https://nhathuocngocanh.com/

PIPERAZIN CITRAT

dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
15 cm. Sdy ban mong & 105 °C va phun lan luot dung dich
ninhydrin 0,3 % trong hon hop acid acetic khan - butanol
(3 : 100), dung dich ninhydrin 0,15 % trong ethanol. Sy
ban mong & 105 °C trong 10 min. Trén sic ky d6, bét ky
vét phu nao thu duge tir dung dich thir (1) khéng duge ddm
mau hon vét thu digc tir dung dich déi chiéu (2) (0,25 %).
Phun Ién ban mong dung dich iod 0,1 N (TT) va dé khoang
10 min. Vét tuong Umg Vvdi triethylendiamin thu dugc tir
dung dich thir (1) khéng dwoc ddm mau hon vét thu duoc
tir dung dich déi chiéu (3) (0,25 %). Phép thir chi c6 gié tri
khi dung dich ddi chiéu (4) cho 2 vét tach rd rang. Bo qua
vét trén vach xuét phat.

Kim loai ning

Khéng dugc qua 20 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Liy 12 ml dung dich S thir theo phuong phép 1. Ding
dung dich chi méu 1 phan triéu Pb (TT) @ chuin bi mau
d6i chiéu.

Nuée

Khong dugc ql.lé 0,5‘ % (Phu Iuc 10.3).

Dung 1,00 g cheé pham.

Tro sulfat
Khong duoc QI:lé 0: 1 % (Phu luc 9.9, phurrong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lrgng

Hoa tan 0,100 g ché phim trong 10 ml acid acetic khan
(TT) bang céch dun néng nhe va pha lodng thanh 70 ml véi
cung dung méi. Chudn d¢ bing dung dich acid percloric
0.1 N (CB), dung 0,25 ml dung dich 1-naphtholbenzein
(TT) 1am chi thi, dén khi mau chuyén tir vang ndu sang
xanh luc.

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) trong duong véi
11,61 mg C4H,oN,.C4H,(0,.

Bdo quin
Trong & dung kin.

Loai thude
Tri giun san.
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i XHzo
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3 2
(C4H|0N2)3.2C6H307 (daﬂg khan) P.t.l: 643,0
Piperazin citrat phai chia ti 98,0 % dén 101,0 %
(C4HoN,)3.2C4Hg0;, tinh theo ché pham khan.
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Tinh chit

B4t cdm mau tring, sau khi sdy khé & 100 °C dén 105 °C
chay & khoang 190 °C. Dé tan trong nuéc, thuc té khong
tan trong ethanol 96 % va ether.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A.

Nhom II: B, C.

A. Phd hép thu hong ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phim
phai phi hop vai phd hip thu héng ngoai clia piperazin
citrat chudn. Sy kho ché phim va chit chudn ¢ 120 °C
trong 5 h, tranh 4m va do phé hdng ngoai ngay.

B. Trong phén Tap chét lién quan, sau khi phun cic dung
dich ninhydrin, vét chinh thu dugc trén sic ky d6 cua dung
dich thir (2) phai twong tyr v& mau sic, vi tri va kich thude
so v&i vét chinh thu duoc trén sic ky db caa dung dich déi
chiéu (1).

C. Hoa tan 0,5 g ché phim trong 5 ml mdc, dung dich thu
duoc cho phan ing cua citrat (Phu luc 8.1).

Po trong va mau sic ciaa dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,25 g ché phim trong nudc va pha
loang thanh 25 ml véi cung dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong dim mau
hon mau ciia mau méu Ng (Phy luc 9.3, phuong phép 2).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky 16p moéng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac ddm ddc - aceton (20 : 80)
vira méi pha.

Dung méi hoa tan: Ethanol - amoniac dam ddc (2 : 3).
Dung dich thir (1): Hoa tan 1,0 g ché phdm trong 6 ml
amoniac dam ddc (TT) va pha loang thanh 10 ml bing
ethanol (TT).

Dung dich thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bang dung méi hoa tan.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 0,1 g piperazin citrat
chuén trong dung méi hoa tan va pha loing thanh 10 ml
vOi cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 25 mg ethylendiamin
(TT) trong dung mdi hoa tan va pha loang thanh 100 ml
véi cung dung méi.

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 25 mg triethylendiamin
(TT) trong dung méi hoa tan va pha loidng thanh 100 ml
vOi cung dung moi.

Dung dich doi chiéu (4): Hoa tan 12,5 mg triethylendiamin
(TT) trong 5,0 ml dung dich thir (1) va pha lodng thanh
50 ml bing dung m6i hoa tan.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 ul méi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
15 em. Say ban méng & 105 °C va phun lan lugt dung dich
ninhydrin 0,3 % trong hdn hop acid acetic khan - butanol
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(3 : 100), dung dich ninhydrin 0,15 % trong ethanol. Séy
ban mong ¢ 105 °C trong 10 min.

