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CLORAMPHENICOL PALMITAT

CLORAMPHENICOL PALMITAT

CH; cl

C27I'{42C]2N206 P.t.l: 561,6

Cloramphenicol palmitat 1a (2R,3R)-2-[(dicloroacetyl)-
amino]-3-hydroxy-3-(4-nitrophenyl)propyl hexadecanoat,
phai chira tir 98,0 % dén 102,0 % C,;H,,CLLN,Og, tinh theo
ché phdm da lam khé.

Tinh chit

B6t min da hinh mau tring hoic gén nhu tring. Thuc té
khéng tan trong nudc, dé tan trong aceton, hoi tan trong
ethanol 96 %, rét kho tan trong n-hexan.

Khoang nong chay tir 87 °C dén 95 °C.

Dang ben v6i nhiét c6 sinh kha dung thip khi dung
duomg uéng.

Pinh tinh

A. Phuong phép sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel H da duoc silan héa.

Dung méi khai trién: Dung dich c6 chira 10,0 % amoni
acetat - ethanol 96 % (30 : 70).

Dung dich thir: Hoa tan 50 mg ché phdm trong hén hop
gom 1 ml dung dich natri hydroxyd 1 M (TT) va 5 ml
aceton (TT), & yén trong 30 min. Thém 1,1 ml dung dich
acid hydrocloric 1 M (TT) va 3 ml aceton (TT).

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 10 mg cloramphenicol
chuén trong aceton (TT) va pha loang thanh 5 ml véi cing
dung moi.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 10 mg acid palmitic
(TT) trong aceton (TT) va pha lodng thanh 5 ml véi cung
dung mdi.

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 10 mg ché phim trong
aceton (TT) va pha lodng thanh 5 ml véi cing dung méi.
Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 4 pl cac
dung dich dbi chiéu va dung dich thir. Trién khai séc ky
cho dén khi dung méi di dugc khoang 15 cm. Lam kho
ban mong ngoai khong khi, phun 1én ban mong dung dich
dicloroftuorescein 0,02 % va dung djch rhodamin B 0,01 %
trong ethanol 96 %. Dé kho ban mong ngoai khéng khi,
kiém tra du6i 4nh séng tir ngoai & budc séng 254 nm. Trén
sic ky db dung dich thir cho ba vét twong ing véi céc vét
chinh cia céc dung dich d6i chiéu (1), (2) va (3).

B. Hoa tan 0,2 g ché pham trong 2 ml pyridin (TT), thém
2 ml dung dich kali hydroxyd 10 % (TT). Dun néng trén
cach thuy, mau do tao thanh.

C. Hoa tan khoang 10 mg ché phim trong 5 ml ethanol
96 % (TT), thém 4,5 ml dung djch acid sulfuric loang (TT)
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va 50 mg bét kém (TT). DE yén trong 10 min, gan liy dich
trong hodc loc néu ciAn. Lam lanh dung dich trong nudc
da va thém 0,5 ml dung dich natri nitrit 10 % (TT). Dé yén
2 min, thém 1 g ure (TT), 2 ml dung dich natri hydroxyd 10 M
(TT) va | ml dung dich f-naphtol (TT). Mau d6 tao thanh.

Giéi han acid

Hoa tan 1,0 g ché phdm trong 5 ml hdn hop ddng thé tich
ethanol 96 % (TT) va ether (TT), lam 4m dén 35 °C. Thém
0,2 ml dung dich phenolphtalein (TT). Khong qua 0,4 ml
dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) dugc dung dé tao
mau hdng bén vimg trong 30 s.

Goc quay cue riéng

Tir +22,5° dén +25,5° (Phu luc 6.4).

Hoa tan 1,25 g ché pham trong ethanol 96 % (TT) va pha
lodng thanh 25,0 ml véi cung dung moi.

