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DUQC PIEN VIET NAM VI

Tro sulfat
Khéng dugc ql'.lé 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lugng

Hoéa tan 0,400 g ché phim trong 50 ml ethanol 96 % (TT),
thém 5,0 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CD).
Chuén d¢ bang dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP). Xéc
dinh diém két thiic bing phuong phap chuin do do dién
thé (Phu luc 10.2). Doc thé tich dung dich natri hydroxyd
0,1 N (CP) thém vao giira hai diém uén.

| ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) tuong duong
véi 51 ,35 mg ngHMClzNzog.

Bio quan
Tranh dnh sing.

Logi thude
Chong ia chay.

Ché phim
Thudc nang, vién nén.

NANG LOPERAMID

La nang cimg chira loperamid hydroclorid.
Che pham phai dép tng cac yéu cau trong chuyén luan
“Thudc nang” (Phy luc 1.13) va cic yéu ciu sau day:

Ham lwgng loperamid hydroclorid, C;H33CIN,0,.HCI,
tir 90,0 % dén 110,0 % so vai luong ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Trong phim Dinh lwong, thdi gian luu cua pic chinh trén
sic ky db ciia dung dich thir phai twong img vGi thoi gian
luu cia pic chinh loperamid hydroclorid trén sic ky d cua
dung dich chuén,

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

Badn mong: Silica gel GF,s,.

Dung méi khai trién: Cloroform - methanol - acid formic
(85:10:5).

Dung dich thir: Lic mt luong bdt thude c6 chira khoang
10 mg loperamid hydroclorid véi 10 ml methanol (TT)
trong 5 min va lgc.

Dung dich déi chiéu: Chira loperamid hydroclorid chuin
véi ndng d6 khoang 10 mg/ml pha trong methanol (TT).
Cdch tién hanh: Chim 10 pl dung dich thir va 1 pl dung
dich d6i chiéu 1én ban méng. Sau khi trién khai séc ky, dé
khé ban méng ngoai khéng khi, sau d6 cho vao binh hoi
iod dén khi hién vét va quan sat. Vét chinh trén sic ky do
cta dung dich thir phai c6 cling vi tri vai vét trén sic ky do
cta dung dich déi chiéu.

D¢ hoa tan (Phu luc 11.4)
Thiét bi: Kiéu gio quay.
Méi truong hoa tan: 500 ml dung dich dém acetat pH 4,7.

NANG LOPERAMID

Céch pha dung dich dém acetat pH 4,7: Thém 200 ml dung
dich acid acetic 1 M (TT) vao 600 ml nwéc, diéu chinh dén
pH 4,70 + 0,05 bing dung djch natri hydroxyd 1 M (TT),
pha loang t&i 1000 ml bang rnurdc.

Toc dp quay: 100 r/min.

Thoi gian: 30 min.

Cdch tién hanh: Xac dinh bing phwong phap séc ky long
(Phu luc 5.3).

Pha dong, diéu kién sic ky va cach tién hanh thuc hién
theo chi din trong phan Dinh lrgng.

Dung djch thi: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, ldy mot
phan dich hoa tan, loc, bd 20 ml dich loc dau.

Dung djch chudn: Dung dich loperamid hydroclorid chuin
¢6 nong d§ twong duong dung dich thi, pha trong méi
trudng hoa tan.

Yéu cau: Khong it hon 80 % (Q) lugng loperamid
hydroclorid, CoH33;CIN,O,.HCI, so v6i lwgng ghi trén nhin
dugc hoa tan trong 30 min.

D¢ dong déu ham lugng

Phai dap g yéu cu vé phép thir Do dong déu ham luong
(Phu lyc 11.2).

Phuong phép sic ky long (Phy lyc 5.3).

Pha dfng, dung dich chuin va diéu kién sic ky theo chi
dan trong phin Djnh lugng.

