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ERGOCALCIFEROL

ERGOCALCIFEROL
Vitamin D,

He.

HO---

CasHaO

Ergocalciferol 1a (5Z,7E,22E)-9,10-secoergosta-5,7,10
(19),22-tetraen-3B-ol, phai chira tir 97,0 % dén 102,0 %
C,5H440. C6 thé chira chét chéng oxy hoa thich hop.
Trong dung dich phu thudc vao nhiét d6 va thoi gian ¢6
thé x4y ra hién tuong déng phan héa trd lai, tao thanh pre-
ergocalciferol. Cac tic dung cia thudc 1a do ca 2 thanh
phén tao nén.

1 mg ergocalciferol twong dwong vdi 40.000 IU hoat tinh
chéng coi xuong (vitamin D) & chut.

P.t.1: 396,7

Tinh chait

Tinh thé tring hodc hau nhu tréng, hoic bot két tinh tréng
noic hoi vang, nhay cam véi khong khi, nhiét 46 va anh
sang. Dung dich trong dung méi bay hoi khéng bén nén
can dung ngay.

Thuc té khong tan trong nudc, dé tan trong ethanol 96 %
va methanol, tan trong dau béo.

Dinh tinh
Phd hép thy hong ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phim phai phit
hgp v6i pho hap thu hong ngoai clia ergocalciferol chuén.

Géc quay cyre riéng

Tir +103° dén +107° (Phuy luc 6.4).

Hoa tan nhanh khéng lam néng 0,200 g ché phim trong
ethanol 96 % khéng co aldehyd (TT) va pha lodng thanh
25,0 ml v6i cung dung moéi, do trong vong 30 min sau
khi pha.

Tap chit khir

Khéng dugc quéa 20 phan triéu.

Hoa tan 0,1 g ché phdm trong ethanol 96 % khéng co
aldehyd (TT) va pha loang thanh 10,0 ml véi cing dung
moi. Thém 0,5 ml dung dich xanh tetrazolium (TT) 0,5 %
trong ethanol 96 % khong co aldehyd (TT) va 0,5 ml dung
djch tetramethylamoni hydroxyd loang (TT). Dé yén ding
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5 min va thém 1,0 ml acid acetic bdng (TT). Song song
chuén bi dung dich ddi chiéu theo cling mdt cdch nhur trén,
sir dung 10,0 ml dung dich hydroquinon (TT) 0,2 pg/ml
trong ethanol 96 % khéng c6 aldehyd (TT) thay cho dung
dich ché phim. Po d6 hép thy (Phu luc 4.1) cta hai dung
dich thu duoc & trén & budc séng 525 nm. Méu tring 14
10,0 ml ethanol 96 % khéng co aldehyd (TT) dugc xur ly
trong tu nhu mau thir. P hip thu cua dung dich thu
khéng dwoc 1én hon d6 hép thu ciia dung dich dbi chiéu.

Tap chit B

Phuong phép sic ky léng (Phu luc 5.3). Tién hanh cang
nhanh cang t6t, tranh 4nh séng truc tiép va khong khi.
Pha dong: Methanol (TT).

Dung dich thir. Hoa tan, khéng lam néng, 25,0 mg ché
phém trong methanol (TT) va pha loang thanh 25,0 ml véi
cung dung moi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan, khong 1am néng, 5,0 mg
ergosterol chuén (tap chit B) trong methanol (TT) va pha
loang thanh 50,0 ml véi cung dung m6i. Pha loang 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 50,0 ml bang methanol (TT).
Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdc ky (5 pm).
Nhiét o cot: 25 °C.

Detector quang phd tir ngoai dat & budc song 282 nm.
Tbc d6 dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi thoi gian gdp 2,5 1an thoi gian hru
cua ergocalciferol.

Thoi gian hru twong dbi so véi ergocalciferol (thoi gian
Iuu khodng 7 min): Tap chit B khoang 1,6.

Gioi han:

Tap chét B: Dién tich pic tap chit B trén sic ky db cia
dung dich thir khdng dugc 16m hon dién tich pic chinh thu
duoc trén sic ky @b cia dung dich di chiéu (0,2 %).

Ghi chu:

Tap chét B: (22E)-ergosta-5,7,22-trien-3p-ol (ergosterol).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3). Tién hanh cang
nhanh cang tdt, tranh 4nh sang truc tiép va khong khi.
Pha déng: Methanol - acetonitril (10 : 90).

Dung dich thir: Hoa tan 15,0 mg ché phim trong pha dong
va pha loéing thanh 25,0 ml bang pha ddng. Pha loang 1,0 ml
dung dich thu durgc thanh 10,0 ml biang pha dong.

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 5 mg ergocalciferol
chudn dung dé kiém tra tinh phd hop cua hé théng (chira
céc tap chit A, F va G) trong 10 ml pha dong. Pun néng
trong cach thiy & 90 °C, dudi sinh han hdi luu trong 45 min
va dé ngudi (tao thanh pre-ergocalciferol). Pha loang 3 ml
dung dich thu duoc thanh 25 ml bing pha dong.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 15,0 mg ergocalciferol
chuén trong pha d6ng va pha loang thanh 25,0 ml bang pha
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dfng. Pha lodng 1,0 ml dung djch thu dugc thanh 10,0 ml
bing pha dong.

Dung djch doi chiéu (3): Pha lodng 1,0 ml dung djch thir
thanh 100,0 ml bing pha d6ng.

Dung dich déi chiéu (4): Pha loéing 1,0 ml dung dich déi
chiéu (3) thanh 10,0 ml bing pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cétkich thudce (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh base-
deactivated end-capped octadecylsilyl silica gel ding cho
sdc ky (5 pm).

