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sic va kich thuéc twong tng véi vét chinh ciia dung dich
dbi chiéu (2).

C. Thém 4 ml nwdc va 2 ml dung dich amoni ceri nitrat
20 % trong dung dich acid nitric 4 M vao 1 ml dung dich S,
mau nau da cam xuét hién.

D. Ché pham phai cho phan tmg (A) ctia clorid (Phu lyc 8.1).

P{ trong va mau siic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 5,0 g ché phdm trong nudc khéng
co carbon dioxyd (TT) va pha loang thanh 50 ml vdi cing
dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va ¢6 mau khong
dugc ddm hon mau miu VN (Phu luc 9.3, phuong phép 2).

Gidi han acid - kiém

Thém 0,1 ml dung dich dé methyl (TT) va 0,3 ml dung
dich acid hydroclorid 0,01 N (CD) vao 10 ml dung dich S,
dung dich phai c6 mau do6. Thém 0,6 ml dung dich natri
hydroxyd 0,01 N (CD) dung dich phai c6 mau vang.

Tap chit lién quan

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

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Amoniac - dioxan - 2-propanol
(10:50:50).

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,50 g ché phim trong methanol
(TT) va pha loang thanh 5,0 ml véi cing dung moi.

Dung dich thir (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thi (1)
thanh 10 ml véi methanol (TT).

Dung dich déi chiéu (1): Pha loing 3,0 ml dung dich thir
(1) thanh 10,0 ml véi methanol (TT). Pha loang 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi methanol (TT).
Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 0,10 g heptaminol
hydroclorid chuan trong methanol (TT) va pha lodng thanh
10 ml véi cing dung méi.

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 10,0 mg tap chit A chuin
cua heptaminol [(2RS)-6-methylhept-5-en-2-amin)] trong
methanol (TT) va pha loang thanh 5,0 ml véi cing dung moi.
Dung dich déi chiéu (4): Pha loang 1,0 ml dung dich ddi
chiéu (3) thanh 10,0 ml véi methanol (TT).

Dung dich doi chiéu (5): Lay 2,5 ml dung dich ddi chiéu
(3), thém 0,5 ml dung dich thir (2) va pha loing thanh 5 ml
v&i methanol (TT).

Cdch tién hanh: Chim neng biét 1én ban moéng 10 pl dung
dich thu (1), thir (2), dbi chiéu (1), (2), (4) va (5). Trién
khai sic ky dén khi dung méi di dwgc 15 cm. Lay bin
mong ra va dé khé ngoai khong khi. D3t ban méng trong
binh bdo hoa hoi iod it nhét 15 h.

Phép thir chi c6 gié tri khi trén sic ky db ciia dung dich d6i
chiéu (5) cho 2 vét chinh tach nhau r3 rang va dung dich
dbi chiéu (1) cho 1 vét chinh.

Trén sdc ky dd cua dung dich thir (1): Vét twong {mg voi
vét tap chit A khéng dugc c6 mau ddm hon mau cua vét
trén sic ky do cia dung dich d6i chleu (4) (0,2 %); bit ky
vét phu nao ngoai vét chinh va vét tap chit A khong dugc

VIEN NEN HEPTAMINOL

c¢6 mau ddm hon mau ctia vét trén sic ky d6 ciia dung dich
dbi chiéu (1) (0,6 %).

Kim loai ning

Khéng dugc qua 10 phan tridu (Phu luc 9.4.8).

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

Mit khoi lwgng do 1am khé
Khéng dugce qué 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C; 4 h).

Tro sulfat
Khéng dwgc qua 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Ding 1,0 g ché pham.

Pinh luwgng

Hoa tan 0,140 g ché phfim trong 50 ml ethanol 96 % (TT)
va thém 5,0 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CD).
Chuan d6 bang dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP).
Xac dinh diém két thic bing phucmg phap chuén d6 do
dién the (Phu luc 10.2). Poc thé tich di tiéu thu giira 2
diém ubn.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CP) twong ng v&i
18,17 mg C3H,NO.HCI.

Bio quin
Trong d6 dung kin.

Loai thudc ,
Thudce diéu tri ha huyét ap.

Ché phim
Vién nén.

VIEN NEN HEPTAMINOL

La vién nén chira heptaminol hydroclorid.
Ché pham phéi dap \mg cac yéu cau trong chuyén luin
“Thudc vién nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham luqng heptaminol hydroclorid, C;H,;NO.HCI, tir
95,0 % dén 105,0 % so vdi lugng ghi trén nhan.

DPinh tinh

A. Phwong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Dioxan - 2-propanol - amoniac
(50:50:10).

Dung dich thir: Lic modt luong bdt vién twong tmg véi
100 mg heptaminol hydroclorid véi 10 ml methanol (TT), loc.
Dung dich déi chiéu: Dung dich heptaminol hydroclorid
chudn m’ing d6 10 mg/ml trong methanol (TT).

Cdch tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mong 5 pl méi
dung dich trén. Trién khai sic ky t6i khi dung méi di dugc
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3/4 ban mong. Liy ban mong ra, dé bay hét dung mdi rdi
dat vao binh bao hoa hoi iod dén khi xuét hién céc vét. Vet
chinh trén sic ky d6 cta dung dich thir phai twong g vé
vi tri, mau sic, kich thudc véi vét chinh trén sic ky d6 cua
dung dich déi chiéu.

