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CAC MACROGOL

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Isopropanol - amoniac (7 : 3).

Dung djch thir: Dung dich chira 10 mg/ml ché phim trong
nwoc.

Dung dich déi chiéu (1): Dung dich chira 0,05 mg/ml lysin
hydroclorid chuén trong nudc.

Dung dich déi chiéu (2): Dung dlch chira 0,4 mg/ml lysin
hydroclorid chuén va 0,4 mg/ml arginin hydroclorid chuin
trong nuvc

Cadch tién hanh: Chﬁm riéng bi¢t 1én ban méng 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky t6i khi dung méi di dugc
15 cm. Sdy ban méng & 100 °C dén 105 °C @& amoniac bay
hoi hét. Phun 1én ban mong dung dich ninhydrin 0,2 %
(TT) va siy & 100 °C dén 105 °C trong 15 min. Quan sat
duéi 4nh sang thudng, bit ki vét phu nao trén sac ky do
cua dung dich thir khéng dugc ddm hon vét chinh trén sic
ky d6 cua _dung dich d61 chJeu (1) (0,5 %); tong d6 dam
cua cac vét phu trén séic ky do cia dung dich thir khon,
dugc 16n hon 2,0 %. Phép thir chi c6 gia tri khi sc ky d6
ciia dung dich d6i chiéu (2) cho 2 vét tach 15 rét.

Ham lwgng clorid

Tir 19,0 % dén 19,6 %. o

Hoa tan khoang 350 mg ché pham trong 140 ml nuoc,
thém 1 ml dung dich diclorofluorescein 0,1 % (TT) va
chuén d5 bang dung dich bac nitrat 0,1 N (CD) dén khi
tila bac clorid két bong va hon hop thu duge c6 mau hong
nhat. Song song tién hanh mAu trang, diing 140 ml rwdc.

1 ml dung dich bac nitrat 0,1 N (CB) tuong duong véi
3,545 mg Cl.

Sulfat
Khéng dugc qua 300 phén triéu (Phu luc 9.4.14).
Hoatan 0,5 g ché pham trong 15 ml nwoc cat va tién hanh thu.

Sit

Khéng dugc qua 30 phén triéu (Phu luc 9.4.13).

Hoa tan 0,33 g ché pham trong 10 ml dung dich acid
hydroclorzc lodng (TT) trong mot binh gan. Chiét 3 1an,
mbi 1an v&i 10 ml methyl isobutyl keton (TT)) va lic trong
3 min. Téap trung dich chiét hitu co, thém 10 ml nudc, lic
trong 3 min. Lay 16p nudce va tién hanh thi.

Mit khéi lwgmg do 1am khé
Khong duoc qua 0,4 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C; 3 h).

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

Dinh hrong
Hoa tan khoang 90 mg ché phim trong hén hop gbm 3 ml

acid formic (TT) va 50 ml acid acetic bang (TT). Thém
10 ml dung djch thiy ngan acetat 6 % (TT) va chuin a6
bang dung dich acid percloric 0,1 N (CP). Xac dinh dié iém
twong duong bing phuong phap chuan d do dién thé (Phu
luc 10.2). Song song tién hanh lam mAu tring, diing hdn hop
g6m 3 ml acid formic (TT) va 50 ml acid acetic bang (TT).
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1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) twong duong véi
9, 133 mg C6H t4N202.HCl.

Bdo quén
Trong dd dyng kin.

Loai thudc
Acid amin.

Ché phim
Vién nén, nang.

CAC MACROGOL

Hon hop céc polymer c6 cong thirc chung H-(OCH,-CH,),-OH
trong d6 n 12 s6 lrgng trung binh cic nhém oxyethylen. Cic
macrogol dugc phéan loai theo phan tir lugng trung binh.
Trong ché pham c6 thé cé chira chit bao quan.

