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Dinh tinh

A. Phé hép thy hong ngoai (Phu luc 4.2) cta ché phim phai
phu ho‘p vai pho hap thu hong ngoai cua thiamphenicol
chuin. Sy ché pham va chét chuén ¢ 100 °C dén 105 °C
trong 2 h va chuén bi mau theo phuong phap vién nén (dia
halid), ding kali bromid tinh khiét IR (TT).

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

Ban mong: Silica gel GF »s,.

Dung méi khai trién: Methanol - ethyl acetat (3 : 97).
Dung dich thir- Hoa tan 0,1 g ché pham trong methanol
(TT) va pha loang thanh 10 ml véi cung dung méi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 0,1 g thiamphenicol chudn
trong methanol (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cung
dung moi.

Cdch tién héanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duogc
10 cm. Lay ban mong ra dé khé ngoai khéng khi. Quan sét
dudi anh sang tir ngoai & bude séng 254 nm. Vét chinh
trén sic ky do cua dung dich thir phai tuong {(mg vé vi tri
va kich thuéc vi vét chinh trén sic ky dd cia dung dich
d6i chiéu.

C. Cho 50 mg ché phim vao chén nung si, thém 0,5 g
natri carbonat khan (TT). Dbt trén ngon lira trong 10 min.
Pé ngudi. Hoa cin bing 5 ml dung dich acid nitric 2 M
(TT) va loc. Thém 1 ml nwoc vao 1 ml dich loc, dung dich
phai cho phan tmg dinh tinh (A) cua clorid (Phu luc 8.1).

Gidi han acid - kiém

Lic 0,1 g ché phiam v&i 20 ml nuwdc khéng cé carbon
dioxyd (TT) va thém 0,1 ml dung dich xanh bromothymol
(TT). Luong dung dich acid hydrocloric 0,02 N (CP) hodc
dung dich natri hydroxyd 0,02 N (CP) can dé chuyén mau
cua chi thi khong dugc qua 0,1 ml.

Géc quay cwre riéng

Tir-21° dén -24°, tinh theo ché pham da lam kh (Phu luc 6.4)
Hoa tan 1,25 g ché phim trong dimethylformamid (TT) va
pha lodng thanh 25,0 ml véi cung dung méi.

Piém chay
Tir 163 °C dén 167 °C (Phu luc 6.7).

P hép thu 4nh sing

Dung djch thir (1): Hoa tan 20 mg ché phém trong nuwdc,
dun néng dén khoang 40 °C, pha loang thanh 100,0 ml véi
cung dung méi.

Dung dich thir (2): Pha lodng 5,0 ml dung dich thtr (1)
thanh 100,0 ml vé&i nuoc.

Do d6 hap thy (Phy luc 4.1) ctia dung djch thir (1) & khoang
budc song tir 240 nm dén 300 nm, dung dich c6 2 cuc dai
hép thy, & budc séng 266 nm va 273 nm. Do hép thu riéng
& cic budc song cuc dai nay lan lugt phai tir 25 dén 28 va
tir 21,5 dén 23,5. Do do hap thu cua dung dich thir (2) &
khoang budc soéng tir 200 nm dén 240 nm, dung dich c6
cyc dai hdp thy & budc séng 224 nm. Do hép thu riéng &
budc séng cuc dai hip thy nay phai tir 370 dén 400.

THIOPENTAL NATRI

Clorid ‘
K!‘l(‘)ng dugc qua 200 phan tri¢u (Phuy luc 9.4.5).
Lic 0,5 g ché pham véi 30 ml nwoc trong 5 min va loc.

Kim loai ning

Khéng dugc qua 10 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Ly 1,0 g ché phim tién hanh thir theo phuong phap 3.
Dung 1 mlﬂung d;clz chi méu 10 phan triéu Pb (TT) &é
chuan bi mau doi chiéu.

Mt khoi lwgng do l1am khd
Khong dugc qua 1,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

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

Dinh luwgng

Hoa tan 0,300 g ché pham trong 30 ml ethanol 96 % (TT),
thém 20 ml dung dich kali hydroxyd 50 % (TT), lac déu va
dun hdi lwu trong 4 h. Lam lanh, thém 100 ml nwéc, trung
hoa bing dung dich acid nitric 2 M (TT) va thém du 5 ml
acid. Chuan d¢ bang dung dich bac nitrat 0,1 N (CP). Xéc
dinh diém két thic bing phuong phap chuin dé do dién
thé (Phu luc 10.2), sir dung dién cuc chi thj bac va dién
cyc so sanh thuy ngén sulfat hodc dién cuc thich hop khac.
Tién hanh mAu tring trong cang diéu kién.