Dung dich thir. Cho lugng thudc trong 1 nang vao binh
dinh mirc 10 ml, thém 3,5 ml dung dich acid hydrocloric
0,5 M (TT), lic siéu 4m 15 min. Thém 3,5 ml acetonitril
(TT) rbi l4c siéu 4m thém 15 min nira. Sau d6 thém hdn
hop ddng thé tich acetonitril (TT) va dung dich acid
hydrocloric 0,5 M (TT) dén dinh mirc, tron déu va loc. Léy
chinh xéac 5,0 ml dich loc, pha lodng bﬁng hdn hop déng
thé tich acetonitril (TT) va nurée t6i thé tich 100,0 ml, tron
déu va loc.

Pinh luwgng

Phuong phap sc ky long (Phy luc 5. 3).

Pha dpng Lay 500 ml acetonitril (TT) pha lodng thanh
1000 ml bang nuéc, thém 20 giot acid phosphoric (TT), lic
déu. Piéu chinh néu cén.

Dung dich thir: Can 20 nang, tinh khéi lugng trung binh
cuia bot thube trong nang, nghién thanh bdt min. Cén chinh
x4c mot lrgng bdt ché pham twong tmg véi khodng 20 mg
loperamid hydroclorid vao binh dinh m&c 100 ml, thém
35 ml dung dich acid hydrocloric 0,5 M (TT), lic siéu 4m
15 min. Thém 35 ml acetonitril (TT) va lic siéu 4m thém
15 min nira. Sau d6 pha loding bing hdn hop ddng thé tich
acetonitril va dung dich acid hydrocloric 0,5 M (TT) dén
dinh mirc. Tron déu va loc. Lay chinh x4c 5,0 ml dich loc
pha lodng bang hdn hop dong thé tich acetonitril (TT) va
nueée thanh 100,0 ml, tron déu.

Dung djch chudn: Cin chinh xé4c khoang 50 mg loperamid
hydroclorid chuén, hoa tan trong hdn hop ddng thé tich
acetonitril (TT) va dung djch acid hydrocloric 0,5 M (TT)
vira di 250 ml. Pha lodng 5,0 ml dung dich nay thanh
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VIEN NEN LOPERAMID

100,0 ml bang hdn hop dbng thé tich aceronitril (TT) vi
nude, tron déu (dung dich c6 ndng dd chinh xac khoang
10 pg/ml).

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudce (25 cm x 4 mm) duge nhdi pha tinh nitril
silica gel ding cho sdc ky (10 pm).

Detector quang phé tir ngoai dit & bude séng 220 nm.
Téc a6 dong: 2,0 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi dung dich chudn, sb dfa ly thuyét cia
c6t phai khéng nho hon 1900; hé s§ dung lugng khong
nhé hon 3,5 va d¢ 1éch chuén twong d6i cua dién tich pic
loperamid hydroclorid trong 6 Ian tiém I3p lai khéng duoc
16n hon 2,0 %.

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

Tinh ham lugng loperamid hydroclorid, C,oH3;CIN,O,.HCI,
trong mot nang dua vao dién tich pic thu dugc trén sic
ky d6 cia dung dich chuin, dung dich thir va ham luong
CygH;3CIN,0,.HCl trong loperamid hydroclorid chuén.

Béo quan
Trong d6 dung kin, & nhiét d6 khong qua 30 °C.

Loai thude
Thudc tri tiéu chay.

Ham lwong thudng ding
2 mg (tinh theo loperamid hydroclorid).

VIEN NEN LOPERAMID

La vién nén chira loperamid hydroclorid.
Ché pham phai ddp tmg cic yéu cdu trong chuyén ludn
“Thuéc vién nén” (Phu luc 1.20) va cic yéu céu sau diy:

Ham lu'o’ng' loperamid hydroclorid, C,oH;,CIN,O,.HCI,
tir 90,0 % dén 110,0% so véi hwong ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Trong phin Dinh luong, thai gian hru ciia pic chinh trén
sic ky d6 cua dung dich thir phai twong tmg véi thoi gian
Iru ciia pic loperamid hydroclorid trén sic ky d6 cia dung
dich chuén.

