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Gidi han: Trén sic ky dd ciia dung dich thir:

Tap chét A: Dién tich pic twong (mg véi pic tap chit A
khong dugc 16m hon dién tich pic chinh thu dugc trén sic
ky d6 cua dung dich déi chiéu (2) (0,5 %).

Tap don khéc: Vi mi tap chit, dién tich pic khong dugc
Ién hon dign tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 cia
dung dich déi chiéu (1) (0 2 %).

Téng dién tich pic cua tat ca cac tap chét, trir tap chit A,
khong dugc 16m hon 2,5 1an dién tich pic chinh thu dwoc
trén sic ky db cua dung dich déi chiéu (1) (0,5 %).

Bo qua nhimg pic cé dién tich nhé hon hodc bing 0,25 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky @b cia dung dich
déi chiéu (1) (0,05 %).

Pinh lwrong
Phwong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong va diéu kién sic ky nhu mé ta & phan Tap chit
lién quan.

Dung dich thir: Can 20 vién, tinh khéi lugng trung binh
va nghién thanh bot min. Can chinh x4c mot lugng bot
vién tuong g voi khoang 60 mg nimodipin, thém 50 ml
methanol (TT), si€éu am 5 min va thém methanol (TT) vira
du 100 ml. Ly tim va dung 16p dich trong phia trén.

Dung dich chuan: Dung dich chia 0,06 % nimodipin
chuén trong methanol (TT).

Dung dich phii hop hé thong: Dung dich chira hdn hop
0,0002 % nimodipin chuén va 0,0002 % tap chit A chuén
cua nimodipin trong methanol (TT).

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop cia hé théng: Trén sic ky db
cia dung dich phi hop hé théng, d6 phéan giai giira pic
nimodipin va pic tap chit A khong nho hon 1,5 va hé sé
d6i ximg cua pic nimodipin khéng 1én hon 2,0.

Tién hanh sic ky 1an luot di véi dung dich thir va dung
dich chuan.

Tinh ham lugng phén trim cia nimodipin, C,;HyN,05,
trong ché phdm dua vao dién tich pic nimodipin thu dugc
trén sic ky do cua dung dich thir, dung dich chuén va ham
lugng cua C,;Hy6N,0; trong nimodipin chuén.

Bao quan
Trong d6 dung kin, tranh anh sang.

Loai thubc
Thudc chen kénh calci.

Ham lurong thudmg dung
30 mg.

NITRAZEPAM
NITRAZEPAM
H O
O,N =N
CisH N30, P.tl:281,3

Nitrazepam la 7-m'lro-5—phenyl-l,S:-dihydro-ZH-1,4-benzo
diazepin-2-on, phai chira tir 99,0 % dén 101,0 % C;sH,;N;0s,
tinh theo ché pham da lam khé.

Tinh chét
Bot keét tinh mau trang hodc vang. Thyc té khong tan trong
nudc, khé tan trong ethanol 96 %.

Dinh tinh
Phé hép thy hong ngoal (Phu luc 4.2) cua ché pham phai
pht hop véi phd hip thu hdng ngoai ctua nitrazepam chuin.

Tap chét lién quan

Phuong phip sic ky long (Phu luc 5.3). Tién hanh trong
diéu kién trdnh dnh sdng.

Pha déng A: Dung dich natri dihydrophosphat (TT) 7,8 g/l,
chinh dén pH 3,0 v6i acid phosphoric (TT).

Pha déng B: Acetonitril.

Dung dich thir: Hoa tan 50 mg ché phim trong acetonitril
(TT) va pha loang thanh 20,0 ml véi ciing dung méi.
Dung dich dbi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bang acefonitril (TT). Pha loang 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 10,0 ml véi cing dung méi.
Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 2 mg clonazepam chuin
trong acetonitril (TT) va pha loang thanh 100,0 ml vé&i
cung dung mdi. Pha loang 1,0 ml dung dich thu dugc
thanh 10,0 ml bﬁng dung dich thir.

Piéu kién séc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,0 mm) dugc nhdi pha tinh B
(5 pm). )

Detector quang phé tir ngoai dat ¢ bude song 270 nm.
Nhiét a6 cét: 40 °C.

Téc a9 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cich tién hanh

Tién hanh sic ky theo chucmg trinh dung méi nhu sau:
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Tién hanh sic ky dung dich thtr, dung dich déi chiéu (1)
va (2).

Thoi gian luu tuong d6i so véi nitrazepam (thoi gian luu
khoang 9 min): Clonazepam khoang 1,1.

