chinh xac, twong duong véi khoang 0,6 mg
colchicin vao mét binh dinh mirc 100 ml, thém khoang 50 ml
hén hop methanol (TT) va nude (1 : 1), lic 15 min. Rira
thanh binh va pha loing dén vach v&i ciing hdn hop dung
moi, loc.

Diéu kién sédc ky:

Cét kich thude (250 mm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh B
(5 pm). )

Detector quang phé tir ngoai dat ¢ budc séng 254 nm.
Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tiém dung dich chuan va ghi dién tich pic dap ung. Xac dinh
hiéu nang cua cot, sé dia 1y thuyét tinh trén pic colchicin
khong nhé hon 4500; thoi gian hru cia pic colchicin trong
khoang tir 5,5 dén 9,5 min; d6 léch chuan twong dbi cia
dién tich pic colchicin trong cac lan tiém lap lai khong
qua 2,0 %.

Tiém lan luot cac dung dich chuén va thir. Tinh ham lugng
colchicin, C5,H,sNOg, trong vién dira vao dién tich pic thu
duoc tir dung dich thir va dung dich chuin, ham luong
C,,H,sNOg ciia colchicin chuan,

Bio quan
Noi khé mat, tranh anh sang.

Loai thudc
Thudc diéu tri bénh gut.

Ham lwong thwrong ding
0,5 mg; 1 mg.

COLECALCIFEROL
Vitamin D3

HO---

CyHuO

Colecalciferol 1a (5Z,7E)-9,1 0-secocholesta-5,7,10(19)-
trien-3B-ol, phai chira tir 97,0 % dén 102,0 % Cy7H,0.

P.t.1: 384,6

COLECALCIFEROL

1 mg colecalciferol tuong duwong véi 40.000 IU hoat lyc
vitamin D chéng cdi xwong trén chuft.

Tinh chat

Tinh thé tring hoic gin nhu tring, d& bién dbi khi tiép xic
v6i khong khi, nhiét d6 va 4nh sing. D& tan trong ethanol
96 %, tan trong trimethylpentan va diu béo, thyc té khong
tan trong nudc.

Trong dung dich, ty thugc vao nhi¢t 46 va thoi gian ma
c6 thé xdy ra hién tugng chuyén ddng phan thuin nghich
thanh pre-colecalciferol. Dung dich trong céc dung méi
ma khong c6 chét chng oxy héa thi khong dn dinh, nén
dung ngay.

Pinh tinh

Phé hip thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phim phai
phu hop véi phd hap thu hdng ngoai cia colecalciferol
chuan.

Géc quay cuc riéng

Tir +105° dén +112° (Phu luc 6.4).

Hoa tan nhanh khéng lam néng 0,200 g ché phim trong
ethanol khong c6 aldehyd (TT) va pha loang thanh 25,0 ml
v@i cung dung méi. G6c quay cyuc cua dung dich dugc xac
dinh trong thdi gian khéng quéa 30 min ké tir liac pha,

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky 16ng (Phu lyc 5.3). Chun bi cac dung
dich tranh 4anh sang va khéng khi, dung ngay sau khi pha.
Pha dong: Pentanol - hexan (3 : 997).

Dung dich thir: Hoa tan khéng l1am néng 10,0 mg ché
phéam trong trimethylpentan (TT) va pha loang thanh 10,0 ml
véi cung dung méi.

Dung dich dbi chiéu (1): Hoa tan khong 1am néng 10,0 mg
colecalciferol chuin trong trimethylpentan (TT) va pha
lodng thanh 10,0 ml véi cling dung méi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml colecalciferol
chuén dung dé kiém tra tinh phu hgp cia hé théng (chira
tap chit A) thanh 5,0 ml bing pha ddng. Pun néng trong
cach thay & 90 °C duéi sinh han hdi lru trong 45 min va
lam ngugi (tao thanh pre-colecalciferol).

Dung dich doi chiéu (3): Pha loang 10,0 ml dung dich di
chiéu (1) thanh 100,0 ml bang pha dong. Pha loang 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bing pha ddng.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) dwgc nhdi pha tinh silica
gel ding cho sdc ky (5 um).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 265 nm.

Téc d6 dong: 2,0 ml/min.

Thé tich tiém: 5 pl.

Cdch tién hanh:

Tiém dung dich thir, dung dich déi chiéu (2) va (3).

Tién hanh séc ky véi thoi gian gp 2 lan thoi gian lvu cia
colecalciferol.

Théi gian lwu twong dbi so véi colecalciferol (thdi gian luu
khoang 19 min): Pre-colecalciferol khoang 0,5; tap chat A
khoang 0.,6.
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Kiém tra tinh phi hop cua hé théng: Trén sic ky dd cia
dung djch ddi chiéu (2), 46 phan giai gira pic cua pre-
colecalciferol va pic cta tap chit A it nhat 1a 1,5.

Gioi han:

Tap chét A: Dién tich pic tap chit A khong dugc 16m hon
dién tich pic chinh trén sic ky d cua dung dich déi chiéu
(3) (0,1 %).

Céc tap don khéc: Vi mdi tap chit, dién tich pic khong
dugc 16n hon dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung
dich ddi chiéu (3) (0,10 %).

