NGUYEN LIEU HOA DUQC
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ACID URSODEOXYCHOLIC
Ursodiol

C24H4004 P.t.I: 392,57
Acid ursodeoxycholic’ [a acid 3a,7B-dihydroxy-5B-cholan-24-oic, phai chira t 98,5 % dén 101,5 %
C24H1004, tinh theo ché phadm da lam khé.

Tinh chét
Bot két tinh-mau trdng hoac gan nhw trang. Dé tan trong ethanol 96 % va acid acetic bang; hoi tan
trong cloroform; khé tan trong ether; thyc té khéng tan trong nwéc.

DPinh tinh
Phd'hép thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) ctia ché phadm phai phu hop véi phd hap thu hdng ngoai cla acid
ursodeoxycholic chuan.

Nhiét dé néng chay
Tw 200 °C dén 205 °C (Phu luc 6.7).

Goéc quay cuwce riéng
T 57° dén 62°, tinh theo ché pham da 1am kho (Phu luc 6.4).
Dung dung dich chira 20 mg/ml ché phdm trong ethanol 96 % (TT), do & 25 °C.

Tap chéat lién quan

Phwong phap séc ky |&p méng (Phu luc 5.4).

Ban mdng: Silica gel (day 0,25 mm) (Silica gel 60 - Merck la phu hop).

Dung méi khai trién: Cloroform - acid acetic bdng - nuwéc (85 : 15 : 0,5).

Dung méi pha méu: Aceton - nuoc (9 : 1).

Dung dich thtz. Dung dich chira 40 mg/ml ché phdm trong dung méi pha mau.

Dung dich dbi chiéu (1): Dung dich chira 600 pg/ml acid chenodeoxycholic chuan (chenodiol chuén) trong
dung mdi pha mau.

Dung dich déi chiéu (2): Dung dich chiva 20 ug/ml acid lithocholic chuén trong dung méi pha mau.

Dung dich déi chiéu (3): Pha lodng dung dich th¢ bang dung méi pha mau dé dwoc dung dich chira 40
ug/ml ché pham.

Céch tién hanh: Cham riéng biét 18n ban mdng 10 ul méi dung dich trén. Trién khai s&c ky t&i khi dung
moi di dwoc 3/4 chiéu dai ban mdng. D& khé ban méng ngoai khéng khi. Phun dung dich acid
phosphomolybdic 20 % trong ethanol (TT), sdy & 105 °C trong 5 min. Quan sat dwéi anh sang thudng.
Gi6i han: Trén sac ky dd ctia dung dich thir:

Vét tap chat co Rr twong (rng véi vét chinh trén séc ky d6 ctia dung dich ddi chiéu (1) khéng dwoc cé kich
thwée Ién hon hodc dam hon vét chinh trén séc ky d ctia dung dich déi chiéu (1) (acid chenodeoxycholic
khéng qua 1,5 %).

Vét tap chat c6 Rr twong (rng vé&i vét chinh trén sac ky dé clia dung dich ddi chiéu (2) khdng dwoc cé kich
thwdc Ion hon hodc dam hon vét chinh trén s&c ky d6 ctia dung dich déi chiéu (2) (acid lithocholic khéng
qua 0,05 %).

Cac vét tap chat khac khoéng duoc cé kich thwdc Ién hon hodc dam hon vét chinh trén s&c ky d6 ctia dung
dich dbi chiéu (3) (cac tap chét khac khong qua 0,1 %).
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Mat khéi lwgng do lam khé
Khéng dwoc qua 0,5 % (Phu luc 9.6)
(1,000 g, 105 °C, 3 h).

Tro sulfat
Khéng dwoc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phwong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Dinh lwvong

Phwong phap séc ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha dong: Acetonitril-- nuée (55 : 45), diéu chinh dén pH 3,0 bang dung dich acid phosphoric (TT) 0,6
M.

Dung dich chuén néi: Dung dich chira epiandrosteron 4 mg/ml trong methanol (TT). Pha loang dung
dich trén béng pha dong dé duwoc dung dich chtra epiandrosteron 0,8 mg/ml.

Dung dich chuén: Dung dich chtra acid ursodeoxycholic chuadn 4 mg/ml trong methanol (TT). Pha lodng
dung dich trén béng pha déng dé& dwoc dung dich chira acid ursodeoxycholic 0,8 mg/ml. Trén déu 1 thé
tich dung dich thu dwoc va 1 thé tich dung dich chuan néi.

Dung dich thi Can chinh xac khodng 100 mg ché phdm vao binh dinh m&rc 25 ml. Thém methanol
(TT) dé& hoa tan va vira di dén vach. Pha lodng 5,0 ml dung dich thu dwoc thanh 25 ml bang pha dong.
Tron déu 1 thé tich dung dich thu dwoc va 1 thé tich dung dich chuan noi.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thwée (30 cm x 3,9 mm) dwoc nhdi pha tinh C (5 ym).

Nhiét d6 cot: 40 °C.

Detector chi sé khic xa & nhiét dd 40 °C.

Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Céch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop cla hé théng: Trén sac ky db cia dung dich chuan, théi gian lwu twong dbi so
vOi epiandrosteron culia acid ursodeoxycholic la 0,74 va d6 phan giai gilra pic acid ursodeoxycholic va
pic epiandrosteron khéng nhé hon 3,8, néu dé phan giai chwa dat yéu cau, tang thanh phan nwéc trong
pha doéng lén va do léch chuan twong dbi cta ty | dién tich pic acid ursodeoxycholic va epiandrosteron
thu dworc tlr 6 lan tiém I&p lai khong Ién hon 1,0 %.

Tinh ham lwgng phan trdm acid ursodeoxycholic, C24Hs004, trong ché phdm dwa vao ty 1& dién tich pic
acid ursodeoxycholic va epiandrosteron thu dwoc trén sac ky dd cta dung dich thr, dung dich chuén
va ham lwong C24H4004 clia acid ursodeoxycholic chuan.

Bao quan
Trong dé dwng kin.

Loai thudc
Nhom acid mat va dan xuét.

Ché pham
Vién nén, nang, hén dich uéng.
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	Cách tiến hành: Chấm riêng biệt lên bản mỏng 10 µl mỗi dung dịch trên. Triển khai sắc ký tới khi dung môi đi được 3/4 chiều dài bản mỏng. Để khô bản mỏng ngoài không khí. Phun dung dịch acid phosphomolybdic 20 % trong ethanol (TT), sấy ở 105 ºC trong ...

