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VIEN SUI PARACETAMOL

Dung djch déi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 20,0 ml bing pha dong. Pha loang 1,0 ml dung dich
thu dugc thanh 20,0 ml bing pha dong.

Dung dich doi chiéu (2): Chira 0,002 % 4-aminophenol
(TT) va 0,002 % paracetamol chuin trong pha déng.
Dung dich doi chiéu (3): Pha lodng dung dich chira 0,02 %
4’-cloroacetanilid (TT) trong methanol (TT) bang pha dong
dé thu duoc dung dich chira 0,00002 % 4’-cloroacetanilid.
Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh B
(5 pm). C6t Zorbax Rx C8 1a phu hop.

Nhiét do cét: 35 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc song 245 nm.
Tbc d6 dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop ciia hé thong séc ky: Tién hanh sic
ky dung dich ddi chiéu (2), d6 phan giai giita 2 pic twong
ung v&i 4-aminophenol va paracetamol khong nhé hon 4.,0.
Tién hanh sic ky dung dich thir véi thoi gian bing 12 1in
thoi gian luu cua pic paracetamol.

Gidi han:

Trén sic ky d6 thu dwoc tir dung dich thir: Pic trong img véi
4-aminophenol khéng duoc cé dién tich 16n hon dién tich
pic 4-aminophenol thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich
doi chiéu (2) (0,1 %). Pic trong img véi 4’-cloroacetanilid
khéng dugc cé dién tich 1ém hon dién tich pic chinh trén
sic ky d6 cia dung dich di chiéu (3) (10 ppm). Bét ky pic
tap nao khac khéng duoc c6 dién tich 16m hon dién tich pic
chinh trén sic ky d6 cia dung dich ddi chiéu (1) (0,25 %).

Dinh lrgng

Can 20 vién, tinh khéi luong trung binh vién va nghién
thanh byt min. Cén chinh xadc mét lugng bdt vién tuong
img véi khoang 0,150 g paracetamol cho vao binh dinh
mirc 200 ml, thém 50 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 M,
thém 100 ml nude va lac k§ 15 min. Thém nuwde dén dinh
mirc, lic déu. Loc, loai bé 20 ml dich loc diu. Pha loing
10,0 ml dich loc thanh 100,0 ml vé&i nueorc. Lz“'ly chinh xac
10 ml dung dich nay cho vao binh dinh mirc dung tich 100 ml,
thém 10 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 M. Pha loing véi
mude dén dinh mirc. Do d6 hip thu anh sang (Phu luc 4.1) cia
dung dich thu dugc & budc song 257 nm, cde do day 1 cm.
Duing dung dich natri hydroxyd 0,01 M 1am mau tring,

Tinh ham lugng paracetamol, CgHyNO,, theo A (1 %,
1 cm). Lay 715 1a gia tri A (1 %, 1 cm), & budc séng 257 nm.

Bio quan
Dé noi mat, trong d6 dyng kin, tranh 4nh sang.

Loai thudc
Giam dau, ha sot.

Ham lwgng thudmg diung
300 mg, 500 mg.
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VIEN SUI PARACETAMOL

La vién nén sui chira paracetamol.

Ché phim phii dap (mg cac yéu cdu cua vién sii trong
chuyén luan “Thudc vién nén” muc “Vién sui bot” (Phu
luc 1.20) va c4c yéu cdu sau day:

Ham hrong paracetamol, CgHoNO,, tir 95,0 % dén 105,0%
so voi lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Trong nudc ém, vién hoa tan va sui bot manh, tao thanh
dung dich hoi duc.

B. Phé hap thu tir ngoai (Phu luc 4.1) caa dung dich trong
phan Pinh lugng trong khoang buéc séng tir 230 nm dén
350 nm. Phé thu duoc phai cé cuc dai hép thy & bude séng
257 nm.

C. Phuong phap séc ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF;s,.

Dung méi khai trién: Toluen - aceton - cloroform (10:25:65).
Dung dich thir: Ldy m6t luong bot vién twong tmg véi 0,1 g
paracetamol, hoa tan vira du véi 100 ml ethanol 96 % (TT).
Dung dich déi chiéu (1): Dung dich c6 chira 0,1 %
paracetamol chuan trong ethanol 96 % (TT).

