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VIEN NEN DEXPANTHENOL

Kim loai niing

Khéng duoc qué 20 phan triéu (Phy luc 9.4.8).

Lay 12 ml dung dich S thir theo phuong phap 1. Dung
dung dich chi mau I phan triéu Pb (TT) dé chudn bj mau
d6i chiéu.

Nude
Khéng dugc qua _1 0 % (Phy luc 10.3).
Dung 1,000 g che pham.

Tro sulfat
Khéng dugc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Dinh lurgng

Thém 50,0 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) vao
0,400 g ché phém. Pun séi dudi 6ng sinh han ngugc
trong 5 h (tranh 4m). Dé ngudi, dung 50 ml dioxan (TT)
dé nra 6ng sinh han (tranh 4m). Thém 0,2 ml dung dich
naphtholbenzein (TT) va chuin d6 bing dung dich kali
hydrophtalat 0,1 M (CD) cho dén kh1 mau chuyén tir xanh
sang vang. Song song lam miu trang

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong véi
20,53 mg CqH gNO,.

Bio quan
Trong d6 dung kin.

Loai thudc
Thudc twong tu vitamin Bs.

VIEN NEN DEXPANTHENOL

La vién nén chira dexpanthenol.
Ché pham phai dap img cic yéu cau trong E:huyén luan
“Thuoc vién nén” (Phu luc 1.20) va c4c yéu ciu sau day:

Ham luwgng dexpanthenol, CoH,(NO,, tir 95,0 % dén
105,0 % so véi luwgng ghi trén nhin.

Pinh tinh

A. Liy mét lugng bdt vién twong img v6i khoiang 5 mg
dexpanthenol, thém 1 ml ethanol (TT). Loc va nho tirng
giot khoang 0,5 ml dich loc vira nhé vira théi mét ludng
khi néng dé boc hoi ethanol tao mdt mang moéng trén dia
kali bromid tinh khiét IR (TT). Phé hip thu hong ngoai
(Phu luc 4.2) cliia mang mong thu dugce phai phi hop véi
phd hip thu héng ngoai dbi chiéu cia dexpanthenol.

B. Hoa tan mot lugng bt vién tuong img voi khoang 2,5 g
dexpanthenol trong 50 ml nwdc khéng cé carbon dioxyd
(TT). Loc, thém 1 ml dung dich natri hydroxyd loang (TT)
va 0,1 ml dung dich dong sulfat 12,5 % vao 1 ml dich loc,
xuét hién mau xanh da troi.

C. Trong phén Djnh lugng, sic ky dd cia dung dich thir phai
cho pic chinh c6 thoi gian luu tuong mg véi thoi gian huu
cia pic dexpanthenol trén sic ky dd cuia dung dich chun.
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Pinh lwgng

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

Pha déng: Dung djch A - methanol (60 : 40).

Dung dich A: Thém | ml acid phosphoric (TT) vao 1000 ml
nude, tron déu. _
Dung dich chudn: Pha dung dich dexpanthenol chuin cé
ndng d6 0,2 mg/ml trong pha dong.

Dung dich thir: Can 20 vién, xac dinh khéi lwong trung
binh vién va nghién thanh bot min. Can chinh xac mdt
luong bt vién twong ing vdi khoang 0,1 g dexpanthenol
chuyén vao binh dinh mirc dung tich 100 ml, thém khoang
60 ml pha dng, lic k¥ cho tan, thém pha dong vira di dén
vach, trén déu. Loc, bo 20 ml dich loc déu. Lay chinh xac
10,0 ml dich loc pha loang v6i pha dong thanh 50,0 ml.
Diéu kién sdc ky:

Cat kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) dwgc nhdi pha tinh C
(5 pm hodc 10 um).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 215 nm.
Téc @6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phii hop ciia hé théng: Tién hanh sic ky véi
dung dich chuan, do léch chuén trong ddi cta cac dién tich
pic thu dwoc tir 6 14n tiém lap lai khéng lém hon 2 %.

