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DIETHYL PHTALAT

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thude (12,5 cm x 4 mm) dugce nhdi pha tinh B
(5 pm). Dung thém c6t bao vé thich hop.

Detector quang pho tir ngoai dit & budce song 275 nm.
Téc d6 dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 100 pl.

Cdch tién hanh:

Thoi gian chay sic ky khoang 30 min.

Thai gian lwu cua tap chit A khoang 1,5 min dén 2,5 min.
Kiém tra tinh phi hop cua hé thong: Trén sic ky do cia
dung dich déi chiéu, sb dia 1y thuyét tinh trén pic tap chat
A khéng nho hon 1000; d¢ léch chuan twong dbi cua dién
tich pic tap chét A thu dwoc tir 6 lan tiém lap lai khong 16n
hon 5,0 %.

Tinh ham lwong phén trim cia tap chat A trong ché phim,
néu cd, dva vao dién tich pic tap chét A trén sic ky dd cua
dung dich thtr, dung dich d6i chiéu va ndng d6 cua tap chét
A trong dung dich dbi chiéu.

Tinh ham lrong phén tram cia cic tap don khac trong ché
pham, néu cé, dua theo phurong phap chuédn héa.

Gioi han:

Tap chét A: Khong dugc qua 0,7 %.

Tap don khéc: Véi méi tap chét, khong duoc qua 0,2 %.
Tong tap chét (trir tap chét A): Khéng duge qua 1,2 %.
Ghi ch{i.‘

Tap chat A: Hypoxanthin.

Mt khoi lrgng do 1am khé
Khéng duge qui 6 % (Phu luc 9.6).
(Lay 4 vién nén; 130 °C; 16 h).

Kha ning trung hoa acid

Khong dudi 17 mEqg/vién.

Cin it nhét 20 vién, xac dinh khéi lwong trung binh vién,
nghién thanh bt min. Can chinh xic mét lugng bot vién
tuong tmg véi khéi lugng trung binh cia mét vién véo
binh nén dung tich 250 ml. Néu can cé thé lam am bot
vién bang 5 ml ethanol 96 % (TT) (d4 duogc chinh dén pH
3,5), tron déu dé lam am bot, thém 70 ml nudc va khudy tir
trong 1 min. Thém 30,0 ml dung dich acid hydrocloric 1 N
(CP) vio mau thir, vira thém vira khuéy tir lién tuc (néu
kha ning trung hoa acid ciia mu thir I6n hon 25 mEg,
dung 60,0 ml dung dich acid hydrocloric 1 N (CP) va tién
hanh diéu chinh céng thirc tinh cho phii hop). Khudy tir
trong chinh xac 15 min, sau d6 ngay lap tirc chuin d¢ acid
hydrocloric du bing dung dich natri hydroxyd 0,5 N (CP)
dén pH 3,5 (én dinh trong 10 s dén 15 s), thdi gian chudn
dd khong vuot qua 5 min.

Tinh sé mEq acid da ding theo cong thirc:

Téng mEq = (30 ¥ Nycy) = (VNaou * Nnaon)

Trong d6:

Nyci : Nong do thyc cia dung dich acid hydrocloric.
Vnaon: Thé tich dung dich natri hydroxyd da dung.
Nnaon: Nong dd thuc ciia dung dich natri hydroxyd.

414

DUQC PIEN VIET NAM VI

DPinh lugng

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Dung dich dém: Dung dich chira 0,77 g/l amoni acetat
(TT) trong nuroc.

Pha déng: Methanol - dung dich dém (5 : 95).

Dung djch thir géc: Ding dung dich thir gc & phan Tap
cht lién quan.

Dung dich thir: Pha loang dung dich thir goc bang nudc dé
thu dugc dung dich chira 0,1 mg/ml didanosin (dung trong
vong 72 h sau khi pha).

Dung dich chudn: Dung dich chira 0,1 mg/ml didanosin
chuén trong nude (ding trong vong 24 h sau khi pha).
Piéu kién sdc ky:

Cot kich thude (12,5 cm x 4 mm) dugc nhdi pha tinh B
(5 pm). Dung thém cgt bao vé thich hop.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 275 nm.
Téc d6 dong: 2 mU/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Thoi gian luu cua didanosin 16n hon 3,0 min.

Kiém tra tinh phi hop ctia hé théng: Trén sic ky d cia
dung dich chuén, sé dia Iy thuyét tinh trén pic didanosin
khong nho hon 2000; d6 léch chuén tuong ddi cua dién
tich pic didanosin thu dugc tir 6 lan tiém lap lai khong 1ém
hon 2,0 %.

Tinh ham lugng phén trim cua didanosin, C,oH,,N,0;,
trong ché pham dua vao dién tich pic didanosin thu dugc
trén sic ky dd cua dung dich thir, dung dich chuén va ham
Iugng cua C,oH;,N,O; trong didanosin chuén.

Bio quén
Trong d6 dung kin, & nhiét d¢ phong.

Loai thube
Thuoc khing retrovirus nucleosid trc ché enzym phién
ma nguoc.

Ham lugng thudong diung
25 mg; 100 mg.
DIETHYL PHTALAT
Q:COOEt
COOEt
C]2H|4O4 P.t.l: 222,2

Diethyl phtalat 1a diethyl benzen-1,2-dicarboxylat, phai
chira tir 99,0 % dén 101,0 % (kVkl) C\,H,40,.

Tinh chét

Chit long sanh, trong sudt, khéng mau hodic c6 mau vang
rat nhat. Thyc té khéng tan trong nude, hoa 13n véi ethanol
96 % va vdi ether.
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Pijnh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:
Nhém I: A, C.