B. Liy mét lugng bot vién twong tmg khoang 10 mg
loperamid hydroclorid cho vio éng nghiém, thém 20 ml
isopropanol (TT). Lic trong 1 min. Dé ling, 14y 9,0 ml dung
dich phia trén, thém 1,0 ml dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT), tron déu. Po phd hép thu (Phu lyc 4.1) cua
dung dich nay trong khoang budc séng tr 250 nm dén
300 nm, phd hip thy tir ngoai phai cé cuc dai va cyc tiéu
giéng nhu phé hap thu tir ngoai cua dung dich loperamid
hydroclorid chuin dugc tién hanh trong tu.
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D§ hoa tan (Phy lyc 11.4).

Mbi truomg hoa tan: 900 ml dung djch acid hydrocloric
0,01 M (TT).

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Téc d¢ quay: 50 r/min.

Thoi gian: 30 min.

Cédch tién hanh: Xac dinh bang phuong phép sic ky long
(Phu lyc 5.3).

Pha dng va didu kién sic ky thyc hién theo chi din trong
phén Dinh lugng.

Thé tich tiém: 50 pl.

Dung dich thir: Sau thdi gian hoda tan quy dinh, lay mét
phén dich hoa tan, loc, bd dich loc dau.

Tién hanh sic ky véi dung dich thir va dung dich loperamid
hydroclorid chun cé ndng % twomg tiw nhwr dung dich thi,
pha trong mdi truong hoa tan.

Yéu cau: Khong it hon 80 % (Q) lwong loperamid
hydroclorid, C,H;3CIN,0,.HCI, so v¢&i lugng ghi trén
nhin dugc hoa tan trong 30 min.

D§ dong déu ham lwgng

Phai dap (g yéu cdu vé phép thir D$ ddng déu ham lugng
(Phu luc 11.2).

Phuong phép sic ky long (Phy luc 5.3).

Pha dong, dung dich chudn, diéu kién sfc ky va cach tién
hanh thyc hién theo chi dan trong phén Dinh luong.
Dung dich thir: Cho 1 vién thudc vao binh dinh mirc
200 ml, thém 4 ml dung dich acid phosphoric 5 % (TT) va
20 ml methanol (TT), lic cho tan rdi thém nwde dén dinh
miic, tron déu, loc.

Pinh lugng

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Acetonitril - dung dich dém (45 : 55). C6 thé
diéu chinh ty 1& néu cén.

Dung dich dém: Hoa tan 3,0 g triethylamin hydroclorid
(TT) va 1 ml acid phosphoric (TT) trong 550 ml nudéc.
Dung dich thir: Can 20 vién, tinh kh6i lrgng trung binh cua
vién, nghién thanh bt min. Cén chinh x4c mdt hrgng bét
vién twong g véi khoang 8 mg loperamid hydroclorid
vao binh dinh mic 1000 ml, thém 20 ml dung dich acid
phosphoric 5 % (TT) va 100 ml methanol (TT), lic siéu am
trong 30 min. Pha lo&ng bing nudc vira du thé tich.

Dung dich chudn: Can chinh xac khoang 50 mg loperamid
hydroclorid chuan hoa tan trong nuwdc vira di 250,0 ml.
Léy chinh x4c 10,0 ml dung dich ndy cho vao binh dinh
mic 250 ml, thém S ml dung djch acid phosphoric 5 %
(TT), 25 ml methanol (TT) va thém nude dén dinh mirc,
tron déu.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudce (8 cm x 4 mm) duge nhoi pha tinh B (5 pm).
Detector quang phd tir ngoai, dit & budc séng 214 nm.
Téc 46 dong: 2,0 mI/min.

Thé tich tiém: 20 pl.



