https://nhathuocngocanh.com/

CALCI PHOSPHAT

Cadch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén va trién khai ban mong téi khi dung méi di
dugc 12 cm. Lam khé bdn mong ngoai khong khi va phun
dung dich ninhydrin (TT). Sy & 110 °C trong 10 min. Bt
ky vét phu ndo twong ung v6i acid 3-aminopropionic trén
sic ky d6 cia dung dich thir (1) cling khong dugc dam mau
hon vét trén sic ky d6 cuia dung dich di chiéu (2).

Clorid

Khéng duoc qué 0,02 % (Phu luc 9.4.5).

Pha lodng 5 ml dung dich S thanh 15 ml bing nuéc va tién
hanh th.

Kim loai ning

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

Léy 12 ml dung dich S tién hanh thit theo phuong phép 1.
Duing dung dich chi mdu 1 phan triéu Pb (TT) & chuin bj
mau doi chiéu,

Mit khoi lwgng do 1am khd
Khéng dugc qua 3,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 100 °C dén 105 °C).

Dinh luong

Hoa tan 0,180 g ché phim trong 50 ml acid acetic khan
(TT). Chuén d6 béng dung djch acid percloric 0,1 N (CD).
Xac dinh diém két thic bang phuong phép chuén dé do
dién thé (Phu luc 6. 12).

1 ml dung djch acid percloric 0,1 N (CD) tuong duong véi
23,83 mg C]3H32C3N20m.

Bao quan
Trong d6 dung kin.

CALCI PHOSPHAT

Ché phérp 12 hdn hop cac loai calci phosphat, chira tir
35,0 % dén 40,0 % Ca.

Tinh chét
Bot tring hay gén nhu tring. Thuc té khong tan trong
nudc, tan trong acid hydrocloric lodng (TT) va acid nitric
loang (TT).

Pinh tinh

A.Hoa tan 0,1 g ché phim trong 5 ml dung dich acid nitric
25 % (tt/tt) (TT). LAy 2 ml dung dich thu dwoc, thém 2 ml
dung dich amoni molybdat (TT), s& xut hién tia vang.

B. Nung 0,2 g ché phidm trong chén sir, dé ngudi. Thém
0,5 ml dung dich bac nitrat 4,25 % (TT), hén hop s& cé
mau vang.

C. Ché phim cho phan tmg (A) cua ion calci (Phy luc 8.1).
Loc trudc khi thém dung dich kali ferocyanid (TT).

Clorid
Khéng duge qua 0,15 % (Phu luc 9.4.5).
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Hoa tan 0,22 g ché phdm trong hén hop gom 1 ml acid
nitric dam ddac (TT) va 10 ml nwde, pha lodng thanh
100 ml bing nwée. Ldy 15 ml dung dich thu duge va tién
hanh thir.

Fluorid

Khéng dugc qué 75 phin triéu.

Phuong phap chudn do do dién thé (Phu luc 10.2) ding
dién cyc chi thi chon loc fluorid va dién cuc so sinh
bac - bac clorid.

Dung dich thir: Trong binh dinh mirc 50 ml, hoa tan 0,250 g
ché phim trong dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT),
thém 5,0 ml dung dich fluorid méu 1 phan triéu F (TT) va
pha loang thanh 50,0 ml bang dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT). Lay 20,0 ml dung dich trén, thém 20,0 ml dém
hiéu chinh luc ion toan phan (TT) va 3 ml dung dich natri
acetat khan 8,2 %. Diéu chinh dén pH 5,2 bing amoniac
ddm ddc (TT) va thém nurde thanh 50,0 ml.

Cdc dung dich chudn: Lay 5,0 ml; 2,0 ml; 1,0 ml; 0,5 ml
va 0,25 ml dung djch fluorid mau 10 phan triéu F {TT),
thém 20,0 ml d@ém hiéu chinh lic ion toan phan (TT) va
pha logng thanh 50,0 ml bing nudc.

Tién hanh do trén 20,0 ml méi dung dich. Tinh néng do
fluorid bing cach sir dung dudng cong chuén cé tinh dén
lugng fluorid @ cho thém vao dung dich thir.

Sulfat

Khong dugc qua 0,5 % (Phu luc 9.4.14).

Dung djch S: Hoa tan 2,50 g ché phim trong 20 ml dung
dich acid hydrocloric 2 M (TT). Néu dung dich khéng
trong, loc. Thém timg giot dung dich amoniac 10 % (TT)
dén khi ¢6 tia tao thanh. Hoa tan tia bng céch thém dung
dich acid hydrocloric 2 M (TT) va pha loang thanh 50 ml
bing nuedc.

Pha loang 1 ml dung dich S thanh 25 ml bing mréc. Liy
15 ml dung dich thu dwoc tién hanh thir.

Arsen
Khéng dugc qué 4 phén trigu (Phy luc 9.4.2).
Lay 5 ml dung dich S tién hanh thir theo phuong phap A.

Kim loai ndng

Khéng dugc qua 30 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Pha loang 13 ml dung dich S thinh 20 ml bing nwdc. Liy
12 ml dung dich thu dugc thir theo phuong phép 1. Ding
dung dich chi méu 1 phén triéu Pb (TT) && chuén bj mau
dbi chiéu.

Sét

Khéng dwoc qua 0,04 % (Phu luc 9.4.13).

Pha lodng 0,5 ml dung dich S thanh 10 ml béng nudc va
tién hanh thir.

