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TINH BOT BIEN TiNH NATRI GLYCOLAT TYPA

Pinh tinh

Phwong phap sic ky 16p méng ( Phu luc 5.4).

Badn mong: Silica gel GF,s,.

Dung méi trién khai: Amoniac - methanol - cloroform
(1:20:80).

Dung dich thir: Lay mét lugng bot vién twong ung voi
khoang 30 mg timolol maleat, 1am 4m bang 2 ml dung dich
acid hydrocloric 0,1 M (TT), thém 5 ml methanol (TT), lic
20 min va thém methanol (TT) vira & 50 ml, ly tdm, st
dung 16p trén.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 60 mg timolol maleat chuin
trong 4 ml dung djch acid hydrocloric 0,1 M (TT), thém
methanol (TT) vira da 100 ml.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 10 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dwroc
3/4 ban mong, dé khé ban méng ngoai khéng khi. Quan
sat dudi anh sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Vét chinh
trén sic ky db cia dung dich thir phai trong g véi vét
chinh trén sic ky d6 cua dung dich di chiéu v& vi tri, mau
sac va kich thudc.

D hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gio quay.

Moi truomg hoa tan: 500 ml dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT).

Téc dé quay: 100 r/min.

Thoi gian: 20 min.

Cdch tién hanh:

Dung dich thir: Sau thoi gian hoa tan quy dinh, 14y mét
phz“in dich hoa tan, loc, bo 20 ml dich loc dau.

Dung dich chuan: Chuan bi mét dung dich timolol maleat
chuin trong dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) c6
néng 4o tuong ung vai néng do timolol maleat cua dung
dich thur.

Xac dinh luong timolol maleat dugc hda tan bang phuong
phéap sc ky long (Phu luc 5.3). Sir dung pha ddng va cac
diéu kién sic ky nhu & phin Pinh luong. Pidu chinh thé
tich tiém néu can.

Yéu cau: Khong it hon 80 % (Q) luong timolol maleat,
C3H2N,058.C,H, 0y, so véi lugng ghi trén nhin hoa tan
trong 20 min.

Pinh lwgng

Phuong phap sac ky long (Phu luc 5.3).

Pha dgng: Methanol - dung dich dém phosphat pH 2,8
(2:3).

Dung dich dém phosphat pH 2,8: Hoa tan 11,04 g natri
dihydrophosphat (TT) trong 1000 ml nucre, diéu chinh dung
dich t6i pH 2,8 bing acid phosphoric (TT).

Dung djch chudn: Can chinh xac khoang 50 mg timolol
maleat chuin vao binh dinh mirc 500 ml, thém 50 ml dung
dich natri dikydrophosphat 0,05 M, siéu 4m dén tan hoan
toan, thém 100 ml acetonitril (TT), lic, pha lodng véi nude
vira dii dén vach, tron déu.
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Dung dijch thu: Can chinh x4c mét lugng bdt vién twong
tmg véi 10 mg timolol maleat vao binh dinh mirc 100 ml,
thém 10 ml dung dich natri dihydrophosphat 0,05 M, siéu
4m 5 min, thém 20 ml acetonitril (TT), lac, pha loang véi
nuée vira di dén vach, tron déu.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm). )

Detector quang pho tir ngoai dat & budce soéng 295 nm.
Tbc dd dong: 1,8 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phui hop cta hé théng: Tiém riéng biét 6 lan
dung dich chuin, 4 léch chuén tuong ddi cua dién tich pic
chinh tir 6 14n tiém 1ap lai khoéng dwoc 16n hon 2,0 %, hé sé
ddi xtmg cua pic chinh khong dugc 16n hon 2,0.

Tiém l4n lugt dung dich chuén va dung dich thir. Cin cir vao
dién tich pic thu dugc tir dung dich chuan, dung dich thir va
ham luong C,3H,4N405S.C,H,40, cuia timolol maleat chuén,
tinh ham lugng timolol maleat, C;3Hy4N403S.C;H 04, ¢
trong ché pham.

