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MENTHOL RACEMIC

Bdo quén ,

Béo quan & noi khd, nhiét d6 tir 15 °C dén 30 °C (t6t nhét
1a 25 °C).

Loai thube

Thuoc chong viém khoéng steroid.

Ham lugng thuwdmg diung

7,5 mg, 15 mg.
MENTHOL RACEMIC
OH CHs
"’H CHj
va dbng phan déi quang
C,oH50 P.t.l: 156,3

Menthol racemic 1ahdn hgp dong lugng cia (1RS,2SR,5RS)-
5-methyl-2-(1-methylethyl)cyclohexanol.

Tinh chit

Bot két tinh tron chay tt hay két tu hoic tinh thé hinh ling
tru hay hinh kim, khéng mau, béng.

Thuc té khéng tan trong nudc, rit d& tan trong ethanol
96 % va ether dau hoa c6 nhiét d6 soi tir 40 °C dén 60 °C. D&
tan trong dau béo va parafin 16ng, rit kho tan trong glycerin.
Chay & khoang 34 °C.

Pinh tinh
C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhoém I: B, C.

Nhém II: A, D.

A. Phuong phap sic ky 16p méng (Phy luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Ethyl acetat - toluen (5 : 95).

Dung dich thir; Hoa tan 25 mg ché phim trong methanol
(TT) va pha lodng thanh 5 ml v&i cing dung méi.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 25 mg menthol chudn trong
methanol (TT) va pha loang thanh 5 ml véi cing dung méi.
Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 2 pl mdi
dung dich trén va trién khai sic ky dén khi dung moi di
dugc 15 cm. Dé ban moéng ngoai khong khi dén khi dung
méi bay hét va phun dung dich anisaldehyd (TT). Siy &
100 °C dén 105 °C trong 5 min dén 10 min. Vét chinh trén
sic ky db cua dung dich thir phai giéng vé vj tri, mau sic
va kich thuéc vai vét chinh trén sic ky d6 cua dung dich
di chiéu.

B. Ché phim phai d4p tmg yéu ciu cia phép thir Géc quay
cyuc riéng.

C. Trong phén Tap chit lién quan: Pic chinh thu dugc trén
séc ky 46 cia dung dich thir (2) phai twong ty vé vi tri va
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xAp xi vé kich thuéc vai pic chinh thu dugc trén sic ky dd
cua dung dich d6i chiéu (3).

D. Hoa tan 0,20 g ché ph:im trong 0,5 ml pyridin khan
(TT), thém 3 ml dung dich dinitrobenzoyl clorid 15 % trong
pyridin khan. Pun néng trén cach thiy 10 min. Vira khudy
vira thém timg lugng nhd 7,0 ml nwdc va dé trong nudc
dé 30 min. Tua dugc tao thanh. Pé ling va gan lay tia.
Rira tia hai lan, mm lan 5 ml nuwde da dugce lam lanh truée
trong nudc da. Két tinh lai trong 10 ml aceton (TT) va nia
v0i aceton (TT) da duge 1am lanh trong nudc da, say khé &
75°Cvaadép suit khong qua 2,7 kPa trong 30 min. Tinh
thé c6 diém chay tir 130 °C dén 131 °C (Phu luc 6.7).

P{ trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,50 g ché pham trong 10 ml ethanol
96 % (TT) va pha loang thanh 25,0 ml véi cung dung méi.
Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong mau (Phy
luc 9.3, phwong phép 2).

Gidi han acid - kiém

Hoa tan 1,0 g ché phidm trong ethanol 96 % (TT) v pha
lodng thanh 10 ml v&i cung dung moéi. Thém 0,1 ml dung
dich phenolphtalein (TT) lam chi thi. Dung dich phai
khong mau va phai chuyén sang mau hong khi thém khong
qué 0,5 ml dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CD).

Géc quay cyre riéng
Tir -0,2° den +0,2° (Phu luc 6.4).
Dung dung dich S dé do.

Tap chét lién quan

Phuong phép sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,20 g ché phim trong methylen
clorid (TT) va pha loang thanh 50,0 ml véi ciing dung mai.
Dung dich thir (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thir (1)
thanh 10,0 ml bing methylen clorid (TT).

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 40,0 mg ché phim va
40,0 mg isomenthol (TT) trong methylen clorid (TT) va
pha lodng thanh 100,0 ml véi cung dung méi.

Dung dich dsi chiéu (2): Pha lodng 0,10 ml dung dich thir
(1) thanh 100,0 ml bang methylen clorid (TT).

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 40,0 mg menthol chuin
trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh 100,0 ml
vdi cung dung méi.

Diéu kién sdc ky:

Cot thiy tinh (2,0 m x 2 mm) dugc nhbi diatomit ding cho
sdc ky khi va duge tim 15 % (kl/k1) macrogol 1500 (TT).
Khi mang la nitrogen ding cho sdac ky khi, luu lugng
30 ml/min.

Detector ion hoa ngon Iira.

Nhiét d6 c¢ot 120 °C, buc"ing tiém 150 °C va detector 200 °C.
Thé tich tiém: 1 pl.

Cach tién hanh

Tlen hanh sic ky gip 2 13n thoi gian lru cua menthol.
Kiém tra tinh phu hop cua hé théng: Trén sic ky d6 cua
dung dich dbi chiéu (1), 46 phan glar gilta pic menthol va
pic isomenthol it nhat la 1,4. Trén sic ky dd cua dung dich
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d6i chiéu (2), ty s6 tin hiéu trén nhiu cua pic chinh it nhat
la s.

