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VIEN NEN SULFADOXIN VA PYRIMETHAMIN

trong hén hgp amoniac - methanol (2 : 48) va pha loing
thanh 5,0 ml véi cing hon hgp dung méi.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 2,50 ml dung dich thi
(2) thanh 100 ml bing hén hgp amoniac - methanol (2 : 48).
Cadch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban méng 5 ul mdi
dung djch. Trién khai séc ky cho dén khi dung méi di dugc
khoang 15 cm. Siy khé ban mong nhiét dd 100 °C dén
105 °C, kiém tra dudi 4nh séng dén tir ngoai & budc séng
254 nm. Trén séc ky dd cua dung dich thir (1), bét ky vét
phu nao khong duge ddm mau hon vét chinh thu duoc trén
siic ky dd cua dung dich déi chiéu (2).

Kim loai ning

Khéng dugc qué 20 phén triéu (Phy luc 9.4.8).

Liy 1,0 g ché phdm tién hanh thir theo phuong phéap 4.
Dung 2 ml dung dich chi mau 10 phan triéu Pb (TT) dé
chuén bi miu di chiéu.

Miit khéi lwgng do 1am khd
Khong duge qua 9,5 % (Phu luc 9.6).
(1,00 g; 100 °C dén 105 °C).

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

Pinh lugng

Hoa tan 0,250 g ché phim trong hon hop gdm 20 ml dung
dich acid hydrocloric 2 M (TT) va 50 ml nwdc. Thém
3 g kali bromid (TT), 1am lanh dung dich trong nudc da va
chuan do cham béng dung dich natri nitrit 0,1 M (CP), xc
dinh diém két thic bang phuong phap chuin d6 do ampe
(Phu luc 10.1).

1 ml dung dich natri nitrit 0,1 M (CD) tuong duong véi
31,03 mg C;,H,;,N,O,S.

Bio quin
Trédnh 4nh séng.

Loai thube
Thuoc khang sinh nhém sufonamid.

Ché phim
Vién nén (phdi hgp véi pyrimethamin).

VIEN NEN SULFADOXIN VA PYRIMETHAMIN

La vién nén chira sulfadoxin va pyrimethamin.
Che pham phai dap g cac yéu cau trong chuyén luin
“Thuoc vién nén” (Phu lyc 1.20) va céc yéu cau sau:

Ham lugng sulfadoxin, C;,H,,N,O,S, tir 90,0 % dén
110,0 % so vai lugng ghi trén nhan.

Ham lwgng pyrimethamin, C;,H;CIN,, tir 90,0 % dén
110,0 % so vai lugng ghi trén nhéan.
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Dinh tinh

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

Ban mong: Silica gel GF;5, day 0,25 mm.

Dung méi khai trién: Heptan - cloroform - dung dich
methanol 5 % (t/tt) trong ethanol - acid acetic bdng
(4:4:4:1).

Dung dich thir: Liy mdt lugng bot vién tuong {mg véi
khoang 100 mg sulfadoxin, thém 10 ml dung djch amoniac
2 % (tt/tt) trong methanol, lac k¥ trong 3 min va loc.
Dung dich déi chiéu (1): Dung dich sulfadoxin chuin cé
ndng d6 10 mg/ml trong dung dich amoniac 2 % (ti/ti)
trong methanol.

Dung dich déi chiéu (2): Dung dich pyrimethamin chuén
¢6 ndng d6 0,5 mg/ml trong dung dich amoniac 2 % (1t/t1)
trong methanol.

Cdch tién hanh:

Ché4m riéng biét 1én ban moéng 10 ul mdi dung dich trén.
Trién khai sic ky dén khi dung méi di duoc khoang 3/4
chiéu dai ban moéng. LAy ban mong ra dé kho ngoai khéng
khi. Quan sat dudi 4anh sang tir ngoai & budc séng 254 nm.
Hai vét chinh trén séc ky do cia dung dich thir phai phi
hop v6i hai vét chinh trén sdc ky d6 cua cac dung dich déi
chiéu vé vi tri va mau sic.

B. Trong phin Pinh lwong, thoi gian lvu cia hai pic chinh
trén sic ky do ciia dung dich thir phai twong img véi thdi gian
Iuu cia hai pic chinh trén sic ky d6 cta dung dich chuin.

Po hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Méi truong hoa tan: 1000 ml dém phosphat chudn pH
6,8 (TT).

Téc dé quay: 75 r/min.

Thoi gian: 30 min.

Tién hanh: Ly mot phin dung dich méi trudng di hoa tan
mau thir, loc, bé 20 ml dich loc dAu. Pha lodng dich loc thu
dugc toi ndng d6 thich hop véi pha dong (néu cén).

Tién hanh dinh lugng sulfadoxm va pyrimethamin da hoa
tan bing phucmg phép séc ky l6ng (Phu luc 5.3). Pha dong,
diéu kién sic ky va dung dich chuin nhu mé ta & phan
Dinh lugng.

Yéu cau:

Khéng it hon 60 % (Q) luong sulfadoxin, C,,H,4;N,0,S, so
véi lugng ghi trén nhdn dugc hoa tan trong 30 min.
Khong it hon 60 % (Q) lugng pyrimethamin, C,,H,;CIN,,
so voi lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong 30 min.

Pinh lwgng

Phuong phap sic ky 1ong (Phy luc 5.3).

