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VIEN NEN CARBAMAZEPIN

Tro sulfat

Khong dugc qua 0,1 % (Phy lyc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1.0 g ché pham.

Dinh lrgng )

Hoa tan 0,250 g ché phim trong mét hén hop gém 20 ml
muce va 25 ml ethanol 96 % (TT). Thém 5,0 ml dung dich
acid hydrocloric 0,01 N (CP). Chuan d6 béng dung dich
natri h}droxyd 0,1 N trong ethanol (CP). Xac dinh diém
két thic bang ‘phuong phap chuan db do dién thé (Phu luc
10.2). DQC thé tich dung dich chuén d6 thém vao giira hai
diém udn.

| ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N trong ethanol (CP)
twong duong véi 32,49 mg C,.H,.N,O.HCl.

Bdo quan
Tranh anh sang.

Loai thudc
Thudc gay té tai chd.
Ché pham
Thudc tiém.

VIEN NEN CARBAMAZEPIN

La vién nén chira carbamazepin.
Ché phdm phai ddp (mg cic yéu cau trong chuyén luin
“Thude vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lugng carbamazepin, C,;H;N,O, tir 95,0 % dén
105,0 % so vd&i ham lwong ghi trén nhan.

Dinh tinh

A. Pun néng mat lugng bot vién twong duong voi 0,1 g
carbamazepin v&i 2 ml acid nitric (TT) trong cach thuy,
hdn hop sé xudt hién mau do cam.

B. Can mét lugng bot thude va hoa tan bﬁng ethanol (TT)
dé tao thanh dung dich c6 chita khodng 10 pg carbamazepin
trong 1 ml, loc. Phd hap thu anh sang cta dich loc thu dugc
phai c¢6 hai cure dai hap thu & bude song 238 nm va 285 nm.
D§ hip thu ciia dung dich & buée song 285 nm phai nam
trong khoang tir 0,47 dén 0,51 (Phu luc 4.1).

C. Trong phin Dinh lugng, thoi gian luu cta pic chinh trén
sic ky do cua dung dich thir phai twong mg vdi thoi gian
lwu cua pic carbamazepin trén sic ky d6 cua dung dich
chuin.

Dg hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khuay

MGéi truomg hoa tan: 24 ml dung dich acid hydrocloric 10 %
(TT) pha lo@ng thanh 1000 ml véi nwdrc.

Toc d¢ quay: 75 r/min (d6i voi ham luong 100 mg) hodc
150 r/min (d6i véi ham lugng 200 mg).

Thoi gian: 60 min.

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, l1dy mét
phén dich hoa tan va lgc, loai bo 10 ml djch lgc déu. Pha
lodng dich loc véi méi trudmg hoa tan dé thu duge dung
dich c6 nong do carbamazepin khoang 6 - 15 pg /ml. Po
d6 hap thy cua céc dung dich thir thu dugc 0 budc song cuc
dai 285 nm (Phu luc 4.1) trong coc do day 1 cm, ding méi
trudng hoa tan lam méu tring.

Tinh ham lugng carbamazepin, C,sH;;N,O, da hoa tan
trong mdi vién theo A (1 %, 1 cm), ldy 518 la gid tri A (1 %,
I em) & bude song 285 nm.

Yéu cau: Khong it hon 65 % (Q) luong carbamazepin,
C,sH;N;0, so vdi lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong
60 min.

Tap chit lién ‘quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong, diéu kién sic ky va kiém tra tinh phu hop cua hé
théng sac ky nhu mé ta & phan Dinh luong.

Dung dich thir: Can 20 vién, xac dinh khdi luong trung
binh vién va nghién thanh bot min. Can chinh xac mét
luong bot vién tuong duong voi 50 mg carbamazepin vao
binh dinh mirc 50 ml, thém 25 ml methanol (TT), lic dé
hoa tan va thém nude vira da dén vach, l4c déu, loc.

Dung djch doi chiéu: Phaloang 1,0 ml dung dich thir thanh
50,0 ml bang hon hop methanol - nuée (1 : 1), lac déu. Pha
loang 5,0 ml dung dich thu dwgc thanh 50,0 ml bang hén
hop methanol - nuwée (1 - 1), lic déu.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky ldn lugt dung dich thir va dung dich
d6i chiéu.

Tién hanh sic ky véi thoi gian gap 6 1an thoi gian luu cia
carbamazepin (thoi gian luu cua khoang 10 min).

Gidi han: Trén sic ky d6 cia dung dich thir:

Dién tich ctia bét ky pic tap chat nao khong duoc 16n hon
dién tich pic chinh trén sic ky do cta dung dich dbi chiéu
(0,2 %).

Tong dién tich pic cua tat ca cac pic tap chat khong duoc
16n hon 2,5 lan dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung
dich ddi chiéu (0,5 %).

Pinh lugng

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3)

Pha dong: Methanol - tetrahydrofuran - nwoc (120 : 30 :
850). Thém 0,2 ml acid formic (TT) va 0,5 ml triethylamin
(TT) vao 1000 ml hon hop trén.

Piéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 em x 4,6 mm) dugc nhoi pha tinh nitril
silica gel ding cho sdc ky.

Detector quang pho tir ngoai dit ¢ budce séng 230 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.

Dung dich chuan: Cén chinh xac khoang 50 mg carbamaze-
pin chuan vao binh dinh murc 50,0 ml, thém 25 ml methanol
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(TT), ldc dé hoa tan va thém nude vira di dén vach, lic déu.
Pha loang 5,0 ml dung dich thu dugc thanh 25,0 ml bing
hén hop methanol - nueée (1 : 1), lic déu.

