ALPHA AMYLASE

Y

Diéu kién sdc ky:

Cét kich thudce (10 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdc ky (3 pm).
Nhiét dg cot: 50 °C.

Detector quang phd tir ngoai dit & budc song 210 nm.
Téc do dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky theo churong trinh dung méi nhu sau:

Thoi gian Pha djng A Pha dgng B
(min) (% ttt) (% ttt)
0-15 92 — 50 8 — 50
15-20 50 — 92 50 — 8
20-25 92 8

Thoi gian lru twong dbi so véi adrenalin (thoi gian luu
khoang 4 min): Tap chét F khoang 0,2, tap chit B khoang
0,8, tap chat C khoang 1,3, tap chat A khoang 3,2, tap chét
D khoang 3,3 va tap chét E khoang 3,7.

Sir dung séc ky do cua dung dich déi chiéu (4) dé xac dinh
céc pic tap chat D va tap chét E. Nhan dién tich cua cac pic
ndy véi hé s6 hiéu chinh trong tmg: Tap chit D 14 0,7 va
tap chét E 12 0,6.

Sir dung sic ky dd cuia dung dich déi chiéu (3) dé xac dinh
pic tap chat F (Pic tap chat F c6 thé rira giai ra cling véi cac
pic khac. Néu cén, diéu chinh diéu kién sic ky dé pic tap
chét F tach dwoc khoi céc pic khac).

Kiém tra tinh phu hop cta hé théng sdc ky: Tién hanh sic
ky dung dich déi chiéu (2), d phan giai gitra pic tap chit
B va pic adrenalin it nhét 1a 3,0.

Gidi han: Trén sic ky dd thu dugc cia dung dich thur:
Dién tich ciia bt ky pic nao twong Ung véi tap chit F
khéng 16m hon 15 13n dién tich pic chinh trén sic ky dd ciia
dung dich ddi chiéu (1) (15 %). ’
Dién tich cua bat ky pic ndo tuong Ung v6i tap chat B
khong 16n hon dién tich pic chinh trén sic ky dd ciia dung
dich ddi chiéu (1) (1 %).

Dién tich cua bat ky pic tap chat khéac khong 16n hon méot
nira dién tich pic chinh trén sic ky db cua dung dich ddi
chiéu (2) (0,5 %).

Tdng dién tich cac pic tap chat trur tap chét F, khong lén
hon dién tich pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich déi
chidu (1) (1 %).

B qua cac pic tap chét cé dién tich nho hon dién tich pic
chinh trén sic ky dé cua dung dich dbi chiéu (5) (0,1 %).
Téng tit ca cc tap chit trong phép thir D-adrenalin va
phép thir tap chét lién quan khéng 16n hon 16,0 %.

Ghi chu:

Tap chét F: Acid (1R)-1-(3,4-dihydroxyphenyl)-2-(methylami-
no)ethansulfonic.

1440

BAN BO SUNG DPVN v

Dinh lwgng

Phuong phap sac ky long (Phy lyc 5.3).

Céc dung dich dugc chuan bj trong diéu kién tranh 4nh Séng,
Pha d¢ng: Thém 4,0 g tetramethylamoni hydrosulfat (TT),
1,1 g natri heptansulfonat (TT) va 2 ml dung dich Trilop
B 0,1 M (TT) vao hdn hop gém 950 ml nuwede va 50 m|
methanol (TT), diéu chinh dén pH 3,5 bang dung dich natri
hydroxyd 1 M (TT).

Dung d;ch thir: Pha lodng 1 thé tich ché pham thanh 10 thé
tich bang pha dong.

Dung dich chudn: Dung dich chtra 0,02 % adrenalin tartrat
chuan trong pha dong.

Dung dich phan gidi: Dung dich chira 0,02 % adrenalin
tartrat chuan va 0,02 % noradrenalin tartrat chuén trong
pha dong.

Piéu kién sdc ky:

Cot kich thudce (15 cm x 4,6 mm) dugc nh01 pha tinh end-
capped octaa’ecylsz/yl silica gel dung cho sdc ky (5 pm).
Detector quang pho tir ngoai dat & bude song 205 nm.

