https://nhathuocngocanh.com/

DUGQC DIEN VIET NAM VI

0.1 M thira bang dung dich kém sulfat 0,1 M (CD) dén khi
mau chuyén sang hong.

1 ml dung dich natri edetat 0,1 M (CD) tuong duong véi
12,20 mg AIPO,.

Bdo quan
Trong bao bi kin.

Loai thudc

Khéng acid da day.
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Niclosamid khan la 5-cloro-N-(2-cloro-4-nitrophenyl)-
2-hydroxybenzamid, phai C’hl'taﬂl'l‘t 98,0 % dén 101,0 %
C,3HgCLN,O,, tinh theo ché phim da lam kho.

Tinh chit

Tinh thé min mau tring anh vang hoic mau hoi vang.
Thuc té khéng tan trong nudc, hoi tan trong aceton, kho
tan trong ethanol.

Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, E.

Nhom II: B, C, D, E.

A. Phé hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cta ché phe:un
phai phit hop véi phé hip thu héng ngoai cia niclosamid
khan chuén. Chuén bi mau thir bang cach tron 0,5 mg ché
pham véi 0,3 g kali bromid (TT) va nén thanh vién nén.
B. Piém chay: Tir 227 °C dén 232 °C (Phy luc 6.7).

C. Hoa tan 50 mg ché phdm trong 5 ml dung dich acid
hydrocloric 1 M (TT), thém 0,1 g kém bét (TT), dun néng
trong cach thuy 10 min, dé ngudi va loc. Thém vao dich
loc 1 ml dung dich natri nitrit 0,5 % va dé yén 3 min. Thém
2 ml dung dich amoni sulfamat 2 %, lic, dé yén 3 min va
thém 2 ml dung dich naphthylethylendiamin dihydroclorid
0,5 % (TT). Mau tim xuét hién.

D. D6t ché phim trén ddy dong bing ngon lira khéng mau.
Ngon lira chuyén mau xanh lyc.

E. Ché pham phai dap img yéu cau cua phép thir Mt khéi
lugng do lam kho.

Tap chit lién quan

Phuong phip sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha dgng: Hon hop dong thé tich cua acetonitril (TT) va
dung dich chira 0,2 % kali dihydrophosphat, 0,1 % dinatri
hydrophosphat, 0,2 % tetrabutylamoni hydrosulfat.

NICLOSAMID KHAN

Dung djch thir: Hoa tan 50 mg ché phim trong methanol
(TT) bang cach dun néng nhe, dé ngudi va them methanol
(TT) vira du 50,0 ml.

Dung dich doi chiéu: Pha loang 1,0 ml dung dich thir thanh
100,0 ml bing acetonitril (TT). Pha loang tiép 1,0 ml dung
dich thu dugc thanh 20,0 ml bang acefonitril (TT).

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thuée (12,5 cm x 4 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm). i

Detector quang pho tir ngoai dét & budc séng 230 nm.
Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh: Tiém dung dich déi chiéu. Diéu chinh d¢
nhay sao cho chiéu cao ciia pic niclosamid khéng thap hon
20 % ciia thang do. Tiém dung dich thir va tién hanh sic
ky trong khoéng thoi gian gap hai 14n thoi gian luu cia pic
niclosamid.

Gi6i han: Trén sic ky db ciia dung dich thir: Téng dién tich
cta cic pic phuy, trir pic niclosamid va pic dung méi, khong
duoc 16n hon bén lan dién tich ciia pic chinh trén sic ky
d6 cuia dung dich déi chiéu (0,2 %). B6 qua cic pic c6 dién
tich nhé hon hodc bang 10 % dién tich cua pic niclosamid
trén sic ky dd ctia dung dich déi chiéu (0,005 %).

Acid 5-clorosalicylic

Khéng dugc qua 60 phin triéu.

Dung dich thir: Thém 15 ml nuée vao 1,0 g ché phim, dun
s6i 2 min, dé ngudi, loc qua mang loc 0,45 pm, nra mang
loc. Gop dich loc va dich nira, pha lodng dich thu dugce
thanh 20,0 ml bang mdc.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 30 mg acid 5-clorosalicylic
(TT) trong 20 ml methanol (TT) va pha loang thanh
100,0 ml b?mg nude. Pha loang 1,0 ml dung dich thu dugc
thanh 100,0 ml bing nudc.

Cdch tién hanh: Thém lan lugt 0,1 ml dung dich sar (111
clorid 1,3 % (TT) vao 10,0 ml dung dich thir va 10,0 ml
dung dich d6i chiéu. Mau tim tao thanh trong dung dich
thir khong dugc ddm hon mau tim tao thanh trong dung
dich di chiéu.

2-Cloro-4-nitroanilin

Khong dugce qua 0,01 %.

Dung dich thur: Thém 5 ml methanol (TT) vao 0,250 g
ché phm, dun sdi, dé ngudi. Thém 45 ml dung dich acid
hydrocloric 1 M (TT), dun sbi, dé ngudi, loc rdi pha lodng
dich loc thanh 50,0 ml bing dung dich acid hydrocloric
1 M(TT).

