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Nhém I: B, C, D.

Nhém 11: A, D.

A. Phd hﬁp thy hémg ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phém
phai phu hop véi phd hip thu hdng ngoai cua strychnin
sulfat chuan.

B. Trong phén Tap chit lién quan, vét chinh ctia dung dich
thir phai gidéng vé vj tri, mau sic va kich thudc so véi vét
chinh ciia dung dich d6i chiéu (1).

C. Hoa tan 50 mg ché phiam trong 5 ml mwde, thém 0,1 ml
amoniac dam ddc (TT) va chiét bang 5 ml cloroform (TT).
Bdc hoi dich chiét cloroform dén can trén cach thuy. Thém
vao cin 0,1 ml acid sulfuric dam dc (TT) va 1 tinh thé kali
dicromat (TT), xung quanh tinh thé c6 mau tim, méau do,
mau vang khi lic.

D. Ché phim cho phén tmg cuia ion sulfat (Phu luc 8.1).

Pj trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché phdm trong nuwoc khong co
carbon dioxyd (TT) va pha loang thanh 50,0 ml véi cing
dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong mau (Phu
luc 9.3, phuong phép 2).

Giéi han acid - kiém

Liy 25 ml dung dich S, thém 0,1 ml dung dich d6 methyl
(TT), dung dich c6 mau d6. Luong dung dich natri hydroxyd
0,02 N (CP) can dung dé lam dung dich chuyén sang mau
vang khong qua 0,5 ml.

Géc quay cye riéng o
Tir -25° dén -29°, tinh theo ché phdm khan (Phu luc 6.4).
Duing dung dich S d€ do.

Brucin

Lay 0,1 g ché pham, thém 1 ml acid nitric (TT) va 0,2 ml
nuoc, lic cho tan hoan toan. Néu dung dich thu dugc co
mau d6 hay da cam thi khéng dugc ddm hon mau cua dung
dich d6i chiéu gom 1 ml acid nitric (TT) va 0,2 ml dung
dich brucin 0,054 %.

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Diethylamin - ethyl acetat - cyclohexan
(15:25:60).

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

Dung dich d6i chiéu (1): Hoa tan 0,1 g strychnin sulfat
chuan trong methanol (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi
cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Ly 0,5 ml dung dich d6i chiéu
(1) va pha loang thanh 100 ml bing methanol (TT).

Cdch tién hanh: Chém riéng biét 1én ban mong 5 pl mbi
dung dich trén. Trién khai sﬁc ky dén khi dung moi di
duqc khoang 15 cm, ldy ra say kho ban méng & 100 °C
dén 105 °C trong 15 min, dé ngudi. Phun dung djch kali

SUCRALFAT

iodobismuthat (TT) cho dén khi cic vét d6 cam xuit hién.
Ngoai vét chinh, bat ky vét phy nio trén sic ky dd cia
dung dich thir khong dugc ddm mau hon vét chinh cua
dung dich déi chiéu (2).

Nuére '
Tir 10,0 % dén 13,0 % (Phu lyc 10.3).
Diing 0,10 g ché phim.

Tro sulfat
Khong dugce qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 1).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lwong

Hoa tan 0,500 g ché pham trong 25 ml acid acetic khan
(TT), thém 1 ml anhydrid acetic (TT). Pinh luong bing
dung dich acid percloric 0,1 N (CP). Xac dinh diém két
thiic bing phuong phap chuén d6 do dién thé (Phu luc 10.2)
hoic bing chi thi xanh malachit (TT).

1 ml dung djch acid percloric 0,1 N (CP) twong dwong voi
76,70 mg (C2|H22N202)2.H2804.

Béo quén
Trong lo kin, tranh anh sang.

Loai thudc . ]
Kich thich than kinh trung wong va tuy song, kich thich
tiéu hoa.

Ché phim
Thudc tiém.
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véin=8 dén 10 va n’ = 22 dén 31.

Sucralfat 1a B-D-fructofuranosyl-a-D-glucopyranosid octakis
(nhém dihydroxy sulfat) c6 tir 8 dén 10 phan t& nhém
hydroxyd va tir 22 dén 31 phan tir nudc. Phai chira tir 30,0 %
dén 36,0 % B-D-fructofuranosyl-a-D-glucopyranosid octakis
sulfat (sucrose octasulfat) (C,,H,4035Sg8-; P.t.l: 975) va tir
16,5 % dén 18,5 % nhém (Al N.t.1: 26,98).
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Tinh chét

Bot v6 dinh hinh mau tring hay gan nhu tring.

