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VIEN NEN FEXOFENADIN

Hoa tan 1,000 g ché pham trong methanol khan (TT) va
pha lodng thanh 5,0 ml. Dung 1,0 ml cua dung dich nay
dé thu.

Tro sulfat
Khéng duoc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Dung 1.0 g.

Pinh lrgong

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong, dung dich dém, hén hgp dung moéi, diéu kién
sac ky va chuan bj cac dung dich nhu mé ta trong muc Tap
chit lién quan.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky dung dich thir (2) va dung dich ddi chiéu
(1) véi thoi gian gap 2 lan thoi gian luu cua fexofenadin.
Tinh ham hrqng fexofenadin hydroclorid, C;,H3NO,. HC‘l
trong ché phdm dua vao dién tich pic thu duogc trén séc
ky d6 ciia dung dich thir (2), dung dich déi chiéu (1) va ham
lugng C3,H3eNO,.HCl trong fexofenadin hydroclorid chuén.

Bio quan
Trong bao bi kin, tranh 4nh siang, nhiét d6 khong qua 30°C.

Loai thudc
Khéang histamin.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN FEXOFENADIN

La vién nén chira fexofenadin hydroclond
Ché pham phai dap mg cdc yéu cau trong chuyén luin
“Thudc vién nén” (Phu luc 1. 20) va cac yéu cau sau day:

Ham lwgng fexofenadin hydroclorid, C3,H;)NO,.HCI,
fir 95,0 % dén 105,0 % so véi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Lay mot lugng bt vién tuong mg véi khoang 30 mg
fexofenadin, thém 80 ml dung dich acid hydrocloric 0,001 M
(TT), lic dé hoa tan va pha loang thanh 100 ml véi cung
dung méi. Phé hip thu tir ngoai cua dung dich thu dugc
trong khoang tir 230 nm dén 350 nm c6 cuc dai hép thu
¢ 259 nm + 1 nm va phai phu hop véi pho cua dung dich
fexofenadin hydroclorid chuén cé cung nong do pha trong
dung dich acid hydrocloric 0,001 M (TT).

B. Trong phan Pinh lugng, thoi gian luu cua pic chinh trén
sic ky dd thu duoc ciia dung dich thir phai trong (mg véi
thoi gian luu cua pic chinh trén sic ky dé thu dugc cla
dung dich chuan.

P§ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khuéy.

Moi truong hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric
0,001 M (TT).
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DUGQC PIEN VIET NAM VI

Téc do quay: 50 r/min.

Thoi gian: 30 min.

Cdch tién hanh:

Phwong phap sic ky long (Phy luc 5.3).

Dung dich acid, dung dich dém, dung méi pha mau, pha
déng, dung dich chuan gdc va diéu kién sic ky: Nhu mo ta
& phan Pinh lugng.

Dung dich chuan: Pha loang dung dich chudn géc voi pha
dong dé dugc dung dich cé nong do tuong duong véi nong
do fexofenadin hydroclorld trong dung dich thur.

Dung dich thir: LAy mét thé tich thich hop moi truong sau
khi hoa tan va loc, loai b dich loc ddu. Néu can, pha lodng
dich loc v&i pha dong dé thu duoc dung dich c6 nong do
khoang 0,06 mg fexofenadin hydroclorid trong | ml.

Tiém riéng biét dung dich chuan va dung dich thir.

Tinh lugng fexofenadm hydroclorid, C;;H;3gNO,. HCI da
hoa tan trong mdi vién dua vao dién tich pic trén sac ky do
thu dugc cua dung dich chuén, dung dich thir va nong do
C32H39NO4 HCl cua dung dich chuin.

Yéu cau: Khong it hon 75 % (Q) luong fexofenadin
hydroclorid, C;;,H3gNO4.HC], so véi luong ghi trén nhan
duoc hoa tan trong 30 min.

Tap chit lién quan

Phwong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Dung dich acid, dung dich dém, dung méi pha mau, pha
dong, dung dich thir goc va diéu kién sdc ky: Nhu mé ta &
phin Pinh luong.

Dung dich thir: Sir dung dung dich thir gbc & phan Dinh lugng.
Dung dich déi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir thanh
100,0 ml véi pha dong, lic déu. Pha lodng 5,0 ml dung
dich thu duoc thanh 50,0 ml véi pha dong, lic déu.

Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky véi dung dich thir va dung dich ddi chiéu.
Trén sic ky dd cua dung dich thir, thoi gian luu twong ddi
so voi fexofenadin cua tap chat A khoang 1,6; cua tap chit
phan huy decarboxylat héa khoang 6,7.

Gioi han:

Trén sic ky dd cua dung dich thi:

Tap chat A khéng duge c6 dién tich pic 16n hon 4 1an dién
tich cla pic chinh trén sic ky db thu dugc cua dung dich
di chiéu (0,4 %).

Tap chit phan hiy decarboxylat héa: Dién tich cua pic
tuong (mg voi tap chit phan hiy decarboxylat héa chia
cho 1,1 khong dugce lon hon 1,5 lan dién tich cua pic chinh
trén sic ky do thu dugc coa dung dich dbi chiéu (0,15 %),
Tung tap don khac khong dugc c6 dién tich 1on hon 2 lan
dién tich cua pic chinh trén sic ky db thu duoc cia dung
dich d6i chiéu (0,2 %).

Téng dién tich cua tat ca cac pic tap chat khong duoc 16n
hon 5 lan dién tich cia pic chinh trén sic ky dd thu dugc
ctia dung dich di chiéu (0,5 %).