1 ml dung dich bac nitrat 0,1 N (CD) twong duong vdi
17,81 mg C,,H,sCl,NO;S.

Bao quan
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thudc
Khang sinh nhém cloramphenicol.

THIOPENTAL NATRI
Thiopental natri va natri carbonat

. X N82003

HaC va ddng phan dbi quang

C,H7N;NaO,S .xNa,CO; P.t.l: 264,3

Thiopental natri 12 hdn hop cua natri S-ethyl-5-[(1RS)-1-
methylbutyl] -4,6-dioxo-1,4,5,6-tetrahydropyrimidin- 2-
thiolat va natri carbonat khan phai chira tr 84,0 % dén
87,0 % C,H;gN,0,S va tir 10,2 % dén 11,2 % Na, ca hai
déu tinh theo ché pham da 1am kho.

Tinh chit . N
Bé‘t tring hoi vang, hit am. Dé tan trong nuéc, tan mot
phan trong ethanol khan.
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THIOPENTAL NATRI

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, B, E.

Nhom II: B, C, D, E.

A. Phé hip thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cua cén thu duge
¢ phép thir B phai phu hep voi phd hip thu hong ngoai ciia
thiopental chuan.

B. Acid héa 10 ml dung dich S (xem D9 trong va mau sic clia
dung dich) bang dung dich acid hydrocloric lodng (TT),
dung djch sui bot. Lic dung dich thu dugc véi 20 ml 1,1-
dimethylethyl methyl ether (TT). Tach liy 16p ether, rira
v6i 10 ml nude, 1am khan bing natri sulfat khan (TT), loc.
Lam bay hoi dich loc dén khé va sdy cin & 100 °C dén 105 °C.
Xac dinh diém chay (Phu luc 6.7) ctia cén. Tron dong lugng
cin ndy vdi thiopental chuin va xic dinh diém chay cia
hén hop. Diém chay ciia cin va clia hdn hop phai khoang
160 °C. Su khéc biét vé diém chdy cia 2 miu trén khong
duoc qua 2 °C.

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

Ban mong: Silica gel GF 354

Dung méi khai trién: Amoniac - ethanol 96 % - methylen
clorid (5 : 15 : 80). Dung l6p dudi.

Dung dich thir- Hoa tan 0,1 g ché phidm (ding cén thu
duoc ¢ Pinh tinh B) trong nudc va pha loang thanh 100 ml
voi cung dung méi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 85 mg thiopental chuén
trong 10 ml dung dich natri hydroxyd 2 M (TT) va pha
logng thanh 100 ml bing nwde.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 10 pl mbi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dwoc
3/4 chiéu dai ban mong. Quan sat ngay ban mong dudi 4nh
sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Vét chinh trén sic ky
d6 cia dung dich thir phai twong tu vé vi tri va kich thudc
vGi vét chinh trén sic ky dd cia dung dich di chidu.

D. Ché phim phai cho phan trng dic trung cuia barbiturat
¢6 hydro & nhém NH khong bi thay thé (Phu luc 8.1).

E. Ché pham phai cho phéan {mg ctia natri (Phu luc 8.1).

D trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 5,0 g ché phim trong nudc khéng
co carbon dioxyd (TT) va pha loang thanh 50 ml véi
cung dung méi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va mau khéng duogc
d4m hon mau mau VL, (Phy luc 9.3, phuong phép 2).

Tap chit lién quan

Phwong phap séc ky 1ong (Phu luc 5.3). Chuén bi cic dung
dich ngay trudc khi dung.

Pha déng: Acetonitril (TT,) - dung dich acid phosphoric
1 g/1 (35 : 65).

Dung djch thir. Hoa tan 20,0 mg ché phiam trong pha ddng
va pha loang thanh 20,0 ml véi cuing dung moi.

Dung dich doi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing pha dong. Pha lodng 5,0 ml dung dich
thu dugc thanh 10,0 ml bang pha déng.
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Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 2 mg thiopental chuén
dung dé kiém tra tinh phu hop cua hé théng (chira céc tap
chit A, B, C va D) trong pha dong va pha lodng thanh 2,0 m|
véi cung dung moi.