Nhiét d§ cot: 25 °C.

Detector quang phé tir ngoai dit & budce séng 265 nm.

Tbc d6 dong: 1,0 mI/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh

Tlen hanh sic ky véi dung dich thir va cac dung dich déi
chxeu (1), (3) va (4).

Tién hanh sic ky véi thoi gian gip 2 lan thoi gian luu cua
ergocalciferol.

Sir dung séc ky d6 cung cap kém theo ergocalciferol chuin
ding dé kiém tra tinh phu hop cua hé théng va sic ky dd
ciia dung dich déi chiéu (1) @& xé4c dinh pic cua céc tap
chitA, F, G va pre-ergocalciferol.

Théi gian luu twong ddi so véi ergocalciferol (thdi gian luu
khoang 13 min): Tap chét F khoang 0,6; tap chit A khoang
0,8; pre-ergocalciferol khoang 0,9; tap chit G khoang 1,2.
Kiém tra tinh phii hop cta hé théng: Trén sic ky db cua
dung dich dbi chiéu (1), d6 phan giai giita pic tap chit A
va pic pre-ergocalciferol it nhét 1a 2,0; d6 phén giai giira
pic pre-ergocalciferol va pic ergocalciferol it nhat 14 2,5.
Tinh ham luong phin trim ciia cic tap chit A, F va G dya
vao ndng dd cua ergocalciferol trong dung dich d6i chiéu
(3). Tinh ham luong phin trim cua cac tap don khic trr
cic tap chit A, F va G dya vao ndng d6 cua ergocalciferol
trong dung dich di chiéu (4).

Gigi han:

Tap chit G: Khong dugc qua 1,5 %.

Tap chét A, F: Khong duoc qué 0,5 %.

Tap don khéac: Khong dugc qua 0,10 %.

Tong tap: Khong dugc quéa 2,0 %.

Bd qua céc tap chét c6 ham lwong bang hoic duéi 0,05 %;
bo qua pic cua pre-ergocalciferol hogc pic ctia chit chéng
oxy hoéa.

Ghi chu:

Tap chit A: ((38,5E,7E,22E)-9,10-secoergosta-5,7,10(19),22-
tetraen-3-ol (rans-vitamin D,)

Tap chat B: (22E)-ergosta-5,7,22-trien-3p-ol (ergosterol).

Tap chét'C :(22E)-9B,10a-ergosta-5,7,22-trien-3f3-ol (lumisterol,).
Tap chat D: (3S,6F,22E)-9,10-secoergosta-5(10),6,8(14),22-
tetraen-3-ol (iso-tachysterol,).

Tap chét E: (38,6E,22E)-9,10-secoergosta-5(10),6,8,22-tetraen-
3-0l (tachysterol,).

Tap chit F: (35,5Z,7E,22E)-9,10-secoergosta-5,7,10(19),22,
24(24')-pentaen-3-ol.

Tap chit G: (35,5Z,7E)-9,10-secoergosta-5,7,10(19)-trien-3-ol
(vitamin D4).

VIEN NEN ERGOCALCIFEROL

Pinh lrgng

Tién hanh dinh lugng cang nhanh cang tét, trdnh 4nh séng
quang héa va khoéng khi.

Phuong phép sic ky long (Phu Iyc 5.3). Diéu kién sic ky
dugc mo ta trong phan Tap chit lién quan.

Tién hanh sic ky véi dung dich thir va dung dich déi
chiéu (2).

Tinh ham lugng phén trim ciia CpsHesO trong ché pham
dwa vao dién tich pic thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich
thir, dung dich d6i chiéu (2) va ham lugng ciia CpgHyO
trong ergocalciferol chuan, sir dung ca dién tich pic cua
pre-ergocalciferol néu c6 xuét hién pic nay.

Béio quan

Ergocalciferol cin duoc bao quan trong dd dung kin chira
khi tro, tranh 4nh sng va dé & nhiét do 2 °C dén 8 °C, luong
thudc khi d@ m& ndp d6 dyung ra cin dugc sir dung ngay.

Nhin
Phai ghi tén va nong d6 cuia chat chéng oxy hoéa néu cé.

Loai thudc
Vitamin D.

Ché pham
Vién nén.

VIEN NEN ERGOCALCIFEROL

La vién nén chira ergocalciferol.
Ché pham phai dap {mg cac yéu cdu trong chuyén ludn
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lwgng ergocalciferol, C,sH,,O, tir 90,0 % dén 125,0 %
so vai lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Nghién mét luong bot vién chira khoang 0,5 mg
ergocalciferol véi 10 ml cloroform (TT) va lgoc. Thém vao
dichloc 0,3 ml anhydrid acetic (TT) va 0,1 ml acid sulfuric
(TT), lic manh Xuit hién mau d6 tuoi, chuyén nhanh sang
tim, lam, rdi luc.

B. Trong phép thir B§ dong déu ham lugng, thoi gian luu
ctia pic chinh trén sic ky d6 thu dugc cia dung dich thir
phai twong mg v6i thdi gian luu ciia pic ergocalciferol
trén sic ky dé thu dwoc cia dung dich chuén.

DQ dong déu ham Irgng (Phy lyc 11.2)

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

Pha dong: Hexan - pentan-1-ol (992 : 8).

Dung dich chudn: Chuan bi dung dich ergocalciferol
chuén trong hexan (TT) ¢ nong dd tuong dwong ndng do
cua dung dich thir.

Dung dich thir. D6i v6i vién ham lugng 16m hon 0,25 mg,
14y 1 vién, thém 4 ml mwdc, lic siéu am cho dén khi vién
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