Thuec té khéng tan trong nudc, trong ethanol 96 % va trong
methylen clorid. Tan trong cac dung dich acid v6 co lodng
va hydroxyd kiém loang.

Pinh tinh

A. Phé hép thy hong ngoai (Phy luc 4.2) cua ché phim phai
phu hop véi phé hap thu hong ngoai cia sucralfat chuan.
B. Hoa tan 2 g ché phim trong 10 ml dung dich acid
hydrocloric 0,1 M (TT) va dun s6i. D& ngudi va trung
hoa bing dung dich natri hydroxyd 0,1 M (TT). Ly 5 ml
dung dich thu dugc, thém 0,15 ml dung dich dong sulfat
12,5 % (TT) mai pha, 2 ml dung dich natri hydroxyd loang
(TT) méi pha. Dung dich thu dugc c6 mau xanh lam va
trong, mau dugc duy tri sau khi dun s6i dung dich. Thém
4 ml dung dich acid hydrocloric loang (TT) vao dung dich
nong va dun soi trong 1 min. Thém 4 ml dung dich natri
hydroxyd loang (TT), tha mau cam xuét hién ngay lap tirc.
C. Hoa tan 15 mg ché phdm trong hén hop 0,5 ml dung
dich acid hydrocloric loang (TT) va 2 ml nudéc. Dung dich
thu dugc phai cho phan ing ciia nhém (Phu luc 8.1).

Tap chat A

Phuong phiép sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Dung dich amoni sulfat (TT) 7 % dugc diéu
chinh dén pH 3,5 bang acid phosphoric (TT).

Dung dich thir: Hoa tan 450,0 mg ché phdm trong hén hop
dong thé tich cua dung dich natri hydroxyd 8,8 % (TT) va
dung dich acid sulfuric (TT) 19,62 % va pha lodng thanh
10,0 ml v6i cung hén hop dung méi. Ngay sau khi pha,
vira lic vira thém chinh xac V ml dung dich natri hydroxyd
0.1 M (TT) dé thu duoc dung dich c6 pH 2,3. Thém
(15,0 - V) ml nwée vao dung dich thu dugc, lic trong
1 min. Néu pH khong trong khoang tir 2,3 dén 3,5, phai
tién hanh lai véi lugng V ml dung dich natri hydroxyd
0,1 M (TT) khéc.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 40,0 mg kali sucrose
octasulfat chuin trong pha dong va pha lodng thanh 5,0 ml
vGi cung dung moi.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 1,0 dung dich ddi chiéu
(1) thanh 10,0 ml bang pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (25 cm x 4,0 mm) dugc nhdi pha tinh
aminopropylsilyl silica gel ding cho sdc ky (5 pm).
Detector khic xa vi sai.

Toc do dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi dung dich thir va dung dich déi chiéu (2).
Théi gian lwu twong dbi so véi sucrose octasulfat (thdi
gian luu khoang 6 min) cua tap chét A khoang 0,6.

Kiém tra tinh phi hgp cua hé théng: Trén sic ky db cua
dung dich déi chiéu (2), sé dia Iy thuyét khéng duoc nho
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hon 400 va hé sb ddi xung khong dugc 16n hon 4,0 tinh
theo pic cua kali sucrose octansulfat.

Gioi han:

Tap chét A: Dién tich pic tap chat A khéng dugc lén hon
1,5 lan dién tich p1c chinh thu duoc trén sic ky do cia
dung dich déi chiéu (2) (5,0 %).

Ghi chu:

Tap chat A: B-D-fructofuranosyl-a-D-glucopyranosid heptakis
(hydrogensulfat).

Kha ning trung hoa

Phén tan 0,25 g ché phiam trong 100,0 ml dung dich acid
hydrocloric 0,1 N (CD) da dugc lam 4m dén 37 °C, gilr am
trong cach thuy ¢ 37 °C va khudy lién tuc trong 1 h, dé ngudi.
Chuén dd 20,0 ml dung dich thu dugc bing dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CD) dén pH 3.,5. Lugng dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CD) da dung khéng dugc qua 14,0 ml.