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thudc (15 cm x 4,6 mm) dugce nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdc ky (5 pm).
Detector quang phd tir ngoai dat & budc séng 225 nm.
Téc ¢ dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky voi thoi gian gip 2 14n thoi gian lru cia
thiopental.

St dung sic ky db cung cip kém theo thiopental chuin
dung dé kiém tra tinh phi hop cta hé théng (chira céc tap
chitA, B, C va D) va sic ky dd ctia dung dich déi chiéu (2)
dé xac dinh pic ciia tap chit A, B, C va D.

Thoi gian luu trong d6i so véi thiopental (thoi gian lwu
khoang 20 min): Tap chit A khoang 0,3; tap chat B khoang
0,4; tap chét C khoang 0,9; tap chét D khoang 1,3.

Kiém tra tinh phu hop cta h¢ théng: Trén sic ky d6 cia
dung dich déi chiéu (2), 46 phan giai giita pic cua tap chat
A va pic cua tap chét B it nhét 13 1,5 va d6 phan giai giiia
pic cuia tap chat C va pic thiopental it nhét 12 1,5.

Gioi han:

Pé tinh ham lwong nhan dién tich pic cia tap chit B véi hé
s6 hiéu chinh la 1,5.

Tap chét C: Dién tich pic tap chét C khong dugc 16m hon
6 1an dién tich pic chinh trén sic ky dd cua dung dich dbi
chiéu (1) (3,0 %).

Tap chét B: Dién tich pic tap chit B da hiéu chmh khong
duoc 16n hon 2 l4n dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua
dung dich dbi chiéu (1) (1,0 %).

Tap chét D: Dién tich pic tap chét D khdng dugc 16n hon
0,6 lan dién tich pic chinh trén sic ky db cua dung dich doi
chiéu (1) (0,3 %).

Tap don khéc: Véi méi tap chat, dién tich pic khong dugc
16 hon 0,2 14n dién tich pic chinh trén sic ky d6 cia dung
dich déi chiéu (1) (0,10 %)

Téng dién tich pic cua tit ca cac tap chit khéng duoc lon
hon 10 l4n dién tich pic chinh trén sac ky do cua dung dich
d6i chidu (1) (5,0 %).

Bo qua nhitng pic c6 dién tich nho hon hodc bang 0,1 lan
dién tich pic chinh trén sic ky d6 ciia dung dich ddi chiéu
(1) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chat A: 5-[(1RS)-1-methylbutyl]-2-thioxo-2,3-dihydro-
pyrimidi‘n~4,6(lH,5H)-dion.

Tap chat B: 5-ethyl-5-[(1RS)-1-methylbutyl]pyrimidin-2,4,6
(1H,3H,5H)-trion.

Tap chit C: S5-ethyl-5-(1-ethylpropyl)-2-thioxo-2,3-dihydro-
pyrimidin-4,6(1H,5H)-dion.

Tap chit D: Hon hop cia acid (2RS,3RS)-2-(carbamothioyl-
carbamoyl)-2-ethyl-3-methylhexanoic va acid (2RS.3SR)-2-
(carbamothioylcarbamoyl)-2-ethyl-3-methylhexanoic.
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Clorid
Khong dugce qua 0,033 % (Phu luc 9.4.5).

Thém 35 ml nwde va 10 ml dung dich acid nitric 2 M (TT)
vao 5 ml dung dich S. Lic véi 1, /-dimethylethyl methyl
ether (TT) 3 lin, mdi ldn 25 ml. Bo 16p phia trén, dun trén
cach thiy 16p nu6e dé loai hoan toan dung méi hiru co.
Dung 15 ml 1ép nude thu dugc dé thir.

Mit khéi lrong do 1am khé
Khong dugc qua 2,5 % (Phu luc 9.6).
(0,50 g; chan khéng; 100 °C; 4 h).

Pinh lrgng

Natri: Hoa tan 0,400 g ché phim trong 30 ml nudc. Ding
0,1 ml dung dich dé methyl (TT) lam chi thi, chudn d¢
bang dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CP) dén khi mau
cua dung dich chuyén sang d6. Pun s6i nhe 2 min, dé
ngudi, néu cin thi tiép tuc chuin d6 bing dung dich acid
hydrocloric 0,1 N (CP) dén mau d6 nhr cii.

1 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CD) twong duong
voi 2,299 mg Na.

