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VIEN NEN CORTISON

sulfuric trong ethanol (TT). Sy ban mong & 120 °C trong
10 min hodc tdi khi vét xuét hién. Pé ngudi. Quan sét
dudi anh sang ban ngay va anh sang tr ngoai ¢ budc soéng
365 nm. Vét chinh thu dwgc trén mdi sic ky dd cia dung
dich thir phai gidng vé vi tri, mau sic dudi anh séng ban
ngdy, huynh quang duéi dnh sang tr ngoai & budc song
365 nm, va kich thugc véi vét chinh trén sic ky do cua
dung dich dbi chiéu tuong img. Nhimg vét chinh trén sic
ky 46 cua dung dich thir (2) va dung dich d6i chiéu (2) c6
gi tri Ry thép hon so véi gia tri R; cia vét chinh trén sdc
ky d6 cua dung dich thir (1) va dung dich déi chiéu (1).

D. Thém 2 mg ché phdm vao 2 ml acid sulfuric (TT) va
lic cho tan. Trong vong 5 min, mau vang nhat xuét hién.
Thém vao dung dich trén 10 ml nuée va tron déu. Mau bi
bién mat va dung dich vin trong.

E. Khoang 10 mg ché phim cho phan {mg dac tnmg cia
nhom acetyl (Phu luc 8.1).

Goc quay cue riéng

Tir +211° dén +220°, tinh theo ché phém da 1am khé (Phu
luc 6.4).

Hoa tan 0,250 g ché phdm trong dioxan (TT) va pha loing
thanh 25,0 ml véi cung dung moi.

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Tron déu 400 ml acetonitril (TT) véi 550 ml
nurée va dé can bang; diéu chinh thé tich dén 1000 ml bang
nude va tron déu lai.

Dung dich thir: Hoa tan 25,0 mg ché pham trong pha dong
va pha loang thanh 10,0 ml bing pha dong.

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 2 mg cortison acetat
chuin va 2 mg hydrocortison acetat chuan trong pha déng
va pha loang thanh 100,0 ml bing pha déng.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bang pha dong.

Piéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh la
octadecyl silica gel dimng cho sdc ky (5 pm).

Detector quang phd tir ngoai & budc séng 254 nm.

Tbc @6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Can bing cot véi pha dong & tbe d6 dong 1 ml/min trong
khoang thoi glan 30 min.

Tién hanh sic ky dung dich dbi chiéu (2), diéu chinh do
nhay sao cho chiéu cao cia pic chinh trong sic ky dé
khéng duéi 50 % cua thang do.

Tién hanh sic ky dung djch ddi chiéu (1), thoi gian lwu cia
hydrocortison acetat khoang 10 min va cua cortison acetat
khoang 12 min. Phép thir chi c6 gia trj khi d§ phin giai
gilra pic tuong mg v&i hydrocortison acetat va cortison
acetat it nhat 1a 4,2; néu cin thiét, diéu chinh néng do
acetonitril trong pha djng.
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Tién hanh chay sic ky dung dich thir va dung dich déi
chiéu (2) trong khoang thdi gian gp 2 lan thdi gian hn
cua pic chinh.

Gidi han: Trong sic ky d6 cia dung dich thir:

Dién tich cua bét ky pic nao ngoai pic chinh khéng dugc
16n hon 0,5 1an dién tich cua pic chinh trong séc ky d clia
dung dich déi chiéu (2) (0,5 %).

Tdng dién tich cua tit ca cac pic phu khong dugc 16n hon
1,5 lan dién tich cua pic chinh trong sic ky db cua dung
dich déi chiéu (2) (1,5 %).

B0 qua bét ky pic phu nao cé dién tich nho hon hoac bang
0,05 lan dién tich cua pic chinh trong sic ky dé cua dung
dich déi chiéu (2).

Mit khoi lwgng do 1am khé
Khong dugce qua 0,‘5 % (Phu luc 9.6).
(0,500 g; 100 °C dén 105 °C).

Pinh luwgng

Hoa tan 0,100 g ché phdm trong ethanol 96 % (TT) va
pha losng thanh 100,0 ml bing cing dung méi. Hit
2,0ml dung dich trén, pha lodng thanh 100,0 ml bang ethanol
96 % (TT). Do &% hap thu (Phu luc 4.1) cia dung dich ¢
budc séng cuc dai 237 nm. Tinh ham luong C,3H3,04 theo
A (1%, 1 cm), ldy gia tri A (1 %, 1 cm) clia cortison acetat
& bude song 237 1a 395.

Béo quén
Trong do dung kin, tranh anh sang.

Loai thudc
Corticosteroid.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN CORTISON

La vién nén chira cortison acetat.
Che pham phai dap ing cac yéu cau trong chuyén ludn
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lugng cortison acetat, C,3H;,04, tir 90,0 % dén
110,0 % so v&i lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Ldy mét lugng bdt vién tuong tmg véi khoang 30 mg
cortison acetat, thém 15 ml cloroform (TT), khudy k§ 15 min
vi loc. Bay hoi dich loc dén khé trén cach thuy. Cin thu
dugc dung cho cac phép thir sau:

Hoa tan 1 mg cén trong 10 ml methanol (TT). Liy 1 ml dung
dich, thém 8 ml dung dich phenylhydrazin sulfat (TT) m&
pha, dun néng & 70 °C trong 15 min. Xuét hién mau vang.
Hoa tan khoéng 2 mg cén trong 2 ml acid sulfuric (TT). d¢
yén 5 min. Xuit hién mau vang hay cam nhat. Mau phai
dén khi pha loang v6i 10 ml nude, dung dich van trong.
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B. Trong muc Dinh lugng, thdi gian Iuu cua pic chinh trén
sic ky d6 thu dugc cia dung dich thir phai tuong \mg véi
thoi gian luvu cua pic chinh trén sic ky dé thu dugc cia
dung dich chuén.

