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DUQC DIEN VIET NAM VI

QOJ N (CD) hoic durfg dich natri hydroxyd 0,02 N (CP)
cin dung dé lam chuyén mau cua chi thj khéng qua 0,2 ml.

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung mai khai trién: Cloroform - ethyl acetat (1 : 9).
Dung djch thi: Hoa tan 0,25 g ché phdm trong methanol
(TT) va pha loang thanh 5 ml véi cing dung moi.

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 0,25 g terpin hydrat chuin
trong methanol (TT) va pha lodng thanh 5 ml véi cing
dung moéi.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 1 ml dung dich ddi
chiéu (1) thanh 100 ml bﬁng methanol (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban méng 3 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di
dugc khoang 15 cm. Siy ban méng & nhiét d6 100 °C dén
105 °C trong 5 min. Dé ngudi ban mong sau khi sdy, phun
dung dich vanilin 1 % trong acid sulfuric (TT). Trén sic
ky 46 cua dung dich thir, bat ky vét phu nao khac véi vét
chinh khéng dugc ¢6 mau ddm hon mau cua vét chinh trén
sic ky do cua dung dich ddi chiéu (2).

Nurdre )
Tir 8,0 % dén 10,0 % (Phy luc 10.3).
Duing 0,20 g ché phim.

Tro sulfat
Khong duge qua 0,1 % (Phy lyc 9.9, phuong phép 2).
Ding 1,0 g ché phim.

Dinh lugng

Phuong phép sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich chudn néi: Hoa tan mot lugng chinh xac
biphenyl trong cloroform (TT) dé dugc dung dich chira
khoang 20 mg/ml.

Dung dich thir: Can chinh xac khoang 170 mg ché pham,
hoa tan bing 5 ml ethanol 96 % (TT) trong binh dinh
mirc 100 ml, thém 5,0 ml dung dich chuan ngi va thém
cloroform (TT) &én vach.

Dung djch chudn: Cén chinh x4c khoang 170 mg terpin
hydrat chuin, hoa tan bing 5 ml ethanol 96 % (TT) trong
binh dinh mirc 100 ml, thém 5,0 ml dung dich chuén ndi
va thém cloroform (TT) dén vach.

Diéu kién sdc ky:

Cot thép khéng gi hodc thuy tinh (1,2 m x 3,5 mm) dugc
nhoi diatomit da rira acid dén trung tinh va da silan héa
(chromosorb AW - 80 - 100 mesh) (TT) véi 6 % chit hap
phu dimethylpolysiloxan diing cho sdc ky khi (TT).

Khi mang 14 nito diing cho sac ky khi (TT) véi lwu lugng
can thiét dé dat dugc thoi gian luu cua terpin khoang 7 min
va cua biphenyl khoang 11 min.

Detector ion héa ngon lira.

Nhiét 46 cot & 120 °C, nhiét dd cua budng tiém va detector
4260 °C.

Thé tich tiém: 1 pl.

TETRACAIN HYDROCLORID

Cdch tién hanh:

Tiém dung dich chudn. D$ phan giai gilra pic terpin va
biphenyl khéng duge nho hon 2,0 va d6 léch chuén tuong
d6i cua ty 1¢ dién tich giira pic terpin va pic chuén ndi thu
dugc tir 6 lan tiém 1ap lai khong 1ém hon 2,0 %.

Tiém dung dich thir. Tinh ham lugng C,,H,,0; theo ty 1€
dién tich gifra pic terpin va pic chuin noi thu dugc trén sic
ky d6 cua dung dich thir, dung dich chuén va ham lugng
CoH:00; trong terpin hydrat chuin.

Bédo quén
Trong lg nat kin, tranh dnh sang.

Loai th_uéc
Téng tiét dich khi quan (long dom).

Ché phim
Thuong dugc két hop trong céc ché phdm tri ho nhu: Vién
uong terpin benzoat, vién udng terpin codein.

TETRACAIN HYDROCLORID
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C5Ha4N,0,.HCl Pt.l: 300,8

Tetracain hydroclorid la 2{(dimethylamino)ethyl-4-(butylamino)
benzoat hydroclorid, phai chira tir 99,0 % dén 101,0 %
C[5H24N202.HCI, tinh theo cheé phi'im da 1am khé.

Tinh chit

Bot két tinh tring hoic gin nhvr tring, hoi hit 4m. DE tan
trong nudc, tan trong ethanol 96 %.

Chay & khoang 148 °C hoic chay ¢ khoang 134 °C va 139 °C
twong img v&i hai dang tinh thé khac nhau. Hon hop ciia céc
dang nay c6 diém chay trong khoang 134 °C dén 147 °C.

Dinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, B, D.

Nhém II: B, C, D.

A. Phd hﬁp thu hong ngoal (Phu lyc 4.2) cia ché phim
phai phi hop vi phd hdp thy héng ngoai cua tetracain
hydroclorid chuén.

B. Thém 1 ml dung dich amoni thiocyanat (TT) vao 10 ml
dung dich S (xem D§ trong va mau sic cia dung dich),
tia két tinh mau trﬁng dugc tao thanh. Tha nay sau khi két
tinh lai tir mede va sdy khé ¢ 80 °C trong 2 h thi chay ¢
khoang 131 °C.

C. Thém 0,5 ml acid nitric béc khéi (TT) vao 5 mg ché
phim. Béc hoi dén kho trén cach thiy, dé ngudi va hoa

1133



https://nhathuocngocanh.com/

TETRACAIN HYDROCLORID

tan ciin trong 5 ml aceton (TT). Thém 1 ml dung dich kali
hydroxyd 0.1 M trong ethanol (TT), mau tim xuat hién.
D. Dung dich S cho phan g (A) cua clorid (Phy lyc 8.1).

