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GLYCEROL MONOSTEARAT 40 - 55

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).
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Dung dich thir: Hoa tan 1,0 g ché phdm trong methylen
clorid (TT) bﬁng cach dun nhe va pha loang thanh 20 ml
voi cung dung moi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 1,0 g glycerol monostearat
40 - 55 chuén trong methylen clorid (TT) bing céch dun
nhe va pha loang thanh 20 ml véi cung dung méi.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban moéng 10 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
15 cm. Léy ban mong ra va dé kho ngoai khong khi. Phun
dung dich rhodamin B 0,01 % trong ethanol 96 %, quan
sat dudi 4nh sang tir ngoai & 365 nm. Cac vét thu dugc trén
sic ky d6 cua dung dich thir phai c6 vi tri gibng véi cac vét
trén sic ky do cua dung dich ddi chiéu.

C. Pép tmg phép thir Thanh phan acid béo tiy theo loai
acid béo dugc quy dinh trén nhan.

D. Bép g céc giéi han dinh lugng (ham hrgng monoacyl
glycerol).

Chi s6 acid

Khéng duoc qua 3,0 (Phu luc 7.2).

Ding 1,0 g ché phim pha trong hén hop ddng thé tich
ethanol 96 % (TT) va toluen (TT), dun néng nhe.

Chi s6 iod
Khong dugc qua 3,0 (Phu luc 7.5).

Chi sc‘? xa phong héa
158 dén 177 (Phu luc 7.7).
Dung 2,0 g ché pham. Pun néng khi tién hanh.

Glycerol tr do ) )
Khéng dugc qua 6,0 %, tién hanh nhu phan Pinh lugng.

Thanh phan acid béo

Phuong phép sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir: Hoa tan 0,10 g ché pham trong 5 ml dung
dich natri hydroxyd 2,0 % trong methanol trong binh nén
25 ml va dun sbi dwdi dng sinh han ngugc trong 30 min.
Thém 5,0 ml dung dich boron trifluorid-methanol (TT)
qua dng sinh han va dun s6i 30 min. Thém 4 ml keptan
(TT) qua bng sinh han va dun s6i 5 min. D& ngudi va thém
10,0 ml dung dich natri clorid bao hoa (TT), lic khoang
15 s va thém mot lugng dung dich natri clorid bdo hoa
(TT) dé 16p phia trén nim trén cb cla binh. Lay 2 ml 16p
phia trén, rira bang 2 ml nwdc, lam khoé bing natri sulfat
khan (TT).

Dung dich déi chiéu (1): Chuén bj 0,50 g hdn hop cic chit:
Methyl laurat, methyl myristat, methyl palmitat, methyl
stearat, methyl arachidat, methyl oleat (mdi chét khoang
< 100 mg), sau d6 hoa tan trong heptan (TT) va pha loang
thanh 50,0 ml v&i cung dung méi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich d6i
chiéu (1) thanh 10,0 ml bang heptan (TT). ‘
Dung dich déi chiéu (3): Chuan bj 0,50 g hdn hop céc chét
methyl palmitat va methyl stearat. Hoa tan trong heptan
(TT) va pha lodng thanh 50,0 ml véi cing dung méi.
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Diéu kién sdc ky:

Cot bang silica nung chay, thiy tinh hodc thach anh, kich
thuéc dai tir 10 m dén 30 m, dudng kinh 0,2 mm dén 0,8 mm.
Pha tinh: Poly[(cyanopropyl)(methyl)][(phenyl)(methyl)]
siloxan hodc macrogol 20.000 (phim day 0,1 pm dén
0,5 pm) hodc mét vai pha tinh thich hgp khac.

Khi mang: Heli diing cho sdc ky hodc nitrogen diing cho
séic ky.

Téc d6 dong: 1,3 mI/min (véi dudng kinh cét 0,32 mm).
Ty 1€ chia dong: 1 : 100 hodc nhé hon, phu thudc vao dudng
kinh trong ciia ¢t sir dung (1 : 50 néu dudng kinh cot 1a
0,32 mm).

