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Ghi ch:

Tap chat E: Acid 2,3-diclorobenzoic.

Tap chat A: 3-amino-6-(2,3-diclorophenyl)-1,2 4-triazin-5(4H)-
on.

Dinh lugng

Phuong phéap séc ky long (Phu luc 5.3).

Dung dich dém: Dung dich 0,8 g/l amoni acetat (TT) trong
mueée, diéu chinh dén pH 4,5 bang acid acetic bing (TT).
Pha dong: Methanol - dung dich dém (60 : 40).

Dung dich thur: Can 20 vién va nghién thanh bdt min., Can
chinh xac mét lugng bét vién twong Umg voi khoang 100 mg
lamotrigin cho vao binh dinh mirc 100 ml, thém 70 ml pha
ddng, siéu 4m trong 20 min va thém pha dong dén vach. Ly
tdim dung dich thu dugc. Pha lodng dich trong thu dugc
sau ly tdm bing pha déng dé thu duoc dung dich chira
0,05 mg/ml lamotrigin.

Dung dich chudn: Dung dich chira 0,05 mg/ml lamotrigin
chuén trong pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (15 cm * 4,6 mm) dugce nhbi pha tinh C
(5 pm). i

Detector quang pho tir ngoai dit & budce song 210 nm.
Téc @6 dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Kiém tra tinh phi hop ciia hé théng: Trén sic ky dd cia
dung dich chuan, hé s6 ddi ximg cia pic lamotrigin khong
16n hon 2,0 va d6 léch chuin twrong ddi cta dién tich pic
lamotrigin thu dugc tir 6 lan tiém lap lai khéng lém hon
2,0 %.

linh ham luong phan trim cua lamotrigin, CoH,CLNs,
trong ché phém dwa véo dién tich pic lamotrigin thu dwoc
trén sic ky d6 cua dung dich thir, dung dich chuin va him
lwong ciia CH,CL,N; trong lamotrigin chuén.

Bio quan
Trong d6 dung kin, & nhiét 46 phong c6 diéu nhiét.

Loai thube
Thudc chong dgng kinh.

Ham luwgng thwiong dung
25 mg; 50 mg; 100 mg; 150 mg; 200 mg.

LANOLIN KHAN

Lanolin khan la chét giéng nhu sp, khan, tinh khiét, thu
dugc tir 16ng cua loai ciru (Ovis aries), c6 thé chia chat
chdng oxy héa thich hop.

Tinh chit

Khéi mém, min, dac quanh, mau vang, c6 mii dic trung.
Khi chay 16ng cho chét long mau vang, trong hodc gan nhu
trong. Tron v&i ether dau hoa tao dung dich duc.

Thuc té khong tan trong nuéc, kho tan trong ethanol séi.
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Pinh tinh

A. Hoa tan 0,5 g ché phim trong 5 ml methylen clorid (TT),
thém | ml anhydrid acetic (TT) va 0,1 ml acid sulfuric
(TT), mau xanh luc s& xuat hién.

B. Hoa tan 50 mg ché phim trong 5 ml methylen clorid
(TT), thém 5 ml acid sulfuric (TT) va lic. Mau d6 xuit
hién va ¢6 huynh quang mau xanh luc ddm & 16p dudi khi
quan sat dudi 4nh sang thudng véi ngudn sang roi tir phia
sau nguoi quan sat.

Acid hoic kidm tan trong nuéc

DPun chay 5,0 g ché pham trén cach thiy va lic manh trong
2 min véi 75 ml nuoc d@ duge dun nong trude dén 90 °C -
95 °C. P& ngudi va loc qua glay loc da dugce rira trudce bang
nudc. Thém 0,25 ml dung dich xanh bromothymol (TT)
vao 60 ml dich loc (dich loc c6 thé khong dugc trong).
Mau cia chi thi phai thay ddi khi cho thém khéng qui
0,2 ml dung dich acid hydrocloric 0,02 N (CP) hodc 0,15 ml
dung dich natri hydroxyd 0,02 N (CD).