B. Lic m{t luong bét vién twong tmg véi khoang 100 mg
heptaminol hydroclorid véi 10 ml nude, loc. Liy 5 ml dich
loc, thém 2 ml dung dich amoni ceri nitrat 20 % trong acid
nitric 4 M s& xuét hién mau niu da cam.

C. Lic m6t luong bdt vién tuwong (mg v6i 50 mg heptaminol
hydroclorid véi 20 ml nwdc, loc. Dich loc cho phan img
(A) cua clorid (Phu luc 8.1).

Dinh lrgng

Cén 20 vién, x4c dinh khdi lvgng trung binh vién va nghién
thanh bot min. Can chinh xac mt lwgng bdt vién tuong
umg véi khoang 140 mg heptaminol hydroclorid, hoa tan
trong 50 ml ethanol 96 % (TT), thém 5,0 ml dung dich
acid hydrocloric 0,01 N (CP). Chuén % bang dung dich
natri hydroxyd 0,1 N (CP). Xéc dinh diém két thic bang
phurong phap chuén db do dién thé (Phu luc 10. 2). Boc thé
tich dung dich chudn do tiéu thu gitta 2 diém udn.

1 ml dung dich natri hydroxyd 0,1 N (CD) tuong (mg véi
18,17 mg CgH;;NO.HCL

Bido quén
Trong bao bi kin.

Loai thude
biéu tri ha huyét ap.

Ham lwgng thudmg dung
187,8 mg heptaminol hydroclorid.

HISTIDIN
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Histidin 14 acid (S)-2-amino-3-(imidazol-4-yl)propanoic,
phal chira tir 98,5 % dén 101,0 % C4HoN;0,, tinh theo ché
phim d3 lam kho.

Tinh chit
BOt két tinh trang hay gan nhu trang hodc tinh thé khong
mau, tan trong nudc, rat kho tan trong ethanol 96 %.

P.tl: 1552

Pinh tinh

C6 thé chon mot trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I: A, B.

Nhém II: B, C, D.

A. Phd hép thu hong ngoai (Phu luc 4.2) cua ché phim
phal phu hop voi phd hap thu héng ngoa1 cua histidin
chuén. Néu phé hép thu hong ngoai ciia mau thir va méu
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chuin khéc nhau thi hoa tan riéng r& ché phdm va histidin
chuén trong mét thé tich ti thidu nurde, bay hoi dén kho &
60 °C va ghi phé méi ctia cdc cén thu dugc.

B. Ché phim phai d4p tmg yéu ciu ciia phép thir Géc quay
cuc riéng.

C. Trong phin Cic chét duong tinh véi ninhydrin, vét
chinh thu duogc trén sic ky db ciia dung dich thir (2) phai
twong tu vé vi tri, mau sic va kich thudc véi vét chinh thu
duoc trén sic ky dd cia dung dich dbi chiéu (1).

D. Hoa tan 0,1 g ché phim trong 7 ml nuée va thém 3 ml
dung dich natri hydroxyd 20 % (TT). Hoa tan 50 mg acid
sulfanilic (TT) trong hdn hop gdm 0,1 ml acid hydrocloric
(TT) va 10 ml nuwde, thém 0,1 ml dung dich natri nitrit
10 % (TT). Thém dung dich thi hai vao dung dich thir nhét
va tron déu. Mau d6 cam tao thanh.

Do trong va miu sic ciia dung dich

Dung dich S: Hoa tan 2,5 g ché phim trong nuréc cét bing
cach dun nong trong céach thuy va pha lodng thanh 50 ml
v0i cung dung moi.

Dung dich S phai trong (Phu luc 9.2) va khong dugc ddm
mau hon mau miu VN, (Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Géc quay cue riéng

Tir+11,4° dén +12,4°, tinh theo ché phadm da 1am khé (Phy
luc 6.4).

Hoa tan 2,75 g ché phim trong 12,0 ml dung dich acid
hydrocloric 25 % (TT) va pha loang thanh 25,0 ml bang nudrc.

Chit dwong tinh véi ninhydrin

Phwong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Badn mong: Silica gel.

Dung mdi khai trién: Butanol - acid acetic bing - nudc
(60 :20:20).

Dung dich thir (1): Hoa tan 0,10 g ché pham trong nudc va
pha lodng thanh 10 ml véi cing dung méi.

Dung dich thir (2): Pha lodng 1 ml dung dich thir (1) thanh
50 ml bang nuor.

Dung dich @i chiéu (1): Hoa tan 10 mg histidin chun
trong nwdc va pha loang thanh 50 ml véi cing dung moi.
Dung dich ddi chiéu (2): Pha loang S ml dung dich thi (2)
thanh 20 ml bng nudc.

Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 10 mg histidin chuén va
10 mg prolin chuén trong nuéc va pha lodng thanh 25 ml
voi cing dung moi.

Cdch tién hanh; Chim riéng biét 1én ban méng 5 pl mbi
dung dich trén. Trién khai séc ky dén khi dung méi di duge
khoéng 2/3 chiéu dai ban mong. Dé khd ban méng ngoai
khéng khi va phun dung dich ninhydrin 0,2 % (TT). Say
bin moéng & 100 °C dén 105 °C trong 15 min. Trén sic
ky b thu dugc cua dung dich thir (1), bat ky vét phu ndo
ngoai vét chinh khong duogc dam mau hon vét chinh thu
dugc trén sic ky db cua dung dich d01 chiéu (2) (0,5 ).
Phép thir chi c6 gid tri khi sic ky db ctia dung dich a6i
chiéu (3) cho 2 vét tich rd rang.



