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BAC NITRAT

hop acid acetic bang - nuéc (1 : 100), siéu 4m dé hoa tan.
Thém methanol (TT) dén vach, loc.

Dung dich chudn: Dung dich chira 0,2 % baclofen chuén
trong hdn hop acid acetic bing - methanol - nude
(1:100 : 100).

Dung dich phit hgp hé théng: Dung dich chita 0,2 % baclofen
chuén va 0,004 % tap chit A chuén cua baclofen trong hén
hop acid acetic bang - methanol - nudc (1 : 100 : 100).
Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh
la end-capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdc ky
(10 pm) (Nucleosil C18 la phu hop).

Detector quang phé tir ngoai dat & budc séng 265 nm.
Tbc d6 dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh:

Kiém tra tinh phii hop cia hé théng: Trén sic ky dd cua
va pic tap chét A it nhét 1a 7,0.

Tinh ham hrong baclofen, C;oH,,CINO,, trong ché phim
dua vao dién tich pic baclofen thu dugc trén sc ky d6 cua
dung dich thir, dung dich chuén va hiam lwgng C,,H,,CINO,
trong baclofen chuin.

Béo quin
Trong d6 dung kin, nhiét d phong.

Loai thube
Thuoc gian co van.

Ham lugng thwong dung
10 mg.

BAC NITRAT

AgNO, P.t.l: 169,9
Bac nitrat phai chira tir 99,0 % dén 100,5 % AgNO;.

Tinh cl;ét
Tinh thé trong sudt khong mau hodc bt két tinh mau trang.
Rit dé tan trong nuéc, tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

A. Hoa tan khoang 10 mg ché phdm trong 5 ml nuée. Thém
3 giot dung dich acid hydrocloric 10 % (TT) s& c6 tia tring
16n nhdn, tia nay khéng tan trong dung dich acid nitric
16 % (TT), nhung tan trong dung dich amoniac loang (TT).
B. Hoa tan khoang 10 mg ché phim trong 2 ml murdc, thém
2 ml acid sulfuric (TT). Lic déu va dé ngudi. Cho cén than
doc theo thanh dng nghiém 1 ml dung dich sdt (II) sulfat
8 %. O ving tiép gidp giira hai 16p c6 mot vong mau niu.

D§ trong va mau sic cia dung dich
Dung dich S: Hoa tan 2,0 g ché phdm trong nwéc va pha
logng thanh 50 ml véi cing dung moi.
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Dung dich S phai trong (Phy luc 9.2) va khong mau (Phuy
luc 9.3, phuong phap 2).

Gi6i han acid - kiém

Léy 2 ml dungdich S, thém 0,1 ml dung dich luc bromocresol
(TT). Dung dich phai c6 mau xanh.

L4y 2 ml dung dich S, thém 0,1 ml dung dich do phenol
(TT). Dung dich phai c6 mau vang.

Céc mudi la

Khéng dugce qua 0,3 %.

Thém 7,5 ml dung dich acid hydrocloric loang (TT) vao
30 ml dung dich S. Lic manh. Bun néng trén ndi cach thiy
5 min. Loc. Béc hoi 20 ml dich loc trén ndi cach thiy dén
khé. Sy can & 100 °C dén 105 °C téi khéi lwgng khong
déi. Cin thu dugc khong qua 2 mg.

Nhém, bismuth, ddng va chi

Hoa tan 1,0 g ché phim trong hdn hop gdm 4 ml amoniac
dam ddc (TT) va 6 ml nuoe. Dung dich thu dugce phai trong
(Phy luc 9.2) va khéng mau (Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Pinh lugng

Hoa tan khoang 0,300 g ché pham trong 50 ml nude. Thém
2 ml dung dich acid nitric 2 M (TT) va 1 ml dung dich sdt
(III) amoni sulfat (TT). Chuin 46 bing dung dich amoni
sulfocyanid 0,1 N (CP) &&n mau vang hoi do.

1 ml dung dich amoni sulfocyanid 0,1 N (CP) twong duong
véi 16,99 mg AgNOs,

Bio quin
Trong bao bi kin, phi kim loai, tranh 4nh sang.

Loai thubc
Khir triing.

Ché phim
Dung dich bac nitrat v tring.

BAC VITELINAT
Argyrol

Bac vitelinat 1a hop chét cua bac véi vitelin (phospho-
protein), phai chira it nhat 20,0 % Ag.

Tinh chat

Manh hojic phién mau nau thim hay lyc den bong, dé
hong ngoai khong khi, dé hit 4m. Tan trong nudc va trong
glycerin, tan chdm va hodn toan trong ethanol 70 %, khong
tan trong ethanol 96 % va trong ether.

Pinh tinh

A. Nung khoang 0,5 g ché phim, hoa tan cén trong 5 ml
dung djch acid nitric 16 % (TT), thém 1 ml dung dich acid
hydrocloric 10 % (TT) s& c6 tia tring 16n nhén, tua tan
trong amoniac (TT).
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B. Pem d6t, ché phim s& chay thanh than va toa ra mui
khét cua simg hay l6ng chay.

C. Dung dich ché phim trong dung dich natri clorid ding
truong vimg bén (khac vai protargol).

P trong va mau sic ciia dung dich

Hoa tan 0,2 g ché phim trong 10 ml nuwée. Dung dich thu
dugc phai trong (Phy luc 9.2) va ¢6 mau dé ndu. Nhin
xuyén qua, dung dich c6 hién tugng ludng sic nhe. Nhin
& anh sang phan chiéu, dung dich c6 mau lyc. Pé yén 2 h,
dung dich khong dugc 6 can.