Dung dich thit: Can 20 vién, xéc dinh khoi lugng trung binh
vién va nghién thanh bot min. Cén chinh x4c mét lugng bot
vién turong {mg v&i 50 mg carbamazepin vao binh dinh mirc
50 ml, thém 25 ml meth‘anot“ (TT), lic dé hoa tan va thém
nuce vira du deén vach, lic dép, loc. Pha lodng 5,0 ml dich
loc thu dugc thanh 25,0 ml bang hdn hop methanol - nuére
(1:1), I?c déu.

Cach tién hanh:

Kiém tra tinh phi hgp cia hé thong sic ky: Trén sac ky
dd thu dugc cua dung dich chuén, sé dia Iy thuyét cua cot
tinh trén pic carbamazepin khong dugc nhé hon 5000 bo
phan gidi gilra pic carbamazepin va pic tap chét lidn k& it
nhat 1a 1,5. _ .

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

Tinh ham lugng carbamazepin, C,;H,,N,0, trong vién dwra
vao dién tich pic carbamazepin thu dugc trén sic ky dé cia
dung dich thir, dung djcl} chuan va ham luong C,sH,,N,O
trong carbamazepin chuan.

Bdo quan )
Trong d6 dung kin, dé noi khoé mat, tranh 4nh sang.

Loai thudc
Chéng dong kinh.

Ham lrgng thrdng ding
100 mg; 200 mg.

CARBIDOPA

CO;H
HN, CHy .
HO NH,

OH

Ho0

Carbidopa la acid (25)-3-(3,4-dihydroxyphenyl)-2-hydra
zino-2-methylpropanoic monohydrat, phai chira tir 98,5%
dén 101,0 % C,oH4N,0O,, tinh theo ché pham da lam khé.

Tinh chat

Bot trdng hodc tring nga. Kho tan trong nudc, rat kho tan
trong ethanol 96 %, thuc té khong tan trong dicloromethan,
tan trong cac dung dich acid vo co loang.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, C.

Nhom II: B, C, D, E. .

A. Phd hap thy héng ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché pham phai
phu hgp v&i phd hdp thy hdng ngoai cua carbidopa chuan.
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B. Hoa tan 50,0 mg ché pham trong dung dich acid hydr,.
cloric (TT) 0,85 % trong methanol (TT) va pha loang thany
100,0 ml véi cuing dung mdi. Pha loang 10,0 ml dung dich
nay thanh 100,0 ml véi dung dich acid hydrocloric (TT)
0,85 % trong methanol (TT). Pho tir ngoai (Phu lyc 4.1
cua dung dich thir trong khoang tir 230 nm dén 350 nm ¢g
cyre dai hap thy & 283 nm vaA (1%, 1 cm) & 283 nm tur 135
dén 150 tinh theo ché pham da lam kho.

C. Ché pham phai dap (mg phép thir Goc quay cyc riéng,

D. Lic manh khoang 5 mg ché pham v&i 10 ml nuéc trong
| min va thém 0,3 ml dung dich sat (111) clorid (TT). 1,39%.
Mau xanh luc dam xuat hién va nhanh chong chuyén sang
mau néu do. o

E. Phéan tan khoang 20 mg ché pham trong 5 ml nwdc va
thém S ml thuéc thie Fehling (TT). Bun péng, mau cua dung
dich chuyén thanh mau nau sim va xuat hién tia mau do.

P§ trong va mau sdc ciia dung dich

Hoa tan 0,25 g ché phém trong 25 ml dung dich acid
hydrocloric 1 M (TT).

Dung dich phai trong (Phu luc 9.2) va khdng duge
c6 mau dam hon mau mau VN, hodc Ng¢ (Phu lyc 93,
phuong phap 2).

Goéc quay cue riéng

Tir -26,5° dén -22,5°, tinh theo ché pham da lam khé (Phy
luc 6.4).

Hoa tan 0,250 g ché pham trong dung dich nhém clorid
(TT) bing cach lic siéu am cho dén khi tan hoan toan, pha
lodng thanh 25,0 ml v4i cung dung moi.

Hydrazin

Khéng dugc qua 20 phan triéu.

Phwong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel silan hoa.

Pha déng: Nucc - methanol (10 : 20).

Dung dich thi (1): Hoa tan 0,50 g ché pham trong dung
dich acid hydrocloric loang (TT) va pha lodng thanh 2,0 ml
bang cung dung moi.

Dung dich thir (2): Cho vao 2 binh nén nit mai méi binh
25 g nhyea trao d6i anion base manh (TT). Thém vao moi
binh 150 ml nuéc khéng co carbon dioxyd (TT), dé trong
30 min, thinh thoang léc. Gan b6 16p dich 16ng. Lap lai quy
trinh rira & trén mot vai 1an nira, mai 1an véi 150 ml nwdc
k}{éng co carbon dioxyd (TT).

Lay hai 6’ng dong dung tich 100 ml, dudng kinh trong
3,5 cm dén 4,5 cm, ky higu éng A va B. Dung 60 ml
nudc khong cé carbon dioxyd (TT) chuyén hét nhua trao
doi ion trong mot binh nén vao éng A. Dung 20 ml ml'dff
khong co carbon dioxyd (TT) khac chuyén nhua trao doi
ion trong binh nén con lai vio éng B.

Cam vio mdi ong dong trén mot dng suc khi véi dau dudi
(c6 duong kinh 2 mm dén 3 mm) sao cho cham toi gan



