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DUQC PIEN VIET NAM VI

Loai thude
Uc ché cyclo-oxygenase (COX), giam dau, chéng viém.

Ché phim '
Vién nén, nang, thudc tiém, thudc dan.

NANG PIROXICAM

La nang cimng chira piroxicam.
Ché phdm phai ddp Umg cic yéu ciu trong chuyén ludn
“Thudc nang” (Phu luc 1.13) va cic yéu cdu sau day:

Ham lwgng piroxicam, CsH;;N;0,S, tir 92,5 % dén
107,5 % so v6i lugng ghi trén nhan.

DPinh tinh

A. Trong phin Tap chit lién quan, vét thu dugc trén sic ky
d6 cia dung dich thir (2) phai c6 vi tri va mau sic trong
img v6i vét thu duoc trén sic ky dd cua dung dich dbi
chiéu (1).

B. Trong phén Pinh hrong, thdi gian lru ciia pic chinh trén
sic ky d6 ciia dung dich thir phai twong img véi thoi gian huu
clia pic piroxicam thu duoc tir sic ky d6 ciia dung dich chuin.

D¢ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gio quay.

Méi truomg hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT).

Toc dé quay: 100 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh:

Dung dich thir: Liy mot phﬁn dung dich méi truong sau
khi hoa tan, loc, bo dich loc d4u. Pha lodng dich loc véi
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) (néu cin) dé dugc
dung dich c6 ndng d6 khoang 10 pg/ml.

Dung dich chudn: Can chinh x4c khoang 10 mg piroxicam
chuén cho vao binh dinh mitc 100 ml, thém 20 ml methanol
(TT) dé hoa tan, pha loang bang nude cdt dén vach, lic déu.
Lay chinh x4c 10 ml dung dich nay cho vao binh dinh mirc
100 ml khac, pha logng bang dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT) dén vach, l4c déu.

Do d hip thu 4nh sing ciia dung dich thir va chuén &
buéc song 242 nm (Phu lyuc 4.1), cbc do day 1 cm. Ding
dung djch acid hydrocloric 0,1 M (TT) 1am miu tring.
Tinh lugng piroxicam hoa tan trong méi vién dya vao d¢
hap thu cia dung dich chuén, dung dich thir va him lugng
CsH,3N;0,S trong piroxicam chuén. C6 thé lay A (1 %,
1 cm) & budc séng 242 nm la 352 dé tinh ham lugng chét
gidi phong dugc.

Yéu cqu: Khéng it hon 70 % (Q) piroxicam, C,sH;3;N;0,S,
$0 voi lugng ghi trén nhdn dugc hoa tan trong 45 min.
Ghi chii: Néu vé nang anh hudng dén két qua phan tich,
ldy hét bot thubc trong 6 nang va hoa tan vo nang rong
trong thé tich méi trudng hoa tan di quy dinh. Tién hanh

NANG PIROXICAM

thir nhu trén va tinh hé sé hiéu chinh. Hé sé hiéu chinh
khong dugc 16m hon 25 % ham lugng ghi trén nhén.

2-Pyridylamin

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

Ban mong: Silica gel GFys,.

Dung méi khai trién: Diethylamin - dicloromethan (1 : 8).
Dung dich thir: Can mot lugng bot thudc trong nang tuong
g vGi 80 mg piroxicam, lic ky véi 25 ml dicloromethan
(TT), loc va lam bay hoi dich lgc tdi khd b?mg may cit
quay. Hoa tan cin trong 2 ml dicloromethan (TT).

Dung dich ddi chiéu: Dung dich 2-pyridylamin 0,010 %
trong dicloromethan (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban méng 20 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
khodng 15 cm. Liy ban mong ra dé khé ngoai khong khi.
Quan sat dudi anh sang tr ngoai & budce séng 254 nm. Trén
sic ky dd thu dugc cia dung dich thir, bat ky vét nao tuong
ung véi 2-pyridylamin phai khéng dugc ¢6 mau dam hon
vét c6 dugc trén sic ky d6 cia dung dich dbi chiéu (0,25 %).

Tap chét lién quan

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

Ban mong: Silica gel GF;sy.

Dung méi khai trién: Toluen - acid acetic (90 : 10).

Dung dich thir (1): Hoa tan mdt lwong bot thude trong nang
tuong ng véi 80 mg piroxicam trong 25 ml dicloromethan
(TT), loc va 1am bay hoi dich loc t6i khd bing méy cit
quay. Hoa tan cin trong 2 ml dicloromethan (TT).

Dung dich thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
20 ml véi dicloromethan (TT).

Dung dich ddi chiéu (1): Dung dich piroxicam chuin 0,20 %
trong dicloromethan (TT).

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 2 ml dung dich thir (2)
thanh 50 ml véi dicloromethan (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 7,5 pl mdi
dung dich trén. Sau khi trién khai sic ky, ldy ban méng ra
dé kho & nhiét 46 phong. Quan sat dudi 4nh sdng tir ngoai &
budce séng 254 nm. Bét ky vét nao ngoai vét chinh trén séc
ky db cia dung dich thir (1) phai khong dwgc c6 mau dam
hon vét thu dugc trén sic ky d6 ctia dung dich déi chiéu (2)
(0,2 %). Bo qua vét nam trén dudng xuat phat.

Pinh lugng

Phwong phdp séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Methanol - dung dich dém (60 : 40).

Dung dich dém: Trn dung dich (1) chira 5,35 g dinatri
hydrophosphat (TT) trong 100 ml nwdc vao dung dich (2)
chira 7,72 g acid citric (TT) trong 400 ml nuwdc, sau d6 pha
lodng bing nude thanh 1000 ml.

