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VIEN NEN COLECALCIFEROL

Kiém tra tinh phi hop cua hé théng: Trén sic ky dd cia
dung djch ddi chiéu (2), 46 phan giai gira pic cua pre-
colecalciferol va pic cta tap chit A it nhat 1a 1,5.

Gioi han:

Tap chét A: Dién tich pic tap chit A khong dugc 16m hon
dién tich pic chinh trén sic ky d cua dung dich déi chiéu
(3) (0,1 %).

Céc tap don khéc: Vi mdi tap chit, dién tich pic khong
dugc 16n hon dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung
dich ddi chiéu (3) (0,10 %).

Tbng dién tich pic cua tit ca cac tap chét khong dugc 16n
hon 10 14n dién tich pic chinh trén sic ky d6 ctia dung dich
déi chiéu (3) (1,0 %).

Bo qua nhimg pic c6 dién tich nho hon hoic bing 0,5 lan
dién tich pic chinh trén sic ky db ctia dung dich déi chiéu
(3) (0,05 %), bd qua pic cua pre-colecalciferol.

Ghi chu:

Tap chit A: (5E,TE)-9,10-secocholesta-5,7,10(19)-trien-3p-ol
(rrans-qholecalciferol, trans-vitamin D;).

Tap chat B: cholesta-5,7-dien-3B-ol (7,8-didehydrocholesterol,
provitamin D;).

Tap chat C: 9B,10a-cholesta-5,7-dien-3B-ol (lumisterols).

Tap chét D: (6E)-9,10-secocholesta-5(10),6,8(14)-trien-3p-ol
(iso-tachysterol,).

Tap chit E: (6E)-9,10-secocholesta-5(10),6,8-trien-3p-ol
(tachysterol;).

Dinh lurgng

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3). Didu kién sic ky
nhu mé ta trong phan Tap chét lién quan.

Tién hanh sic ky véi dung dich thir, dung dich d6i chiéu (1).
Tinh ham lugng cua C,;H4O trong ché pham dwa vao
dién tich pic thu dugc trén sic ky d6 cia dung dich thu,
dung dich déi chiéu (1) va ham luong ciia C,;H,,0 trong
colecalciferol chuan.

Bio quan

Colecalciferol dugc bao quan trong db dung kin, dudi lop
khi nitrogen, tranh 4nh séng va & nhiét d6 2 °C dén 8 °C.
Khi d3 mo @5 dung phai ding ngay.

Loai thudc

Vitamin.

Ché phdm

Vién nén, thudc uong dang giot.
Vién nén calci va colecalciferol.

VIEN NEN COLECALCIFEROL

La vién nén hay vién bao chira colecalciferol.
Ché pham phai ddp img cac yéu cau trong ghuyén ludn
“Thuoc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lugng colecalciferol, C,,H,,0, tir 90,0 % dén 125,0 %
80 v@i lugng ghi trén nhin.
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Pinh tinh

A. Trong muc Dinh lugng, thoi gian luu cua pic chinh trén
sic ky db thu dugc cua dung dich thir phai twong img véi
thoi gian luwu cia pic colecalciferol trén sic ky d thu duge
cia dung dich chuén.

B. Lic mét lwong bot vién twong tng v6i 400 IU vitamin
D vai 5 ml cloroform khong co ethanol (TT), lgc. Thém
vao 1 ml dich loc 9 ml dung dich antimony triclorid (TT),
mau do ndu tao thanh.

P dong déu ham lwgng (Phu luc 11.2)

Tién hanh bing phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3)
trong diéu kién tranh anh sang.

Pha déng, Dung dich chudn, Piéu kién séc ky va Cdch tién
hanh: Nhu mé ta & phan Dinh luong.