Tién hanh sc ky 1an lwot véi dung dich thir va dung dich chuin.
Tinh ham lugng cua dexpanthenol, CoH;gNOy, trong vién
dwa vao céc dién tich pic thu duoc tir sic ky db cua dung
dich chuén, dung dich thir, va ham luong CoH,(NO, trong
dexpanthenol chudn.

Bdo quin
Trong bao bi kin.

Loai thube
Thuoc twong tu vitamin Bs.

Ham lwong thwong dung
100 mg.

DEXTROMETHORPHAN HYDROBROMID

C13H25N0.HBI'.H20 Ptl: 3 70,3

Dextromethorphan  hydrobromid 13 ent-3-methoxy-17-
methylmorphinan hydrobromid monohydrat, phai chia tir
99,0 % dén 101,0 % C,sH,sNO.HBEr, tinh theo ché phim
khan.
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Tinh chét

Bot két tinh gan nhur tring. DE tan trong ethanol 96 %, hoi
tan trong nudc.

Chay ¢ khoang 125 °C kém theo phén huy.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, C, D.

Nhom 1I: B, C, D.

A.Phé hip thu h6ng ngoai (Phu lyc 4.2) cua ché pham phai
pha hop véi phd hap thu hong ngoai cia dextromethorphan
hydrobromid chuén.

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac - methylen clorid - methanol
- ethyl acetat - toluen (2 : 10 : 13 : 20 : 55).

Dung dich thir. Hoa tan 25 mg ché pham trong methanol
(TT) va pha loang thanh 10 ml véi cling dung méi.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 25 mg dextromethorphan
hydrobromid chuén trong methanol (TT) va pha loing
thanh 10 ml v&i cliing dung méi.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban méng 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky t6i khi dung méi di duoc
2/3 chiéu dai ban mong. D& khé ban méng ngodi khéng
khi va phun dung dich kali iodobismuthat (TT). Vet chinh
trén sac ky d6 cta dung dich thir phai glong véi vét chinh
trén sic ky do ciia dung dich d6i chiéu vé vi tri va kich thudc.
C. Ché pham phai d4p img yéu ciu ciia phép thir Géc quay
cuc riéng.

D. Ché phim phai cho phan {mg (A) cia bromid (Phu
Iuc 8.1).

P trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché phim trong ethanol 96 %
(TT) va pha loang thanh 20 ml véi cung dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong mau (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).

Gidi han acid - kiém

Hoa tan 0,4 g ché phim trong muce khéng cé carbon
dioxyd (TT) bang cach dun néng nhe, dé ngudi va pha
loang thanh 20 ml véi cung dung mdi. Thém 0,1 ml dung
dich dé methyl (TT) va 0,2 ml dung dich natri hydroxyd
0,01 N (CD). Dung dich c6 mau vang. Khéng qua 0,4 ml
dung dich acid hydroclorie 0,01 N (CP) dugc dung dé
chuyén mau cia chi thi sang mau do.

Géc quay cyc riéng

Tir +28° dén +30°, tinh theo ché phim khan (Phu luc 6.4).
Hoa tan 0,200 g ché phim trong dung dich acid hydrocloric
0.1 M (TT) va pha loang thanh 10,0 ml véi cing dung mdi
dé do.

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha djng: Hoa tan 3,11 g natri docusat (TT) vao hén
hgp gom 400 ml nwde va 600 ml acetonitril (TT), thém

DEXTROMETHORPHAN HYDROBROMID

0,56 g amoni nitrat (TT) va diéu chinh dén pH 2,0 bing
acid acetic bang (TT).

Dung dich thir: Hoa tan 10,0 mg ché phdm vao pha dong
va pha lodng thanh 10,0 ml vé&i ciing dung méi.

