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Yéu cau: Khéng it hon 80 % (Q) lugng cyproheptadin
hydroclorid, C,,H,N.HCI, so vé&i lugng ghi trén nhdn dugc
hoa tan trong 30 min.

Tap chét lién quan

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

Ban mong: Silica gel 60.

Dung méi khai trién: Methanol - dicloromethan (10 : 90).
Dung dich thir (1): Hba tan mét lugng bot vién tuong Umg
véi 50 mg cyproheptadin hydroclorid khan trong 5 ml
dung méi khai trién, lic trén may lic trong 10 min, loc.
Dung dich déi chiéu (1): Dung dich dibenzocyclohepten
chuin 0,002 % trong dung méi khai trién.

Dung dich thir (2): Liy 1 thé tich dung dich thir (1) pha
loang thanh 10 thé tich véi dung méi khai trién.

Dung dich déi chiéu (2): Léy 1 thé tich dung dich thir (1)
pha loding thanh 100 thé tich v6i dung méi khai trién. Pha
lodng tiép 10 14n véi dung mai khai trién.

Dung dich déi chiéu (3): Dung dich cyproheptadin
hydroclorid chuén 0,1 % trong dung méi khai trién.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban méng 10 pl méi
dung dich trén. Sau khi trién khai, liy ban méng ra dé
kho ngoai khong khi. Phun dung dich acid sulfuric trong
ethanol (TT). Siy ban mong & 110 °C trong 30 min. Quan
sat dudi anh sang tir ngoai & budc séng 365 nm.

Bat ky vét nao tuong (mg véi dibenzocyclohepten trén sic
ky d6 thu duge cua dung dich thir (1) khong dugc dam
hon vét trén sic ky db thu dwoc cia dung dich déi chiéu
(1) (0,2 %).

Bét ky vét phu nao khac trén sic ky d3 thu dugc cia dung
dich thir (1) khéng dugc d¢4m hon vét trén sic ky do thu
dwgc cia dung dich dbi chiéu (2) (0,1 %).

Dinh lrgng

Cén 20 vién, tinh khéi lugng trung binh ciia vién va nghién
thinh bt min. Hoa tan mét lugng bot vién twong tmg vai
khoang 1,5 mg cyproheptadin hydroclorid khan trong
ethanol 96 % (TT) va pha loang thanh 100,0 ml v4i cing
dung méi. Loc néu can. Po @3 hip thu (Phu luc 4.1) cua
dung dich nay & budc song cyc dai 286 nm. Tinh ham
lugng cyproheptadin hydroclorid, C,,H,,N.HCI, trong ché
phim theo A (1 %, 1 cm). Ly 355 1a gia tri A (1 %, 1 cm)
& cuc dai 286 nm.

Bio quan
Trong bao bi kin.

Logi' thude
Thudc khang histamin H;.

Ham lrgng thudmg ding
4 mg.
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DAPSON

S

7N\
O O

CleuNzOzs Ptl: 248,3

Dapson la 4,4’-sulphonyldianilin, pheu cpﬁa tir 99,0 % dén
101,0 % C2H,,N,0,S, tinh theo ché pham da 1am khé.

Tinh chét

Bot két tinh mau tring hodc tring hoi vang, khong mui.
Rét khé tan trong nuéc, dé tan trong aceton, dé tan trong
cac dung dich acid v6 co loang, hoi tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

A. Hoa tan 50,0 mg ché pham trong methanol (TT) va pha
loang thanh 100,0 ml vé&i cing dung moéi. Pha loang 1,0 ml
dung dich nay thanh 100,0 ml v&i methanol (TT). Phé hap thu
tirngoai (Phu luc4.1) trong khoang budc séng tir230 nom dén
350 nm ctia dung dich nay c6 hai cuc dai hép thu ¢ budc song
260 nm va 295 nm. A (1 %, 1 cm) & budc song 260 nm tir
700 dén 760 va & budc song 295 nm tir 1150 dén 1250.

B. Trong phan Tap chit lién quan, vét chinh thu dugc trén
sic ky d6 cua dung dich thir (2) phai tuong tw vé vi tri, mau
sic va kich thude so véi vét chinh thu dwogc trén sic ky dé
cua dung dich d6i chiéu (1).

C.Diém chay: 175 °C dén 181 °C (Phu luc 6.7).

Tap chét lién quan

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

Bdn mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac dam ddc - methanol - ethyl
acetat - heptan (1 : 6 : 20 : 20).

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,10 g ché pham trong methanol
(TT) va pha loang thanh 10 ml véi cing dung méi.

Dung dich thir (2): Pha loang 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bang methanol (TT).

Dung dich d6i chiéu (1): Hoa tan 10 mg dapson chuin
trong methanol (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi clng
dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1 ml dung dich thir (2)
thanh 10 ml bing methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (3): Pha loang 2 ml dung dich di
chiéu (2) thanh 10 ml bing methanol (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 1 pl dung
dich thir (2), 1 pl dung dich dbichiéu(1), 10 ul dung dich thir
(1), 10 pl dung dich dbi chiéu (2), 10 pl dung dich ddi chiéu
(3). Trién khai sic ky trong binh khéng béo hoa dung mdi
toi khi dung méi di dugc khoang 15 cm. Ly ban mong ra
dé kho ngoai khong khi. Phun 1an Iuot dung dich natri nitrit
0,5 % trong dung dich acid hydrocloric 0,1 Mva trén ban sic
ky dang wét, phun tiép dung dich naphthylethylendiamin
dihydroclorid 0,1 %. Quan sat du6i anh sang ban ngay. Bét
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VIEN NEN DAPSON

ky vét no, trir vét chinh, trén sic ky dd cuia dung dich thir (1)
khong dwgc ddm mau hon vét trén sic ky db cua dung dich
déi chiéu (2) (1,0 %) va khong qua 2 vét nhu viy ddm mau
hon vét trén sic ky db cua dung dich d6i chiéu (3) (0,2 %).

