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VIEN NEN NIFEDIPIN

La vién nén bao phim chira nifedipin.
Ché pham phai dap &ng cac yéu cau trong chuyén luan “Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu
cau sau day:

Ham lwong nifedipin, Ci7H1sN2Oe, ttr 95,0 % dén 105,0 % so véi lwong ghi trén nhan.

Tién hanh cac phép.thi trong diéu kién tranh anh séng hay dudi énh sang cé buéc séng dai (Ién hon
420 nm). Pha cécdung dich ngay truéc khi str dung va dé tranh énh sang. Dung dung cu thdy tinh
mau néu.

Dinh tinh

A. Phuong phap sac ky I&p méng (Phu luc 5.4).

Ban mdng: Silica gel F2s4 (Ban méng Merck silica gel 60 Fas4 la phu hop).

Dung:méi khai trién: Ethyl acetat - cyclohexan (40 : 60).

Dung méi pha mau: Dicloromethan - methanol (50 : 50). Dung dich thi: Ladc mot lwong bot vien da
nghién min (bd I&p vé bao néu can) twong (ng véi khoang 20 mg nifedipin trong 100 ml dung madi pha
mau, loc.

Dung dich déi chiéu (1): Dung dich nifedipin chuan 0,02 % trong dung méi pha mau.

Dung dich déi chiéu (2): Tron déu 1 thé tich dung dich thtr va 1 thé tich dung dich dbi chiéu (1).

Céch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mang 20 ul mbi dung dich trén. Trién khai sic ky trong binh
khéng bdo hoa dung méi dén khi dung méi di dwoc khodng 15 cm. LAy ban méng ra, dé kho ngoai
khong khi va quan sat dwéi anh sang tlr ngoai & budc séng 254 nm.

Dung dich thtr phai cho vét chinh c6 cung vi tri va kich thuwéc so véi vét chinh thu dwoc tir dung dich
ddi chiéu (1). Phép thir chi cé gia tri khi s&c ky d6 cta dung dich dbi chiéu (2) cho mét vét chinh duy
nhét.

B. Trong phan Binh lwong, thei gian lwu cla pic chinh trén sac ky d6 thu dwoc ctia dung dich thir phai
twong (rng v&i thoi gian Iwu cla pic nifedipin trén séc ky dd thu dwoc ctia dung dich chudn.

b6 hoa tan (Phu luc 11.4)

Ché pham phai chi ré 1a dap (rng phép thir d6 hoa tan theo Phwong phap 1 hay Phwong phap 2.
Phwong phap 1

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Méi trirong hoa tan: 900 ml acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Téc do quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Céch tién hanh:

Dung dich thd: Sau thoi gian hoa tan qui dinh, ldy mét phan dich hoa tan, loc, loai bé dich loc dau.
Dung dich chuén: Pha loang dung dich nifedipin chudn 0,025 % trong methanol (TT) v&i méi trwdng
hoa tan dé thu dwoc dung dich c6 néng d6 twong tw nhw dung dich thir.

Tién hanh bang phwong phap séc ky 1dng véi pha déng va diéu kién séc ky nhw mé ta trong muc Tap
chét lien quan. Tinh lwgng nifedipin hoa tan trong méi vién dwa vao dién tich pic thu dworc trén sac ky
dd cta dung dich thir, dung dich chuan va ham lwong C17H1sN20g trong nifedipin chuan.

Yéu cau: Khéng duoc it hon 70 % (Q) lwong nifedipin so véi lwong ghi trén nhan dwoc hoa tan trong
45 min.

Phwong phap 2

Thiét bj: Kiéu canh khudy.
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Méi trirong hoa tan: 900 ml dung dich natri lauryl sulfat 0,25 %.

Téc dé quay: 100 r/min.

Thoi gian: 60 min.

Céch tién hanh:

Phwong phap sac ky 16ng (Phu luc5.3).

Pha ddng: Acetonitril - methanol = nwoc (25 : 25 : 50).

Dung dich thd: Sau thoi gian-hoa tan qui dinh, lAy mot phan dich hoa tan, loc, loai bé dich loc d4u.
Dung dich chuén: Pha loang dung dich nifedipin chuan 0,025 % trong methanol (TT) bang mai trwong
hoa tan dé thu dwoc dung dich cé néng dd twong tw nhw dung dich ther.

Piéu kién séc ky:

Cot kich thwée (25 cm x 4,6 mm) dwoc nhdi pha tinh C (5 ym).

Detector quang phd ttr ngoai d&t & buéc séng 235 nm.

Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Kiém tra tinh'phu hop ctia hé théng: Do léch chuan twong ddi cta dién tich pic nifedipin thu dwoc tor 6
lan tiém 13p lai dung dich chuén khéng 16n hon 2,0 %.

Tinh lwgng nifedipin hoa tan trong méi vién dwa vao dién tich pic thu dwoc trén séc ky dd cla dung
dich thtr, dung dich chuén va ham lwong C17H1sN206 trong nifedipin chuan.

Yéu céu: Khéng duoc it hon 70 % (Q) lweng nifedipin, C17H1gN2Os, so v&i lwong ghi trén nhan dwoc
hoa tan trong 60 min.

Tap chét lién quan

Phwong phap sac ky 1dng (Phu luc 5.3).

