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pPH
3,8 dén 5,5 (Phu luc 6.2),

Tap chit lién quan

Phuong phip sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Methanol - dung dich chira 1,5 % acid citric va
0,81 % dinatri hydrophosphat (19,5 : 80,5).

Cadc dung dich dudi ddy phdi dugc tiém ngay sau khi pha
va phai dwgc tranh dnh sdng.

Dung djch thir: Pha loang chinh xac mét thé tich ché phim
trong pha dong dé dugc dung dich cé néng dd hydroxo-
cobalamin 1a 0,10 %.

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang dung dich thir trong pha
dong dé dugc dung dich c6 ndng d6 hydroxocobalamin 1a
0,005 %.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang dung dich déi chiéu (1)
trong pha dong dé dugc dung dich cé ndng dd hydroxo-
cobalamin 1a 0,0001 %.

Dung dich phdn gidi: Hoa tan mot lugng mudi hydroxo-
cobalamin chuin twong tmg véi 5 mg hydroxocobalamin
trong nudc, thém 0,2 ml dung dich cloramin T 2 % (TT)
moi pha va 0,1 ml dung dich acid hydrocloric 0,05 M (TT).
Pha loang thanh 10 ml bang rmwde. Lic va d& yén 5 min,
réi tiém ngay.

Piéu kién sdc ky:

Cot kich thudc (25 cm x 4 mm) duge nhdi pha tinh B
(5 um) (Cot Lichrosorb 100 CHS/11 14 thich hop).
Detector quang phé tir ngoai dit & budc séng 351 nm.
Téc d¢ dong: 1,5 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cadch tién hanh:

Phép thir chi c6 gia tri khi trén sic ky d6 cia dung dich
phén giai c6 3 pic chinh va d6 phan giai giira cic cip pic
lién ké phai khong dwoc nho hon 3,0; séc ky do cia dung
dich dbi chiéu (2) c6 1 pic chinh véi ty sb tin hiéu trén
nhiéu khéng nho hon 5.

Gidi han:

Trén sic ky d6 cia dung dich thir, tong dién tich cua cac
pic trir pic chmh khong dugc 16n hon 2 14n dién tich cua
pic chinh trong sac ky db ctia dung dich déi chiéu (1) (10 %).
Bo qua tat ca cic pic c6 dién tich nho hon hogc bang dién
tich ciia pic chinh trén sic ky db ctia dung dich déi chiéu
(2) (0,1 %).

Noi djc t6 vi khudn
Khéng duge qué 0,4 EU/ug hydroxocobalamin (Phy lyc 13.2).

Dinh lueng

Tién hanh trong diéu kién tranh dnh sdng

Hut chinh xic mét thé tich ché phidm twong img véi
2,5 mg hydroxocobalamin khan vao binh dinh mitc 100 ml,
pha loang dén dinh mirc bing dung dich c6 chira 0,8 % (tt/tt)
acid acetic bang va 1,09 % natri acetat. Po dd he"lp thy (Phu
luc 4.1) cua dung dich thu dugce & budce séng cyuc dai 351 nm.
Tinh ham lugng hydroxocobalamin, CgHgoCoN;;0,;P,

HYDROXYETHYLCELULOSE

trong ché phim theo A (1 %, | cm). Liy 195 la gi4 trj
A (1 %, 1 cm) & cyc dai 351 nm.

B#o quin
Trong bao bi kin, dé noi khé mét, tranh 4nh sing.

Loai thubce
Vitamin.

Ham lugng thudng ding
Ong tiém 1 mg/ml, 1 mg/4 ml, 500 pg/ml, 2 pg/ml.

HYDROXYETHYLCELULOSE

I-Iydroxyeth‘ylcelulose lacelulose duge O-(2-hydroxyethyl)
héa mdt phan.

Tinh chat

Hat hay bét tring, tring nga hay tring x4m. Tan trong
nude néng va nuée lanh tao dung dich keo, thuc té khong
tan trong aceton, ethanol 96 % va toluen.

Pinh tinh

Dung dich S: Phan tin mot lugng ché phdm tuong duong
1,0 g dd 1am kho trong 50 ml nwdc khéng co carbon dioxyd
(TT). Sau 10 min, pha lodng thanh 100 ml bing nucc khéng
c6 carbon dioxyd (TT) va khudy cho dén khi tan hoan toan.
A. Pun 10 ml dung dich S dén s6i, dung dich van phai trong.
B. Liy 10 ml dung dich S, thém 0,3 ml dung dich acid
acetic loang (TT) va 2,5 ml dung dich acid tanic 10 %.
Xuét hién tia bong méu tring nga, tia ndy tan trong dung
dich amoniac loang (TT).