Pha dong: Dung dich dém pH 5,9 - acetonitril (4 : 1).
Dung dich dém pH 5,9: Thém 1 ml triethylamin va
200 ml acetonitril vao 700 ml nuée, diéu chinh dén pH 5,9
bing dung dich acid acetic 1 %, sau d6 thém nudce vira du
1000 ml, tron déu, loc.
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Dung dich chudn goc sulfadoxin: Cin chinh xc khoang
500 mg sulfadoxin chuan vao binh dinh mirc 100 ml, thém
35 ml acetonitril (TT), lic ky dé hoa tan va pha lodng bing
pha dong dén dinh mirc, lic déu.

Dung dich chudn géc pyrimethamin: Can chinh x4c khoang
25 mg pyrimethamin chudn vao binh dinh mirc 100 ml,
thém 35 ml acetonitril (TT), lic ky dé hoa tan va pha loang
bing pha dong dén dinh murc, lic déu.

Dung dich chudn: Hit chinh x4c 2,0 ml dung dich chuén géc
sulfadoxin va 2,0 ml dung dich chuin géc pyrimethamin
vao binh dinh mirc 100 ml, pha long bang pha dong dén
dinh mirc.

Dung dijch thir: Can 20 vién, tinh khdi lugng trung binh
vién va nghién thanh bdt min. Can chinh xdc mét luong
bdt vién tuong ung vdi khoang 500 mg sulfadoxin va
25 mg pyrimethamin vao binh dinh mic 100 ml, thém
35 ml acetonitril (TT) va lic siéu 4m 30 min. Pha long
bang pha dong dén dinh muc, lic déu, loc. Ht chinh xdc
2,0 ml dich loc vao binh dinh mirc 100 ml, pha lodng bing
pha déng dén dinh muec.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (30 cm x 3,9 mm) dwoc nhdi pha tinh B
(5 pm). ]

Detector quang pho tir ngoai dit & budc séng 230 nm.
Téc d¢ dong: 2,0 mI/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop cua hé théng: Tién hanh séc ky dbi
voi dung dich chuan. Phép thir chi ¢6 gi tri khi d6 phén
giai giira hai pic sulfadoxin va pyrimethamin khong nhd
hon 1,5; 49 1éch chuan twong d6i cua dién tich pic cua tirng
chét trong 6 lan tiém lap lai khong 16m hon 2,0 %.

Tién hanh séic ky lan luot dbi véi dung dich thir va dung
dich chuén.

Tinh ham lugng sulfadoxin, C,;H;4;N,O,S va pyrime-
thamin, C,,H,;CIN,, cé trong mdt vién dua vao cac dién
tich pic twong tmg thu dugc trén sic ky d6 cua dung
dich thir, dung dich chudn va ham luong C;,H,,N,0,S
va C;;H;CIN, cua sulfadoxin va pyrimethamin chuén
tuong {mg.

Bao quin
Trong d6 dyung kin. Dé noi kho mat, tranh 4nh sang.

Logi thude
Chong sot rét.

Ham lugng thuong dung
Sulfadoxin 500 mg va pyrimethamin 25 mg.
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C7H]0N402S P.t.l: 2]4,2

Sulfaguanidin 1a (4-aminophenylsulfonyl)guanidin, phai
chira tir 99,0 % dén 101,0 % C;HoN4O,S, tinh theo ché
pham da lam kho.

Tinh chit

Bot két tinh min mau tring hoac gan nhu tring. R4t khé
tan trong nudc va ethanol 96 %, kho tan trong aceton, thuc
t& khong tan trong methylen clorid, tan trong dung dich
acid vo co loéng.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, B.

Nhom 1I: B, C, D, E.

A. Phé hip thy hong ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phém phai
phil hop v6i phd hip thu hdng ngoai cia sulfaguanidin
chuén.

B. Nhiét 6 nong chay tir 189 °C dén 193 °C (Phu luc 6.7),
ding ché phim da siy kho.

C. Trong phan Tap chat lién quan, vét chinh trén sic ky
6 cia dung dich thir (2) twong {mg véi vét chinh trén sic
ky 6 cia dung dich ddi chiéu (1) v& vi tri va kich thuér.
D. Hoa tan khoang 5 mg ché phdm trong 10 ml dung dich
acid hydrocloric 1 M (TT). Pha loang 1 ml dung dich thu
dugc thanh 10 ml béng nuoc. Dung dich thu dugc, khong
cin acid héa, cho phan (rng ctia amin thom béc nhat (Phu
luc 8.1).

E.Lic0,1 g ché ph?lm v6i 2 ml nroe, thém 1 ml dung dich
I-naphthol (TT) va 2 ml hdn hgp ddng thé tich nuéc va
dung dich natri hypoclorid manh (TT). Mau do6 tao thanh.

Gid6i han acid

Dung dich S: Lic 2,5 g ché pham trong 40 ml meéc khong
co carbon dioxyd (TT), dun néng & 70 °C trong 5 min.
Lam lanh bing cich nhing trong nudc da 15 min. Loc,
pha loang dich loc thanh 50 ml v&i nwdce khéng cé carbon
dioxyd (TT).

Hut 20 ml dung dich S, thém 0,1 ml dung dich xanh
bromothymol (TT), khong qua 0,2 ml dung dich natri
hydroxyd 0,1 M (CP) dugc dung dé 1am chuyén mau cua
chi thi.

Tap chét lién quan
Phuong phép séc ky 16p mong (Phu luc 5.4).
Ban mong: Silica gel GF ;4.
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