Tinh chat
| L;)s:ll | 7 giinh thlrc T BQ tan o
300 Chit long hit  4m, 'I‘ron lan véi nudc, rat de tan
400 trong sudt, nho‘\t, khong | trong aceton, ethanol’% %,
600 mau hodc gin nhu | methylen clond, thure té khong
7 k]}?llg mau tan trong dau béo, dau khoj“§7
Chat rin dang sap hoac Rit d& tan trong nud6c, dé tan
1000 glong phu para{im hut | trong methylen clorid, ethanol
am, trang hay gan nhu | 96 %, thyc té khong tan trong
] trang, dan béo, dau khoang ) 7
Chat rin dang sap hoac Riét dé tan trong nudc, dc tan
1500 gidng nhur parafin, tréing | trong ethanol 9@ %, methylen
hay gan nhu trang, clorid, thuc té khong tan
- trong dap beo, dau khoang 7
Chat rén dang sap hoac Ritdé tantrongnudc, methylen
3000 | gidng nhur parafin, tréing | clorid, hoi tan trong ethanol
3350 | hay gan nhu tring. 96 %, thuc té khong tan trong
dau beo q;lu khoang )
4000 Cbat rin dang sap hoﬁc Rit d& tan trong nudc,
6000 glong nhur paraﬁn, tring = methylen clorid, thuc té khoug
8000 hay gén nhur tring. tan trong ethanol 96 %, déu
R beo déu khoang )
, Chat rin dang sap hoac Rit dé tan trong nudc, tan
20.000 glong nhur parafin, tring trong methylen clorid, thyc
| 35.000 | hay gn nhur tring, té khéng tan trong ethanol
| 96 %, dau béo, dau khoang.
Pinh tinh

A. Ché pham phai dap (mg phép thir Dé nhét (Phu luc 6.3).
B. Thém 0,5 ml acid sulfuric (TT) vao 6ng nghiém c6 chira
1 g ché phdm. Pay dng nghiém bing nit c6 gin éng din
khi, dun néng cho dén khi c6 khéi tring tao thinh. Dan
khéi vao 1 ml dung dich thiy ngan clorid (TT). Xuit hién
toa két tinh mau tring.

C. Thém 0,1 g kali thzocyanat (TT) va 0,1 g cobalt nitrat
(TT) vao 0,1 g ché phéim, dung diia thuay tinh tron déu.
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Thém 5 ml methylen clorid (TT) va lic. Pha léng tr& nén
mau xanh.

P trong va mau sic cia dung dich

Hoa tan 12,5 g ché phim trong muwde va pha loang thanh
50 ml bang nwée. Dung dich thu dugce pha1 trong (Phy luc
9.2) va khong dugc ddm mau hon mau miu VN (Phu luc
9.3, phuong phap 2).

Gi6i han acid - kiém

Hoa tan 5,0 g ché pham trong 50 ml nude khéng cé carbon
dioxyd (TT) va thém 0,15 ml dung dich xanh bromothymol
(TT), dung dich c6 mau vang hay xanh la. Lugng dung
dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) dugc ding dé lam chuyén
mau chi thi sang xanh duong khong qué 0,1 ml.

PO nhét (Phu luc 6.3)
D6 nhot duoc tinh dua trén ty trong theo bang dudi dy:
Pd nhét | Dg nhét | . . |
m:n[;:?)lgol dong hoc | ddng lyc hoc ‘ T’égt/r;'l')g i
(mm?2-s-1) (mPa-s) \ i
300 71-94 80-105 1,120
400 94-116 | 105-130 1,120
600 139-18,5 | 15-20 1,080
1000 204-27,7 | 22-30 1,080
1500 31-46 o 34-50 1,080
3000 | 69-93 | 75-100 1,080
3350 | 76-110  83-120 1,080
4000 102 - 158 110 - 170 1,080
6000 185 -250 200 -270 1,080
8000 240-472 | 260-510 1,080
20.000 2500-3200 2700 - 3500 ‘ 1,080
35.000 10.000 - 13000 ‘ 11000 14000 , 1,080

* Ty trong cua cdc macrogol 300 vér 400 xdc dmh tmc tiép tren
ché pham V6i cdc macrogol khdc: Ty trong ciia dung dich ché
phdm 50 % (ki/k).

Véi cac macrogol c6 khdi luong phan tir trung binh 16n
hon 400 xac dinh d6 nhdt trén dung dich ché phim 50 %
(kI/K).

Nhiét do dong diic (Phu luc 6.6)

Loai macrogol Nhiét 43 dong dic |

°C) |

600 15-25 '

1000 35-40 |

1500 42 -48 !

3000 50 - 56 !

3350 53-57 !