Kha ning hit nwée

Chuyen 10g ché pham déd dugc lam néng chay vao mét
cai cbi va dé ngudi dén nhiét d§ phong, cn cbi. Thém
ting lugng nwde mét, mdi 14n tir 0,2 ml &én 0,5 ml nuoc
bing buret, khudy manh sau m3i lin thém dé dung nap hét
lrong nw6c thém vao. Sir dung mdt diia hinh tru (vi du, dai
120 mm va dudng kinh 10 mm) lam bang polypropylen
cé ti trong cao dé khuay thay cho chay. Diém két thic dat
dugc khi quan sat thay nhing giot nudc con luu lai khong
thé bi dung nap tiép. Can lai khéi lwrong cbi va xac dinh
lrong nudce da duge hut vao. Lugng nude tiéu thu khong
dugc it hon 20 ml.

Chi s acid

Khéng duge qué 1,0 (Phu luc 7.2).

Ding 5,0 g ché phdm va hoa tan trong 25 ml hdn hop
dung méi.

Chi s6 peroxyd

Khong dugc qué 20 (Phu luc 7.6, phuong phéap A).

Trude khi thém 0,5 ml dung dich kali iodid bao hoa (TT),
1am ngudi dung dich thu dugc dén nhiét do phong.

Chi s6 x4 phong héa
Tir 90 dén 105 (Phu luc 7.7).
Dung 2,00 g ché pham dun nong dudi sinh han trong 4 h.

Chit dé oxy héa tan trong nuéc

Thém 1 ml dung dich acid sulfuric 10 % (TT) va 0,1 ml dung
dich kali permanganat 0,02 M (CP) vao 10 ml dich lgc thu
duge & muc Acid hodc ki'ém tan trong nudc. Sau 10 min,
dung dich khong dugc mat mau hoan toan.

Parafin

Khéng duoc qué 1,0 %.

Chii y: Cdc voi, khéa va dung cu ding trong phép thie
khong dwoc c6 dau ma. Chuin bi mét cot nhdm oxyd khan
¢6 chiéu dai 230 mm va duéng kinh 20 mm bﬁng céch nhoi
w6t hdn hop nhém oxyd khan (TT) va ether ddu héa (40 °C
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dén 60 °C) vao ong thuy tinh cé van khéa va chira ether
dau hoa (40 °C dén 60 °C) (trudce khi ding, nhém oxyd
khan dugc loai nudc bﬁng cach nung & 600 °C trong 3 h).

Pé ling va lam giam chiéu cao cta 16p dung méi & phia
trén cot con khoang 40 mm. Hoa tan 3,0 g ché pham trong
50 ml ether dau héa (40 °C dén 60 °C) am, dé nguéi, cho
dung dich thu dugc chay qua cjt & téc do 3 ml/min V,fi rra
6t véi 250 ml ether dau hoa (40 °C dén 60 °C). Cét thu
héi dung méi dich nra gidi va nudc nra dén khi thu dugce
mét khéi cin nhio, béc hoi trén cch thuy dén kho va say
cin ¢ 105 °C trong nhimg khoang thdi gian 10 min cho téi
khi khéi lugng thu dugc giira hai lan can khéng khéc nhau
qua 1 mg. Khéi lugng cin khong dugc qua 30 mg.

Dur lrgng thube diét con tring '

Khéng dugc qua 0,05 phan triéu cho mdi thude diét con
tring nhom clor hiru co.

Khéng dugc qua 0,5 phén triéu cho mdi thudc diét con
tring khac.

