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GLYCERIN

Tap chét D: Ty sé giita dién tich pic higu chinh cua tap chat
D va dién tich pic hiéu chinh cta chudn néi khéng dugc
16m hom ty s giira dién tich pic hiéu chinh cta glutathion
va dién tich pic hiéu chinh ctia chudn ngi thu dugc trén
dién di 46 cua dung dich d6i chiéu (2) (1,0 %).

Tap chit A, B va E: Vi mbi tap chit, ty sb giira dién tich
pic higu chinh cua tirng tap chét va dién tich pic hi§u chinh
cia chudn ndi khong duge 16m hon 0,5 14n ty 6 gitra dién
tich pic hiéu chinh cua glutathion va dién tich pic hiéu
chinh cua chuén ndi thu dugc trén dién di d6 cua dung dich
d6i chiéu (2) (0,5 %).

Tap don khéc: Véi mdi tap chét, ty sb giira dién tich pic
hi¢u chinh cia timg tap chét va dién tich pic hiéu chinh ciia
chuén noi khong dugc 16n hon 0,2 1an ty sb gitra dién tich
pic hiéu chinh cua glutathion va dién tich pic hiéu chinh
clia chudn noi thu dugc trén dién di dd cia dung dich dbi
chiéu (2) (0,2 %).

Téng tit ca cc tap chét: Téng ty sb giita dién tich pic hiéu
chinh ctia tat ca cac tap chét va dién tich pic hiéu chinh cia
chuin néi khéng dugc 16m hon 2,5 14n ty sb giita dién tich
pic hiéu chinh cia glutathion va dién tich pic hiéu chinh
cla chuan noi thu dugc trén dién di dd cua dung dich déi
chiéu (2) (2,5 %).

B0 qua cac tap chét ¢ ty sd giita dién tich pic hiéu chinh
clia tap chit va dién tich pic hiéu chinh cia chudn ngi nho
hon hoic bang 0,05 l4n ty sé giira dién tich pic hiéu chinh
ciia glutathion va dién tich pic higu chinh ctia chuén ni thu
duoc trén dién di d6 cua dung dich dbi chiéu (2) (0,05 %).
Ghi chu:

Tap chét A: L-cysteinylglycin.

Tap chat B: Acid (2R)-2-amino-3-sulfanylpropanoic (cystein).
Tap chat C: bis(L-y-glutamyl-L-cysteinylglycin) disulfid (L-
glutathion d3 oxy héa).

Tap chét D: L-y-glutamyl-L-cystein.

Tap chét E: Chua biét cdu tric (sin phim phan huy).

Clorid

Khong dugc qua 200 phén triéu (Phu luc 9.4.5).

Pha loang 2,5 ml dung dich S thanh 15 ml bing nwdc va tién
hanh thir.

Sulfat

Khéng dugc qua 300 phin triéu (Phu lyc 9.4.14).

Pha loang 5 ml dung dich S thanh 15 ml bing nudc cdt
va tién hanh thu.

Amoni

Khong dugc qué 200 phan triéu (Phy luc 9.4.1).

Ding 50 mg ché pham va tién hanh thi theo phuong phép
B. Dung 0,1 ml dung dich amoni mdu 100 phan triéu NH,
(TT) 4é chuan bi mau d6i chidu.

Sit
Khéng dugc qua 10 phan trigu (Phy luc 9.4.13).
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Hoa tan 1,0 g ché phim trong 10 ml _dung dich acid
hydrocloric lodang (TT). Chiét 3 lan, mdi lan véi 10 ml
methyl isobutyl keton (TT)) va lic trong 3 min. T4p trung
dich chiét hiru co, thém 10 ml nurée va lic trong 3 min, Liy
16p nwéc va tién hanh thir,

Kim loai niing

Khéng dugc qua 10 phén triu (Phy lyc 9.4.8).

Dung 12 ml dung dich S va t1en hanh thir theo phuong
phép 1. Dung dung dich chi mdu | phan triéu Pb (TT) dé
chudn bi mAu dbi chiéu.

Mt khéi lwgng do 1am kho
Khéng duge qua 0,5 % (Phy luc 9.6).
(1,000 g; 105 C; 3 h).

Tro sulfat
Khéng duge qua 0,1 % (Phy luc 9.9, phuong phap 2).
Ding 1,0 g ché phim.

