https://nhathuocngocanh.com/
DUGQC PIEN VIET NAM VI

cung lic va cling diéu kién véi hdn hop gdm 10 ml dung
dich clorid mau 5 phan triéu CI (TT) va 25 ml nwéec. Quan
sat trén nén den.

Sulfat

Khong dugc qua 0,02 % (Phu luc 9.4.14).

Hoa tan 1,0 g ché pham trong 20,0 ml nwéc, dun néng toi
60 °C. Lam lanh xudng 10 °C, loc. Léy 15 ml dich loc
dem thur.

Kim loai ning

Khong dugc qua 20 phi“m triéu (Phu luc 9.4.8).

Liy 1,0 g ché phim tién hanh thir theo phuong phap 4.
Dung 2 ml dung dich chi méu 10 phan triéu Pb (TT) dé
chuin bi mau ddi chiéu.

Mit khoi lwgng do 1am kho
Khong dugc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 100 °C dén 105 °C).

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

Dinh lrgng

Hoa tan 0,140 g ché phim trong 3 ml acid formic khan
(TT), thém 30 ml acid acetic khan (TT). Ngay sau khi hoa
tan, chudn d6 bing dung dich acid percloric 0,1 N (CD).
Xac dinh diém két thic bing phuong phép chudn db do
dién thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CP) twong dwong véi
14,92 mg C;H,,NO,S.

Bio quan
Trong d6 dung kin, tranh anh sang.

Loai thuéc
Thudc giai déc paracetamol.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN METHIONIN

La vién nén chira DL-methionin.
Ché pham phai dap ung cac yéu cau trong chuyén luin
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va céc yéu clu sau diy:

Ham lwgng methionin, CsH,,NO,S, tir 90,0 % dén 110,0 %
so véi huong ghi trén nhan.

Dinh tinh

A. Phuong phip sic ky 16p mong (Phu lyc 5.4).

Bdn mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Acid acetic bing - nuéc - butanol
(20 : 20 : 60).

L-METHIONIN

Dung dich thir. Ldy mot lugng bot vién twong (mg vo6i
khoang 20 mg DL-methionin, thém 50 ml nwde. Lic ky
dé hoa tan. Loc. ,

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 20 mg DL-methionin déi
chiéu trong nude vira di 50 ml.

Cich tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 ul cac
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di
dugc khoang 10 cm, liy ban mong ra, dé khé & nhiét d§
phong. Phun dung dich ninhydrin 1 % trong ethanol. Sy
ban méng & 110 °C dén khi xuat hién vét. Vét chinh trén
sﬁc ky db thu dugc cua dung dich thir phai 6 vi tri va mau
séc tuong ng v6&i vét chinh trén sic ky do thu duge cia
dung dich dbi chiéu.

B. Hoa tan mot lwong bot vién twong img vdi 0,1 g DL-
methionin va 0,1 g glycin trong 4,5 ml dung dich natri
hydroxyd lodng (TT), lgc. Thém vao dich loc 1 ml dung
dich natri nitroprusiat (TT) 2,5 % m&i pha rbi dun & 40 °C
trong 10 min. Lam lanh bing nudc dé rdi thém 2 ml hdn
hop acid phosphoric - acid hydrocloric (1 : 9), lic, hdn hop
chuyén thanh mau d6 thim.

Pinh lwgng

Can 20 vién, tinh khéi lugng trung binh vién va nghién thanh
bdt min. Can mdt luong bot vién trong img vdi khoang 0,5 g
DL-methionin cho vao binh dinh mirc 100 ml. Thém khoang
75 ml mude, lic, dé yén 30 min, thinh thoang lic nhe, thém
nudce téi dinh mirc. Loc qua gidy loc khé va himg dich loc
vao binh khé. Bé 20 ml dich loc diu. Lay chinh xac 25 ml
dich loc cho vao binh nén nit mai va thém 1,25 g dikali
hydrophosphat (TT), 0,5 g kali dihydrophosphat (TT), 1 g
kali iodid (TT) va lic cho tan hoan toan. Thém chinh xéc
25 ml dung dich iod 0,1 N (CP), day nit binh, lic manh
va dé yén 30 min trdnh 4nh sing. Chuén d9 iod thira bing
dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CD) v6i chi thi 1a dung
dich hé tinh bét (TT). Song song tién hanh mét mau tring
trong cung diéu kién.

| ml dung djch iod 0,1 N (CD) tuong duong véi 7,461 mg
CsH;NO,S.

Béo quin
Trong bao bi kin, tranh 4nh sang.

Loai thube
Thuoc giai ddc paracetamol.

Ham lurgng thudmg diung
250 mg.

L-METHIONIN

Hy NH,
s CO,H

C5H| |NOzS Ptl: 1 49,2
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L-METHIONIN

L-Methionin 1la acid (2S)-2-amino-4-(methylsulfanyl)
butanoic, phai chira tir 99,0 % dén 101,0 % CsH;,NO,S,
tinh theo ché pham da lam khé.