Téng céc thude diét con tring khéng dugc qua 1 phin triéu.
Tat ca dung cu thiy tinh sir dung dwoc rira ki bang chét
tdy nira khéng cé phosphat nhu sau: Thiy tinh dugc nhing
ngap trong bé dung dich thubc tiy (néng d6 5 % trong
nude khir ion) trong 24 h. Cac chit ty rira dwoc rira sach
nhiéu 1in bing aceton va hexan dung dé phan tich thubc
diét con tring. Piéu quan trong 14 phai giit dung cy thuy
tinh ding riéng cho céc phép phén tich thudc diét cén
tring, khong dugc 13n véi dung cu thiy tinh sir dung cho
céc thir nghiém khéac. Dung cu thuty tinh dwgc sir dung phai
sach khong c6 dung méi chira clor, chit déo va cao su, dic
biét 12 nhua phthalat, hop chit oxy héa va cac dung mbi
dugc nitrogen héa nhu acetonitril. Str dung hexan, toluen
va aceton ding dé phén tich thudc diét con tring. Str dung
ethyl acetat, cyclohexan va nuéc dat d9 tinh khiét dung
cho sic ky long.

Thir nghiém bao gbm sur phén 1ap du luong thude diét con
trung bing Phwong phap sac ky rdy phén tir (Phu luc 5.5)
tlep theo 1a chiét pha rin va xic dinh bing Phuong phap
sic ky khi (Phu luc 5.2) két hop véi mét detector cong
két dién tir hoic detector nhiét dién tir (detector nitrogen-
phosphor).

Phién Igp thuéc digt con tring

Phuong phép séc ky rdy phan tir (Phu luc 5.5).

Str dung detector quang phd tir ngoai - kha kién dit & bude
song 254 nm dé hiéu chinh cot sic ky thim qua gel.

Hi¢u chudn rit quan trong trong sic ky thim qua gel
(GPC) dé kiém tra 4p suat, toc d6 dong chay dung méi,
ty 1& dung méi, nhiét 4§ va cjt du'qc duy tri & didu kién
khéng dbi. Cac cot gel thim tham phai dugc higu chuén
dinh ky, thuéng sir dung mét hon hop chuin dugc chuan
bi nhu sau: Liy 50,00 g ddu ngé (TT), 0,20 g methoxyclor
(TT) va 50,0 mg perylen (TT) cho vao binh dinh mic
1000 ml va thém mét hdn hop ddng thé tich ctia cyclohexan
(TT) va ethyl acetat (TT) &én vach, tron déu.

Pé hiéu chinh cét tién hanh sic ky nhu sau:

LANOLIN KHAN

Pha d¢ng: Cyclohexan - ethyl acetat (50 : 50).

Téc dd dong: 5 ml/min. )

Tiém 5 ml hdn hop chuén va ghi lai sic ky dd. Thoi gian
lwu cua cac chét phan tich thay déi khong dugc qua + 5 %
gitra cAc lan hiéu chuén. Néu thoi gian luru thay doi 16n hon
+ 5 % thi cAn phai khic phuc. Thoi gian luu thay déi nhiéu
c6 thé do:

- Kiém soat nhiét d§ trong phong thi nghl¢m chura dat yéu cau.
- Bom c6 chira khéng khi, diéu nay c6 thé kiém tra bing
cach do téc 46 dong: Thu 25 ml dich rira giai vao binh dinh
mirc va ghi lai thoi gian (300 £ 5 s).

- Hé thong bi 16 ri.

Nhiing thay d6i vé dp suit, tdc do dong cia pha dong,
nhiét @6 cot, hodic cot ban c6 thé anh hudng dén thai gian
lru va phai duoc theo doi. Néu téc dé dong va ap luc cot
khéng nhur mong doi thi phai thay tién cat hoic cot.