Nhém II: B, D, E.

A. Phé hip thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) cua ché pham
phm phu hop vai phd hip thu héng ngoai cua diethyl
phtalat chuan, ding k¥ thut phim mong.

B. Ty trong tuong di: Tir 1,117 dén 1,121 (Phy luc 6.5).
C. Chi s6 khuc xa: Tir 1,500 dén 1,505 (Phy luc 6.1).

D. Phuong phap sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF s,

Dung méi khai trién: Heptan - ether (30 : 70).

Dung dich thir: Hoa tan 50 mg ché pham trong ether (TT)
va pha lodng thanh 10 ml vé&i cing dung moi.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 50 mg diethylphtalat chudn
trong ether (TT) va pha loang thanh 10 ml v&i cing dung méi.
Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 10 pl mbi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duoc
15 cm. Ly ban mong ra dé khd ngoai khong khi rdi quan
sit dudi 4nh séng tir ngoai & budce séng 254 nm. Vét chinh
thu duogc tir sic ky d6 cua dung dich thir phai giéng vé vi
tri va kich thuéc véi vét chinh thu duoc tir sic ky dd cia
dung dich déi chiéu.

E. Lay khoang 0,1 ml ché phim, thém 0,25 ml acid sulfuric
(TT) va 50 mg resorcinol (TT). Pun trén cach thiy trong
5 min. Dé ngudi, thém 10 ml nwée va 1 ml dung dich natri
hydroxyd 42 % (TT). Dung dich tré nén vang hodc vang
nau va c6 huynh quang xanh lyc.

bj trong va mau sic ciia dung dich
Ché pham phai trong (Phu luc 9.2) va khong dugc cé mau
dam hon mau mau Vg (Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Gi6i han acid

Hoa tan 20,0 g ché pham trong 50 ml ethanol 96 % (TT) da
dugc trung hoa trudc vai dung dich phenolphtalein (TT).
Nho dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) t6i khi xuét hién
lai mau hdng. Lugng dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP)
tiéu thu khong dugc qua 0,1 ml.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky khi (Phu luc 5.2), diing naphtalen
(TT) lam chuin noi.

Dung dich chudn ngi: Hoa tan 60 mg naphtalen (TT) trong
methylen clorid (TT) va pha lodng thanh 20,0 ml vé1 cuing
dung moi.

Dung djch thir (1): Héoatan 1,0 g ché phz"im trong methylen
clorid (TT) va pha lodng thanh 20,0 ml véi cing dung moi.
Dung dich thir (2): Hoa tan 1,0 g ché phim trong methylen
clorid (TT), thém 2,0 ml dung dich chuan ndi va pha lodng
thanh 20,0 ml bang methylen clorid (TT).

Dung dich déi chiéu: Léy 1,0 ml dung dich thir (1), thém
10,0 ml dung dich chuén néi va va pha loang thanh 100,0 ml
bing methylen clorid (TT).

Diéu ki¢n sdc ky:

DIETHYL PHTALAT

Cot thuy tinh c6 chiéu dai 2 m va duong kinh trong 2 mm,
dwoc nhdi diatomit da silan héa ding cho sdc ky khi (TT)
(150 pm dén 180 pm) duoc tim 3 % (kUkl) polymethyl
phenylsiloxan (TT).

Khi mang 1 nito ding cho sdc ky (TT) c6 luu lugng
30 ml/min.

Detector ion hoa ngon Iira. .

Giir nhiét do cua cot & 150 °C, nhiét d) cia budng tiém
mAu va detector & 225 °C.

Thé tich tiém: 1 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky dung dich déi chiéu, cic chit dugc rira
giai theo thir tu nhu sau: Naphtalen va diethylphtalat.
Diéu chinh d nhay cua detector sao cho chiéu cao cua pic
naphtalen khong dugc nho hon 50 % thang do. Phép thir
chi c6 gia tri khi d¢ phan giai giira cac pic naphtalen va
diethylphtalat it nhat 14 10.

Tién hanh sic ky dung dich thir (1), trén séc ky d6 thu
dugc khdng co pic co thoi gian luu tuong (g vai thoi gian
lru cua chudn néi.

Tién hanh sic ky dung dich thir (2) va dung dich déi chiéu.
Tién hanh sic ky dung dich thir trong thoi gian gép 3 1in
thai gian luu cua diethylphtalat.

Tir sic ky d6 cia dung dich déi chiéu, tinh ty 18 (R) giira
dién tich pic cia diethyphtalat va dién tich pic cua chuin
néi. Tlr sic ky d6 cia dung dich thir (2), tinh ty 1¢ giita tong
dién tich ciia cac pic ngoai pic chinh, pic chuan néi va pic
dung mbi, véi dién tich pic ciia chuén ndi, ty 1& nay khong
dugc 16n hon R (1,0 %).

Nude
Khéng dugc qua 0,2 % (Phu luc 10.3).
Dung 5,0 g ché phim.

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

Pinh lrgng

Céin 0,750 g ché phim vio binh thuy tinh dung tich
250 ml. Thém 25,0 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N trong
ethanol (CD) va vai vién da bot. Pun s6i trén cach thay
dudi 6ng sinh han ngugc trong 1 h. Thém 1| ml dung dich
phenolphtalein (TT) va chudn 4o ngay bang dung djch
acid hydrocloric 0,5 N (CP). Song song 1am mu tring.

1 ml dung dich kali hydroxyd 0,5 N trong ethanol (CD)
tuong duong véi 55,56 mg Ci,H,40,.

Bdo quan
Trong lo kin, dé noi khé mat.

Loai thudc
Tri ghé, ngira.

Ché phim
Thuéc mé& DEP.
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