Tinh chat ' ‘
Bot két tinh mau tring hay gin nhu tring hoic tinh thé
khong mau. Tan trong nudc, rat kho tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, C.

Nhém II: B, C, D.

A. Phd hflp thu ht’ing ngoai (Phu luc 4.2) cua ché ph'fim
phai phi hop v6i phé hip thu hdng ngoai cia L-methionin
chuén.

B. Phuong phiép séc ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel.

Dung méi khai trién: Acid acetic bang - nuéc - butanol
(20: 20 : 60).

Dung dich thir: Hoa tan 10 mg ché phim trong dung dich
acid hydrocloric loang (TT) va pha loang thanh 50 ml véi
cung dung méi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 10 mg L-methionin chuin
trong dung dich acid hydrocloric loang (TT) va pha lodng
thanh 50 ml véi ciing dung moi.

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky t6i khi dung méi di dugc
2/3 chiéu dai ban mong. P& khé ban mong ngoai khong
khi, phun dung dich ninhydrin 0,2 % (TT) va siy & 105 °C
trong 15 min. Vét chinh trén sic ky d cuia dung djch thir
phai gmng voi vét chinh trén sic ky dd cua dung dich
dbi chiéu vé vi tri, mau sic va kich thuoc.

C. Ché phim phai dap tmg yéu cau cia phép thir Géc quay
cuc riéng.

D. Hoa tan 0,1 g ché pham va 0,1 g glycin (TT) trong
4.5 ml dung dich natri hydroxyd loang (TT). Thém 1 ml
dung dich natri nitroprusiat (TT) 2,5 %. Pun néng tdi
40 °C trong 10 min. Pé ngudi, thém 2 ml hdn hop acid
phosphoric - acid hydrocloric (1 : 9), xudt hién mau do
dam.

D) trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,5 g ché phim trong nuéc khéng cé
carbon dioxyd (TT) va pha lodng thanh 100 ml v&i ciung
dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong mau (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).

pH )
pH cua dung dich S phai tir 5,5 dén 6,5 (Phy luc 6.2).

Goc quay cyc riéng

Tir +22,5° dén +24,0°, tinh theo ché phim da lam kho
(Phu luc 6.4).

Héa tan 1,00 g ché pham trong dung djch acid hydrocloric
25 % (TT) va pha lodng thanh 50,0 ml véi cung dung méi.
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Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky 16ng (Phu luc 5.3).

Pha dong A: Acetonitril (TT,) - dung djch acid phosphoric
23 g/L - nudc dimg cho sdc ky (0,5 : 12,5 : 87).

Pha dgng B: Acetonitril (TT)) - dung dich acid phosphoric
23 g/L - nuéc dimg cho sédc ky (47,5 : 12,5 : 40).

Dung dijch thir: Hoa tan 0,30 g ché pham trong pha dong A
va pha lodng thanh 10,0 ml véi cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (1): Pha loang 1,0 ml dung dich thir
thanh 100,0 ml bing pha dong A. Pha lodng 1,0 ml dung
dich thu duqc thanh 10,0 ml bing pha dong A.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 5 mg ché pham va 10 mg
L-methionin sulfoxid (tap chit A) trong pha dong A va pha
lodng thanh 10,0 ml véGi cing dung moi.

Diéu kién sdc ky:

Cbt kich thudce (25 cm x 4,6 mm) dugc nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho séc ky (5 pm).
Nhiét d6 ct: 30 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 205 nm.
Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 50 pl.

Cach tién hanh:

T1en hanh sic ky theo chucrng trinh dung moi nhu sau:

Théi glan Pha dqng A Pha dong B
(min) (% tt/tt) (%o tt/tt)
0-6 100 0
6-50 100 — 0 0— 100
~ 50-60 0 100

Thoi gian luu trong d6i so véi met]nomn (thoi gian luu
khoang 6 min): Tap chét A khoang 0,5.

Kiém tra tinh phi hop cua hé théng: Trén sic ky do cia
dung dich d6i chiéu (2), do phén gidi giira pic tap chitAva
pic methionin it nhat 1a5,0.

Tinh hiam lugng mdi tap chat dya vao ndng d6 cia
methionin trong dung dich dbi chiéu (1).

Gidi han:

Tap don: V6i mai tap chat, khéng dugc qua 0,10 %.
Téng céc tap chat: Khong dugc qua 0,3 %.

Bo qua céc tap chdt ¢c6 ham luong nho hon hodc bing
0,05 %.

Ghi chu:

Tap chat A: Acid (25)-2-amino-4-[(RS)-methylsulfinylJbutanoic
(L-methionin sulfoxid).

Tap chét B: Acid (2S)-2-amino-4-(methylsulfonyl)butanoic.
Tap chit C: Acid (2RS)-2-(acetylamino)-4-(methylsulfanyl)
butanoic.

Tap chét D: Acid (2R)-2-[[(2RS)-2-(acetylamino)-4-(methylsulfany))
butanoyl]amino]-4-(methylsulfanyl)butanoic.

