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XYLOMETAZOLIN HYDROCLORID

cdc do ddy 1 cm, mau tring 14 méi trudmg hoa tan. So sanh
v6i dung dich vinpocetin chuén pha trong méi trrémg hoa
tan c6 nong d§ khoang 0,0054 mg/ml.

Yéu cau: Khong it hon 75 % (Q) lugng vinpocetin,
C;,H;6N,0,, so vai lugng ghi trén nhin dugc hoda tan trong
30 min.

D) ddng déu don vi lidu

Pap img yéu céu cia Phu luc 11.9.

Diéu kién sic ky, pha dong, dung dich chuan, kiém tra tinh
phu hop ciia hé thong va céch tién hanh nhu mé ta & muc
Dinh lugng.

Dung dich thir: Cho 1 vién vao binh dinh mtc thich hop dé
thu dugc dung dich c6 n(“)ng d6 0,2 mg/ml, thém acetonitril
(TT) dén 2/3 thé tich binh, siéu 4m khoang 15 min d& vién
ra va hoa tan duoc chit. Pé ngudi va thém acetonitril (TT)
dén vach, lic déu va loc.

Pinh lrgng

Phwong phap sic ky Iong (Phu luc 5.3).

Dung dich A: Dung dich chira 15,4 g/l amoni acetat (TT)
trong nuoc.

Pha dong: Acetonitril - dung dich A (55 : 45).

Dung dich chudn: Dung dich chira 0,2 mg/ml vinpocetin
chuan trong acetonitril (TT).

Dung dich thir Can 20 vién, tinh khéi luong trung binh
clia vién va nghién thanh bot min. Cin chinh xac mot
luong bot vién tuong img voi khoang 10 mg vinpocetin
vao binh dinh mirc 50 ml, thém 35 ml acetonitril (TT), si€u
4m 15 min. Pha loang bang acetonitril (TT) dén vach, lic
déuva loc.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuge (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha finh C
(5 pm). i

Detector quang pho tir ngoai dét & budc séng 280 nm.
Tbc @6 dong: 1,0 mU/min.

Thé tich tiém: 15 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phii hgp cua hé théng: P9 léch chuan tuong
di cua dién tich pic vinpocetin thu dugc tir 6 1an tiém lip
lai dung dich chuan khéng 1ém hon 2,0 %.

Tién hanh sic ky lan Iugt dung dich chuin va dung dich
thar.

Tinh ham luong vinpocetin, C5,HN,0,, trong ché phdm
dua vao dién tich pic vinpocetin thu dugc tir dung dich
thir, dung dich chuén va ham lugng ciia Cy,Ha6N,0, trong
vinpocetin chuan.

Bido quan
Trong 40 dung kin, tranh anh sang,

Loai thudc
Thuoc gidn mach, cai thién tuan hoan nio.

Ham luwong thudmg ding
5 mg, 10 mg.
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XYLOMETAZOLIN HYDROCLORID
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Xylometazolin hydroclorid 1a 2-[4-(1,1-dimethylethyl)-
2,6-dimethylbenzyl]-4,5-dihydro-1H-imidazol hydroclorid,
phai chira tir 99,0 % dén 101,0 % C,¢H,4N,.HCI, tinh theo
ché pham d lam kho.

Tinh chit
Bot két tinh mau tréing hoic gin nhur tring.
De tan trong nudc, trong ethanol 96 % va methanol.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhdm dinh tinh sau:

Nhém I: A, E.

Nhém II: B, C, D, E.

A. Phd hap thu héng ngoai ctia ché phim phai phi hop
v6i phd hép thu hdng ngoai cuia xylometazolin hydroclorid
chuén (Phu luc 4.2).

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac - methanol (5 : 100).
Dung dich thir: Hoa tan 20 mg ché phim trong methanol
(TT) va pha lodng thanh 5 ml véi cing dung méi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 20 mg xylometazolin hydro-
clorid chuan trong methanol (TT) va pha lodng thanh 5 ml
véi ciing dung mi.

Cdch tién hanh:

Xir ly bdn méng béng clorin: Dat mét céc thuy tinh ¢6 chira
1 thé tich dung dich acid hydrocloric 25 % (TT), 1 thé tich
nude va 2 thé tich dung dich kali permanganat 1,5 % (TT)
vao day binh trién khai sic ky. Péng nip binh va dé yén
15 min. Pé ban mong khé vao binh va déng ndp lai. Dé ban
mong tiép xic véi hoi clorin trong 5 min. Ly ban mong
ra va dé dudi ludng khong khi lanh dén khi khéng con hoi
clorin va phan ban mong & dudi vach chiam sic ky khong
duge c6 mau xanh khi nhé dung dich kali iodid - hé tinh
bot (TT) lén.

Cham riéng biét 5 pl mdi dung dich trén 1én ban mong da
dugc xir 1y bang clorin. Trién khai sic ky t6i khi dung méi
di duge 2/3 ban mong. Dé khé ban mong ngoai khong khi
va phun dung djch kali iodid - hé tinh bét (TT). Vét chinh
trén sic ky d6 clia dung dich thir phai giéng véi vét chinh
trén sic ky d6 cia dung dich dbi chiéu vé vi tri, mau sic
va kich thuéc.

