
NANG CELECOXIB 

dung dịch thu được, thêm 20,0 ml dung dịch đối chiéu 
và pha loãng thành 200,0 ml bang dung môi pha mẫu. 

Điều kiện sắc ky: 
Cột kích thước (25 cm x 4,6 mm) được nhồi pha tĩnh C 
(5um). ¡ 
Detector quang phô tử ngoại đặt ở bước séng 255 nm. 
Téc độ dòng: 1,0 ml/min. 

Thể tích tiêm: 20 pl. 
Thời gian tién hành sắc ký: 10 min. 

Cách tién hành: 
Tién hành sắc ký dung dịch phân giải, phép thử chi có giá 
trị khi độ phân giải giữa pic tương ứng với ceftazidim và 
pic pyridin không nhỏ hơn 7,0. 

Tién hành sắc ký dung dịch thử và dung dịch đối chiếu. 
Diện tích của pic tương ứng với pyridin trên sắc ký đồ của 
dung dịch thử lghfing d‘u'qc lớn hơn dién tich của pic chính 
thu được trên sac ký do của dung dịch đối chiéu. 

Nước : 
Từ 13,0 % đên 15,0 %. 

Dùng 0,100 g ché phẩm (Phụ lục 10.3). 

Nội độc tố vi khuẩn 
Không được quá 0,10 EU/mg (Phụ lục 13.2). 

Néu ché phẩm dự định để sản xuất thuốc tiêm mà không có 
quy trinh thich hợp dé loại bỏ nội độc tố vi khuẩn thì phải 
đáp ứng phép thử này. 

Định lượng 

Phương pháp sắc ký lỏng (Phụ lục 5.3). 
Pha động: Hòa tan 4,3 g dinatri hydrophosphat (TT) và 

2,7 g kali dihydrophosphat (TT) trong 980 ml nước, thêm 

20 ml acetonitril (TT). 

Dung dịch thử: Hòa tan 25,0 mg ché phẩm trong pha động 

và pha loãng thanh 25,0 ml với cùng dung môi. 

Dung dịch chuẩn: Hòa tan 25,0 mg ceftazidim chuẩn trong 

pha động và pha loãng thanh 25,0 ml với cùng dung môi. 

Dung dịch phân giải: Hòa tan 13 mg ceftazidim chuẩn 

dùng để định tinh pic (chứa các tạp chất A va G) trong 
3,0 ml pha động. 

Điều kiện sắc ký: : 

Cột kích thước (15 cm x 4,6 mm) được nhôi pha tĩnh 

hexylsilyl silica gel dùng cho sắc ky (5 um). 

Detector quang phổ tử ngoại đặt & bước sóng 245 nm. 

Tốc độ dòng: 2 ml/min. 

Thé tích tiêm: 20 pl. 
Thời gian tién hành sắc ký: 6 min. 
Cách tiền hành: 

Tién hành sắc ký dung dich phan giải, độ phân giải giữa pic 

của tạp chất A va ceftazidim không nhỏ hơn 1,5. Thời gian 

lưu tương đối của pic tạp chất A so với ceftazidim (thời 

gian lưu khoảng 4,5 min) khoảng 0,7. : 

Tién hành sắc ký dung dịch thử và dung dịch chuân. 
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Tính hàm lượng ceftazidim, C»H››N,O›S:. trong chế phẩm 
dựa vào diện tích pic thu được trên sắc ký đồ của dung địch 

thử, dung dịch chuẩn và hàm lượng Ca:HaNOsS, trong 

ceftazidim chuẩn. 

Bảo quản : — — 

Trong đồ đựng kín. Nêu là chế phâm vô khuân phải đựng 

trong đồ đựng vô khuẩn, kín, chống nhiễm khuẩn. 

Loại thuốc ) 

Kháng sinh nhóm cephalosporin. 

Chế phẩm 
Thuốc tiêm. 

NANG CELECOXIB 

Là nang cứng chứa celecoxib. R ) 

Ché phẩm phải đáp ứng các yêu cầu trong chuyên luận 

“Thuốc nang” (Phụ lục 1.13) và các yêu cau sau đây: 

Hàm lượng celecoxib, CuHiuFiN:OSS, từ 95,0 % đến 

105,0 % so với lượng ghi trên nhãn. 