Dung dich thir: Hoa tan 1 g ché pham trong hdn hop ethyl
acetat - cyclohexan (1 : 7) trong binh dinh mic 20 ml.
Thém 1 ml chuin ndi [dung dich 2 phén triéu cua isodrin
(TT) hodc ditalimphos (TT)] va pha lodng thanh 20 ml.
Cac dung dich chuin néi dwoc sir dung dé danh gid su thu
hoi cia thude diét con trung tir cac giai doan tinh ché GPC,
béc hoi va giai doan chiét pha rin & mirc chip nhén duge.
Mirc do thu héi cua céc chuin ndi tir lanolin dugc xac dinh
bing céch so sanh dién tich céc pic ciia chét chiét xuét tir
lanolin véi dién tich pic ciia chuén nbi.

Pha dong: Ethyl acetat - cyclohexan (10 : 70).

Tién cét: Dai 7,5 cm, duong kinh 21,2 mm duoc nhdi pha
tinh styren-dzvmylbenzen copolymer (5 pm).

Cot gel tham tham: Dai 30 cm, duong kinh 21,2 mm duoc
nhdi pha tinh styren-divinylbenzen copolymer (5 pm).

Téc @6 dong: 5 ml/min.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc song 254 nm.
Tiém 5 ml dung dich thir. B6 95 ml (19 min) dich rira giai
dau tién c6 chira chit thir. Liy 155 ml tiép theo (31 min)
c6 chira du lugng thudc diét con trimg.

Cho 155 ml dich nira gii thu dugc tir cot sic ky gel thim
vao binh bay hoi. Dé binh nay trong thiét bi bay hoi tur
déng, 4t nhigt 4§ & 45 °C va ap suat khi nito & 55 kPa, bbc
hoi dén khi con 0,5 ml.

Dé diéu ché c4c cot chiét pha rin, 1y magnesi silicat ding
cho phdn tich thuoc diét cén tring (TT) nung ¢ 700 °C
trong 4 h dé loai 4m va polyclormatcd biphenyls. Sau do
dé nguoi trong 2 h va chuyen thing vao mét 16 c¢6 nhiét do
tir 100 °C dén 105 °C, dé yén trong 30 min. Sau d6 chuyén
magnesi silicat vao céc thiy tinh c6 ndp ddy va dé can bang
trong 48 h. Nguyén liéu ndy c6 thé sir dung trong 2 tuan.
Sau khodng thoi gian d6 magnesi silicat c6 thé duoc hoat
héa lai bing cach nung 600 °C trong 2 h. Sau d6 dé ngudi
va bao quan trong lo thiy tinh kin. Khir hoat tinh magnesi
silicat bang cach thém 1 % nuoc. Sau khi thém mudc, lic
lién tuc hon 15 min trudc khi sir dung. Magnesi silicat
da khir hoat tinh chi sir dung trong 1 tudn. Chi sir dung
magnesi silicat da khir hoat tinh cho phép thir ndy.

Cén | g magnesi silicat da khir hoat tinh cho vao cot chiét
pha rin réng dung tich 6 ml.
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Phan djch chiét thu dugc & giai doan GPC vén chira khoang
10 % ché phdm, vi vy cén tiép tuc lam sach. Cé phuong
phép phan l4p riéng dugc thyc hién déi véi thude diét con
trung 13 dén chét cua clor hiru co va pyrethroid téng hop
hoic thubc diét con tring phospho hiru co. Pat mét cot
chiét pha rén chua dwoc cin bang chira 1 g magnesi silicat
da khir hoat tinh ding dé phan tich duw lwong thudc diét
cén triung vao chan khong.

Cén bing cot bang cach: Thém 10 ml toluen (TT) vao cot
chiét va cho dung méi rira giai qua cdt. Cho 0,5 ml dung
mébi tir binh bay hoi vao cdt. Rira giai timg phén thudc diét
con tring tir cac ct, sir dung 20 ml ciia mot trong hai hé
dung moi sau:

a) Xac dinh cic thudc diét con tring clor huu co va
pyrethro:d téng hop Toluen (TT); mot lugng rét nho cua
céc chit duogc kiém tra dong rira giai.

b) Xéc dinh cac loai thudc diét con tring phosphor hiru co:
Aceton - toluen (2 : 98); hé dung mdi ndy dugc sir dung
dé rira giai tat ca cac loai thudc diét con tring bao gom ca
thudc diét con trung phosphor hitu co phan cic; tuy nhién
vé&i hé dung méi ndy, mét phan ché phim cing rira gidi va
c6 thé twong tic véi detector cong két dién tir.