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 0,25 g 4'-cloroacetanilid
(TT) va 0,1 g paracetamol chuén trong vira da 100 ml
ethanol 96 % (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 40 pl méi
dung dich thir, dung dich @i chiéu (1), dung dich dbi
chiéu (2). Cho dung méi khai trién vao binh sic ky khong
lot gidy va dat ngay ban mong vira chdm cic dung dich vao
binh. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duoc 15 cm.

LAy ban méng ra dé khé hoan toan & nhiét d§ phong. Quan
sat dudi anh sang tir ngoai ¢ budc song 254 nm. Vét chinh
thu dugc trén sac ky dd cua dung dich thir phai twong Umg
v& vi tri, kich thudc, mau sic voi vét thu dugc trén sic ky
dd cua dung dich déi chiéu (1).

Phép thir chi c6 gi trj khi trén sic ky d6 cia dung dich déi
chiéu (2) cho hai vét tach rd rang riéng biét, vét twong img
véi 4'-cloroacetanilid phai cé gia tri Ry cao hon.

Tap chit lién quan

Phuong phép séc ky 16ng (Phu luc 5.3).

Chuén bj cac dung dich ngay trude khi ding va trdnh 4nh sang,
Pha dgng: Hdn hgp gdm 250 thé tich methanol (TT) c6
chwra 4,6 g/l dung dich tetrabutylamoni hydroxyd 40 %,
375 thé tich dung dich dinatri hydrophosphat 0,05 M va
375 thé tich dung dich natri dihydrophosphat 0,05 M.
Dung dich thir: Can chinh x4c mét lugng bot thube twong
twong v&i khoang 0,2 g paracetamol vao binh dinh mirc
10 ml, thém 8 ml pha dong, lic siéu 4m, thém pha déng
vira du thé tich, lic déu, loc.

Dung dich di chiéu (1): Pha lodng 1,0 ml dung dich thir
thanh 20,0 ml bing pha déng. Pha lodng 1,0 ml dung dich
thu duge thanh 20,0 ml bing pha dong.
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Dung dich déi chiéu (2): Chira 0,002 % 4-aminophenol
(TT) va 0,002 % paracetamol chuén trong pha dong.
Dung dich déi chiéu (3): Pha loang dung dich chira 0,02 %
4'-cloroacetanilid (TT) trong methanol (TT) bang pha dong
dé thu duoc dung dich chira 0,00002 % 4’-cloroacetanilid.
Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh B
(5 pm). Cot Zorbax Rx C8 la phu hop.

Nhiét d6 c6t: 35 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 245 nm.
Téc d6 dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop ctia hé thong: Tién hanh sic ky dung
dich ddi chiéu (2), d6 phan giai giira 2 pic twong tng voi
4-aminophenol va paracetamol khong nhé hon 4,0.

Tién hanh sic ky dung dich thir v&i thoi gian bing 12 lan
thoi gian hwu cua pic paracetamol.

Gidi han:

Trén sic ky db thu duoc tir dung dich thir: Pic twong (g véi
4-aminophenol khong dugc cé dién tich 16n hon dién tich
pic 4-aminophenol thu duoc trén sic ky d6 cia dung dich
6i chiéu (2) (0,1 %). Pic trong \ing véi 4’-cloroacetanilid
khong dugc c6 dién tich 16n hon dién tich pic chinh trén
sic ky dd cua dung dich d6i chiéu (3) (10 ppm). Bét ky pic
tap nao khac khong dugc c6 dién tich 16n hon dién tich pic
chinh trén séc ky dd cia dung dich déi chiéu (1) (0,25 %).

Dinh lrgng

Can 20 vién, tinh khdi lugng trung binh vién va nghién
thanh bot min. Céan chinh xdc mét lugng bdt vién tuong
img v&i khoang 0,150 g paracetamol cho vao binh dinh
mirc 200 ml, thém tir tir 50 ml dung djch natri hydroxyd
0,1 M va cho cho dung dich hét sui bot, thém 100 ml nude,
lic k¥ 15 min. Thém nwde dén dinh mirc, lic déu. Loc,
loai bo 20 ml dich loc dau. Pha loing 10,0 ml dich loc
thanh 100,0 ml véi nude. Ly chinh xac 10 ml dung dich
nay cho vao binh dinh mirc dung tich 100 ml, thém 10 ml
dung dich natri hydroxyd 0,1 M. Pha loing v&i nuéc dén
dinh mirc.

