
PREDNISON BẢN BO SUNG DĐVN V 

Tién hành sắc ký dung dịch thử và dung dlch đối chiéu 4), 

Kiém tra tinh phu hqp hệ thống: Trên sắc ký đồ thu được 
của dung dịch đối chiéu (4), độ lệch chuẩn tương đối của 
diện tích pic trans-phytomenadion thu được từ 6 lần tiêm 
không được lớn hơn 1,0 %. 

Tính ham lượng trans-phytomenadion, cis-phytomenadion 
và trans- epoxyphymmenadxon dựa vào dién tích các plc 
chính trén sắc ký đồ của dung dịch thử, dung dịch đối 
chiu (4) và hàm lượng của phytomenadion chuẩn. 

Bảo ựạn 

Trong đô đựng kín, tránh ánh sáng. 

Loại thuốc 
Tương tự vitamin K. 

Chế phẩm 
Thuốc tiêm, viên nén. 

PREDNISON 

CaHxOs Ptl:3584 

Prednison là 17,21-dihydroxypregna-1,4- dien-3,11,20-trion; 

phal chứa từ 97,0 % dén 102,0 % C›,H›¿O, tinh theo ché 

phẩm đã làm khô. 

Tính chất i 
Bột kết tinh, đa hinh, màu trắng hay gần như trắng. Thực 

tế không tan trong nước, khó tan trong ethanol 96 % và 

methylen clorid. 

Định tính 

Có thể chọn một trong hai nhóm định tính sau: 

Nhém I: A, C. 

Nhom II: B, D. 

A. Phổ hắp thụ hong ngoai (Phu luc 4.2) của ché pham phải 

phù hợp với phd hap thụ hồng ngoai của prednison chuẩn. 

Nếu hai pho có sự khác nhau thì hòa tan riêng biệt chế 

pham và chất chuẩn trong thể tích tối thiéu aceton, (TT), 

bốc hoi dung môi trén cách thủy đến khô, 14y các cắn ghi 

pho mới. 

B. Phương pháp sắc ký lớp mỏng (Phụ lục 5.4). 

Ban mong: Silica gel E›. 

Dung môi khai triển: Nước - methanol - ether - methylen 

clorid(12:8:15:77). 

Dung dịch thử: Hòa tan 10 mg chế phẩm trong hỗn hợp 

methanol - methylen clorid (1 : 9) và pha loãng thành 10 ml 

với cùng hỗn hợp dung môi. 
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Dung dịch déi chiéu (1): Hoa tan 20 mg prednison chuẩn 

trong hỗn hợp methanol - methylen clorid (1 : 9) và pha 

loãng thanh 20 ml với cùng hỗn hợp dung môi. 

Dung dich đói chiéu (2) Hoa tan 10 mg betamethason 

chuẩn trong dung dich đối chiéu (1) và pha loãng thành 10 m| 

với cung dung méi. 

Cách tién hành: Chấm riêng mẹt lên bản mỏng 5 pl mỗi 

dung dịch trên. Triển khai sắc ky đến khi dung môi di 

được 15 cm, lấy bản mỏng ra, để khô ngoài không khí và 

quan sát dum ánh sang tử ngoại ở bước sóng 254 nm. Vét 

chính trén sắc ký đồ của dung dich thử phal giống về vị trí 

và kich thước với vét chính trên sắc ký đồ của dung dịch 

đối chiéu (1). Phun lên bản mong dung dich acid sulfuric 

trong ethanol (TT), sziy & nhiệt độ 120 °C trong 10 min hay 

đến khi xuất hiện vét, dé nguội và quan sát dưới ánh sáng 

thường va tử ngoại & bước song 365 nm. Vết chính tren sắc 

ký đồ của dung dịch thử phải giống về vị trí, màu sắc dưới 

ánh sáng thường và huỳnh quang dưới ánh sáng tử ngoal Ở 

bước sóng 365 nm, và kích thước với vết chính trên sắc ký 

đồ của dung dich déi chiều (1). Phép thử chỉ có giá trị khi 

dung dịch đối chiều (2) cho hai vết tách rõ rang 

C. Trong phần Định lượng, pic chmh trén sắc ký đồ của 

dung dịch thử (2) phải tương ứng về thời gian lưu và kích 

thước với pic chính thu được trên sắc ký đồ thu được của 

dung dịch déi chiéu (4). 
D. Cho khoảng 2 mg chế phâm vào 2 ml acid sulfuric (TT) 

và lắc dé hòa tan. Trong vòng 5 min, màu vàng xuất hiện 
cùng với huỳnh quang xanh lam dưới ánh sáng tử ngoại 