Gop cac dich nira gidi vao lo thiy tinh 25 ml va chuyén
vao binh bay hoi, nira lo thily tinh 3 ldn, mi lan véi 10 ml
hexan (TT).

Pit binh bay hoi chira dich rira giai vao thiét bi bay hoi tu
dong dén khi con 0,5 ml trong bé cach thiy & 45 °C va ap
suét nitrogen 1 55 kPa.

Kiém tra du lugng thuic dit con tring

Phuong phap sdc ky khi (Phu lyc 5.2) sit dung detector
cong két dién tir va detector nhiét dién tir nhu dugc mo ta
dudi day:

Su thu hdi: Tinh toan hé s6 higu chinh thu hdi (R cia
chuan néi [ditalimphos (TT) hodc isodrin (TT)] thém vao
dung dich thir theo cong thirc sau:

2 %100

Trong do:

A, 1a dién tich pic clia chuin ndi tir dung dich c6 ndng d6
1 phén triéu.

Aj; 12 dién tich pic cua chudn noi chiét dugc tir dung dich
thur.

Liy 5 ml trong 20 ml dung dijch thir c6 chira 1 ml chuin
ndi 2 phén triéu c¢d dic dén 0,5 ml s& dugc dung dich ¢b
nong d6 khoang 1 phén triéu chuén ni.

Phép thir chi co gia tri khi gia tri thu hdi trong khoang tir
70 % dén 110 %.

Dung dich doi chiéu: Chuan bi dung dich déi chiéu chira
chét chuin thudc diét con tring & nong dg 0,5 phan triéu
(xem thanh phan cia dung dich déi chiéu A dén D trong
Bang 1) Cic dung dich chuin trén thj truong c6 ndng dd
10 phin triéu.
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Chu:fm bi ddng thdi dung dich chira thubc diét con tring c6
ndng ¢ twong duong vGi gi6i han phat hién cua phuong
phép (xem khuyén céo trong Bang 1). Nhimg dung d;ch
dbi chiéu di duge sir dung dé t4i wu héa detector cong két
dién tir va detector nhiét dién tir dé dat duge cac gi6i han
phat hién cta phuong phép (dung dich @i chiéu E va F).

Bang 1. Thanh phén cia cac dung dich dbi chiéu

Dung d;ch abi chiéu A
0,5 phan triéu hay 0,5 mg/l)
Thuoc di¢t con tring cé
nhém clor hivu co hay thudc
diét cén tring pyrethroid
téng hop
Cyhalothrin
Cypermethrin
o,p -DDE

p-DDE
p.p-DDT
Deltamethrin
Endrin
Heptaclor
Heptaclor epoxid
Hexaclorobenzen
Lindan
Tecnazen

Dung dich dbi chiéu C
(0,5 phin tri¢u hay 0,5 mg/l)
Thuoc diét con tring cé
nhom phosphor hiiu co
Bromophos-ethy!l
Carbophenothion
Clorfenvinphos
Diazinon

Diclofenthion

Ethion

Fenclorphos

Malathion
Propetamphos

Dung dich d6i chiéu E

Hén hgp ldp duomg chuin
ding detector cong két dién tir
Aldrin (0,01 mg/l)
Cypermethrin (0,1 mg/l)
o,p-DDD (0,01 mg/l)
Deltamethrin (0,1 mg/I)
Endrin (0,01 mg/l)
B-Hexaclorocyclohexan
(0,01 mg/l)