Do d6 hap thu anh siang (Phu luc 4.1) cia dung dich thu
dugc & bude séng 257 nm, cdc do day 1 cm. Ding dung
dich natri hydroxyd 0,01 M lam mau tring. Tinh ham
lugng paracetamol, CgHgNO,, theo A (1 %, 1 cm).

Liy 715 la gia tri A (1 %, 1 cm), & buéc séng 257 nm.

Bio quén
Dé noi mat, trong ¢ dung kin, tranh anh sang.

Loai thudc
Giam dau, ha soét.

Ham lugng thwong dung
500 mg.

VIEN NEN PARACETAMOL VA CAFEIN

VIEN NEN PARACETAMOL VA CAFEIN

La vién nén chira paracetamol va cafein.
Ché pham phai dép g céc yéu cau trong chuyén lun
“Thudc vién nén” (Phuy luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lu'qng’paracetamol, CsHgNO,, va cafein, CgH,(N,O,,
tir 90,0 % dén 110,0 % so vai lugng ghi trén nhén.

Dinh tinh

Trong phin Pinh lugng, thoi gian huu twong ddi ciia cac
pic chinh paracetamol va cafein so véi pic chudn ngi trén
sic ky a6 thu dugc cia dung dich thir va dung dich chuén
phai pht hgp véi nhau.

Po hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiu canh khudy.

MGbi trueong hoa tan: 900 ml nude.

Téc dé quay: 100 r/min.

Thai gian: 60 min.

Cdch tién hanh:

Pha dong, dung dich chudn néi, hén hop dung méi, dung
dich chudn gc‘)'c, diéu kién sdc ky va cach tién hanh thuc
hién nhu mé ta trong phin Pinh lrong.

Dung dich chudn: Hat chinh x4c 20,0 ml dung dich chuén
gbc vao binh dinh mirc 50 ml, thém chinh x4c 3,0 ml dung
dich chuin noi va 20 ml nude, tron déu, d yén khoang
30 s. Pha loang b?mg hén hop dung méi dén dinh mirc, trén
d2u. Dung dich nay sir dung trong vong 8 h.

Dung dich thir: Liy mdt phin dung dich méi trirdng sau
khi hoa tan, loc, bo 20 ml dich loc dau. Liy mét thé tich
chinh xac dich lgc cho vao binh dinh mirc 50 ml sao cho
dung dich thu dugce ¢6 néng d6 paracetamol 0,1 mg/ml va
ndng d6 cafein 0,1/ mg/ml, J dugc xac dinh ¢ dung dich
chuén gbc. Thém chinh x4c 3,0 ml dung dich chuén ndi va
20 ml hdn hop dung méi, tron déu, dé yén khoang 30 s.
Pha loang bang hdn hop dung mbi dén dijnh mirc, tron déu.
Tinh lugng paracetamol, CgHgNO,, va cafein, CgH;oN,O,,
da hoa tan trong mdi vién tir ty sé gitra dién tich pic
paracetamol hodc cafein va dién tich pic chuin néi trén
sic ky @b cta dung dich thir, dung dich chuén va ndng d6
paracetamol va cafein trong dung dich chuan.

Yéu cau: Khong duge it hon 75 % (Q) Iugng paracetamol,
CgHgNO,, va cafein, CgH(N4O,, so véi lugng ghi trén
nhin dugc hoa tan trong 60 min.

Pinh lwong

Phwong phép sic ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha dgng: Nudc - methanol - acid acetic bang (69 : 28 : 3),
diéu chinh ty 1& néu can.

Dung dich chudn ngi: Chuan bi dung dich acid benzoic
trong methanol (TT) c6 néng 6 khoang 6 mg/ml.

Hon hop dung méi: Methanol - acid acetic bang (95 : 5).
Dung dich chudn géc: Hoa tan chinh xdc mét lugng
paracetamol chuén va cafein chuén trong hén hop dung
moi dé thu dugc dung dich c6 nong d 0,25 mg/ml cua

897