Thiopental: Hoa tan 0,150 g ché phim trong 5 ml nudc,
thém 2 ml dung dich acid sulfuric 1 M (TT) 16i chiét v&i
cloroform (TT) 4 lan, mbi 1an 10 ml. Gop cic dich chiét
cloroform lai, loc va lam bay hoi dich loc dén khé trén cach
thity. Hoa tan cin trong 30 ml dimethylformamid (TT) da
dugc trung hoa trudce, thém 0,1 ml dung dich xanh thymol
0,2 % trong methanol (TT). Chudn do ngay bing dung
dich lithi methoxyd 0,1 M (Cb) dén khi dung dich chuyén
sang mau xanh lam, tranh dé dung dich tiép xic véi carbon
dioxyd ciia khong khi trong sudt qu trinh dinh luong.

1 ml dung dich lithi methoxyd 0,1 M (CP) twong duong
voi 24,23 mg C;;H;gN,0,S.

Bio quéin
Trong bao bi kin va tranh 4nh séng.

Loai thude

Gay mé.
Ché phim
Thudc tiém.
TICARCILIN NATRI
' OzNa
o) \
N

H

va dbng phan |ap thé & C*
ClsHmNzNHzOﬁSz P.t.l: 428,4

TICARCILIN NATRI

Ticarcilin natri la dinatri (25,5R,6R)-6-[[(2RS)-2-carboxylato-
2-(thiophen-3-yl)acetyl]Jamino]-3,3-dimethyl-7-oxo0-4-thia-
1-azabicyclo[3.2.0]heptan-2-carboxylat, phai chira tir 89,0 %
dén 102,0 % C,sH4N,Na,04S,, tinh theo ché pham khan.

Tinh chat ‘ i
B6t mau trang hodc hoi vang, hat am. Dé tan trong nudc,
tan trong methanol.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom [ A, D, E.

Nhoém II: B, C, D.

A. Phé hip thu hong ngoal (Phu luc 4.2) ciia ché phim
phai phii hop véi phé hip thu héng ngoai ciia ticarcilin
mononatri chudn.

Chuén bi miu thir: Hoa tan 50 mg ché phim trong 1 ml
nuoc, thém 0,1 ml dung dich acid hydrocloric 25 % (TT),
lic va dé yen trong nudc da trong 10 min. Loc 14y tua va
rira tha v6i 2 ml nude. Hoa tan tia trong hén hop nudc -
aceton (1 : 9). Bbc hoi dung mébi dén gan khé, siy cin &
60 °C trong 30 min.

Chuén bi mAu chuin: Dung ticarcilin mononatri chuén va
xir ly trong tur mau thr.

B. Phuong phiap sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Ban mong silica gel silan hoa.

Dung méi khai trién: Aceton - dung dich amoni acetat
15,4 % (10 : 90), duoc diéu chinh dén pH 5,0 bing acid
acetic bang (TT).

Dung dich thir: Hda tan 25 mg ché phim trong methanol
(TT) va pha lodng thanh 5 ml véi cung dung mbi.

Dung dich di chiéu (1): Hoa tan 25 mg ticarcilin mononatri
chuin trong methanol (TT) vi pha loing thanh 5 ml véi
cing dung moi.

Dung djch doi chiéu (2): Hoa tan 25 mg carbenicilin natri
chuin va 25 mg ticarcilin mononatri chuén trong methanol
(TT) va pha lodng thanh 5 ml v&i cing dung moi.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 1 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dwoc
12 cm. Liy bin mong ra, d khd trong ludng khéng khi
néng va dat vao binh bao hoa hoi iod. Vét chinh trén sic ky
6 cia dung dich thir phai gidng vé vj tri, mau sic va kich
thuéc véi vét chinh trén sic ky db cia dung dich déi chiéu
(1). Phép thir chi c6 gi tri khi trén séc ky 6 cua dung dich
d6i chiéu (2) cho 2 vét tach riéng biét.

C. Cho khoang 2 mg ché phim vao mét éng nghiém dai
khoang 15 cm va dudng kinh khoang 15 mm. Lam 4m
v6i 0,05 ml mwdc va thém 2 ml dung dich Jormaldehyd
trong acid sulfuric (TT). Lac trbn ong nghiém dé tron
déu, dung dich ¢6 mau nau. Dt bng nghi¢m vio trong
c4ch thiy 1 min, xuét hién mau nau do thim.

D. Ché phim phai cho phan {mg dinh tinh cta ion natri
(Phu luc 8.1).

E. Ché phim phai d4p tmg yéu cAu ctia phép thir Géc quay
cuc riéng.
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