Dung djch thir: Céan 20 nang, tinh khdi lwgng trung binh
cia bt thubc trong nang, nghién thanh bdt min. Can
chinh xac mot lugng bot thudc turong (g khoang 10 mg
piroxicam vao binh dinh mirc 200 ml, thém 150 ml dung
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VIEN NEN PIROXICAM

dich acid hydrocloric 0,01 M trong methanol (TT), siéu 4m
30 min, lam ngudi, thém dén dinh myc véi cung dung méi,
tron déu va loc.

Dung djch chudn: Hoa tan mot lugng piroxicam chuén
trong dung dich acid hydrocloric 0,01 M trong methanol
(TT) dé thu dugc dung dich cé néng d6 0,005 %.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thude (30 cm x 3,9 mm) dugc nhdi pha tinh C
(10 pm).

Detector quang phd tir ngoai diit & bude song 242 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.

Téc d6 dong: 2 ml/min.

Cdch tién hanh:

Tiém lan lugt dung dich chudn va dung dich thir.

Tinh ham lugng plroxmam C,sH, 3N3O4S cd trong nang
dua vao dién tich pic trén sic ky d6 cua dung dich chuin,
dung dich thir va ham lugng C;sH,3N;0,S cua piroxicam
chuin,

Béo quéin
Trong d6 dung kin , & noi mét, trénh 4nh sang,

Loai thudc
Thudc khang viém khong steroid.

Ham lrgng thwong ding
10 mg, 20 mg.

VIEN NEN PIROXICAM

La vién nén chira piroxicam. Vién c6 thé dugc bao phim
hoidc bao dudng.

Ché phim phai dap (g cic yéu ciu trong chuyén luin
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va céc yéu céu sau day:

Ham lwgng piroxicam, C,sH;;N;0,S, tir 92,5 % dén
107,5 % so vai lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Trong phén thir Tap chét lién quan, vét thu duoc trén
sic ky do caa dung dich thir (2) phal 6 vi tri va mau sic
tuong img voi vét thu dugc trén sic ky dd cua dung dich
d6i chiéu (l)

B. Trong phan Dinh lugng, thoi gian luu cua pic chinh trén
sic ky db cia dung djch thir phai twong tmg véi thoi gian
luru cua pic piroxicam trén sic ky d6 ciia dung dich chuén.

D¢ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu cénh khudy.

Moéi triueong hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT).

Téc dj quay: 100 r/min.

Thai gian: 45 min.

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, lidy mot
phin dich hoa tan, loc va pha loang dich loc véi dung dich

944

DUGQC PIEN VIET NAM VI

acid hydrocloric 0,1 M (TT) dé dugc dung dich c6 ndng o
khoang 10 pg/ml. Do d6 hip thu (Phu lyc 4.1) cia dung
dich thu dugc & budc séng cuc dai 242 nm, diung dung
dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) 1am miu tring. Tinh
lugng piroxicam, C,sH;N;0,S, theo A (1 %, 1 cm). Ly
352 la gia tri A (1 %, lcm) & budc song 242 nm.

Yéu cau: Khong it hon 70 % (Q) lugng piroxicam so véi
lugng ghi trén nhdn dugc hoa tan trong 45 min.

2-Pyridylamin

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

Ban mong: Silica gel GF s,

Dung méi khai trién: Diethylamin - dicloromethan (1 : 8).
Dung dich thi: Can mt lwgng bdt vién tuong mg véi
80 mg piroxicam, lic ky véi 25 ml dicloromethan (TT), loc
va lam bay hoi dich loc téi khé b%mg may cit quay. Hoa tan
cén trong 2 ml dicloromethan (TT).

Dung dich déi chiéu: Dung dich 2-pyridylamin 0,010 %
trong dicloromethan (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban méng 20 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
khoang 15 cm. Liy ban moéng ra dé khé ngoai khéng khi.
Quan sét dudi dnh séng tr ngoai & budce séng 254 nm. Trén
sic ky dd thu dugc cia dung dich thir, bét ky vét nao twong
ung vai 2- pyndylamm phél khong dugc cé mau ddm hon
vét c6 duge trén sic ky db cia dung dich déi chiéu (0,25 %).

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel GF»s,.

Dung méi khai trién: Toluen - acid acetic (90 : 10).

Dung dich thir (1): Hoa tan mét lugng bt vién tuong img
vdi 80 mg piroxicam trong 25 ml dicloromethan (TT), loc
va lam bay hoi dich loc t&i khd bing may cét quay. Hoa tan
cin trong 2 ml dicloromethan (TT).

Dung dich thur (2): Pha loang 1 ml dung dich thir (1) thanh
20 ml véi dicloromethan (TT).

Dung dich déi chiéu (1): Dung dich piroxicam chuén 0,20 %
trong dicloromethan (TT).

Dung dich doi chiéu (2): Pha lodng 2 ml dung dich thir (2)
thanh 50 ml véi dicloromethan (TT).

Cdch tién hanh: Chdm riéng biét 1én ban mong 7,5 pl mdi
dung dich trén. Sau khi trién khai sic ky, iy ban mong ra
dé kho & nhiét 9 phong. Quan sét dudi anh séng tir ngoai
& budc song 254 nm. Bét ky vét nao ngoai vét chinh trén
sic ki db cua dung dich thir (1) phai khong dwgc cé mau
dam hon vét thu dugc trén sac ky dod cua dung d1ch doi
chiéu (2) (0,2 %). B6 qua vét nim trén duodng xut phat.

Dinh hrgng

Phuong phap sic ky 1ong (Phu luc 5.3).

Pha dong. Methanol - dung dich dém (60 : 40).

Dung dich dém: Tron dung dich (1) chira 5,35 g dinatri
hydrophosphat (TT) trong 100 ml nwdc vao dung dich (2)