Nhiét do: Cot: 160 °C dén 200 °C, phu thudc vao chiéu
dai ct sir dung (200 °C véi cot dai 30 m va dugc bao 16p
macrogol 20.000); néu cin, ting nhiét do cot tir 170 °C
dén 230 °C véi téc d¢ 3 °C/min (v6i cot macrogol 20.000).
Budng tiém: 250 °C. Detector: 250 °C.

Detector ion hoa ngon lira.

Thé tich tiém: 1 pl.

Tinh phu hop cia hé théng: P phan giai giira pic caa
methyl oleat va methyl stearat trong sic ky d6 cia dung
dich di chiéu (1) it nhat 1a 1,8. Ty 1& giita tin hiéu va nhidu
clia pic methyl myristat trong sic ky db cua dung dich déi
chiéu (2) it nhét 12 5. S6 dia 1y thuyét it nhit 1a 30.000, tinh
trén pic clia methyl stearat trong sic ky dd cua dung dich
dbi chiéu (1).

Ddnh gid két qua

Pinh tinh: Pinh tinh cac pic dua trén sic ky dd cia dung
dich d6i chiéu (3).

Pinh hegng: Phuong phap chudn héa coi téng dién tich
clia tit ca cac pic (trir cac pic cia dung méi) 1a 100 %.
Ham lirong ciia mdi thanh phan dwoc xac dinh bang cich
so sanh dién tich cia pic d6 véi tong dién tich cia tt ca
cac pic. Bé qua cic pic ¢6 dién tich nhé hon hoic bing
0,05 % tong dién tich.

Thanh phin acid béo ciia ché phim phai dat yéu céu theo
bang sau:

Acid béo
ding dé Thanh phén acid béo
ester héa
Glycerol  Acid stearic Acid stearic: 40,0 % dén 60,0 %
monostearat 50 Téng lugng acid palmitic va acid
40 -55 stearic: khong thap hon 90,0 %.
(loai I)
Glycerol Acid stearic Acid stearic: 60,0 % dén 80,0 %
monostearat 70 Tf)ng lugng acid palmitic va acid
40 - 55 stearic: khong thap hon 90,0 %.
(loai 1I) :
; Glycerol  Acid stearic Agid stearic: 80,0 % dén 99,0 %
| monostearat 95 Tong lugng acid palmitic va acid
40 - 55 stearic: khong thap hon 96,0 %.

(loai III)
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DUNG DICH GLYCERYL TRINITRAT

Nickel
Khéng dugc qua 1 phan tri¢u (Phuy luc 9.4.11).

Nurée

Khéng dugc qua 1,0 % (Phu luc 10.3)

Dung 1,0 g ché phim va pyridin (TT) lam dung méi, dun
nong nhe.

Tro toan phin
Khéng duoc qué 0,1 % (Phu luc 9.8).
Dung 1,0 g ché phim.

Pinh lrgng

Xac dinh ham luong glycerol tr do va ham lugng di va
triacylglycerol bing phwong phép sic ky rdy phén tir (Phy
lyc 5.5).

Diéu kién sac ky:

Cot: COt thim thiu gel dai 0,6 m, duong kinh trong 7 mm
duogc nhdi styren-divinylbenzen copolymer (TT) (dudmg
kinh tiéu phan 5 pm, kich thuéc 15 xép 10 nm).

Pha d9ng: Tetrahydrofuran (TT).

Téc d6 dong: 1 m/min.

Detector: Khiic xa ké vi sai.

Thé tich tiém: 40 pl.

Dung dich thur:

Cén 0,2 g (chinh x4c dén 0,1 mg) ché phim (m) cho vao
binh dung tich 15 ml. Thém 5 ml tetrahydrofuran (TT), lic
manh dé hoa tan. Can lai binh, tinh téng khéi lrong dung
mdi va ché phim (M).

