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VIEN NEN GRISEOFULVIN

griseofulvin khoang 0,6) va dién tich pic ciia chuén n6i (R,).
Tinh ty s nhur trén di v6i dehydrogriseofulvin (pic cé thoi
gian Iuu tuong ddi so véi griseofulvin khoang 1,4) duge R,.
Gié trj R,/R, phai khong 16n hon 0,6 va gi4 tri Ry/R, phai
khéng 16m hon 0,15.

Tap chiit tan trong ether diu héa

Khdéng dugc qua 0,2 %.

Lic 1,0 g ché pham v6i 20 ml ether déu hda (TT). Pun sbi
hdi Iuu trong 10 min. Lam nguéi, loc, rira phéu loc ba lan,
mbi lan véi 15 ml ether déau hoa (TT). Gop dich loc va céac
dich nira, bay hoi trén cach thiy téi khé. Sy cén ¢ 100 °C
dén 105 °C trong 1 h. Khdi luong cia cin khong dugc 16n
hon 2 mg.

Mt khéi lrgng do 1am khd
Khong dugc qué\' 1,0 % (Phu luc 9.6).
(1,0 g; 100 °C dén 105 °C).

Tro sulfat
Khong dugc qua 0,2 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lugng

Hoa tan 80,0 mg ché phim trong ethanol (TT) va pha
loang thanh 200,0 ml véi cung dung mdi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dwgc thanh 100,0 ml véi ethanol
(TT). Do d6 hip thy tai cyc dai 291 nm (Phu luc 4.1). Tinh
ham lugng C,;H;;ClOg¢ theo A (1 %, 1 cm), liy 686 la gia
tri A (1 %, 1 cm) tai budc séng 291 nm.

Béo quin
Trong bao bi kin.

Loai thudc

Chong nam.
Ché phim

Vién nén.

VIEN NEN GRISEOFULVIN

La vién nén chira griseofulvin.
Che ghﬁm phai dép img cic yéu cau trong chuyén luin
“Thuoc vién nén” (Phuy luc 1.20) va cic yéu ciu sau day:

Ham lwgng griseofulvin, C,;H,,CIO,, tir 95,0 % dén
105,0 % so vai lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Lic ky mét lugng bdt vién da nghién min tuong {mg
vai 125 mg griseofulvin véi 20 ml cloroform (TT), thém
1 g natri sulfat khan (TT), lic déu va loc. Béc hoi dich loc
dén kho va siy & ap suit giam khong quéa 0,7 kPa trong 1 h.
Phd hap thy héng ngoai (Phu lyc 4.2) ciia cén thu dugc phai
phit hop véi phé hdng ngoai déi chiéu ciia griseofulvin.
B. Léc mt lugng bot vién twong img v&i 80 mg griseofulvin
vé&i 150 ml ethanol 96 % (TT) trong 20 min. Pha lodng véi

560

DUJC PIEN VIET NAM VI

ethanol 96 % (TT) dén vira du 200 ml va lgc. Pha lodng
tiép 2 ml dich loc thanh 100 ml véi ethanol 96 % (TT).
Phé hip thy tir ngoai (Phu luc 4.1) cia dung dich thu dugc
trong khoang tir 240 nm dén 400 nm phai c6 hai cuc dai
hép thu & 291 nm, 325 nm va mdt vai ¢ 250 nm.

C. Hoa tan 5 mg bot vién trong 1 ml acid sulfuric dém dac
(TT) va thém 5 mg kali dicromat (TT) d3 dugc nghién min,
xut hién mau do.

Do hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Méi truong hoa tan: 1000 ml dung dich natri lauryl
sulfat 1,5 %.

Téc dg quay: 100 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cach tién hanh: Ly mot phin dung dich méi trudng sau
khi hoa tan ché pham, loc (bo dich loc diu). Do do hip
thu (Phu luc 4.1) cua dich lgc thu duoc & budc song cuc
dai 291 nm, pha loang dich loc (néu cin) bing methanol
80 %. Tinh lugng griseofulvin, C,;H,;ClOg, dugc hoa tan
tir vién theo A (1 %, lcm). Liy 725 1a gié tri A (1 %, 1cm)
o cuc dai 291 nm.

Yéu cdu: Khong it hon 70 % (Q) luong griseofulvin,
C,7H,,ClOg, so vai lugng ghi trén nhin duoc hoa tan trong
45 min.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky khi (Phu luc 5.2).

Hoa tan 50 mg 9,10-diphenylanthracen (chudn néi) trong
cloroform (TT) vira du 50 ml (Dung dich A).

Dung djch (1): Hoa tan 5 mg griseofulvin d6i chiéu trong
cloroform (TT), thém 2 ml dung dich A va cloroform
(TT) vira di 200 ml. Béc hoi 20 ml dung dich nay con
khoang 1 ml.

Dung dich (2): Thém 60 ml cloroform (TT) vao mot lugng
bot vién tuong Umg véi 50 mg griseofulvin, vira dun vira
lic & 60 °C trong 20 min, lam ngudi va pha loang thanh
100 ml bang cloroform (TT). Ly tim va boc hoi 20 ml 16p
chit 1ong trong & trén con khoang 1 ml.

Dung dich (3): Chuén bi nhr dung dich (2) nhung thém
1 ml dung dich A tréc khi pha loang thanh 100 ml bing
cloroform (TT).

Diéu kién sdc ky:

Cot thiry tinh (1 m x 4 mm) duoc nhdi chit mang diatomit
da duoc rira bang acid va silan héa tim 1 % (kUkI) pha
tinh cyanopropylmethyl phenyl methyl silicon (OV-225 1a
thich hgp).

Khi mang 1 nitrogen dung cho sic ky vdi tbc 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
d6 detector 300 °C.

