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Dinh lrgng

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3).

Dung dich A: Pha loang 80 ml dung dich tetrabutylamoni
hydroxyd (TT) 40,0 % thanh 100 ml bang nuoe.

Pha dong: Methanol - nudc - dung dich natri dihydro-
phosphat khan 2,4 % - dung dich A (510 : 432 : 50 : 8).
Diéu chinh dén pH 5,5 bang acid phosphoric (TT).

Chai y: Dé lanh cac dung dich ngay sau khi pha va trong
qué trinh phan tich, tiém miu & 2 °C dén 8 °C, phan tich
mAu trong vong 24 h sau khi pha.

Dung dich thir; Cin bt thudc trong 10 lo, tinh khéi lwong
trung binh cua bdt thudc trong mot lo, tron déu. Hoa tan
mdt lugng ché phim thich hop trong pha dong dé thu
duogc dung dich chira 1 mg/ml piperacilin va 0,125 mg/ml
tazobactam.

Dung dich chuan: Dung dich chira 1 mg/ml piperacilin
chuin va 0,125 mg/ml tazobactam chuén trong pha dong.
Piéu kién sic ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm). ,

Detector quang pho tir ngoai dét & budc song 230 nm.
Nhiét d budng tiém mau: 2 °C dén 8 °C.

Tbc do dong: 1 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Thoi gian lwu twong d6i so véi piperacilin cia tazobactam
1a 0,36.

Kiém tra tinh phu hop cua hé théng: Trén sic ky dd cua
dung dich chuan, hé sé ddi ximg cia pic piperacilin va pic
tazobactam khong 16n hon 2,0; @ 1éch chuin twong d6i
cua dién tich pic piperacilin va pic tazobactam thu dugc tir
6 lan tiém 13p lai khong 16m hon 2,0 %.

Tinh ham lwgng phén trim cua piperacilin, Cy3H,7N;5055,
va tazobactam, C;oH;;N4O;S, trong ché phidm dua vao
dién tich pic twong tmg thu dugc trén sic ky d6 cia dung
dich thir, dung dich chuan va ham luong ciia C,3Hy,NsO,S
trong piperacilin chuén; ham lugng cua C,oH;N,OsS
trong tazobactam chuén.

Bao quan
Trong d6 dung kin, tranh anh sidng, & nhiét Ao phong. Sir
dung thuoc ngay sau khi hoan nguyén.

Loai thudc ]
Khang sinh nhém penicilin va chit (rc ché beta-lactamase.

Ham lwgng thromg dung
Piperacilin va tazobactam (4 g/0,5 g).

PIPERAZIN ADIPAT
NH
HN

C4H|0N2.C6H |004 Pt.l: 232,3

PIPERAZIN ADIPAT

Piperazin adipat phai chia tr 98,0 % dén 101,0 %
C4H|0N2.C6H1004, tinh theo ché phém khan.

Tinh chit
Bot két tinh trdng, chay & khoang 250 °C kém theo phén
hiy. Tan trong nudc, thyc té khong tan trong ethanol 96 %.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A.

Nhém II: B, C.

A. Phd hip thu hong ngoal (Phu luc 4.2) ciia ché phim
phai phi hop v6i phd hip thu hdng ngoai cuia piperazin
adipat chuan.

B. Trong phan Tap chét lién quan, sau khi phun céc dung
dich ninhydrin, vét chinh trén sic ky d4 thu dugc cia dung
dich thir (2) phai tuong tw v& mau séc, vi tri, kich thuéc so
v6i vét chinh trén sic ky dd thu dugc cia dung dich dbi
chiéu (1).

C. Ly 10 ml dung dich S, thém 5 ml acid hydrocloric (TT)
va chiét 3 14n, mbi 14n v&i 10 ml ether (TT). Gop dich chiét
va bdc hoi cho t&i khé. Rira cin véi 5 ml nude va siy kho
& 100 °C dén 105 °C. Piém chay (Phu luc 6.7) cia cén tur
150 °C d&én 154 °C.

P§{ trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,5 g ché phdm trong nudc va pha
lodng thanh 50 ml véi cliing dung mai.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khéng ddm mau
hon mau mau Ng (Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Tap chat lién quan

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac ddam ddc - aceton (20 : 80)
vira mdi pha.

Dung méi hoa tan: Ethanol - amoniac dam dac (2 : 3).
Dung dich thir (1): Hoa tan 1,0 g ché pham trong 6 ml
amoniac dgm déc (TT) va pha lodng thanh 10 ml bing
ethanol (TT).

Dung djch thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bing dung méi hoa tan.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 0,1 g piperazin adipat
chudn trong dung méi hoa tan va pha loang thanh 10 ml
va&i cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 25 mg ethylendiamin
(TT) trong dung mdi hoa tan va pha lodng thanh 100 ml
v&i cung dung méi.

Dung dich dbi chiéu (3): Hoa tan 25 mg triethylendiamin
(TT) trong dung moi hoa tan va pha loang thanh 100 ml
véi cung dung mai.

Dung dich déi chiéu (4): Hoa tan 12,5 mg triethylendiamin
(TT) trong 5,0 ml dung dich thir (1) va pha lodng thanh
50 ml bing dung méi hoa tan.

