PREDNISON

BAN BO SUNG DDVNy

Tién hanh sic ky dung djch thir va dung dich ddi chidu (4),
Kiém tra tinh phu hop h¢ thong: Trén séc ky d6 thu dugc
cua dung dich d6i chiéu (4), d6 léch chuian tuong déi cua
dién tich pic trans-phytomenadion thu dwoc tir 6 13n tiem
khong dugc 16m hon 1,0 %.

Tinh ham lugng frans-phytomenadion, ci s-phytomenadion
va trans-epoxyphytomenadion dya vao dién tich cac pic
chinh trén sic ky dd cta dung dich thur, dung dich dbi
chiéu (4) va ham luong cua phytomenadion chuin.

Bio qugm
Trong do6 dung kin, tranh anh sang.

Loai thude
Twong tu vitamin K.

A A
Ché pham
Thuoc tiém, vién nén.

PREDNISON.

C,H,05 P.t.l: 358,4

Prednison la 17,21-dihydroxypregna-1,4-dien-3,1 1,20-trion5
phai chira tir 97,0 % dén 102,0 % C, H,0s, tinh theo che
pham da lam kho.

Tinh chat ,

Bot két tinh, da hinh, mau tring hay gén nhu trang. Thuc
té khong tan trong nudc, khé tan trong ethanol 96 % va
methylen clorid.

Dinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, C.

Nhom 11: B, D.

A. Phd hép thy hong ngoai (Phu luc4.2) cua ché pham phai
phu hgp véi phé hap thu hong ngoai cta prednison chuan.
Néu hai pho co su khac nhau thi hoa tan riéng biét ché
pham va chat chuén trong thé tich t6i thiéu aceton (TT),
bdc hoi dung méi trén cach thiy dén khé, lay cac can ghi
pho moi.

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

Ban mong: Silica gel Fs4.

Dung méi khai trién: Nudc - methanol - ether - methylen
clorid (1,2:8:15:77).

Dung dich thu: Hoa tan 10 mg ché phim trong hén hop
methanol - methylen clorid (1 : 9) va pha loang thanh 10 ml
v6i ciing hdn hgp dung méi.
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Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 20 mg prednison chudn
trong hon hop methanol - methy{en clorid (1 : 9) va pha
loang thanh 20 ml véi cung hon hop dung moi.

Dung dich doi chiéu (2) Hoa tan 10 mg betamethason
chuén trong dung dich déi chiéu (1) va pha lodng thanh 10 m]
voi cung dung moi.

Cdch tién hanh: Cham riéng blet |én ban mong 5 ul mdj
dung dich trén. Trién khai sac ky dén khi dung moi dj
duge 15 cm, lay ban mong ra, dé kho ngoai khong khi va
quan sat dum anh sang tir ngoai & budc song 254 nm. Vét
chinh trén séc ky do cua dung d:ch thur pha1 gibng vé vi tri
va kich thuée voi vét chinh trén sic ky d6 cua dung dich
dbi chiéu (1). Phun Ién ban mong dung dich acid sulfuric
trong ethanol (TT), say & nhiét do 120 °C trong 10 min hay
dén khi xuét hién vét, dé ngudi va quan sat dudi anh sang
thucmg va tir ngoai 0 budc song 365 nm. Vét chinh tren sic
ky d6 cta dung dich thir phai gidng vé vi tri, mau sic duéi
anh sang thuong va huynh quang dudi dnh sang tur ngoal a
budc song 365 nm, va kich thude véi vét chinh trén séc ky
do cua dung dich déi chiéu (1). Phep thir chi cé gia tri khi
dung dich déi chiéu (2) cho hai vét tach rd rang

C. Trong phan Dinh luong, pic chlnh trén sac ky do cua
dung dich thar (2) phai tuong Ung vé thoi gian luu va kich
thude voi pic chinh thu duoc trén sic ky do thu dugc cua
dung dich dbi chiéu (4).

D. Cho khoang 2 mg ché pham vao 2 ml acid sulfuric (TT)
va lic dé hoa tan. Trong vong 5 min, mau vang xuét hién
cung v&i huynh quang xanh lam duéi anh sang tir ngoai
& bude song 365 nm. D6 dung dich nay vao 10 ml mudc
va lic déu, mau bi nhat dan nhung huynh quang xanh lam
duéi 4anh sang tir ngoai khong bi mat di.

Goéc quay cue riéng

Tir +183° dén +191°, tinh theo ché pham da lam kho (Phu
luc 6.4).

Hoa tan 0,125 g ché pham trong ethanol 96 % (TT) va pha
loang thanh 25,0 ml véi cung dung moi.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3). Tién hanh trong
diéu kién tranh 4nh sang. Cac dung dich chuan bi ngay
trude khi sir dung.

Pha déng A: Dung dich kali dihydrophosphat (TT) 0,068 %,
diéu chinh dén pH 2,0 bang acid phosphoric (TT).

Pha dong B: Acetonitril ding trong phwong phdp sdc ky
(IT).

Hon hop dung moi: Acetonitril ding trong phwong phdp
sac ky - nuée (50 : 50).

