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Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 20 mg metoclopramid
hydroclorid chuén trong methanol (TT) va pha loing thanh
5 ml véi cuing dung méi.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 5 ml dung dich thir (1)
thanh 100 ml v&i methanol (TT). Pha lodng | ml dung dich
nay thanh 10 ml v&i methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 10 mg N, N-diethylethylen-
diamin (TT) trong methanol (TT) va pha lodng thanh 50 ml
voi cung dung méi.

Cdch tién hanh:

Chim riéng biét 1én ban moéng 5 pl mdi dung dich trén.
Trién khai sic ky dén khi dung méi di dwgc 12 cm. Lay
ban mong ra dé khé ngoai khong khi. Quan sat dudi anh
sang tir ngoai & budc song 254 nm. Bét ky vét phu nao trén
sac ky d6 cua dung dich thir (1) khéng duge ddm mau hon
vét trén sic ky @b cua dung dich déi chiéu (2) (0,5 %).
Phun dung dich p-dimethylaminobenzaldehyd (TT,). Dé
khé ban mong ngoai khong khi. Bt ky vét phu nao trén
sic ky dd cia dung dich thir (1) ma khong quan sat thiy
dudi 4nh sing tr ngoai ¢ budc song 254 nm khdng dugce
dam mau hon vét trén sic ky d6 cua dung dich di chiéu
(3) (0,5 %).

Kim loai ning

Khong dugc qua 20 phan triéu (Phy luc 9.4.8)

Lay 12 ml dung dich S, tién hanh theo phwong phap 1.
Dung dung dich chi méu 2 phan triéu Pb (TT) d chuén bj
miu di chiéu.

Nuéc

Tir 4,5 % dén 5,5 % (Phu luc 10.3).

Dung 0,500 g ché pham.

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

Dinh luwgng

Hoa tan 0,250 g ché pham trong hdn hop 5,0 ml dung dich
acid hydrocloric 0,01 M (TT) va 50 ml ethanol 96 % (TT).
Chuén d6 bing dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP). Tién
hanh phuong phap chuin do do dién thé (Phu luc 10.2).
Doc thé tich dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) tiéu thy
giita hai diém udn cua duong chuin do.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) tuong duong
véi 33,63 mg C,4H,,CIN;0,.HCL.

Bio quén

Tranh anh sang.
Loai thuéc

Phong va chong nén.

Ché phim
Vién nén, thudc tiém.
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La dung d;ch v6 khuin cia metoclopramid hydroclond
trong nudc dé pha tiém. Ché phim phai dap mg yéu cdu
trong chuyén ludn “Thudc tiém, thuoc tiém truyén, thuée
cly” (Phy luc 1.19) va cic yéu cau sau diy:

Ham lwgng metoclopramid, C,,H,,CIN;O,, tir 90,0 %
dén 110,0 % so véi lugng ghi trén nhan,

Tinh chét
Dung dich trong, khong mau.

Pinh tinh

A. Trong phan Pinh lugng, thoi gian luu cia pic chinh thu
dugc trén sic ky d6 cia dung dich thir phai twong tmg véi
thoi gian Iuu cta pic metoclopramid thu dwgc trén sic ky
dd cua dung dich chuin.

B. Trong phén Dinh hrong, phd hip thu tir ngoai (Phu luc
4.1) cua pic chinh thu dwrge tir dung dich thir phai tuong
{mg v&i phd hap thu tir ngoai cia pic metoclopramid thu
dugc tir dung dich chuén.

pH )
Tir 2,5 @én 6,5 (Phu luc 6.2).

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Hoa tan 1,88 g natri hexansulfonat (TT) trong
1000 ml hén hop acetonitril - nuée (60 : 40), diéu chinh
t6i pH 4,0 bang acid acetic bang (TT).

Dung dich thir: Pha lodng mot thé tich chinh x4c dung dich
ché phim véi pha déng dé thu duoc dung dich c6 ndng dd
metoclopramid khoang 1,0 mg/ml.

Dung dich dbi chiéu: Hoa tan mét lugng chinh xac
metoclopramid hydroclorid chuén trong pha dong dé thu
dugc dung dich c6 nong d6 khoang 5,5 pg/ml.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuée (25 cm x 4,6 mm) dugc nhéi pha tinh C
(5 pm). i

Detector quang pho tir ngoai dat ¢ budc séng 265 nm.
Téc 6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh:

Kiém tra tinh phii hop ctia hé théng: Trén sic ky dé cua
dung djch dbi chiéu, hé s6 d5i ximg cua pic metoclopramid
khéng 16n hon 1,8 va d¢ léch chuén tuong dbi cia dién tich
pic metoclopramid thu dugc tir 6 lan tiém lip lai khong 16m
hon 5,0 %.

Tién hanh sic ky dung dich thir va dung dich ddi chiéu.
Tinh ham lugng mdi tap chit trong ché phdm dya vao
dién tich pic cia mdi tap chét thu duge tir dung dich thr,
d1¢n tich pic ctia metoclopramid thu duge tir dung dich d6i
chiéu va ham lugng C,4H2,CIN;O, trong metoclopramid
hydroclorid chuan (phén tir lugng cia metoclopramid la

769



https://nhathuocngocanh.com/

VIEN NEN METOCLOPRAMID

299.80; phan tir lugng cua metoclopramid hydroclorid
khan la 336,26).

Gidi han: Ham lugng mdi tap chit khong dugc 16m hon
0,5 %.

