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NICOTINAMID

Tap chit lién quan

Phwong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Hon hop gdbm 50 thé tich acetonitril (TT) va 50
thé tich cua dung dich chira 0,2 % kali dihydrophosphat,
0,2 % tetrabutylamoni hydrosulfat va 0,1 % dinatri
hydrophosphat.

Dung dich thu: Lic mét lugng bt vién tuong ung 0,1 g
niclosamid khan v&i 80 ml methanol (TT) trong 15 min,
thém methanol (TT) vira du 100,0 ml va loc.

Dung dich déi chiéu: Pha loang 1 thé tich dung dich thir
thanh 100 thé tich bing acetonitril (TT) va pha lodng 1 thé
tich dung dich nay thanh 20 thé tich bang acetonitril (TT).
Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuéc (10 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(S'pm).

Toc d6 dong: 1 ml/min.

Detector quang phd tir ngoai dit & bude séng 230 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh:

Tién hanh sic ky v6i dung dich dbi chiéu, diéu chinh do
nhay cua detector sao cho chiéu cao ciia pic twong ting
v6i niclosamid khong dugc thip hon 20 % chiéu cao cia
thang do.

Tién hanh sic ky v&i dung dich thir trong khodng théi gian
gép 2 14n thoi gian luu cia pic niclosamid.

Gioi han:

Trén sic ky d6 thu duoc dung dich thir:

Tdng dién tich cuaa cac pic phu khong dugc 16m hon 4 lan
dién tich cta pic chinh thu dugc trén sic ky db cia dung
dich d6i chiéu. Bo qua bét cir pic nao do dung méi va cic
pic phu c6 dién tich nhé hon hodc bang 10 % so véi dién
tich cia pic chinh trén sic ky d6 cia dung dich déi chiéu.

Dinh hrong

Can 20 vién, tinh khéi lwong trung binh vién, nghién
thanh bt min. Cén chinh xac mot lugng bt vién twong
img v&i khoang 0,3 g niclosamid khan, hoa tan trong 60 ml
dimethylformamid (TT). Chuan d6 bing dung dich tetrabutyl
amoni hydroxyd 0,1 M (CP). Xéc dinh diém két thiic bing
phuong phép chuin 46 do dién thé (Phu luc 10.2). 1 ml
dung dich tetrabutyl amoni hydroxyd 0,1 M (CD) tuong
l'mg vai 32,71 mg C]3H3C12N204.

Bio quin
Tranh 4nh séng.

Loai thudc
Thuoc chong giun san.

Ham legng thuwéng dung
500 mg (tinh theo niclosamid khan).

Nhén
Nhin phai dugc ghi rd thudc nén nhai truéc khi nudt.
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NICOTINAMID

C6H6N20 P.tl: 122,1

Nicotinamid la pyridin-3-carboxamid, phai chira tir 99,0 %
dén 101,0 % CgHgN,O, tinh theo ché pham da lam khé.

Tinh chét

Tinh thé khéng mau hay bot két tinh mau tring hoic gin
nhu tring. D& tan trong nudc va ethanol khan, khé tan
trong methylen clorid.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A.

Nhém 1I: B, C.

A. Phé hap thu hong ngoal (Phu luc 4.2) cia ché phdm phal
phu hop véi phd hép thu hong ngoai cta nicotinamid chuén,
B. Piém chay: 128 °C dén 131 °C (Phu luc 6.7).

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

Ban mong: Silica gel Fsy.

Dung méi khai trién: Nucc - ethanol 96 % - methylen
clorid (4 : 45 : 48).

Dung dich thi: Hoa tan 10 mg ché phim trong hén hop
dong thé tich ethanol 96 % (TT) va nucéc va pha loang
thanh 10,0 ml vdi cing dung mdi. ]
Dung dich doi chiéu: Hoa tan 10 mg nicotinamid chuan
trong hdn hop ddng thé tich ethanol 96 % (TT) va nirdc va
pha lodng thanh 10,0 ml v&i cung dung mdi.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di
duoc 2/3 ban mong, liy ban méng ra dé kho ngoai khong
khi, quan sat dudi anh sang tir ngoai & bude séng 254 nm.
Vét chinh trén sic ky dd thu duoc cia dung dich thu phai
tuong umg vé vi tri va kich thudc véi vét thu dugc trén sic
ky d6 ciia dung dich dbi chiéu.

P trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,5 g ché phadm trong nuée khong
6 carbon dioxyd (TT) va pha loang thanh 50 ml véi cung
dung moi.

Dung dich S phai trong (Phy luc 9.2) va mau khong dugc
d4m hon mau miu VN, (Phy lyc 9.3, phuong phap 2).

pH
Dung dich S phai c6 pH tir 6,0 dén 7,5 (Phu luc 6.2).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong A: Tron 5,0 ml acid acetic loang (TT), 900 ml
nwoc, 30 ml dung dich amoniac loang (TTy, 15 ml
acetonitril (TT), pha loang thanh 1 L bang nuée ding cho
sdc ky (TT).
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Pha dong B: Acetonitril - pha déng A (50 : 50).