Pinh luwgng

Trong mét binh nén nit mai, hoa tan 0,500 g ché phim
va 2 g kali iodid (TT) trong 50 ml nwdc. Lam lanh dung
dich thu dugc trong nudc da va thém 10 ml dung dich
acid hydrocloric 25 % (TT) va 20,0 ml dung dich iod
0,1 N (CD). P4y nit binh va dé yén & chd t6i trong 15 min.
Chudn d iod thira bing dung dich natri thiosulfat 0,1 N
(CD), ding 1 ml dung dich hé tinh bot (TT) 1am chi thi,
cho vao lic gin két thic chuin do. Song song tién hanh
lam mau tring,

1 ml dung dich iod 0,1 N (CD) tuong tmg véi 30,73 mg
CioH;7N306S.

Bio quén
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thubc
Acid amin.
Ché phim
Vién nén, nang, thudc tiém.

GLYCERIN
Glycerol
OH
C3H303 Pt.l: 92,1

Glycerin 1a propan-1,2,3-triol, phai chira tir 98,0 % dén
101,0 % C;HgO; (kUKI), tinh theo ché phim khan.

Tinh chat
Chét 16ng sanh, nhon, trong subt, khong mau hodc gan nhu
khéng mau, rit hit 4m.
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Trén l1an duge véi nude va ethanol 96 %, khé tan trong
aceton, thyrc té khong tan trong diu béo va tinh diu.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, D.

Nhoém II: B, C, D.

A. Ly 5 ml ché phdm, thém vao 1 ml nudc, tron cin than.
Phé hép thu hdng ngoai (Phu lyc 4.2) ciia dung dich thu
dugc phai phi hop véi phd hip thu hdng ngoai d6i chiéu
cua glycerin 85 %.

B. Trén 1 ml ché pham véi 0,5 ml acid nitric (TT), nhd
[én trén bé mit hén hop thu duoc 0,5 ml dung dich kali
dicromat 10 % (TT), mét vong xanh lam xuét hién & bé
mit phan cach giita hai 16p. Pé yén 10 min, mau xanh
khong phén tan vao 16p bén dudi.

C. Pun néng 1 ml ché phdm véi 2 g kali hydrosulfat (TT)
trong mét dia, hoi bay 1én lam den gidy tAm dung dich kali
tetraiodomercurat kiém (TT).

D. Ché phim phai d4p \tng phép thir Chi s6 khic xa.

b0 trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Pha loang 100,0 g ché phdm thanh 200 ml
bang nuée khéng cé carbon dioxyd (TT).

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2).

Pha lodng 10 ml dung dich S thanh 25 ml b?mg nuée,
dung dich thu dugc phai khong mau (Phu luc 9.3, phuong
phép 2).

Giéi han acid - kiém

Lay 50 ml dung dich S, thém 0,5 ml dung dich phenolphtalein
(TT), dung dich thu dugc khong mau. Thém dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CP) cho dén khi c6 mau hong. Luong
dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) da dung khong dugc
qua 0,2 ml. Giir lai dung dich sau cung nay dé ding cho
phép thir ester.

Chi s khiic xa
Tir 1,470 dén 1,475 (Phu luc 6.1).

Tap chét A va tap chit lién quan

Phuong phap sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir: Pha loang 10,0 ml dung dich S thanh
100,0 ml bing nudrc.

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 10,0 g glycerin (TT,)
thanh 20,0 ml bang nudc. Pha loang 10,0 ml dung dich thu
dugc thanh 100,0 ml bang nudc.

Dung djch déi chiéu (2): Hoa tan 1,000 g diethylen glycol
(TT) trong nucc va pha loang thanh 100,0 ml v&i cung
dung méi.

Dung djch déi chiéu (3): Pha loang 1,0 ml dung dich déi
chiéu (2) thanh 10,0 ml bing dung dich déi chiéu (1). Pha
loang 1,0 ml dung djch thu dugc thanh 20,0 ml bing dung
dich ddi chiéu (1).

GLYCERIN

Dung dich déi chiéu (4): Tron 1,0 ml dung dich thir va
5,0 ml dung dich déi chiéu (2) va pha lodng thanh 100,0 ml
biing muwde. Pha loang 1,0 ml dung dich thu dugc thanh
10,0 m! bing nudc.

