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DICH PHAN TAN 30 % CUA ACID METHACRYLIC
VA ETHYL ACRYLAT BONG TRUNG HOP (] : | )

pj hoa tan_(Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu cénh khudy,

Moi trudng hoa tan: Pha loang 5 ml acid hydrocloric (TT)
voi neoe thanh 500 ml,

Toc do quay: 100 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cach tién hanh:

Phuong phap sic ky 1ong (Phy luc 5.3). Pha dong, didu
kién sac ky thuc hién nhu mé ta ¢ muc inh lugng, véi thé
tich tiém 1a 100 pl.

Du‘ng dich thir: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, léy mot
phiin moi trudmg d& hoa tan mau thr, loc, bo 20 m dich
loc dau.

Dung dich chuan: Can chinh xac khoang 10 mg
dexamethason va chuyén vio binh dinh muac dung tich
100 ml, thém 5 ml methanol (TT), 14c siéu 4m dé hoa
tan. Thém moi truong hoa tan vira du dén vach, lic déu.
Pha loang 1,0 ml dung dich nay thanh 10,0 ml bing
moi trgimg hoa tan.

Yéu cau: Khéng it hon 70 % (Q) lugng dexamethason,
C,HpFOs, so voi lugng ghi trén nhan duogc hoa tan trong
45 min.

D§ dong déu ham lwong

Phai dap tng yéu f::éu Do dong déu ham luong (Phu luc
11.2). Pha dong, dieu kién séc ky, dung dich chudn nhu md
ta trong phan DPinh luong.

Dung dich thii: Nghién mét vién véi 2 ml pha dong,
chuyén sang binh dinh mic 25 ml bang pha dong, lic
siéu am 20 min va thém pha dong vira du dén dinh muc,
lic déu, loc.

Dinh luong

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

Pha dong: Acetonitril - nuweée (35 : 65).

Dung dich chuan: Can chinh xac 20 mg dexamethason,
thém 3 ml methanol (TT), lic dé hoa tan, thém pha dong
vira du 100,0 ml. Lic déu, pha loang 5,0 ml dung dich thu
dugc thanh 50,0 ml bing pha dong.

Dung dich thir: Can 20 vién, xac dinh khéi lwgng trung
binh vién va nghién thanh bot min. Can chinh xdc mét
lugng bt vién trong g voi 1 mg dexamethason, thém
vai giot methanol (TT), lic k¥, thém pha dong, lc siéu am
20 min sau d6 thém pha déng vira du 50,0 ml. Lac déu, loc.
Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duge nhéi pha tinh C
(5 um).

Detector quang phé tir ngoai dit & budc song 240 nm.

Téc do dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh:

Kiém tra tinh ph hop cia hé thong: Tién hanh sic ky dung
dich chuén. Phép thir chi c6 gié tri khi d¢ 1éch chuén tuong
d6i cua dién tich pic dexamethason tir 6 lan tiém lap lai
khong nhoé hon 2,0 %.

Tién hanh séc ky lan luot v6i dung dich chuan va dung
dich thur.

Tinh ham lugng dexamethason, C,,H,,FOs, trong vién dya
vao dién tich pic dexamethason thu dugc trén sic ky dd cua
dung dich chuan, dung dich thir va ham lugng C,,H,sFO,
trong dexamethason chuén.

Bdo quan

Trong db dung kin, tranh 4nh sang, dé noi kho mat.

Loai thude

Glucocorticoid.

Ham lugng thuong diung
0,5 mg.

DICH PHAN TAN 30 % CUA ACID METHACRYLIC
VA ETHYL ACRYLAT PONG TRUNG HOQP (1 : 1)

Hé phéan tan trong nudc cua acid methacrylic va ethyl
acrylat dong trung hop c6 khéi lugng phan tir twong dbi
trung binh khoang 250 000. Ty 1€ nhém carboxylic so véi
nhom ester khoang 1 : 1.

Ham lugng

Tir 46,0 % dén 50,6 % don vi acid methacrylic tinh theo
cén sau khi bay hoi.

C6 thé c6 chua chat dién hoat phu hop nhu natri dodecyl
sulfat va polysorbat 80.

Tinh chat

Chit 16ng hoi sanh, duc, mau tring hay gan nhu tréng.
Tron lan dugc véi nude. Khi thém cac dung méi nhu
aceton, ethanol tuyét déi hay 2-propanol, tia tao thanh
va tan khi tiép tuc thém du dung méi. Tron 13n duoc véi
dung dich natri hydroxyd 4 %.

Pinh tinh

A. Phé hip thu hong ngoai (Phu luc 4.2) ctia ché pham phai
pht hop véi phé hip thu hdng ngoai déi chiéu cua dich
phan tan 30 % cua acid methacrylic va ethyl acrylat dong
trung hgp (1 : 1).