N¢i ddc tb vi khudn (Phy lyc 13.2)
Khdng dugc qué 2,5 EU/mg metoclopramid.

Dinh lrgng

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Hoa tan 2,7 g natri acetat (TT) trong 500 ml
nuwoc, thém 500 ml acetonitril (TT), 2 ml dung dich fetra-
methylamoni hydroxyd (TT) 20 %, diéu chinh téi pH 6,5
bing acid acetic bang (TT), lic déu, loc.

Dung dich thir: Liy chinh x4c mot thé tich thudc tiém
twong duong véi 40 mg metoclopramid vao binh dinh mire
100 ml, thém dung dich acid phosphoric (TT) 0,01 M dén
dinh mirc, lic déu, loc. Pha loang 10,0 ml dich loc thanh
100,0 ml véi dung dich acid phosphoric (TT) 0,01 M.
Dung dich chudn: Can chinh xac khoang 45 mg metoclo-
pramid hydroclorid chuin vio mét binh dinh mirc 100 ml,
hoa tan bang dung dich acid phosphoric (TT) 0,01 M va pha
loing dén dinh mirc véi ciing dung méi, lac déu. Pha loing
10,0 ml dung dich thu dugc thanh 100,0 ml v&i dung dich
acid phosphoric (TT) 0,01 M.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thudc (25 cm x 4,6 mm) dwgc nhdi pha tinh C
(5 pm dén 10 pm).

Detector quang phd tir ngoai dat & budc séng 305 nm.
Luwu y: Sir dung detector chudi diod dé thuc hién phép thir
dinh tinh B.

Téc do dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop ciia hé thong: Trén sic ky dd cia
dung dich chuén, hé sb déi Xung cua pic metoclopramid
khéng 16n hon 2,0 va d6 léch chuin tuong dbi cua dién
tich pic metoclopramid thu dugc tir 6 lin tiém lap lai
khf)ng Iém hon 2,0 %.

Tién hanh séc ky lan lugt véi dung dich chuén va dung
dich thu.

Tinh ham lugng Cl.,szClN,Oz trong thudc tiém dya vio
dién tich pic thu dugc trén sic ky 46 cua dung dich chuﬁn,
dung dich thir va ham lugng C,;H,,CIN;0,.HCIl cia
metoclopramid hydroclorid chuan.

Bdo quéin
Noi mat, tranh anh sang.

Loai thude .
Thudc chéng ndn, d6i khang thy thé dopamin.

Ham lrgng thudng ding
10 mg/2 ml, ham lugng tinh theo metoclopramid.
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La vién nén chira metoclopramid hydroclorid.
Ché phidm phai d4p (mg cac yéu ciu trong chuyén ludn
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cdc yéu clu sau day:

Ham lrgng metoclopramid, C,,;H,CIN;O,, tir 90,0 %
den 110,0 % so véi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Trong phan Dinh lugng, thoi gian luu cia pic chinh thu
dugc trén sic ky db cua dung dich thir phai trong img véi
thai gian luu cua pic metoclopramid thu dugc trén sic ky
dd ctia dung dich chuén.

B. Trong phin Dinh luong, phd hip thu tir ngoai (Phu luc
4.1) cua pic chinh thu dugc tir dung dich thir phai tuong
{g v6i phé hip thu tir ngoai clia pic metoclopramid thu
dugc tir dung dich chuén.

P§ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gioé quay.

Moéi truong hoa tan: 900 ml nuorc.

Téc dé quay: 50 r/min.

Thoi gian: 30 min.

Cadch tién hanh:

Dung dich thir: Ldy mot phin mbi truomg da hoa tan miu
thu, loc, bo 20 ml dich loc dau. Pha loang dich loc thu
dwoc 161 ndng dé thich hop véi nirde, néu can.

Dung dich chudn: Dung dich metoclopramid hydroclorid
chuén trong nudéc c6 ndng d6 metoclopramid twong duong
véi néng d¢ cua dung dich thir.

Po d6 hip thy (Phy luc 4.1) cia dung dich thu dugc & buée
séng hap thu cuc dai khoang 309 nm, cic do day 1 cm,
mAu tring 1a nude.

Tinh luong metoclopramid, C,4H,,CIN;O,, da hoa tan
dwa vao do hip thu cua dung dich thir, dung dich chuén
va ham lugng C,,H,,CIN;O,.HCI trong metoclopramid
hydroclorid chuén.

Yéu cau: Khéng it hon 75 % (Q) lwgng metoclopramid,
C4H3,CIN;0,, so vdi lugng ghi trén nhdn dugc hoa tan
trong 30 min.

Tap chit lién quan

Phuong phép séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Hoa tan 1,88 g natri hexansulfonat (TT) trong
1000 ml hén hop acetonitril - nude (60 : 40), didu chinh
t6i pH 4,0 bing acid acetic bang (TT).

Dung dich thir: Céan chinh x4c mét lugng bt vién twong
tng v&i khoang 100 mg metoclopramid, lic véi 20,0 ml
methanol (TT) trong 5 min. Loc, bé vai mililit dich loc
diu. Pha lodng mdt thé tich chmh xac dich loc vdi pha
dong dé thu dugc dung dich c6 nong d¢ metoclopramid
khoang 1,0 mg/ml.

Dung dich dbi chiéu: Hoa tan mdt luong chinh xdc
metoclopramid hydroclorid chuén trong pha dong dé thu
duoc dung dich ¢6 nong d§ khoang 5,5 pg/ml.