Pha déng: Acetonitril - methanol - nwée (9 : 36 : 55).

Dung dich tha- Can mét lwong bot vién twong (rng véi 50 mg nifedipin vao binh dinh mdc dung tich 25
ml, thém 15 ml methanol (TT), I&c k¥, thém methanol (TT) vira dG dén vach, loc. Tron déu 1 thé tich
dich loc vé&i 1 thé tich pha déng.

Dung dich déi chiéu (1): Pha lodng 1,0 ml dung dich th&r thanh 100,0 ml béng pha déng. Tiép tuc pha
lodng 5,0 ml dung dich thu dwoc thanh 25,0 ml bang pha déng

Dung dich dbi chiéu (2): Dung dich tap chat A chuan cla nifedipin trong pha déng c6 néng dé 0,0005
%.

Dung dijch déi chiéu(3): Dung dich tap chat B chuan cua nifedipin trong pha déng cé néng do 0,0005
%.

Dung dich déi chiéu (4): Pha loang 1,0 ml dung dich th&r thanh 100,0 ml bang pha déng. Tron déu 1 thé
tich dung dich thu dwoc véi 1 thé tich dung dich dbi chiéu (2) va 1 thé tich dung dich déi chiéu (3).
Dung dich déi chiéu (5): Pha loang 5,0 ml dung dich di chiéu (1) thanh 20,0 ml bang pha dong.

Piéu kién séc ky:

Cot thép khéng gi (25 cm x 4,6 mm) dwoc nhéi pha tinh C (5 pym).

Detector quang phé t&r ngoai dat & bwédc séng 235 nm.

Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh:

Tiém lan lwot cac dung dich thtr va dung dich dbi chiéu. Trén sac ky dé thu dwoc cia dung dich dbi
chiéu (4), hé s phan giai giira pic tap chat A va tap chat B khéng nhé hon 1,5; hé s phan giai gitra
pic tap chat B va pic nifedipin khéng nhé hon 1,5.

Yéu céu: Trén séc ky db cla dung dich thi:

Dién tich cua pic tap chat A khéng dwoc I1én hon dién tich cua pic twong (rng thu dwgc tir dung dich
ddi chiéu (2) (0,5 %). Dién tich cla pic tap chat B khéng dwoc Ién hon dién tich cla pic twong tng thu
dwoc tir dung dich ddi chiéu (3) (0,5 %). Dién tich cla bat ctv pic tap nao khac khéng I&n hon dién tich
pic chinh thu dwoc trén sac ky d6 ctia dung dich ddi chiéu (1) (0,2 %).
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Téng dién tich cac pic tap khac khéng I6n hon 5 1an dién tich pic chinh thu dwoc trén sac ky dd cla
dung dich déi chiéu (1) (1,0 %).

B& qua céac pic c6 dién tich nhé hon dién tich pic chinh thu dwoc trén sac ky dd cta dung dich dbi
chiéu (5) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chét A: Dimethyl-2,6-dimethyl-4-(2-nitrophenyl)pyridin-3,5-dicarboxylat.

Tap chét B: Dimethyl-2,6-dimethyl-4-(2-nitrosophenyl)pyridin-3,5-dicarboxylat.

Dinh lwong

Phwong phap séc ky 16ng (Phu luc 5.3) v&i pha dong va diéu kién sdc ky nhw & muc Tap chét lién
quan.

Dung dich chuén: Can chinh xac khoang 20 mg nifedipin chuén, hoa tan trong mét lwong téi thiéu
methanol (TT) va thém pha déng vtra da 100,0 ml.

Dung dijch-thd~ Can 20 vién, loai bd I&p bao phim (néu can) tinh khéi lwong trung binh cla vién va
nghién thanh bdt min. Can chinh xac mét lwgng bot vién twong trng véi khodng 50 mg nifedipin vao
binh dinh mirc 100 ml, thém 70 ml methanol (TT) va l&c siéu am dé hoa tan, thém methanol (TT) vira
da dén vach, I&c déu, loc.Pha lodng

10,0 ml dung dich thu dwoc thanh 25,0 ml bang pha ddng. Dung dich phéan gidi: Dung dich cé chira
0,0003 % nifedipin, 0,0002 % tap chét A va 0,0002 % tap chét B trong pha déng.

Céch tién hanh:

Tién hanh sc ky dbi véi dung dich thir d& phan gidi. Trén sac ky d6 thu dwoc, dd phan gidi gitra pic
tap chét A va tap chat B khéng nhé hon 1,5, dd phan gidi gitra pic tap chat B

va nifedipin khong nhé hon 1,5.

Tiém dung dich chudn, d6 I&ch chuan twong dbi ctia dién tich pic nifedipin trong 6 1an tiém 13p lai khéng
dwoc lon hon 2,0 %.

Tién hanh séc ky lan lwot dbi véi dung dich chuan va dung dich thir.

Tinh ham lwgng C17H18N20s, c6 trong vién dwa vao dién tich pic thu dwoc tir dung dich thir, dung dich
chuén va ham lwgng C17H1sN206 clia nifedipin chuan.

Bao quan
Trong dé dwng kin, tranh anh sang.

Loai thudc
Diéu tri dau that nguc va tang huyét ap.

Ham lwgng thwéng dung
10 mg.
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