Bao quin
Noi khd mat, tranh anh sang.

Loai thqﬁc .
Thuoc @61 khang thy thé beta-adrenergic.

Ham lwong thudng dung
5 mg, 10 mg, 20 mg.

TINH BOT BIEN TiNH NATRI GLYCOLAT TYP A

Tinh bdt bién tinh natri glycolat typ A 12 muéi natri cia
tinh bot khoai tdy d3 dugc O-carboxymethylat héa mét
phén lién két chéo, phai chira tir 2,8 % dén 4,2 % Na (N.t.I:
22,99) tinh theo ché phim da dugc rira bang ethanol 80 %
va lam khé.

Tinh chat

B6t min, tron chay, mau trzf'mg hoac gﬁn nhu tréng, rt hit
Am. Thyc té khong tan trong methylen clorid. Tao hén dich
trong mo khi hoa véi nude.

Dudi kinh hién vi thy: Hat tinh bot don, khong déu, hinh
tring hay hinh qua 1€ (kich thudc 30 pm dén 100 pm) hodc
hinh tron (kich thude 10 pm dén 35 pm); rén l&ch va cac
vong dong tam 5. Doi khi thdy hat tinh bot kép 2 dén 4.
Dudi kinh hién vi phan cuc thiy: Hinh chir thip mau den
& r6n hat, trén bé mit c6 cac tinh thé nho. Khi tiép xic véi
nudc bj phong lén.

Pinh tinh

A. Ché phim phai d4p (mg phép thir pH.

B. Lay 4,0 g ché phdm, thém 20 ml nudc khéng cé carbon
dioxyd (TT), lic déu khong dun néng. Hon hop tao thanh &



https://nhathuocngocanh.com/
DUGQC PIEN VIET NAM VI

dang gel. Thém 100 ml nwoc khong co carbon dioxyd (TT)
va lic déu. Han dich tao thanh sé& léng cin sau khi dé yén.
C. Dung djch ché phidm d4 acid héa phai chuyén mau xanh
lam ho#ic mau tim khi thém dung djch iod-iodid (TT)).

D. Dung dich S2 phai cho phéan tng ctia ion natri (Phu luc
8.1).

Dung dich S2: Liy 2,5 g ché phim cho vao chén nung
bing st hodc platin, thém 2 ml dung dich acid sulfuric
50 %. Pun néng trén cach thity, sau d6 dot tryrc tiép trén bép,
ning nhiét d¢ tir tir va nung & 600 °C * 25 °C cho dén khi
khéng con céc tiéu phan mau den. D& ngudi, lam 4m bﬁng
vai giot dung dich acid sulﬁmc 1 M (TT), bbc hoi rdi dbt va
nung lai nhu trén, sau dé dé nguox Thém vai giot dung dich
amoni carbonat (TT), bay hoi dén khé va nung lai cin than.
Dé ngudi rdi hoa tan cén thu dugc trong 50 ml mude.

D) trong va mau sic ciia dung dich S1

Dung dich S1: Ly tam hén dich thu dugc trong phép thir
dinh tinh B vi gia tbc 2500 g trong 10 min. Cén than 14y
16p dich ¢ trén.

Dung dich S1 phai trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).

pH
Tir 5,5 dén 7,5 (Pl’m lgc 6.2). ]
Phan tan 1,0 g ché pham trong 30 ml nwde dé do.

Natri glycolat

Khéng dugc qua 2,0 %. Tién hanh trong diéu kién tranh
anh sang.