Chit khéng tan trong acid
Khéng dugc qui 0,2 %.
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Hoa tan 5,0 g ché phim trong hdn hop gém 10 ml acid
hvdroclorrc dam d‘ac (7T) va 30 ml nwdoe. Loc rra cin
bing nwoc va sﬁy céin dén khéi lwong khong dbi & 100 °C
dén 105 °C. Cin thu dwoc khong duge qué 10 mg.

Mit khéi lwgng do nung
Khong duoc qué 8,0 %.
Léy 1,000 g ché phdm, nung & 800 °C + 50 °C trong 30 min.

Pinh lwrgng

Hoa tan 0,200 g ché phém trong hdn hop goém 1 ml acid
hydrocloric 25% (TT) va 5 ml nwée. Thém 25,0 ml dung
dich natri edetat 0,1 M (CD) va pha lodng thanh 200 ml
bing nude. Didu chinh dén pH 10,0 bang amoniac dgm
ddc (TT). Thém 10 ml dung dich dém amoni clorid pH 10,0
(TT) va vai miligam hén hop den eriocrom T (TT). Chuén
d6 natri edetat thira bang dung dich kém sulfat 0,1 M (CD)
dén khi mau chuyén tir xanh lam sang tim.

1 ml dung dich natri edetat 0,1 M (CD) tuong dwong voi
4,008 mg Ca.

Bio quin
Trong d6 dung kin.

CALCITRIOL

Cy7HuOs Ptl: 416,6

Calcitriol 1a (5Z,7E)-9,10 secocolesta-5,7,10(19)-trien-1o-
38,25-triol, phai chira tir 97,0 % dén 103,0 % C,;Hu0s.

Tinh chit

Tinh thé mau tring hozc gin nhu tring, dé bién dbi khi tiép
xiic vdi khong khi, nhiét 46 va anh sang. Trong dung dich,
tiy thudc vao nhiét @6 va thoi gian ma cé thé xay ra hién
tugng dong phan hoéa thuan nghich thanh pre-calcitriol. D&
tan trong ethanol 96 %, tan trong diu béo, thyc té khong
tan trong nudc.

Dinh tinh _
A. Phé hap thy hong ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phém phai
phil hop v6i phé hap thu hdng ngoai cia calcitriol chuén.

CALCITRIOL

B. Trong pbfin Dmh lugng, thdi gian luu cia pic chinh thu
duoc trén sic ky d6 ciia dung dich thir phai twong ung voi
thoi gian luu cua plC chinh thu dugc trén sic ky db cua
dung dich dbi chiéu (1).

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Tién hanh nhanh, tranh 4nh séng truc tiép va khong khi.
Pha dong: Dung dich tris(hydroxymethyl)aminomethan
0,1 % da dugc diéu chinh dén pH tir 7,0 dén 7,5 biang hdn
hop acid phosphoric - acetonitril (45 : 55).

Dung dich thir: Hoa tan (khéng dun néng) 1,00 mg ché
phim trong 10,0 ml pha dong.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan (khéng dun nong)
1,00 mg calcitriol chuén trong 10,0 ml pha déng.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich déi
chiéu (1) thanh 100,0 ml bing pha dong. Pha loang 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 10,0 ml bing pha déng.

Dung dich déi chiéu (3): Pun néng 2 ml dung dich dbi
chiéu (1) & nhiét 46 80 °C trong 30 min.

Diéu kién sdc ky:

Cdt kich thude (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh B
(5 pm).

Nhiét d6 cot: 40 °C.

Detector quang phd tir ngoai & budc séng 230 nm.

Téc @6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky véi thoi gian gép 2 1an thoi gian hru cia
calcitriol.

Thdi gian hru trong d6i so v&i pic calcitriol (thoi gian hru
khoang 14 min): Tap chét C khoang 0,4; pic pre-calcitriol
khoang 0,88; tap chit A khoang 0,95; tap chat B khoang 1,1.
Kiém tra tinh phi hop cia hé théng: Trén sic ky d6 cua
dung dich d6i chiéu (1), s6 dia 1y thuyét tinh trén pic
calcitriol khéng dwoc nhé hon 10.000. Trén sic ky do cia
dung dich d6i chiéu (3), 46 phan giai gitra pic pre-calcitriol
va pic calcitriol it nhat 1a 3,5.

Gidi han:

AR dung quy trinh chudn héa dé tinh phan trim cac tap
chat n€u cé.

Tap chitA, B, C: Véi mdi tap chat, khong dugc qua 0,5 %.
Tap don khéc: Véi mdi tap chét, khong dugc qua 0,10 %.
Tong tap: Khéng duoc qué 1,0 %.

Bo qua cac pic ¢6 dién tich nhé hon hodc bang 0,5 14n dién
tich cuia pic chinh thu duoc trén sic ky d6 cua dung dich
ddi chiéu (2) (0,05 %) va pic pre-calcitriol.

Ghi chu:

Tap chét A: (5E,7E)-9,10-secocolesta-5,7,10(19)-trien-1a,3,25-
triol (trans-calcitriol).

Tap chét B: (5Z,7E)-9,10-secocolesta-5,7,10(19)-trien-1pB,3p,25-
triol (1pB-calcitriol).

Tap chit C: (6aR,7R,9aR)-11-[(35,5R)-3,5-dihydroxy-2-
methylcyclohex- 1-enyl]-7-[(1R)-5-hydroxy-1,5-dimethylhexyl]
-6a-methyl-2-phenyl-5,6,6a,7,8,9,9a,11-octahydro-1H,4aH-
cyclopenta[f][1,2 4]tr1azolo[1 2-g]cinnolin-1,3(2H)-dion
(san phim cdng triazolin ctia pre-calcitriol),
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