4000 53-59 ‘

6000 5561 |

8000 55-62 3

20.000 Téi thiéu 57 |

35.000 Toi thiéu 57 @
Chi sé hydroxyl

Cho m (g) che phidm (ghi & bang dudi) vao binh nén
kho co gin ong sinh han hdi lwu. Thém 25,0 ml dung
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dich anhydrid phtalic (TT), lic nhe dé hoa tan, sau d6
dun hdi luu trong 60 min. P& nguéi. Rira sinh han bing
25 ml pyridin (TT) va 25 ml nuwéc car. Chuin 4§ bing dung
dich natri hydroxyd 1 M (CD), chi thi 1a 1,5 ml dung dich
phenolphtalein (TT) den khi xuat hién mau hong (n, ml).
Tién hanh song song mAu tring (n, ml). Chi s hydroxyl
ctia ché phim dugc tinh bing cong thirc:

56,1 X (ﬂz—nl)/m
| Loai macrogol | Chi s6 hydroxyl m (g)
300 ! 340 - 394 1,5
400 264-300 1,9
600 i 178 - 197 3.5
1000 1 107 - 118 5,0
| 1500 70 - 80 7,0
| 3000 34-42 12,0
1 3350 30 - 38 1 12,0
4000 25-32 | 14,0
6000 16 -22 | 18,0
[ 8000 12- 16 24,0
3 20.000 - | -
L 35.000 ; - ; -

Véi cac macrogol ¢6 khdi lwgng phan tir trén 1000, néu
lugng nuéc nhiéu hon 0,5 % thi phai sdy che pham &
100 °C dén 105 °C trong 2 h va xéc dinh chi sb hydroxyl
trén ché phim da lam kho.

Chit khir

Hoa tan 1 g ché phim trong 1 ml dung dich resorcinol
1 %, 1am 4m nhe néu cin. Thém 2 ml acid hydrocloric
(TT). Sau 5 min, dung dich khong dugc ddm mau hon mau
mau D, (Phu luc 9.3, phuong phép 1).

Formaldehyd

Khong dwgc qua 30 phan tridu.

Dung dich thir: Thém 0,25 ml dung dich muéi natri ciia
acid cromotropic (TT) vao 1,00 g ché phdm. Lam lanh
trong nudc d4 va thém 5 ml acid sulfuric (TT). Dé yén
15 min, thém nwdc tir tir vira di 10 ml.

Dung dich déi chiéu: Pha loing 0,860 g dung dich
formaldehyd (TT) thanh 100 ml bing nwdc. Pha lodng
1,0 ml dung dich thu dugc thanh 100 ml bang nuwdc. Trong
binh dinh mic 10 ml, trn 1,00 ml dung dich nay vai
0,25 ml dung dich mudi natri ctia acid cromotropic (TT),
lam lanh trong nu6c d4 va thém 5 ml acid sulfuric (TT). Dé
yén 15 min va thém nwoc tir tlr vira du 10 ml.

Mdu tréng: Trong binh dinh mac 10 ml trén 1 ml nwde véi
0,25 ml dung dich mudi natri ciia acid cromotropic (TT),
lam lanh trong nudc da va thém 5,0 ml acid sulfuric (TT).
Thém nude tir tr vira ¢t 10 ml.

Do d6 hép thy clia dung dich thir & budc séng 567 nm. Do
hap thu  ndy khéng dugc 16n hon d6 hép thu cia dung dich
61 chiéu.

Viéc ding cac macrogol cé lugng formaldehyd cao cé thé
gy ra tac dung phu nén nha quan 1y c6 thé quy dinh khong
vuot qua 15 phén trigu.
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Ethylen glycol va diethylen glycol

Chi tién hanh véi cac macrogol c6 khéi lwgng phan tir dudi
1000.

Khéng dugc qua 0,4 %, tinh trén tdng lugng ethylen glycol
va diethylen glycol.

Phuong phép sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir: Hoa tan 5,00 g ché phdm trong aceton (TT)
va pha loang thanh 100,0 ml véi cliing dung méi.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 0,10 g ethylen glycol (TT) va
0,50 g diethylen glycol (TT) trong aceton (TT), pha loing
thanh 100,0 ml véi ciing dung méi. Liy 1,0 ml dung dich
thu dugc pha loang thanh 10,0 ml bang aceton (TT).

Diéu kién sdc ky:

Cot thuy tinh (1,8 m x 2 mm) dugc nhdi diatomit duoc
silan héa dimg cho sdc ky khi va duge tdm 5 % (kU/k])
macrogol 20.000 (TT).

Khi mang: Nitrogen diing cho sdc ky.

Téc 6 dong: 30 ml/min.