& bước sóng 365 nm. Đồ dung dich này vào 10 ml nước 

và lắc đều, màu bị nhạt dan nhưng huỳnh quang xanh lam 

dưới ánh sáng tử ngoại không bị mất đi. 

Góc quay cực riêng 

Từ +183° đến +191°, tính theo chế phẩm đã làm khô (Phụ 
lục 6.4). 

Hòa tan 0,125 g chế phẩm trong ethanol 96 % (TT) và pha 

loãng thành 25,0 ml với cùng dung môi. 

Tạp chất liên quan 

Phương pháp sắc ky lỏng (Phụ lục 5.3). Tién hành trong 

điều kiện tránh ánh sáng. Các dung dịch chuẩn bị ngay 

trước khi sử dụng. 

Pha động A: Dung dịch kali dihydrophosphat (TT) 0,068 %, 
diéu chỉnh dén pH 2,0 bằng acid phosphoric (TT). 

Pha động B: Acetonitril dùng trong phuong pháp sắc ky 
(7). 
Hon hop dung môi: Acetonitril dùng trong phương pháp 

sắc ký - nước (50 : 50). 

Dung dịch thử (1): Hòa tan 20,0 mg ché phẩm trong hén hợp 
dung môi và pha loãng thành 25,0 ml với cùng dung môi. 
Dung dịch thử (Z) Pha loãng 5,0 ml dung dịch thử (1) 
thanh 20,0 ml bằng hỗn hợp dung môi.
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Dung dịch đối chiéu (1): Hòa tan 10 mg tạp chất B chuin 
rong hỗn hợp dung môi và pha loãng thành 25,0 ml với 
cùng dung môi. Pha loãng 1,0 m] dung dịch thu được thành 
s0,0 ml bằng hỗn hqp dung môi. 

Dung dịch đối chiếu (2): Hòa tan 4 mg prednison chuẩn 
dùng để định tính pic (có chứa tạp chất A, Dvà E) trong 
hỗn hợp dung môi, thém 1,0 mI dung dich đối chiéu (1) và 
pha loãng thành 5,0 m] bang hén hợp dung môi. 
Dung dịch đối chiéu (3): Pha loãng 1,0 ml dung dịch thử (1) 
thành 100,0 ml bằng hỗn hợp dung môi. Pha loãng 1,0 ml 
dung dịch thu được thành 10,0 ml bằng hỗn hợp dung môi. 
Dung dịch đối chiều (4): Hòa tan 20,0 mg prednison chuẩn 
trong hỗn hợp dung môi và pha loãng thành 25,0 ml với 
cùng dung môi. Pha loãng 5,0 ml dung dich thu được thành 
20,0 ml bang hén hop dung môi. 

Điều kiện sắc ky: 
Cột kích thước (15 cm x 3,0 mm) được nhồi pha tĩnh end- 
capped ethylen- brzdged polar-embedded octadecylsilyl 
silica gel dùng cho sắc ky (2,5 nm). 
Nhiệt độ cột: 45 °C. 

Detector quang phổ tử ngoại ở bước sóng 244 nm. 
Téc độ dòng: 0,6 ml/min. 

Thé tích tiêm: 5 n 

Cách tiền Mnh 

Tién hành sắc ký theo chương trình dung môi như sau: 

ỉThm gian Pha dgngA Pha dqng B | 
| (min) - | (% tưt) @%tt9) | 

| 02 8 17 | 
2-25 . `ý 83 — 80 m 
25-28 | 80265 20235 | 
28-33 | 65 ) 35 ) 
33-43 \ 6520 | 35280 

Uen hành sắc ký dung dich thử (l), dung dịch đối chiéu 

1),(2), 3). 
Sử dụng sắc ký đồ cung cap kèm theo prednison chuẩn 

dùng dé định tính pic và sắc ký đồ thu được của dung dịch 

đối chleu (2) để xác định pic của tap chất A, D, và E, sử 

dụng sắc ký đồ thu được của dung dich đối chiéu (1) dé xác 

định pic tạp chất B. 

