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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.
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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
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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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MEPROBAMAT

Detector ion héa ngon lira.

Nhiét d6 cét 120 °C, budng tiém 150 °C va detector 200 °C.
Thé tich tiém: 1 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky gip 2 1an thoi gian luu cia menthol.
Kiém tra tinh phu hop cta h¢ thong: Trén sic ky d6 cia
dung dich dbi chiéu (1), 40 phan giai gilta pic menthol
va pic isomenthol it nhat 1a 1,4. Trén sic  ky dd cua dung
dich d6i chiéu (2), ty s6 tin hidu trén nhidu cua pic chinh
it nhat 1a 5.

Gidi han: Trén sic ky dd cua dung dich thir (1), tdng dién
tich cac pic phu khéng dugc 16m hon 1,0 % dién tich pic
chinh. B6 qua cac pic cua dung mdi va cac pic phu c6 dién
tich nho hon hoic bing 0,05 % dién tich pic chinh.

Cin sau khi bay hoi

Khéng dugc qua 0,05 %.

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

Béo quan

Trong bao bi kin, & chd mat.

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

o)

Me Pr”
OTNHZ
(0]

C9H| 8N204 Ptl: 21 8,3

Meprobamat 12 2-methyl-2-propylpropan-1,3-diyl dicar-
bamat, phai chira tir 97,0 % dén 101,0 % CoH;gN, Oy, tinh
theo ché pham da 1am kho.

Tinh chat
Bot két tinh hay v6 dinh hinh, mau tring hay gin nhu
trang. Khé tan trong nudc, dé tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, B.

Nhém II: B, C, D.

A. Phd hﬁp thu h6ng ngoai (Phy luc 4.2) cua ché phim
phai phit hgp v6i phd hép thu hdng ngoai ciia meprobamat
chuin.

B. Diém chay ctia ché phdm phai tir 104 °C dén 108 °C
(Phu lyc 6.7).

C. Thém | ml anhydrid acetic (TT) va 0,05 ml acid sulfuric
(TT) vao 0,5 g ché phim, tron déu va dé 30 min, lic lién
tuc. D4 timg gigt dung dich nay vao 50 ml nude, tron déu.
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Co thanh éng nghiém bing diia thiy tinh dé tao tua két
tinh. Loc, rira va sy tia & 60 °C. Diém chay cua tua phai
tir 124 °C dén 128 °C (Phu luc 6.7).

D. Hoa tan 0,2 g ché phdm trong 15 ml dung dich kali
hydroxyd 0,5 M trong ethanol (TT) va dun s6i duéi sinh
han nguoc 15 min. Thém 0,5 ml acid acetic bang (TT) va
| ml dung djch cobalt nitrat 5 % trong ethanol, mau xanh
lam dam xuét hién.

PJ trong va mau sic caa dung dich

Hoa tan 1,0 g ché pham trong 20 ml ethanol (TT). Dung
dich phai trong (Phy luc 9.2) va khong mau (Phu luc 9.3,
phuong phap 2).

Tap chit lién quan

Khéng duogc qua 1,0 %.

Phuong phap sic ky 16p mong (Phuy lyc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Pyridin - aceton - hexan (10 : 30 : 70).
Dung dich thir: Hoa tan 0,20 g ché phdm trong ethanol
96 % (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cung dung moi.
Dung dich @i chiéu: Pha loang 0,1 ml dung dich thir thanh
10,0 ml bing ethanol 96 % (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl mbi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di duoc
15 cm. SAy ban méng & 120 °C trong 30 min, dé ngudi va
phun dung dich gom 0,25 g vanilin (TT) trong hén hop
cta 10 ml ethanol 96 % (TT) va 40 ml acid sulfuric (TT)
4 1am ngudi. SAy ban méng & 100 °C dén 105 °C trong
30 min. Trén sic ky db, bat ky vét phu nao cta dung dich
thir khong durge d4m mau hon vét cia dung dich déi chiéu.

Kim loai ning

Khéng dugc qué 10 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Hoa tan 2,0 g ché phim trong hdn hop nwdc - aceton
(15 : 85) va pha loang thanh 20 ml véi cung hon hop dung
méi. Ly 12 ml dung dich thu dugc va tién hanh theo
phuong phép 2.

Diing dung dich chi mau 1 phan triéu duoc chuén bi bing
cach pha lodng dung dich chi mdu 100 phan trigu Pb (TT)
bing hén hop nuwéce - aceton (15 : 85) dé chuin bi mau
d6i chiéu.

Mt khbi lwgng do 1am khé
Khong dugc qu;:’t 0,5 % (Phu lyc 9.6).
(1,000 g; ap suat giam; 60 °C).

Tro sulfat
Khoéng duoc qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Dinh lrgng

Hoa tan 0,1000 g ché phim trong 15 ml dung dich acid
sulfuric 25 % (t1/tt) va dun s6i duéi sinh han ngugc trong
3 h. Lam ngudi, hoa tan bang cach thém cén than 30 ml
nude, lam ngudi tiép va chuyén vao b cét kéo hoi nudc.