Clorid

Khong dugc qué 0,50 % (Phu luc 9.4.5).

Hoa tan 0,10 g ché pham trong 5 ml dung dich acid nitric
loang (TT) va pha loang thanh 50 ml bang nude. Pha lodng
5 ml dung dich thu duoc thanh 15 ml bang nurdc dé thi.

Arsen

Khong dugc qua 4 phz“m triéu (Phu luc 9.4.2, phuong phap A).
Ly 0,25 g ché phim vao binh dét va thém 5 ml acid
sulfuric (TT). Thém can than vai ml dung dich hydrogen
peroxyd 100 tt (TT) va dun s6i dén khi thu dugc dung dich
trong, khéng mau. Tiép tuc dun dé loai nwdce va acid sulfuric
nhiéu nhét cé thé, pha loang thanh 25 ml bing nuorc.

Kim loai nang

Khong duoc qua 10 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

LAy 2,0 g ché phim thir theo Phuong phap 6. Ding 2 ml
dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) dé chuén bi mau
dbi chiéu.

Pinh lrgng

Nhém: Phan tan 1,0 g ché phim trong 10 ml dung dich
acid hydrocloric 6 M (TT), dun trong cach thay ¢ 70 °C va
khuéy lién tuc trong 5 min. Dé ngudi dén nhiét d6 phong,
chuyén vao binh dinh mic va pha loang thanh 250,0 ml
bing nwdc, tron déu. Loc va bo mot phan dich loc diu.
Lay 10,0 ml dich loc, thém 10,0 ml dung dich natri edetat
0,1 M (CP) va 30 ml hdn hop ddng thé tich caa dung dich
amoni acetat (TT) va dung dich acid acetic loang (TT).
Dun néng trong cach thiy & 70 °C trong 5 min, dé ngubi.
Thém 25 ml ethanol 96 % (TT) va 1 ml dung dich dithizon
0,025 % trong ethanol 96 % méi pha. Chuén dé lugng
natri edetat thira bang dung dich kém sulfat 0.1 M (CD)
dén khi dung djch chuyén sang mau héng.

1 ml dung dich natri edetat 0,1 M (CD) tuong duong vdi
2,698 mg Al

Sucrose octasulfat

Phuong phap sic ky 16ng (Phu luc 5.3).
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Diéu kién sic ky dugc mé ta & phin Tap chét A véi thay
d6i nhu sau:

Pha déng: Dung dich amoni sulfat (TT) 13,2 % dugc diéu
chinh dén pH 3,5 bang acid phosphoric (TT).

Tién hanh sic ky v6i dung dich thir, dung dich déi chiéu (1).
Tinh ham lugng phan trim cia C,,H,4045S; trong ché
pham dya vao dién tich pic thu duoc trén sic ky dd cia
dung dich thir, dung dich d6i chiéu (1) va ham luong kali
sucrose octasulfat chuan nhén véi 0,757.

Bio quén
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thude
Diéu tri loét da day va ta trang.

Ché phim
Vién nén, bot pha hén dich.

BOT PHA HON DICH SUCRALFAT

La thudc bot ding dé pha hdn dich uéng chira sucralfat. Cé
thé c6 thém céc ta dugc thich hop tao mui vi, tao mau, chit
bao quan, chét 6n dinh hén dich,...

Hon dich tao thanh sau khi pha theo huéng din trén nhan
thubc phai dap mg cac yéu cau trong chuyén luin “Hén
dich thuéc” (Phu luc 1.5).

Bot pha hén dich phai dap umg cac yéu cau trong chuyén
luén “Thudc bdt” (Phu luc 1.7) va céc yéu ciu sau day:

Ham lromg sucralfat, C,,H;yAl;Os,Sg[Al(OH);],[H,0],,
tir 90,0 % den 110,0 % so v6i luong ghi trén nhén; twong
duong vai 30,6 % dén 37,4 % sucrose octasulfat, Cj,H,4055Ss.

Dinh tinh

A. Trong phan DPinh lugng, thoi gian lru cia pic chinh
trén sic ky dd cia dung dich thir phai twong mg véi thoi
gian luu cua pic sucrose octasulfat trén sic ky db cua dung
dich chuan.

B. Lic mét lwgng bot thude trong img vai 1 g sucralfat vai
dung dich acid hydrocloric 3 M (TT) va loc. Dich loc cho
phan img dinh tinh cua nhém (Phu lyc 8.1).

