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VIEN NEN CARBAMAZEPIN

Tinh ham luong phdm trim cuia carbamazepin trong ché
phdm dya vao dién tich pic thu dugc trén sic ky do cua
dung dich thir (2), dung dich déi chiéu (2) va ham lugng
cua C,sH,,N,0 trong carbamazepin chuén.

Bio quan
Trong bao bi kin.

Loai thudc
Chéng dong kinh.

Ché pham
Vién nén.

VIEN NEN CARBAMAZEPIN

La vién nén chira carbamazepin.
Ché pham phai dap imng cic yéu cau trong chuyén ludn
“Thuoc vién nén” (Phu luc 1.20) va céc yéu cau sau day:

Ham lugng carbamazepin, C,sH,,N,0, tir 95,0 % dén
105,0 % so voi ham lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Pun néng mét lugng bot vién tuwong duong vai 0,1 g
carbamazepin véi 2 ml acid nitric (TT) trong cach thuy,
hén hop sé xuat hién mau do6 cam.

B. Can mét lugng bot thude va hoa tan bang ethanol (TT) dé
tao thanh dung dich c6 chira khoang 10 pg carbamazepin
trong 1 ml, loc. Phd hap thu 4nh sang cua dich loc thu dugc
phai c6 hai cuc dai hz‘ip thu & bude song 238 nm va 285 nm.
Do hip thu cia dung dich & bude séng 285 nm phai nim
trong khoang tir 0,47 dén 0,51 (Phu luc 4.1).

C. Trong phan Pinh lugng, théi gian lwu cua pic chinh trén
sic ky do cia dung dich thir phai turong img véi thoi gian luu
clia pic carbamazepin trén sic ky d6 cua dung dich chuin.

P hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Mbi trieong hoa tan: 24 ml dung djch acid hydrocloric 10 %
(TT) pha lodng thanh 1000 ml véi medc.

Toc do quay: 75 r/min (ddi v&i ham lwong 100 mg) hodic
150 r/min (d6i v6i ham lugng 200 mg).

Thoi gian: 60 min.

Cdch tién haah: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, 1dy mot
phén dich hou tan va lgc, loai bé 10 ml dich loc dau. Pha
lodng dich lo: véi méi truong hoa tan dé thu duge dung
dich c6 ndng dd carbamazepin khoang 6 - 15 pg /ml. Po
d6 hép thu cua cic dung dich thir thu duge & budce song
cuc dai 285 nm (Phu lyc 4. l) trong cbe do day 1 cm, ding
moi trudmg hoa tan lam mau tring.

Tinh luvong carbamazepin, C,sH,,N,0O, d3 hoa tan trong
mdi vién theo A (1 %, 1 cm), ldy 518 1a gia trj A (1 %, | cm)
O buéce song 285 nm.

Yéu cau: Khéng it hon 65 % (Q) lugng carbamazepin,
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C,sH;2N,0, so voi lugng ghi trén nhdn dugce hoa tan trong
60 min.

Tap chét lién quan

Phucmg phap sic ky 1ong (Phu luc 5.3). Pha dong, diéu
kién sic ky va kiém tra tinh phi hop ctia hé théng nhu mé
ti & phan Dinh luong.

Dung dich thir: Can 20 vién, xac dinh khéi lwgng trung
binh vién va nghién thanh bt min. Can chinh xac mét
lugng bt vién twong img voi 50 mg carbamazepin vao
binh dinh miac 50 ml, thém 25 ml methanol (TT), lic dé
hoa tan va thém nuwde vira di dén vach, lic déu, loc.
Dung dich déi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir thinh
50,0 ml bing hdn hop methanol - meoc (1 : 1), lic déu. Pha
loang 5,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml bing hdn
hop methanol - nude (1 : 1), lac déu.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky lan lugt dung dich thir va dung dich di chiéu.
Tién hanh sic ky véi thoi gian gap 6 1an thoi gian luu cua
carbamazepin (thoi gian luu khoang 10 min).

