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VIEN NEN DEXCLORPHENIRAMIN

I6n hon dién tich pic chinh cia dung dich déi chiéu (3)
(2 %) va dién tich cua bét ky pic ndo, ngoai pic chinh va
pic ddng phén dbi quang (R), khéng dugc 16n hon 0,25 1in
dién tich pic chinh cia dung dich d6i chiéu (3) (0,5 %).

Kim loai niing

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

Liy 1,0 g ché pham, tién hanh thir theo phwong phap 3.
Dung 2 ml dung dijch chi mau 10 ph&n triéu Pb (TT) dé
chuén bi mau ddi chiéu.

Mt khéi lromg do 1am khd
Khéng dugc qua 0,5 % (Phy luc 9.6).
(1,000 g; 65 °C: 4 h).

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

Dinh lwong

Hoa tan 0,150 g ché pham trong 25 ml acid acetic khan
(TT). Chuén d6 bang dung dich acid percloric 0,1 N (CD).
Xéc dinh diém két thic bing phuong phap chuin d6 do
dién thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong véi
19,54 mg C|6H19C].N2.C4I'I404.

Bao quian
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Lo:_ni thube
Thudc khang histamin.

VIEN NEN DEXCLORPHENIRAMIN

La vién nén chira dexclorpheniramin maleat.
Ché pham phai dap img cic yéu cu trong chuyén luan
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cic yéu ciu sau day:

Ham lwgng dexclorpheniramin maleat,
C,6H,4CIN,. C4H,O,, tir 90,0 % dén 110,0 % so voi hugng
ghi trén nhan.

Pinh tinh

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

Ban mong: Silica gel GF .

Dung méi khai trién: Dung dich acid acetic 1 M - methanol
- ethyl acetat (20 : 30 : 50).

Dung dich thir: Lic kj mét lugng bot vién twong dwong
khoang 5 mg dexclorpheniramin maleat vdi cloroform
(TT), loc, bay hai dich loc dén cén. Hoa tan cén trong 1 ml
cloroform (TT).

Dung dich déi chiéu: Dung dich dexclorpheniramin maleat
chuén 0,5 % trong cloroform (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én bin mong 2 pl méi
dung dich trén. Sau khi trién khai, 14y ban mong ra, dé khé
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ngoai khong khi va quan sat dudi énh séng tir ngoai & budc
séng 254 nm. Hai vét chinh trén sic ky d6 cua dung dich
thir phai twong mg vé vi tri va mau sic véi hai vét chinh
trén sfic ky d6 cua dung dich d6i chiéu. Sau d6, _phun dung
dich kali Jodobzsmuthar (TT) 1én ban sic ky. Vét chinh thu
dugc trén sic ky ) cua dung djch thir phél tuong (mg vé
vi trf v mau sic voi vét chinh trén sic ky d6 ctia dung dich
dbi chiéu.

B. Lic ky mot lugng bot vién tuong duong khoang 150 mg
dexclorpheniramin maleat véi 100 ml dung dich acid acetic
1 M (TT) trong 10 min, loc qua phéu loc thay tinh, chinh
pH cua dich loc dén pH 11 bing dung dich natri hydroxyd
10 % (TT), chiét dung dich nay 6 lan, mdi lan 100 ml hexan
(TT). Tép trung céc dich chiét hexan va béc hoi trén céch
thiy dén cin. Chuyén hét lvong cin vao mot dng nghiém
thily tinh c6 vach, hoa tan cén trong dimethylformamid
(TT) d&én vira da 15 ml, lic déu, ly tim néu can. Géc quay
cuc (Phu luc 6.4) cua dung dich nay, trong 6ng do 100 mm,
phai t +0,24° dén +0,35°, dung dimethylformamid (TT)
lam méu trang (phan biét véi clorpheniramin maleat).

Tap chit lién quan

A. Phuong phép sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF ;54

Dung méi khai trién: Diethylamin - cloroform - cyclohexan
(10:40:50)

Dung dich thir: Lic ki mét luong bot vién turong dwong
khoing 50 mg dexclorpheniramin maleat véi cloroform
(TT), loc, bay hoi dich loc dén cén. Hoa tan cin trong 1 ml
cloroform (TT).

Dung djch dbi chiéu: Pha loang 1 thé tich dung dich thir
véi cloroform (TT) thanh 500 thé tich.

Cdch tién hanh: ChAm riéng biét 1én ban mong 10 pl mbi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dwgc
khoang 12 cm. Ly ban mong ra, dé khd ngoai khong khi
va quan sat dudi anh sang fur ngoa1 & budce séng 254 nm.
Bit ky vét phu nao trén sac ky dd cia dung dich thir khong
dwoc ddm mau hon vét trén sﬁc ky 46 cua dung dich déi
chiéu (0,2 %). Loai bo céc vét tai diém xuat phat.