Dung dich dbi chiéu (1): Hoda tan 2 mg tap chét A chuan
cua dextromethorphan trong 2 ml dung dich thir va pha
lodng thanh 25,0 ml biang pha dong.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 200,0 ml bing pha déng.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thudce (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm). )

Detector quang phd tir ngoai dit & budc song 280 nm.
Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi thoi gian gép 2 14n thai gian Iuu cia
dextromethorphan.

Thoi gian lwu twong d6i so véi dextromethorphan (thoi
gian ru khoang 22 ‘min): Tap chit B khoang 0,4; tap chitC
khoang 0,8; tap chét D khoang 0,9; tap chit A khoang 1,1.
Kiém tra tinh phd hop cia hé théng: Trén sic ky do
ctia dung dich dbi chiéu (1), 46 phan giai giita pic cua
dextromethorphan va pic cua tap chit A it nhat 1a 1,5.
Gioi han:

Pé tinh ham hrong, nhan dién tich pic cua tap chit C véi
hé s6 hiéu chinh 12 0,2.

Tap chit A, B, C, D: Vi méi tap chét, dién tich pic dd
hiéu chinh, néu cin, khéng dugc 1ém hon dién tich pic
chinh trén sic ky dd cia dung dich déi chiéu (2) (0,5 %)
va khéng duoc c6 qué 1 pic cé dién tich 16n hon 0,5 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky db ciia dung dich
d6i chiéu (2) (0,25 %).

Tap don khéc: Véi mai tap chét, dién tich pic khéng duge
16m hon 0,2 lan dién tich pic chinh trén sic ky d6 cia dung
dich ddi chiéu (2) (0,10 %)

Téng dién tich pic cua tit ca céc tap chét khong dwoc l6n
hon 2 14n dién tich pic chinh trén sic ky dd cua dung dich
dbi chiéu (2) (1,0 %).

Bé qua nhimg pic ¢6 dién tich nho hon hoic bing 0,1 lin
dién tich pic chinh trén sic ky d6 cia dung dich di chiéu
(2) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chit A: ent-3-methoxymorphinan.

Tap chf_tt B: ent-17-methylmorphinan-3-ol.

Tap chat C: ent-3-methoxy-17-methylmorphinan-10-on.

Tap chét D: ent-(145)-3-methoxy-17-methylmorphinan.

N,N-Dimethylanilin

Khéng dugce qua 10 phian tridu.

Héa tan 0,50 g ché phim trong 20 ml nwdc bang cich dun
néng. D& ngudi, thém 2 ml dung dich acid acetic lodng
(TT), 1 ml dung dich natri nitrit I % (TT) va nucéc vira &
25 ml, dung dich nay khéng dugc c6 mau ddm hon mau
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VIEN NEN DEXTROMETHORPHAN HYDROBROMID

cua dung dich dbi chiéu dugc chuén bi trong ciung thoi
gian, trong cung diéu kién nhung ding 20 ml dung dich
dimethylanilin (TT) 0,25 mg/l thay cho 20 ml dung dich
ché pham.

Nuwée ,
Tir 4,0 % den 5,5 % (Phu luc 10.3).
Dung 0,200 g ché pham.

Tro sulfat
Khong dugc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lwgng

Hoa tan 0,300 g ché phim trong mét hdn hop gdm 5,0 ml
dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CP) va 20 ml ethanol
96 % (TT). Chuan d¢ bing dung dich natri hydroxyd 0,1 N
(CD). Xéc dinh diém két thiic bang phuong phéap chuin d§
do dién thé (Phu luc 10.2). Poc thé tich dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CP) dugc thém vao giita 2 diém udn.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) tuong duong
vai 35,23 mg C,gH,sNO.HBr.

Bédo quan
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thube
Thuoc giam ho.

Ché phiam ‘
Vién nén, sird, dung dich thudc dang phoi hop.

