TCVN IX:2024

VIEN NEN DESLORATADIN

La vién nén chira desloratadin. Ché phdm phai dap ng cac yéu cau trong chuyén luan “Thubc vién
nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu ciu sau day:

Ham lwong desloratadin, C1sH19CIN2, tir 93,0 % dén 105,0 % so vé&i lwgng ghi trén nhan.

Pinh tinh

A. Trong phan DPinh lwong, thdi gian lwu cta pic chinh trén sac ky dd cia dung dich th&r phai twong
&ng v&i thdi gian lwu cla pic chinh trén sac ky dd cia dung dich chuan.

B. Trong phan Dinh lvgng, phd hép thu t& ngoai xac dinh trén pic chinh ctia dung dich tht phai cé cac
cwc dai hap thu va cwc tiéu hdp thu gidng véi phd hap thu t& ngoai xac dinh trén pic chinh cla dung
dich chuan.

D6 hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Mobi trirdng hoa tan: 500 ml dung djch acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Téc dé quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Céch tién hanh:

Dung dich thd- Sau thoi gian hoa tan quy dinh, 1dy mét phan dich hoa tan, loc qua mang loc 0,45 pym,
bd 5 ml dich loc dau.

Dung dich chuén: Dung dich chiva 0,01 mg/ml desloratadin chuan trong méi triwdng hoa tan.

Do d6 hap thu (Phu luc 4.1) ctia cac dung dich thu dwoc & budc séng 282 nm, trong cbc do day 1 cm.
mau trang 1a mai trwéng hoa tan.

Tinh lwong desloratadin, C1sH19CIN2, hoa tan dwa vao d6 hap thu ctia dung dich thir, dung dich chuan
va noéng do cua desloratadin trong dung dich chuén.

Yéu c4u: Khong it hon 80 % (Q) lwong desloratadin so v&i lwgng ghi trén nhan dwoc hoa tan trong 45
min.

D6 dong déu don vi liéu

Dap (ng yéu cau cla Phu luc 11.9.

Phwong phap sac ky 1dng (Phu luc 5.3) v&i pha dong, dung méi pha mau, dung dich chuan, diéu kién
sac ky va cach tién hanh nhw mé ta & phan Binh lwong.

Dung dich thi: Lay 1 vién cho vao binh dinh miéc 50 ml, thém 5 ml nuwéc, lac dé vién ra. Thém
methanol (TT) dén khodng 70 % thé tich binh, I&c siéu &m 10 min, d& ngudi va thém methanol (TT) dén
vach. Lac déu, ly tam l4y dich trong. Pha lodng 10,0 ml dung dich thu dwoc thanh 50,0 ml bang dung
moi pha mau.

Tap chéat lién quan

Phwong phap sac ky Idng (Phu luc 5.3). Bado quan cac dung dich chiva desloratadin tranh anh sang.
Pha déng A: Hoa tan 4,35 g dikali hydrophosphat (TT) trong 1 L nuéc, diéu chinh dén pH 3,2 bang acid
phosphoric (TT).

Pha dong B: Acetonitril (TT).

Pha dong C: Methanol (TT).

Dung méi pha méu: Methanol - nuée (90 : 10).

Dung dich thir. LAy 20 vién nén, cho vao binh dinh mirc dung tich thich hogp. Thém nuéc khoang 10 %
thé tich binh, d& cac vién ra. Thém methanol (TT) khodng 50 % thé tich binh, khu4y trong it nhat 60
min. D& dung dich v& nhiét do6 phong va thém methanol (TT) dén vach. Ly tam dung dich thu dworc, 1ay
phan dich trong lam dung dich th&r (dung dich chira 0,2 mg/ml desloratadin).

Dung dich déi chiéu (1): Dung dich chira 0,002 mg/ml desloratadin chuan va tap chat F chuan cla
desloratadin trong dung mdi pha mau.
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Dung dich déi chiéu (2): Dung dich chtra 0,1 ug/ml desloratadin chuén trong dung méi pha mau.
Piéu kién sac ky:

Cot kich thwdc (15 cm x 4,6 mm) dwoc nhdi pha tinh B (3 um).

Nhiét do cét: 35 °C.

Detector quang pho tor ngoai dat & budc séng 241 nm.

Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh:

Tién hanh s&c ky theo chwong trinh dung méi nhw sau:

Thei gian Pha dong A Pha dong B Pha déng C
(min) (% tt/tt) (% tt/tt) (% tt/tt)
0 70 15 15
12 70 15 15
30 40 30 30
45 40 30 30
47 70 15 15
55 70 15 15

Thoi gian lwu twong dbi so voi desloratadin: Decloro desloratadin khodng 0,37; dehydro desloratadin
khoang 1,4; tap chat F khoang 1,8; loratadin khoang 2,7.

