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EPHEDRIN HYDROCLORID

. HCI

C1oH sNO.HCI

Ephedrin hydroclorid 1a (1R,2S)-2-(methylamino)-1-
phenylpropan-1-ol hydroclorid, phai chira tir 99,0 % dén
101,0 % C,oH,sNO.HCI, tinh theo ché pham da lam khé.

P.t.1: 201,7

Tinh chit

Tinh thé khéng mau hay bét két tinh tring hodc gin nhu
tring. DE tan trong nudc, tan trong ethanol 96 %. Chay &
khoang 219 °C (Phu luc 6.7).

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, E.

Nhém II: B, C, D, E.

A. Phé hip thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phim
phai phu hogp v&i phd hap thu héng ngoai cia ephedrin
hydroclorid chuén.

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

Ban mong: Silica gel G.

Hé dung moéi: Methylen clorid - amoniac - 2-propanol
(5:15:80).

Dung dich thir: Hoa tan 20 mg ché phim trong methanol
(TT) va pha lodng thanh 10 ml vgi cung dung méi.

Dung dich d6i chiéu: Hoa tan 10 mg ephedrin hydroclorid
chuan trong methanol (TT) va pha loang thanh 5 ml véi
cung dung mdi.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 10 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky t&i khi dung méi di dwoc
2/3 ban méng. Pé kho ban méng ngodi khong khi, sau d6
phun dung dich ninhydrin (TT) 1én va sy & 110 °C trong
5 min. Vét chinh trén sic ky d6 ciia dung dich thir phai
glong vai vét chinh trén sic ky db cia dung dich déi chiéu
vé vi tri, mau sic va kich thuoc

C. Ché phiam phai dat yéu cau ctia phép thir Géc quay
cuc riéng.

D. Liy 0,1 ml dung dich S (xem D¢ trong va mau sic
ciia dung dich), thém 1 ml nwée, 0,2 ml dung dich dong
sulfat 12,5 % (TT) va 1 ml dung dich natri hydroxyd 42 %
(TT), dung dich s& c6 mau tim. Lic dung dich thu dwgc véi
2 ml methylen clorid (TT). Lép dudi (16p dung mdi) cé
mau xam ddm va 16p trén (16p nuwéc) c6 mau xanh.

E. Liy 5 ml dung dich S (xem D9 trong va mau sic cia
dung dich), thém 5 ml nwéc, dung dich phai cho phan img
(A) cua clorid (Phu luc 8.1).

B} trong va mau sic cia dung dich '
Dung djch S: Hoa tan 5,00 g ché pham trong nuoc cat va
pha loding thanh 50,0 ml véi cing dung méi.

EPHEDRIN HYDROCLORID

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

Giéi han acid - kiém

LAy 10 ml dung dich S, thém 0,1 ml dung dich do methyl
(TT) va 0,2 ml dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CD).
Dung dich thu dugc c6 mau vang. Thém 0,4 ml dung dich
acid hydrocloric 0,01 N (CD), dung dich thu dugc phai c6
mau do.

Goéc quay cwe riéng

Tir -33,5° dén -35,5°, tinh theo ché phdm da 1am khé (Phu
luc 6.4).

Pha loang 12,5 ml dung dich S thanh 25,0 ml béng nuoc
dé do.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky léng (Phu luc 5.3).

Pha dong: Methanol - dung dich amoni acetat 1,16 %
dwoc diéu chinh dén pH 4,0 bang acid acetic bang (6 : 94).
Dung dich thi: Hda tan 75 mg ché phim trong pha dong
va pha loang thanh 10 ml véi cing dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Pha lodng 2,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bﬁng pha d¢ng. Pha lodng 1,0 ml dung dich
thu dugc thanh 10,0 ml bing pha dong.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 5 mg ché phim va 5 mg
pseudoephedrin hydroclorid chuén vao pha dong va pha
lodng thanh 50 ml véi cung dung méi.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudc (15 cm x 4,6 mm) dwugc nhdi pha finh
phenylsilyl silica gel hinh cau ding cho sdc ky (3 pm).
Detector quang phd tir ngoai dit & budc song 257 nm.

Tbc ¢ dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky voi thoi gian gip 2,5 lan thai gian Iuu
cua ephedrin.

Thoi gian luu tuong ddi so voi ephedrin (thoi gian luu
khoang 8 min): Tap chit B (pseudoephedrin) khoang 1,1;
tap chit A khoang 1,4.

Kiém tra tinh phi hop cia hé thong: Trén sic ky db cua
dung dich ddi chiéu (2), 46 phan giai giira pic ciia ephedrin
v0i pic ciia tap chét B it nhat 14 2,0.

Gidi han:

Pé tinh ham lugng, nhan dién tich pic cua tap chét A véi
hé s6 hiéu chinh 14 0,4. ,
Tap chét A: Dién tich pic da hiéu chinh cua tap chat A
khong dugc 1om hon dién tich pic chinh trén sdc ky d6 cua
dung dich d6i chiéu (1) (0,2 %).

Tap don khac: Vi mdi tap chat, dién tich pic khong dugc
16n hon 0,5 1an dién tich pic chinh trén sic ky do cia dung
dich d6i chiéu (1) (0,1 %).

