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VIEN NEN GLYCERYL TRINITRAT

Ar X m, X C
Ag x myp % 60,8

Trong do:
Arla d6 hép thy cia dung dich thir.
m 1 khoi lugng can cia natri nitrit (mg).
C 1a ham lugng phan trim natri nitrit dugc sir dung lam
chét doi chiéu. '
Ag la d¢ hap thu cua dung dich doi chieu.
my la khéi lwgng cin cua ché phdm (mg).

Bio quan

Bao quan cac dung dich loang (1 % kl/kl) tranh anh sang &
nhiét d tir 2 °C dén 15 °C.

Béao quan cac dung dich ddm dic hon tranh anh sing &
nhiét d6 tir 15 °C dén 20 °C.

Nhian
Phai ghi ham lugng cua glyceryl trinitrat.

» K
Loai thuoc
Thuoc gian mach.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN GLYCERYL TRINITRAT

Vién nén glyceryl trinitrat 13 vién ngdm dudi ludi dugc pha
ché bang cach thém dung dich glycery! trinitrat c6 ndng do
thich hop vao céc hat manitol di sy kho, trén nhe nhang,
sdy kho & nhiét ¢ khong qua 50 °C hoic khong siy trong
thoi gian khong qua 4 h va dép vién.

Chii y: Glyceryl trinitrat dang khong pha lodng cé thé
phat né do sw va ddp hodc do nhiét d6 cao. Can cé bién
phdp dé phong thich hop va nén chia tirng heong nho khi
vdn chuyén.

Ché phim phai dép (g y&u cau trong chuyén luan “Thuéc
vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lirgng glyceryl trinitrat, C;H;N;0,, tir 85,0 % dén
115,0 % so véi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

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

Ban mong: Silica gel G.

Pha dong: Toluen.

Dung dich thir. Lic mdt lugng bot vién chira 0,5 mg
glyceryl trinitrat véi 1 ml aceton (TT), ly tam.

Dung dich doi chiéu: Pha loing mot lwgng dung dich
glyceryl trinitrat chuan véi nuede vira du dé thu dugc dung
dich glyceryl trinitrat 0,05 %.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 20 pl
mdi dung dich trén. Sau khi trién khai sic ky, siy kho
ban mong, phun dung dich diphenylamin 1 % trong acid
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sulfuric (TT) va chiéu dén tir ngoai & budc séng 365 nm
trong 15 min. Quan sat ban mong dudi 4nh sdng ban ngay.
Vét thu dugc trén sic ky db cia dung dich thir phai twrong
\g v&i vét cia dung dich dbi chiéu.

B. Chiét mdt lugng bot vién tuong (mg 3 mg glyceryl
trinitrat véi 5 ml ether (TT), loc. Bbc hoi ether, hoa tan cin
trong 0,2 ml acid sulfuric (TT) c6 chira mot lwong rit nho
diphenylamin (TT), xuit hién mau xanh lam dam.

Tap chit lién quan

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

Pha dong: Acetonitril - nudc (40 : 60), didu chinh ty 18
néu can.

Dung dich thir: Liy mét luong bot vién chira 2,5 mg
glyceryl trinitrat, hoa trong 10 ml acetonitril (TT), siéu am
dé hoa tan, loc qua mang loc 4 pm, pha long 1 thé tich
dich loc vai 1 thé tich nude.

Dung dich d6i chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir thanh
100,0 ml véi pha dong.

Dung dich phdn gidi: Pha dung dich glyceryl trinitrat
chuén véi dung dich acid hydrocloric 1 M (TT) dé dugc
dung dich chwra 0,05 % glyceryl trinitrat. LAm néng dung
dich trong lo phan ing & 100 °C trong 30 min.

Diéu kién sédc ky:

Cot kich thuéc (250 x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm) (Cét Nucleosil ODS 1a thich hop).

Téc d6 dong: 1 mU/min.

Detector quang phé tir ngoai dit & buéc séng 210 nm.
Thé tich tiém: 50 pl.

Cdch tién hanh:

Tiém lan luot cdc dung dich trén, trién khai sic ky trong
khoang thoi gian gép 3 lan thdi gian hru cia pic chinh.
Phép thir chi c6 gia tri khi sac ky db thu dugc tir dung dich
phan giai cé pic chinh cua glyceryl trinitrat va pic cua tap
chét dinitrat, hai pic nay phai tach ro rang, thdi gian luu
twong ddi cua pic tap chét dinitrat so véi pic cia glyceryl
trinitrat khoang 0,5.

Trén sic ky @b cia dung dich thir, dién tich cta bit cir pic
phu nao khong dugc 16m hon dién tich cua pic chinh trén
sic ky d6 cua dung dich d6i chiéu (1 %) va tong dién tich
clia cac pic phu khéng 16m hon 3 14n dién tich cia pic chinh
trén sic ky db cta dung dich d6i chiéu (3 %). Bo qua cac
pic c6 dién tich nho hon hodc bang 0,1 lan dién tich cua
pic chinh trén sic ky db cia dung dich di chiu (0,1 %).

P dong déu ham hrgmg (Phu luc 11.2)

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3) véi diéu kién sic
ky nhu muc Tap chét lién quan.

Dung dich thir: Thém 2 ml acetonitril (TT) vao mdt vién,
siéu 4m trong 5 min dé hoa tan, loc qua mang loc 4 pum,
pha lodng 1 thé tich dich loc véi 1 thé tich nudc.