Cadch tién hanh: Cham riéng r& lén ban moéng 5 pl mdi
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dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
15 cm. Sdy ban mong & 105 °C va phun lan luot dung dich
ninhydrin 0,3 % trong hon hop acid acetic khan - butanol
(3 : 100), dung dich ninhydrin 0,15 % trong ethanol. Sy
ban mong & 105 °C trong 10 min. Trén sic ky d6, bét ky
vét phu nao thu duge tir dung dich thir (1) khéng duge ddm
mau hon vét thu digc tir dung dich déi chiéu (2) (0,25 %).
Phun Ién ban mong dung dich iod 0,1 N (TT) va dé khoang
10 min. Vét tuong Umg Vvdi triethylendiamin thu dugc tir
dung dich thir (1) khéng dwoc ddm mau hon vét thu duoc
tir dung dich déi chiéu (3) (0,25 %). Phép thir chi c6 gié tri
khi dung dich ddi chiéu (4) cho 2 vét tach rd rang. Bo qua
vét trén vach xuét phat.

Kim loai ning

Khéng dugc qua 20 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Liy 12 ml dung dich S thir theo phuong phép 1. Ding
dung dich chi méu 1 phan triéu Pb (TT) @ chuin bi mau
d6i chiéu.

Nuée

Khong dugc ql.lé 0,5‘ % (Phu Iuc 10.3).

Dung 1,00 g cheé pham.

Tro sulfat
Khong duoc QI:lé 0: 1 % (Phu luc 9.9, phurrong phap 2).
Dung 1,0 g ché pham.

Pinh lrgng

Hoa tan 0,100 g ché phim trong 10 ml acid acetic khan
(TT) bang céch dun néng nhe va pha lodng thanh 70 ml véi
cung dung méi. Chudn d¢ bing dung dich acid percloric
0.1 N (CB), dung 0,25 ml dung dich 1-naphtholbenzein
(TT) 1am chi thi, dén khi mau chuyén tir vang ndu sang
xanh luc.

1 ml dung dich acid percloric 0,1 N (CD) trong duong véi
11,61 mg C4H,oN,.C4H,(0,.

Bdo quin
Trong & dung kin.

Loai thude
Tri giun san.

PIPERAZIN CITRAT

i XHzo

K\ NH HO_ CO,H
HN\) HO,C \)Q/COZH
3 2
(C4H|0N2)3.2C6H307 (daﬂg khan) P.t.l: 643,0
Piperazin citrat phai chia ti 98,0 % dén 101,0 %
(C4HoN,)3.2C4Hg0;, tinh theo ché pham khan.
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Tinh chit

B4t cdm mau tring, sau khi sdy khé & 100 °C dén 105 °C
chay & khoang 190 °C. Dé tan trong nuéc, thuc té khong
tan trong ethanol 96 % va ether.

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhom I: A.

Nhom II: B, C.

A. Phd hép thu hong ngoai (Phu luc 4.2) ciia ché phim
phai phi hop vai phd hip thu héng ngoai clia piperazin
citrat chudn. Sy kho ché phim va chit chudn ¢ 120 °C
trong 5 h, tranh 4m va do phé hdng ngoai ngay.

B. Trong phén Tap chét lién quan, sau khi phun cic dung
dich ninhydrin, vét chinh thu dugc trén sic ky d6 cua dung
dich thir (2) phai twong tyr v& mau sic, vi tri va kich thude
so v&i vét chinh thu duoc trén sic ky db caa dung dich déi
chiéu (1).

C. Hoa tan 0,5 g ché phim trong 5 ml mdc, dung dich thu
duoc cho phan ing cua citrat (Phu luc 8.1).

Po trong va mau sic ciaa dung dich

Dung dich S: Hoa tan 1,25 g ché phim trong nudc va pha
loang thanh 25 ml véi cung dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong dim mau
hon mau ciia mau méu Ng (Phy luc 9.3, phuong phép 2).

Tap chit lién quan

Phuong phap sic ky 16p moéng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac ddm ddc - aceton (20 : 80)
vira méi pha.

Dung méi hoa tan: Ethanol - amoniac dam ddc (2 : 3).
Dung dich thir (1): Hoa tan 1,0 g ché phdm trong 6 ml
amoniac dam ddc (TT) va pha loang thanh 10 ml bing
ethanol (TT).

Dung dich thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
10 ml bang dung méi hoa tan.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 0,1 g piperazin citrat
chuén trong dung méi hoa tan va pha loing thanh 10 ml
vOi cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 25 mg ethylendiamin
(TT) trong dung mdi hoa tan va pha loang thanh 100 ml
véi cung dung méi.

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 25 mg triethylendiamin
(TT) trong dung méi hoa tan va pha loidng thanh 100 ml
vOi cung dung moi.

Dung dich doi chiéu (4): Hoa tan 12,5 mg triethylendiamin
(TT) trong 5,0 ml dung dich thir (1) va pha lodng thanh
50 ml bing dung m6i hoa tan.

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 5 ul méi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
15 em. Say ban méng & 105 °C va phun lan lugt dung dich
ninhydrin 0,3 % trong hdn hop acid acetic khan - butanol



