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Loai thudc
Thuoc khang histamin.

Ché phim
Vién nén, sird.

VIEN NEN DESLORATADIN

La vién nén chira desloratadin. Ché pham phai dap tmg
cac yéu cau trong‘chuyén luan “Thudc vién nén” (Phu luc
1.20) va céac yéu cau sau day:

Ham lwrgng desloratadin, C,;H,,CIN,, tir 93,0 % dén
105,0 % so vai lugng ghi trén nhén.

DPinh tinh

A. Trong phin Dinh luong, théi gian luu cia pic chinh trén
sic ky d6 cua dung dich thir phai twong (mg véi thoi gian
lwu ciia pic chinh trén séc ky d6 cia dung dich chuin.

B. Trong phan Pinh luong, phd hép thu tir ngoai xac dinh
trén pic chinh cua dung dich thwr phai cé cac cuc dai hép
thu va cuc tiéu hip thu gidng véi phd hip thu tir ngoai xac
dinh trén pic chinh cia dung dich chuan.

D6 hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Méi trueomg hoa tan: 500 ml dung dich acid hydrocloric
01 M(TT).

Téc dg quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cach tién hamh: '

Dung dich thir. Sau thoi gian hoa tan quy dinh, lay mot
phan dich hoa tan, loc qua mang loc 0,45 pm, bé 5 ml dich
loc dau.

Dung dich chudn: Dung dich chira 0,01 mg/ml desloratadin
chuén trong méi truomg hoa tan.

bPo 4o hép thu (Phu luc 4.1) cua cac dung dich thu dugc
& budc séng 282 nm, trong cde do day 1 cm. méu tring 1a
mdi trudng hoa tan.

Tinh lurgng desloratadin, C,oH,,CIN,, hoa tan dya vao do
hdp thu cia dung dich thir, dung dich chuin va nong dé
cia desloratadin trong dung dich chuin.

Yéu cau: Khong it hon 80 % (Q) luong desloratadin,
CysH,4CIN,, so vdi lugng ghi trén nhan duoc hoa tan trong
45 min.

D) ddng déu dom vj liéu

Dap img yéu cdu cta Phu luc 11.9.

Phuong phép sic ky 1ong (Phu lyc 5.3) véi pha dong, dung
moi pha mau, dung dich chuén, diéu kién sic ky va cach
tién hanh nhu mé ta & phan Pinh lugng.

Dung dich thir: Lay 1 vién cho vao binh dinh mirc 50 ml,
thém 5 ml nudc, lac dé vién ri. Thém methanol (TT) dén
khoang 70 % thé tich binh, lic siéu 4m 10 min, dé ngudi
va thém methanol (TT) dén vach. Lic déu, ly tim lay dich
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trong. Pha lodng 10,0 ml dung dich thu dwgc thanh 50,0 ml
bing dung méi pha miu.

Tap chit lién quan

Phuong phép séc ky long (Phu luc 5.3). Bao quan cic dung
dich chira desloratadin tranh 4nh sang.

Pha dong A: Hoa tan 4,35 g dikali hydrophosphat (TT) trong
1 L nudce, diéu chinh dén pH 3,2 bang acid phosphoric (TT).
Pha djng B: Acetonitril (TT).

Pha djng C: Methanol (TT).

Dung méi pha mau: Methanol - nwée (90 : 10).

Dung dich thir: Ly 20 vién nén, cho vao binh dinh mirc
dung tich thich hop. Thém nwéc khoang 10 % thé tich
binh, dé cic vién rd. Thém methanol (TT) khoang 50 %
thé tich binh, khudy trong it nhit 60 min. Pé dung dich vé
nhiét 46 phong va thém methanol (TT) dén vach. Ly tam
dung dich thu dwoc, 1iy phan dich trong 1am dung dich thir
(dung dich chira 0,2 mg/ml desloratadin).

Dung dich déi chiéu (1): Dung dich chira 0,002 mg/ml
desloratadin chuin va tap chét F chuén cua desloratadin
trong dung méi pha mau.

Dung dich déi chiéu (2): Dung dich chira 0,1 pg/ml
desloratadin chuén trong dung méi pha mau.

Diéu kién sdc ky:

Cbt kich thude (15 cm x 4,6 mm) dugc nhéi pha tinh B
(3 um).

Nhiét d6 cot: 35 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & buéc séng 241 nm.
Tbc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung méi nhu sau:

" Thoigian PhadéngA PhadéngB Pha déng C

(min) (% tt/tt) (% tt/tt) (% tt/tt)
0 70 15 15
12 70 15 15
30 40 30 30
45 40 30 30
47 70 15 15
55 70 15 15

Thoi gian luu twong di so voi desloratadin: Decloro
desloratadin khoang 0,37; dehydro desloratadin khoadng
1,4; tap chét F khoang 1,8; loratadin khoang 2,7.

Kiém tra tinh phi hop cia hé théng: Trén sic ky db cia
dung dich ddi chiéu (1), sb dia ly thuyét tinh trén pic
desloratadin khéng nho hon 1500; d6 léch chuén tuong
d6i cua dién tich pic desloratadin thu dugc tir 6 ln tiém
1ap lai khéong 16n hon 5,0 %. Trén sic ky dd cua dung dich
dbi chiéu (2), ty s6 tin hiéu trén nhiu khéng nhoé hon 10
d6i vai pic desloratadin.