Dung dich déi chiéu (5): Pha loang 5,0 ml dung dich déi
chiéu (2) thanh 100,0 ml bang medc.

Diéu kién sdc ky:

Cot (30 m x 0,53 mm), pha tinh 1a polycyanopropylphenyl
siloxan 6 % va polydimethylsiloxan 94 %.

Khi mang: Heli ding cho sdc ky khi.

Ty 1€ chia dong: 1 : 10.

Van tdc tuyén tinh: 38 cm/s.

Chuong trinh nhiét d6:
Thoi gian ~ Nhigt d@
(min) (°C)
0 100
Cot | 0-16 100 — 220
16-20 220
Budng tiém 220
Detector 250

Detector: Ion héa ngon Iira.

Thé tich tiém: 0,5 pl.

Thir ty rira gidi: Tap cht A, glycerin.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phil hop ciia hé théng: Trén sic ky dd cua
dung dich d6i chiéu (4), 36 phén giai giira pic ciia tap chat
A va pic ciia glycerin it nhét 1a 7,0.

Gioi han:

Tap chit A: Dién tich pic tap chit A khéng duoc 16n hon
dién tich pic twong tmg trén sic ky dd cua dung dich dbi
chiéu (3) (0,1 %).

Ciéc tap chat c6 thdi gian luu nho hon thoi gian hwu cia
glycerin: Véi mdi tap chit, dién tich pic khéng dugc 16n
hon dién tich pic tap chat A trén sic ky d6 cia dung dich
dbi chiéu (3) (0,1 %).

Téng dién tich pic cua tit ca cac tap chit c6 thai gian luru
16n hon théi gian luu cua glycerin khong duge 1én hon
5 14n dién tich pic tap chat A trén sic ky db cua dung dich
abi chiéu (3) (0,5 %).

Bo qua nhimg pic c6 dién tich nhé hon ho3c béng 0,05 ldn
dién tich pic tap chit A trén sic ky d6 cua dung dich déi
chiéu (5) (0,05 %).

Ghi chu:

Tap chit A: 2,2’-Oxydiethanol (diethylen glycol).

Tap chét B: Ethan-1,2-diol (ethylen glycol).

Tap chét C: (RS)-Propan-1,2-diol (propylen glycol).

Aldehyd

Khéng dugc quéa 10 phén trigu.

Ly 7,5 ml dung dich S cho vio binh nit mai, thém
7,5 ml nuede va 1,0 ml dung djch pararosanilin da khir mau
(TT). Déy nip va dé yén trong 1 h & nhiét do (25 % 0,1) °C.
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Do hip thu (Phu luc 4.1) cia dung dich nay do & budc
séng 552 nm khéng dugc 16n hon d6 hép thy ctia mau d6i
chiéu dugc tién hanh trong cung diéu kién va ciing thoi
gian bang cich dung 7,5 ml dung djch formaldehyd 5 phdn
triéu CH;0 (TT) thay cho dung dich S. Phép thwr chi co gia
trj khi mAu déi chiéu c6 mau hdng.

Ester

Thém 10,0 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 M (CD) vao
dung dich sau cung cua phép thir Gidi han acid - kiém.
Pun s6i hdi luu trong 5 min. P& ngudi. Thém 0,5 ml dung
dich phenolphtalein (TT). Chuédn d6 bang dung dich acid
hydrocloric 0,1 N (CD). Luong dung dich acid hydrocloric
0,1 N (CD) da dung khong it hon 8,0 ml.

Cic hop chit halogen

Khéng duoc quéa 35 phén tridu.

Lay 10 ml dung dich S cho vio cdc thiy tinh 50 ml, thém
1 ml dung dich natri hydroxyd 2 M (TT), 5 ml nuwdc va
50 mg hop kim nhém - nickel khéng co halogen (TT). Pun
trén cach thiy trong 10 min, d& ngubi va loc. Rira cbc va
phéu loc véi muede cho dén khi thu dwge 25 ml dich loc.
Léy 5 ml dich loc, thém 4 ml ethanol 96 % (TT), 2,5 ml
nuwoc, 0,5 ml acid nitric (TT) va 0,05 ml dung dich bac
nitrat 1,7 % (TT), khuiy déu. Dé yén trong 2 min. Dung
dich khéng duoc duc hon dung dich déi chiéu dugc chudn
bi trong ciing diéu kién va ciing thoi gian.

