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gndu (2) théth 2000 ml biing v

pung dich doi chieu (4): Hoa tan 5 mg frucrose (TT) (tap
it D). 5 Mg maltose monohydrat (TT) (tap chat A), va S mg
maltotriosé (TT) _ (tap chat C) trong nuéc va pha loang
(hanh 50,0 ml v6i cing dung méi.

piéu kién sac ky:

Cot kich thude (30 cm x 7,8 mm) duge nhdi pha tinh 1 nhwa
(rao doi cation manh (dang calci) (9 pm).

Nhiét o cot: 850 £19C.

Detector khiic xa, dat & nhiét d6 hing dinh (vi dy 40 e,
Téc d6 dong: 0,3 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cich tién hanh:

Tién hanh séc ky voi dung dich thw, cac dung dich déi
chiéu (2), (3) va (4).

Tién hanh sdc ky véi thoi gian gap 1,5 Ian thoi gian luu
cua glucose.

Thoi gian lwu twong doi so voi glucose (thdi gian luu
khoang 21 min): T,ap chat C khoang 0,7; tap chat A va B
khoang 0,8; tap chat D khoang 1,3.

Kiém tra tinh phi hop ciia hé thong: Trén sic ky db cia
dung dich doi chiéu (4), d6 phan giai giita pic cta tap chat
C va pic cua tap chat A it nhat 1a 1,3.

Gidi han:

Téng tap chét A, B: Téng dién tich pic cua tap chitAva B
khong duge 1on hon dién tich pic chinh thu dugce trén sic
ky db ctia dung dich d6i chiéu (2) (0,4 %).

. Tap chat C: Dién tich pic tap chat C khong dugc 16n hon
0,5 1an dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky do cua dung
dich ddi chiéu (2) (0,2 %).

Tap chat D: Dién tich pic tap chit D khéng dugc 16n hon
3 1n dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky d6 ctia dung
dich ddi chiéu (3) (0,15 %).

Tap chét khéc: Vi mdi tap chét, dién tich pic khong dugc
16n hon 2 14n dién tich pic chinh trén sic ky dd cia dung
dich di chiéu (3) (0,10 %).

Tong dién tich pic cia tat ca cac tap chat khong duqc‘: 16n
hon 1,25 1in dién tich pic chinh thu dugec trén sic ky do cua
dung dich déi chiéu (2) (0,5 %).

Bo qua nhimg pic c6 dién tich nho hon dién tich pic chinh
thu duorc trén sdc ky dd cta dung dich déi chieu (3) (0,05 %).
Ghi chu:

Tap chat A: 4-O-a-D-glucopyranosyl-D-glucopyranose (maltose).
Tap chéit B: 6-O-a-D-glucopyranosyl-D-glucopyranose (isomaltose).
Tap chit C: a-D-glucopyranosyl-(1—4)-a-D-glucopyranosyl-
(1-4)-D-glucopyranose (maltotriose).

Tap chét D: D-arabino-hex-2-ulopyranose (fructose).

Dextrin
Léy 1 g ché pham da nghién min, thém 20 ml ethanol 96 %
(TT) va dun duéi sinh han hdi lwu. Ché pham tan hoan toan.

Tinh bt tan, sulfit

Khdng dugc qua 15 ppm.

Hoa tan 6,7 g ché pham trong 15,0 ml nwdc, dun néng trén
cach thay. D& ngudi roi thém 25 pl dung dich iod (TTs),
dung dich c6 mau vang.

Nuée

Khéng dugc qua 1,0 % (Phu luc 10.3).

Dung 0,50 g ché pham.

Chit giy sot ’ S

Néu ché phim dugc du dinh ding dé san xuét thudc tiém
c6 thé tich 16n ma khong c6 quy trinh phu hop dé 10\{1i b{)
chét gay sét thi ché pham co thé phai dap tng yéu cau vé
chét gay sot (Phu luc 13.4). o

Tiém 10 ml dung dich cé chira 50 mg cheé pham trong 1 ml
nude dé pha thuéc tiém (TT) cho 1 kg tho.

Pinh lugng . )
Phuong phap séc ky long (Phu luc 5.3). Diéu kién sac ky
dwgc mé ta trong phan Tap chét lién quan. , ’

Tién hanh sic ky v&i dung dich thir va dung dich doi cl}iéu (1).
Tinh ham luong phin trim C¢H,,0, trong ché pham dua
vao dién tich pic thu duoc trén sic ky d6 ciia dung dich thu,
dung dich déi chiéu (1) va ham luong ctia C¢H ;O trong
glucose monohydrat chuan.

Bao quén

Trong d6 dung kin.

Ché pham

Glucose tiém truyén tinh mach; Kali clorid, natri clorid
va glucose tiém truyén tinh mach; natri clorid va glucose
tiém truyén tinh mach; Kali clorid va glucose tiém truyén
tinh mach.