Cloramphenicol tu do
Khéng dugc qua 450 phin triéu.
Hoa tan 1,0 g ché phim trong 80 ml xylen (TT) bing cich
dun néng nhe. Lam ngudi, chiét ba 1in, m&i 14n véi 15 ml
nudc. GOp cac dich chiét nudc va pha loang thanh 50 ml
v6i nudc va lac voi 10 ml toluen (TT). Dé yén cho tich
16p, gan bo 16p toluen. Lay 16p nuéc dem ly tdm va do d
hip thu A (Phu luc 4.1) & budc séng 278 nm. Mau trang
duoc chudn bi nhir trén, song khong c6 ché pham. P hip
thu ctia méu tring khéng dwoc 16n hon 0,05.
Ham luong cloramphenicol tu do (ph?m triéu) dugc tinh
theo cong thirc:

Ax10*

5,96

Tap chit lién quan

Phlrong phép sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GFs,.

Dung méi khai trién: Cyclohexan - cloroform - methanol
(50:40:10). o

Dung dich thir: Hoa tan 0,1 g ché pham trong aceton (TT)
va pha loang thanh 10 ml véi cung dung méi.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 20 mg cloramphenicol
palmitat isomer chudn trong aceton (TT) va pha lodng
thanh 10 ml v¢i cing dung méi. Pha lodng 1 ml dung dich
thu dugc thanh 10 ml béng aceton (TT).

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 20 mg cloramphenicol
dipalmitat chuén trong aceton (TT) va pha lodng thanh 10 ml
voi cung dung moi. Pha lodng 1 ml dung dich thu dugc
thanh 10 ml bang aceton (TT).

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 5 mg cloramphenicol
chuan trong aceton (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi
cung dung mdi. Pha lodng 1 ml dung dich thu dugc thanh
10 ml bing aceton (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 10 pl dung
dich thir va cac dung dich ddi chiéu. Trién khai sic ky cho
dén khi dung moéi di dugc khodng 15 cm. Lam khé ban
mong ngoai khong khi, kiém tra dudi dnh sang dén tir ngoai
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& budc séng 254 nm. Trén sic ky d6 thu dugc tir dung dich
thir, cac vét trong mg vdi cloramphenicol palmitat isomer
va cloramphenicol dlpalmltat khong dugc ddm mau hon
cac vet cua dung dich don chiéu (1) va (2) (2,0 %). Bit
ky vét phu nao ngoai vét chinh va céc vét twong tmg véi
cloramphenicol palmitat isomer, cloramphenicol dipalmitat
khong dugc ddm mau hon vét chinh trén sic ky dd cia
dung dich déi chiéu (3) (0,5 %).

Mit khoi lrgng do 1am khd

Khéng dugce qua 0,5 % (Phu luc 9.6).

(1,000 g; 80 °C; phosphor pentoxyd; 4p suit khéng qua
0,1 kPa; 3 h).

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

Dinh lrong

Hoa tan 90,0 mg ché phim trong ethanol 96 % (TT) va pha
lodng thanh 100,0 ml véi cung dung méi. Pha lodng 10,0 ml
dung dich nay thanh 250,0 ml véi ethanol 96 % (TT). Po
6 hip thu (Phu luc 4.1) cua dung dich thu dugc tai budc
song cuc dai 271 nm.

Tinh ham lll’c_mg C27H42C12N206 theo A (l %, 1 Cm), léy
178 1a gia tri A (1 %, 1 cm) & bude song 271 nm.

Bao quéin
Tranh anh sang.

Loai thudc
Khéng sinh.

Ché phim
Vién nén, nang, bot pha hdn dich udng.

