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VIEN NEN PHENYTOIN

Liy 10 ml dung dich thu dugc, thém 0,15 ml dung dich
xanh bromothymol (TT), lugng dung dich natri hydroxyd
0,01 N (CP) cén duing dé lam mau cua chi thi chuyén sang
mau xanh lam khong qua 0,5 ml

Tap chit lién quan

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

Pha déng: Methanol (TT>) - acetonitril TT, - dung dich
dém amoni dihydrophosphat 0,575 % da dwoc chinh dén
pH 2,5 bang acid phosphoric (20 : 35 : 45).

Dung dich thi- Hoa tan 50 mg ché phim trong pha dong
va pha lodng thanh 50,0 ml véi cung dung moéi.

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml béng pha dong. Pha loang 1,0 ml dung dich
thu dugc thanh 10,0 ml bang pha déng.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 2 mg 2, 2-diphenylglycin
(TT) (tap chit C) trong 100,0 ml pha dgng.

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 10 mg phenytoin chudn
ding dé kiém tra tinh phi hop cia hé thong (chira tap chét
D va E) trong pha dong, thém 1,0 ml dung dich d6i chiéu (2)
va pha loang thanh 10,0 ml bang pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh end-
capped octadecyisilyl silica gel diung cho sdc ky (5 pm).
Detector quang phd tir ngoai dit & buéc séng 220 nm.
Téc do dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi dung dich thir, dung dich ddi chiéu
(1) va (3).

Tién hanh sic ky voi thoi gian gip 4 1an thai gian huu cia
phenytoin.

Sir dung sic ky dd cung cap kém theo phenytoin chuén
ding dé kiém tra tinh phu hop cia hé thong va sic ky db
cua dung dich d6i chiéu (3) dé xé4c dinh pic clia tap chét
C,DvaE.

Thoi gian luu twong dbi so véi phenytoin (thoi gian luu
khoang 4 min): Tap chét C khoang 0,5; tap chét D khoang
0,6; tap chit E khoang 0,8.

Kiém tra tinh phu hop cua hé théng: Trén sic ky do cua
dung dich d6i chiéu (3), 46 phan giai giita pic cia tap chit
D va pic cua tap chat E it nhit 12 3.5.

Gioi han:

Pé tinh ham lrong, nhan dién tich pic cua céac tap chét sau
véi hé sb hiéu chinh twong imng: Tap chitD1a 1,7; tap chét
Elal4.

Tap cha"lt E: Dién tich pic tap chit E da hiéu chinh khéng
dugc 16n hon 3 14n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky
dd cua dung dich déi chiéu (1) (0,3 %).

Tap chét C: Dién tich pic tap chat C khéng dugc 16n hon
2 lan dién tich pic chinh thu dugc trén séc ky d6 ciia dung
dich dbi chiéu (1) (0,2 %).

Tap chit D: Dién tich plc tap chat D da hiéu chmh khéng
dugc 16n hon dién tich pic chinh thu dugc trén séc ky do
cua dung dich déi chiéu (1) (0,1 %).
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Tap don khac: V&i mi tap chat, dién tich pic khng duge
16n hon dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich
d6i chiéu (1) (0,10 %).

Tbng dién tich pic cua tat ca cac tap chat khong dugc I6m
hon 5 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sac ky dd cua
dung dich dbi chiéu (1) (0,5 %).

Bo qua nhitng pic ¢6 dién tich nho hon hodc bang 0,5 lin
dién tich pic chinh thu dwgc trén sic ky dd cia dung dich
ddi chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chét A: Diphenylmethanon (benzophenon).

Tap cheflt B: Diphenylethandion (benzil).

Tap chit C: Acid amino(diphenyl)acetic (2,2-diphenylglycin).
Tap chat D: 3a,6a-diphenyltetrahydroimidazo[4,5-d]imidazol-
2,5(1H,3H)-dion.

Tap cheflt E: Acid (carbamoylamino)(diphenyl)acetic.

Tap chat F: 5-(4-methylphenyl)-5-phenylimidazolidin-2,4-dion.

Kim loai ning

Khong dugc qua 10 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Liy 2,0 g ché phim thir theo phuong phép 3. Ding 2 ml
dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) d& chuin bi mau
di chiéu.

Mit khoi lwgng do 1am khd
Khong dugce qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

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

Pinh lwgng

Hoa tan 0,200 g ché pham trong 50 ml dimethylformamid
(TT). Chuan dd bimg dung dich natri methoxyd 0,1 M
(CP), xac dinh diém két thic bing phuong phép chuin dé
do dién thé (Phu luc 10. 2).

1 ml dung dich natri methoxyd 0,1 M (CD) tuong duong
vai 25,23 mg C|5H|2N202.

Bdo quén
Trong bao bi kin.

Logi thudc
Thudc chong ddng kinh.

Ché phim
Kem, thuéc m&, vién nén.

VIEN NEN PHENYTOIN

La vién nén hay vién nén bao phim chira phenytoin natri.
Ché pham phai dap {mg cac yéu ciu trong chuyen lugn
“Thudc vién nén” (Phu luc 1 .20) va cac yéu cau sau diy:

H'ém lrgng phenytoin natri, C,sH;N,NaO,, tr 90,0 %
dén 110,0 % so vdi luong ghi trén nhan.
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Djnh tinh

A. Can m¢t lugng bét vién tuong img v&i khodang 0,5 g
phenytoin natri, thém 10 ml muwéc (TT), lic trong 10 min,
loc (dich lgc A). Lay 2 ml dich lgc A, thém vai giot dung
dich thuy ngan (II) clorid 5 % (TT), xuét hién tua tring
khong tan trong dung djch amoniac 10 % (TT).