Giéi han kiém

Khéng dwoc qua 3,2 % biéu thi bing natri hydroxyd.

Can chinh xac khoang 1,000 g ché phdm trong chén s,
d6t roi nung. Sau khi dé ngudi, chiét cin nhiéu 1an, mdi 1an
10 ml nudre s6i cho dén khi dich chiét khéng con mau hong
véi dung dich phenolphtalein (TT). Gop dich chiét, thém
2 giot dén 3 giot dung dich phenolphtalein (TT), chuén
d6 bang dung dich acid sulfuric 0,1 N (CP) dén khi mét
mau héng.

| ml dung djch acid sulfuric 0,1 N (CP) tuong duong véi
4,0 mg NaOH.

Pinh lugng

Hoa tan 0,200 g ché pham trong 10 ml nwéc trong mot
binh nén dung tich 200 ml dén 250 ml. Thém tir tir dén hét
10 ml dung dich acid sulfuric 1 N. Dé ngudi. Thém 2 g kali
permanganat (TT) 43 tan nho, cho tir tir timg it mot va khudy
luén tay. Pun sdi nhe hén hop trong khoang 5 min. Thém tlr
tir timg giot dung dich st (II) sulfat (TT) cho dén khi dung
dich chuyén sang mau vang nhat. Thém 50 ml nwde, 5 ml
dung dich acid nitric 25 % (TT). Dé ngudi. Thém 1 ml dung
dich sat (III) amoni sulfat (TT) va chuin d bang dung dich
amoni sulfocyanid 0,1 N (CP) t6i mau do.

1 ml dung dich amoni sulfocyanid 0,1 N (CP) tuong duong
v6i 10,79 mg Ag.

Bio quan

Trong‘ lo thuy tinh khé, c6 mau, nit kin, trdnh 4nh sang,
tranh am.

Twong ky

Alcaloid, adrenalin, tanin.

BARI SULFAT

BaSO4

Tinh chat

Bot min, tring hoic gan nhu tring, khéng l4n san. Thyc té
khéng tan trong nudc va cac dung méi hiru co, rat khé tan
trong cac dung dich acid va hydroxyd kiém.

Pinh tinh

A. Pun s6i 0,2 g ché pham v6i 5 ml dung dich natri

P.tl: 233,4

BARI SULFAT

carbonat 50 % trong 5 min. Thém 10 ml neeée vao hdon hgp
va loc. Acid héa dich loc bing dung dich acid hydrocloric
lodng (TT), thém tiép vai giot dung dich bari clorid 5 %
(TT) s& c6 tia tring xuét hién.

B. Rira céin con lai trén phéu & phép thir A 3 1dn, mdi lan voi
mdt it nude. Hoa cin véi 5 ml dung dich acid hydrocloric
loang (TT) va lgc, thém vao dich loc 0,3 ml dung dich
acid sulfuric loang (TT), tia tring duoc tao thanh. Tua nay
khoéng tan trong dung dich natri hydroxyd loang (TT).

Gi6i han acid - kiém

Pun trén cach thiy 5,0 g ché phim véi 20 ml nwée khong
¢6 carbon dioxyd (TT) trong 5 min va lgc. Thém 2 giot
dung dich xanh bromothymol (TT) vao 10 ml dung dich
loc. Dung dich phai chuyén mau khi thém khong qua
0,5 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CP) hoic
0,5 ml dung djch natri hydroxyd 0,01 N (CD).

Mubi bari hoa tan

Khéng dugc qua 10 phén trigu (Phu luc 9.4.8).

Dung djch S: Pun s6i 20,0 g ché phim v&i mot hdn hop
gom 40 ml nude cdt va 60 ml dung dich acid acetic 2 M
(TT) trong 5 min, loc va pha lodng dich loc di dé ngudi
thanh 100 ml bing nude cat.

Lay 2,5 ml dung dich 0,002 % bari nitrat (TT) trong hdn
hop dung mbi ethanol 96 % - nweoc (30 : 70) va 10 ml dung
dich acid sulfuric loang (TT) lic déu, sau dé dé yén 5 min
(Dung dich A).

Dung djch thur: Tron 1 ml dung dich A va 10 ml dung dich S.
Dung dich @i chiéu: Tron 1 ml dung dich A va 10 ml dung
dich bari mdu 2 phd‘rn triéu Ba (TT).

Sau 10 min dung dich thir khéng dugc duc hon dung dich
dbi chiéu.

Chit tan trong acid

Khéng dugce qua 0,3 %.

Béc hoi trén cach thiy 25 ml dung dich S va sdy cin &
100 °C dén 105 °C dén khéi lugng khéng ddi. Luong cin
sau khi siy khé khéng dugc nhiéu hon 15 mg.

Hop chit sulfur dé bi oxy héa

Lic 1,0 g ché phim v6i 5 ml nuwdc trong 30 s va loc. Thém
vao dich loc 0,1 ml dung djch hé tinh bt (TT), thém 0,1 g
kali iodid (TT) v lic cho tan, thém tiép 1,0 ml dung dich kali
iodat 0,36 % méi pha va 1 ml dung dich acid hydrocloric
1 M (TT), lic manh. Dung dich thu dugc phai c6 mau dam
hon dung dich di chiéu pha song song, trong cling diéu
kién nhu trén nhung khong c6 dung dich kali iodat.

Kim loai niing

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

Pha loang 10,0 m! dung dich S thanh 20 ml bing nudc.
L4y 12 ml dung djch thu dugc dé thir theo phuong phép 1.
Dung dung dich chi mau I phan triéu Pb (TT) dé chuén bj
mau d6i chiéu.
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