Dung dich déi chiéu:

Cén lan luot (2,5 + 0,1) mg, (5 £ 0, l)mg,(IO:tO 1) mg,
(20 £ 0,1) mg glycerol (TT) cho vao 4 binh dung tich
15 ml. Thém vao moi binh 5 ml tetrahydroﬁ:ran (TT), lic
manh dé hoa tan. Cén lai cac binh va tinh néng d¢ glycerol
(mg/g) cho mdi dung dich déi chiéu.

Cdch tién hanh:

Tiém mbi dung dich. Trong didu kién mo ta trén, sic ky dd
thu dugc c6 thai gian luu tuo*ng dbi so véi thoi gian luu cia
glycerol 1a khoang 0,86 d6i véi monoacylglyccrol khoang
0,81 dbi véi diacylglycerol va 0,77 dbi véi tncylglycerol
T duong chuén thu dugc ciia cac dun g dich dbi chiéu, xac
dinh nong d¢ C (mg/g) cua glycerol trong dung dich thur.
Ham luong % glycerol tr do trong ché phidm dugc tinh
bang cong thirc:

CxM
mx 10

Ham luong (%) cia mono, di va triacylglycerol dugc xac
dinh bing phuong phap chuén héa.

Nhin
Phai quy dinh loai glycerol monostearat 40 - 55.

Bio quin
Bao bi kin, tranh dnh sang.

Loai thubc
Ta dugc.
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DUNG DICH GLYCERYL TRINITRAT
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C3HsN;O9 P.t.1: 227,1

Dung dich glyceryl trinitrat 14 dung dich c6 chira tir 1 %
(kl/kl) dén 10 % (kU/kl) cia propan-1,2,3-triyl trinitrat
trong ethanol 96 %. Ché phim phai chira tir 96,5 % dén
102,5 % ham lugng glyceryl trinitrat ghi trén nhan.

Tinh chit

Dung dich trong, khong mau hozc hoi vang. C6 thé tron
14n v&i aceton va ethanol. Glyceryl trinitrat nguyén chét
thuc té khong tan trong nude, dé tan trong ethanol, c6 thé
tron 1an véi aceton.

Chii y: Dé thuc hién cdc phép thit, khi pha lodng dung dich
glyceryl trinitrat phai sir dung ethanol khan néu khong cdc
giot glyceryl trinitrat nguyén chdt cé thé tach khoi dung dich.
Sau phép thir, phdn cdn va dung dich con lai phdi duoc
dun nong trén cdch thuy véi dung dich natri hydroxyd
lodng (TT) trong 5 min.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, C.

Nhom II: B, C.

A. Phd hép thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phim
phai phii hgp vé6i phd hdp thu hdng ngoai cua glyceryl
trinitrat chuan.

Chuén bi miu bang cach nho 50 pl dung dich ché phim da
pha lodng néu cin bang ethanol (TT) dé dugc dung dich
1 % (kU/tt) glyceryl trinitrat, 1én dia nén kali bromid. Bay
hoi dung moi trong chan khéng,

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Ethyl acetat - toluen (20 : 80).
Dung dich thir: Pha loang mdt lugng ché phim twong
dwong v&i 50 mg glyceryl trinitrat thinh 100 ml bing
aceton (TT).

Dung dich doi chiéu: Pha loang 0,05 ml dung dich glyceryl
trinitrat chuin thanh 1 ml bing aceton (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 5 pl mdi dung dich trén.
Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc 2/3 chidu dai
ctia ban méng, Liy ban mong ra, dé khé trong khéong khi.
Phun ban mong bing dung dich kali iodid - hé tinh bot
(TT) méi pha. DBat ban moéng dudi 4nh sing tir ngoai ¢
budc séng 254 nm trong 15 min 1di quan sat dudi anh sang
ban ngay. Vét chinh trén sic ky d cuia dung dich thir c6 vi
tri, mau sic va kich thuéc twong ng véi vét chinh trén sic
ky db cta dung dich di chiéu.

C. Ché phim phai d4p {mg yéu ciu vé giéi han ham luong.



