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Pinh lwgng natri

Phurong phap quang phd phat xa nguyén tir (Phy lyc 4.4,
Phuong phép 1).

Dung djch chudn: Tién hanh pha long dung dich natri
mdu 200 phan triéu Na (TT) timg budc bang nudc trao doi
ion (TT) dé thu dugc day dung dich chuén natri c6 ndng
49 thich hop.

Dung dich thir: Tién hanh pha loang dung dich ché phdm
timg budc bing nude trao déi ion (TT), dé thu dugc dung
dich c6 ndng & natri thich hop.

Cdch tién hanh:

Tién hanh do cudng d¢ phét xa ciia dung dich chuén va thir
bing phuong phap quang phé phat xa nguyén tir (Phu luc
4.4), tai budc séng 589,0 nm.

Pinh lrgng tong clorid

Lay chinh x4c 20,0 ml dung dich ché phdm véo binh nén
dung tich 250 ml, thém 30 ml nwdc, thém 50,0 ml dung
dich bac nitrat 0,1 N (CP) va 2 ml acid nitric (TT), 1ic k3.
Loc, rira tua bing nuwdc da dugc acid héa bing acid nitric
(TT). Gop dich loc va dich rira, dinh lugng dung dich bac
nitrat du bang dung dich amoni thiocyanat 0,1 N (CD), chi
thi 1 dung djch sat (III) amoni sulfat 10 % (TT).

1 ml dung dich bac nitrat 0,1 N (CP) tuong duong véi
3,545 mg Cl.

Pinh lrgng lactat

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

Pha dong: Hon hop nuéce va dung dich octylamin 2 %
(tt/tt) trong acetonitril (90 : 10), diéu chinh hdn hop dén
pH 7,0 bang dung dich acid phosphoric 10 % (TT).

Dung dich chudn: Dung dich lithi lactat 0,28 % pha trong
pha djng.

Dung djch thir. Sir dung dung dich ché phim khéng pha
lodng.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thude (10 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm dén 10 pm), cot Nucleosil C18 Ia thich hop.
Detector quang phd tir ngoai d4t & buéc séng 210 nm.
Toc 46 dong: 2,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky lan lugt v6i dung dich chudn va dung
dich thir.

Tinh ndng dd phén trim lactat, C;H¢Os, trong ché pham
dya vao dién tich pic trén sic ky dé thu dugc tir dung dich
thir, dung dich chuidn va ham lugng C;HO; trong lithi
lactat chudn.

Bdo quén
Trong dd dyng kin. Dé noi khd mat, tranh 4nh séng.

Logi thudce
Dich truyén bi nu6c va dién giai, cdn bing toan - kiém.
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Domperidon maleat 1a S5-cloro-1-[1-[3-(2-0x0-2,3-
dihydro-1H-benzimidazol-1-yl)propyl]piperidin-4-yl]-
1,3-dihydro-2H-benzimidazol-2-onhydro(z)-buten-dioat,
phai chira tir 99,0 % dén 101,0 % C5,H,4CIN;O,.C,H,O,,
tinh theo ché phim da lam kho.

Tinh chat

Bot da hinh mau tring hay gin nhu tring. Hoi tan trong
dimethylformamid, kh6 tan trong methanol, rit kho tan
trong nudc va ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon mdt trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A.

Nhém II: B, C.

A. Phé hap thy hong ngoai (Phu luc 4.2) cua ché pham
phai phu hqp v6i phé hép thu hdng ngoai ciia domperidon
maleat chudn.

Néu hai phd c6 su khac nhau thi hoa tan riéng biét ché
phim va chét chuén trong mot thé tich t6i thiéu isopropanol
(TT), bbc hoi dén khé trén cach thity, 1y cac cin ghi lai phé.
B. Phuong phép sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Badn mong: Octadecylsilyl silica gel.

Dung méi khai trién: Dung dich amoni acetat - dioxan -
methanol (20 : 40 : 40).

Dung dich thir: Hoda tan 20 mg ché phdm trong methanol
(TT) va pha loang thanh 10 ml vé&i ciing dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 20 mg domperidon
maleat chuin trong methanol (TT) va pha loing thanh
10 ml bﬁng cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 20 mg domperidon
maleat chudn va 20 mg droperidol chuén trong methanol
(TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cing dung moi.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
15 cm. Lam khd ban méng bing ludng khi néng khoang
15 min va d4t ban mong vao binh béo hoa hoi iod dén khi
Xuét hign vét. Quan sat dudi 4nh sang ban ngay, vét chinh
trén sic ky d cua dung dich thir phai giong vé vi tri va
kich thudc véi vét trén sic ky dd cuia dung dich d6i chiéu
(1). Phép thir chi c6 gi4 trj khi dung dich déi chiéu (2) cho
hai vét tach hoan toan.

C. Tron 0,1 g ché phim véi hdn hgp gom | ml dung dich
natri hydroxyd 40 % (TT) va 3 ml nudc, lic 3 lan, mdi 1dn
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v&i 5 ml ether (TT). Bé 16p ether. Liy 0,1 ml 16p nudc,
thém dung dich gébm 10 mg resorcinol (TT) hoa tan trong
3 ml acid sulfuric (TT), dun néng trén céch thay 15 min,
dung dich khéng dugc c6 mau. Liy 16p nuéce con lai &
trén, thém 2 ml nwdc brom (TT), dun néng trén cach thuy
15 min va sau d6 dun dén séi, lam ngudi. Ly 0,1 ml dung
dich thu dugc, thém dung dich gbm 10 mg resorcinol (TT)
hoa tan trong 3 ml acid sulfuric (TT), dun néng trén céch
thiy 15 min, mau tim xuét hién.