C. Hoa tan khoang 0,5 mg ché pham trong 1 ml merhano!
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(TT), thém 0,5 ml dung dich natri nitroprusiat (TT) 5 %
vira méi pha va 0,5 ml dung dich natri hydroxyd 0.5 M
(TT). Dé yén hén hop trong 10 min, thém 1 ml dung dich
natri bicarbonat (TT) 8 %. Mau tim xuat hién.

D. Hoa tan 0,2 g ché phim trong 1 ml nwdc, thém 2,5 ml
ethanol 96 % (TT) va 2 ml dung dich natri hydroxyd 1 M
(TT). Tron déu va quan sat dudi anh sang tir ngoai & budc
song 365 nm. Dung dich khong cé huynh quang, hodc
¢6 huynh quang tuong tir v6i dung dich mau tring dugc
chuin bj trong cing diéu kién. Phép thir nay chi c6 gia
tri khi mot dung dich dugc chuén bj trong cung diéu kién
ding naphazolin hydroclorid chuén thay cho ché phim
phai cho huynh quang xanh duong rd rét.

E. Ché phim phai cho phan tmg (A) cua clorid (Phy luc 8.1).

Pj trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,5 g ché phim trong nude va pha
loang thanh 50,0 ml vé&i cing dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong dugc co
mau ddm hon mau miu V, (Phu lyc 9.3, phuong phép 2).

Gidi han acid - kiem

Hoa tan 0,25 g ché phim trong muwdc khéng cé carbon
dioxyd (TT) va pha loang thanh 25 ml véi cing dung moi.
Thém 0,1 ml dung dich dé methyl (TT) va 0,1 ml dung
dich acid hydrocloric 0,01 N (CD). Dung dich c6 mau do.
Lwong dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CP) cin ding dé
lam chuyén mau chi thi sang mau vang khong qué 0,2 ml.

Tap chit lién quan

Phuong phap séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong A: Dung dich kali dihydrophosphat (TT) 1,36 g/l
dugc diéu chinh dén pH 3,0 bing acid phosphoric (TT).
Pha dong B: Acetonitril (TT)).

Dung dich thir- Hoa tan 50,0 mg ché pham trong nuréc va
pha loang thanh 50,0 ml v6i ciing dung méi. Pé yén 1 h
trude khi tiém.

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 5,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing nurde. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu
dugc thanh 100,0 ml bing nudc.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 5,0 mg tap chat A chuén
ctia xylometazolin va 5,0 mg ché phdm trong nuwdc va pha
loang thanh 50,0 ml vdi cung dung méi. Pha loang 10,0 ml
dung dich thu dugc thanh 50,0 ml bing nudc.

Dung dich déi chiéu (3): Pha loang 5,0 ml dung dich di
chiéu (2) thanh 50,0 ml bing nudc.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thuée (25 cm x 4,6 mm) dugc nhoi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel diing cho sdc ky (5 pm).
Detector quang phé tir ngoai d#t & buéc séng 220 nm.
Téc dp dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky theo chuong trinh dung méi nhu sau:

XYLOMETAZOLIN HYDROCLORID

Thai gian Pha dgng A Pha djng B
(min) (% ti/tt) (% ttt)
0-5 70 30
5-20 70— 15 30 — 85
20-35 15 85

Thm gian lru tuo'ng dm so vai xylometazolm (th&i gian
luru khoang 7,2 min); Tap chit A khoang 0,79.

Kiém tra tinh phil hop cia hé théng: Trén séc ky do cila
Ava plc cua xylometazolm it nhatla 2,5.

Gidi han:

Tap chit A: Dién tich pic tap chat A khong dugc 16n hon
dién tich pic trong mg thu dugc trén sic ky db ctia dung
dich déi chiéu (3) (0,2 %).

Tap don khic: V&i mdi tap chét, dién tich pic khong duge
1én hon dién tich pic chinh trén sic ky dd cia dung dich
ddi chiéu (1) (0,10 %).

Téng dién tich pic cla tit ca cic tap chét khéng dugc 16m
hon 5 14n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cua
dung dich déi chiéu (1) (0,5 %).

Bo qua nhimg pic c¢é dién tich nho hon hodc bing 0,5 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky do cia dung dich
dbi chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chit A: N-(2-aminoethyl)-2-[4-(1,1-dimethylethyl)-2,6-
dimethylphenyl]acetamid.

Tap chfx} B: 2-(cloromethyl)-5-(1,1-dimethylethyl}- 13-dimethylbenzen.
Tap chat C: [4-(1,1-dimethylethyl)-2,6-dimethylphenyl]acetonitril.
Tap chét D: 1-(1,1-dimethylethyl)-3,5-dimethylbenzen.

Tap ché.t F: Acid [4-(1,1-dimethylethyl)-2,6-dimethylphenyl]acetic.
Tap chat E: Ethan-1,2-diamin mono(4-methylbenzenesulfonat).

Mt khéi lrgng do 1am khd
Khoéng duoc 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).
Ding 1,0 g ché pham.

Pinh lwgng

Hoa tan 0,200 g ché phdm trong 25 ml acid acetic khan
(TT) va thém 10 ml anhydrid acetic (TT). Chuan d9 bing
dung dich acid percloric 0,1 N (CP), xac dinh diém két thic
bang phuong phép chudn d3 do dién thé (Phy lyc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong véi
28,08 mg C16H15C1N2.

Bio quin
Tranh anh sang.

Loai thubc
Dong van alpha-adrenoceptor.

Ché phim
Thudce nho miii.
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