Trén sic ky dd, bat ky vét phu nao thu duoc tir dung dich
thir (1) khéng dugc ddm mau hon vét thu duge tir dung
dich déi chiéu (2) (0,25 %).

Phun 1én ban mong dung dich iod 0,1 N va dé khoang
10 min. Vét twong img véi triethylendiamin thu dugc tir
dung dich thir (1) khéng duge ddm mau hon vét thu duoc
tir dung dich ddi chiéu (3). Phép thir chi c6 gié tri khi dung
dich d6i chiéu (4) cho 2 vét tich rd rang.

Kim loai ning

Khéng dugc qua 20 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Liy 12 ml dung dich S thir theo phuong phap 1. Dung
dung dich chi mau 1 phan triéu Pb (TT) dé chuin bi mau
dbi chiéu.

Nuée )
Tir 10,0 % dén 14,0 % (Phu luc 10.3).
Dung 0,300 g ché pham.

Tro sulfat
Khéng duoc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Ding 1,0 g ché pham.

Dinh lwong

Hoa tan 0,100 g ché pham trong 10 ml acid acetic khan (TT)
bang cach dun néng nhe va pha loang thinh 70 ml véi ciing
dung méi. Chuin d6 bing dung dich acid percloric 0,1 N
(CD) dung 0,25 ml dung dich I-naphtholbenzein (TT) 1am
chi thi, dén khi mau chuyén fir vang niu sang xanh luc.

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong véi
10,71 mg (C4H|0N2)3.2C6H307.

Bio quin
Trong db dyung kin.

Loai thudc
Tri giun sén.

PIPERAZIN HYDRAT

HN NH .6H,0

CquNz.GHzO P.t.l: 194,2

Piperazin hydrat phai chira tir 98,0 % dén 101,0 %
C4H oN,.6H,0.

Tinh chit

Tinh thé khéng mau, dé chay nudc. D& tan trong nuéc va
ethanol 96 %, rat kho tan trong ether.

Chay & khoang 43 °C.

PIPERAZIN HYDRAT

Pinh tinh

C6 thé chon mdt trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A.

Nhém II: B, C.

A. Phé hip thy héng ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phim
phai phu hop véi phd hép thu hdng ngoai ciia piperazin
hydrat chuén. Lam khé ché phim va chuan trén phosphor
pentoxyd (TT), trong chan khéng, trong 48 h. Nghién thanh
bot, tranh hit nudc, ép dia va ghi phd ngay.

B. Trong phan Tap cht lién quan, quan s4t ban mong sau
khi phun cc dung dich ninhydrin, vét chinh thu dugc trén
sic ky d6 cua dung dich thir (2) phai twong tyr v& vi tri, mau
sic va kich thude so véi vét chinh thu dugce trén sic ky dé
ctia dung dich déi chiéu (1).

C. Hoa tan 0,5 g ché phdm trong 5 ml dung dich natri
hydroxyd lodng (TT), thém 0,2 ml benzoyl clorid (TT), tron
d&u. Tiép tuc thém timg phan 0,2 ml benzoy! clorid (TT)
dén khi khéng con tia tao thanh. Loc va rira tiia nhiéu 1in
v6i tong cong 10 ml muée. Hoa tan tia trong 2 ml ethanol
96 % (TT) nong, cho dung dich nay vao 5 ml nudc. Dé yén
4 h, loc, rira tinh thé bang mede va shy khé tir 100 °C dén
105 °C. Tinh thé chay tir 191 °C dén 196 °C (Phu luc 6.7).

P trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché phim trong nudc khéng
c6 carbon dioxyd (TT) va pha lodng thanh 20 ml véi cling
dung méi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va c6 mau khéng
dugc thim hon mau mau Ng (Phu luc 9.3, phuong phép 2).

pH
Dung dich S phai c¢6 pH tir 10,5 dén 12,0 (Phu luc 6.2).

Tap chét lién quan

Phuong phap sic ky 16p mong (Phy luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac ddm déc - aceton (20 : 80)
vira méi pha.

Dung méi hoa tan: Hon hop ethanol - amoniac dam dic
(2:3).

Dung dich thir (1): Hoa tan 1,0 g ché phim trong 6 ml
amoniac dam dgc (TT) va pha lodng thanh 10 ml bing
ethanol (TT).

Dung dich thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bing dung méi hoa tan,

Dung dich doéi chiéu (1): Hoa tan 0,1 g piperazin hydrat
chudn (TT) trong dung moi hoa tan va pha lodng thanh
10 ml vé&i cing dung moi.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 25 mg ethylendiamin
(TT) trong dung mdi hoa tan va pha lodng thanh 100 ml
véi cling dung moi.

Dung dich déi chiéu (3); Hoa tan 25 mg triethylendiamin
(TT) trong dung moi hoa tan va pha lodng thanh 100 ml
véi ciing dung méi.
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