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BAN BO SUNG DPVN VvV

VIEN NEN PAT AM PAO CLOTRIMAZOL

Diéu ki¢n sdc ky:

Cot kich thude (10 cm x 4,6 mm) duge nhoi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdic ky (5 pm).
Detcclor quang Ph(’ tr ngoai ¢ buéce song 278 nm.

Téc 46 dong: 2,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cach tién hrl:nh:

Tién hanh sac ky dung dich phén giai, d¢ phan giai giira
pic cloramphenicol va pic 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan- 1,3-diol it nhat 1a 8.0.

Tién hanh sic ky dung dich chudn, dd léch chuén twong doi
cta di¢n tich pic cloramphenicol tir 6 14n tiém l3p lai khéng
lém hon 2,0 %

Tién hanh séc ky 1an luot véi dung dich chuin va dung
dich thur.

Tinh ham lugng cloramphenicol, C,H,,C1,N,0;, trong
vién dwa vao dién tich pic cloramphenicol trén sic ky
6 cua dung dich thtr, dung dich chuin vi ham lwong
CiH12CLN,Os trong cloramphenicol chuin.

Bio quan
Trong d6 dung kin, d€ noi khé mat, tranh anh sang.

Loai thude
Khang sinh.

Ham lwgng thuong ding
250 mg.

VIEN NEN PAT AM PAO CLOTRIMAZOL

La vién nén diat am dao ¢ chira clotrimazol. Ché phim
phéi dip (mg cac yéu cau trong chuyén luan “Thudc vién
nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lwong clotrimazol, C,,H,CIN,, tir 90,0 % dén
110,0 % so voi lugng ghi trén nhan.

Dinh tinh

A. Trong phin Pinh lugng, sic ky d6 cua dung dich thir
phai cho pic chinh ¢6 théi gian hru twong img vai thoi gi‘an
lru ctia pic clotrimazol trén sic ky do cta dung dich chuén.
B. Phuong phap sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

D:mg maoi kha: trién: di- -isopropyl ether (TT) trong binh
sac ky chira céc dlrng 25 ml amoniac 13,5 M (TT).

Dung djch thir: Lac mét luong bdt vién twong Ung véi
khoang 20 mg clotrimazol v&i 4 ml dicloromethan (TT)
trong 30 min, ly tAm, sit dung &p chit 1ong phia trén.
Dung dich doi chiéu: Dung dich clotrimazol chuén 0,5 %
trong dicloromethan (TT).

Cach tién hanh: Cham riéng biét 10 pl mdi dung dich trén
lén ban mong. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dwoc
khoang 15 ¢cm. Liy ban mong ra, d¢ khd ngoai khdng khi.

Phun thudc thir kali iodobismuthat lodng (TT). Vét chinh
trén sic ky dd cia dung dich thir phai cho mau nau d6 va
tuong (g vé vi tri, kich thudc va mau séc vdi vét chinh
trén sic ky dd cua dung dich dbi chiéu.

Tap chit lién quan

Phuong phap sac ky long (Phy luc 5.3)

Pha dgng: Hon hop 30 thé tich dung dich acid phos-
phoric 0,02 M va 70 thé tich methanol (TT), diéu chinh
dén pH 7,5 véi dung dich triethylamin (TT) 10 % (tt/tt)
trong methanol (TT)

Dung mdéi pha mau: Hdn hop 30 thé tich nwde va 70 thé
tich methanol (TT).

Dung dich thir: Can chinh xac mot lugng bét vién tuong
g véi 0,1 g clotrimazol, thém 50 ml methanol (TT), lac
20 min, pha lodng thanh 100,0 ml v6i methanol (TT). Loc,
1§y 20,0 ml dich loc, thém 50 ml methanol (TT) va thém
nwde vira du 100,0 ml.

Dung dich ddi chiéu (1): Pha dung dlCh 2-clorotritanol
chudn 0,0002 % trong dung méi pha mau.

Dung dich doi chiéu (2): Pha lodng 1 thé tich cua dung dich
thir thanh 50 thé tich v&i dung méi pha miu.

Dung dich déi chiéu (3): Pha lodng 1 thé tich coa duElg dich
d6i chiéu (2) thanh 40 thé tich v6i dung méi pha méu.
Dung dich d6i chiéu (4): Pha dung dich c6 ndng dd
2-clorotritanol chuin 0,0002 % va nong dd clotrimazol
chuén 0,02 % trong dung méi pha mau.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thude (25 cm * 4,6 mm) dugce nhéi pha tinh C
(5 pm). ,

Detector quang pho tir ngoai dit ¢ budce séng 215 nm.
Téc d6 dong: 1,4 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky dung dich thir véi thoi gian bing 1,5 lan
thol gian luu cua pic clotrimazol.

Kiém tra tinh phi hop cta hé théng: Trén sic ky dé coa
dung dich d6i chiéu (2), sb dia 1y thuyét cta cét xac dinh
trén pic chinh khong nho hon 9000/m; Trén séc ky db cua
dung dich déi chiéu (4), 46 phan giai gitra pic clotrimazol
va pic 2-clorotritanol it nhat 1a 2,0.

Gidi han: Trén sic ky 48 cua dung dich thir, dién tich cua
bit ky pic phu néo khong dugc 16m hon dién tich pic chinh
thu dgc trén sic ky db ciia dung dich déi chiéu (1) (1,0 %).
Bo qua cac pic ¢6 dién tich nhé hon dién tich cua pic
chinh thu dugc trén sac ky dé cia dung dich dbi chiéu (3)
(0,05 %).