CLORAMPHENICOL NATRI SUCCINAT

Cl H O—R1

Déng phan 1: R,

C = CO-CHZ-CHz-COZNa, RJ =H
Déng phin 3: R,

= H, R, = CO-CH,-CH,-CO,Na
C|5H|5C12N2N3.03 Pt.l: 445,2

Cloramphenicol natri succinat 13 hén hop véi ty 1é khac
nhau cua natri (2R,3R)-2-[(dicloroacetyl)amino]-3-
hydroxy-3-(4-nitrophenyl)propyl butandioat (d6ng phan 3)
va natri (1R,2R)-2-[(dicloroacetyl)amino]-3-hydroxy-1-
(4-nitrophenyl)propyl butandioat (ddng phan 1), phai chira
tir 98,0 % dén 102,0 % C,sH,sC1,N,NaOg, tinh theo ché
phim khan.

CLORAMPHENICOL NATRI SUCCINAT

Tinh chit ] '
Bét mau trang hodc tring hoi vang, hit am. Rat tan trong
nudc, dé tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

A. Phurong phap sic ky 16p méng (Phu lyuc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF,s,.

Dung méi khai trién: Dung dich acid acetic 2 M - methanol
- cloroform (1 : 14 : 85).

Dung dich thii: Hoa tan 20 mg ché pham trong 2 ml aceton (TT).
Dung dich dbi chiéu (1): Hoa tan 20 mg cloramphenicol
natri succinat chuan trong 2 ml aceton (TT).

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 20 mg cloramphenicol
chuén trong 2 ml aceton (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 2 ul céic
dung dich d6i chiéu va dung dich thir. Trién khai sic ky
cho dén khi dung méi di duge khoang 15 cm. Lam khé ban
mong ngoai khong khi, kiém tra du6i 4nh sang tir ngoai &
budc séng 254 nm. Trén sic ky d6 dung dich thir cho hai
vét chinh c6 vi tri va kich thudc twong tmg véi cic vét
chinh cta dung dich dbi chiéu (1) va c6 vi tri khac véi vét
chinh trén sic ky 45 cta dung dich déi chiéu (2).

B. Hoa tan khoang 10 mg ché phdm trong 1 ml ethanol
50 %, thém 3 ml dung dich calci clorid 1 % va 50 mg bt
kém (TT), dun nong trén cach thiy trong 10 min. Loc dung
dich noéng, 1am ngudi. Thém 0,1 ml benzoyl! clorid (TT)
va lic trong 1 min. Thém 0,5 ml dung dich sdt (11I) clorid
10,5 % (TT) va 2 ml cloroform (TT) va lic. Lép chit long
phia trén ¢6 mau do tim nhat dén mau do tia.

C. Hoa tan 50 mg ché pham trong 1 ml pyridin (TT), thém
0,5 ml dung dich natri hydroxyd 2 M (TT) va 1,5 ml nuérc.
Pun néng trong cach thuy trong 3 min, mau do tao thanh.
Thém 2 ml acid nitric (TT) va lam ngudi bang cich cho
dong nudce chay qua. Thém 1 ml dung dich bac nitrat 0,1 M
(TT), két thia mau tring duoc tao thanh.

D. Ché phdm cho phan trng (A) ctia ion natri (Phu luc 8.1).

pH o

Hoa tan 2,5 g ché pham trong nuwdc khéng co carbon dioxyd
(TT) va pha lodng thanh 10 ml v6i cing dung méi. pH cia
dung dich thu dugc phai tir 6,4 dén 7,0 (Phu luc 6.2).

Goée quay cue riéng

Tir +5,0° dén +8,0° tinh theo ché phﬁm khan (Phu luc 6.4).
Hoa tan 0,50 g ché pham trong nuée va pha loang thanh
10,0 ml véi cing dung moi.

Cloramphenicol va cloramphenicol dinatri disuccinat
Phwong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dong: Dung dich acid phosphoric 2 % - methanol -
nuoc (5 : 40 : 55).

Dung dich thi:: Hoa tan 25 mg ché phdm trong pha dong
va pha lodng thanh 100,0 ml vé&i cung dung méi.

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 10,0 mg cloramphenicol
chuin trong pha dong va pha loang thanh 100,0 ml véi
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