Gioi han:

Trén sic ky d6 cua dung dich thir (1), tong dién tich céc pic
phu khéng dugc 1ém hon 1,0 % dién tich pic chinh. Bo qua
bat ky céc pic cia dung moi va céc pic phu cé dién tich nho
hon hogic bing 0,05 % dién tich pic chinh.

Ciin sau khi bay hei

Khong dugc qua 0,05 %.

Béc hoi 2,00 g ché phdm trén cach thily cho dén khi bay
hoi hét va siy cin & 100 °C dén 105 °C trong 1 h. Cén con
lai khong dugce qua 1,0 mg.

Bédo quan
Trong bao bi kin, & noi mat.

Twong ky,
Cloral hydrat, phenol, long ndo, resorcin, thymol.

MENTHOL TA TUYEN
OH CH,

I ‘\

Cl()['lzoo . Pt.l: 156,3
Menthol ta tuyén la (1R,2S,5R)-5-methyl-2-(1-methylethyl)
cyclohexanol.

Tinh chat

Tinh thé hinh ling try hay hinh kim, khéng mau, sang
bong. Thuc té khong tan trong nudc, rat dé tan trong
ethanol 96 % va ether dau hoa c6 nhiét d sbi tir 40 °C dén
60 °C. DE tan trong diu béo va parafin long, rat khé tan
trong glycerin.

Nong chay & khoang 43 °C.

Dinh tinh

C6 thé chon mdt trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: B, C.

Nhom II: A, D.

A. Phuong phap séc ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién; Ethyl acetat - toluen (5 : 95).

Dung dich thir: Hoa tan 25 mg ché pham trong methanol
(TT) va pha loang thanh 5 ml véi cing dung méi.

Dung djch doi chiéu: Hoa tan 25 mg menthol chuén trong
methanol (TT) va pha lodng thanh 5 ml v&i cung dung méi.
Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 2 pl mbi
dung dich trén va trién khai sic ky dén khi dung méi di
dugc 15 cm. Dé bin mong ngoai khéng khi dén khi dung
moéi bay hét va phun dung dich anisaldehyd (TT). Siy &
100 °C dén 105 °C trong 5 min dén 10 min. Vét chinh trén

MENTHOL TA TUYEN

séc ky d6 cua dung dich thir phai giéng vé vi tri, mau sic
va kich thudc vai vét chinh trén sic ky db cia dung dich
déi chiéu.

B. Ché phim phai dap img yéu ciu cta phép thir Géc quay
cyc riéng.

C. Trong phén Tap chit lién quan: Pic chinh thu dugc trén
sic ky dd cia dung dich thir (2) phai twong tu vé vi tri va
x4p xi vé kich thudc véi pic chinh thu duge trén sic ky do
cua dung dich dbi chiéu (3).

D. Hoa tan 0,20 g ché phim trong 0,5 ml pyridin khan
(TT), thém 3 ml dung dich dinitrobenzoyl clorid 15 % trong
pyridin khan. Pun néng trén cach thiy 10 min. Vira khuiy
vira thém ting luong nho 7,0 ml nude va dé trong nuéce
d4 30 min. Tua dugc tao thanh. Pé ling va gan ldy tua.
Rira tua hai 14n, méi 1in 5 ml nuwde da duge 1am lanh trude
trong nudc da. Két tinh lai trong 10 ml acefon (TT) va rira
v6i aceton (TT) da dugce 1am lanh trong nudc d4, siy khd &
75 °C va & 4p suat khéng qua 2,7 kPa trong 30 min. Tinh
thé c6 diém chay tir 154 °C dén 157 °C (Phu luc 6.7).

D{ trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,50 g ché pham trong 10 ml ethanol
96 % (TT) va pha loang thanh 25,0 ml v&i cung dung méi.
Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong mau (Phu
luc 9.3, phuong phap 2).

Gi6i han acid - kiém

Hoa tan 1,0 g ché phdm trong ethanol 96 % (TT) va pha
lodng thanh 10 ml véi cung dung méi. Thém 0,1 ml dung
dich phenolphtalein (TT) 1am chi thi. Dung dich phai
khong mau va phai chuyén sang mau hong khi thém khéng
qué 0,5 ml dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CBD).

Goc quay cyc riéng
Tir -48° dén -51° (Phy luc 6.4).
Dung dung dich S dé do.

Tap chét lién quan

Phuong phap sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,20 g ché phim trong methylen
clorid (TT) va pha loing thanh 50,0 ml véi cing dung méi.
Dung dich thir (2): Pha lodng 1,0 ml dung dich thir (1)
thanh 10,0 ml bing methylen clorid (TT).

Dung dich d6i chiéu (1): Hoa tan 40,0 mg ché phim va
40,0 mg isomenthol (TT) trong methylen clorid (TT) va
pha lodng thanh 100,0 ml véi cing dung moéi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 0,10 ml dung dich thir
(1) thanh 100,0 ml bang methylen clorid (TT).

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 40,0 mg menthol chuéan
trong methylen clorid (TT) va pha loang thanh 100,0 ml
véi cung dung moi.

Diéu kién sdc ky:

Cot thuy tmh (2,0 m x 2 mm) dugc nhéi diatomit dung cho
sdc ky khi tim 15 % (kU/kl) macrogol 1500 (TT).

Khi mang 1a nitrogen ding cho sdc ky khi, luu lugng
30 ml/min.
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