Kiém tra tinh pht hop cla hé théng: Trén sic ky db cta dung dich di chiéu (1), sé dia ly thuyét tinh
trén pic desloratadin khéng nhé hon 1500; dé léch chuan twong dbi cia dién tich pic desloratadin thu
dwoc tlr 6 1an tiém |&p lai khéng Ién hon 5,0 %. Trén sic ky d6 cta dung dich di chiéu (2), ty sb tin
hiéu trén nhiéu khéng nhé hon 10 dbi véi pic desloratadin.

Tinh ham lwong phan tram cla tap chét F trong ché pham dwa vao dién tich pic tap chat F trén sac ky
dd ctia dung dich thir, dung dich dbi chiéu (1) va néng d6 cla tap chat F trong dung dich dbi chiéu (1).
Tinh ham lwong phan tram méi tap chét khéng xac dinh trong ché phdm, néu cé, dwa vao dién tich pic
tap chét trén séc ky d6 ctia dung dich thir, dién tich pic desloratadin trén sac ky dé cta dung dich ddi
chiéu (1) va néng dé cla desloratadin trong dung dich di chiéu (1).

Gioi han:

Tap chét F: Khéng dwoc qua 0,30 %.

Tap chét khéng xac dinh: Mbi tap chat khéng dwoc qua 0,2 %.

Téng tap chat: Khéng dwoc qua 0,50 %.

Bd qua cac tap chat c6 ham lwong dwéi 0,05 % va cac tap chét decloro desloratadin, dehydro
desloratadin, loratadin.

Ghi chu:

Decloro desloratadin: 6,11-Dihydro-11-(piperidin-4-yliden)-5H-benzo[5,6]cyclohepta[1,2-b]pyridin.

Dehydro desloratadin: 8-Cloro-11-(piperidin-4-yliden)benzo[5,6]cyclohepta[1,2-b]pyridin.

Loratadin: 8-Cloro-6,11-dihydro-11-(1-ethoxycarbonylpiperidin-4-yliden)-5H-benzo[5,6]cyclohepta[1,2-b]pyridin.
Tap chét F: 8-Cloro-6,11-dihydro-11-(N-formyl-4-piperidinyliden)-5H-benzo[5,6]cyclohepta[1,2-b]pyridin.

Dinh lwong

Phwong phap séc ky 16ng (Phu luc 5.3). St dung binh thay tinh mau.

Dung dich dém: Hoa tan 4,35 g dikali hydrophosphat (TT) trong 1 L nuéc, diéu chinh dén pH 3,0 bang
acid phosphoric (TT).

Pha ddng: Methanol - dung dich dém (20 : 80).

Dung méi pha méu: Methanol - nuée (90 : 10).

Dung dich thir gbc: LAy 20 vién nén, cho vao binh dinh mirc dung tich thich hop. Thém nuéc khodng
10 % thé tich binh, dé cac vién ra. Thém methanol (TT) khoang 50 % thé tich binh, khudy trong it nhat
60 min. P& dung dich vé nhiét do phong va thém methanol (TT) dén vach. Ly tdm dung dich thu dworc,
lay phan dich trong lam dung dich th&r gb¢ (dung dich chira 0,2 mg/ml desloratadin).
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Dung dich thi: Pha lodng 5,0 ml dung dich thtr géc thanh 50,0 ml bang dung méi pha mau.

Dung dich chuén: Dung dich chira 0,02 mg/ml desloratadin chuén trong dung méi pha mau.

Piéu kién sac ky:

Cot kich thwée (15 cm x 4,6 mm) dwoc nhdi pha tinh nitril silica gel ding cho séc ky (5 pm).

Nhiét dé cot: 30 °C.

Detector quang phd tt ngoai d&t & buéc séng 241 nm.

Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Thaoi gian chay séc ky bang 4,2 1an thdi gian lwu cta desloratadin.

Céch tién hanh:

Kiém tra tinh phu hop clia hé théng: Trén sac ky d6 cta dung dich chuan, hé sb déi xirng cla pic
desloratadin khéng I&n hon 2,0 va dd 1&ch chuan twong dbi cia dién tich pic desloratadin thu dwoc tir
6 lan tiém I&p lai khéng Ién hon 2,0 %.

Tinh ham lwong phan tram cta C1gH1sCIN; trong ché pham dwa vao dién tich pic desloratadin thu dwoc
trén sac ky d6 cla dung dich thty, dung dich chuadn va ham lwong ctia C19H19CIN2 trong desloratadin
chuén.

Bao quan
Trong dd dwng kin, & nhiét dé phong cé diéu nhiét.

Loai thuéc
Thubc khang histamin.

Ham lwong thwong dung
5 mg.
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