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PHENYLEPHRIN HYDROCLORID
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Phenylephrin hydroclorid 1a (1R)-1-(3-hydroxyphenyl)-2-
(methylamino)ethanol hydroclorid, phai chira tir 98,5 % dén
101,0 % CyH,,CINO,, tinh theo ché phim d2 1am khb.

Tinh chét ’ \ ,
Bot két tinh mau tring hodc gan nhur tréng. Dé tan trong
nudc va ethanol 96 %. Diém chay khoang 143 °C.

Dinh tinh

C6 thé chon mdt trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, C, E.

Nhom II: B, C, D, E.

A. Ph hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cta ché phim
phai phit hop v6i phé hap thy hong ngoai ctia phenylephrin
hydroclorid chuan. Chuén bi mau do dang dia nén.

B. Hoa tan 0,3 g ché phdm trong 3 ml nuge. Thém 1 ml
dung dijch amoniac loang (TT). Co nhe thanh 6ng bing
diia thuy tinh dé tao tinh thé. Tinh thé thu duoc sau khi rira
bing nudc d4 va sdy & 105 °C trong 2 h c6 diém chay tir
171 °C dén 176 °C.

C. Ché pham dap (ng phép thir Géc quay cuc riéng.

D. Hoa tan khoang 10 mg ché phim trong 1 ml nudc.
Thém 0,05 ml dung dich dong sulfat 12,5 % (TT) va 1 ml
dung djch natri hydroxyd 20 % (TT). Mau tim xuét hién.
Thém 1 ml ether (TT) va lac, 16p phia trén khéng cé mau.
E. Ché phim phai cho phan {mg (A) cua ion clorid (Phu
luc 8.1).

P{ trong va mau siic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,00 g ché pham trong nude khéng
¢6 carbon dioxyd (TT) dugc chuén bi tir nuedce cat (TT) va
pha lo4ng thanh 100,0 ml v&i cung dung méi.

Dung dich S phai trong (Phy luc 9.2) va khong mau (Phy
luc 9.3, phuong phap 2).

Gi6i han acid - kiém

Lay 10 ml dung dich S, thém 0,1 ml dung dich dé methyl (TT)
va 0,2 ml dung dich natri hydroxyd 0,01 M (TT). Dung
dich phai c6 mau vang. Dung dich phai chuyén sang mau
do khi thém khong qua 0,4 ml dung djch acid hydrocloric
0,01 M (TT).

Géc quay cye riéng o

Tir -43° dén -47°, tinh theo ché pham da lam khé (Phuy luc
6.4).

Ding dung dich S dé do.

Tap chét lién quan
Phuong phép sic ky 16ng (Phy lyc 5.3).

PHENYLEPHRIN HYDROCLORID

Dung dich dém pH 2,8: Hoa tan 3,00 g natri octansulfonat
(TT) trong 1000 ml nueéc ding cho sdc ky (TT) bing cich
khudy déu trong 30 min va diéu chinh dén pH 2,8 bing
dung dich acid phosphoric loang (TT).

Pha dong A: Acetonitril (TT)) - dung dich dém pH 2,8
(10 : 90).

Pha dong B: Dung djch dém pH 2,8 - acetonitril (TT))
(10 : 90).

Hén hop dung méi: Pha dpng B - pha déng A (20 : 80).
Dung dich thir: Hoa tan 50,0 mg ché phim trong hdn hop
dung méi va pha lodng thanh 50,0 ml v&i ciing dung méi.
Dung dich doi chiéu (1): Pha lodng 5,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing hén hgp dung méi. Pha lodng 2,0 ml
dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bing hdn hgp dung
mdi.

Dung dich doi chiéu (2): Hda tan phenylephrin hydroclorid
chuén diing dé dinh tinh pic (chira tap chit C va E) c6 trong
mét 1o chudn (khoang 2 mg) trong 2 ml hén hop dung méi.
Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (5,5 cm x 4,0 mm) duge nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel dimg cho sdc ky (3 pm).
Nhiét 49 cot: 45 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit ¢ bude séng 215 nm.
Téc d6 dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

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

Thor gian Pha djng A Pha dong B
(mifn) (% ttt) (% tott)
0-3 93 7
3-13 93 - 70 730

13- 14 70 — 93 30— 7

Tién hanh sic ky dung dich d6i chiéu (1), (2) va dung dich
thir.

Sir dung sic ky d6 cuia dung dich déi chiéu (2) ¢é xac dinh
pic cua tap chit C va E.

Thoi gian hru twong d6i so véi phenylephrin (thoi gian
luu khoang 2,8 min): Tap chit C khoang 1,3; tap chit E
khoang 3,6.

Kiém tra tinh phu hgp ctia hé théng:

Trén séc ky dd cua dung dich thir, hé sé dbi xing ciia pic
chinh khéng qua 1,9.