Định tính ; 

Trong phần Định lượng, pic chính trén sac ký đô của dung 
dịch thử phải có thời gian [ưu tương ứng với mỳi gian lựu 

của pic chính trên sắc ký đồ của dung dịch chuân. 

Độ hòa tan (Phụ lục 11.4) 

Thiết bị: Kiéu cánh khuấy. 

Môi trường hoa tan: 1000 ml. Hòa tan 15,2 g trinatri 

phosphat dodecahydrat (TT) và 10 g natri lauryl sulfat 

(TT) trong 1000 ml nước. Điều chinh đến pH 12,0 + 0,05 
béng dung dịch acid hydrocloric 1 M (TT) hoặc dung dịch 

natri hydroxyd 1 M (TT), nếu cần. 

Téc độ quay: 50 t/min. 
Thời gian: 45 min. 

Cách tién hành: 
Dung dịch thử: Sau thời gian hòa tan quy định lấy một 
phần dịch hòa tan và lọc, bỏ vài mililit dịch lọc đầu. Pha 
loãng dịch lọc bằng môi trường hòa tan đề được dung dịch 
có nong độ khoảng 8 ng/ml. 

Dung dịch chuẩn: Siéu âm hòa tan 40 mg celecoxib chuén 

trong 60 ml hỗn hợp dung môi methanol - nước (75 : 25) 

và pha loãng thanh 100 ml với cùng hỗn hợp dung môi. 

Pha loãng 2,0 ml dung dịch thu được thành 100,0 ml bằng 
môi trường hòa tan. 

Đođộ m”ẩp thụ (Phụ lục 4.1) của dung dich chuẩn va dung 

dịch thử ở bước sóng 254 nm. Mẫu trắng là môi trường 

hòa tan. Tinh hàm lượng celecoxib, C,;H,,F,;N,O;S, hòa 

tan dựa vào độ hấp thụ của dung dịch chuẩn, dung dịch thử 
và hàm lượng C;;Hu,F›N,O;S của celecoxib chuẩn. 
Yêu cau: Không ít hon 75 % (Q) lượng celecoxib, 
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CuHuFiN:O:S, so với lượng ghi trên nhãn được hòa tan 
trong 45 min. 

Định lượng 
Phương pháp sắc ký lỏng (Phụ lục 5. 3). 
Pha động: Acetonitril - methanol - dung dịch đệm (10 : 
30 : 60). 
Dung dich dém: Hoa tan 1,36 g kali dihydrophosphat 
(TT} trong 1000 ml nước. Điều chỉnh đến pH 3,0 +0,05 
bằng acid phosphoric (TT). 
Dung môi pha mau: Nước - methanol(25 75). 
Dung dịch thử: Cân 20 nang, tính khéi lượng trung bình 
của bột thuốc trong nang và nghiền thành bột mịn. Cân 
chính xác một lượng bột thuốc tương ứng với khoảng 100 mg 
celecoxnh vào bình định mức 50 mI. Thém 30 ml dung môi 
pha mẫu, siêu âm 30 min để hòa tan, duy trì nhiệt do bé 

siêu âm khoang 25 °C, sau đó thêm dung môi pha mẫu dén 
vạch và lắc đều. Ly tâm lay dịch trong. Pha loang 2,0 ml 
dich trong thành 25,0 ml bằng dung môi pha mẫu, lọc. 
Dung dịch chudn: Hòa tan 40 mg celecoxib chuẩn trong 
30 ml dung môi pha mẫu và pha loãng thành 50,0 ml với 
cùng dung môi. Pha loãng 5,0 ml dung dịch thu được 
thành 25,0 ml bằng dung môi pha mẫu. 
Điều kiện sắc ky: 