TapchétE: Acid(28)-2-[[(2RS)-2-(acetylamino)-4-(methylsulfany)
butanoyl]amino]-4-(methylsulfanyl)butanoic.

Clorid
Khéng dugc qua 9,02 %.
Hoa tan 0,5 g ché phiam trong 5 ml dung dich acid nitric
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2 M (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cung dung méi.
Thém 10 ml dung dich hydrogen peroxyd 100 tt (TT) va
dit trén cach thuy trong 30 min. Dé ngudi va pha lodng
thanh 50 ml b&ng nwoe. Thém 1 ml dung dich bac nitrat
(TT) 1,7 % va tron déu. Dé yén tranh anh sang 5 min.
Dung dich niy khéng dugc duc hon dung dich ddi chiéu
dugc chuén bi cing hic va cing diéu kién sir dung 2 ml
dung dich clorid mdu 50 phan triéu CI (TT). Quan sat
trén nén den.

Sulfat

Khong duoc qua 0,03 % (Phu luc 9.4.14).

Hoa tan 0,5 g ché phim trong 3 ml dung dich acid
hydrocloric loang (TT) va pha loang thanh 15 ml béng
nudc cit.

Amoni

Khéong duoc qua 0,02 % (Phu luc 9.4.1, phuong phéap B).
Dung 0,10 g ché pham va 0,2 ml dung dich amoni méu 100
phan triéu NH, (TT) @é chuan bj mau ddi chiéu.

Sit

Khéng duoc qua 10 phan triéu (Phu luc 9.4.13)

Hoa tan 1,0 g ché phim trong 10 ml dung dich acid
hydrocloric loang (TT) trong mét binh chiét. Tién hanh
chiét 3 1an, mbi lan véi 10 ml methyl isobutyl keton (TT))

va lic 3 min. Gop 16p dich chiét phia trén, thém 10 ml
nudc va lic 3 min. Ding 16p duéi dé thi.

Mit khoi lrong do lam kho
Khéng duoc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat
Khéng duoc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Dinh lrong

Hoéa tan 0,125 g ché phdm trong 5 ml acid formic khan
(TT), thém 30 ml acid acetic khan (TT). Chuin d) bing
dung dich acid percloric 0,1 N (CP). Xac dinh diém két
thac bi"mg phuong phap chuin do do dién thé (Phu luc
10.2).

1 ml dung djch acid percloric 0,1 N (CP) twong duong voi
14,92 mg CsH,;NO,S.

Bio quén
Tranh 4nh sang.

Loai thude
Acid amin.

Ché phim
Nang, vién nén, dung dich tiém truyén acid amin.

METHYL PARAHYDROXYBENZOAT

METHYL PARAHYDROXYBENZOAT
Methylparaben, Nipagin M

0
CH;

HO

C3H303 Pt.l: 152,1
Methyl parahydroxybenzoat la methyl 4-hydroxybenzoat,
phai chira tir 98,0 % dén 102,0 % CgHgOs.

Tinh chit

Bot két tinh triing hodic gin nhu tring hay tinh thé khong
mau. Rét khé tan trong nuée, dé tan trong ethanol 96 % va
trong methanol.

Pinh tinh

Chon mét trong hai nhom dinh tinh sau:

Nhom I: A, C.

Nhém II: B, C.

A. Phé hap thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cia ché phim
phai phi hop véi phd hap thu hong ngoai ciia methyl
parahydroxybenzoat chuan.

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

Ban mong: Octadecylsilyl silica gel F,s,dimg cho sdc ky
lop mong.

Dung méi khai trién: Acid acetic bdng - nudc - methanol
(1:30:70).

Dung dich thi (1): Hoa tan 0,10 g ché phim trong aceron
(TT) va pha loang thanh 10 ml véi cung dung moi.

Dung dich thur (2): Phaloing 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bing aceton (TT).

Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 10 mg methyl para-
hydroxybenzoat chudn trong aceton (TT) va pha loing
thanh 10 ml véi cing dung méi.

Dung dich déi chzeu (2): Hoa tan 10 mg ethyl para-
hydroxybenzoat chuan trong 1 ml dung dich thir (1) va
pha lodng thanh 10 ml bang aceton (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 2 pl dung
dich thir (2), dung dich dbi chiéu (1) va (2). Trién khai sic
ky t6i khi dung méi di dwoc 2/3 chiéu dai ban mong. Dé
kho ban mong ngoai khong khi va quan st dudi anh sang
tir ngoai & budce soéng 254 nm. Vét chinh trén sic ky do cua
dung dich thir (2) phai twong tw voi vét chinh trén sic ky
dé cua dung dich déi chJeu (1) vé vi tri va kich thudéc. Phép
thur chi c6 gia tri khi sc ky do cia dung dich ddi chiéu (2)
cho 2 vet tach ro rét.

C. Piém chay tir 125 °C dén 128 °C (Phu luc 6.7).

D) trong v mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,0 g ché pham trong ethanol 96 %
(TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cung dung méi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong duoc co
mau dém hon mau cua dung dich mau mau VN (Phu lyc
9.3, phuong phép 2).
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