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Cdch tién hanh :

Dung dich thir: Sau thdi gian hoa tan quy dinh, huat dich
hoa tan, loc. Pha lodng dich lgc néu cin v6i méi trudng
hoa tan dé c6 néng do twong tu nhur dung dich chuén.
Dung dich chudn: Pha dung dich mefloquin hydroclorid
chuén trong méi truomg hoa tan c6 ndng do chinh xac
khoang 0,2 mg/ml [c6 thé sit dung methanol (TT) véi
lugng khéng vuot qua 5 % thé tich cudi cing dé hoa tan
hoan toan mefloquin]. Tiép tuc pha lodng véi méi trudng
hoa tan dé thu dugc dung dich c6 néng d¢ mefloquin
hydroclorid khoang 0,04 mg/ml.

Po @6 hép thu cua dung dich thir va chuin & budc séng
285 nm (Phu luc 4.1), sir dung cbe do day | cm, mau tr?mg
1a méi truong hoa tan.

Yéu cau: Khong duge it hon 80 % (Q) luong mefloquin
hydroclorid, C;;H;¢F¢N,O.HCl, so vai lugng ghi trén nhin
duoc hoa tan trong 30 min.

Dinh lrong

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Hoa tan 1 g tetraheptylamoni bromid (TT) trong
hén hop gbm 200 ml methanol (TT), 400 ml dung dich c6
chira 1,5 g/l natri hydrosulfat (TT) va 400 ml acetonitril (TT).
Dung dich chudn: Hoa tan mét lrong mefloquin hydro-
clorid chuin trong pha déng dé thu dugc dung dich cé
ndng d6 khoang 0,1 mg/ml.

Dung dich thir: Can 20 vién, tinh khdi lugng trung binh
cua vién va nghién thanh bt min. Can chinh xdc mdt
luong bot vién tuwong ung vGi khoang 20 mg mefloquin
hydroclorid vao binh dinh m&c 200 ml, thém 100 ml pha
dong va lac siéu 4m 15 min. Pha loang bang pha dong vira
di dén dinh mirc, lic déu. Loc.

Dung dich phan giai: Hoa tan 8 mg mefloquin hydroclorid
chuin va 8 mg quinidin sulfat chuin trong vira du
50,0 ml pha dong. Pha loang 5,0 ml dung dich thu dwoc
thanh 100,0 ml véi pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4 mm) va tién cot (2,5 cm x
4 mm) dugc nhdi pha tinh C (5 pm).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 280 nm.
Toc d6 dong: 0,8 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop cia hé théng séc ky: Tién hanh sic
ky d6i voi dung dich phéan giai, 4 phéan giai giira hai pic
mefloquin va quinidin khéng nhé hon 8,5. P 1éch chuin
twong ddi cua dién tich pic mefloquin trong 6 lan tiém 13p
lai khéng duoc 16m hon 2,0 %.

Tién hanh sic ky 1dn lugt dbi véi dung dich chudn va dung
dich thir.

Tinh ham lugng mefloquin hydroclorid, C;;H ¢F¢N,O.HCI,
¢0 trong vién dua vao dién tich pic thu dugc tir dung dich
thir, dung dich chuén va ham lugng C;;H,¢F¢N,O.HC! ciia
mefloquin hydroclorid chuén.

MELOXICAM

Bio quin
Trong d6 dung kin, tranh 4anh sang.

Loai thudc
Khdang ky sinh tring sot rét.

Ham lugng thudng diung
250 mg (tinh theo dang hydroclorid).

MELOXICAM

C]4H|3N3O4Sg P.t1: 3514

Meloxicam la 4-hydroxy-2-methyl-N-(5-methylthiazol-2-
yl)-2H-1,2-benzothiazin-3-carboxamid 1,1-dioxyd, phai
chira tir 99,0 % dén 101,0 % C,,H,3N;0,S,, tinh theo ché
phim d 1am khé.

Tinh chit
Bot da hinh mau vang nhat. Thyc té khong tan trong nuéc,
tan trong dimethylformamid, rat khé tan trong ethanol 96 %.

Dinh tinh

Phd hép thu hong ‘ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phim phai
phi hop voi phé hap thy hong ngoai cia meloxicam chuan
Néu phd hap thy hong ngoai & trang thai rdn caa miu thir
va meloxicam chuén khic nhau thi hoa tan riéng & ché
pham va meloxicam chuén trong aceton (TT), bay hoi tdi
cin rdi tién hanh ghi lai phd méi cua cin.

Tap chit lién quan

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

Pha dong A: Dung dich kali dihydrophosphat 0,1 % dugc
diéu chinh dén pH 6,0 bang dung dich natri hydroxyd
1 M(TT).

Pha dong B: Methanol (TT).

Dung dich thir: Hoa tan 40 mg ché pham trong hén hgp gém
5 ml methanol (TT) va 0,3 ml dung dich natri hydroxyd I M
(TT) va pha loéng thanh 20,0 ml bang methanol (TT).
Dung dich @i chiéu (1): Pha loang 2,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bang methanol (TT). Pha loing 5,0 ml
dung dich thu duqc thanh 100,0 ml bﬁng methanol (TT).
Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 2 mg ché pham 2 mg
tap chét A chuén cua meloxicam, 2 mg tap chit B chuén
clia meloxicam, 2 mg tap chat C chuan cia meloxicam va
2 mg tap chét D chuén ciia meloxicam trong hdn hop gdm
5 ml methanol (TT) va 0,3 ml dung dich natri hydroxyd
1 M (TT) va pha long thanh 25 ml bing methanol (TT).
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VIEN NEN MELOXICAM

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thude (15 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdc ky (5 pm).
Nhiét d6 cot: 45 °C.