B. Ché pham phai dap tng cac yéu ciu vé gi6i han ham
lugng trong phép thir Dinh lugng.

Do nhat

Khéng dugc qua 15 mPa-s (Phu lyc 6.3, phuong phap III).
Xac dinh d6 nhot ¢ 20 °C sir dung nhét ké quay véi the do
trurgt 14 50 s-1.
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Tinh chit ciia phim
Nh¢ | ml ché pham 1&n mot dia thy tinh va dé kho, Mot
16p phim gion, trong suot dugce hinh thanh
Gié6i han tiéu phan

A A ! .
Loc 100,0 g ché pham qua rdy so 90 bang thép khong gi da
duge xéc dinh trude khoi lugng. Rira bing nuée dén khi
dich rira trong 10i say kho & 100 °C dén 105 °C. Khéi lwong
céin con lai khong qué 1,00 g,

Ethyl acrylat ys‘l acid methacrylic

Phuong phap séc ky 1ong (Phy Iyc 5.3).

Pha dong: Methanol (TT,) - nuéc ding cho sdc ky d dwoe
diéu chinh den pH 2,0 bang acid Pphosphoric (20 : 80).
Dung dich A: Hoa tan 3,5 g natri perclorat ( TT) trong nuroc
ding cho sac ky (TT) va pha loang thanh 100,0 ml bing
cung dung m?i. .

Dung dich mau trang: Methanol (TT)) - dung dich A (2 : 1.
Dung dich thi: Hoa tan 10,0 g ché phim trong methanol
(TT,) va pha lodng thanh 50,0 ml bing cing dung moi.
Thém timg giot 10,0 ml dung dich thu dugc vao 5,0 ml
dung dich A trong khi khudy lién tuc. Ly tim hdn hop dén
khi thu duoc dich trong. Dung 16p dich trong & phia trén
lam dung dich thur.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan S0 mg acid methacrylic (TT)
va 50 mg ethyl acrylat (TT) trong 5 ml butanol (TT) rdi
pha loang thanh 50,0 ml bang methanol (TT,). Pha lodng
1,0 ml dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bing methanol
(TT,). Pha loang 2,0 ml dung dich thu dwoc thanh 10,0 ml
bang methanol (TT)). Tron 10,0 ml dung dich thu dugc v&i
5,0 ml dung dich A.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (12,5 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdc ky (7 pm).
Detector quang phd tir ngoai & budc séng 202 nm.

Téc d6 dong: 2,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi dung dich mAu tring, dung dich thir,
dung dich déi chiéu.

Thai gian lwu cta pic acid methacrylic khoang 3 min, cua
pic ethyl acrylat khoang 8 min.

Kiém tra tinh phd hop cua hé thong: Trén sic ky do cua
dung dich d6i chiéu, 46 phan giai giita pic acid methacrylic
va pic ethyl acrylat khéng duge nho hon 5,0. Sac ky d6 cua
dung dich mau tring khong dugc co cac pic ¢6 thoi gian
Iwu twong tmg véi acid methacrylic va ethyl acrylat.

Tinh ham lugng phan trim cua ethyl acrylat va acid
methacrylic tir dién tich pic thu dugc trén sac ky do cia
dung dich thir, dung dich dbi chiéu va néng do cna céc
chat nay trong dung dich déi chiéu.

Gioi han:
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Téng ham luong ethyl acrylat va acid methacrylic kh(mg

duoge qua 0,01 %.

Bo qua céc tap chit ¢ ham lugng dudi 1 phan tri¢u.

Cin sau khi bay hoi

28,5 % dén 31,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 110 °C; 5 h).
Tro sulfat

Khong duoc qué 0,2 %
Dung 1,0 g ché pham.

Gi6i han nhiém khufﬁn (Phu lgjc 13.6) -
Téng s6 vi sinh vat hiéu khi: Khong dugc qua 10° CFUjy

Téng sé ndm: Khong dugc qua 102 CFU/g.

(Phu luc 9.9, phuong phap 2).

Dinh lrgng , 2
Hoa tan 1,500 g ché phim trong hon hgp gom 40 ml nu,

va 60 ml 2-propanol (TT). Vira khuay vira chuan d§ chim
bing dung dich natri hydroxyd 0,5 N ( CD), dung dung djch
phenolphthalein (TT) 1am chi thi.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,5 N (CD) tuong duong
véi 43,05 mg CsHeO, (don vi acid methacrylic).

Bio quan )

G nhiét d 5 °C dén 25 °C, tranh d€ dong bang.

Cong dung

Ta dugc.

CAC PAC TINH LIEN QUAN DEN CONG DUNG CUA
NGUYEN LIEU _ ,

Céc dic tinh sau c6 thé lién quan dén viéc sir dung dich
phén tan 30 % cua acid methacrylic va methyl methacrylat
dong tring hop (1 : 1) 1am ta dugc bao khang dich vi.

D) nhdét

Xem phan trén.

Tinh chit cia phim
Xem phan trén.

Do tan cia phim

Léy mét manh phim thu duoc trong phép thir Tinh chit
cua phim cho vao binh non c6 chira dung dich acid hydro-
cloric 0,1 M (TT) roi khudy. Manh phim khéng dugc hoa
tan trong vong 2 h. Liy mdt manh phim khac cho vio
binh nén ¢ chia dung dich dém phosphat pH 6,0 (TT) 1oi
khuy. Manh phim hoa tan trong vong 1 h.

THUOC TIEM DICLOFENAC NATRI

La thudc tiém chira diclofenac natri.

Ché pham phai dap img cac yéu cau trong chuyén luin
“Thudc tiém, thude tiém truyén” (Phu luc 1.19) va cac yéu
cdu sau day:



