https://nhathuocngocanh.com/
DUQC PIEN VIET NAM VI

Dung dich déi chiéu (4): Pha loang 5,0 ml dung dich déi
chiéu (2) va 1,0 ml dung dich doi chiéu (3) thanh 100,0 ml
bing hén hop acetonitril - nude (20 : 80).

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,0 mm) duge nhoi pha tinh
spherical end-capped octadecylsilyl silica gel ding cho
sac kv (5 pm) vai dién tich bé mat 340 m2/g, kich thuéc 16
10 nm va chira 19 % carbon.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 210 nm.
Toc do dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Cdch tién hanh:

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

Théi gian Pha dgng A Pha ding B
(min) (% twit) Gow)
0-15 80 — 75 2025 |
15-31 75 — 55 25045
31-40 55 45
40-41 55 — 80 45 20
41-50 80 20 |

Tién hanh sic ky dung dich thir (2) va dung dich déi
chiéu (4).

Thoi gian lru twong déi so vai pethidin (khoang 24 min):
Tap chit B khoang 0,66, tap chét A khoang 0,68.

Kiém tra tinh phi hop ctia hé théng: Trén sic ky dd cua
dung dich doi chiéu (4), ty 1¢ tin hiéu - nhiéu t5i thiéu 1a
10 cho pic dau tién va ty 1€ dinh - hém (prHv) t6i thiéu
la 4 trong d6 H, 1a chiéu cao cua pic tap chit B va H, 1a
chiéu cao cua dlcm thap nhét trén duong cong tach pic nay
tr tap chit A.

Gidi han: Trén sic ky do cua dung dich thir (2), dién tich
pic twong img vé&i tap chat B khéng dugc 16m hon dién tich
pic trong tmg trong dung dich ddi chiéu (4).

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5. 3) Tién hanh nhu
trong phan Tap chét B véi nhimg thay di sau:

Tién hanh sic ky véi 20 pl dung dich thir (1) va dung dich
dbi chiéu (1).

Gi6i han: Trén sic ky d6 cua dung dich thir (1):

Dién tich pic ciia bét ky tap chit nao khéng dugc 16n hon
dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich dbi chiéu
(1) (0,5 %).

Téng dién tich pic cua cac tap chit khong dugc 16n hon
2 14n dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich déi
chiéu (1) (1,0 %).

Bo qua céc pic c6 dlcn tich nho hon hoic bang 0,1 14n dién
tich pic chinh trén sic ky d6 cia dung dich déi chiéu (1)
(0,05 %).

Miit khéi lwgmg do lam khd
Khéng dugc qua 0,5 % (Phy lyc 9.6).
(1,000 g; 100 °C dén 105 °C).

PHENOBARBITAL

Tro sulfat
Khong dugc qpé 031 % (Phu luc 9.9, phuong phéap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lugng

Hoa tan 0,220 g ché pham trong 50 ml ethanol (TT), thém
5,0 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N (TT). Chuén
d6 bang dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP). Xac dinh
diém két thic bing phuong phép chuan do do thé ( Phuy luc
10.2). Doc thé tich dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD)
thém vao gitra 2 diém udn.

| ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) tuong dwuong
voi 28,38 mg C,sH,;NO,.HCL.

Bio quén
Trong d6 dung kin, tranh anh sang.

Loai thude
Thuoc giam dau.

PHENOBARBITAL
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C]2H|2N203 Ptl: 232,2

Phenobarbital la S—cthyI—S-phgnylpyrimidin-Z,4,6 (1H3H,5H)-
trion, phai chira tir 99,0 % dén 101,0 % C,,H;,N;0;, tinh theo
ché pham da lam kho.

Tinh chat

Tinh thé khéng mau hay bt két tinh tring hodc gan nhr triing.
Rét kho tan trong nuéc, dé tan trong ethanol 96 %. Tao
thanh hop chét tan trong nudc véi hydroxyd, carbonat
kiém va véi amoniac.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, B.

Nhém II: B, C, D.

A. Phd hap thu hong ngoai (Phy lyc 4.2) cua ché phim phal
ph hop véi pho hap thu hong ngoai cua phenobarbital chuén.
B. X4c dinh diém chay (Phu luc 6.7) ciia ché pham va cua
hdn hop dong lugng ché phém véi phenobarbital chuan.
Diém chay cua ché phim va cua hdn hop phai ¢ khoang
176 °C. Sy khéc biét vé diém chay cia 2 miu trén khong
dugc qua 2 °C,

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

Ban mong: Silica gel GF s,

Dung méi khai trién: La 16p duéi cia hdn hop gdm
amoniac - ethanol 96 % - cloroform (5 : 15 : 80).
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PHENOBARBITAL

Dung dich thir: Hoa tan 10 mg ché phim trong ethanol
96 % (TT) va pha loang thanh 10,0 ml véi cing dung méi.
Dung dich déi chiéu: Hoa tan 10 mg phenobarbital chuén
trong ethanol 96 % (TT) pha lodng thanh 10,0 ml v&i ciing
dung moi.

