TCVN IX:2024
VIEN NEN SILDENAFIL

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

Ham lwong sildenafil, C22H3oNsO4S, tir 95,0 % dén 105,0 % so véi lwong ghi trén nhan.

Dinh tinh

A. Phuong phap sac ky Iép méng (Phu luc 5.4).

Ban madng: Silica gel Fass.

Dung méi khai trién: Methanol - ethyl acetat (4 : 8).

Dung dich thd- Lac mét lwgng bot vién twong tng véi khodng 25 mg sildenafil véi 10 ml methanol (TT)
va loc.

Dung dich déi chiéu (1): Dung dich chtra 0,35 % sildenafil citrat chuén trong methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (2): Tron d&u 1 ml dung dich ther va 1 ml dung dich di chiéu (1).

Céch tién hanh: Cham riéng biét Ién ban méng 10 ul méi dung dich trén. Trién khai s&c ky dén khi dung
moi di dwoc 8 cm. Lam khd ban méng dwdi ludng khéng khi &m va quan sat duwéi anh sang tir ngoai &
budc séng 254 nm.

Vét chinh trén sac ky dd ctia dung dich thir phai gibng v&i vét chinh trén sac ky dé cia dung dich ddi chiéu
(1) vé vi tri va mau sac. Phép thir chi cé gia tri khi séc ky dd cta dung dich dbi chiéu (2) cho 1 vét co
cuing Rr va mau sac véi dung dich di chiéu (1).

B. Trong phan Binh lwgng, thdi gian lwu cta pic chinh trén sac ky db ctia dung dich thir phai twong
&ng v&i thdi gian lwu cla pic chinh trén séc ky dd cta dung dich chuan.

Do hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gié quay.

Mobi trirdng hoa tan: 900 ml dung djch acid hydrocloric 0,01 M (TT).

Téc do quay: 100 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. Pha loéng dich loc thu
dwoc voi moi trwdng hoa tan dé thu dwoc dung dich cé néng d 0,0027 % sildenafil.

Dung dich chuén: Dung dich chira 0,0038 % sildenafil citrat chuan trong méi trwdng hoa tan.

Do d6 hap thu (Phu luc 4.1) ctia cac dung dich thu dwoc & bwdc séng cuc dai khodng 290 nm, cdc do
day 1 cm, mau tréng 1a méi trudng hoa tan.

Tinh lwong sildenafil, C22H3oN6O4S, da hoa tan dwa vao do hap thu cha dung dich thir, dung dich
chuén va ham lwgng CasH3sNsO14S trong sildenafil citrat chuan.

1 mg Cst33N6011S tu’o’ng ducyng voi 0,71 18 mg szH30N504S.

Yéu céu: Khong it hon 75 % (Q) lwong sildenafil, C22H30Ns04S, so véi lwong ghi trén nhan dwoc hoa
tan trong 45 min.

Tap chat lién quan

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

Dung dich dém: Pha loang 7 ml triethylamin (TT) trong nuéc thanh 1000 ml. Khudy déu va diéu chinh
dén pH 3,0 bang acid phosphoric (TT).

Pha déng: Dung dich dém - methanol - acetonitril (58 : 25 : 17).

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

Dung dich thir géc: Chuyén 5 vién nén vao binh dinh mic dung tich 250 ml, thém 25 ml dung méi pha
mau va siéu am cho ra hoan toan. Thém pha dong dén vach, siéu am néu can. Ly tam va thu lay I6p
trong phia trén.
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Dung dich tht: Pha loang dung dich th&r gbc bang pha dong dé thu dwoc dung dich chira 0,5 mg/ml
sildenafil.

Dung dich déi chiéu: Dung dich chira 1,4 ug/ml sildenafil citrat chun trong pha déng.

Dung dich thtr do nhay: Pha loang dung dich dbi chiéu bang pha ddng dé thu dwoc dung dich chira
0,35 pg/ml sildenafil citrat.

Dung dich phén giai: Hda tan 70 mg sildenafil citrat chuan trong 1 ml hén hop gém dung dich hydrogen
peroxyd 100 tt - acid formic khan (2 : 1). D& yén 10 min dé tao sildenafil N-oxid, va pha loang thanh 250
ml béng pha déng.