Cột kích thước (25 em x 4,6 mm) được nhdi pha tĩnh nitril 

silica gel dùng cho sac ký (5 pm). 
Nhiệt độ cột: 60 °C. 
Detector quang phổ tử ngoại đặt ở bước sóng 215 nm. 
Tốc độ dòng: 1,5 ml/min. 
Thể tích tiêm: 10 pl. 
Cách tién hành: 
Kiểm tra tính phù hợp của hệ thống: Trên sắc ký đồ của 
dung dich chuẩn, số đĩa lý thuyết tính trên pic chính không 

nhỏ hơn 2000; hệ số đối xứng không lớn hơn 2,0; độ lệch 
chuẩn tương đối của dién tich pic chính từ 6 lin tiêm lặp 
lại không quá 2,0 %. 
Tiến hành sắc ký lần lượt với dung dịch chuẩn và dung 

dịch thử. 
Tinh hàm lượng celecoxib, C¡;Hi4F;N¿O›S, trong nang dựa 

vào diện tích pic trên sắc ký đồ của dung dịch chuẩn, dung 

dịch thử và hàm lượng Ci;Hi4F3N+O›S của celecoxib 

chuẩn. 

Bảo quản 
Trong đô đựng kin. 

Loại thuốc 

Thuốc giam đau, chéng viêm. 

Hàm lượng thường dùng 

100 mg, 200 mg. 

VIÊN NÉN CELECOXIB 

Là viên nén chứa celecoxib. 

Chế phẩm phải đáp ứng các yêu cầu trong S:huyén luận 

“Thudc viên nén” (Phụ lục 1.20) và các yêu cầu sau đây: 

Hàm lượng celecoxib, C,;H,F;N;0,S, từ 95,0 % đến 
105,0 % so với lượng ghi trên nhãn. 

Định tính 
Trong phẫn Định lượng, pic chính trên sắc ký đồ của dung 

dịch thử phải có thời gian lưu tương ứng với thời gian lưu 

của pic chính trên sắc ký đồ của dung dich chuẩn. 

Độ hòa tan (Phụ lục 11.4) 
Thiét bị: Kiéu cánh khudy. 
Méi trường hỏa tan: 1000 ml. Hoa tan 15,2 g trinatri 

phosphat dodecahydrat (TT) và 10 g natri lauryl sulfat 

(T7) trong 1000 ml nước. Điều chinh dén pH 12,0 + 0,05 

bang dung dịch acid hydrocloric 1 M (TT) hoặc dung dịch 

natri hydroxyd 1 M (TT), nếu cần. 

Tóc độ quay: 50 r/min. 

Thoi gian: 45 min. 

Cách tién hành: 
Dung dịch thử: Sau thời gian hòa tan quy định lấy một 

phần dịch hòa tan và lọc, bỏ vài mililít dịch lọc đầu. Pha 
loãng dịch lọc bằng môi trường hòa tan dé được dung dịch 

có nong độ khoảng 8 ng/ml. 

Dung dịch chudn: Siêu âm hòa tan 40 mg celecoxib chuin 

trong 60 ml hỗn hợp dung môi methanol - nước (75 : 25) 

và pha loãng thành 100 ml với cùng hỗn hợp dung môi. 

Pha loãng 2,0 mì dung dich thu được thành 100,0 ml bằng 

môi trường hòa tan. 

Đo độ hấp thụ (Phụ lục 4.1) của dung dịch chuẩn và dung 

dịch thử ở bước sóng 254 nm. Mẫu trắng là môi trường 

hòa tan. Tính hàm lượng celecoxib, C,;H,,FsN;0,S, hòa 

tan dựa vào độ hấp thụ của dung dịch chuẩn, dung dịch thử 

và hàm lượng C¡;Hu¿F;N;O;S của celecoxib chuẩn. 

Yêu cầu: Không ít hơn 75 % (Q) lượng celecoxib, 
C;H,4F3N50,8, so với lượng ghi trên nhãn được hoa 

tan trong 45 min. 

Định lượng 

Phương pháp sắc ký lỏng (Phụ lục 5.3). 
Pha động: Acetonitril - methanol - dung dich đệm (10 

130 : 60). 
Dung dịch đệm: Hòa tan 1,36 g kali dihydrophosphat (7) 
trong 1000 ml nước. Điều chinh đến PH 3,0 + 0,05 bằng 
acid phosphoric (TT). 

Dung môi pha mẫu: Nước - methanol (25:75). 
Dung dịch thử: Can 20 viên, tinh khối lượng trung bình 
viên và nghiền thành bột mịn. Cân chính xác một lượng 
bột thuốc tương ứng với khoảng 100 mg celecox1b vào 
bình định mức 50 ml. Thêm 30 ml dung môi pha mẫu, siêu 
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