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 50 mg 2-cloro-4-nitroanilin
(TT) trong methanol (TT) va pha lodng thanh 100,0 ml véi
cung dung méi. Pha lodng 1,0 ml dung dich thu dugc thanh
100,0 ml bing methanol (TT). Pha loang 2,0 ml dung dich
nay thanh 20,0 ml bing dung dich acid hydrocloric 1 M (TT).
Cdch tién hanh: Thém lan lugt 0,5 ml dung dich natri nitrit
0,5 % vao 10,0 ml dung dich thir va 10,0 ml dung dich déi
chiéu. Dé yén 3 min. Thém 1 ml dung dich amoni sulfamat
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NICLOSAMID MONOHYDRAT

2 %, lic, dé yén trong 3 min rdi thém 1 ml dung dich
naphthylethylendiamin dihydroclorid 0,5 % (TT). Mau tim
héng tao thanh trong dung dich thir khéng dwgc ddm hon
mau tim hdng tao thanh trong dung dich déi chiéu.

Clorid

Khoéng dugce qua 0,05 % (Phu luc 9.4.5).

Thém hdn hop gbém 1,2 ml acid acetic (TT) va 40 ml nudc
vio 2,0 g ché phém, dun s6i trong 2 min, dé ngudi va loc.
Lay 2 ml dich loc pha lodng véi nueée thanh 15 ml dé thi.

MAt khoi lirgng do 1am khé
Khoéng dugce qua 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C; 4 h).

Tro sulfat
Khéng dugc qué 0,1 % (Phy luc 9.9, phuong phép 2).
Diing 1,0 g ché phim.

Pinh lwgng

Can chinh xic khoang 0,300 g ché phim hoa tan trong
80 ml hdn hop ddng thé tich aceton (TT) va methanol (TT).
Pinh luong bang dung dich tetrabutylamoni hydroxyd
0,1 M (CP). Xic dinh diém két thic bing phuong phép
chuin d6 do dién thé (Phu luc 10.2).

1 ml dung dich tetrabutylamoni hydroxyd 0,1 M (CD) tuong
duong véi 32,71 mg C3HgCLN,O,.

Bdo quin
Trong bao bi kin, tranh anh sang.

Loai thube

Tri giun san.
Ché phim
Vién nén.
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C,3HsCLN,0,.H,0 P.tl: 345,1

Niclosamid monohydrat 1a 5-cloro-N-(2-cloro-4-nitro-
phenyl)-2-hydroxybenzamid monohydrat, phai chira tir
98,0 % dén 101,0 % C,3H;C1,N,O, tinh theo ché phim da
lam khé.

Tinh chat

Tinh thé mjn mau vang.

Thuc té khéng tan trong nudc, hoi tan trong aceton, kho
tan trong ethanol.
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Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A, E.

Nhom 1I: B, C, D, E.

A. Phé hip thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phim sau
khi da sdy khd & 100 °C dén 105 °C trong 4 h phai phi hop
v6i phd hép thu hdng ngoai cia niclosamid khan chudn.
B. Diém chay ctia ché phim sau khi d4 sdy kho & 100 °C dén
105 °C trong 4 h phai tix 227 °C dén 232 °C (Phu lyc 6.7).
C. Hoa tan 50 mg ché phim trong 5 ml dung dich acid
hydrocloric 1 M (TT), thém 0,1 g bét kém (TT), dun néng
cach thuy 10 min, lam lanh va loc. Thém vao dich loc 1 ml
dung dich natri nitrit 0,5 % va dé yén 3 min. Thém 2 ml
dung dich amoni sulfamat 2 %, lic, dé yén 3 min va thém
2 ml dung dich naphthyl ethylendiamin dihydroclorid
0,5 % (TT). Mau tim xut hién.

D. Dbt ché phém trén ludi ddng bang ngon lia khong mau,
Ngon lira chuyén mau xanh 14 céy.

E. Ché phim phai d4p ng yéu cau clia phép thir Mat khoi
lugng do lam kho.

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Acetonitril - dung dich chira 0,2 % kali
dihydrophosphat, 0,1 % dinatri hydrophosphat, 0,2 %
tetrabutylamoni hydrosulfat (1 : 1).

Dung dich thir: Hoa tan 50 mg ché phim trong methanol
(TT), dun néng nhe, lam lanh va thém methanol (TT) vira
da 50,0 ml.

Dung dich d@6i chiéu: Pha loing 1 ml dung dich thir thanh
100,0 ml bing acetonitril (TT). Pha lodng tiép 1,0 ml dung
dich thu dugc thanh 20,0 ml bﬁng acetonitril (TT).

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (12,5 cm x 4 mm) dugc nhdi pha tinh C
(5 pm).

Detector quang phd tir ngoai dit & budc séng 230 nm.
Téc @6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky véi thai gian gép hai lan thoi gian Iuu cia
pic niclosamid.

Tién hanh sic ky dung dich d6i chiéu, diéu chinh do nhay
sao cho chiéu cao cla pic niclosamid khong thip hon
20 % cua thang do.

Gidi han: Trén séc ky d6 cua dung dich thi:

Tdng dién tich cua céc pic phu, trir pic niclosamid va pic
dung moi, khong dugc 16n hon 4 14n dién tich cua pic
chinh trén sic ky dd cua dung dich dbi chiéu (0,2 %).

Bé qua céc pic c6 dién tich nhé hon hoic bing 10 % dién
tich cua pic niclosamid trén sic ky dd cia dung dich ddi
chiéu.

Acid 5-clorosalicylic
Khéng duoc qué 60 phan triéu.