Dung dich doi chiéu: Liy 7,0 ml dung dich clorid méu
5 phan triéu CI (TT), thém 4 ml ethanol 96 % (TT),
0,5 ml nueée, 0,5 ml acid nitric (TT) va 0,05 ml dung dich
bac nitrat 1,7 % (TT), tron déu.

Clorid

Khong duge qué 10 phén triéu (Phu luc 9.4.5).

Lay 1,0 ml dung dich S pha lodng thanh 15 ml bing nuéc
va tién hanh thir. Dung 1 ml dung dich clorid mdu 5 phan
triéu CI (TT) pha lodng thanh 15 ml bang nwdc dé chuén
bi mau déi chiéu.

Puéng

L4y 10 ml dung dich S, thém 1 ml dung dich acid sulfuric
1 M (TT), dun nong trén cach thiy 5 min. Thém vao 3 ml
dung dich natri hydroxyd 2 M trong nudc khéng co carbon
dioxyd. Tron déu va thém timg giot 1 ml dung dich
déng (II) sulfat 12,5 % (TT) méi pha. Dung dich phai c6
mau xanh lam va trong. Tiép tuc dun trén cach thiy trong
5 min. Mau clia dung dich van phai xanh va khéng duoc
¢ tua tao thanh.

Kim loai niing

Khong dugc qua S phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Pha loang 8 ml dung dich S thanh 20 ml bing nude. Liy
12 ml dung dich thu dugc thir theo phuong phap 1. Dung
dung dich chi mdu I phan triéu Pb (TT) dé chudn bj miu
d6i chiéu.
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Nuwée
Khéng duge qué 2,0 % (Phu luc 10.3).
Diing 1,000 g ché pham.

Tro sulfat
Khong duoc qua 0,01 % (Phu luc 9.9, phucmg phap 2).
Dung 5,0 g ché phim sau khi dun néng dén séi va nung.

Pinh lugng

Tron déu 0,075 g ché phidm trong 45 ml nwéc. Thém
25,0 ml hén hop dung dich acid sulfuric 0,1 M - dung djch
natri periodat 0,1 M (1 : 20). Dé yén & chd t6i 15 min,
thém 5,0 ml dung dich ethylen glycol 50 % trong nwdc
(TT) v & yén & chd téi 20 min. Chuin d6 bing dung
dich natri hydroxyd 0,1 N (CD), dung 0,5 ml dung dich
phenolphtalein (TT) 1am chi thi. Song song tién hanh 1am
méu tring.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) tuong duong
voi 9,21 mg C3H30,;.

Bio quin
Trong bao bi kin, trdnh anh sang.

Loai thube
Nhuin tring, hit 4m, dung méi hoa tan, ta dugc.

Ché phim
Dung dich thut tnrc trang.

GLYCEROL MONOSTEARAT 40 - 55

Glycerol monostearat 40 - 55 1a hén hop cic monoacyl
glycerol, chii yéu 13 monostearoylglycerol, cing véi di va
triacylglycerol v&i ham lrong khac nhau. Ché phdm phai
chira tir 40,0 % dén 55,0 % monoacylglycerol, 30,0 % dén
45,0 % diacylglycerol va 5 % dén 15 % triacylglycerol,
thu dugc bang cach phén giai glycerol timg phan diu thuc
vit chira chi yéu triacylglycerol ciia acid palmitic hodc
acid stearic, hay bang cach ester héa glycerol véi acid
stearic 50 (loai I), acid stearic 70 (loai II) hoac acid stearic
95 (loai I1I). Céc acid béo c6 thé c6 ngudn gbe tir dong vat
hodc thuc vit.

Tinh chét

Khéi sip cimg hoic bdt, vay nhom, mau tring hodc gin
nhu tring. Thuc té khéng tan trong nuéc, tan trong ethanol
96 % ¢ 60 °C.

Pinh tinh

A. Nhiét 49 néng chay 54 °C dén 64 °C (Phu luc 6.7). Cho
ché phim vao 6ng mao quan va dat trong binh kin trong
vong 24 h.

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

Bdn mdng: Silica gel.

Dung mdi khai trién: Hexan - ether (30 : 70).