Dung dich thit: Lay 0,20 g ché pham vao coc c6 mo, thém
5 ml acid acetic (TT) va 5 ml nuée. Khudy cho dén khi tan
hoan toan (khoang 10 min). Thém 50 ml aceton (TT) va
1 g natri clorid (TT), trén deu Loc qua gidy loc da thim
aceton (TT), rira cbc va gidy loc béng aceton (TT). Gop
dich loc va dich rira rdi pha logng thanh 100,0 ml bing
aceton (TT). Dé yén trong 24 h. Ding 16p dung dich trong.
Dung dich déi chiéu: Hoa tan 0,310 g acid glycollic (TT)
(d3 dugc 1am khé trude trong chan khong bing diphosphor
pentoxyd (TT) & nhiét do phong qua dém) trong nudc
rdi pha lodng thanh 500,0 ml bing cing dung méi. Ly
5,0 ml dung dich thu dugc, thém 5 ml acid acetic (TT)
i 0 yén khoang 30 min. Thém 50 ml aceton (TT) va
1 g natri clorid (TT), tron déu. Loc qua gidy loc da thim
aceton (TT), rira coc va giﬁy loc béng aceton (TT). Gop
dich loc va dich rira rdi pha loang thanh 100,0 ml bang
aceton (TT). D& yén trong 24 h. Dung 16p dung dich trong.
Léy 2,0 ml dung dich thir, dun néng trén céch thuy trong
20 min. Pé ngudi téi nhiét 45 phong rdi thém 20,0 ml
dung dich 2,7-dihydroxynaphthalen (TT). Léc ky r6i dun
néng trong cach thuy trong 20 min. Lam ngudi dudi voi
nuéc, chuyén toan bd dich thu duge vao binh dinh muc va
pha loang thanh 25,0 ml bing acid sulfuric (TT) trong khi
vén 1am nguéi binh dinh mirc duéi voi nuéc. Trong vong
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10 min phai tién hanh do d¢ hédp thy cua dung dich thu
dugc & budc song 540 nm (Phu luc 4,1), ding nwdc lam
méu triing. bo hép thy cua dung djch dugc chuén bj tir
dung dich thir khéng dwoc 16n hon @6 hip thy cia dung
dich dugc chudn bj song song va ciing diéu kién tir 2,0 ml
dung dich dbi chiéu.

Natri clorid

Khéng dugc qua 7,0 %.

Liy 0,500 g ché phim vao cd¢ c6 mo, tao hdn dich véi
100 ml nuwde. Thém 1 ml acid nitric (TT). Chuin d9 bing
dung dich bac nitrat 0,1 N (CP), xac dinh diém két thic
bing phurong phap chuén dé do dién thé (Phu luc 10.2). Sir
dung dién cuec chi thi 1a dién cuc bac.

1 ml dung djch bac nitrat 0,1 N (CD) tuong duong véi
5,844 mg NaCl.

Sit

Khong duoc qua 20 phén triéu (Phu luc 9.4.13).

Diing 10 ml dung dich S2 dé thir,

Kim loai niing

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

Léy 1,0 g ché pham, tién hanh thir theo phwong phép 4.
Dung 2 ml dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) dé
chuin bj mau déi chiéu.

Mit khoi lwgng do 1am khé
Khéng dugc qua 10,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 130 °C; 1,5 h).

Gi6i han nhiém vi sinh vat
Ché pham phai d4p img yéu cau phép thir Escherichia coli
va Salmonella (Phu luc 13.6).

D;nh Iwgng

Lic 1,000 g ché phdm v&i 20 ml ethanol (TT) 80 % (tt/tt)
khudy trong 10 min va lqc Lap lai quy trinh trén cho dén
khi ion clorid dugc rira hét (xac dinh bing dung dich bac
nitrat (TT) 1,7 %). Sy khé cin & 105 °C dén khéi lugng
khéng d6i. Liy 0,700 g cin khd, thém 80 ml acid acetic
béang (TT) va dun hdi Iuu trong 2 h. DPé ngudi dung dich
thu dugc dén nhiét 46 phong. Chuin d¢ bing dung dich
acid percloric 0,1 N (CD), xéc dinh diém két thuc bﬁng
phuong phép do dién thé (Phu luc 10.2). Song song tién
hanh mét mau tring,

1 ml dung dijch acid percloric 0,1 N (CP) tuong duong véi
2,299 mg Na.

Béio quén
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thubc
Ta dugc.
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