Pinh lwgng

Phuong phap quang phd hép thy tir ngoai (Phu luc 4.1).
Dung djch chudn: Cén chinh xic khoing 40 mg
dexclorpheniramin maleat chuin vao binh dinh mirc dung
tich 100 ml, thém nuée vira di dén vach, lac k. L4y chinh
xéc 10,0 ml dung dich nay cho vao binh gan, diéu chinh
dén pH 11 bing dung dich natri hydroxyd 1 M (TT), dé
ngudi dén nhiét 6 phong. Chiét 2 1an, mdi 1an vdi 50 ml
hexan (TT) va lic k¥ trong 2 min. Tép trung dich chiét
hexan vao binh gan thir 2. Chiét dich chiét hexan 2 ln,
mbi lan voi 40 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).
Téap trung dich chiét acid vao binh dinh mirc dung tich
100 ml, thém dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) dén
vach, lic ki Loc, bd 10 ml dich loc du, dich loc thu dugce
1a dung dich chuén (40 pg/ml).
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Dung dich thur. Cén 20 vién, tinh khéi lugng trung binh
vién va nghién thanh bdt min. Can chinh xdc mét lugng
bjt vién twong duong khoing 8 mg dexclorpheniramin
maleat vao binh gan 250 ml ¢6 chira sin 50 ml nuwdc, lac ky
trong 10 min, diéu chinh dén pH 11 béng dung djch natri
hydroxyd 10 % (TT), & ngudi dén nhiét 46 phong. Chiét
hdn hop trén 2 lén, mdi 1dn v&i 75 ml hexan (TT). Tép
trung djch chiét hexan vao binh gan thir 2. Chiét dich chiét
hexan 3 1in, mbi lan v&i 50 ml dung dich acid hydrocloric
0.1 M (TT). Tép trung dich chiét acid vao binh dinh mirc
200 ml, thém dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) dén
vach, lic ky. Loc, bd 10 ml dich loc déu, dich loc 1a dung
dich thir (40 pg/ml).

Po d6 hép thy (Phu luc 4.1) cua dung dich chuan va dung
dich thir & budc séng cuc dai khoang 264 nm, ding méu
tring 12 dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Tinh ham lugng cia dexclorpheniramin maleat,
Ci6H1oCIN,.C{H,O,, c6 trong ché phim dwa vao do hap
thu cia dung dich chuin, dung dich thir va ham luong
C,6H,9CIN,.C,H,0, trong dexclorpheniramin maleat chuén.

Bio quan
Tranh 4nh sang.

Loai thudc
Thuoc khang histamin.

Ham lugng theong dung
2 mg.

DEXPANTHENOL
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CoH,sNO, Pt.1: 205,3

Dexpanthenol 12 (2R)-2,4-dihydroxy-N-(3-hydroxypropyl)-
3,3-dimethylbutanamid, phai chira tir 98,0 % dén 101,0 %
CsH,yNO,, tinh theo ché pham d3 1am khan.

Tinh chét

Chit 1ong nhét, khéng mau hodc mau hoi vang, dé hut 4m,
hay bot két tinh tring hodc gan nhu tring. Rét tan trong
nuéc, dé tan trong ethanol 96 %.

Dinh tinh

Co thé chon mot trong hai nhém dijnh tinh sau:

Nhém I: B, C, D.

Nhém 11: A, B.

A_ Phb hép thy h6ng ngoai (Phy luc 4.2) cia ché phim
phai phu hop véi phé hﬁp thy hong ngoai cia dexpanthenol
chuin. Kiém tra cac chét sir dung vién nén det, dugc chuén

DEXPANTHENOL

bj biing céch nho timg giot 0,5 ml dung dich 0,5 % ctia miu
thir va mAu chuén trong ethanol (TT) Ién vién nén det kali
bromid (TT), sy khé & 100 °C dén 105 °C trong 15 min.
B. Ché phim phai dap mg yéu ciu cta phép thir Géc quay
cyc riéng.

C. Trong phan 3-Aminopropanol, vét chinh trén sic ky 46
ctia dung dich thir (2) phai gidng vé vj tri, mau sic va kich
thude so véi vét chinh trén sic ky dd cia dung dich déi
chiéu (1).

D. Thém 1 ml dung dich natri hydroxyd loang (TT) va
0,1 ml dung djch dong sulfat 12,5 % (TT) vao 1 ml dung
dich S, xuét hién mau xanh da troi.

Pj trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,500 g ché phim trong nuéc khong
co carbon dioxyd (TT) va pha lodng thanh 50,0 ml véi
cliing dung méi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khéng dugce c6
mau ddm hon mau miu Ng (Phy luc 9.3, phuong phép 2).

pH
pH cta dung dich S khéng dugc 16n hon 10,5 (Phu luc 6.2).

Géc quay cuc riéng

Tir +29,0° dén +32,0°, tinh theo ché phim da lam kho
(Phu lyc 6.4).

Dung dung dich S dé do.

3-Aminopropanol

Khéng dugc qua 0,5 %.

Phwong phép sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Bdn mong: Silica gel G.

Dung mdéi khai trién: Amoniac dam ddc - methanol -
butanol (20 : 25 : 55).

Dung dich thi (1): Hoa tan 0,25 g ché phim trong ethanol
(TT) va pha loging thanh 5 ml v&i cing dung méi.

Dung dich thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bing ethanol (TT).

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 50 mg dexpanthenol
chuén trong ethanol (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi
cung dung méi.

Dung dich d6i chiéu (2): Hda tan 25 mg 3-aminopropanol
(TT) trong ethanol (TT) va pha lodng thanh 100 ml véi
cung dung méi.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban méng 10 pl
mdi dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi
di dugc 15 cm. Pé kho ban mong ngodi khong khi, phun
dung dich acid tricloracetic 10 % trong methanol (TT).
Séy ban moéng & 150 °C trong 10 min. Sau d6 phun tiép
dung dich ninhydrin 0,1 % trong methanol vi siy &
120 °C dén khi xuit hién mau. Bat ky vét nao twong (mg
v6i 3-aminopropanol trong sic ky d4 cia dung dich thir
(1) khéng duge ddm mau hon vét trén sic ky d6 cua dung
dich dbi chiéu (2).
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