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TINIDAZOL

Chét tan trong nuréc lanh

Phén tan 1,000 - 3,000 g ché phdm vao 100 ml nuéc &
nhiét d6 (25 £ 1) °C trong mét ce cé6 mo bang céch vira
thém vira khudy va tiép tyc khudy trong 10 min. Chuyén
35 ml dich phén tan thu dugc vao mét ong ly tim va ly tAm
vi lyc ly tim twong d6i 1a 3000 trong 15 min. Chuyén
25 ml 16p dich long & trén vao mot chén nung da duoc sdy
khé & (120 + 2) °C trong 4 h va can védi do chinh xac téi
0,1 mg. Bay hai trén cich thuy t61 khd va sdy & (120 +2) °C
trong 4 h. Bé ngudi trong binh hut & 4m va can lai.

Xac dinh lugng chét tan trong nudc (tinh theo phén trim)
theo cong thirc sau:

{(B-A)*(100/25)*100}/{(S*(100-C)/100}
Trong d6:
A 12 khéi luong ban diu cia chén nung (g);
B 12 khéi lwong cudi ciia chén nung (g);
C 12 d6 4m cua ché pham (%);
S 1a khéi lwong ché phdm dem thir (g).
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CgH]3N304S Pt.l: 247,3

Tinidazol 1a 1-[2-(ethylsulfonyl)ethyl]-2-methyl-5-nitro-
1H-imjdazol’, ph?l chira tir 98,0 % dén 101,0 % C3H13N304S
tinh theo ché pham da lam kho.

Tinh chét

Bot két tinh gin nhur tring hoic vang nhat, thuc té khong
tan trong nudc, tan trong aceton va trong methylen clorid,
hoi tan trong methanol.

Dinh tinh

Co thé chon 1 trong 2 nhom dinh tinh sau:

Nhom I: A, C.

Nhém II: B, C, D, E.

A. Phd hip thu I_léng ngoai (Phu luc 4.2) cta ché phim phai
phu hop v6i pho hap thy hdng ngoai cia tinidazol chuan.
B. Hoa tan 10,0 mg ché phim bing methanol (TT) va pha
lodng thanh 100,0 ml v6i cing dung méi. Pha loang 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 10,0 ml v&i methanol (TT). Phd hap
thu tir ngoai (Phu luc 4.1) cua dung dich trong khoang budc
song tir 220 nm dén 350 nm c6 hap thy cyee dai ¢ 310 nm. Do
hap thy riéng & buéc song cyc dai tir 340 dén 360.

C. Diém chay cua ché pham phéi tir 125 °C dén 128 °C
(Phy luc 6.7).

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

Bdn mong: Silica gel GF,5,. Hoat héa ¢ 110 °C trong 1 h
va dé ngudi.
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Dung méi khai trién: Butanol - ethyl acetat (25 : 75).
Dung dich thir: Hoa tan 20 mg ché pham trong methanol
(TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cing dung moi.

Dung dich d6i chiéu: Hda tan 20 mg tinidazol chuan trong
methanol (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi ciing dung moi.
Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 10 pl
mdi dung dich trén. Trién khai sic ky téi khi dung méi
di dugc 2/3 chidu dai ban mong. Dé kho ban mong ngoai
khong khi va quan sat dudi anh sang tir ngoai ¢ budc song
254 nm. Vét chinh trén sic ky dd cta dung dich thir phai
c6 vj tri va kich thudc twong tw véi vét chinh trén sic ky
dd cua dung dich dbi chiéu.

E. L4y khoang 10 mg ché phim, thém khoang 10 mg bét
kém (TT), 0,3 ml acid hydrocloric (TT) va 1 ml nwéc. Bun
trong cach thuy 5 min roi dé nguoi. Dung dich cho phan
img cuia amin thom béc nhét (Phu luc 8.1).

D¢ trong va mau sic ciia dung dich

Hoa tan 1,0 g ché phim trong aceton (TT) va pha lodng
thanh 20 ml vdi cing dung méi.

Dung dich thu duge phai trong (Phu luc 9.2) va khong
duoc ¢6 mau ddm hon mau miu Vs (Phu luc 9.3, phuong
phép 2).

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3). Chuén bi cac dung
dich trong diéu kién tranh 4nh sang,

Pha dong: Acetonitril - methanol - nudc (10 : 20 : 70).
Dung dich thir: Hoa tan 10,0 mg ché phdm trong 10,0 ml
methanol (TT) va pha loang thanh 100,0 ml bang pha dong.
Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bang pha dong. Pha loang 1,0 ml dung dich
thu dugc thanh 10,0 ml bing pha dong.

Dung dich dsi chiéu (2): Hoa tan 5,0 mg tap chit A chuén
cla tinidazol va 5,0 mg tap chit B chuin cua tinidazol
trong 10,0 ml methanol (TT) va pha loang thanh 100,0 ml
bang pha dong. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu dwoc thanh
10,0 ml bang pha déng.

Dung dich doi chiéu (3): Pha loang 1,0 ml dung dich dbi
chiéu (2) thanh 50,0 ml bing pha dong.

Piéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (25 cm x 3,0 mm) dugc nhdi pha tinh B
(5 ym). )

Detector quang pho tr ngoai dit & budc song 320 nm.
Téc d6 dong: 0,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi thoi gian gép 1,5 lan thoi gian lwu
cua tinidazol.

