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Cloramphenicol va cloramphenicol dinatri disuccinat
Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

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

Dung dich thir. Hoa tan mdt lwgng bjt ché phim trong
pha dfng dé dugc dung dijch c6 n6ng d§ cloramphenicol
0,018 %.

Dung djch doi chiéu (1): Dung djch cloramphenicol dinatri
disuccinat chuén 0,0005 % trong pha dong.

Dung dich déi chiéu (2): Dung dich cloramphenicol chuén
0,0005 % trong pha d¢ng.

Dung dich phan giai: Chira 0,0005 % cloramphenicol
dinatri disuccinat chuin va 0,0005 % cloramphenicol
chudn va 0,025 % ché pham trong pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm). )

Detector quang pho tir ngoai dét & bude séng 275 nm.
Téc 46 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky d6i vai cic dung dich trén. Phép thir chi
c6 gia tri khi 2 pic trén sic ky d6 ciia dung dich phén giai
tuong (mg véi cac pic trén sic ky d6 cua dung dich ddi
chiéu (1) va (2) dugc tach rd rang khoi cac pic twong (g
v6i hai pic chinh trén sic ky dd ctia dung dich thi. Diéu
chinh néng d¢ methanol trong pha dong dé dat yéu ciu
trén, néu cén.

Trén sic ky dd cua dung dich thi, dién tich cia bét ky
pic nao twong img vGi cloramphenicol va cloramphenicol
dinatri disucinat khong dugc lén hon dién tich cua pic
chinh trén sic ky db cua dung dich dbi chiéu (2) va (1)
tuong img (2 % cho mdi tap chat).

Nudre
Khéng dugce qua 5,0 % (Phuy luc 10.3).
Diing 0,5 g ché phim.

Ndi djc td vi khuén

Tién hanh theo Phép thir ndi doc t6 vi khuan (Phy lyc 13.2).
Hoa tan mét lugng ché pham trong mude BET dé thu dugc
dung dich c6 nong do 10 mg/ml (dung dich A). Néng 49
gi6i han ndi doc tb cia dung dich A 1a 2,0 don vj trong
1 ml. Gia trj 46 pha lodng t6i da cua dung dich A dugc tinh
tir 49 nhay cua thudc thir lysat ding trong phép thir.

Dinh lrgng . ,
Cin nhanh thudc trong 10 don vi ché phdm, tinh khéi

lugng trung binh. Tron d&u nhanh, cin mjt lugng bt ché
phim tuong (mg khoang 0,200 g cloramphenicol hoa tan
trong murde vira du 500,0 ml. Ly chinh xac 5,0 ml dung
dich trén pha loing véi nuwdc thanh 100,0 ml. Po d6 hdp
thy (Phy luc 4.1) cia dung djch thu dugc & budce séng cuc
dai 276 nm, dung nuwdc 1am mau tring.

DUNG D|CH CLORHEXIDIN GLUCONAT

Tinh ham lwgng cloramphenicol, C;;H;;Cl;N,Os, trong
mot don vi ché phim theo A (1 %, 1 cm). Ly 297 la gia
trj A (1 %, 1 cm) cua cloramphenicol & buée song 276 nm.

Bdo qudn
Noi kho mat, tranh anh sang.

Loai thudc
Khéng sinh.

Ham lugng thudng ding
1000 mg, tinh theo cloramphenicol.

DUNG DICH CLORHEXIDIN GLUCONAT
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Dung dich clorhexidin gluconat la dung dich trong nuéc
cua N!,N''-(hexan-1,6-diyl)bis[N3-(4-cloro-phenyl)imido-
dicarbonimidic diamid]di-D-gluconat, phai chira tir 19,0 %
dén 21,0 % (kV/tt) C14Hs4CLLN 4O 4.

Tinh chit

Chat 16ng gin nhu khéng mau hodc c6 mau vang nhat. C6
thé trn 1in v6i nude, voi khong qua 3 phén aceton va véi
khéng qué 5 phin ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, B.

Nhém II: B, C, D.

A. Phd hép thy hong ngoai (Phu lyc 4.2).

Lay 1 ml ché phim, thém 40 ml nuwée, 1am lanh trong nuéc
d4, kiém hoa bing céch vira khudy vira thém timg giot
dung dich natri hydroxyd 10 M (TT), chi thi 1a gidy vang
titan (TT), sau 46 thém du 1 ml dung dich natri hydroxyd
10 M (TT). Loc, rira tiia thu dugc vai niede téi khi dich nra
hét tinh kiém, két tinh lai tua bing ethanol 70 % (1t/tt) rdi
sy khd & 100 °C dén 105 °C. Phé hap thy hong ngoai cua
tia thu dugc phai phu hgp véi phé hap thy hong ngoai cua
clorhexidin chuan.