Thời gian lưu tương đối so với prednison (thời gian lưu 

khoảng 18 min): Tạp chất B khoảng 1,06; tạp chất A 

khoảng 1,12; tạp chất D khoảng 1 .6; tạp chất E khoảng 1,9 

Kiểm tra tính phù hợp của hệ thống: Trên sắc ký đồ của 

dung dịch ddi chiều (2), tỷ số đỉnh - hõm (H,/H,) ít nhất 

la2s; trong đó H, là chiều cao đỉnh pic tạp chat B so với 

đường nén và H, la chiều cao tinh từ đường nén dén đáy 

hõm giữa pic tạp chất B và pic prednison. 

Tính hàm lượng phan trăm các tạp chất dựa vào nồng độ 

Cua prednison trong dung dịch đối chiéu (3). 

Giới hạn: 

Tạp chất A: Không được quá 0,5 %. 

Tap chất E: Không được quá 0,2 %. 
Tạp chất D: Không được quá 0,15 %. 

Tạp chất khác: Với mỗi tạp chất, không được quá 0,10 %, 

Tổng tạp chất: Không được quá 1,0 %. 

Bỏ qua các tạp chất có hàm lượng dưới 0,05 %. 
Ghi chú: 
Tạp chất A: 17,21-dihydroxypregn-4-en-3,1 1,20-trion (cortison). 

Tạp chất B: l1D,l7,2l-trihydroxypregna-l,4~dien-3,20—dion 

(prednisolon). 

Tap chất C: 17-hydroxy-3,11,20-trioxopregna-1,4-dien-21-al 
(prednison-21-aldehyd). 

Tap chất D: 17,21-dihydroxypregna-1 ,4,9(11)-trien-3,20-dion 

(deltacortinen). 

Tap chất E: 17-hydroxy-3,l 1,20-trioxopregna-1,4-dien-21-y] 

acetat (predmson acetat). 

Tap chất J; Acid 17a-hydroxy-3,11-dioxoandrosta-1,4-di- 

en-17B-carboxylic. 

Tạp chất K: Androsta-1,4-dien-3,11,17-trion. 

Tạp chất L: 11p,17-dihydroxy-3,20- dioxopregna-1,4-dien-21-yl 

acetat (prednisolon acetat). 

Tap chất F, G: Chưa biết cau trúc. 

Mất khối lượng do làm khô 
Không được quá 1,0 % (Phụ lục 9.6). 

(0,500 g; 105 °C). 

Định lượng 

Phương pháp sắc ký lỏng (Phụ lục 5. 3). Điều kiện sắc ký 

như mô tả trong phan Tạp chất liên quan. 

Các dung dịch được chuan bị ngay trước khi sử dụng. Tiến 

hành trong dleu kiện tranh ánh sáng. 

Tién hành sắc ký dung dịch thử (2) và dung dịch đối chiều 

@. 
Tính hàm lượng của C›¡H›¿O; dựa vào diện tích pic thu 

được trên sắc ký đồ của dung dịch thử (2), dung dịch đối 
chiéu (4) và hàm lượng C›,H›¿O‹ của prednison chuén. 

Bio quần 
Tránh ánh sáng. 

Loại thuốc 

Corticosteroid. 

Chế phẩm 
Viên nén. 

VIÊN NÉN PROMETHAZIN HYDROCLORID 

Là viên nén bao chứa promethazin hydroclorid. 

Chê Phfim phải đáp ứng các yêu cầu trong chuyên luận 

“Thuộc viên nén” mục “Vién bao” (Phụ lục 1.20) và các 
yêu câu sau đây: 

Hàm hrợng promethazin hydroclorid, C,;H,N,S.HCI, 

từ 95,0 % đên 105,0 % so với lượng ghi trén nhãn. 
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