Dung djch déi chiéu G
Chuén ndi thube diét

con trang phosphor hitu co
Ditalimphos (2 phan triéu
hoic 2,0 mg/l)

| Ditalimphos (1 phan triéu
 hodic 1.0 mg/l)

' Dung dich d6i chiéuD |

Dung d;ch abi chibu B

(0,5 phan triéu hay 0,5 mg/)
Thubce diét con trimg cé
nhém clor hitu co hay thuic
diét con tring pyrethroid
téng hop !
Aldrin

o,p-DDT

p.p-DDD

p.p-DDD

Dieldrin

a-Endosulfan

B-Endosulfan

Fenvalerat
a-Hexaclorocyclohexan
B-Hexaclorocyclohexan
8-Hexaclorocyclohexan
Methoxyclor

Permethrin |
|
(0,5 phan tri¢u hay 0,5 mg/l) |
Thuoc diét con tring co
nhom phosphor hiru co
Bromophos

Clorpyriphos
Clorpyriphos-methyl
Coumaphos

Phosalon |
Pirimiphos-ethyl
Tetraclorvinphos

Dung dich d6i chiéu F
Hoén hop ldp dwing chudn j
ding detector nhiét dién tir
Clorfenvinphos (0,05 mg/l)
Diazinon (0,05 mg/1) |
Ethion (0,05 mg/l) !
Fenclorphos (0,05 mg/l)
Propetamphos (0,05 mg/1)

Dung dich dbi chiéu H
Chuan ngi thuoc diét
con trung clor hivu co
Isodrin (2 ph?m triéu hodc
2,0 mg/l)

Isodrin (1 phin triéu hoac
1,0 mg/)
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Dinh tinh va dinh lirgng dir lwgng thuéc digt cén trimg
So sénh sic ky d6 cua ché phim véi sic ky dd cua dung
dich déi chiéu A dén D dé dinh tinh thubc diét con trung.
Dé dinh tinh céc thubc diét cén tring c6 thé ding cic mau
chuin dugc chudn bj truc hodc sir dung cac sic ky do
chuin trong phin mém tich hgp trén may tinh. Viéc dua ra
két qua phan tich du lugng thubc diét con tring dang vét
la v6 cung phurc tap.
Céc detector, dic biét 1a detector cong két dién tir, d& bi
anh huong boi céc chit cin kiém tra, boi dung moi, hoa
chét va cac loai thiét bi ding trong chiét xuit. Cac pic dap
img c6 thé d& bj nhim hodc duong tinh gia. Thubc diét
con tring c6 thé dugc xac dinh bang cach chay mau thir va
mAu chuin trén céc cdt mao quan khac nhau (xem hé théng
sic ky A hoic B dugc moé ta dudi day). Xac dinh cac pic
dua vao thong tin trong Bang 2.
Biét 15 su dap tng khac nhau cta nhimg thudc diét con
tring trén ca hai detector rat hiru ich trong viéc xac dinh
céc pic chua biét.
Sau khi dinh tinh, tinh hiam lugng cia mdi thudc diét con
tring theo cong thirc sau:
P,xDxC, 100
X
P e Rcf

sz

Trong dé:

C, 12 ndng d9 thudc diét con tring da dinh tinh dugc (phén
triéu).

P, 12 dién tich pic cia timg thudc diét con tring trén sic ky
d6 cua dung dich thir.

C. la néng db cua timg thubc diét c6n tring trong dung
dich chuin ngoai (phén triéu).

P, 1a dién tich pic clia img thudc diét con tring trén sic ky
d6 ctia dung dich chuén ngoai.

D 1a h¢ s6 pha loang,
Rs1a h¢ s6 thu hdi.
Hé s pha lodng (D) c6 thé tinh nhur sau:
Vi
mx—2
Vs
Trong d6:

¥,1a thé tich dung dich thir sau khi bay hoi 14n thir 2.
m 12 khéi lugng ché phim.