Dung dich thir: Chuyén toan bd lwong bdt da nghién min
cua 1 vién vao binh nén dung tich 50 ml, thém 20,0 ml
methanol 90 % (TT), ddy nit, lic déu va siéu 4m 5 min.
Ly tdm va loc qua phéu x8p thuy tinh (Whatman GF/C
1a thich hgp). Néu cén, pha loang dich loc vé&i methanol
90 % (TT), dé thu dugc dung dich c6 ndng d6 colecalciferol
khoang 0,00005 %.

Tinh ham lugng colecalciferol trong mdi vién, dua vio
dién tich (hay chiéu cao) cua pic colecalciferol trén sic ky
dd thu dugc cia dung dich thir, dung dich chuin va him
luong C,;H4,O ciia colecalciferol chudn.

Pinh lwong

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3), tién hanh trong
diéu kién tranh anh sang.

Pha djng: Methanol - nuéce (97 : 3).

Dung dich chuén: Dung dich colecalciferol chuan 0,00005 %
trong methanol 90 % (TT).

Dung dich thir: Can 20 vién (d3 loai bo 16p vo bao néu la
vién bao), nghién thanh bét min. Can chinh xac mét lwong
bot vién twong img véi khoang 50 pg colecalciferol vao
binh dinh mic 100 ml, thém 70 ml methanol 90 % (TT),
lic trong 5 min, réi dé siéu 4m 5 min. Thém methanol
90 % (TT) vira du dén vach, lic déu. Ly tim va loc qua
phéu xp thiy tinh (Whatman GF/C 12 thich hop).

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (10 em x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm) (Hypersil 5 ODS Ia thich hop).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 264 nm.
Téc d6 dong: 1,0 ml/min

Thé tich tiém: 50 pl.

Cach tién hanh:

Tiém riéng biét dung dich chuin va dung dich thir.

Tinh ham lrong colecalciferol, C,;Hy40, trong vién, dva
vao dién tich (hay chiéu cao) cia pic colecalciferol trén
sic ky dd thu dugc cia dung dich thir, dung dich chuin va
ham lugng C,;H,,0 cua colecalciferol chuén.

Ghi chu: 1 pg colecalciferol twrong tmg véi 40 IU vitamin D.

Béo quén
Noi kh6é mét, tranh anh sang.
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Loai thube
Vitamin.

Ham lwgng thudong ding
400 TU.

CORTISON ACETAT

C23H3005 P.t.l; 402,5

Cortison acetat la 17,21-dihydrogtypregn-4-en—3,l 1,20-
trion 2]-acetat, pht’ra tir 97,0 % den 103,0 % Cy3H;,0,
tinh theo ché pham da lam khé.

Tinh chat

Bot két tinh da hinh tring hoic gan nhu tring, thuc té
khong tan trong nuéc, dé tan trong methylen clorid, tan
trong dioxan, hoi tan trong aceton, kho tan trong ethanol
96 %, ether va methanol.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, B.

Nhom II: C, D, E.

A. Phd hip thu hong ‘ngoai (Phu luc 4.2) cia ché pham
phai phu hop véi pho hép thu hong ngoai cua cortison
acetat chuan. Neu pho ciia chit chuén va ché pham duoc
do & trang thai rin c6 su khac nhau thi ghi lai phd cia dung
dich 5 % cua chuin va ché phdm trong methylen clorid
(TT) trong cbc do 0,2 mm.

B. Phuong phiép sic ky 16p mong (Phuy luc 5.4).

Badn mong: Silica gel Fj;y

Dung méi khai trién: Tron déu hdn hop gdm 1,2 thé tich
nuée, 8 thé tich methanol (TT) véi hén hop gom 15 thé
tich ether (TT) va 77 thé tich methylen clorid (TT).

Dung djch thir: Hoa tan 10 mg ché phdm trong hdn hop
methanol - methylen clorid (1 : 9), pha loang thanh 10 ml
V@i cuing dung moi.

Dung dich doi chiéu (I): Hoa tan 20 mg cortison acetat
chuén trong hén hop methanol - methylen clorid (1 : 9) rbi
pha loang thanh 20 ml vé&i cing dung moi.

