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Pinh tinh

Trong muc Dinh lugng, hai pic chinh trén sic ky d6 cua
dung dich thir phai cd thoi gian luu twong Ung vai thi gian
luu cia hai pic chinh trén sic ky 46 cia dung dich chuén.

P§ hoa tan (Phy luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu canh khudy.

Méi truong hoa tan: 500 ml dung dich dém acetat 0,05 M
pH 4,5 dugc chuén bj nhu sau: Hoa tan 2,99 g natri acetat
(TT) va 1,66 ml acid acetic bing (TT) trong nudc va thém
nwoc vira du 1000 ml.

Téc dé quay: 50 r/min.

Thoi gian: 45 min.

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, ldy mét
phén dich hoa tan, loc, bé 20 ml dich lpc dau. Tién hanh
dinh lugng aspirin va cafein hoa tan bing phuong phép sic
ky long (Phu lyc 5.3) v&i pha dong va diéu kién sic ky nhu
phén Pinh lwong. Chuin bi dung dich aspirin chuin va
cafein chuén trong méi trromg hoa tan c6 néng d6 trong
dwong véi ndng 9 aspirin va cafein twong img trong dung
dich thir.

Yéu cdu: Khong it hon 75 % (Q) lugng aspirin, CoHgO,, 50
vdi lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong 45 min.
Khéng it hon 75 % (Q) luwong cafein, CgH,;(N,O,, so vdi
luong ghi trén nhin duge hoa tan trong 45 min.

Pinh lrrong va giéi han acid salicylic

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dgng: Hoa tan 1,0 g natri pentansulfonat (TT) va
2,3 g amoni dihydrophosphat (TT) trong 850 ml nudc.
Thém 150 ml acetonitril (TT) va diéu chinh pH dén 2,5
bing acid phosphoric (TT).

Dung méi pha mau: Hon hop nweéce va acetonitril (53 : 46),
diéu chinh pH dén 2,5 bing acid phosphoric (TT).

Dung dich chudn: Hoa tan mét luong aspirin chuén
va cafein chuén trong dung méi pha miu dé thu duoc
dung dich c6 nong d6 khoang (0,001xA) mg aspirin vi
(0,001xC) mg cafein trong 1 ml (trong d6 A va C lan hrot
13 luong ghi trén nhén cla asprin va cafein trong mdi vién,
tinh bing mg).

Dung dich chudn acid salicylic: Hoa tan mot lugng acid
salicylic chuén trong dung méi pha mau dé thu dugc dung
dich c6 ndng d khoang (0,005 xA) mg acid salicylic trong
1 ml (trong d6 A 1a lugng ghi trén nhén cua aspirin trong
mdi vién, tinh bing mg).

Dung dich phdn giai: Hoa tan mot lugng acid salicylic
chuan trong dung dich chuén dé thu dugc dung dich c6
nong do khoang (0,0001xA) mg acid salicylic trong 1 ml
(trong d6 A 1a lugng ghi trén nhin cia aspirin trong méi
vién, tinh bing mg).

Dung dich thir Can 20 vién va nghién thanh bt min. Cén
chinh xac mot lugng bdt vién tuong ing v&i khoang 1 vién
vao binh dinh mic 100 ml, thém 70 ml dung moi pha mau
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va lic ky. Thém dung méi pha miu vira du dén vach, lic
déu, loc va bé 20 ml dich loc déu. Hit chinh x4c 5,0 ml
dich lgc vao binh dinh mirc 50 ml va thém dung moéi pha
mAu vira di.

Diéu kign sdc ky:

Cot kich thudce (15 cm x 4,6 mm) dugc nhoi pha tinh B
(3-10 pm).

Detector quang phd tir ngoai dat & budc song 215 nm.
Téc d6 dong: 2,0 mI/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop clia hé théng sic ky: Tién hanh séc
ky dbi véi dung dich phan giai: Thoi gian luu twong ddi
khoang 0,2 di véi cafein, 0,7 déi véi aspirin va 1,0 déi
v6i acid salicylic. Phép thir chi co gia tri khi d¢ phan giai
gitra hai pic aspirin va acid salicylic khéng duéi 1,5.
Tién hanh sic ky 6 1in lap lai ddi véi dung dich chun.
Phép thir chi c6 gia tri khi d6 léch chudn twong ddi cua
dién tich m&i pic aspirin va cafein khéng lén hon 2,0 %.
Tién hanh séc ky lan lugt ddi v6i dung dich chuin va dung
dich thur.

Can ci vao dién tich pic acid salicylic thu duoc tir dung
dich thir va dung dich chuan acid salicylic, ham lugng
C,H,0, cua acid salicylic chuan, tinh ham luong acid
salicylic, C;H¢Os, trong ché phim. Ché phim khéng dwoc
cd qué 3,0 % acid salicylic, C;HgO;, so véi lugng aspirin
ghi trén nhan.

Cin cir vao dién tich pic aspirin thu duge tir dung dich thir
va dung dich chuén, ham hrgng CoH;O, ctia asprin chudn,
tinh ham luong aspirin, CoHgOy, c6 trong mét vién.

Cin cir vao dién tich pic cafein thu duoc fir dung dich thir va
dung dich chuén, ham lwong CgH;oN,O, ciia cafein chuin,
tinh ham lugng cafein, CgH,,N,O,, c6 trong mét vién.

Bao quin
Tranh &anh sang.

Loai thudc
Ha sot giam dau.

Ham lwgng thudmg ding
Aspirin 350 mg va cafein 30 mg.
Aspirin 200 mg va cafein 20 mg.