Dung dich chudn: Pha loang dung dich glyceryl trinitrat
chuin véi pha déng dé dwoc dung dich glyceryl trinitrat c6
néng do tuong duong véi ndng d6 dung dich thi.
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Dung dich phan giai: Pha lodng dung dich glycery] trinitrat
chuén vé&i dung dich acid hydrocloric 1 M (TT) dé duge
dung dich chira 0,05 % glyceryl trinitrat. LAm néng dung
dich trong lo phan img & 100 °C trong 30 min.

Cdch tién hanh:

Tiém lan lugt cac dung dich trén.

Phép thir chi c6 gia tri khi sic ky d6 thu duoc tir dung dich
phan giai cé pic chinh cua glyceryl trinitrat va pic cua tap
chét dlmtrat, hai pic nay phai tich rd rang, thoi gian luu
tuwong ddi cua pic tap chét dinitrat so véi pic cua glyceryl
trinitrat khoang 0,5.

Tinh ham luong glyceryl trinitrat, C;H;N,0O,, trong mdi
vién dua vao dién tich pic glyceryl trinitrat trén sic ky dd
thu duoc tir dung dich chudn, dung dich thir va ham lugng
C;H;N;05 ciia dung dich glyceryl trinitrat chuén.

Dinh lrong
Lay két qua trung binh cua ham lugng 10 vién thu duge &
muc D§ dong déu ham luong.

Bio quén

Vién nén glyceryl trinitrat nén bao quan trong lo thiy tinh
ndp vin biang nhém hoac bang thiéc, tranh énh sang. Tranh
déng goi thém cac chét co thé hp thu glyceryl trinitrat.
Pon vi déng gdi cho bénh nhan khéng nén qua 100 vién.

Loai thudc
Thudc gian mach. Du phong con dau thit ngyec.

GRISEOFULVIN

C17H|7C106 Pt.l: 352,8

Griseofulvin 1a (1°S,3-6’R)-7-cloro-2’,4,6-trimethoxy-
6’-methylspiro[benzofuran-2(3H),1’-[2]cyclohexen]-
3,4’-dion, thu dugc tir viéc nudi cdy chung Penicillium
griseofulvum hoic bang cac phuong phép khéc; phai chira
tir 97,0 % dén 102,0 % C,7H,7,ClO, tinh theo ché phim da
lam kho.

Tinh chit

Bot min mau tring hodc tring anh vang, kich thuéc hat
thuong nho hon 5 um mic du van cé thé cd cac hat kich
thuéc 16m hon 30 pm. Thyc té khéng tan trong nudc, d&
tan trong dimethylformamid va trong tetracloroethan, khé
tan trong ethanol va methanol.

Nhiét dd nong chay khodng 220 °C.

GRISEOFULVIN

Dinh tinh

A. Phd hép thu hdng ngoai (Phu lyc 4.2) ctia ché phim phai
phii hop v6i phd hap thy hdng ngoai ciia griseofulvin chuén.
B. Hoa tan khoang 5 mg ché phim trong 1 ml acid sulfuric
(TT), thém khoang 5 mg bét kali dicromat (TT). Mau do
sam tao thanh.

Dj trong va mau sic cia dung dich

Hoa tan 0,75 g ché phim trong dimethylformamid (TT) va
pha lodng thanh 10 ml véi cung dung méi. Dung dich thu
dugc phai trong (Phu luc 9.2) va c6 mau khéng duge dam
hon dung dich mau mau V, (Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Gio1i han acid

Lic 0,25 g ché phim v&i 20 ml ethanol 96 % (TT) dé tao
thanh hén dich. Thém 0,1 ml dung dich phenolphtalein
(TT). Lugng dung dich natri hydroxyd 0,02 N (CP) dé 1am
chuyén mau ctia chi thj khong qua 1,0 ml.

Géc quay cuc riéng

Phii tir +354° @én +364° tinh theo ché phim di lam kho
(Phu luc 6.4).

Hoa tan 0,250 g ché phim trong dimethylformamid (TT)
va pha lodng thanh 25,0 ml v6i cing dung mbi.

Tap chét lién quan

Phuong phap sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich chudn ngi: Hoa tan 0,2 g diphenylanthracen
(TT) trong aceton (TT) va pha lodng thanh 100,0 ml véi
cung dung méi.

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,10 g ché phim trong acefon
(TT) va pha loang thanh 10,0 ml vdi cing dung méi.
Dung dich thir (2): Hoa tan 0,10 g ché phim trong aceron
(TT), thém 1,0 ml dung dich chuén ndi va pha loang thanh
10,0 ml véi aceton (TT).

Dung dich ddi chiéu: Hoa tan 5,0 mg griseofulvin chudn
trong aceton (TT), thém 1,0 ml dung dich chuén ndi va pha
lo&ing thanh 10,0 ml vé&i aceton (TT).

Diéu kién sdc ky:

Cot thiy tinh (1 m x 4 mm) dugc nhdi pha tinh 13
diatomit diing cho sdc ky khi da duge tim 1 % (kUkI)
poly[(cyanopropyl) (methyl) ][ (phenyl) (methyl) [siloxan.
Khi mang 1a nitrogen ding cho sic ky véi téc d6 dong
50 ml/min dén 60 ml/min.

Detector ion héa ngon lira.

Nhiét d6 cot 250 °C, nhiét dd budng tiém 270 °C va nhiét
dd detector 300 °C.

Céch tién hanh:

Tién hanh séc ky voi khoang thoi gian gép ba lan thoi gian
luu cia pic twong \mg véi griseofulvin (c6 thdi gian luu
khoang 11 min).

Tiém dung dich di chiéu, tinh ty sb giita dién tich pic
cia griseofulvin va dién tich pic cia chuin ngi (R,).
Tiém dung dich thir (2), tinh ty s gita dién tich pic
cla declorogriseofulvin (thdi gian luu twong d6i so véi
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