Dung dich dbi chiéu (2): Hoa tan 10 mg hydrocortison
acetat chuin trong dung dich dbi chiéu (1) va pha lodng
thanh 10 ml bing dung dich déi chiéu (1).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl cia
mdi dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi

CORTISON ACETAT

di dugc 15 cm. Dé ban mong khd ngoai khdng khi va soi
dudi 4nh sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Vét chinh
thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich thir phai giéng vé
vi tri va kich thudc véi vét trén sic ky db cua dung dich
dbi chiéu (1).
Phun 1én ban mong dung dich acid sulfuric trong ethanol
(TT). Say ban mbng & 120 °C trong 10 min hodc dén khi
xuét hién vét. Dé ngudi. Quan sit ban mong dudi anh sing
ban ngdy va tir ngoai & budc séng 365 nm. Vét chinh thu
duoc trén séc ky d6 cta dung dich thir phai gidng vé vi tri,
mau sic dudi anh sang ban ngay, huynh quang dudi énh
sang tir ngoai 365 nm va kich thuéc véi vét chinh trén séc
ky d6 cia dung dich déi chiéu (1). Phép thir chi cé gia tri
khi dung dich d6i chiéu (2) cho 2 vét tich 1o rang,
C. Phuong phép sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).
Ban mong: Silica gel F»s,. .
Dung méi khai trién: Tron déu hdn hgp gom 1,2 thé tich
nude, 8 thé tich methanol (TT) v6i hon hop gom 15 thé
tich ether (TT) va 77 thé tich methylen clorid (TT).
Dungdich thir (1): Hoa tan 25 mg ché phé"im trong methanol
(TT) bing cich dun néng nhe va pha lodng thanh 5 ml véi
cing dung méi. Dung dich nay ciing dugc ding dé chuin
bi dung dich thir (2). Pha lodng 2 ml dung dich trén thanh
10 ml v&i methylen clorid (TT).
Dung dich thit (2): Chuyén 2 ml dung dich thu dugc trong
qué trinh chuén bj cia dung dich thir (1) vao ong nghiém
thuy tinh dung tich 15 ml c¢6 nit mai hoidc nap bang
polytetrafluoroethylen, thém 10 ml dung dich bdo hoa kali
hydrocarbonat trong methanol (TT) va ngay 1ap titc cho mgt
ludng khi nitrogen di nhanh qua dung dich trong 5 min, day
nip 6ng nghiém. Pun néng trong cach thiy & 45 °C, tranh
anh sang trong 2 h 30 min. Pé ngudi.
Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 25 mg cortison acetat
chuén trong methanol (TT) bang cach lam néng nhe va pha
loang thanh 5 ml véi ciing dung méi. Dung dich nay ciing
dugc ding dé chudn bi dung dich dbi chiéu (2). Pha loang
2 ml dung dich trén thanh 10 ml v&i methylen clorid (TT).
Dung dich déi chiéu (2): Chuyén 2 ml dung dich thu dugc
trong qué trinh chuén bi ciia dung dich ddi chiéu (1) vao
mot 6ng nghiém thiy tinh c¢6 dung tich 15 ml c6 nat mai
hoic nip bang polytetra fluoroethylen, thém 10 ml dung
dich bdo hoa kali hydrocarbonat trong methanol (TT)
va ngay lap tirc cho mdt ludng khi nitrogen di nhanh qua
dung dich trong 5 min, day nip dng nghiém. Dun néng
trong cach thuy & 45 °C, tranh anh sang trong 2 h 30 min.
Pé nguoi.
Cdch tién hanh:
ChAm riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi dung dich trén.
Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc 15 cm. Dé
ban mong kho ngoai khong khi va quan sat dudi anh sang
tir ngoai & budc séng 254 nm. Vét chinh trén mdi sic ky
db thu dugc ciia cac dung dich thir phai gibng vé vi tri,
kich thuéc véi vét chinh trén sic ky dd cua dung dich
dbi chiéu tuong img. Phun Ién ban mong dung dich acid
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