Thoi gian luu twong dbi so véi tinidazol (thoi gian hru
khoang 6 min): Tap chit A khoang 0,6; tap chit B
khoang 0,7.

Kiém tra tinh phi hop cua hé thong: Trén sic ky db cua
dung dich d6i chiéu (2), 6 phén giai giira pic cua tap chat
A va pic clia tap chat B it nhat la 2,0.
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Gidi han:

Tap chét A, B: V&i méi tap chét, dién tich pic khéng dugce
Iém hon dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d8 cia
dung dich déi chiéu (3) (0,2 %).

Tap don khéc: Vi mbi tap chét, dién tich pic khong dugc
Ién hon dién tich pic chinh trén sic ky do cua dung dich
d6i chiéu (1) (0,10 %).

Téng dién tich pic cua tat ca cac tap chit khong dugc 1én
hon 4 14n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 cia
dung dich d6i chiéu (1) (0,4 %).

Bo qua nhimng pic c6 dién tich nhé hon hoic bang 0,5 l4n
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cia dung dich
ai chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chit A: 2-methyl-5-nitro-1H-imidazol.

Tap chit B: 1-[2-(ethylsulphonyl)ethyl]-2-methyl-4-nitro-1 H-imidazol.

Kim loai niing

Khong dugc qua 20 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Léy 1,0 g ché phdm tién hanh theo phuong phap 4. Ding
2 ml dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) dé chuén bi
mau doi chiéu.

Mit khoi lwgng do lam khd

Khong dugc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).

(1,000 g; 105 °C).

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

Pinh lwgng

Hoa tan 0,150 g ché phdm trong 25 ml acid acetic khan
(TT). Binh luong bing dung dich acid percloric 0,1 N (CP),
xac dinh diém két thiic bing phuong phép chuin dé do dién
thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) twong duong véi
24,73 mg CgH|3N304S.

Bdo quan
Tranh 4nh sang.
Loai thube

Khang nguyén sinh dong vat, khang sinh.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN TINIDAZOL

La vién nén bao phim chira tinidazol.

Ché pham phai dap img cic yéu cau cia vién bao trong
chuyén luan “Thudc vién nén” (Phy luc 1.20) va céc yéu
cdu sau day:

VIEN NEN TINIDAZOL

Ham luwgng tinidazol, CgH,;N;0,8S, tir 93,0 % dén 107,0 %
so v&i lugng ghi trén nhin.

Pinh tinh

A. Lay mét lugng bot vién tuong duong 0,1 g tinidazol
cho vao dng nghiém, @6t nong nhe tao khi sulfur dioxid
¢6 mui hic va lam den gidy loc tm dung dich thiy ngdn
nitrat (TT).

B. Hoa tan mdt lugng bot vién tuong duong 0,1 g tinidazol
trong 5 ml dung dich acid sulfuric 5 % (TT), lic k¥, loc.
Thém vao dich loc 2 ml dung dich bao hoa acid picric
(TT), xuét hién tia mau vang.

C. Trong phan Dinh lugng, thoi gian luu cta pic chinh trén
sic ky 6 caa dung dich thir phai twong tmg véi théi gian
liru cuia pic tinidazol trén sic ky d6 cia dung dich chuin.

P hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gio quay.

Méi truong hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT).

Téc dé quay: 100 r/min.

Thai gian: 30 min.

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, ldy mét
phé“m dich hoa tan, loc, bo 20 ml dich loc déu. Liy chinh
xac 2 ml dich loc cho vao binh dinh mic 100 ml, thém
nwée dén dinh muc, lic déu. Pha dung dich tinidazol
chuén nhr sau: Hoa tan 30,0 mg tinidazol chuan trong vira
da 50 ml méi trudmg hoa tan va pha loang 2 ml dung dich
thu dugc thanh 100 ml b?mg nuée. Do dd hip thu (Phu luc
4.1) cua céc dung dich & budc séng 317 nm, trong cbe do
day 1 cm, ding hén hop méi truong hoa tan - nuéc (1 : 50)
lam mAu tring.

Tinh lugng tinidazol, CgH3N;0,S, dd hoa tan trong mdi
vién dua vao d6 hép thu cia dung dich chuin, dung dich
thir va ham lugng CgH,3N30,S cua tinidazol chuin.

Yéu cau: Khéng it hon 80 % (Q) luwong tinidazol,
CgH3N30,S, so véi luong ghi trén nhdn duge hoa tan
trong 30 min.

Pinh lwrong

Pha dong: Methanol - dung dich kali dihydrophosphat
(20 : 80).

Dung dich kali dihydrophosphat: Hoa tan 6,80 g kali
dihydrophosphat (TT) trong 1000 ml nwoc, diéu chinh dén
pH 3,5 bing acid phosphoric (TT).

Dung dich chudn: Dung dich tinidazol chudn c6 nong d¢
120 pg/ml trong pha déng.

Dung dich thir: Can 10 vién, loai bo 16p bao (néu cin) va
nghién thanh bét min. Cén chinh x4c mot lugng bt vién
twong ung véi khoang 120 mg tinidazol vao binh dinh mirc
100 ml, thém pha ddng vao va lic dé hoa tan, thém pha
dong dén dinh mirc, lic déu, loc. Ly chinh x4c 5 ml dich
loc cho vao binh dinh mirc 50 ml, thém pha dong dén dinh
mirc, lic déu.
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