Dinh luwgng
Phuong phap sic ky long (Phy luc 5.3).

Pha dong, diéu kién séc ky, dung moi pha mau: nhu mé ta
& phan Tap chat lién quan.
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Dung dich thir: Can 20 vién, tinh khéi lugng trung binh va
nghién thanh bot min. Cén chinh xdc mét lugng bot vién
c6 chira khoang 0,1 g clotrimazol, thém 50 ml methanol
(TT). lic 20 min, pha lodng thinh 250,0 ml véi methanol
(TT). Loc, lay 10,0 ml dich lgc, thém 60 ml methanol (TT)
va thém nwoc virz_a da 100,0 ml.

Dung dich chuan: Hoa tan 20 mg clotrimazol chuin
trong 70 ml methanol (TT), thém nwéc vira du 100 ml,

Pha lodng I thé tich cua dung dich nay thanh 5 thé tich
bing dung moi pha mau.

Cach tien hanh:

Kiém tra tinh phu hop cta hé thcmg Trén sic ky dd cia
dung dich chuin, s dia 1y thuyét cta ¢Ot xac dinh trén pic
chinh khong dugc nho hon 9000/m.

Tién hanh sic ky 1an luot véi dung dich chuén va dung
dich thir.

Tinh ham luong clotrimazol, ngHnCIN‘: cd trong ché
pham dua vao dién tich plC thu duoc tir sdc ky do cua dung
dich thur va dung dich chuan va ham lugng C,,H,,CIN, cua
clotrimazol chuan.

Bio quin

Trong d6 dung Kin, tranh énh sang.
Loai thu(f)c ]

Thudc chéng nam tai chd, phd réng.

Ham lwong thwomg dung
100 mg va 500 mg.

VIEN NEN DEXAMETHASON

La vién nén chira dexamethason.
Ché phim phai dép (mg cic yéu ciu trong chuyén luin
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham lugng cia dexamethason, C,;H,,FOs, tir 90,0 % dén
110,0 % so vdi lwgng ghi trén nhan.

Chtt y: Thuc hién cdc phép thir trong diéu kin tranh anh sang.

Pinh tinh

Lic mét lugng bot vién da nghién min twong mg khoang
20 mg dexamethason véi 5 ml dung dich natri hydroxyd
0,1 M (TT), thém 50 ml dicloromethan (TT) va lic siéu am
trong 20 min, loc va bay hoi dich loc. Sdy can & IOS W
trong 2 h. Phd hép thy hong ngoai (Phu luc 4.2) ctia ciin thu
dugc phai phit hop véi phé hép thu héng ngoai doi chiéu
ctia dexamethason.

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng A: Dung dich acetonitril (TT) 15 % (tt/tt).

Pha dong B: Acetonitril (TT).

Dung dich thir: Can mot luong bot vién tuong ng vl
2,5 mg dexamethason, thém 10 ml acetonitril (TT) va
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lic siéu am, loc. Pha lodng 4 ml dich loc thanh 10
bing murdc.

Dung dich d6i chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thy,
thanh 100,0 ml bing pha déng A.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich d;
chiéu (1) thanh 20,0 ml bang pha dong A.

Dung dich phan gidi: Hoa tan 2 mg dexamethason chuap
v 2 mg methylprednisolon chudn trong pha dong A va pha
loz'ing thanh 100 ml véi cing dung moi.

Diéu kien sdc ky:

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh ¢
(5 pm) (¢t Hypersil ODS la phi hop).

Nhiét dg cot: 45 °C.

Detector quang phd tir ngoai dat & budc song 254 nm.
Toc d6 dong: 2,5 ml/min.

Theé tich tiém: 20 -ul.

Céch tién hanh:

Tién hanh séc ky theo chuong trinh dung mdi nhu sau:

Thoi gian | Pha dfng A | Pha df):lg B Ghi chi
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
o 100 0 Ping dong
Bét dau gradient
15 100 — 0 0— 100 hayén tinh
Két thiic churong trinh,
40 0 100 quay tré lai 100 %
'. pha dong A
’ Cin bang véi pha
41 100 0 dong A
Két thic can bang
46=0 100 0 C(_jl, bat q:?lu lan chay
sac ky tiép theo

Tién hanh sic ky dung dich phan giai, voi didu kién
sic ky nhu trén, thoi gian luu cia methylprednisolon
khoang 13 min, cua dexamethason khodng 16 min, phép
thir chi c6 gia tri khi d§ phén giai gitra 2 pic it nhat bang
2,8. Co thé diéu chinh ty 1& acetonitril trong pha dong
A néu cin.

Tién hanh sic ky dung dich déi chiéu (1), dung dich di
chiéu (2) va dung dich thur.

Gidi han: Trén séc ky d6 cua dung dich thir:

Dién tich clia bat ky pic phy ndo khéng dwoc 16n hon 0,5
lin dién tich pic chinh trén sic ky db cua dung dich déi
chiéu (1) (0,5 %).

Téng di¢n tich cac pic phu khong duoc 16n hon dién
tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich di chiéu
(1) (1,0 %).

Bo qua cac pic ciua pha dong A va cac pic co dién tich nhd
hon dién tich pic chinh trén sic ky 6 cua dung dich doi
chiéu (2) (0,05 %).