VIEN NEN DEXTROMETHORPHAN
HYDROBROMID

La vién nén chira dextromethorphan hydrobromid.
Che pham phai dap {ng cac yéu cau trong chuyén luan
“Thuoc vién nén” (Phu luc 1.20) va cic yéu cau sau day:

Ham lwgng dextromethorphan hydrobromid,
C,3H,sNO.HBr, tir 90,0 % dén 110,0 % so vai lugng ghi
trén nhan.

Pinh tinh

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

Badn mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac - methylen clorid - methanol
- ethyl acetat - toluen (2 : 10 : 13 : 20 : 55).

Dung dich thir: Lic k¥ mot lugng bt vién twong duong
khoang 15 mg dextromethorphan hydrobromid véi 5 ml
methanol (TT), ly tim lay dich trong.

Dung dich doéi chiéu: Dung dich dextromethorphan
hydrobromid chuén 0,3 % trong methanol (TT).

Cadch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl méi
dung dich trén, Sau khi trién khai, ldy ban mong ra, dé khé
ngoai khong khi, sau 46 phun dung dich kali iodobismuthat
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(TT) 1én ban sic ky va quan sat dudi 4nh sang thudmg.
Vét chinh thu dugc trén sic ky dd cua dung dich thir phai
tuong (mg v& vi tri va mau sic vai vét chinh trén sic ky dé
cua dung dich dbi chiéu.

B. Trong phan Dinh lugng, pic chinh trén sic ky d6 cua
dung dich thir phai c6 thoi gian luu tuong ung vai thoi
gian luu cia pic dextromethorphan hydrobromid trén sic
ky dd cua dung dich chuén.

C. Liy mot lugng bdt vién twong duong véi 20 mg
dextromethorphan hydrobromid, thém 5 ml nude, lic k¥, ly
tam ldy dung dich trong, thém 5 giot dung dich acid nitric
10 % (TT) va | ml dung dich bac nitrat 2 % (TT) s& xuit
hién tia vang. Loc ldy tua, nra tia 3 1an, mdi lan véi 1 ml
nwdc. Phan tan tia trong 2 ml nwde, thém 1,5 ml dung dich
amoniac 10 M (TT), tia kho tan.

Pinh lwgng

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha djng: Dung dich chta natri docusat 0,007 M va
amoni nitrat 0,007 M trong hén hop acetonitril - née
(70: 30). Diéu chinh dén pH 3,4 bing acid acetic béng (TT).
Dung dich thir. Can 20 vién, tinh khdi lugng trung binh
vién va nghién thanh bt min. Can chinh xac mét lugng bot
vién twong duong voi khoang 10 mg dextromethorphan
hydrobromid vao binh dinh mirc dung tich 100 ml, hoa tan
va pha lodng véi pha dong vira du dén vach. Lic déu, loc.
Dung dich chudn: Dung dich dextromethorphan hydro-
bromid chuin 0,01 % trong pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cotkich thudre (25 cm x 4,6 mm) dugce nhdi pha tinh C (5 pm).
Detector quang phd tir ngoai dit & buéc song 280 nm.
Téc d6 dong: 1 mVmin.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phii hop cua hé théng: Tién hanh sic ky voi
dung dich chuén, d¢ 1&ch chuin twong déi cua dién tich pic
dextromethorphan trong 6 lan tiém lip lai khong dugc 16n
hon 2,0 % va hé s d6i ximg cua pic dextromethorphan
khong dugc 1om hon 2,5.

Tién hanh sic ky lan lugt véi dung dich chudn va dung
dich thir.

Tinh ham lugng dextromethorphan hydrobromid,
C ;sH,sNO.HBr, dua vao céc dién tich pic thu dugce trén sic
ky d6 cia dung dich chuan, dung dich thir vd ham lugng
C,gH,sNO.HBr trong dextromethorphan hydrobromid chuén.

Bédo quén
Trong bao bi kin, tranh 4nh sang.

Loai thubc
Thuoc giam ho.

Ham lwgng thudng dung
5 mg, 10 mg, 15 mg.