Dung dich thit (1): Hoa tan 20,0 mg ché pham trong hdn hop
dung moi va pha loang thanh 25,0 ml véi cung dung méi.
Dung dich thi (2) Pha lodng 5,0 ml dung dich thur (1)
thanh 20,0 ml bing hdn hop dung mdi.
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VIEN NEN PROMETHAZIN HYDROCLORID

pung dich doi chiéu (1): Hoa tan 10 mg tap chit B chuin

{rong hon hop dung méi va pha loang thanh 25,0 ml véi

cung dung moi. Pha lodng 1,0 ml dung dich thu duoc thanh

50,0 ml bing hon h()’p dung moi.

pung d;ch doi chiéu (2): Hoa tan 4 mg prednison chuan

dung dé dinh tinh pic (c6 chta tap chit A, D va E) trong

hon hop dung mdi, thém 1,0 ml dung dich déi chiéu (1) va

pha loang thanh 5,0 ml bang hén hop dung moi.

pung dich doi chiéu (3): Pha lodng 1,0 ml dung dich thir (1)
thanh 100,0 ml bing hén hop dung moi. Pha loang 1,0 ml

dung dich thu duoc thanh 10,0 ml bing hdn hop dung méi.

Dung dich ddi chiéu (4): Hoa tan 20,0 mg prednison chuan

trong hén hop dung méi va pha loang thanh 25,0 ml vai

cung dung mdi. Pha lodng 5,0 ml dung djch thu dugc thanh

20,0 ml bang hén hop dung moi.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (15 cm = 3,0 mm) duge nhdi pha tinh end-

capped ethylen- bridged polar-embedded octadecylsilyl

silica gel dung cho sdc ky (2,5 pm).

Nhiét do cot: 45 °C.

Detector quang phd tir ngoai & budc song 244 nm.

Téc d6 dong: 0,6 ml/min.

Thé tich tiém: 5 ul.

Cich tién hdnh

Tién hanh sic ky theo chuong trinh dung m6i nhu sau:

r_Thm gian Pha dgng A Pha ding B I
(min) N (% tt/tt) (%tt/tt) |
0-2 83 17 |
2-25 8380 | 1720 ]

| 25-28 80 — 65 20 — 35 1

| 28-33 65 35
33-43 | 65520 | 35580

Tlen hanh sic ky dung dich thur (1), dung dich déi chleu
(1), (), (3).

Sir dung sac ky d6 cung c,ap kém theo prednison chuan
ding dé dinh tinh pic va sic ky d6 thu dugc cua dung dich
doi chleu (2) dé xac dinh pic cua tap Lhat A, D,vaE, su
dung sic ky do thu duoc cua dung dich dbi chiéu (1) dé xac
dinh pic tap chat B.

Thoi gian lwu tuong ddi so véi prednison (thoi gian luu
khoang 18 min): Tap chat B khoang 1,06; tap chit A
khoang 1,12; tap chat D khoang 1,6; tap chat E khodng 1,9
Kiém tra tinh phu hop cua hé thong: Trén sic ky do cua
dung dich déi chiéu (2), ty sb dinh - hom (Hy/H,) it nhét
la2s; trong do H, 1a chiéu cao dinh pic tap chat B so vai
duémg nén va H, la chidu cao tinh tir dudng nén dén day
hém giira pic tap chat B va pic prednison.

Tinh ham lugng phéan tram céc tap chét dua vio ndng do
¢a prednison trong dung dich déi chiéu (3).

Gigi han

Tap chit A- Khéng dugc qua 0,5 %.

Tap chat E: Khong dugc qua 0,2 %.

Tap chat D: Khong duqc qua 0,15 %.

Tap chét khac: Vé&i méi tap chét, khong duge qua 0,10 %.
Tong tap chat: Khong dugc qua 1,0 %.

Bo qua cac tap chét c6 ham lugng dudi 0,05 %.

Ghi chu:

Tap chitA: 17,21-dihydroxypregn-4-en-3,1 1,20-trion (cortison).
Tap chét B: 11p,17,21-trihydroxypregna-1,4-dien-3,20-dion
(prednisolon).

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

Tap chat D: 17,21 -dihydroxypregna-l,4,9(] 1)-trien-3,20-dion
(deltacortinen).

Tap chat E: 17-hydroxy-3,1 1,20-trioxopregna-1,4-dien-21-y|

acetat (predmson acetat).
Tap chat J: Acid 17a-hydroxy-3, 11-dioxoandrosta-1,4-di-

en-17f-carboxylic.
Tap chét K: Androsta-1,4-dien-3,11, 17-trion.
Tap chét L: 11p,17-dihydroxy-3,20- dioxopregna-1,4-dien-21-yl

acetat (prednisolon acetat).
Tap chét F, G: Chua biét cau tric.

Mit khéi lugng do lam kho
Khéng dugc qua 1,0 % (Phu luc 9.6).
(0,500 g; 105 °C).

Pinh lwgng
Phuong phap sic ky long (Phu luc 5. 3). Piéu kién sic ky

nhu mb ta trong phan Tap chét lién quan.

Cac dung dich duoc chuan bi ngay trudc khi sir dung. Tién
hanh trong dleu kién tranh anh sang.

Tién hanh sic ky dung dich thir (2) va dung dich doi chiéu
(4).

Tinh ham lugng caa C, HyOs dua vao dién tich pic thu
duoc trén séc ky do cua dung dich thir (2), dung dich déi
chiéu (4) va ham lugng C,,H,Os cuia prednison chuan.
Bao quan

Tranh anh sang.

Loai thudc

Corticosteroid.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN PROMETHAZIN HYDROCLORID

La vién nén bao chira promethazin hydroclorid.

Ché [?hz?lm phai dép ng cac yéu cau trong chuyén luin
“Thuoc vién nén” muc “Vién bao™ (Phu luc 1.20) va cac
yéu cau sau day:

Ham luong promethazin hydroclorid, C,,H,N,S.HCI,
tir 95,0 % dén 105,0 % so vai lugng ghi trén nhan.

1597