Gidi han: Trén sic ky db cua dung dich thir:

Dién tich cuia bat ky pic tap chét nao khong duge 16n hon
dién tich pic chinh trén sic ky db cua dung dich déi chiéu
(0,2 %).

Téng dién tich cla tat ca cac pic tap chit khéng dugc lén
hon 2,5 14n dién tich pic chinh trén séc ky do cua dung
dich déi chiéu (0,5 %).

Dinh lirgng

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Methanol - tetrahydrofuran - nurge (120 : 30 : 850).
Thém 0,2 ml acid formic (TT) va 0,5 ml triethylamin (TT)
vao 1000 ml hén hop trén.

Dung dich chudn: Céan chinh x4c khoang 50 mg carba-
mazepin chuin viao binh dinh muc 50,0 ml, thém
25 ml methanol (TT), lic @é hoa tan va thém muréc vira
dit dén vach, lic déu. Pha loang 5,0 ml dung dich thu dugc
thanh 25,0 ml bang hdn hop methanol - mece (1 : 1), lic déu.
Dung dich thir: Cin 20 vién, xac dinh khéi lugng trung
binh vién va nghién thanh bot min. Can chinh xac mdt
lugng bt vién tuong Umg voi 50 mg carbamazepin vao
binh dinh mirc 50 ml, thém 25 ml methanol (TT), lic dé
hoa tan va thém muwde vira du dén vach, lic déu, loc. Pha
loang 5,0 ml dich loc thu dugc thanh 25,0 ml b?mg hdn hop
methanol - nugc (1 : 1), lac déu.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh nitril
silica gel ding cho sdc ky.

Detector quang phé tir ngoai diit & bude séng 230 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phii hop cia hé théng: Trén sic ky dé cla
dung dich chuan, sé dia ly thuyét cua cot tinh trén pic
carbamazepin khéng nho hon 5000; d¢ phén giai giira pic
carbamazepin va pic tap chat lién ké it nhat la 1,5.
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Tién hanh sic ky lan luot v6i dung dich chuén va dung
dich thar.

Tinh ham lugmg carbamazepin, C,sH,,N,0O, trong vién dua
vao dién tich pic carbamazepin thu dugc trén sic ky d6 cua
dung dich thir, dung dich chuén va ham lugng C,sH,,N,0
trong carbamazepin chuin.

Bio qui.n )
Trong d6 dung kin, dé noi khé mat, tranh anh sang.

Loai thude
Chong dong kinh.

Ham lwgng thrdng dung
100 mg; 200 mg.

CARBIDOPA
COLH
HN CH, H,0
OH
C1oH,sN,0,. H,O Pl 244,2
Carbidopa 1a acid (2S)-3-(3,4-dihydroxyphenyl)-2-

hydrazino-2-methylpropanoic monohydrat, phai chia tir
98,5% dén 101,0 % C,oH;4N,Oy, tinh theo ché phim da
lam kho.

Tinh chat

Bjt mau tring hodc tring nga. Khé tan trong nuéc, rat
khé tan trong ethanol 96 %, thuc té khong tan trong
dicloromethan, tan trong cac dung dich acid v6 co lodng.

Pijnh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, C.

Nhom II: B, C, D, E.

A. Phé hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phdm
phai phit hop v&i phd hép thu hong ngoai cia carbidopa
chuén.

B. Hoa tan 50,0 mg ché phim trong dung dich acid
hydrocloric (TT) 0,85 % trong methanol (TT) va pha loang
thanh 100,0 ml véi cung dung méi. Pha loang 10,0 ml dung
dich nay thanh 100,0 ml véi dung dich acid hydrocloric
(TT) 0,85 % trong methanol (TT). Phd tir ngoai (Phu luc
4.1) cia dung dich thir trong khoang tir 230 nm dén 350 nom
¢6 cuc dai hap thu ¢ 283 nm va A (1 %, 1 cm) & 283 nm tir
135 dén 150 tinh theo ché pham da lam kho.