Téng dién tich pic cia tat ca cac tap chét trir tap chﬁt A
khong dugc 16m hon 2,5 14n dién tich pic chinh trén sic ky
d6 cia dung dich d6i chiéu (1) (0,5 %).
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Bo qua nhimg pic c6 dién tich nhé hon hogc bing 0,25 lin
dién tich pic chinh trén sic ky d6 cia dung dich ddi chiéu (1)
(0,05 %).

Ghi chu:

Tap chét A: (-)-(1R)-1-hydroxy-1-phenylpropan-2-on.

Tap chit B: (15,25)-2-(methylamino)-1-phenylpropan-1-ol
(pseudoephedrin).

Sulfat ‘
Khong dugc qué 100 phén triéu (Phu luc 9.4.14).
Lay 15 ml dung dich S dé thir.

Miit khoi lwrgng do 1am khd
Khéng duoc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

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

Dinh lrong

Hoa tan 0,150 g ché phim trong 50 ml ethanol 96 % (TT)
va thém 5,0 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CD).
Chuén d6 bing dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP). Xéc
dinh diém két thic bang phwong phap chudn do do dién
thé (Phu luc 10.2). Poc thé tich dung dich natri hydroxyd
0,1 N (CP) thém vio giira 2 diém ubn.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) tuong duong
vai 20,17 mg CmH[sNO.HCl.

Bao quén
Tranh anh sang.

Loai thude
Chu van beta-adrenergic.

Ché phim
Con thuoc, thudc nho6 milii, vién nén, thudc tiém.

THUOC TIEM EPHEDRIN HYDROCLORID

La dung dich v6 khuén cua ephedrin hydroclorid trong
nudc dé pha thudce tiém.
Ché pham phai dap img cic yéu cau trong chuyén ludn
“Thudc tiém, thuéc tiém truyén, thubc ciy” (Phu luc 1.19)
va céc yéu cau sau day:

Ham lwgng ephedrin hydroclorid, C,(H,sNO.HCI, tir
95,0 % dén 105,0 % so voi lugng ghi trén nhan.

Tinh chét
Dung djch trong, khong mau.

Dinh tinh
A. Lay 1 thé tich ché phédm c6 chira khodng 0,1 g ephedrin
hydroclorid thém 2 ml dung dich acid hydrocloric 2 M,
chiét 2 1dn mdi 14n véi 20 ml cloroform (TT) va bo 16p
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cloroform. Kiém héa 16p nuéc véi dung dich amoniac
5 M (TT) va chiét 2 14n mdi 14n v&i 30 ml hdn hop 3 thé
tich cloroform (TT) va 1 thé tich ethanol (TT). Lam khan
dich chiét véi natri sulfat khan (TT). Loc va lam bay hoi
dich loc t&i khé & ép suit 2 kPa. Dun néng nhe dé dudi hét
dung méi. Phé hip thu hong ngoai cia cin (Phu luc 4.2)
phai phu hop véi phé hong ngoai d6i chiéu ciia ephedrin.

B. Trong muc Tap chat lién quan, trén sic ky dé thu dugc,
vét chinh cta dung dich thir (2) phai phi hop véi vét chinh
ctia dung dich déi chiéu (2) vé vi tri, mau sic va kich thudc.

pPH
4,0 dén 7,0 (Phu luc 6.2).

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Propan-2-ol - amoniac dam dac -
cloroform (80 : 15 :5)

Dung dich thir (1): Pha lodng 1 thé tich ché phim véi mudc
dé thu duoc dung dich c6 chirta ephedrin hydroclorid 0,5 %.
Dung dich thir (2): Pha lodng 1 thé tich dung dich thir (1)
thanh 5 thé tich véi methanol (TT).

Dung dich doi chiéu (1): Pha loang 1 thé tich dung dich
thir (1) thanh 200 thé tich v&i methanol (TT).

Dung dich d@oi chiéu (2): Dung dich ephedrin hydroclorid
chuin 0,1 % trong methanol (TT).

Cdch tién hanh: Cham 20 pl mdi dung dich trén 1én ban
mong. Sau khi trién khai sic ky, ldy ban méng ra dé khé
ngoai khong khi rdi phun dung dich ninhydrin 0,2 % (TT),
sau d6 1am néng & 100 °C trong 5 min. Trén sic ky do thu
dugc, bat ky vét phu nao ciia dung dich thir (1) ciing khdng
dugc dam hon vét chinh cia dung dich d6i chiéu (1), khéng
ké céc vét c6 mau sang hon mau nén cia 16p mong.

Pinh luwgng

Phwong phap séc ky léng (Phu luc 5.3).

Pha dpng: Dung dich dioctyl natri sulfosuccinat 0,005 M
trong hdn hop 65 thé tich methanol (TT), 35 thé tich mude
va 1 thé tich acid acetic bang (TT).

Dung dich chudn. Dung dich ephedrin hydroclorid chuén
0,1 % trong methanol 65 %.

Dung dich thir: Pha lodng 1 thé tich ché phdm v&i methanol
80 % dé thu duoc dung dich c6 chira ephedrin hydroclorid
0,1 %.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (20 cm * 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(10 pm) (Nucleosil C18 la phu hgp).

Detector quang ph6 tr ngoai dat ¢ budc séng 263 nm.
Téc 4§ dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh:

Tién hanh sic ky l4n lugt véi dung dich chuén va dung
dich thur.