Cach tién hanh: Chim riéng biét 1én ban méng 10 pl mbi
dung dich trén. Trién khai sic ky ti khi dung méi di dwgc
khoang 2/3 chiéu dai ban méng. Quan sat ngay ban mong
duéi 4nh sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Vét chinh trén
sic ky db cua dung dich thir phai giéng vé vi tri va kich
thudc vai vét chinh trén sic ky d6 cia dung dich déi chiéu.
D. Phan {rng dic trung cua barbiturat ¢6 hydro & nhém NH
khong bi thay thé (Phu lyc 8.1).

D) trong va mau sic ciia dung dich
Hoa tan 1,0 g ché phim trong hon hop gom 4 ml dung dich
natri hydroxyd 2 M (TT) va 6 ml nuéc. Dung dich thu dugce
phai trong (Phu luc 9.2) va mau khong dugc ddm hon mau
mau Vg (Phu luc 9.3 phuong phép 2).

Giéi han acid

Dun séi 1,0 g ché phim véi 50 ml nurée trong 2 min, dé
ngudi roi loc.

Thém 0,15 ml dung dich dé methyl (TT) vao 10,0 ml dich
loc, dung dich ¢6 mau vang cam. Pé chuyén sang mau
vang, thé tich dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) st
dung khéng duoc qua 0,1 ml.

Tap chit lién quan

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

Pha djng: Hoa tan 6,60 g natri acetat (TT) trong 900 ml
meoc, thém 3 ml acid acetic bang (TT), diéu chinh dén pH
4,5 bang acid acetic bang (TT) va pha logng thanh 1000 ml
bing mude. Tron 60 thé tich dung dich thu dugc va 40 thé
tich methanol (TT).

Dung dich thir. Hoa tan 0,125 g ché phim trong 5,0 ml
methanol (TT) va pha lodng thanh 25,0 ml bing pha ddng.
Dung dich déi chiéu (1): Tron 1,0 m] dung dich thir vé6i
20,0 ml methanol (TT) va pha loéng thanh 100,0 ml bing
pha dong. Tron 1,0 ml dung dich thu dugc véi 2,0 ml
methanol (TT) va pha loang thanh 10,0 ml bing pha dong.
Dung dich di chiéu (2): Hoa tan 5,0 mg tap chat A
chuin cia phenobarbital va 5,0 mg tap chit B chuén ciia
phenobarbital trong 2,0 ml methanol (TT) va pha lodng
thanh 10,0 ml bing pha dong. Trén 1,0 ml dung dich
thu dugc véi 20,0 ml methanol (TT) va pha lodng thanh
100,0 ml bﬁng pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuée (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sédc ky (5 pm).
Detector quang pho tir ngoai dit & budc séng 254 nm.
Téc do dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi thoi gian gap 2,1 13n thoi gian lwu
ctia phenobarbital.
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Sir dung sic ky dd cuia dung dich di chiéu (2) dé xac dinh
pic cua tap chit A va B,

Thoi gian luu twong dbi so véi phenobarbital (théi gian
lru khoang 14 min): Tap chit A khoang 0,2; tap chit B
khoang 0,3.

Kiém tra tinh pht hgp cia hé théng: Trén sic ky d6 cia
dung dich di chiéu (2), 40 phén giai giira pic cua tap chét
A va pic cla tap chit B it nhat 13 1,5.

Gidi han:

Tap chit A: Dién tich pic tap chit A khong dugc 16n hon
1,5 14n dién tich pic twong g thu dugc trén sic ky db ciia
dung dich di chiéu (2) (0,15 %).

Tap chét B: Dién tich pic tap chit B khong dugc 1ém hon
1,5 l4n dién tich pic twong img thu dwoc trén sic ky d6 ciia
dung dich dbi chiéu (2) (0,15 %).

Tap don khac: Véi méi tap chét, dién tich pic khong dugc
16n hon dién tich pic chinh trén sic ky d6 cta dung dich
dbi chiéu (1) (0,10 %).

Tdng dién tich pic cua tit ca cac tap chat khong dugce 16n
hon 2 14n dién tich pic chinh thu dugc trén séc ky do ciia
dung dich d&i chiéu (1) (0,2 %).

B qua nhirng pic ¢6 dién tich nhé hon hoc bing 0,5 lin
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich
dbi chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chii:

Tap chitA: (SRS)-5-ethyl-2,6-diimino-5-henyltetrahydropyrimidin
-4(1H)-on.

Tap chét B: (5RS)-5-ethyl-6-imino-5-phenyldihydropyrimidin-
2,4(1H 3H)-dion.

Tap chat C: 5-methyl-5-phenylpyrimidin-2,4,6(1 H,3H,5H)-trion.

Mit khéi lwgng do 1am khé
Khéng dugc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng duge qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phwong phép 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lwgng

Hoa tan 0,200 g ché phdm trong 40 ml ethanol 96 %
(TT) va thém 20 ml nwéc, Chudn 4 bing dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CP). Xac dinh diém tuong dwong bing
phuong phép chuin d6 do dién thé (Phy luc 10.2).

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) tuong duong
véi 23,22 mg C|2H]2N203.

Béo quin
Trong d6 dung kin.

Loai thude
Thudc an than nhém barbiturat.

Ché phim
Con thubc, vién nén.