P§ trong va mau sic ciia dung dich

Hoa tan 0,20 g ché phim trong dimethylformamid (TT) va
pha loéng thanh 20,0 ml v6i ciing dung méi. Dung dich thu
duoc phai trong (Phu luc 9.2) va khéng duoc ddm mau hon
mau méu V, (Phu luc 9.3, phuong phép 2).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Hon hop methanol va dung dich amoni acetat
05%@3:7), chuyen thanh methanol bﬁng gradient tuyén
tinh trong 10 min, tiép theo rira giai bang methanol (TT)
trong 2 min.

Dung dich thir: Hoa tan 0,10 g ché phim trong dimethyl-
formamid (TT) va pha loang thanh 10,0 ml vé&i cing dung méi.
Dung dich déi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thu
thanh 100,0 ml bang dimethylformamid (TT). Pha loing
tiép 5,0 ml dung dich thu dwoc thanh 20,0 ml bing
dimethylformamid (TT).

Dung dich phadn giai: Hoa tan 10,0 mg domperidon maleat
chuinva 15,0 mg droperidol chuan trong dimethylformamid
(TT) va pha loang thanh 100,0 ml véi cing dung moi.
Piéu kién sdc ky:

Cotkich thudc (10 cm x 4,6 mm) dugc nhdi base-deactivated
octadecylsilyl silica gel ding cho séc kj (3 pm).

Detector quang phd tir ngoai & budc séng 280 nm.

Tbc 46 dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Can bang cét bang methanol (TT) it nhat 30 min, sau d6
bang thanh phan pha dong ban dAu it nhat 5 min.

Tién hanh sic ky dung dich d6i chiéu, diéu chinh d6 nhay
cta hé théng dé chiéu cao cta pic chinh it nhit bing 50 %
thang do.

Tién hanh sic ky dung dich phan gjai, thoi gian luu cia
domperidon maleat khodng 6,5 min va cua droperidol
khoang 7 min. Phép thir chi cé gia tri khi d§ phén glal
gilta pic domperidon maleat va pic droperidol it nhit 13
2,0. Néu can, diéu chinh ndng d6 methanol ciia pha dong
hay chuong trinh thai gian cho gradient tuyén tinh.

Tién hanh sic ky voi miu tring 1a dimethylformamid,
dung dich thir va dung dich déi chiéu.

Gidi han: Trén ;éc ky d6 cta dung djch thir:

Dién tich cua bat ky pic phu nao khong dugc 16n hon dién
tich cia pic chinh trong sic ky d6 ciia dung dich déi chiéu
(0,25 %).
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Tdng dién tich caa cac pic phu, khong dugc 16n hon 2 l4n
dién tich ctia pic chinh trong sic ky dd cia dung dich déi
chiéu (0,5 %).

Bo qua cdc pic thu dugce voi mdu tring, pic acid maleic &
ddu sic ky d6 va cdc pic c6 dién tich nh6 hon hodc bing
0,2 lan dién tich cta pic chinh trong sic ky d6 cia dung
dich déi chiéu.

Kim loai niing

Khong duoc qua 20 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

L4y 1,0 g ché phim tién hanh thur theo phuong phép 4.
Dung 2 ml dung dich chi mdu 10 phén triéu Pb (TT) dé
chuin bj miu di chiéu.

Mt khoi lrgng do lam khd
Khong dugc qua 0,§ % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 100 °C dén 105 °C).

Tro sulfat
Khéng dugc qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Diing 1,0 g ché phim.

Pinh Iurgmg

Hoa tan 0,400 g ché phim trong 50 ml acid acetic khan
(TT). Chuin d6 bang dung dich acid percloric 0,1 N (CD)
dén khi mau chuyén tir vang cam sang xanh l4, diing
0,2 ml dung dich naphtholbenzein (TT) lam chi thi.

1 ml dung djch acid percloric 0,1 N (CD) twong duong voi
54,20 mg szH24CIN502.C4H404_

Bdo quin
Trong d6 dung kin, tranh anh sang.

Loai thudc
Thudc chéng nén, d6i khang dopamin.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN DOMPERIDON

La vién nén chira domperidon maleat.
Ché pham phai dap ing céc yéu cau trong chuyén luan
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cic yéu ciu sau day:

Ham lrgng domperidon, C,,H,,CIN;O,, tir 95,0 % dén
105,0 % so vi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

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

Ban mong: Silica gel GF;s4

Dung djch natri acetat pH 4,7: Hoa tan 1,36 g natri acetat
(TT) trong 50 ml nuée, diéu chinh dén pH 4,7 bing acid
acetic lodng (TT) va thém nwdc vira di 100 ml.

Dung mbi khai trién: Dung dich natri acetat pH 4,7 -
methanol - dicloromethan - ethyl acetat (5 : 18 - 23 : 54).
Dung djch thir: Lic k¥ mdt lugng bdt vién twong duon
khoang 10 mg domperidon véi 10 ml hdn hop ddng thé
tich dicloromethan (TT) va methanol (TT), loc qua phéu