Kiém tra tinh phi hop cua hé théng: Trén séc ky do thu
dugc cia dung dich déi chiéu (2), ty s6 dinh - hom (H,/H,)
it nhét 12 4,0; trong d6 H; 12 chiéu cao dinh pic clonazepam
so voi dudong nén va H, la chicu cao tinh tir dudng nén
1én dén ddy hom phan tach giira pic clonazepam va pic
nitrazepam.

Gici han:

V6i mbi tap don bit ky, dién tich pic khdéng dugc 16n hon
dién tich pic chinh trén sic ky db ctia dung dich dbi chiéu
(1) (0,10 %).

Téng dién tich pic cta tit ca cic pic tap chit khong duoc
16m hon 2 14n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dé
ciia dung dich dbi chiéu (1) (0,2 %).

B6 qua nhimg pic c¢6 dién tich nhé hon hozc bing 0,5 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky b cta dung dich
bi chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chu

Tap chét A: 3-amino-6-nitro-4-phenylquinolin-2(1H)-on.

Tap chat B: (2-amino-5-nitrophenyl)phenylmethanon.

Tap chat C: 2-bromo-N-[4-nitro-2-(phenylcarbonyl)phenyl]
acetamid.

Tap chit D: 2-(1,3-dioxo-1 ,3-dihydro-2 H-isoindol-2-yl)-N-[4-nitro-
2-(phenylcarbonyl) phenyl] acetamid.

Mit khéi lirgng do 1am khd
Khéng duge qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C; 4 h).

Tro sulfat
Khéng dugce quéa 0,1 % (Phu luc 9.9, phuwong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Dinh lrgng

Hoa tan 0,250 g ché phim trong 25 ml anhydrid acetic
(TT). Chuén d6 bang dung dich acid percloric 0,1 N (CP),
x4c dinh diém két thic bang phuong phép chudn d6 do
dién thé (Phu luc 10.2).

1ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong vai
28,13 mg C|5H|1N303.

Bido quin
Tranh anh sang.

Loai thuoc
An than, gay ngu.

Ché phim
Vién nén.
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C3H6N405 P.t.l: 238,2

Nitrofurantoin 1a 1-[[(5-nitrofuran-2-yl)methylen]-amino]
imidazolidin-2,4-dion, phai chira tir 98,0 % dén 102,0 %
CgHgN4Os, tinh theo ché pham da 1am kha.

Tinh chat

Bot két tinh mau vang hodc tinh thé mau vang. Khong
mui hodc gan nhu khong mui. Réat kho tan trong nudc va
ethanol 96 %, tan trong dimethylformamid.

Pinh tinh

A. Do phd hép thy tir ngoai (Phu luc 4.1) ctia dung dich trong
phan Dinh lrgng tir bude séng 220 nm dén 400 nm. Dung
dich phai c6 hai cuc dai hap thu & 266 nm va 367 nm. Ty
1é gitta d6 hap thu & budc séng 367 nm va do hip thu ¢
buéc séng 266 nm phai tir 1,36 dén 1,42. Tién hanh phép
thir trong diéu kién tranh 4nh sang.

B. Hoa tan khoang 10 mg ché phim trong 10 ml dimethyl-
formamid (TT). Thém 0,1 ml dung dich kali hydroxyd
0,5 M trong ethanol (TT) vao 1 ml dung dich trén. Mau
niu xuét hién.

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel HF ;s,.

Dung méi khai trién: Methanol - nitromethan (10 : 90).
Dung dich thir: Hoa tan 0,25 g ché phim trong mét luong
t6i thidu dimethylformamid (TT) r6i pha lodng thanh 10 ml
bang aceton (TT).

Dung dich doi chiéu: Pha lodng 1 ml dung dich thir thanh
100 ml béng aceton (TT).

Cdch tién hanh: Chdm riéng biét 1én ban méng 10 pul méi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di
dugc 15 cm. Sdy khé ban moéng & 100 °C dén 105 °C
trong 5 min. Quan sat dudi anh sang tir ngoai ¢ budc song
254 nm. Phun dung djch phenylhydrazin hydroclorid (TT).
Sdy ban mong & 100 °C dén 105 °C trong 10 min. Trong
ca hai trudmg hop khi quan st dugi anh sang tir ngoai 0
bude séng 254 nm va quan sat tric tiép sau khi hién mau,
bit cir vét phyu nao trén sic ky dd cua dung dich thir déu
khéng dugc ddm mau hon vét trén sc ky d6 cua dung dich
doi chiéu (1,0 %).

Mit khéi lwgng do 1am khé
Khéng dugc qué 1 ,% (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 100 °C den 105 °C).
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