C. Trong dng nghiém c6 chiéu dai khoang 160 mm, trén
déu 1 g ché phdm v6i 2 g bot min mangan sulfat (TT). Pit
méu gidy loc d& dugc tim hdn hop méi pha gbm 1 thé tich
dung dich diethanolamin 20 %va 11 thé tich dung dich natri
nitroprusiat 5 % (TT) duoc diéu chinh pH dén khoang 9,8
bing dung dich acid hydrocloric 1 M (TT) vao phan trén
cia 6ng nghiém siu khoang 2 cm. Pun éng nghiém trong
diu silicon & nhiét 46 190 °C dén 200 °C sao cho phén
ngép trong dau khoang 8 cm. Trong vong 10 min, gidy loc
s& c6 mau xanh lam. Tién hanh song song méu tring trong
cling diéu kién.

D. Hoa tan hoan toan 0,2 g ché pham, khéng dun néng,
trong 15 ml dung dich acid sulfuric 70 %. D6 dung dich
vao 100 ml nuwde da, vira 46 vira khudy déu, pha lodng
thanh 250 ml bing nuée da. Ly 1 ml dung dich thu dugc
vao éng nghiém, lam lanh éng nghiém trong nudc da,
thém bang cach nhé giot 8 ml acid sulfuric (TT) va tron
déu. Pun trén cach thity trong chinh x4c 3 min, sau d6 lam
lanh trong nuéc d4 ngay lap tirc. Khi hdn hop ngudi, thém
cén than 0,6 ml dung djch ninhydrin (TT,) va tron déu. Dé
yén & 25 °C. Mau hdng xuét hién ngay lap tirc va khéng
chuyén thinh mau tim trong vong 100 min.
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pH )
Tir 5,5 dén 8,5 (Phu luc 6.2).
Ding dung dich S dé do.

P nhét bidu Kién

Tir 75 % dén 140 % gi4 tri ghi trén nhan (Phy luc 6.3).
Vira khudy, vira thém mét luong ché phdm twong duong
2,00 g da 1am khé vao 50 g nwdc. Pha lodng thanh 100,0 g
bing nudc, khudy dén khi tan hoan toan. X4c dinh do nhét
bing nhét ké quay & 25 °C, véi toe d6 trugt 100 s+ cho cac
ché phdm c6 d6 nhét du kién nhé hon 100 mPa-s, toc do
10 s1 véi cdc ché phim co d6 nhét dy kién tir 100 mPa-s
dén 20.000 mPa-s va tdc d6 1 s-! vdi cac ché phim c6 do
nhét du kién trén 20.000 mPa-s. Néu khong dat dugc toc
dd truot chinh x4c 1a 1s-1, 10 s-1, 100 s-! thi c6 thé 4p dung
mot toc d6 hoi 16m hon va mét téc do hoi nho hon va ding
phép ndi suy.

Clorid

Khoéng duoc qua 1,0 % (Phu luc 9.4.5).

Pha loing 1 ml dung dich S thanh 30 ml bing nude. Ly
15 ml dung dich thu duoc dé tién hanh tha.

Nitrat

Khéng duoc qua 3,0 % tinh theo ché phim da lam khé véi
hydroxyethylcelulose cé 6 nhét biéu kién khong 16n hon
1000 mPa's.

Khéng dugc qua 0,2 % tinh theo ché phdm da lam kho
v6i hydroxyethylcelulose c¢6 d6 nhét biéu kién 16n hon
1000 mPa-s

Xac dinh bang phuong phap chuin do do dién thé (Phy
luc 10.2), dién cuc nitrat 1am dién cuc chi thi va dién cuc
bac - bac clorid trong dung dich amoni sulfat 1,32 % lam
dién cuc déi chiéu,

Chuén bj c4c dung dich ngay truéc khi dung.

Dung dich dém: Tron 50 ml dung dich acid sulfuric 1 M
(TT) va 800 ml nwdc, thém 135 g kali dihydrophosphat
(TT) va thém nwdc vira da 1000 ml. Pha lodng 80 ml
dung dich thu dugc thanh 2000 ml bing nudc.

Dung dich chudn nitrat (500 phan triéu NOy): Hoa tan
0,8154 g kali nitrat (TT) trong 500 ml dung dich dém va
pha lodng thanh 1000,0 ml véi cuing dung moi.

Dung dich thir: Hoa tan 0,50 g ché phém trong dung dich
dém va pha lodng thanh 100,0 ml v&i cing dung méi.
Day dung dich déi chiéu: Néu hydroxyethylcelulose c6
d6 nhét biéu kién khong 16n hon 1000 mPas thi pha
loang 10,0 ml, 20,0 ml va 40,0 ml dung dich chudn nitrat
(500 phan triéu NO;) thanh 100,0 ml bang dung dich dém
va tron déu. Néu hydroxyethylcelulose c6 d¢ nhdt bidu
kién 16n hon 1000 mPa-s thi pha logng 1,0 ml, 2,0 ml
va 4,0 ml dung dich chudn nitrat (500 phén triéu NO;)
thanh 100,0 ml bing dung dich dém va tron déu.

