https://nhathuocngocanh.com/

TINH BOT BIEN TiNH NATRI GLYCOLAT TYP B

TINH BQT BIEN TINH NATRI GLYCOLAT TYP B

Tinh bdt bién tinh natri glycolat typ B 13 mudi natri cua
tinh bdt khoai tdy da dugc O—carboxymethylat héa mot
phan lién két chéo, phai chira tir 2,0 % dén 3,4 % Na (N..I:
22,99) tinh theo ché phdm da dugc rira bang ethanol 80 %
va lam khé.

Tinh chét

B{t min, tron chay, mau tr."mg hodc gi‘m nhu tréng, rat hat
4m. Thuc té khong tan trong methylen clorid. Tao hdn dich
trong m¢ khi hoa véi nuée.

Dudi kinh hién vi thiy: Hat tinh bot don, khong déu, hinh
trimg hay hinh qua 1€ (kich thudc 30 pm dén 100 pm) hoic
hinh tron (kich thudc 10 pm dén 35 pm); rén léch va cac
vong ddng tAm 5. D6i khi thdy hat tinh bot kép 2 dén 4.
Duéi kinh hién vi phan cuc thiy: Hinh chir thip mau den
& ron hat, trén bé mat cé cac tinh thé nho. Khi tiép x0c vai
nuéc bi phong 1én.

Pinh tinh

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

B. Liy 4,0 g ché phdm, thém 20 ml nwéc khéng cé carbon
dioxyd (TT), lic déu khong dun néng. H3n hop tao thanh &
dang gel. Thém 100 ml nwdc khdng co carbon dioxyd (TT)
va lic déu. Hon dich tao thanh sé& ling ciin sau khi dé yén.
C. Dung dich ché phim di acid héa phai chuyén méau xanh
lam hodc mau tim khi thém dung dich iod- iodid (TT)).

D. Dung dich S2 phai cho phan g cua ion natri (Phy luc
8.1).

Dung dich §2: Ly 2,5 g ché phim cho vao chén nung
bing sir hoic platin, thém 2 ml dung dich acid sulfuric
50 %. Pun néng trén cach thiy, sau d6 dét truc tiép trén
bép, nang nhiét dd tir tir va nung & 600 °C + 25 °C cho dén
khi khong con céc tiéu phan mau den. P& ngudi, 1am 4m
bang vai giot dung dich acid sulfuric 1 M (TT), béc hoi
rdi d6t va nung lai nhu trén, sau d6 dé nguéi. Thém vai
giot dung dich amoni carbonat (TT), bay hoi dén kho va
nung lai can thin. Dé ngudi rdi hoa tan cin thu dugc trong
50 ml nuoc.

Dj trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S1: Ly tim hdn dich thu dugc trong phép thir
dinh tinh B véi gia toc 2500 g trong 10 min. Can than liy
16p dich ¢ trén.

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

pH
Tir 3,0 dén 5,0 (Phuy lyc 6.2). i
Phan tan 1,0 g ché pham trong 30 ml nwoc dé do.

Natri glycolat

Khéng dugc qua 2,0 %. Tién hanh trong diéu kién tranh
4nh sang.

Dung dich thir: Lay 0,20 g ché phdm vao cbc c6 mo, thém
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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), tron deu Loc qua gidy loc da thim
aceton (TT), rira coc va gidy loc bing aceton (TT). qu
dich loc va dich rira rdi pha loang thanh 100,0 ml bﬂng
aceton (TT). Dé yén trong 24 h. Dung 16p dung dich trong.
Dung dich déi chiéu: Hoa tan 0,310 g acid glycollic (TT)
(da dugc lam kho trude trong chan khong bang diphosphor
pentoxyd (TT) & nhiét do phong qua dém) trong nudc
rdi pha lodng thanh 500,0 ml bing cung dung méi. Liy
5,0 ml dung dich thu duogc, thém 5 ml acid acetic (TT)
roi dé yén khoang 30 min. Thém 50 ml aceton (TT) va
1 g natri clorid (TT) trdn deu Loc qua gidy loc da thim
aceton (TT), rira cbc va glay loc bang aceton (TT). Gop
dich loc va dich rira rdi pha lodng thanh 100,0 ml bing
aceton (TT). Dé yén trong 24 h. Dung 16p dung dich trong.
Lay 2,0 ml dung dich thir, dun néng trén cch thuy trong
20 min. D& ngudi t6i nhiét dd phong rdi thém 20,0 ml dung
dich 2,7-dihydroxynaphthalen (TT). Lic k¥ 16i dun néng
trong cich thiy trong 20 min. Lam ngudi dudi voi nudc,
chuyén toan bd dich thu dwoc vao binh dinh mic va pha
loding thanh 25,0 ml béng acid sulfuric (TT) trong khi van
lam ngudi binh dinh mic duéi voi nude. Trong vong 10 min
phai tién hanh do @5 hip thu ciia dung dich thu duge & budc
song 540 nm (Phu luc 4,1), ding mwéc 1am mau tring. Do
hap thu cua dung dich duge chuén bi tir dung dich thir khong
duoc 16m hon @6 hép thu cna dung dich dugc chuén bj song
song v ciing diéu kién tir 2,0 ml dung dich déi chiéu.