Tbng dién tich pic cua tit ca cac tap chét khong dugc 16n
hon 10 14n dién tich pic chinh trén sic ky d6 ctia dung dich
déi chiéu (3) (1,0 %).

Bo qua nhimg pic c6 dién tich nho hon hoic bing 0,5 lan
dién tich pic chinh trén sic ky db ctia dung dich déi chiéu
(3) (0,05 %), bd qua pic cua pre-colecalciferol.

Ghi chu:

Tap chit A: (5E,TE)-9,10-secocholesta-5,7,10(19)-trien-3p-ol
(rrans-qholecalciferol, trans-vitamin D;).

Tap chat B: cholesta-5,7-dien-3B-ol (7,8-didehydrocholesterol,
provitamin D;).

Tap chat C: 9B,10a-cholesta-5,7-dien-3B-ol (lumisterols).

Tap chét D: (6E)-9,10-secocholesta-5(10),6,8(14)-trien-3p-ol
(iso-tachysterol,).

Tap chit E: (6E)-9,10-secocholesta-5(10),6,8-trien-3p-ol
(tachysterol;).

Dinh lurgng

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3). Didu kién sic ky
nhu mé ta trong phan Tap chét lién quan.

Tién hanh sic ky véi dung dich thir, dung dich d6i chiéu (1).
Tinh ham lugng cua C,;H4O trong ché pham dwa vao
dién tich pic thu dugc trén sic ky d6 cia dung dich thu,
dung dich déi chiéu (1) va ham luong ciia C,;H,,0 trong
colecalciferol chuan.

Bio quan

Colecalciferol dugc bao quan trong db dung kin, dudi lop
khi nitrogen, tranh 4nh séng va & nhiét d6 2 °C dén 8 °C.
Khi d3 mo @5 dung phai ding ngay.

Loai thudc

Vitamin.

Ché phdm

Vién nén, thudc uong dang giot.
Vién nén calci va colecalciferol.

VIEN NEN COLECALCIFEROL

La vién nén hay vién bao chira colecalciferol.
Ché pham phai ddp img cac yéu cau trong ghuyén ludn
“Thuoc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lugng colecalciferol, C,,H,,0, tir 90,0 % dén 125,0 %
80 v@i lugng ghi trén nhin.
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Pinh tinh

A. Trong muc Dinh lugng, thoi gian luu cua pic chinh trén
sic ky db thu dugc cua dung dich thir phai twong img véi
thoi gian luwu cia pic colecalciferol trén sic ky d thu duge
cia dung dich chuén.

B. Lic mét lwong bot vién twong tng v6i 400 IU vitamin
D vai 5 ml cloroform khong co ethanol (TT), lgc. Thém
vao 1 ml dich loc 9 ml dung dich antimony triclorid (TT),
mau do ndu tao thanh.

P dong déu ham lwgng (Phu luc 11.2)

Tién hanh bing phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3)
trong diéu kién tranh anh sang.

Pha déng, Dung dich chudn, Piéu kién séc ky va Cdch tién
hanh: Nhu mé ta & phan Dinh luong.

Dung dich thir: Chuyén toan bd lwong bdt da nghién min
cua 1 vién vao binh nén dung tich 50 ml, thém 20,0 ml
methanol 90 % (TT), ddy nit, lic déu va siéu 4m 5 min.
Ly tdm va loc qua phéu x8p thuy tinh (Whatman GF/C
1a thich hgp). Néu cén, pha loang dich loc vé&i methanol
90 % (TT), dé thu dugc dung dich c6 ndng d6 colecalciferol
khoang 0,00005 %.

Tinh ham lugng colecalciferol trong mdi vién, dua vio
dién tich (hay chiéu cao) cua pic colecalciferol trén sic ky
dd thu dugc cia dung dich thir, dung dich chuin va him
luong C,;H4,O ciia colecalciferol chudn.

Pinh lwong

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3), tién hanh trong
diéu kién tranh anh sang.

Pha djng: Methanol - nuéce (97 : 3).

Dung dich chuén: Dung dich colecalciferol chuan 0,00005 %
trong methanol 90 % (TT).

Dung dich thir: Can 20 vién (d3 loai bo 16p vo bao néu la
vién bao), nghién thanh bét min. Can chinh xac mét lwong
bot vién twong img véi khoang 50 pg colecalciferol vao
binh dinh mic 100 ml, thém 70 ml methanol 90 % (TT),
lic trong 5 min, réi dé siéu 4m 5 min. Thém methanol
90 % (TT) vira du dén vach, lic déu. Ly tim va loc qua
phéu xp thiy tinh (Whatman GF/C 12 thich hop).

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (10 em x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm) (Hypersil 5 ODS Ia thich hop).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 264 nm.
Téc d6 dong: 1,0 ml/min

Thé tich tiém: 50 pl.

Cach tién hanh:

Tiém riéng biét dung dich chuin va dung dich thir.

Tinh ham lrong colecalciferol, C,;Hy40, trong vién, dva
vao dién tich (hay chiéu cao) cia pic colecalciferol trén
sic ky dd thu dugc cia dung dich thir, dung dich chuin va
ham lugng C,;H,,0 cua colecalciferol chuén.

Ghi chu: 1 pg colecalciferol twrong tmg véi 40 IU vitamin D.

Béo quén
Noi kh6é mét, tranh anh sang.



