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PROPYL PARAHYDROXYBENZOAT

PROPYL PARAHYDROXYBENZOAT
Propylparaben, Nipasol M
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C,oH 205 P.t.l: 180,2

Propyl parahydroxybenzoat 1a propyl 4-hydroxybenzoat,
phé'l chira tir 98,0 % deén 102,0 % C10H1203.

Tinh chit
Bot két tinh mau tring hodc gan nhu tring. R4t khé tan
trong nudc, dé tan trong ethanol 96 % va trong methanol.

Pinh tinh

Chon mét trong hai nhom dinh tinh sau:

Nhom I: A, B.

Nhom II: B, C.

A. Phd hip thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) ctia ché phim
phai phit hop véi phé hdp thu hdng ngoai cia propyl
parahydroxybenzoat chuan.

B. Piém chay tir 96 °C dén 99 °C (Phu luc 6.7).
C.Phwong phép sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Otadecylsilyl silica gel Fys,.

Dung mdi khai trién: Acid acetic bdng - nudc - methanol
(1:30:70).

Dung dich thix (1): Hoa tan 0,10 g ché phim trong aceton
(TT) va pha loang thanh 10 ml vé&i ciung dung méi.

Dung dich thir (2): Pha loang 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bing aceton (TT).

Dung dich déi chiéu (1): Hda tan 10 mg propyl parahydroxy
benzoat chuan trong aceton (TT) va pha loang thanh 10 ml
vai cung dung moi.

Dung dich dq"'i chiéu (2): Hoa tan 10 mg ethyl parahydroxy
benzoat chuéan trong 1 ml dung dich thir (1) va pha lodng
thanh 10 ml bang aceton (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban moéng 2 pl mdi
dung dich thir (2), dung dich déi chiéu (1) va (2). Trién
khai sic ky t6i khi dung méi di duge 2/3 chiéu dai ban
mong. Dé khé ban méng ngoai khong khi va quan sat dudi
anh sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Vét chinh trén sic
ky db cua dung dich thir (2) phai gidng vé vi tri va kich
thudc véi vét chinh trén sic ky dd cua dung dich dbi chiéu
(1). Phép thir chi ¢6 gi tri khi sic ky 45 cua dung dich déi
chiéu (2) cho 2 vét tach rd rét.

D) trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché phdm trong ethanol 96 %
(TT) va pha loang thanh 10 ml véi cung dung méi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va c6 mau khong
duoc dam hon mau cua dung dich mau mau VNg (Phu luc
9.3, phuong phap 2).
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Gid¢i han acid

Lay 2 ml dung dich S, thém 3 ml ethanol 96 % (TT), 5 ml
nudc khong co carbon dioxyd (TT) va 0,1 ml dung dich luc
bromocresol (TT,). Dung dich thu dugc phai chuyén sang
mau xanh lam khi thém khéng qua 0,1 ml dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CD).

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phy luc 5.3).

Pha déng: Dung dich kali dihydrophosphat 0,68 % -
methanol (35 : 65).

Dung dich thir Hoa tan 50,0 mg ché phdm trong 2,5 ml
methanol (TT) va pha lodng thanh 50,0 ml bing pha ddng.
Pha loang 10,0 ml dung dich thu dugc thanh 100,0 ml
bing pha dong.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 5 mg acid 4-hydroxy-
benzoic (TT) (tap chit A), 5 mg ethyl parahydroxybenzoat
(TT) (tap chit C), 5 mg ché pham trong pha dong, pha
lodng thanh 100,0 ml véi cung dung méi. Pha loang 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 10,0 ml bing pha dong.

Dung dich dsi chiéu (2): Hoa tan 50,0 mg propyl
parahydroxybenzoat chuén trong 2,5 ml methanol (TT) va
pha loing thanh 50,0 ml bing pha dong. Pha lodng 10,0 ml
dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bang pha dong.

Dung dich déi chiéu (3): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 20,0 ml bang pha déng. Pha lodng 1,0 ml dung dich
thu dugc thanh 10,0 ml bang pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudc (15 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel dimg cho scic ky (5 pm).
Detector quang phé tir ngoai dat & budc séong 272 nm.
Téc do dong: 1,3 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cach tién hanbh:

Tién hanh sic ky véi dung dich thir, dung dich di chiéu
(1) va (3).

Tién hanh séc ky véi thai gian gap 2,5 14n thoi gian luu cia
propyl parahydroxybenzoat.

Thoi gian luu trong d6i so véi propyl parahydroxybenzoat
(thdi gian lvu khoang 4,5 min): Tap chét A khoang 0,3; tap
chét C khoang 0,7.

Kiém tra tinh phu hgp cia hé théng: Trén sic ky d cia
dung dich dbi chiéu (1), d6 phan giai giita pic cta tap chét
C va pic ciia propyl parahydroxybenzoat it nhat 12 3,0.
Gidi han:

Pé tinh ham lugng nhén dién tich pic clia tap chit A véi hé
s6 hiéu chinh 1a 1,4.

Tap chét A: Dién tich pic tap chét A da hiéu chinh khéng
dugc 16n hon dién tich pic chinh thu dwgc trén sic ky do
cua dung dich dbi chiéu (3) (0,5 %).