Mt khéi hrong do 1am khé
Khong dugce qua 1,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 100 °C dén 105 °C).

Tro sulfat
Khoéng dugce qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1,0 g ché phim.

Dinh lrgng

Hoa tan 0,100 g ché phim trong 50 ml dung dich acid
hydrocloric loang (TT), thém 3,0 g kali bromid (TT), 1am
lanh trong nudc da va chuan d6 cham bang dung dich natri
nitrit 0,1 M (CP). Xac dinh diém két thuc bing phuong
phép chudn d6 do dién thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich natri nitrit 0,1 M (CD) twong duong vdi
12,42 mg C,H;,N,0,S.

Bio quan
Tranh 4nh sang.

Loai thudc
Thudc diéu tri phong.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN DAPSON

La vién nén chira dapson.
Ché pham phai dap mg cic yéu cdu trong chuyén luin
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va céc yéu cau sau day:

Ham lrong dapson, C;,H,,N,0,S, tir 92,5 % dén 107.,5 %
so voi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Lic ky mot luong bot vién chira khoang 50 mg dapson véi
50 ml methanol (TT) va lgc. Pha loang 1,0 ml dich lgc thanh
200 ml véi methanol (TT), lic déu. Phd tir ngoai (Phu luc 4.1)
cua dung dich thu dugc, trong khoang tir 230 nm dén 350 nm,
¢ cac hfip thu cuc dai & khoang 261 nm va 296 nm.

B. Trong muyc Tap cht lién quan, vét chinh trén sic ky
dd thu duoc tir dung dlCh thir (2) phai tuong duo'ng vé vi
tri, kich thudc va mau sic véi vét chinh trén sic ky dé thu
dugc tir dung dich déi chiéu (3).

D{ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gié quay.

Méi truong hoa tan: 1000 ml dung dich acid hydrocloric
0.25 M (TT).

Téc dg quay: 100 r/min.
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Thoi gian: 60 min.

Cdch tién hanh:

Dung dich chudn: Pha dung dich dapson chuén trong méi
trudmg hoa tan c¢6 ndng d6 chinh xac khoang 0,05 mg/ml.
Liy 2,0 ml dung dich thu dugc vao binh dinh mirc 25 ml,
thém 5 ml dung dich natri hydroxyd I M (TT), pha loéng
v&i nuée vira da dén vach, lic déu.

Dung dich thir: LAy mét phin méi truong d3 hoa tan may
thir va loc, loai bé dich loc dau. LAy mdt thé tich chinh xdc
dich lgc chira khoang 0,1 mg dapson vao binh dinh mifc
25 ml, thém 5 ml dung dich natri hydroxyd 1 M (TT), pha
loding v6i nude vira du dén vach, lic déu. '

Po 6 hap thu cia cac dung dich & budc soéng hap thy
cuc dai & khoang 290 nm (Phu luc 4.1) trong cbc do day
| cm, mAu tréng 13 méi truomg hoda tan. Tinh lugng dapson,
C1,H,,N,0,8, di hoa tan trong mdi vién, dwa vio do hip
thu do duoc cia dung dich chuén, dung dich thir va ham
lwong C,,H,,N,0,S ciia dapson chuén.

Yéu cau: Khéng it hon 75 % (Q) lugng dapson,
C]zH]zNzOZS, so voi qung ghl trén nhin du’qc hoa tan
trong 60 min.

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Hé dung méi khai trién: n-Heptan - ethyl acetat - methanol
- amoniac 13,5 M(20:20:6: 1).

Dung dich thir (1): Can mét lugng bot vién tuong g vai
100 mg dapson, thém 10 ml methanol (TT), lac k¥ trong
10 min, loc.

Dung dich thir (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thw (1)
thanh 10,0 ml véi methanol (TT), lic déu.

Dung dich ddi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich th
(2) thanh 10,0 ml véi methanol (TT), lic déu.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml /dung dich doi
chiéu (1) thanh 5,0 ml v&i methanol (TT), lac déu.

Dung dich d6i chiéu (3): Dung dich dapson chuén 0,1 %
trong methanol (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban moéng 10 pl dung
dich thir (1), dung dich déi chiéu (1) va dung dich déi chleu
(2), 1 pl dung dich thir (2) va dung dich d6i chiéu (3). Trién
khai séc ky trong binh khong bdo hda dung mdi dén khi
dung méi di duge 15 cm. Liy ban méng ra, dé khé ngoi
khong khi. Phun dung dich 4-dimethylaminocinnamaldehyd
0,1 % trong dung dich acid hydrocloric 1 % (tt/tt) trong
ethanol 96 % va kiém tra dudi 4nh sang ban ngay.

Trén sic ky dd thu dugc cia dung dich thir (1), bét ky vét
phu nao khéng dugc ddm mau hon vét trén sic ky dd thu
dugc tir dung dich dbi chiéu (1) (1,0 %) va c6 khong qud
hai vét phu d4m mau hon vét trén sic ky db thu duge tr
dung dich di chiéu (2) (0,2 %).

Dinh lrgng .
Can 20 vién, nghién thanh bt min. Can chinh xdc mot
lugng bdt vién tuong img vai khoang 0,25 g dapson, thém