ACID AMINOCAPROIC

HNS N\~ CO:H

C6H13N02 Pt.l.: 131,2

Acid aminocaproic 1a acid 6-aminohexanoic, pl'géi chia tir
98,5 % dén 101,0 % CgH,3NO,, tinh theo ché phim da
lam khé.

25



https://nhathuocngocanh.com/

ACID AMINOCAPROIC

Tinh chat

Bot két tinh tréing hay gan nhur tring, hoic tinh thé khéng
mau. Dé tan trong nudc, khé tan trong ethanol 96 %.
Noéng chay & nhiét d¢ khoang 205 °C kém theo sy phéan
huy.

DPinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A.

Nhom II: B, C, D.

A. Phé hap thy hong ngoal (Phu luc 4.2) cia ché pham
phai phi hop véi phd hdp thu hdng ngoai cia acid
aminocaproic chuin.

B. Quan sat sic ky b thu dugc trong phép thir Cac chat
duong tinh véi ninhydrin. Vét chinh trén sic ky d6 thu
dugc cia dung dich thir (2) phai tuong tyr vé vi trf, mau sic
va kich thuéc véi vét chinh trén sic ky dd thu dugc cha
dung dich dbi chiéu (1).

C. Hoa tan 0,5 g ché phdm trong 4 ml hdn hop ddng thé
tich dung dich acid hydrocloric loang (TT) va nudc. Béc
hoi dung dich thu dugc trén cach thuy tdoi khoé. Lam kho
cin trong binh hat 4m. Hoa tan cin trong khoing 2 ml
ethanol (TT) s6i. Dé ngudi va d& & nhiét d 4 °C dén 8 °C
trong 3 h. Loc dudi ap sudt giam. Rira cin véi khoang 10 ml
aceton (TT) va lam khé & 60 °C trong 30 min. Nhiét d¢
néng chay (Phu luc 6.7) ciia cin phai trong khoang tir 131 °C
dén 133 °C.

D. Hoa tan khoing 5 mg ché phim trong 0,5 ml nudc.
Thém 3 ml dimethylformamid (TT) va 2 ml dung dich acid
ascorbic (TT). Pun néng trén cach thiy. Mau vang cam
xuét hién.

D trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 10,0 g ché phim trong nudc khéng
c6 carbon dioxyd (TT) va pha lodng thanh 50,0 ml véi
cung dung moi.

Dung dich S khéng mau (Phuy luc 9.3, phuong phap 2) va
trong (Phu luc 9.2) khi dé yén trong 24 h.

pH
pH dung dich S tir 7,5 dén 8,0 (Phu luc 6.2).

Pj hép thy 4nh séng

A. D6 hip thu anh sang (Phu luc 4.1) cia dung dich S do &
287 nm khong dugc qua 0,10 va do & 450 nm khong duge
qua 0,03.

B. Dé 2,0 g ché phim thanh mét 16p phing trong mét dia
néng c6 duomg kinh 9 cm, ddy dia va dé yén & 98 °C dén
102 °C trong 72 h. Hoa tan ché phim trong muwdc va pha
loang thanh 10,0 ml véi cing dung méi. P9 hép thu (Phu
luc 4.1) cia dung dich thu dugc & 287 nm khéng dugc qua
0,15 va & 450 nm khéng dugc qua 0,03.

Cic chit duong tinh véi ninhydrin
Khéng dugce qua 0,5 %.

26

DUQC PIEN VIET NAM VI

Phuong phép sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel.

Dung méi khai trién: Acid acetic bang - nudc - butanol
(20220 60).

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,10 g ché pham trong nude va
pha lodng thanh 10 ml véi cing dung méi.

Dung djch thir (2): Pha lodng | ml dung dich thir (1) thanh
50 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 10 mg acid aminocaproic
chudn trong nudc va pha lodng thanh 50 ml véi cting dung méi.
Dung dich déi chiéu (2): Pha loiang 5 ml dung dich thir (2)
thanh 20 ml bing nudc.

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 10 mg acid aminocaproic
chuan va 10 mg leucin chuin trong muwdc va pha loang
thanh 25 ml véi cung dung moi.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén. Dé khé ban mong ngoai khéng khi. Trién
khai sic ky dén khi dung méi di dugc 15 cm. Dé kho ban
mong trong ludng khi Am. Phun dung dich ninhydrin (TT)
va sy & 100 °C dén 105 °C trong 15 min. Bat ky vét phu
nao trong sic ky dd thu duge cua dung dich thir (1), khong
duge ddm mau hon vét thu duge trong sic ky dé thu dugc
cua dung dich déi chiéu (2). Phép thir chi ¢o gia trj khi sic
ky d6 thu duoc ciia dung dich ddi chiéu (3) cho 2 vét chinh
tach biét ro rang.

Kim loai ning

Khong dugc quéa 10 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Ly 12 ml dung dich S thir theo phuong phép 1. Ding
dung dich chi mau 2 phan trigu Pb (TT) dé chuén bj miu
dbi chiéu.

Mt khdi lwgng do 1am khd
Khong dugc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng dugc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Duing 1,0 g ché pham.

Pinh lugng

Hoa tan 0,100 g ché pham trong 20 ml acid acetic khan
(TT). Ding 0,1 ml dung dich tim tinh thé (TT) 1am chi thi.
Chuén d6 bing dung dich acid percloric 0,1 N (CP) dén
khi dung dich chuyén tir mau tim 4nh lam sang mau xanh
1a cdy anh lam.

| ml dung dich acid percloric 0,1 N (CP) twong duong véi
13,12 mg CgH,;sNO,.

Logi' thué’c
Thudc chéng tiéu fibrin, thuéc cam mau.

Ché phim
Thubc tiém, vién nén.