Tap don khéc: Vi mbi tap chét, dién tich pic khong dugc
16n hon dién tich pic chinh trén sic ky dd caa dung dich
dbi chiéu (3) (0,5 %).
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Téng dién tich pic cua tit ca cic tap chit khdéng dugc 16n
hon 2 lan dién tich pic chinh thu dugc trén séic ky dd cua
dung dich d6i chiéu (3) (1,0 %).

Bé qua nhimg pic c6 di¢n tich nho hon hodc bang 0,2 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky db cta dung dich
d6i chiéu (3) (0,1 %).

Ghi chu:

Tap chit A: Acid 4-hydroxybenzoic.

TapchétB: Methyl4-hydroxybenzoat(methyl parahydroxybenzoat).
Tapchat C: Ethyl 4-hydroxybenzoat (ethyl parahydroxybenzoat).
Tap chit D: Butyl 4-hydroxybenzoat (butyl parahydroxybenzoat).

Tro sulfat
Khéng duge qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Dung 1,0 g ché phim.

Dinh lwgng ‘ ,
Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3). Diéu kién sic ky
nhu mo ta trong phin Tap chét lién quan.

Tién hanh sic ky vai dung dich thir, dung dich dbi chiéu (2)
Tinh ham hrong phin trim cia Ci0H,20; trong ché phim
dua vao dién tich pic thu dugc trén siac ky dd cua dung dich
thir, dung dich d6i chiéu (2) va ham hrong ciia C,oH,,0;
trong propyl parahydroxybenzoat chuén.

Bio quan
Trong bao bi kin.

Loai thudc
Chat bao quan khang khuan.

PROPYLEN GLYCOL
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C;HgOz Pt.l: 76,1

Propylen glycol 1a (RS)-propan-1,2-diol.

Tinh chét ’
Chat long nhét, trong subt, khong mau, dé hit am. C6 thé
tron lan véi nude va vdi ethanol 96 %.

Pinh tinh

A. Ché pham phai dap (g yéu céu ciia phép thir Ty trong
tuong ddi.

B. Ché phim phai d4p Ung yéu ciu cua phép thir Chi sé
khuc xa.

C. Diém s6i: Tir 184 °C dén 189 °C (Phy luc 6.8).

D. Thém 5 ml pyndm (TT) va 2 g nitrobenzoyl clorid (TT) da
dugc nghién min vao 0,5 ml ché phim. Pun s6i trong 1 min
va rét vao 15 ml nuwdc lanh, vira cho vira lic déu. Loc, rira
tia véi 20 ml dung dich bdo hoa natri hydrocarbonat (TT)
sau d6 rira véi nude va shy khd. Hoa tan cén trong ethanol

PROPYLEN GLYCOL

80 % (TT) si va loc néng. Khi dé ngudi, céc tinh thé dugre
tao thanh, sau khi say kho c'r, 100 °C dén 105 °C, tinh thé thu
dugc néng chay ¢ 121 °C dén 128 °C (Phu luc 6.7).

Dj trong va mau sic cia dung dich
Ché pham phai trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu luc
9.3, phuong phép 2).

Ty trong tuwong doi
Tur 1,035 dén 1,040 (Phu luc 6.5).

Chi sb khiic xa
Tir 1,431 dén 1,433 (Phu luc 6.1).

Gid6i han acid

Thém 40 ml nwoc va 0,1 ml dung dich xanh bromothymol
(TT) vao 10 ml ché phdm. Dung dich thu dugc c6 mau
vang anh xanh. Luong dung dich natri hydroxyd 0,1 N
(CD) can dé lam chuyén mau cua chi thi sang xanh lam
khéng duoc qua 0,05 ml.

Chiit oxy héa

Thém 5 ml nirée, 2 ml dung dich kali iodid (TT) va 2 ml
dung dich acid sulfuric lodng (TT) vao 10 ml ché phim
trong mét binh nit mai vi dé yén tranh 4nh séng trong
15 min. Chuan a6 bing dung dich natri thiosulfat 0,05 N
(CP), dung 1 ml dung dich hé tinh bét (TT) 1am chi thi.
Lwong dung dich natri thiosulfat 0,05 N (CP) tiéu thy
khong dugce qua 0,2 ml.

Chit khir

Thém 1 ml dung dich amoniac loang (TT) vao 1 ml ché
phém va dun néng trong céch thiy & 60 °C trong 5 min.
Dung dich khéng dugc c6 mau vang. Thém ngay vao dung
dich 0,15 ml dung dich bac nitrat 0,1 M (TT) va dé yén trong
5 min. Dung dich khéng duoc thay d6i vé& mat cam quan.

Kim loai niing

Khéng duoc qua 5 phan triéu (kl/tt) (Phu luc 9.4.8).

Trén 4 ml ché pham véi 16 ml mede. Lay 12 ml dung dich
thu dugc tién hanh thir theo phwong phap 1. Dung dung dich
chi mau 1 phan triéu Pb (TT) dé chuin bi miu doi chiéu.

Nuée
Khong dwoc qué 0,2 % (Phy luc 10.3).
Ding 5,00 g ché pham.

Tro sulfat

Khéng dugc qua 0,01 % (Phy luc 9.9, phuong phép 2).
Dot 50 g ché pham cho dén khi ché pham chay va tro héa.
Pé nguéi. Lam am cén bing acid sulfuric (TT) va nung.
Lip lai cic budc trén cho dén khi cin thu dugc cé khéi
lugng khéng ddi. Khéi lwong cin khong duge qué 5 mg.

Loai thude
Ta dugec.

Bdo quin
Trong bao bi kin.
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