Trén séc ky dd cua dung dich déi chiéu (2), ty sb dinh -
hdm (H,/H,) it nhat 1a 5,0; trong d6 H, 1a chiéu cao dinh
pic tap chit C so véi dudng nén va H, 1a chiéu cao tinh
tir dudmg nén 1én dén diy hdm giira pic tap chét C va pic
phenylephrin.

Pé tinh ham lugng, nhan dién tich pic cua cac tap chét sau
v6i hé sb hiéu chinh twong (mg: tap chat C 12 0,5; tap chit
Ela0,5.
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PHENYLPROPANOLAMIN HYDROCLORID

Gioi han:

Tap chat C va E: V&i mbi tap chét, dién tich pic khéng
dugc 16n hon dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky db
cua dung dich dbi chiéu (1) (0,1 %).

Tap don khac: Vi méi tap chit, dién tich pic khéng dugc
Iém hon dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich
dbi chiéu (1) (0,10 %).

Téng dién tich pic cia tit ca cic tap chit khong dwoc 16n
hom 2 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky db cia
dung dich d6i chiéu (1) (0,2 %).

Bo qua nhimg pic c6 dién tich nh6 hon ho3c bing 0,5 1in
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky do cua dung dich
dbi chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chit A:
(norphenylephrin).
Tap chat C: 1-(3-hydroxyphenyl)-2-(methylamino)ethanon
(phenylephron).

Tap chat D: (1R)-2-(benzylmethylamino)-1-(3-hydroxyphenyl)
ethanol (l?enzylphcnylcphﬁn).

Tap chat E: 2-(benzylmethylamino)-1-(3-hydroxyphenyl)
ethanon (benzylphenylephron).

(1R)-2-amino-1-(3-hydroxyphenyl)ethanol

Sulfat
Khéng duoc qua 0,05 % (Phu luc 9.4.14)
Dung dung dich S dé thir.

Mit khoi lrong do lam khé
Khéng duoc qua 1,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

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

Dinh lrong

Hoa tan khoang 0,150 g ché phdm trong hén hop gém
0,5 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CD) va 80 ml
ethanol 96 % (TT). Chuin d6 bing dung dich natri
hydroxyd 0,1 N trong ethanol (CB). X4c dinh diém tuong
duong bang phuong phap chuin do do dién thé (Phu luc
10.2). Boc thé tich dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong
ethanol (CP) tiéu thy giita 2 diém udn.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong ethanol (CD)
tuong duwong véi 20,37 mg CoH,4,CINO,.

Bdo quén
Trong d6 dung kin, tranh 4nh sing, & nhiét d¢ phong.

Loai thubc
Thuoc chu van alpha-adrenergic.

Ché phim
Thuéc nhé mit, thude tiém. Dang phdi hop.
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PHENYLPROPANOLAMIN HYDROCLORID

va dbng phan déi quang

C,H,;NO.HCI P.tl: 187,7

Phenylpropanolamin hydroclorid la (1RS,2SR)-2-amino-
1-phenylpropan-1-ol hydroclorid, phai chira tir 99,0 % dén
101,5 % CoH3NO.HCI, tinh theo ché pham da lam kho.

Tinh chét

Bot két tinh tring hay gan nhur tring.

Dé tan trong nuéc va ethanol 96 %, thuc té khong tan
trong dicloromethan.

Dinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, E.

Nhom II: B, C, D, E.

A. Phé hép thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) ctia ché phim
phai phi hop véi phd hép thu hdng ngoai cia phenyl-
propanolamin hydroclorid chuan. Xac dinh duéi dang dia
nén khong cén két tinh lai.

B. Diém chay tir 194 °C dén 197 °C (Phu luc 6.7).

C. Trong phén Tap cht lién quan, vét chinh thu dwoc trén
sic ky d cua dung dich thir (2) phai pht hop vc vi tri, mau
va kich thudc vai vét chinh thu dugce trén sic ky dd cua
dung dich dbi chiéu (1).

D. Hoa tan 50 mg ché pham trong 5 ml nude, thém 0,2 ml
dung dich dong sulfat 12,5 % (TT) va 0,3 ml dung dich natri
hydroxyd lodng (TT), xuét hién mau tim. Thém 2 ml ether
(TT) va ldc, c6 tia mau tim tao thanh giira 2 16p dung dich.
E. Ché pham phai cho phan tng (A) cia ion clorid (Phu
Iuc 8.1).

Pj trong va miu sic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,25 g ché pham trong nudc va pha
lodng thanh 25 ml v&i cing dung méi.

Dung dich S phai trong (Phy luc 9.2) va khéng mau (Phy
luc 9.3, phuong phap 2).

Giéi han acid - kidm

Thém 0,1 ml dung dich do methyl (TT) va 0,2 ml dung dich
natri hydroxyd 0,01 N (CD) vao 10 ml dung dich S, dung
dich ¢6 mau vang. Thém 0,4 ml dung dich acid hydrocloric
0,01 N (CP), dung dich cé mau do.

Tap chét lién quan

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

Ban mong: Silica gel H.

Dung méi khai trién: Amoniac - ethanol 96 % - butanol
(6 : 24 : 70).