¥, 1a thé tich tiém GPC.

V; 1a thé tich binh dinh mirc ding dé pha mAu thr.
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Bdng 2. Thi ty rira gidi cua cc thude digt con tring
trong hé théng sic ky A va B

Hé théng siic ky A

Tecnazen
| a~-Hexaclorocyclohexan
Hexaclorobenzen
- B-Hexaclorocyclohexan
| Lindan
| Propetamphos
d-Hexaclorocyclohexan
Diazinon
| Diclofenthion
Clopyriphos-methyl
Heptaclor
Fenclophos
Aldrin
Malathion
Clorpyriphos
Bromophos
Pirimiphos-ethyl
Heptaclor epoxyd
Clorfenvinphos (E)
Clorfenvinphos (Z)
Bromophos-ethyl
o,p’-DDE
a-Endosulfan
Tetraclorvinphos
Dieldrin
p.p’-DDE
o,p’-DDT
Endrin
B-Endosulfan
o,p’-DDD
p.p’-DDD
Ethion
Carbophenothion
p.p-DDT
Methoxyclor
Phosalon
Cyhalothrin (2 ddng phan)
Cis-Permethrin
| Trans-Permethrin
| Coumaphos
| Cypermethrin (4 ddng phan)
' Fenvalerat (2 dng phén)
1 Deltamethrin

|

H¢ thong séic ky A:

Hé théng sic ky B
Tecnazen
Hexaclorobenzen
a-Hexaclorocyclohexan
Diazinon
Lindan
Propetamphos
Heptaclor
Diclofenthion
Aldrin

| Clopyriphos-methy!
Fenclophos

| B-Hexaclorocyclohexan

| 8-Hexaclorocyclohexan
Pirimiphos-ethyl

; Clorpyriphos

' Bromophos

| Malathion

| Heptaclor epoxyd

' o,p’-DDE

' Clorfenvinphos (E)

' a-Endosulfan

j Clorfenvinphos (Z)
Bromophos-ethyl

| p,p"-DDE

' Dieldrin

Tetraclorvinphos

| 0,p"-DDT

| Endrin

' o,p’-DDD

' p.p"-DDD

' B-Endosulfan

| Ethion

p.p-DDT

Carbophenothion

| Methoxyclor

Cyhalothrin

| Cis-Permethrin ;!
Phosalon

| Trans-Permethrin ‘

- Cypermethrin (4 dong phén) |
Coumaphos

Fenvalerat (2 dong phan)
Deltamethrin

Tién cot: Cot silica khir hoat tinh, chiéu dai 4,5 m, dudong

kinh 0,53 mm.

Cot: Silica nung chay, chiéu dai 60 m, duong kinh 0,25 mm,
phu pha tinh poly(dimethyl)(diphenyl) siloxan (3¢ day phim

0,25 pm).

Khi mang: Heli diing cho sdc ky khi.

Téc d9: 25 cm/s.
Ap suat: 180 kPa.
Nhiét d9:
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LANSOPRAZOL
Thoi gian Nhigtdp
(min) (°C) ‘
0-1 75
. 15 75 — 175
| Cét 5-30 1755275 |
| 30 - 40 275—285 |
: 40 - 55 285
| Budng tiém 300
3 Detector 350

Detector: Cong két dién tir hogc nhiét dién tir.

Thé tich tiém: 2 pl.

H¢ théng sdc ky B:

Tién cot: Cot silica bt hoat, chiéu dai 4,5 m, dudng kinh
0,53 mm.

Cot: Silica nung chay, chidu dai 60 m, dwong kinh 0,25 mm,
phu pha tinh poly(cyanopropyl)(7) (pheny!) (7)(methyl)(86)
siloxan (46 day phim 0,25 pm).

Khi mang: Heli ding cho sdc ky khi.

Téc dd: 25 cm/s.

Ap suit: 180 kPa.

