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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.
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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.
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Thém 40 ml dung dich natri hydroxyd 10 M (TT) va cit.
Himg dich cét vao binh c6 chira sin 40 ml dung dich acid
boric 4 %. Cét dén khi thu dugc khoang 200 ml. Thém
0.25 ml dung dich hén hop dé methyl (TT) 1am chi thj.
Chuén d¢ bing dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CD)
dén khi mau chuyén tir xanh lyc sang tim. Song song lam
mau tn'mg

1 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CD) tuong duong
vl 10,91 mg CQH|8N204.

Bao quin
Trong d6 dung kin.
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MERCUROCROM
Thubc dé

C,H;Br,HgNa,04

Mercurocrom 14 mudi dinatri cia acid [2,7dibromo-9-
(2-carboxyphenyl)-6-hydroxy-3-oxo-3 H-xanthen-5-yl]-
hydroxymercury, phai chira tir 22,4 % dén 26,7 % Hg va
18,0 % dén 22,4 % B, tinh theo ché phim d4 lam kh.

Tinh chét
Vay hay hat mau nau doé anh xanh, khéng mui. Dé tan
trong nuéc nhung d6i khi dé lai mot lwong nho cac tiéu

phin khéng tan dugc, thuc té khong tan trong ether va
ethanol.

Pt 750,7

Pinh tinh

A. Dung dich ché phim 0,05 % c6 mau do va cho huynh
quang xanh vang.

B. Thém 3 giot dung dijch acid sulfuric 10 % (TT) vao 5 ml
dung dich ché phdm 0,4 %, c6 tiia da cam 4nh d6 xuét hién.
C. Dun néng 0,1 g ché phim véi vai tinh thé iod (TT)
trong mdt 6ng nghiém, c6 tinh thé mau d6 thing hoa bim
trén thanh 6ng nghiém. Néu tinh thé mau vang tao thanh,
co bing diia thiy tinh, mau cua tinh thé s& chuyén sang
mau doé.

D. Cho 0,1 g ché phdm vao chén nung bang sir, thém
| ml dung dich natri hydroxyd 17 %, lac déu, bdc hoi dén
khé va nung. Hoa tan céin trong 5 ml nudc, acid héa bing
acid hydrocloric (TT). Thém 3 giot nuwdc clor (TT) va 2 ml
cloroform (TT), lic, 16p cloroform cé mau niu vang.

MERCUROCROM

Phim mau

Hoa tan 0,40 g ché phim trong 20 ml nwdc, thém 3 ml
dung dich acid sulfuric 10 % (TT) va lgc. Dich loc khong
duoc c6 mau ddm hon mau cua dung dich d6i chiéu gbm
0,4 ml dung dich géc mau do, 2,4 ml dung dich géc mau
vang, 0,4 ml dung dich gcfc mau xarnh va 16,8 ml nuwoc
(Phu lyc 9.3, phuong phap 2).

Halogenid hoa tan dwge

Hoa tan 5,0 g ché phim trong 80 ml mwdc, thém
10 ml dung dich acid nitric 10 % (TT) va nudc vira du
100 ml, lic déu, loc. Léy 40 ml dich loc vao éng Nessler,
thém 6 ml dung dich acid nitric 10 % (TT) va nuwéc vixa
di 50 ml, thém 1 ml dung dich bac nitrat 0,1 M (TT). Lic
k¥, dé yén 5 min tranh 4nh sang. Dung dich khéng dugc
duc hodc néu duc thi khong dugc duc hon dung dich duc
méau duge chuén bi nhu sau: Ly 0,25 ml dung dich acid
hydrocloric 0,01 N (CD), thém 6 ml dung dich acid nitric
10 % (TT) va nuoc vira du 50 ml, thém 1 ml dung dich bac
nitrat 0,1 M (TT) va tién hanh nhu mau th.

Mubi thiiy ngén tan

Dung dich thir. Lay 5 ml dich loc thu dwoc & phin Phim
mau, thém 5 ml nuoc.

Dung dich déi chiéu: Hoa tan 0,040 g thiiy ngan (1I) clorid
(can chinh x4c) trong nwdc va pha lodng thanh 1000 ml véi
cung dung moi. Liy 20 ml dung dich thu duoc, thém 3 ml
dung dich acid sulfuric 10 % (TT). Lay 5 ml dung dich thu
dwuoc, thém S ml nuece.

Thém 1 giot dung dich natri sulfid (TT) vao dung dich thir
va dung dich d6i chiéu. Dung djch thir khéng duoc c6 mau
dam hon dung dich dbi chiéu.

Hop chit thiy ngén khong tan

Hoatan 2,5 g ché phdm trong 50 ml nudc, dé yén 24 h, ly
tAm va rira can voi tung lucmg nhé nude cho dén khi nudce
rira khéng mau. Chuyén cén vao binh nén nat mai, thém
dang 5 ml dung dich iod 0,1 N (CP), dé 1 h, lac thuong
xXuyén. Vira lic vira thém timg giot mét 4,3 ml dung dich
natri thiosulfat 0,1 N (CP) va thém 1 ml dung dich hé tinh
bét (TT), mau xanh xuét hién.

Mt khoi lrgng do 1am khd
Khong dugce qué 5,0 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C, 5 h).

Dinh lwgng

Thity ngan: Can chinh xac khoang 0,6 g ché phim da
tan nhé va sdy khd vao binh nén nit mai mau nau. Hoa
tan trong 50 ml nudc, thém 8 ml acid acetic (TT), 20 ml
cloroform (TT) va dang 30,0 ml dung dich iod 0,1 N (CP),
day nut binh. Dé 1 h, lic manh thudng xuyén. Chuin do
iod thira bing dung dich natri thiosulfat 0,1 N (CP) v6i
chi thi 1a 1 ml dung dich hé tinh bét (TT). Song song lam
miu tring.

1 ml dung dich iod 0,1 N (TT) tuong duong vai 10,03 mg Hg.
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