Tinh ham luong phén trim cia tap chét F trong ché phim
dwa vao dién tich pic tap chit F trén sic ky d6 cua dung

387



https://nhathuocngocanh.com/

DEXAMETHASON

dich thir, dung djch déi chiéu (1) va néng 49 cua tap chat
F trong dung dich déi chiéu (1).

Tinh ham lugng phan trim mdi tap chét khéng xéc dinh
trong ché phim, néu c6, dya vao dién tich pic tap chit trén
sic ky d6 cua dung djch thir, dién tich pic desloratadin
trén sic ky d6 cua dung dich ddi chiéu (1) va ndng db cua
desloratadin trong dung dich déi chiéu (1).

Gioi han:

Tap chét F: Khong dugc qua 0,30 %.

Tap don khac: Mdi tap chat khéong dugc qua 0,2 %.

Tbng tap chit: Khéng dugc qua 0,50 %.

Bo qua céc tap chit c6 ham lugng bing hoic duéi 0,05 %
va cac tap chat decloro desloratadin, dehydro desloratadin,
loratadin.

Ghi chu:

Decloro desloratadin: 6,11-Dihydro-11-(piperidin-4-yliden)-5H-
benzo[5,6]cyclohepta[ 1,2-b]pyridin.

Dehydro desloratadin: 8-Cloro-11-(piperidin-4-yliden)benzo[5,6]
cyclohepta[1,2-b]pyridin.

Loratadin: 8-Cloro-6,11-dihydro-11-(1-ethoxycarbonylpiperidin-
4~yliden):5H-benzo[5,6]cyclohepta[ 1,2-b]pyridin.

Tap chat F: 8-Cloro-6,11-dihydro-11-(N-formyl-4-piperi-
dinyliden)-5H-benzo[5,6]cyclohepta[ 1,2-b]pyridin.

Pinh lrgng

Phwong phap sic ky 16ng (Phu luc 5.3). Str dung binh thiy

tinh mau.

Dung djch dém: Hoa tan 4,35 g dikali hydrophosphat
(TT) trong 1 L nuéc, diéu chinh dén pH 3,0 bing acid

phosphoric (TT).

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

Dung méi pha méu: Methanol - nude (90 : 10).

Dung dich thir goc: Ly 20 vién nén, cho vao binh dinh

mirc dung tich thich hop. Thém nudc khoang 10 % thé tich

binh, dé cac vién rad. Thém methanol (TT) khoang 50 %

thé tich binh, khudy trong it nhit 60 min. Pé dung dich vé

nhiét 46 phong va thém methanol (TT) dén vach. Ly tam

dung dich thu duoc, liy phan dich trong 1am dung dich thir

goc (dung dich chira 0,2 mg/ml desloratadin).

Dung dich thir: Pha loing 5,0 ml dung dich thur gbc thanh

50,0 ml bang dung méi pha mau.

Dung dich chudn: Dung dich chira 0,02 mg/ml desloratadin

chuin trong /dung mdi pha mau.

Diéu kién sdc ky: ‘

Cét kich thude (15 cm x 4,6 mm) dwgc nhdi pha tinh nitril

silica gel dung cho sac ky (5 pm).

Nhiét d6 cot: 30 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 241 nm.

Téc dd dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Thoi gian chay sic ky bing 4,2 lan thoi gian lwu cua

desloratadin.

Cach tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop cua h¢ théng: Trén sic ky do cia

dung dich chuin, hé s6 dbi xung cua pic desloratadin

khong 1ém hon 2,0 va dd léch chuin twong d6i cua dién
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tich pic desloratadin thu dugc tir 6 lan tiém lap lai khong
16m hon 2,0 %.

Tinh ham lugng phén trim cua C,oH,4CIN, trong ché
ph4m duyra vao dién tich pic desloratadin thu dugc trén sic
ky db cua dung dich thir, dung dich chuan va ham lugng
cua C oH,¢CIN, trong desloratadin chuén.

Bdo quin )
Trong dbd dung kin, & nhiét 4§ phong co6 dieéu nhiét.

Loai thudc
Thudc khang histamin.

Ham lugng thudmg dung
5 mg.

DEXAMETHASON

CaHyFOs

Dexamethason la 9-fluoro-11pB,17,21 -trihydroxy-lﬁa—me&yl—
pregna-1,4-dien-3,20-dion, phai chira tir 97,0 % den 103,0 %
szHngOs, tinh theo ché phﬁm da lam kho.

Tinh chit

Bot két tinh tring hoic gin nhu tring.

Thuc té khéng tan trong nudc, hoi tan trong ethanol khan,
kho tan trong methylen clorid.

P.tl1:392,5

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, C.

Nhom II: B, C, D, E.

A. Phé hap thy hong ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phim phai
phi hop véi phd hip thy hong ngoai ciia dexamethason chuan.
B. Hoa tan 10,0 mg ché phdm trong ethanol (TT) va pha
lodng thanh 100,0 ml véi cung dung méi. Lay 2,0 ml dung
dich thu duogc cho vao ong nghiém thuy tinh c6 nat mai,
thém 10,0 ml dung dich phenylhydrazin - acid sulfuric (TT),
tron déu va dun néng trong cach thuy & 60 °C trong 20 min.
Lam ngudi ngay. D3 hdp thy (Phu luc 4.1) cua dung dijch
thu dugc do & bude song cyre dai 419 nm khong duge nho
hon 0,4.

C. Phuong phap sic ky 16p méng (Phy luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF 55,

Dung méi khai trién: Butanol bdo hoa nwcc - toluen - ether
(5:10: 85).

Hon hop dung méi: Methanol - methylen clorid (1 : 9).