Bo qua céc pic c6 dién tich nhé hon hodic bang 0,5 l4n dién
tich cua pic chinh trén sic ky dd thu dugc cia dung dich
d6i chiéu (0,05 %).



https://nhathuocngocanh.com/
DUGQC DIEN VIET NAM VI

Pjnh luwgng

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

Dung djch acid: Pha loang 17 ml acid acetic bang (TT)
thanh 1000 ml vé&i nude, lic déu. Pha lodng 100 ml dung
dich thu dugc thanh 1000 ml véi nuor, lic déu.

Dung djch dém: Pha lodng 15 ml hén hgp aceronitril -
triethylamin (1 : 1) thanh 1000 ml véi dung dich acid, diéu
chinh dén pH 5,25 véi acid phosphoric (TT).

Dung méi pha méu: Acetonitril - dung dich acid (75 : 25).
Pha dgng: Dung dich dém - acetonitril (64 : 36), diéu
chinh ty 1& néu can.

Dung dich chudn géc: Cén chinh xic khoang 30 mg
fexofenadin hydroclorid chuén vao binh dinh mirc 100 ml,
hoa tan trong dung méi pha mau, thém dung méi pha mau
vira du dén vach, lic déu.

Dung dich chudn: Pha loang 5,0 ml dung dich chuin gbc
thanh 100,0 ml v&i pha dong, lic déu.

Dung dich thir géc: Lay 10 vién bét ky cho véo binh dinh
mirc 200 ml, thém 40 ml dung dich acid, lic co hoc 30 min
dé vién ra hoan toan. Thém 120 ml acetonitril (TT), t1ep
tuc lic siéu 4m 60 min, dé ngudi thém dung méi pha mau
vira du dén vach, lic déu, loc. Pha lodng néu cén véi dung
méi pha miu dé dugc dung dich c6 ndng dd fexofenadin
hydroclorid khoang 1,2 mg/ml.

Dung dich thir: Pha loang 5,0 ml dung dich thir gbc thanh
20,0 ml v&i dung moi pha miu. Pha loing 5,0 ml dung
dich thu dugc thanh 100,0 ml véi pha dong.

Piéu kién sdc ky:

Cét kich thuée (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha finh
phenylsilyl silica gel ding cho sdc ky (5 pm).

Nhiét d6 cét: 35 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 220 nm.
Toc o dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tiém dung dich chudn va ghi lai sic ky d6. Phép thir chi c6
gia trj khi hé sb ddi xtmg cua pic fexofenadin khong 16n
hon 2,0 va 6 léch chuén twong déi cia dién tich pic chinh
cia 6 lan tiém 13p lai khong 16n hon 2,0 %.

Tiém riéng biét dung dich chuén va dung dich thir.

Tinh ham lugng fexofenadin hydroclorid, C,H;sNO,4.HCI,
trong vién dya vao dién tich cua pic chinh trén sic ky 46
thu dugc cia dung dich chuin, dung dich thir va ndng do
C3,H3sNO,.HCl ciia dung dich chuan.

Bdo quan

Noi kho mat, tranh anh sang.
Loai thudc

Khéang histamin.

Ham lugng thudmg dung
60 mg; 120 mg; 180 mg.
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Flucloxacilin natri 1a natri (2S,5R,6R)-6-[[[3-(2-cloro-6-
fluorophenyl)-5-methylisoxazol-4-yl]carbonyl]amino]-
3,3-dimethyl-7-ox0-4-thia-1-azabicyclo[3.2.0]heptan-2-
carboxylat monohydrat, phai chira tir 95,0 % dén 102,0 %
C1oH¢CIFN;NaOs8, tinh theo ché phim khan.

Tinh chat
B0t két tinh trang hodc gan nhu tréng, hat 4m, dé tan trong
nudce va methanol, tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, D.

Nhém II: B, C, D.

A. Phé hép thy héng ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phim
phai phi hop véi phé hap thu hdng ngoai cia flucloxacilin
natri chuén.

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

Bdn mong: Silica gel H @i dugc silan hoa.

Dung moi khai trién: Aceton - dung dich amoni acetat 15,4 %
duge chinh pH dén 5,0 bang acid acetic bang (30 : 70).
Dung djch thir: Hoa tan 25 mg ché phém trong 5 ml nudre.
Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 25 mg flucloxacilin natri
chuén trong 5 ml nudc.

Dung dich d6i chiéu (2): Hoa tan 25 mg cloxacilin natri chuin,
25 mg dicloxacilin natri chuin va 25 mg flucloxacilin natri
chuén trong 5 ml nude.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 1 pl méi dung
dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duoc 15 cm.
Pé ban méng khd ngoai khong khi va dit bin méng vao
binh béo hoa hoi iod cho dén khi xuét hién cac vét. Quan
sat dudi 4nh sang ban ngay. Vét chinh trén sic ky db cua
dung dich thir phai gidng vé vj tri, mau sic va kich thudc
v6i vét chinh trén sic ky db cua dung dich déi chiéu (1).
Phép thir chi c6 gia tri khi sic ky 46 cua dung dich d6i
chiéu (2) cho 3 vét tach rd rang.

C. Liy khoang 2 mg ché phim vao mét ong nghiém dai
khoang 15 cm va dudmg kinh trong khoang 1,5 cm, 1am im
bing 0,05 ml nwdc va thém 2 ml dung dich Jormaldehyd
trong acid sulﬁmc (TT). Tron cac thanh phén trong ong
bing cach lic manh; dung dich xuit hién mau vang lyc. Dé
dng nghiém trong ndi cach thiy khoang 1 min, dung dich
chuyén sang mau vang.
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