BACLOFEN

NH,
COzH va dbng phan déi quang

Cl
C10H12CINO2 P.t.l: 213,7
Baclofen la acid (3RS)-4-amino-3-(4-clorophenyl)butanoic, phai cha tr 98,0 % dén 101,0 %
C10H12CINOy, tinh theo ché pham khan.

Tinh chét
Bot két tinh da hinh mau trdng hodc gan nhuw trdng. Khé tan trong nwéc, rat khé tan trong ethanol 96 %,
thuwc té khéng tan trong aceton, tan trong cac dung dich acid vé co lodng va hydroxyd kiém loang.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom [: A.

Nhom 1l: B, C.

A. Phb hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) ctia ché pham phai phu hop véi phd hdp thu héng ngoai ctia
baclofen chuan. Chuan bi mau do dwéi dang dia nén gdm 3 mg ché phadm (hodc chuén) va 300 mg kali
bromid (TT).

Néu phd hdng ngoai & trang thai r&n ctia mau th& khac véi mau chuén, hoa tan riéng ré 0,1 g ché
pham va chuén trong 1 ml dung dich natri hydroxyd lodng (TT). Thém 10 ml ethanol 96 % (TT) va 1 ml
acid acetic loang (TT), dé yén trong 1 h. Loc, riva cén thu dwoc béng ethanol 96 % (TT) va lam kho
trong chan khéng. Chuén bi cac mau do dudi dang dia nén va ghi phd ctia cén thu dworc.

B. Phwong phap quang phd hép thu t&r ngoai va kha kién (Phu luc 4.1).

Dung dich thd: Hoa tan 70 mg ché pham trong nuéc va pha lodang thanh 100,0 ml v&i ciing dung méi.
Do phd hép thu t& ngoai ctia dung dich thu dwoc trong khodng budc séng tlr 220 nm dén 320 nm,
dung dich thtr phai cho cuwc dai hap thu & budc séng 259 nm, 266 nm va 275 nm. Dd hap thu riéng &
budc séng 259 nm tir 9,8 dén 10,8; 266 nm twr 11,5 dén 12,7; 275 nm tir 8,4 dén 9,3.

Yéu cau dod phan giai (cho phan tich dinh tinh): Khéng dwoc nhd hon 1,5, tién hanh theo Phu luc 4.1.
C. Phuong phap sac ky I&p méng (Phu luc 5.4).

Ban mdng: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Acid formic khan - nuéc - methanol - cloroform - ethyl acetat (5 : 5 : 20 : 30 : 40).
Dung dich thd~ Hoa tan 10 mg ché pham trong dung méi khai trién va pha lodang thanh 10 ml v&i cung
dung mai.

Dung dich dbi chiéu: Hda tan 10 mg baclofen chuén trong dung méi khai trién va pha loang thanh 10 mi
v@i cung dung mbi.

Céch tién hanh: Cham riéng biét 1&n ban méng 5 pl méi dung dich trén. Trién khai sac ky t&i khi dung
moi di dwoc 12 cm. D& kho ban mdng ngoai khdng khi. Phun dung dich ninhydrin (TTs) cho téi khi ban
mdéng am nhe. S4y ban méng & 100 °C trong 10 min. Quan sat dwdi anh sang thwéong. Vét chinh trén
sac ky db cha dung dich thtr phai gidng vé&i vét chinh trén sac ky dd cta dung dich dbi chiéu vé vj tri,
mau sac va kich thuéc.

Do trong va mau sac cta dung dich

Hoa tan 0,50 g ché pham trong dung dich natri hydroxyd 1 M (TT) va pha lodng thanh 25 ml véi cung
dung méi. Dung dich thu dwoc khong dwoc duc hon hdn dich dbi chiéu Il (Phu luc 9.2) va khéng dwoc
dam mau hon mau mau VNs (Phu luc 9.3, phwong phéap 2).

Tap chét lién quan
Phwong phap sac ky 16ng (Phu luc 5.3).
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Pha déng: Hoa tan 1,822 g natri hexansulfonat (TT) trong 1 L hén hop nudc - methanol - acid acetic
béang (560 : 440 : 5).

Dung dich tht~ Hoa tan 25,0 mg ché pham trong pha ddng va pha loang thanh 10,0 ml v&i cling dung
moi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 25,0 mg tap chét A chuén cla baclofen trong pha déng va pha loang
thanh 10,0 ml v&i cung dung mai.

Dung dijch déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich di chiéu (1) thanh 100,0 ml béng pha dong.

Dung dijch déi chiéu (3): Phaloang 2,0 ml dung dich thir thanh 100,0 ml bang pha dong.

Dung dich déi chiéu (4): Pha loang 2,0 ml dung dich th&r va 2,0 ml dung dich dbi chiéu (1) thanh 100,0
ml bang pha déng.

Piéu kién sac ky:

Cot kich thuwéc (25 cm x 4,0 mm) dwoc nhdi pha tinh C (10 um).

Detector quang phd t&r ngoai dét & bwéc séng 266 nm.

Tbc d6 dong: 2,0:ml/min.

Thé tich tiém: 20 .

Céch tién hanh:

Tién hanh séc ky va&i thoi gian gép 5 lan thei gian lwu cla baclofen.

Tién hanh séc ky véi dung dich ddi chiéu (2), (3), (4) va dung dich thir.

Kiém tra tinh pht hop cta hé théng: Trén sac ky d6 ctia dung dich ddi chiéu (4), d6 phan giai gitra pic
baclofen va pic tap chéat A it nhat 1a 2,0.

Gioi han:

Tap chét A: Dién tich pic tap chat A khong dwoc I6n hon dién tich pic chinh thu dwoc trén séc ky dd
ctia dung dich di chiéu (2) (1,0 %).

Tdng dién tich pic cla tat ca cac tap chat khong dwoc I&n hon dién tich pic chinh thu dwoc trén sic ky
dd cuia dung dich ddi chiéu (3) (2,0 %).

Ghi chu:

Tap chét A: (4RS)-4-(4-clorophenyl)pyrrolidin-2-on.

Tap chét B: Acid (3RS)-5-amino-3-(4-clorophenyl)-5-oxopentanoic.

Nwéc
Khéng dwoc qua 1,0 % (Phu luc 10.3).
Dung 1,000 g ché pham.

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

Binh lwong

Hoa tan khoang 0,1500 g ché pham trong 50 ml acid acetic khan (TT). Chuan dd bang dung dich acid
percloric 0,1 N (CP). Xac dinh diém twong dwong bdng phwong phap chuan do do dién thé (Phu luc
10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CP) twong dwong v&i 21,37 mg C1oH12CINO,.

Bao quan

Trong dé dwng kin, nhiét dd phong.

Loai thudc
Thubc gian co van.

Ché pham
Vién nén, dung dich ubng.
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