Kha nang trung hoa acid

Khéng it hon 12 mEq acid/g sucralfat,

Cin chinh x4c mot lugng bot thube (trong phin Bjnh
lwong) tuong img véi khoang 250 mg sucralfat vao birh
n6n dung tich 250 ml c6 nép. Thém 100,0 ml dung djch acid
hydrocloric 0,1 M(TT), 43 1am néng truéc dén37°C. Pong
nap, dé trong bé céch thay ¢ 37 °C, khuay lién tuc trong
1 h. Dé ngudi vé nhiét 4§ phong, chuyén 20,0 ml dung
dich ra cbe c6 méd 100 ml. Thém 30 ml nuwée va chuén dd
bﬁng dung dich natri hydroxyd 0,1 N (Cb) den pH 3,5

Tién hanh chuin dd mau tring 12 hdn hop gém 30 ml
nuoe va 20,0 ml dung djch acid hydrocloric 0,1 M (TT).

BOT PHA HON DICH SUCRALFAT

Tinh lwgng mEq acid da tiéu thu trén 1 g sucralfat theo
cong thirc sau:

SxNx(VB_
WxL

Vr)xM

Trong dé:

N 14 ndng d6 chinh xac cta dung dich natri hydroxyd
0,1 N (CD).

Vs, Vr 14 thé tich dung djch natri hydroxyd 0,1 N (CD) da
ding dé chuin d6 mau tring va dung dich thir (ml).

W 12 khdi lwgng cin méu (g).

L 1a ham luong sucralfat ghi trén nhén (g).

M 1a khi lugng trung binh cia bot thubc trong mot gbi (g).

DPinh lwong

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha djng: Hoa tan 132 g amoni sulfat (TT) trong 900 ml
nudc, pha loang thanh 1000 ml bing nuwéc va tron déu.
Diéu chinh dén pH 3,5 + 0,1 béng acid phosphoric (TT).
Dung dich thir: Cén 20 don vi déng goi, tinh khdi lrong
trung binh bdt thudc trong mét géi va nghién min. Cin
chinh x4c mét lugng bdt thudc twong mg véi khoang
450 mg sucralfat vao 6ng ly tim dung tich 35 ml, lic &
tdc d¢ trung binh trén may lic xoay. Trong khi lic thém
10,0 ml hdn hop dung dich acid sulfuric 2 M - dung dich
natri hydroxyd 2,2 M (1 : 1). Siéu 4m 5 min, lic trong
khi siéu am va giir nhiét d6 dudi 30 °C. Sau d6 chuyén
ngay sang may lic xody & téc do trung binh, trong khi lic,
thém ngay mot thé tich chinh xac (V ml) dung dich natri
hydroxyd 0,1 M dé dua pH dung dich vé khoang 2. Sau d6
pha loang bang (15 - V) ml nudc. Lic trong 1 min va ly
tdm trong 5 min. Gan léy 16p dich trong va dé yén & nhiét
d6 phong dén khi pH 6n dinh. Néu pH nim ngoai khoang
2,3 dén 3,5 thi lap lai quy trinh trén sir dung mot thé
tich dung dich natri hydroxyd 0,1 M khac. Dung 16p dich
trong 1am dung dich thu.

Dung dich chudn: Can chinh x4c mét lwgng kali sucrose
octasulfat chuén va hoa tan trong pha dong dé dugc dung
dich c6 néng d6 khoang 10 mg kali sucrose octasulfat
khan trong 1 ml.

Diéu kién sdc ky:

C6t kich thuéc (30 cm x 3,9 mm) duge nhdi pha tinh
aminopropylsilyl silica gel dimg cho sdc ky (1,5 pm dén
10 pm).

Detector khiic xa vi sai.

Nhiét d detector va cdt: 30 °C.

Téc d6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hgp cta hé théng: Trén sic ky dé cua
dung dich chuén, sé dia ly thuyét tinh trén pic sucrose
octasulfat khéng nho hon 400; hé s6 déi ximg cua pic
sucrose octasulfat khong 16m hon 4,0; 4§ 1éch chuin tuong
d6i cua dign tich pic sucrose octasulfat thu dwgc tir 5 lan
tiém l3p lai dung dich chuin khéng lén hon 2,0 %.
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