Natri clorid

Khéng dugc qua 7,0 %.

Liy 0,500 g ché phdm vao cbc cé6 mo, tao hdn dich véi
100 ml nwée. Thém 1 ml acid nitric (TT). Chuén do bang
dung dich bac nitrat 0,1 N (CP), xac dinh diém két thuc
bang phuong phép chuin d6 do dién thé (Phu luc 10.2). Sir
dung dién cyc chi thi 13 dién cuc bac.

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

Sit

Khéng dugc quéa 20 phan triéu (Phy luc 9.4.13).

Ding 10 ml dung dich S2 dé thir.

Kim loai ning

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

LAy 1,0 g ché phim, tién hanh thir theo phuong phap 4.
Dung 2 ml dung dich chi méu 10 phan triéu Pb (TT) dé
chuin bi mau dbi chiéu.

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

Gi6i han nhiém vi sinh vt
Ché pham phai dap {mg yéu ciu phép thir Escherichia coli
va Salmonella (Phu luc 13.6).
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Pinh luwgng

Lac 1,000 g ché pham véi 20 ml ethanol 80 % (TT), khudy
trong 10 min va loc. Lap lai quy trinh trén cho dén khi ion
clorid dugc rira hét (xdc dinh bang dung dich bac nitrat
(TT) 1,7 %). Sy kho cin & 105 °C dén khdi lugng khéng
dbi. Lay 0,700 g cin khd, thém 80 ml acid acetic bing
(TT) va dun héi lwu trong 2 h. P& nguéi dung dich thu
dugc dén nhiét do phong. Chuin d6 bing dung dich acid
percloric 0,1 N (CP), x4c dinh diém két thiic bing phuong
phap do dién thé (Phu luc 10.2). Song song tién hanh mot
mau trﬁng.

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong vdi
2,299 mg Na.

Bao quéin
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thude
Ta dugc.

TINH BOT BIEN TINH NATRI GLYCOLAT TYP C

Tinh bt bién tinh natri glycolat typ C 13 mubi natri cua
tinh bot da dugc O-carboxymethylat héa mdt phin, lién
két chéo bai sur mat nu6e bang phuong phép vt ly, phai
chira tir 2,8 % dén 5,0 % Na (N.t.1: 22,99) tinh theo ché
phim d dugc rira bing ethanol 80 % va lam kho.

Tinh chat

Bot min, tron chay, mau trang hodc gin nhur tring, rat hut
4m. Tan trong nudce, thuc té khong tan trong methylen
clorid. Tao hén dich trong mé gidng gel khi hoa véi nude.
Du6i kinh hién vi thdy: Hat tinh bt don, khong déu, hinh
trimg hay hinh qua 1€ (kich thuéc 30 pm dén 100 pm) hoic
hinh tron (kich thuéc 10 pm dén 35 pm); rén léch va cac
vong ddng tAm rd. D6i khi thdy hat tinh bot kép 2 dén 4.
Duéi kinh hién vi phan cuc thiy: Hinh chir thap mau den
& rbn hat, trén bé mit c6 cac tinh thé nho. Khi tiép xic véi
nudce bj phéng 1én.

Pinh tinh

A. Ché phdm phai dap img phép thir pH.

B. L4y 4,0 g ché phim, thém 20 ml mwde khéng cé carbon
dioxyd (TT), lic déu khéng dun néng. Hn hop tao thanh &
dang gel. Thém 100 ml nwéc khéng cé carbon dioxyd (TT)
va lic déu: dang gel ciia hon dich vAn bén vimg (phan biét
véi tinh bot bién tinh typ A va B). Giit hdn dich thu dugc
dé tién hanh phép thir pH va Dg trong va mau sic cua gel.
C.Liy 5 ml gel thu dugc trong phép thir B, thém 0,05 ml dung
dich iod-iodid (TT,). Mau xanh lam diam dugc tao thanh.