Nhiét d¢: Cot: Can bing cot, néu cin, & 200 °C trong
15 h; diéu chinh nhiét d ban dAu ciia cot dé thoi gian lwu
cua diethylen glycol 1a 14 min dén 16 min; sau d6 ting
nhiét d4 cot 1én khoang 30 °C véi tbc d6 2 °C/min nhung
khéng vuot qua 170 °C. Budng tiém va detector: 250 °C.
Detector: Ion héa ngon lira.

Thé tich tiém: 2 pl

Tién hanh 5 Ian tiém mAu dé kiém tra do lap lai.

Ethylen oxyd va dioxan
Khéng duoc qua 1 phan tri¢u ethylen oxyd va khéng duoc
qua 10 phan triéu dioxan (Phu luc 10.15).

Kim loai niing

Khéng duge qua 20 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Hoa tan 2,0 g ché phim trong nwéc va pha lodng thanh
20 ml v6i cung dung méi. Liy 12 ml dung dich thu dugc
va tlen hanh thir theo phuong phép 1. Dung dung dtch chi
madu 2 phan triéu Pb (TT) dé chuan bi miu dbi chiéu.

Nuéde

Khéng dugc qua 2,0 % vai cic macrogol cé khdi lwong
phan tir khéng Ién hon 1000 va khong duge qua 1,0 % véi
cac macrogol c6 khdi lugng phan tir 1ém hon 1000.

Dung 2,00 g ché phdm (Phu luc 10.3).

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

Bdo quin
Trong d6 dyng kin, tranh 4nh sang.

Nhin
Ghird loai macrogol, nongdo chitbao quan, lugng formaldehyd.

Loai thudc
Ta dugc.
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Magnesi carbonat ning la magnesi carbonat hydrat base,
phai chira tir 40,0 % dén 45,0 % MgO.

Tinh chit ,
Bot trang. Thyc té khong tan trong nudc, tan trong acid
lodng dong thai sti bt manh.

Pinh tinh

A. Ché phim c6 khéi lwgng riéng thé (Phu luc 6.13) khéng
nho hon 0,25 g/ml.

B. Ché phim phai cho phan tmg cuia carbonat (Phy luc 8.1).
C. Hoa tan khoang 15 mg ché phim trong 2 ml dung djch
acid nitric 2 M (TT) va trung hoa bing dung dich natri
hydroxyd 2 M (TT). Dung dich thu dugc phai cho phan img
clia ion magnesi (Phuy luc 8.1).

Mau sic ciia dung dich

Dung djch S: Hoa tan 5,0 g ché phdm trong dung djch acid
acetic 2 M (TT), khi hét sui bot dun sbi 2 min, dé ngudi
va pha lodng thanh 100 ml bang dung dich acid acetic
2 M (TT). Loc qua phéu sir c6 16 x5p thich hop da nung
dén khéi luong khong dbi & 600 °C va x4c dinh bi trede
dé dugc dung dich trong. C#n dé thir chit khong tan trong
acid acetic.

Dung dich S khéng dugc ¢6 miau ddm hon mau mau N,
(Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Chit tan trong nuéc

Khong duge qua 1,0 %.

Trén 2,00 g ché phdm véi 100 ml nuede, dun sbi 5 min,
loc khi cdn néng qua phéu thuy tinh x6p (sé 46 x0p 40)
dé ngudi, pha lodng dich loc véi nuée thanh 100 ml. Béc
hoi 50 ml dich loc dén khé, cén thu dirgc sy & 100 °C dén
105 °C dén khdi hrong khéng dbi. Luong cén con lai
khéng dugc qua 10 mg.

Chit khong tan trong acid acetic

Khong dugc qua 0,05 %.

Cin thu dugc trong qué trinh chuan bi dung dich S, sau khi
nra, sy va nung & 600 °C dén khéi lugng khong déi khong
duge qua 2,5 mg.

Clorid

Khoéng dugc qua 0,07 % (Phu luc 9.4.5).

Pha lodng 1,5 ml dung dich S thanh 15 ml bing nudc va
tién hanh thr.

Sulfat

Khéng dugce qua 0,6 % (Phu luc 9.4.14).

Pha lodng 0,5 ml dung dich S thanh 15 ml bing nuéc va
tién hanh thir.

Arsen
Khong dwoc qué 2 phin tri¢u (Phy luc 9.4.2).
LAy 10 ml dung dich S rdi tién hanh thir theo phuong phép A.



