ACID NALIDIXIC

BAN BO SUNG DPVN v

Loai thudc

Vitamin.

Ham lvgng thudong ding
I mg, 5 mg.

ACID NALIDIXIC

COH

C12H12N203 P.t.]: 232,2

Acid nalidixic [a acid | ~ethyl-7-methyl-4-0x0-1 ,4-dihydro-
1,8-naphthyridin-3-carboxylic, phai chia tir 99,0 % dén
101,0 % C;;Hi2N O, tinh theo ché phdm da lam khe,

Tinh chat

Bot két tinh mau vang nhat hay gin nhy tring. Thuc té
khdng tan trong nudc, tan trong methylen clorid, kho tan
trong aceton va ethanol 96 %, tan trong cac dung dich
hydroxyd kiém lodng,

Nong chay & khoang 230 °C.

Dinh tinh

Phd hép thu hdng ngoai (Phy luc 4.2) cla ché phim
phai phu hgp véi phd hip thu hdng ngoai cua acid
nalidixic chuan.

Pj hap thu

Hoa tan 1,50 g ché pham trong methylen clorid (TT) va pha
loang thanh 50,0 ml véi cung dung moi.

D6 hdp thu (Phu luc 4.1) cia dung dich thu duoc do & bude
song 420 nm khéng dwoc 16n hon 0,10.

Tap chit lién quan

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

Pha dgng A: Dung dich chira 0,2 g/l natri heptansulfonat
monohydrat (TT) va 2,3 g/l amoni dihydrophosphat (TT),
dugc diéu chinh dén pH 2,5 béng acid phosphoric (TT).
Pha déng B: Acetonitril - methanol (10 : 90).

Hon hop dung méi: Acetonitril - methanol (30 « 30).
Dung djch thir: Hoa tan 40,0 mg ché pham trong hdn hgp
dung méi va pha lodng thanh 20,0 ml véi cung dung méi.
Dung dich dsi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thi
thanh 100,0 ml bang hén hop dung méi. Pha lodng 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 20,0 ml bang hén hop dung méi.
Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 5,0 mg tap chit C chudn
cua acid nalidixic trong hén hop dung méi va pha lodng
thanh 50,0 ml v6i cing dung méi. Liy 1,0 ml dung dich
thu dugc, thém 10,0 ml dung dich thir va pha loang thanh
50,0 ml bang hén hop dung méi.
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Piéu kién sdc ky. N

Cét kich thudce (25 cm x 4,6 mm) dugc nhé} pha tinh end.
capped octadecylsilyl silica gel dung cho sac ky (5 pm).
Nhiét dg cot: 40 °C.

Detector quang phd tir ngoai d4t & bu6c séng 230 nm.
Téc do dong: 1,2 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung méi nhur sau:

Thoi gian Pha dong A Pha dong B

(min) (% tt/tt) (% tt/tt)

0-10 80 — 70 20 — 30

10-20 70 — 65 30 — 35

20-35 65 35

35-45 65 — 30 35—-170

45-62 30 0 ]
Sir dung sic ky do ciia dung dich di chiéu (2) dé xé4c dinh
pic tap chat C.

Thoi gian luu trong déi so véi acid nalidixic (thoi gian hru
khoang 40 min): Tap chéat C khoang 1,02.

Kiém tra tinh phu hop ctia hé thong: Trén sic ky d6 cia
dung dich dbi chiéu (2), d6 phén giai giira pic acid nalidixic
va pic tap chét C it nhét [a 2,0.

Tinh ham luong phan tram tap chit C dva vao ndng d6 ciia
tap chat C trong dung dich déi chiéu (2). Tinh ham lugng
phén trim céc tap chat khac trir tap chat C dua vao nong do
ctia acid nalidixic trong dung dich dbi chiéu (1).

Gidi han:

Tap chat C: Khong dugc qua 0,05 %.

Céc tap chat khong xac dinh: V&i mdi tap chat, khong
duoc qua 0,05 %.

Téng tat ca cac tap chét khong dugc qua 0,3 %.

Bo qua c4c tap chit ¢6 ham lrong duéi 0,03 %.

Ghi chu:

Tap chit A: 6-methylpyridin-2-amin.

Tap chitB: Ethyl 7-methyl-4-0x0-1 ,4-dihydro—l,8—naphtbyridin—
3-carboxylat.

Tap cheflt C: Diethyl (ethoxymethyliden)propanedioat.

Tap chat D: 1,1"-oxydibenzen.

Mt khéi lvgng do 1am kho
Khéng dugce qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng duge qgé 0,11 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1,0 g ché phiam.

Dinh lwgng

Hoa tan 0,150 g ché phim trong 10 ml methylen clorid
(TT), thém 30 ml 2-propanol (TT) va 10 ml nude khong
o carbon dioxyd (TT). Déy kin cbc chuin dd va suc khi



—
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THUOC TIEM ADRENALIN

[ nitrogen (TT) qua dung dich trong sudt qua trinh chudn
‘ do. Gilr nhiét do cua dl‘mg dich nay trong khoang tir 15 °C
deén 20 °C. Chuén d¢ bang dung dich natri hydroxyd 0,1 N
’ trong ethanol (i CD)
Xéc dinh diém két thuc bing phuong phap chuén d do
dién thé (Phu lyc 10.2), dung dlen cuc so sanh bac-bac
clorid véi mét mang ngan hinh éng bao ngoai hodc mot
diu mao quan chira day dung dich bao hoa lithi clorid
trong ethanol va mét dién cyc thuy tinh 1am dién cuc chi thi.
1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong ethanol (CD)
twong duong véi 23,22 mg C,,H,N,0,.