C. Ché pham phai dép (mg phép thir Géc quay cyc riéng.
D. Lac manh khoang 5 mg ché phim véi 10 ml meéc trong
1 min va thém 0,3 ml dung dich sdr (11I) clorid (TT) 1,3 %.
Mau xanh luc d4m xuit hién va nhanh chéng chuyén sang
mau nau do.

CARBIDOPA

E. Phan tan khoang 20 mg ché phim trong 5 ml nudc va
thém 5 ml thuoc thie Fehling (TT). Pun néng, mau cua
dung dich chuyén thanh mau niu sdm va xuat hién tua
mau do.

Pj trong va mau sic cia dung djch

Hoa tan 0,25 g ché phim trong 25 ml dung dich acid
hydrocloric 1 M (TT).

Dung dich phai trong (Phu luc 9.2) va khong duge ¢6 mau
dam hon mau mau VN, hodc N, (Phu luc 9.3, phuong
phap 2).

Géc quay cyc riéng

Tir -26,5° dén -22,5°, tinh theo ché pham da lam khé (Phu
luc 6.4).

Hoa tan 0,250 g ché phim trong dung dich nhém clorid
(TT) bing cach lic siéu am cho dén khi tan hoan toan, pha
loang thanh 25,0 ml véi cung dung méi.

Hydrazin

Khong dugc qua 20 phén triéu.

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

Ban mong: Silica gel silan hoa.

Pha déng: Nudc - methanol (10 : 20).

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,50 g ché phim trong dung
dich acid hydrocloric loang (TT) va pha loang thanh 2,0 ml
v@i cung dung mai.

Dung dich thir (2): Cho vao 2 binh n6n nat mai mdi binh
25 g nhua trao déi anion base manh (TT). Thém vao méi
binh 150 ml nuwéc khéng cé carbon dioxyd (TT), dé trong
30 min, thinh thoang lic. Gan bé 16p dich long. Lap lai quy
trinh rira & trén mot vai lan nira, mdi lan véi 150 ml niroc
khong co carbon dioxyd (TT).

Lay hai 6ng dong dung tich 100 ml, duong kinh trong
3,5 cm dén 4,5 cm, ky hiéu éng A va B. Dung 60 ml miréc
khéng c6 carbon dioxyd (TT) chuyén hét nhya trao déi ion
trong mét binh nén vao éng A. Dung 20 ml nuwdc khéng cé
carbon dioxyd (TT) khac chuyén nhya trao déi ion trong
binh non con lai vao 6ng B.

Cim vao mdi 6ng dong trén mjt dng syc khi véi dau dudi
(c6 dudng kinh tir 2 mm dén 3 mm) sao cho cham tdi gan
day bng dong. Suc nhanh khi nitrogen dimng cho séc ky (TT)
vao moi 6ng dong dé tao thanh hdn hop déng nhit. Sau
30 min, giir nguyén dong khi suc, thém 1,0 ml dung dich
thir (1) vao ong dong A; sau | min, ngimg suc khi 6ng
dong A va loc hdn hop trong 6ng dong A qua gidy loc da
dugc lam 4m vao 6ng dong B, sau | min, ngimg suc khi
ong dong B va r6t ngay dung dich nay qua gidy loc da
dugc 1am 4m vao mot binh nén chira hén hgp vira méi
dugc chudn bi gdm | ml dung dich salicylaldehyd (TT)
20 % trong methanol (TT) va 20 ml dung dich dém
phosphat pH 5.5 (TT). Lic ky trong 1 min va dun trong
céch thiy ¢ 60 °C trong 15 min. Dung dich tré nén trong.
Dé ngudi, thém 2 ml toluen (TT) va lic k¥ trong 2 min.
Chuyén hén hop vao dng li tim va li tim. Téch 16p toluen

221