P{ trong va mau siic cia dung djch

Dung dich S: Hoa tan 5,0 g ché phim trong nwdéc khong
co carbon dioxyd (TT) va pha loang thanh 50 ml v¢gi cung
dung moi.

Pha loang 2 ml dung dich S thanh 10 ml bing nwdc. Dung
dich thu dugc phai trong (Phy luc 9.2) va khong mau (Phu
luc 9.3, phuong phéap 2).

pH

Tir 4,5 dén 6,5 (Phu luc 6.2).

Pha loang 1 ml dung dich S thanh 10 ml bing nuéc khong
co carbon dioxyd (TT).

Tap chit lién quan

Phuong phiép sic ky long (Phu luc 5.3). Chuén bj cac dung
dich ngay truéc khi ding hoac bao quan & 2 °C d¢én 8 °C.
Pha dong A: hoa tan 1,36 g kali dihydrophosphat (TT) trong
nuoc, thém 0,5 ml acid phosphoric (TT) va pha loang thanh
1000 ml bang mwdc.

Pha dong B: Acetonitril (TT).

Hén hop dung méi: Acetonitril - mueée (20 : 80).

Dung dich thir: Hoa tan 50 mg ché pham trong hén hop
dung m6i va pha lodng thanh 50 ml véi cting dung mai.
Dung dich déi chiéu (1): Pha loing 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing hén hop dung méi. Pha lodng 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 10,0 ml bang hdn hop dung méi.
Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan tetracain chuén dung dé
kiém tra tinh phu hop cua hé thong (chira tap chit A, B va
C) ¢ trong l lo chuin trong 2 ml hén hgp dung méi.

Diéu kién sic ky:

Cot kich thuée (15 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm).

Nhiét do cot: 30 °C.

Detector quang phé tir ngoai d4t & budc séng 300 nm.

Téc 49 dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 10 ul.

Cdch tién hanh

Tién hanh sic ky theo chuorng trinh dung mdi nhu sau:

Thoi gian Pha dqng A PhadjngB |
(min) (%) %ttty |
0-3 80 20 |
3-18 80—40 | 2060 |
18-23 40 l 60 i

Sir dung sic ky d6 cung cép kém theo tetracain chuin dung
dé kiém tra tinh phi hop cua hé thong va sic ky dd cua
dung dich déi chiéu (2) dé x4c dinh pic cua tap chit A, B
va C.

Thoi gian leu twong ddi so véi tetracain (thoi gian luu
khoang 8 min): Tap chét A khoang 0,3; tap chit B khoing
1,7; tap chét C khoang 2,1.
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Trén séic ky d6 cia dung dich ddi chiéu (2), 46 phan giai
gifra pic cua tetracain va pic cua cac tap chat sau v&i hé so
hiéu chinh twong tmg: Tap chit B 12 0,6; tap chit C 12 0,7.
Gidi han:

Pé tinh hém lrgng, nhén dién tich pic cia cac tap chat sau
v6i hé s hiéu chinh twong {mg: Tap chit B 14 0,6; tap chat
Clao,7.

Tap chat A: Dién tich pic tap chat A khong dugc 16n hon
0,5 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky do cia
dung dich d6i chiéu (]) (0,05 %)

Tap chat B, C: Véimdi tap chat, dién tich pic da hiéu chinh
khong dugc 16n hon dién tich pic chinh thu duoc trén sic
ky d6 cua dung dich d01 chiéu (1) (0,1 %).

Tap don khéc: Vi mdi tap chét, dién tich pic khéng dugc
16n hon di¢n tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich
dbi chiéu (1) (0,10 %).

Tong dién tich pic cua tht ca cac tap chat khong dugc 16n
hon 5 1an dlcn tlch pic chinh thu dugc trén séc ky dé cua
dung dich d8i chiéu (1) (0,5 %).

Bo qua nhung pic ¢6 dién tich nhoé hon hoac bang 0,5 lan
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich
dbi chiéu (1) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chét A: Acid 4-aminobenzoic.

Tap ché,t B: Acid 4-(butylamino)benzoic.

Tap chat C: Methyl 4-(butylamino)benzoat.

Kim loai ning

Khéng dwgc qua 10 phau tri¢u (Phy luc 9.4.8).

Lay 12 ml dung dich S tlen hanh thir theo phuong phap l:
Ding dung dzch chi mdu 1 phan triéu Pb (TT) dé chuén bi
mAu ddi chiéu.

Mit khoi hrgng do lam khé
Khoéng dugce qua 1,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng duge qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Duing 1,0 g ché phim.

Pinh lugng

Hoa tan 0,250 g ché phim trong 50 ml ethanol 96 % (TT)
va thém 5,0 ml dung djch acid hydroloric 0,01 N (CD).
Tién hanh dinh lugng theo phuong phép chuan dg do di¢n
thé (Phu luc 10.2) bang dung dich natri hydroxyd 0,1 N
(CP). Poc thé tich dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD)
d4 tiéu thy gifra hai diém uén.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) tuong duong
véi 30,08 mg C,5H,4N,0,.HCL.

Bdo quin
Trong bao bi kin, tranh 4nh sang.

Loai thudc _

Géy 1€ tai chd.

Ché phim

Thudc tiém, kem, dung dich dung tai chd.