D. Dung dich S phai cho phan img cua ion natri (Phy lyc 8.1).
Dung dich S: Lay 2,5 g ché phdm cho vio chén nung bang
sir ho#c platin, thém 2 ml dung dich acid sulfuric 50 %.
Pun néng trén cach thuy, sau d6 dét trén bép hd, ning
nhiét d tir tir va nung & 600 °C % 25 °C cho dén khi khéng
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con c4c tiéu phan mau den. Dé ngudi, lam am bang vai giot
acid sulfuric (TT), bdc hoi rdi dbt va nung lai nhu trén,
sau d6 dé ngudi. Thém vai giot dung dich amoni carbonat
(TT), bay hoi dén khé va nung lai cin than. Dé ngudi roi
hoa tan cén thu dugc trong 50 ml nudc.

D§ trong va mau sic ciia gel
Gel thu dugc trong phép Dinh tinh B phai khong mau (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).

pH
Tiur 5,5 dén 7,5 (Phu luc 6.2). )
Dung gel thu dugc trong phép thir Pinh tinh B dé do.

Natri glycolat

Khéng duge quéa 2,0 %. Tién hanh trong diéu kién tranh
anh séng.

Dung dich thir: Léy 0,20 g ché phdm vao cbc c6 mo, thém
5 ml acid acetic (TT) va 5 ml nuée. Khudy cho dén khi tan
hoan toan (khoang 10 mm) Thém 50 ml aceton (TT) va
1 g natri clorid (TT), tron deu Loc qua gidy loc d3 thim
aceton (TT), rira coc va gidy loc bing aceton (TT). Gop
dich loc va dich rira rdi pha loéng thanh 100,0 ml bang
aceton (TT). Pé yén trong 24 h. Diing 16p dung dich trong.
Dung dich doi chiéu: Hoa tan 0,310 g acid glycollic (TT)
(d& dwgc 1am kho tru6c trong chan khong bang diphosphor
pentoxyd (TT)) trong nu"ac rdi pha loing thanh 500,0 ml
bing cung dung méi. Lay 5,0 ml dung dich thu duoc, thém
5 ml acid acetic (TT) 16i dé yén khoang 30 min. Thém
50 ml aceton (TT) va 1 g natri clorid (TT), rdi pha lodng
thanh 100,0 ml bang aceton (TT).

Liy 2,0 ml dung dich thir, dun néng trén cach thiy trong
20 min. Dé ngudi téi nhiét d6 phong rdi thém 20,0 ml dung
dich 2,7-dihydroxynaphthalen (TT). Lic k¥ roi dun néng
trong cich thuy trong 20 min. Lam ngudi duéi voi nudc,
chuyén toan b dich thu dugc vao binh dinh mirc va pha
loang thanh 25,0 ml bing acid sulfuric (TT) trong khi vin
lam ngudi binh dinh mirc duéi voi nude. Trong vong 10 min
phii tién hanh do d6 hap thu cta dung dich thu dugc & budc
séng 540 nm (Phu luc 4,1), ding nwdéc 1am mau tring. Do
hép thy cta dung dich duoc chuén bj tir dung dich thir khéng
dugc 16m hon d6 hép thy ciia dung dich dwoc chuén bj song
song va cing diéu kién tir 2,0 ml dung dich déi chiéu.

Natri clorid

Kh&ng dugce qua 1 %.

Lic 1,00 g ché phdm voi 20 ml ethanol 80 % (TT, ) trong
10 min, loc. Lap lai quy trinh trén 4 13n. Sdy khd cin dén
khéi lugng khong ddi & 100 °C dé dung cho phép thir Dinh
lugng. Gop dich loc. Béc hoi dén khd, hoa tan cin bang
nirde va pha lodng thanh 25,0 ml véi ciing dung méi. Liy
10,0 ml dung dich thu dugc, thém 30 ml nwdc va 5 ml
dung dich acid nitric loang (TT). Chuan do bang dung
dich bac nitrat 0,1 N (CP), xac dinh diém két thic bing
phuong phap chuin d6 do dién thé (Phu luc 10.2). Sir dung
dién cuc chi thi la dién cuc bac.
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