Nhiét do:
E Théi gian Nhiét 4§ }
| , B (min) - (O
0-1 75
1-5 75 — 175
Cot 5-30 175 — 275
30-40 275 — 285
40 - 55 285
~ Budng tiém 300
Detector 350

Detector: Cong két dién tir hodic nhiét dién tir.
Thé tich tiém: 2 pl.

Clorid

Khéng duge qua 0,015 %.

Dun s6i 1,0 g ché pham véi 20 ml ethanol 90 % (TT) trong
mét binh cdu day tron dudi sinh han hdi luu trong 5 min.
Pé ngudi, thém 40 ml mude va 0,5 ml acid nitric (TT),
loc. Thém 0,15 ml dung dich bac nitrat 1 % trong ethanol
90 % vao dich loc. Pé yén trong 5 min, trdnh anh sang.
Dung dich nay khong dugc duc hon dung dich dbi chiéu
dugc chuin bi trong ciing mét thoi gian bing cach thém
0,15 ml dung dich bac nitrat 1 % trong ethanol 90 % vao
hdn hop gdm 0,2 ml dung dich acid hydrocloric 0,02 M
(CD), 20 ml ethanol 90 % (TT), 40 ml nwde va 0,5 ml acid
nitric (TT).

Mit khoi lrgng do lam khé
Khong diroc qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C; 1 h).

Tro sulfat
Khong dugc qua 0,15 % (Phu lup 9.9, phuong phap 2).
Nung 5,0 g ché pham va dung can dé xac dinh tro sulfat,
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Béo quén
O nhiét @ khong qua 25 °C.

CAC PAC TINH LIEN QUAN PEN CONG DUNG CUA
NGUYEN LIEU

Cac dic tinh sau ddy c6 thé lién quan dén viéc sir dung
lanolin khan 1am t4 dugc thudc mé va thudc kem.

Khi niing hit nwée (xem ¢ trén)

Piém nhé giot

Tir 38 °C dén 44 °C (Phu luc 6.7, phuong phap 4).

Lam day ché phim trong céc kim loai bang cich dun chay
ché phdm trén ndi cach thuy, dé nguodi dén khoang 50 °C,
16t vao cdc va dé yén & 15 °C dén 20 °C trong 24 h.

LANSOPRAZOL
Q\NH CH3
Il
O N _~

va dbng phan déi quang

C1eH sFsN;0,8 Pt.l: 3694

Lansoprazol la 2-[(RS)-[[3-methyl-4-(2,2,2-trifluoro-
ethoxy)-pyridin-2-yl]-methyl]sulfinyl]- 1 H-benzimidazol,
phai chira tir 98,0 % dén 102,0 % C,¢H,4F3N;0,S, tinh theo
ché phém khan.

Tinh chét

B6t mau tring dén tring 4nh ndu. D& tan trong
dimethylformamid, thuc té khong tan trong nuéc. Nong
chay & 166 °C, kem theo phan huy.

Pinh tinh

A. Phd hip thy hong ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phim
phai phti hop véi phd hip thu hdng ngoai cia lansoprazol
chuén.

B. Phuong phép quang phd hép thu tir ngoai va kha kién
(Phu luc 4.1).

Dung dich thir: Dung dich chira 10 pg/ml ché phim trong
methanol (TT).

Dung dich déi chiéu: Dung dich chira 10 pg/ml lansoprazol
chuén trong methanol (TT).

Phé hip thu tir ngoai va kha kién trong khoang budc song
tir 200 nm dén 400 nm ciia dung dich thir va dung dich déi
chiéu phai cé cuc dai hép thu va cuc tiéu hép thu & cac
budc séng giéng nhau.

Tap chit lién quan

Phuong phap séc ky long (Phu luc 5.3). Bao quan va tiém
cac dung dich & nhiét d§ khong qua 5 °C. Dung dich bao
quan & nhiét 4o 5 °C 6n dinh trong 24 h.