Téc do dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cach tién hanh: , , ,
Kiém tra tinh phu hop ctia hé théng sac ky: Tién hanh sac
ky dung dich phan giai, d6 phan giai giira 2 pic chinh it
nhat 1a 2,0.

Tién hanh sic ky 1an luot dung dich thir va dung dich chuin.
Tinh ham lugng cua adrenalin, CyH;5NO;, trong ché pham
dya vao dién tich pic adrenalin thu dugc trén siac ky dd cta
dung dich thtr, dung dich chuén va ham lugng C,H,;NO;
trong adrenalin tartrat chuan.

Bao quan

Noi mat, tranh anh sang.

Loai thudc

Thudc kich thich giao cam.

Ham lugng thuong dung
1 mg/ml.

ALPHA AMYLASE
Diastase

Alpha amylase 1a m§t enzym thuy phan tinh b6t hodac mot
hén hop cic enzym c6 ngudn gbe tir nAm (nhu Aspergillus
oryzae) hodc tir cac chung vi khuan khéng giy bénh (nhu
Bacillus subtilis) ¢6 tac dung chuyén hoa tinh bot thanh
dextrin va maltose. Alpha amylase c6 thé chira cac chat
pha lodng khong ddc hai nhu lactose hoéc calci phosphat.
Ché pham phai c6 hoat luc khoéng nho hon 800 don vi
alpha amylase trong 1 gam. Hoat luc alpha amylase (s6
don vi hoat tinh ¢ trong mot gam ché pham) la s6 gam
bot ngd dé tan hodc tinh bot ngd bi thiy phan hét boi
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BOT PHA TIEM AMOXICILIN

1,0 gam ché phim trong céc diéu kién quy dinh & phép
dinh lugng.

Tinh chat

Bot mau kem dén nau nhat, khong mui hodc gan nhu
khong mui, d& hat am.

MAt khoi lwgng do lam khé
Khong dugce qué 5,0 % (Phu luc 9.6).
(1,0 g; 105 °C; 1 h).

Pinh luwgng

Dung dich dém pH 6,0: Hat 50,0 ml dung dich kali
dihydrophosphat 0,2 M (TT) vao binh dinh mirc 200 ml,
thém 5,6 ml dung dich natri hydroxyd 0,2 M (TT), sau d6
thém nudce vira du thé tich.

Dung dich dém acetat pH 5,0: Hoa tan 13,6 g natri acetat
(TT) va 6 ml acid acetic bang (TT) trong nuéc va thém
nude vua da 1000 ml.

Dung dich co chat tinh bét: Phan tan 1,0 g tinh bot dé tan
(da say kho) trong khoang 5 ml nuée. Dé hdn dich trén vao
75 ml nueée s6i, vira thém vira khuay déu. Trang cbc dung
2 lan, mdi 1an 5 ml nwdre, chuyén vao dung dich trén, tiép
tuc dun sdi khoang 2 min, khudy lién tuc trong qué trinh
dun. Lam lanh vé 25 °C, thém § g natri clorid (TT) roi
thém nuwdc vira di 100 ml. Hat 10 ml dung dich trén pha
loang thanh 100 ml bang dung dich dém pH 6,0 dbi vé&i
amylase co nguon gde vi khuin hoic bang dung d:ch dém
acetat pH 5,0 d6i voi amylase c6 ngudn gdc tir nam. 1 ml
dung dich co chat tinh bét thu duge c6 chira 1,0 mg tinh
bét dé tan. Ding ngay sau khi pha.