B. Phuong phép sic ky 16p méng (Phy luc 5.4)

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac - ethyl acetat - nwéc -
ethanol 96 % (10 : 10 : 30 : 50).

Dung dich thi: Pha lodng 10,0 ml ché phdm thanh 50 ml
bing nurdrc.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 25 mg calci gluconat chuén
trong 1 ml nirdc.
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DUNG DICH CLORHEXIDIN GLUCONAT

Cdch tién hanh: Chdm riéng biét 1én ban mong 5 pl céc
dung djch trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
hon 1/2 chiéu dai ban mong. Siy khé ban mong & 100 °C
trong 20 min, 4é ngudi. Phun dung dich chira 2,5 % amoni
molybdat (TT) va 1 % ceri sulfat (TT) trong dung dich
acid sulfuric loang (TT) va siy ban méong & 110 °C trong
10 min. Vét chinh trén séc ky d6 cua dung dich thir ¢ vi
tri, mau sic va kich thudc gidng véi vét chinh trén sic ky
dd cua dung dich d6i chiéu.

C. Liy 1 ml ché phim, thém 40 ml mwéc, lam lanh trong
nuéc da, kidm héa bing cich vira khudy vira thém timg
giot dung dich natri hydroxyd 10 M (TT), véi chi thi la
gidy vang titan (TT), sau d6 thém du 1 ml dung dich natri
hydroxyd 10 M (TT). Loc, nira tua thu dugc vai nudce téi
khi dich rira hét tinh kiém, két tinh lai tia bang ethanol 70 %
(tt/rt) i sdy khé & 100 °C dén 105 °C. Tua thu dugc nong
chay (Phu luc 6.7) trong khoang tir 132 °C dén 136 °C.

D. Liy 0,05 ml ché phim, thém 5 ml dung dich cetrimid
(TT) 1 %, 1 ml dung dich natri hydroxyd 10 M (TT) va 1 ml
nwéc brom (TT), mau do thim duoc tao thanh.

Ty trong tuong daéi
1,06 @én 1,07 (Phu luc 6.5).

pH

Tir 5,5 dén 7,0 (Phu luc 6.2).

Pha lodng 5,0 ml ché phim thanh 100 ml bing nudc khéng
co carbon dioxyd (TT).

Tap chit P (Cloroanilin)

Khong duoc qua 500 phén tridu, tinh theo dung dich
clorhexidin gluconat.

Dung dich thir- Pha loang 0,20 g ché phdm thanh 30 ml
bing nuwde. Lin luot thém nhanh va khudy manh sau
moi lan thém cac dung dich sau: 5 ml dung dich acid
hydrocloric 1 M (TT), 0,35 ml dung dich natri nitrit 10 %
(TT), 2 ml dung dich amoni sulfamat (TT) 5 %, 5 ml dung
dich N-(1-naphthyl)-ethylendiamin dihydroclorid (TT)
0,1 % va 1 ml ethanol 96 % (TT). Chuyén dung dich thu
dwgc sang binh dinh mirc 50 ml va thém nwdce dén vach,
dé yén 30 min.

Cdc dung dich d6i chiéu: Chuin bi day cac dung dich
dbi chiéu c6 chira 50 ppm, 100 ppm, 200 ppm, 500 ppm
va 600 ppm cloroanilin (tap chit P) nhu sau: Pha lodng
lan luot 1,0 ml; 2,0 ml; 4,0 ml; 10,0 ml va 12,0 ml dung
dich chira 0,010 g/l cloroanilin (TT) trong dung dich acid
hydrocloric loang (TT) thanh 20 ml bang mwde. Thém
10 ml nuée. Thém nhanh va khudy manh sau mi lin thém
cac dung dich sau: 5 ml dung dich acid hydrocloric 1 M
(TT), 0,35 ml dung dich natri nitrit 10 % (TT) va 2 ml
dung dich amoni sulfamat (TT) 5 %, 5 ml dung djch N-(I-
naphthyl)-ethylendiamin dihydroclorid (TT) 0,1 % va 1 ml
ethanol 96 % (TT). Chuyén timg dung djch thu dugc sang
binh dinh mirc 50 ml va thém nude dén vach, dé yén 30 min.
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Do 6 hép thy cua cac dung dich dbi chiéu & 556 nm va
thiét 14p duomg chuan.