Po cac dung dich, 1ap dudmg chuin va tinh ndng d6 nitrat
trong méu thir tir dudng chuén thu dugc.
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Glyoxal

Khéng dugc qua 20 phén triéu.

Liy 1,0 g ché phdm cho vao éng nghiém c6 niit mai, thém
10,0 ml ethanol khan (TT). Dy 6ng nghiém va lic co hoe
30 min. Ly tdm. Ly 2,0 ml dich trong, thém 5,0 ml dung
dich methylbenzothiazolon hydrazon hydroclorid 0,4 %
trong dung dich acid acetic bang 80 % (tt/tt) trong nuoc.
Lic cho dén khi déng nhat. Sau 2 h, dung dich khéng duge
dam mau hon miu d6i chiéu dugc tién hanh déng thai
trong cung diéu kién ding 2,0 ml dung dich glyoxal mau
2 phé‘n triéu C,H,0, (TT) thay cho 2,0 ml dung dich thir.

Ethylen oxyd

Khong duge qua 1 phén triéu (Phu luc 10.15).

Phuong phép sic ky khi tiém pha hoi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir: Liy 1,00 g ché phdm cho vio lo dung tich
5 ml (cé thé sir dung lo c6 thé tich khac tiy diéu kién thir
nghiém), thém vao 1 ml nwdec. Ché pham khong tan ma
truong nd trong nudc.

Dung dich ddi chiéu (1): Liy 1,00 g ché pham cho vio lo
dung tich 5 ml. Thém 0,1 ml dung dich ethylen oxyd (TT,)
lanh va 0,9 ml nuwde. Ché pham khéng tan ma truong né
trong nude.

Dung dich dsi chiéu (2): Thém 0,1 ml dung dich acetaldehyd
10 mg/l méi pha va 0,1 ml dung dich ethylen oxyd (TT,)
vao lo dung tich 5 ml.

Pay kin cac lo ngay 1ap tirc véi nit cd mang cao su butyl, boc
nhom hoic polytetrafluoroethylen va giir chit bing nip nhom.

2-Cloroethanol

Khong duge qua 10 phén tridu.

Phuong phap séc ky khi tiém pha hoi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir: Can 50 mg ché phim cho vao lo dung tich
10 ml (c6 thé sir dung lo c6 thé tich khéac tiy diéu kién thir
nghiém). Thém 2 pl 2-propanol (TT). Pay kin va tron déu.
Dung dich d@6i chiéu (1): Hoa tan 0,125 g 2-cloroethanol
(TT) trong 2-propanol (TT) va pha loang thanh 50,0 ml
voi cung dung moi. Pha loiang 1,0 ml dung dich thu dugc
thanh 10,0 ml bang 2-propanol (TT).

Dung dich déi chiéu (2): Can 50 mg ché pham cho vao lo
dung tich 10 ml nhw trén. Thém 2 pl dung dich dbi chiéu
(1). Pay kin va trén déu.

bay nﬁp céc lo ngay lap titc vdi nit ¢ mang cao su butyl,
boc nhom hodc polytetrafluoroethylen va gitr chat béng
nip nhom.

Piéu kién sdc kp:

Cot kich thude (50 m x 0,32 mm), pha tinh poly(dimethyl)
siloxan (1,2 pm).

Khi mang: Heli ding cho sdc ky khi, van tdc 25 - 35 cm/s.
Ty 1€ chia dong: 1 : 10.

Diéu kién tiém pha hoi tinh c6 thé sir dung: Nhiét do can
bing: 110 °C, thoi gian can b%mg: 20 min, nhiét d6 cua hé
thdng tiém: 115 °C.

Nhiét d6:
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Thoi gian Nhigtdp |
(min) (°C)
0-6 60
% 6-16 60 — 110
ot 16 - 31 110 — 230
31-36 230
Budng tiém 150
Delector 250

Detector ion héa ngon hra.

Thé tich tiém: 2 ml.

Cdch tién hanh:

Thoi gian huu cua 2-cloroethanol khoang 7,8 min.

Gioi han:

Dién tich pic 2-cloroethanol trén sic ky db cia dung
dich thir khong dugc 16m hon 0,5 lan dién tich pic cla
2-cloroethanol trén sic ky d6 dung dich dbi chidu (2).

Kim loai ning

Khéng duoc qua 20 phan triéu (Phy luc 9.4.8).

Ly 1,0 g ché pham thir theo phwong phap 3. Ding 2 ml
dung dich chi mau 10 phan triéu Pb (TT) dé chuén bj miu
d6i chiéu.