Dung dich thir: Can chinh xac mot lugng miu thir (W)
tuong duong vdi 100 don vi amylase, hoa tan véi 200 ml
dung dich dém pH 6,0 (dbi v6i amylase co ngudn gbc vi
khuén) hogc dung dich dém acetat pH 5,0 (dbi véi amylase
¢6 ngudn gdc tir nAm), sau d6 thém dung dich dém pH 6,0
hoac dung dich dém acetat pH 5,0 vira du 1000,0 ml. Hut
10,0 ml dung dich trén vao binh dinh muc 100 ml, thém
dung dich dém pH 6,0 hoac dung dich dém acetat pH 5,0
vira di 100 ml, loc néu can (1 ml dung dich thir c6 kha
ning thily phan khoang 10 mg bdt ngo dé tan hoic tinh
bot ngo).

Cdch tién hanh:

Chuan bi mét ddy 6 6ng nghiém. Thém vao mdi éng 5,0 ml
dung dich co chat tinh bét. Pit 6 6ng nghiém trén vao
bé 6n nhiét da duy tri & 40 °C+ 0,1 °C. Khi nhiét do cua
dung dich trong éng nghiém dat 40 °C, thém lan luot
vao mdi 6ng 0,35 ml, 0,4 ml, 0,45 ml, 0,5 ml, 0,55 ml va
0,6 ml dung dich thir, danh déu éng nghiém tir 1 dén 6
va ghi lai thoi gian bat dau phan img. Lac déu va dit lai
vao bé 4n nhiét. Sau chinh xac 60 min liy dng nghiém
ra khoi bé én nhiét va lam lanh ngay bang nuéc lanh.
Thém vao mdi éng nghiém 0,05 ml dung dich iod 0,02 M

va lic déu Ghi lai thé tich nho nhét cta dung dich thie
(V) o ong nghiém khdng cbn xuét hién mau xanh hoéc
tim (néu cé nghl ngd, lam am dung dich dé c6 su phan
biét 1o rang vé mau séc).

Tinh hoat luc (don vi) amylase c6 trong mdi gam ché

pham theo cong thuc:
M 10 5 1000 100

X X — X — X -l—
100 100 w 10 \"
Trong do6:
M la khdi lugng tinh bot (g).
W 1a khdi lwgng mau thir (g). ,
V 1a thé tich nho nhét cua dung dich thu thém vao ong
khong con xuat hién mau xanh hogc tim (ml).

— X — X

Béao quan .,
Trong dd dung kin, dé noi khé mat, tranh anh sang.

Loai thube
Enzym thuy phan tinh bot.

BOT PHA TIEM AMOXICILIN

Bot pha tiém amoxicilin 1a bt két tinh v6 khuan cua
amoxicilin natri déng trong lo thuy tinh nat kin. Chi pha
v6i nude vo khuan dé tiém ngay trude khi dung.

Ché pham phai dat cac yéu cau quy dinh trong chuyén
luén chung v& “Thudc tiém, thuc tiém truyén” (Phu luc
1.19) va cac yéu ciu sau day:

Ham lirgng amoxicilin, C,¢H,;N;05S, phai tir 90,0 % dén
105,0 % so v6i luong ghi trén nhan.

Dinh tinh

A. Phd hap thy hong ngoai ctia ché phdm (Phu luc 4.2)
phai phii hop véi phd hong ngoai ddi chiéu cua amoxicilin
natri.

B. Phuong phép sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel Fs, silan héa (Merck silanised silica
gel 60F,s, RP-18 1a phu hop).

Dung méi khai trién: Aceton - dung dich amoni acetat
15,4 % da dwoc diéu chinh dén PH 5,0 bang acid acetic
bang (10 : 90).

Dung dich thir: Hoa tan mot lugng ché phém trong dung
dich natrz hydrocarbonat 4,2 % (TT) dé duogc dung dich
¢6 nong d6 amoxicilin 0,25 %.

Dung dich déi chiéu (1): Dung dich chira 0,25 % amoxicilin
trihydrat chuan trong dung dich natri h ydrocarbonat 4,2 %
7).

Dung dich dé'f' chiéu (2): Dung dich chira 0,25 % amoxicilin
trihydrat chuéan va 0,25 % ampicilin trihydrat chuan trong
dung dich natri hydrocarbonat 4,2 % ( 1T7).

Céch tién hanh: Chim riéng biét Ién ban moéng 2 pl moi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
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