Do d6 hip thu cua dung dich thir & 556 nm, x4c dinh néng 46
ctia cloroanilin trong dung dich thir dya vao dudng chuan.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky 1ong (Phu luc 5.3). Bao quan céc dung
dich & nhiét d§ khéng qua 12 °C.

Pha dong A: Dung djch acid trifluoroacetic 0,1 % (tt/t1)
trong acetonitril - dung dich acid trifluoroacetic 0,1 % (tt/t1)
trong nudc (20 : 80).

Pha dong B: Dung dich acid trifluoroacetic 0,1 % (tt/tt)
trong acetonitril - dung dich acid trifluoroacetic 0,1 % (1t/tt)
trong nuée (90 : 10).

Dung dich thir: Pha lodng 1,0 ml dung dich ché phim
thanh 100,0 ml bang pha dong A.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 5 mg clorhexidin chuin
ding dé kiém tra tinh phi hop cuia hé thong (chira cac tap
chit A, B, F, G, H, I, ], K, L, N va O) trong 1,0 ml pha
dong A.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bang pha dong A.

Diéu kién séc ky:

Cot kich thuéc (25 cm % 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel diing cho sde kp (5 pm).
Nhiét d6 c6t: 30 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 254 nm.
Tbc @6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky theo chuong trinh dung méi nhu sau:

Thoi gian Pha dong A "~ Pha dong B
(min) (% tutt) (% tt/tt)
0-2 100 0
| 2-32 100 — 80 0—20
[ 32-37 80 20
l 37-47 80 — 70 20 — 30
| 47-54 70 30

Sir dung sic ky dd cung cap kém theo clorhexidin chuin
dung dé kiém tra tinh phil hop cua hé théng va sic ky d6
clia dung dich déi chiéu (1) dé xac dinh pic cia tap chit A,
B,F,G,H,1,J,K, L, NvaO.

Thoi gian lru twong ddi so voi clorhexidin (thoi gian
luu khodng 35 min): Tap chit L khoang 0,23; tap chit Q
khoing 0,24; tap chat G khoang 0,25; tap chit N khoang
0,35; tap chit B khoang 0,36; tap chét F khoang 0,5; tap
chit A khoang 0,6; tap chit H khoang 0,85; tap chit O
khoang 0,90; tap chét I khoang 0,91; tap chat J khoang
0,96; tap chét K khoang 1,4.

Kiém tra tinh phu hop cua hé théng: Trén sic ky d cua
dung djch dbi chiéu (1), 46 phan giai giira pic cua tap chit L
va pic clia tap chit G it nhat 1a 3,0; ty sé dinh - hom (H,/H,)



https://nhathuocngocanh.com/

DUQC PIEN VIET NAM VI

it nhat 1a 2,0; trong do H, 1a chleu cao dinh pic tap chat B
so voi dudng nén va H, lé chiéu cao tinh tir dub‘ng nén lén
dén day hom giira pic tap chét B va pic tap chit N.

Gidi han:

Tap chét N: Dién tich pic tap chdt N khéng dugc 16n hon
dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 cua dung dich
doi chiéu (2) (1,0 %).

Tap chét H: Dién tich pic tap chét H khong cjuqc lém hon
0,5 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cia
dung dich ddi chiéu (2) (0,5 %).

Tap chit A, J, K: V&i mdi tap chit, dién tich pic khong
dugc 1én hon 0,4 lan dién tich pic chinh thu dwogc trén sic
ky d6 cua dung dich déi chiéu (2) (0,4 %).

Téng dién tich pic cia tap chat I va O khéng dugc 16n
hon 0,4 14n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cua
dung dich déi chiéu (2) (0,4 %).

Tap chat G: Dién tich pic tap chit G khong duoc 16n hon
0,3 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cua
dung dich déi chiéu (2) (0,3 %).

Tap chit B, F, L, Q: Véi mdi tap chit, dién tich pic khéng
duoc 16m hon 0,2 1an dién tich pic chinh thu dugc trén sic
ky d6 cua dung dich dm chiéu (2) (0,2 %).

Tap don khac: V6i mbi tap cht, dién tich pic khong duoc
16n hon 0,1 lan dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung
dich dbi chiéu (2) (0,1 %).

Tong dién tich pic cua tit ca cac tap chét khéng dugc 16m
hon 3 lan dlen tich pic chinh thu dugc trén sic ky db cua
dung dich déi chiéu (2) (3,0 %).