Trén sic ky dd thu duoc cua dung dich (3), néu cé xuét
hién cac pic fwong ung voi declorogriseofulvin (thdi gian
hru bing khoang 0,6 14n thdi gian lru ciia griseofulvin) va/
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hoic pic twong img véi dehydrogriseofulvin (thdi gian luu
bing khoang 1,4 lan thdi gian hru cia griseofulvin) thi ty
s6 giira dién tich ciia pic tuong (mg v&i declorogriseofulvin
va pic tuong img vdi dehydrogriseofulvin trén dién tich pic
chat chuén néi lan Iuot phai khéng qua 0,6 l4n va 0,15 14n
ty sb giira dién tich cla pic griseofulvin trén dién tich pic
chét chuin néi trén sic ky d6 thu dugc ciia dung dich (1).

Pinh lrgng

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Tron mot hdn hop gbm 57 thé tich dung dich
kali dihydrophosphat 0,05 M (TT), 38 thé tich acetonitril
(TT) va 5 thé tich methanol (TT). Diéu chinh pH ctia hdn
hop dén 3,7 + 0,2 bing acid phosphoric (TT).

Dung dich chudn ngi: Chuan bi mot dung dich diazepam
trong ethanol (TT) c6 ndng d6 0,7 mg/ml.

Dung dich thir. Can 20 vién, tinh khéi lwong trung binh
vién. Nghién vién thanh bot min. Can chinh x4c mét lrong
bot vién twong Umg véi khoang 100 mg griseofulvin,
chuyén vao binh dinh mirc 100 ml. Thém khoang 70 ml
ethanol (TT), lic siéu 4m 30 min, dé ngudi vé nhiét do
phong. Thém ethanol (TT) dén dinh mirc va tron déu. Loc.
Léy chinh xac 5,0 ml dich loc thu dugc cho vao binh dinh
mirc 50 ml, thém chinh xac 5,0 ml dung dich chun ndi réi
pha lodng véi ethanol (TT) dén dinh mirc va tron déu.
Dung dich chudn: Chuin bj twrong tir nhu dung dich thir,
nhung thay bdt vién bing mét lugng cin chinh x4c khoang
100 mg griseofulvin chudn,

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) cé chira pha tinh C
(5 pm hodc 10 pm) (cdt Lichrosorb RP18 la thich hgp).
Detector quang phé tir ngoai dat & budc séng 254 nm.
Téc d6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky vé6i dung dich chuén theo chi din trong
phén cach tién hanh & dudi day. Hiéu lyc cot xac dinh trén
pic chinh griseofulvin khéng it hon 800 dia ly thuyét. P
phén giai gilra cac pic cia griseofulvin va diazepam phai
16m hon 1,5.

Tién hanh sic ky dung dich chuén va dung dich thir.

Tinh h’ém lwgng griseofulvin, C;;H,,CIQq, trong vién
tr ty sO giira dién tich plC grlseofulvm trén di¢n tich pic
dxazepam thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich chuédn
va ty sO giira dién tich pic griseofulvin trén dién tich pic
diazepam thu dugc trén sic ky db cia dung dich thir, va
ham lugng C,;H,,ClOg cia griseofulvin chuin.

Bio quin
Trong d6 dung kin.

Logi' thuéc

Thubc chéng nim.

Ham lugng thudng dung
0,1 g;0,25¢.

GUAIFENESIN
GUAIFENESIN
H OH
@0\)’\/0"'
OCH,
va dong phan déi quang
C10H1404 P.tl: [98,2

Guaifenesin 12 (2RS)-3- (2-methoxyphenoxy)propan-1,2-
diol, phal chira tir 98,0 % dén 102,0 % CioH 404, tinh theo
ché phim da 1am kho.

Tinh g.hat
Bot ket tinh tring hay gén nhu tring, hoi tan trong nudc,
tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon mdt trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A.

Nhém II: B, C.

A. Phé hip thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cia ché pham phai
phu hop véi phé hép thu hong ngoai chia guaifenesin chuin.
B. Piém chay: Tir 79°C dén 83 °C (Phu luc 6.7).

C. Phuong phap sic ky 16p moéng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Methylen clorid - propanol (20 : 80).
Dung dich déi chiéu: Hoa tan 30 mg guaifenesin chuin
trong 10 ml methanol (TT).

Dung djch thir: Hoa tan 30 mg ché phim trong 10 ml
methanol (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 pl méi
dung dich trén. Trién khai sic ky t6i khi dung méi di duoc
hon 2/3 ban méng, dé khd ban méng ngoai khong khi.
Phun 1én bin méng hdn hop ddng thé tich cia dung dich
kali fericyanid 1 %, dung dich sat (1) clorid 20 % va
ethanol 96 % (TT).

Vét chinh trén sac ky dd cua dung dich thir phai tuong img
véi vét chinh trén sic ky d6 cia dung dich déi chiéu vé vi
tri, mau sic va kich thudc.

P§ trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché pham trong nuwdc khdng co
carbon dioxyd (TT), dun néng nh¢ néu can va pha lodng
dén 50 ml véi cling dung moi.

Dung dich phai trong (Phu lyc 9.2) va khéng mau (Phu luc
9.3, phuong phap 2).

Gi6i han acid - kiém

Thém 0,05 ml dung dich phenolphtalein (TT) vao 10 ml
dung dich S. Lugng dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CP)
dé 1am thay d6i mau cia chi thj khdng qua 0,1 ml.

Thém 0,15 ml dung dich do methyl (TT) vao 10 ml dung
dich S. Lugng dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CP) &
lam chuyén mau ctia chi thj sang mau d6 khéong qué 0,1 ml.
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