Mit khéi lrong do 1am khé

Khéng dugce qua 10,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g, 105 °C, 3 h).

Tro sulfat
Khong dugc qua 4,0 % (Phu luc 9.9, phwong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Nhin
Trén nhin quy dinh d nhét bidu kién tinh theo milipascal.
gidy (mPa-s) cho dung dich 2 % (kl/kl).

Cong dung
Ta duoc.

Bio quan
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

HYDROXYETHYLMETHYLCELULOSE

Hydroxyethylmethylcelulose la celulose dugc O-methyl
héa va O-(2-hydroxyethyl) hoa timg phan.

Tinh chét

Hat hay b6t tring, trang hoi 'vang hoac trang x4m, dé hut
4m sau khi siy kho. Thuc té khong tan trong nudc néng,
aceton, ethanol, ether, toluen. Tan trong nudc lanh tao dung
dich keo.

Pinh tinh )
Dung djch §: Vira khudy vira cho mét lugng bt tuong
duong véi 1,0 g che pham d 1am kho vao 50 g nwdc khong

HYDROXYETHYLMETHYLCELULOSE

c6 carbon dioxyd (TT) 43 dugc dun néng dén 90 °C. Pé
ngudi, thém nwedc khéng cé carbon dioxyd (TT) ¢én 100 g
va khudy cho dén khi tan hoan toan

A. Vira khudy vira dun trong cach thity 10 ml dung dich S.
3 nhiét db trén 50 °C, dung dich duc hoic xuét hién tia
bong. Dung dich trong tré lai khi lam lanh.

B. Liy 10 ml dung dich S, thém 0,3 ml dung dich acid
acetic lodng (TT) va 2,5 ml dung dich acid tanic 10 %
(TT). Xuét hién tiia bong mau triing ving, tia ndy tan trong
dung dich amoniac loang (TT).

C. Tron deu 1 g ché phédm véi 2 g bét min mangan sulfat
(TT) trong ong nghiém dai 160 mm. bat mu gidy loc
dugc tim hén hop vira dugc chudn bi gdm 1 thé tich dung
dich diethanolamin 20 % (tt/tt) va 11 thé tich dung dich
natri nitroprusiat 5 % (TT) da duoc diéu chinh pH dén
khoang 9,8 bang dung dich acid hydrocloric 1 M (TT) vao
phan trén cia ong nghiém sau khoang 2 cm. Dun cich
dau silicon ¢ 190 °C dén 200 °C sao cho dng nghiém ngap
trong dau khodng 8 cm. Gidy loc phai c6 mau xanh lam
trong vong 10 min. Song song tién hanh méu tring.

D. Hoa tan hoan toan 0,2 g ché phim (khéng dun néng)
trong 15 ml dung dich acid sulfuric 70 % (kl/kl). Vira d6
dung dich vira khudy déu, vao 100 ml meéc dd va pha loang
dén 250 ml v6i nuede da. Lay 1 ml dung dich trén cho vao
bng nghiém, lam lanh trong nuéc da va thém 8 ml acid
sulfuric (TT) bang cach nhd giot. Dun trong cach thiy
chinh xac trong 3 min, sau d6 lam lanh ngay trong nudc da.
Khi hdn hop lanh, thém tir tir 0,6 ml dung dich ninhydrin
(TT5), tron déu. Dé yén & 25 °C, xuét hién ngay mau hdng
va khong chuyén sang tim trong vong 100 min.

E. Trai 1 ml dung dich S 1én mit kinh. Sau khi béc hoi
nudc, mét 16p film duge tao thanh trén mat kinh.

P{ trong va miu sic ciia dung dich

Dung dich S khéng duoc duc hon hdn dich ddi chiéu III
(Phu luc 9.2) va khéng duwgc ddm mau hon mau mau Vi
(Phu luc 9.3, phuong phap 2).

pH .
pH cia dung dich S phai tir 5,5 dén 8,0 (Phu luc 6.2).

P nhét bidu kién

75 % dén 140 % gié tri ghi trén nhan (Phy luc 6.3).

Vira khudy vira cho mét lugng bt tuong img véi 6,0 g ché
phdm di lam khé vao 150 g nuéc da dugc lam néng dén
90 °C. Khudy bang may khuay chén vit 10 min, lam lanh
trong nuéc da va tiép tuc khuay trong 40 min dé hoa tan
hoan toan. Piéu chinh khéi lugng dén 300 g, ly tim dung
dich dé dudi hét khi. Diéu chinh nhiét d9 dung dich khoang
(20 +0,1) °C. Xéc dinh d6 nhét bing nhét ké quay & 20 °C
véi toe dd trugt 1a 10 s-1.

Clorid

Khong dugc qué 0,5 % (Phu luc 9.4.5).

Pha lodng 1 ml dung dich S thanh 15 ml bing nwdc va tién
hanh thir.
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