Bo qua nhimg pic cé dién tich nhé hon ho#c bing 0,05 1in
dién tich pic chinh thu duoc trén sic ky d6 cua dung dich
doi chiéu (2) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chitA: N! ~(4-clorophenyl)-N3-[6-[(N-cyanocarbamimidoyl)
amino]hexyl]imidodicarbonimidic diamid.

Tap chit B: N-[N-[6-[[N-[N-(4-clorophenyl)carbamimidoyl]
carbamimidoyl]amino]hexyl]carbamimidoyl]ure.

Tap chat E: N-(4-clorophenyl)guanidin.

Tap chét F: N-(4-clorophenyl)ure.

Tap chit G: N'-(6-aminohexyl)-N3-(4-clorophenyl)imido-
dicarbonimidic diamid.

Tap chat H: N!N'-[azanediylbis(carbonimidoylazanediyl-
hexan-6,1-diyl)]bis[N3-(4-clorophenyl)imidodicarbonimidic
diamid].

Tap chat I: Chua biét cau triic.

Tap chat J: 1-(4-clorophenyl)-5-[6-[[4-[(4-clorophenyl)amino]-
6-[(15,2R,3R 4R)-1,2,3 4,5-pentahydroxypentyl]-1,3,5-triazin-
2-ylJamino]hexyl]biguanid.

Tap chit K: N-(4-clorophenyl)-N'-[ N-[6-[[N-[N-(4-clorophenyl)
carbamimidoyl]carbamimidoylJamino]hexyl]
carbamimidoyl]ure.

Tap chit L: (5R,6S)-2-[(4-clorophenyl)amino]-5-hydroxy-6-
[(1R,2R)-1,2,3-trihydroxypropyl]-5,6-dihydro-4 H-1,3-oxazin-
4-on.

Tap chit M: N1-[6-[[N-[N-(4-clorophenyl)carbamimidoyl]carba-
mimidoyl]amino}hexyl]-N3-phenylimidodicarbonimidic diamid.
Tap chit N: MN-[6-(carbamimidoylamino)hexyl]-N3-(4-cloro-
phenyl)imidodicarbonimidic diamid.

CLOROFORM

Tap chat O: NI-[6-[[N-[N-(2-clorophenyl)carbamimidoyl]
carbamimidoyl]amino]hexyl]-N3-(4-clorophenyl)imidodi carbo-
nimidic diamid.

Tap chét P: 4-Cloroanilin.

Tap chét Q: Chua biét céu tric.

DPinh lurgng

Xac dinh khéi lugng riéng (g/ml) cua ché phim (Phu
luc 6.5).

Cén 1,00 g ché phim vao céc c¢6 mo dung tich 250 ml va
thém 50 ml acid acetic khan (TT). Chuin 46 bing dung
dich acid percloric 0,1 N (CP). Xéc dinh diém két thic
bang phuong phap chuin dé do dién thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CP) tuong duong v&i
22,44 mg C34H54C12N100|4.

Bio quian
Tranh anh sang.

Loai thude
Sat trung.

Ché phim )
Dung dich nra, dung dich sic miéng, gel hon hgp
clorhexidin va lidocain.

CLOROFORM
Tricloromethan

CHC, Ptl: 1194

Cloroform 1 tricloromethan cé thé chira 1,0 % dén 2,0 %
ethanol hodc 50 mg amylen trong mét lit.

Tinh chét

Chét 16ng khong mau, d& bay hoi. Khé tan trong nudc,
tron 1an dugc véi ethanol, ether, cic diu béo, tinh dau va
da sb cac dung méi hiru co theo moi ty 16.

Pinh tinh

Phd hap thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phdm duoc
x4c dinh sau khi d rira ché phim v6i meée va 1am khan
bﬁng natri sulfat khan (TT) phai phu hop v6i phé hip thy
hong ngoai ddi chiéu cia cloroform.

Khodng chung cit

Khéng duge qua 5,0 % (tt/tt) chung cat duge dudi 60 °C
va phén con lai chung cit duge & nhiét d§ 60 °C dén 62 °C
(Phu lyc 6.8).

Khébi lwgng riéng

Tir 1,474 g/ml dén 1,479 g/ml (Phy luc 6.5).

Gi6i han acid - kiém

Dung dich S: Lic 10,0 ml ché pham véi 20,0 ml nudc vira
dun s6i dé ngudi trong 3 min. Pé phan 16p, 14y 16p nude.
Lay 5,0 ml dung dich S, thém 0,1 ml dung dich quy (TT)
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