Dung dich thir: Hoa tan 0,200 g ché phim trong pha dong
A 16i pha lodng thanh 200,0 ml v&i ciing dung méi.

Dung djch doi chiéu (1): Pha lodng 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing pha dong A. Pha loang 1,0 ml dung
dich tao thanh thanh 10,0 ml bing pha ddng A.

Dung djch déi chiéu (2): Hoa tan 5 mg isonicotinamid (tap
chét D) trong vira dii 100,0 ml dung dich thir. Pha lodng
1,0 ml dung dich thu dugc thanh 25,0 ml b?mg dung dich
thir.

Diéu kién séc ky:

Cét kich thuéc (15 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh base-
deactivated end-capped octadecylsilyl silica gel diing cho
sde ky (TT) (3 pm).

Detector quang pho tir ngoai & budc séng 264 nm.

Téc 46 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung méi nhr sau:

Thoi gian Pha déng A ‘Pha dong B
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
0-2 98 2
2-16 980 2—100

Sir dung sic ky do ciia dung dich ddi chiéu (2) dé xac dinh
pic cua tap chét D.

Théi gian hru twong d6i so voi nicotinamid (thoi gian luu
khoang 7 min): Tap chit D khoang 0,9.

Kiém tra tinh pht hgp cua hé thong: Trén sic ky dd cua
dung dich ddi chiéu (2), d6 phan giai giira tap pic tap chit
D va pic nicotinamid it nhat la 2,0.

Tinh hiam lugng phin trim cic tap chit dua vao ndng d6
ciia nicotinamid trong dung dich déi chiéu (1).

Gidi han:

Tap don bat ky: V&i mdi tap chét, khong dugc qua 0,10 %.
Téng tap chét: Khong duoc qua 0,2 %.

B qua cac tap chit c6 ham luong bang hodc duéi 0,05 %.
Ghi chi:

Tap chét A: Acid pyridin-3-carboxylic (acid nicotinic).

Tap chét B: Pyridin-3-carbonitril.

Tap chit C: Pyridin-2-carboxamid (picolinamid).

Tap chit D: Pyridin-4-carboxamid (isonicotinamid).

Tap chit E: Pyridin-3-carboxamid 1-oxid (nicotinamid N-oxid).

Mit khéi lwgng do 1am kho
Khéng dugc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; chan khong; 18 h).

Tro sulfat
Khong dugc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Diing 1,0 g che pham.

Dinh lrgng .
Héa tan 0,100 g ché pham trong 50 ml acid acetic khan
(TT). Chuén 4% bang dung dich acid percloric 0,1 N (CP).

VIEN NEN NICOTINAMID

Xac dinh diém trong duong bing phuong phap chuan d6
do dién thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong voi
12,21 mg C4HgN,O.

Béo quin
Trong do dung kin, tranh anh sang.

Loai thubc
Vitamin nhém B.

Ché phim
Vién nén, thuoc tiém.

VIEN NEN NICOTINAMID

La vién nén chira nicotinamid.

A A I , ’ , A~ A A "
Ché pham phai dap Umg cac yéu cau trong chuyén luin
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va céc yéu cau sau diy:

Ham lugng nicotinamid, C4HgN,O, tir 90,0 % dén 110,0 %
s0 voi luong ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Chiét mét lrong bot vién twong tmg véi 0,1 g
nicotinamid bing cich lic v&i 25 ml ethanol (TT) trong
15 min, loc va bbc hoi dich loc dén khé trén cach thiy. Phd
bf’lp thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cua cin thu dugc phai
phit hop véi phd hdng ngoai cia nicotinamid chuin.

B. Phd hép thu tir ngoai (Phu luc 4.1) ctia dung dich & ph??m
Dinh lugng trong khoang tir 230 nm dén 350 nm phai c6 mot
cuc dai hp thu & 262 nm va hai vai & 258 nm va 269 nm.
C. Chiét mot luong bdt vién twong img véi S0 mg
nicotinamid bang 50 ml nuwée va loc. Thém vao 2 ml dich
loc 2 ml dung dich cyanogen bromid (TT) va 3 ml dung
dich anilin 2,5 % (TT), lic déu, xuit hién mau vang.

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel Fsy.

Dung méi khai trién: Cloroform - ethanol 96 % - nuéc
(48:45:10).

Dung dich thir, Lic mot lugng bt vién c6 chira 0,1 g
nicotinamid véi 15 ml ethanol (TT) trong 15 min, loc, 1am
bbc hoi trén cach thiy t6i khd va hoa tan cin trong 1 ml
ethanol (TT).

Dung dich déi chiéu: Pha loang 400 14n mét thé tich dung
dich thir v&i ethanol (TT).

Cdch tién hanh: Chdm riéng biét 1én ban mong 5 pl mbi
dung dich trén. Trién khai ban moéng dén khi dung méi di
duoc khoang 15 cm, liy ban mong ra, dé kho trong khong
khi. Quan sat dudi anh séng tir ngoai & budc séng 254 nm.
Bit ky vét phu nao trén sic ky d6 thu duge cua dung dich
thir ciing khéng duge dim hon vét trén sic ky d6 thu duge
tir dung dich d6i chiéu (0,25 %).

823