Piéu kién sac ky:

Cét kich thuwéc (15 cm x 4,6 mm) dwoc nhdi pha tinh C (5 pm).

Nhiét dé cét: 30 °C.

Detector quang phé t&r ngoai dat & bwédc séng 290 nm.

Tbc d6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh:

Tién hanh sac ky v&i thdi gian bang 3 1an thoi gian Iwu cla sildenafil.

Thaoi gian lwu twong dbi so véi sildenafil ctia sildenafil N-oxid la 1,2.

Kiém tra tinh phu hop ctia hé théng: Trén sic ky dd cha dung dich dbi chiéu, hé sbé dbi xirng cla pic
sildenafil khéng I6n hon 1,3; d6 léch chuén twong dbi ctia dién tich pic sildenafil thu dwoc tir 6 1an tiém
lap lai khéng Ién hon 3,0 %. Trén séc ky d6 ctia dung dich thir dd nhay, ty sb tin hiéu trén nhiéu déi voi
pic sildenafil khéng nhé hon 10. Trén séc ky dé clia dung dich phan giai, d6 phan giai gitra pic sildenafil
va pic sildenafil N-oxid khéng nhoé hon 2,5.

Tinh ham lwong phan trdam cGa méi tap chat trong ché phdm, néu co, dwa vao dién tich pic tap chét
trén s&c ky d6 ctia dung dich thir, dién tich pic sildenafil trén sac ky dé cla dung dich dbi chiéu va ndng
do sildenafil citrat trong dung dich déi chiéu.

1 mg CasH3sNsO11S twong duo’ng véi 0,7118 mg C22H30N604S.

Gidi han:

Sildenafil N-oxid: Khéng dwoc qua 0,20 %.

Céc tap chat chwa xac dinh khac: V&i méi tap chét, khéng duwoc qué 0,20 %.

Téng tat ca cac tap chat: Khéng dwoc qua 0,50 %.

B qua céac tap chét cé ham lwong dwdi 0,05 %.

Ghi chu:

Sildenafil N-oxid: 1-{[3-(6,7-dihydro-1-methyl-7-oxo-3-propyl-1H-pyrazolo[4,3-d]pyrimidin-5-yl)-4-ethoxyphenyl]
sulfonyl}-4-methylpiperazin N—oxid.

Pinh lwong

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

Dung méi pha mau, dung dich phan giai va diéu kién séc ky nhw md ta & phan Tap chét lién quan.
Dung dich thd~. Chuyén 10 vién nén vao binh dinh mirc dung tich 500 ml, thém 50 ml dung méi pha
mau va siéu am cho ra hoan toan. Thém pha ddng dén vach, siéu am néu can. Ly tam va thu lay 6p
dich trong phia trén. Pha loang dich trong thu dwoc bang pha déng dé thu dwoc dung dich cé nong do
sildenafil khoang 0,002 %.

Dung dich chuén: Dung dich chira 0,0028 % sildenafil citrat chuan trong pha déng.

Kiém tra tinh phu hop clia hé théng: Trén sac ky d6 clia dung dich chuén, hé sb dbéi xirng cla pic
sildenafil khéng I6n hon 1,3; dd léch chuan twong dbi ctia dién tich pic sildenafil thu dwoc tir 6 1an tiém
lap lai khéng 16n hon 3,0 %. Trén séc ky db ctia dung dich phan giai, d6 phan giai gitra pic sildenafil va
pic sildenafil N-oxid khéng nhé hon 2,5.

Tinh ham lwong phan trdm cua sildenafil, C22H30NsO4S, trong ché phdm dwa vao dién tich pic sildenafil
thu dwoc trén séc ky dé cta dung dich thtr, dung dich chudn va ham lwong cla CasHasNsO14S trong
sildenafil citrat chuan.

1 mg ngH38N5011Stucrng duo’ng voi 0,71 18 mg szH3oN604S.
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Bao quan
Trong dd dwng kin, & nhiét dd phong co6 diéu nhiét.

Loai thuéc
Thubc e ché men phosphodiesterase tuyp 5 véi tac dung gidn mach; diéu tri réi loan cwong dwong.

Ham lwgng thwéng dung
50 mg; 100 mg.
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