P{ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Mobi truomg hoa tan.: 900 ml dung dich natri lauryl sulfat 0,3 %.
Téc dg quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cach tién hanh:

Dung dich chudn: Dung dich cortison acetat chuin 0,0028 %
trong méi tnrdng hoa tan.

Dung dich thir: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, liy mot
phén dich hoa tan va loc, loai bo dich loc diu.

Do d6 hip thu cia cac dung dich & budce séng hép thu cuc
dai & khoang 242 nm (Phu lyc 4.1) trong cbc do day 1 cm,
diing méi trrdmg hoa tan lam méu tring. Tinh lwong cortison
acetat, Cp3H3,0, d3 hoa tan trong mdi vién dua vao dd hép
thu do dugc cua dung dich chuén, dung dich thir va ham
lrong C,3H;,04 ciia cortison acetat chuén.

Yéu cau: Khoéng it hon 70 % (Q) luong cortison acetat,
C,3H;3004, so vai ham lwgng ghi trén nhin dugc hoa tan
trong 45 min.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3).

Pha dong: Tron 400 ml acetonitril (TT) v&i 550 ml nuoc,
dé cén bang, thém nwdc vira di 1000 ml, lic déu.

Cadc dung dich sau pha ngay truéce khi dimg.

Dung dijch thu: Can chinh xac mdt lugng bt vién tuong
ung vai khoang 25 mg cortison acetat, thém 10 ml pha
dong, lic siéu 4m 10 min, loc.

Dung dich déi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir thanh
100,0 ml véi pha dong, lic déu.

Dung dich phadn giai: Dung dich chira 0,002 % cortison
acetat chuan va 0,002 % hydrocortison acetat chuin trong
pha dong.

Diéu kién sdc ky: .

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) dugc nhoi pha tinh C
(5 um) (Hypersil ODS la thich hop).

Detector quang phd tir ngoai dat & budc song 254 nm.
Toc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Cin bing cdt véi pha dong trong 30 min.

Tiém dung dich d6i chiéu. Diéu chinh d nhay cia hé
thong sao cho chiéu cao cua pic chinh trén sic ky db thu
dugc it nhét bing 50 % thang do.

Tiém dung dich phén giai. Trén sic ky dd thu durgc véi cac
diéu kién sic ky d3 mo ta, thoi gian luu cuia hydrocortison
acetat khoang 10 min va cua cortison acetat khoang 12 min.
Phép thir chi cé gia tri khi 4§ phan giai gitra hai pic
hydrocortison acetat va cortison acetat it nhét 13 4,2. Néu
can, diéu chinh ty 1 acetonitril trong pha dong.

VIEN NEN CORTISON

Tién hanh sic ky 1in luot véi dung dich thir va dung dich
bi chiéu. Tién hanh sic ky véi thoi gian gip doi thai gian
lwru ciia pic chinh. Trong sic ky dd thu dugc cia dung dich
thir, dién tich cia bt ky pic phu nao khéng duoc 16n hon
1/2 dién tich cua pic chinh trong sic ky b thu dugc cia
dung dich dbi chiéu (0,5 %), tong dién tich cia tat ca cac
pic phu khong duqc 16m hon 1,5 14n dién tich ciia pic chinh
trong sic ky d6 thu dugc cia dung dich dbi chiéu (1,5 %).
Khéng tinh dén cac pic c6 dién tich nhd hon hodc bing
0,05 lan dién tich cia pic chinh trong sic ky d6 thu dwoc
cta dung djch di chiéu (0,05 %).

Pinh luwgng

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha djng: Methanol 60 %

Dung dich chudn: Chuan bj dung dich chira 0,02 % cortison
acetat chuén trong methanol (TT). Tiép tuc pha [oang
50,0 ml dung dich thu dwoc thanh 100,0 ml véi mude, lic déu.
Dung dich phdn gidi: Chuin bj dung dich chira 0,02 %
cortison acetat chuin va 0,02 % prednisolon chuin trong
methanol (TT). Tiép tuc pha loing 50,0 ml dung dich thu
dugc thanh 100,0 ml véi nuwdc, lic déu.

Dung dich thir: Can 20 vién, nghién thanh bdt min. Cén
chinh xdc mét luong bdt vién tuong {ng véi khoang
10 mg cortison acetat, thém 50 ml methanol (TT), lic k¥,
roi dé siéu 4m 2 min, thém nurdc vira di 100,0 ml, lic déu,
ly tim. Str dung dich trong & trén.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) dwoc nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel diing cho sdc ky (5 pm)
(Hypersil ODS la thich hop).

Detector quang ph tir ngoai dat & budc séng 240 nm.
Tbc do dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sdc ky dung dich phén giai va ghi lai sic ky
5. Phép thir chi c6 gia trj khi d6 phan giai gifra hai pic
cortison acetat va prednisolon it nhét 14 5,0.

Tién hanh sic ky Ian hrot voi dung dich chudn va dung
dich thur.

Tinh ham lugng cortison acetat, C,3H,0, trong vién, dya
vao dién tich (hay chiéu cao) cua pic cortison acetat trong
séc ky db thu dugc cia dung dich thir, dung dich chuin va
ham hrgng C,3H3005 ciia cortison acetat chuin.

Béo quén
Noi khé mat, tranh anh sang.

Loai thuédc
Corticosteroid.

Ham lugng thudmg ding
25 mg.
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