Bdo qudn

Trong d6 dung kin, tranh 4nh sang.
Loai thudc

Khéng sinh nhém quinolon.

Ché phim
Vién nén, bt pha hén dich udng.

THUOC TIEM ADRENALIN
Thude tiém epinephrin

La dung dich v6 khuan dang truong cua adrenalin tartrat
0,18 % hodc adrenalin 0,1% trong nuoce dé pha thudc tiém.
Ché pham phai dap (mg cac yéu céu trong chuyén luan
“Thuoc tiém, thudc tiém truyén” (Phu luc 1.19) va cac yéu
cau sau day:

Ham lwgng adrenalin, CoH,sNO;, tir 0,09 g dén O,,ll gva
khong it hon 0,085 g L-adrenalin trong 100 ml ché pham.

Tinh chat
Dung dich trong, khong mau.

Dinh tinh

A. Trong phan Dinh lugng, thoi gian luu ctia pic chinh trén
sic ky do cuia dung dich thir phai twong (g véi thoi gian
lru cia pic chinh trén sic ky @b cua dung dich déi chiéu.
B. Le“iy 10 ml ché phém, thém 2 ml dung dich dinatri
hydrophosphat 10 % (TT), thém dung dich iod-iodid (TT)
vira du dé c6 mau nau va thém ting giot dung dich natri
thiosulfat 0,1 M (TT) dé loai bo lugng thira iod, s& xudt
hién mau do.

pH

Tir 2,8 dén 4,0 (Phu luc 6.2).

D-adrenalin

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Cac dung dich dugc chuan bj trong diéu kién tranh anh
sang. Bao quan va tiém cac dung dich ¢ 4 °C.

Pha déng: Dung dich kali clorid 0,2 M - acetonitril -
dung dich kali clorid 0,2 M chira 0,4 % (tt/tt) acid acetic
bang (96 :3: 1).

Dung dich thir: Pha loing ché phdm béng pha ddng dé
dugc dung dich chira 0,005 % adrenalin.

Dung dich d@di chiéu: Pha loang 3 thé tich dung dich thur
thanh 20 thé tich bang pha dong.

Dung dich phan gidi: Dung dich chira 0,005 % (%) adrenalin
hydroclorid trong pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (15 cm x 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh la
dan xudt cia f-cyclodextrin hydroxypropyl ether ding cho
sdc ky phan tach dong phén aoi quang (3 pm).

Nhiét d6 cot: 10 °C.

Detector quang phd tir ngoai dat & budc song 280 nm.
Tbc do dong: 0,7 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh:

Thoi gian lwu trong dbi so voi L-adrenalin (thoi gian luu
khoang 13 min) cua D-adrenalin khoang 1,1.

Kiém tra tinh phi hop cua hé théng séc ky: Tién hanh sic
ky dung dich phan giai, dd phan giai giira 2 pic chinh trén
sac ky dd thu dugc it nhat 1a 2,0.

Tién hanh sic ky 14n luot dung dich thir va dung dich
d6i chiéu.

Gidi han: Trén sic ky d6 cta dung dich thir, dién tich cta
bat ki pic nao trong tmg v6i D-adrenalin khong dugc 16n
hon dién tich cta pic chinh trén sac ky dd cua dung dich
d6i chiéu (15 %).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky 16ng (Phu luc 5.3).

Céc dung dich dugc chuan b trong diéu kién tranh 4nh sang.
Dung dich A: Hoa tan 5 g kali dihydrophosphat (TT) va
2,6 g natri octansulfonat (TT) trong 1000 ml nuée, diéu
chinh dén pH 2,8 bang acid phosphoric (TT).

Dung dich B: Acetonitril (TT)) - dung dich A (13 : 87).
Pha dong A: Acetonitril (TT)) - dung dich A (5 : 95).

Pha déong B: Acetonitril (TT)) - dung dich A (45 : 55).
Dung djch thit: Dung dich ché pham.

Dung dich déi chiéu ( 1): Pha loang 1 thé tich dung dich thir
thanh 100 thé tich bang dung dich B.

Dung dich d6i chiéu (2): Dung dich chira 0,0015 %
adrenalin tartrat chun va 0,0015 % noradrenalin tartrat
(tap chét B) chuén trong dung dich B.

Dung dich d@oi chiéu (3) Dung dich chira 0,8 % adrenalin
chuan c6 chira tap chit F trong dung dich acid hydroclorzc
0,1M (TT). Pha loéng 1 thé tich dung dich nay thanh 10 thé
tich bang dung dich B.

Dung djch doi chiéu (4): Dung dich chira hén hop tap chat
chuan cia adrenalin (chtra tap chat D va E) trong hén hop
dung moi dung dich acid hydrocloric 0,1 M - dung dijch B
(1:9) (ndng do khoang 5 pg/ml).

Dung dich doi chiéu (5): Pha loang 1 thé tich dung dich dbi
chiéu (1) thanh 10 thé tich bang dung dich B.
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