Detector quang phé tir ngoai dit & budc séng 260 nm va
350 nm.

Téc do dong: 1,0 m/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung mdi nhu sau:

Théi gian Pha dong A Pha dgngB |
(min) _ Gewty | (et
0-2 . 6 | 40
2-10 | 60—-30 | 4070
o-1s | 3% | 70

Thm gian lll'll tuong 601 SO vOi melox1cam (thorl gian luu
khoang 7 min): Tap chit B khoéng 0,5; tap chat A khoang
1,4; tap chat C khoang 1,7; tap chat D khoéang 1,9.

Kiém tra tinh phd hgp cia hé thdng: Trén sic ky dd
cua dung dich ddi chiéu (2), do phan giai gitta pic cia
meloxicam va pic cua tap chét A it nhit 12 3,0 & 350 nm;
d6 phan giai giita pic ciia tap chét B va pic ctia meloxicam
it nhat 14 3,0 & 260 nm.

Gidi han:

Pé tinh ham lugng, nhan dién tich pic cia tap chit A véi
hé s6 hiéu chinh la 2,0.

Tap chét A & budc séng 350 nm: Dién tich pic tap chit A
da hiéu chinh khong duoc 16m hon dién tich pic chinh trén
sic ky dd cua dung dich déi chiéu (1) & budc séng 350 nm
(0,1 %).

Tap chit B ¢ budc séng 260 nm: Dién tich pic tap chit B
khéng dugc 16n hon dién tich pic chinh trén sic ky dd cua
dung dich dbi chiéu (1) ¢ budc séng 350 nm (0,1 %)

Tap chit C, D & budc séng 350 nm: V&i mbi tap chét, dién
tich pic khéng dugc 16m hon 0,5 1an dién tich pic chinh trén
sic ky d6 cua dung dich d6i chiéu (1) & buéc séng 350 nm
(0,05 %).

Tap don khéc: Véi mdi tap chit, & budc séng cho dap tmg
clia tap 1ém hom, dién tich pic ciia mdi tap chét khong dugc
16m hon dién tich pic chinh trén sic ky do cua dung dich
dbi chiéu (1) & budc séng twong tng (0,10 %).

Tbng cac tap chat: Khong dugc qua 0,3 %.

Bo6 qua nhimg pic cé dién tich nhé hon hozc bang 0,3 1in
dién tich pic chinh trén sic ky dd cua dung dich déi chiéu
(1) & budc song tuong ing (0,03 %).

Ghi chu:

Tap chét A: Ethyl 4-hydroxy-2-methyl-2H-1,2-benzothiazin-3-
carboxylat 1,1-dioxyd.

Tap chat B: 5-methylthiazol-2-amin.

Tap chét C: N-[(22)-3,5-dimethylthiazol-2(3H)-yliden]-4-hydroxy-
2-methyl-2H-1,2-benzothiazin-3-carboxamid 1,1-dioxyd.

Tap chat D: N-[(2Z)-3-ethyl-5-methylthiazol-2(3H)-yliden]-4-
hydroxy-2-methyl-2H-1,2-benzothiazin-3-carboxamid 1,1-dioxyd.
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Tap chét E: Methyl 4-hydroxy-2-methyl-2/-1,2-benzothiazin-
3-carboxylat 1,1-dioxyd.
Tap chét F: Isopropyl 4-hydroxy-2-methyl-2H-1,2-benzothiazin.
3-carboxylat 1,1-dioxyd.

Kim loai ning

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

Liy 1,0 g ché phidm tién hanh thir theo phuong phap 6.
Dung 2 ml dung dich chi mau 10 phan tri¢u Pb (TT) dé
chudn bi miu doi chiéu.

Mt khoi lwgng do 1am khé
Khéng dugce qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C; 4 h).

Tro sulfat
Khong duoc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Ding 1,0 g ché phim.

Pinh lrgng

Pé tranh qua néng trong sudt qua trinh chuin d9, tron déu
lién tuc va dimg chuin d6 ngay lap tic sau khi dat dén
diém két thic.

Hoa tan 0,25 g ché phdm trong hén hop gbm 5 ml acid
formic khan (TT) va 50 ml acid acetic khan (TT). Chuin
d6 biang dung dich acid percloric 0,1 N (CP), x4c dinh
diém tuong duong bing phuong phap chuin dé do dién
thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong véi
35,14 mg CI4H|3N30432.

Bao quan
Trong bao bi kin, tranh 4nh sang.

Loai thube
Giam dau va chéng viém khéng steroid.

Ché pham
Vién nén, thudc tiém.

VIEN NEN MELOXICAM

La vién nén chira meloxicam.
Ché pham phai dép {mg cic yéu ciu trong chuyén luan
“Thuéc vién nén” (Phu lyc 1.20) va cic yéu ciu sau diy:

Ham lwgng meloxicam, C,,;H,;N;0,S,, tir 95,0 % dén
105,0 % so vé&i lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

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

Ban mong: Silica gel Fs,.

Dung moéi khai trién: Amoniac 13,5 M - methanol -
dicloromethan (1 : 20 : 80).

Dung dich thir: Can mét lugng bot vién da nghién min
tuong Gng véi khodng 50 mg meloxicam, thém 5 ml
dung dich natri hydroxyd 0,1 M trong methanol va 20 ml
methanol (TT), lic trong 15 min va lgc.