B. Lay 0,5 ml dich lgc A, cho bay hoi dén khé. Cin thu
dugc cho phan (g ngon lira cia ion natr1 (Phu luc 8.1).
C. Trong phan Tap chét lién quan, vét chinh trén sic ky
d6 cua dung dich thir (2) phai phu hop véi vét chinh trén
siic ky @b cua dung dich d6i chiéu (3) vé vi tri, mau sic va
kich thudc.

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel GF s,

Dung méi khai trién: Propan-2-ol - cloroform - amoniac
13,5 M (45 : 45 : 10).

Dung dich thir (1): Lic ky mdt lugng bot vién chira 0,2 g
phenytoin natri v&i 5 ml methanol (TT) 1am 4m trén cach
thity, lic va loc. Str dung dich loc.

Dung djch thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml v&i methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 1 ml dung dich thir (2)
thanh 20 ml v&i methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (2): Dung dich benzophenon chuin
0,020 % trong methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (3): Dung dich phenytoin natri chuin
0,4 % trong methanol (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 10 pl méi
dung dich trén, 1am khé cac vét bing ludng khéng khi lanh
trong 2 min. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
15 cm. Ldy ban mong ra, sdy kho ¢ 80 °C trong 5 min va
quan sat dudi 4nh sdng tir ngoai & buéc song 254 nm. Trén
sic ky dd thu dugc cia dung dich thir (1), bit ky vét phu
nao twong ung voi benzophenon khong dugc ddm mau
hon vét trén sic ky dd thu duge cua dung dich ddi chiéu
(2) (0,5 %) va bat ky vét phu nao khac khong dugc dam
mau hon vét trén sic ky db thu dugc cia dung dich déi
chiéu (1) (0,5 %).

Do hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bj: Kiéu canh khudy.

Mobi truomg hoa tan: 500 ml nuoc.

Téc d¢ quay: 100 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh: LAy mét phan dung dich méi trudmg da
hoa tan mAu thir, loc, loai bé 20 ml dich loc dAu. Do d6 hap
thu (Phu luc 4. I) cua dich loc ¢ bude song 258 nm (Phu
luc 4.1) trong coc do day 1 cm, ding nuwde 1am méu tring.
So sanh vai dung dich phenytoin natri chuin c6 ndng dd
chinh xac khoang 0,2 mg/ml. Tinh lugng phenytoin natri,
C,sH;,N,Na0,, 4 hoa tan trong mdi vién dya vo do hip
thy do dugc cua dung dich chuin, dung dich thir va ndng
49 C,sH,,N,NaO, cuia dung djch chuén.

PHTHALYLSULFATHIAZOL

Yéu cau: Khong it hon 75 % (Q) lugng phenytoin natri so
voi lugng ghi trén nhin dugc hoa tan trong 45 min.

Djnh lugng

Can 20 vién (da loai bo 1&p vo bao, néu 12 vién bao), tinh
khéi lwgng trung binh vién va nghién thanh bt min. Cin
chinh xdc mgt lugng bt vién tuwong irng v&i khoang 0,3 g
phenytoin natri vao binh gan, thém 25 ml nwoe (TT), lic
trong 10 min. Thém 50 ml ether (TT) va 10 giot dung dijch
xanh bromophenol (TT). Chuin do bé’mg dung dich acid
hydrocloric 0,1 N (CP), lic manh, cho dén khi 16p nude
cd mau xam lam. Chuyén 16p nude vao binh nén nit mai,
rua I6p ether vai 5 ml nwoe. Gop dich nra vao 16p nudce
trong binh nén, thém 20 ml ether (TT), tiép tuc chuin do
vOi dung djch acid hydrocloric 0,1 N (CP), lic manh, cho
dén khi 16p nude ¢6 mau lyc nhat.

1 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CD) tuong dwong
voi 27,43 mg C15H11N2Na02.

Bio quin
Noi khd mét, tranh anh sang.

Loai thude
Chéng dong kinh.

Ham lugng thudng dung
50 mg; 100 mg.

PHTHALYLSULFATHIAZOL
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Phthalylsulfathiazol 1a acid 2-[[4~(thiazol-2-ylsulfamoyl)
phenyl]carbamoyl]benzoic, phdi chira tir 98,5 % dén 101,5 %
C\7H,3N;05S,, tinh theo ché phim da 1am khé.

Tinh chét

Bot két tinh tréng hodc tring 4nh vang. Thyc té khéng tan
trong nudc, dé tan trong dimethylformamid, kho tan trong
aceton va ethanol 96 %.

COH O

AP

C7H3N;058, P.t.l: 4034

Pinh tinh
C6 thé chon mot trong hai nhém djnh tinh sau:

Nhém I: A, B, E.

Nhém II: B, C, D, E. ,
A. Phd hfip thu héng ngoai (Phy luc 4.2) cua ché
phim phai phi hop véi phd hip thy héng ngoai cua
phthalylsulfathiazol chuan.
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