Dung dich ubng phdi hgp véi cac mudi dé bu mat nude.

GLUCOSE NGAM MQT PHAN TU NUGC
Dextrose ngam mgt phan tir nuwéc
HO

OH . H0

HO

OH

OH

C¢H,,04.H,O P.t.l: 198,2

Glucose ngdm mot phan tr nuéc la D-glucopyranose
ngam mot phan tir nu(")c, phéi chira tir 97,5 % dén 102,0 %
CeH,,0q, tinh theo ché pham khan.

Tinh chit

Bét két tinh trang hodc gan nhu trang. D@ tan trong nudc,
rat kho tan trong ethanol 96 %.
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Pinh tinh

C6 thé chon mét trong hai nhém dinh tinh sau:

Nhém I A, B, E.

Nhém II: C, D.

A. Goc quay cyc riéng: Tir +52,5° dén +53,3°, tinh theo ché
pham khan (Phu luc 6.4).

Hoa tan 10,0 g ché pham trong 80 ml nuéc, thém 0,2 ml
dung djch amoniac 10 % (TT), & yén 30 min va pha lodng
thanh 100,0 ml bang nude dé do.

B. Trong phan DPinh lugng, pic chinh trén sic ky d6 cua
dung dich thir phai c6 thoi gian luu va kich thude tuong
v&i pic chinh trén sic ky d6 cua dung dich dbi chiéu (1).
C. Phuong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: Nudc - methanol - acid acetic khan -
ethylen clorid (10 : 15 : 25 : 50). Cac dung méi nén liy
chinh xac vi mét lugng nhé nudce thira sé lam duc.

Hén hop dung méi: Nuéc - methanol (2 : 3).

Dung dich thir: Hoa tan 10 mg ché phim trong hdn hop
dung moi va pha loang thanh 20 ml véi cung dung méi.
Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 10 mg glucose monohydrat
chuan trong hdn hop dung mdi va pha loang thanh 20 mi
védi cing dung méi.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 10 mg fiuctose (TT), 10 mg
glucose (TT), 10 mg lactose monohydrat (TT) va 10 mg
sucrose (TT) trong hon hop dung méi va pha lodng thanh
20 ml véi cung dung moi.
Céch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 2 pl mdi
dung dich trén, lam khé hoan toan cac vét cham. Trién khai
séc ky dén khi dung méi di dugc 3/4 chiéu dai ban mong.
Lam kho ban mong dudi lu6ng khéng khi 4m. Sau khi ban
méng khé, 1ap tirc khai trién sic ky véi pha dong da duoc
thay m&i mét lan nira. Sau khi sdy kho dudi ludng khong
khi néng, phun déu dung dich chita 0,5 g thymol (TT) trong
hdn hop chira 5 ml acid sulfuric (TT) va 95 ml ethanol 96 %
(TD). Say ban mong ¢ 130 °C trong 10 min.
Vet chinh trén sac ky do cua dung dich thir phai tuong tw
vé vi tri, mau sic va kich thuéc véi vét chinh trén sic ky dd
cua dung dich déi chiéu (D). Phép thir chi co gla tri khi trén
sic ky d6 cua dung dich dbi chiéu (2) c6 4 vét tach 1 rang.
D. Hoa tan 0,1 g ché pham trong 10 ml nuoe, thém 3 ml
thuéc thir Fehling (TT), dun néng s€ hinh thanh tia do.

E. Ché pham phai dap tmg phép thir Nudc.

D) trong va mau sic cia dung dich

Hoa tan 10,0 g ché pham trong 15 ml nwedc. Dung dich thu
dugc phai trong (Phy luc 9. 2) va mau khong duge dém hon
mau miu VN, (Phy lyc 9.3, phuong phap 2).

D) din di¢n

Khéng duge qua 20 pS-cm (Phy luc 6.10).

Hoa tan 20,0 g ché phim trong nudc khong c6 carbon
dioxyd (TT) dugc chuin bj tir nudc cat va pha lodng thanh

1526

A

100,0 ml v&i cung dung méi. Vira do d dan dign vy,
khuéy nhe b?mg khuay tur.

Tap chit lién quan

Phuong phap séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha djong: Nudc da dudi khi.

Dung dich thir: Hoa tan 0,330 g ché pham trong nuge vy
pha loang thanh 10,0 ml v&i cung dung moi.

Dung dijch ddi chiéu (1): Hoa tan 0,330 g glucose mopy,.
hydrat chuin trong nudc va pha loang thanh 10,0 m] véi
cung dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml dung dich thy
thanh 250,0 ml bang nuoc.

Dung dich déi chiéu (3): Pha loang 25,0 ml dung dich d§;
chiéu (2) thanh 200,0 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu (4): Hoa tan 5 mg fructose (TT) (tap
chit D), 5 mg maltose monohydrat (TT) (tap chit A), va § mg
maltotriose (TT) (tap chét C) trong nuwdc va pha loang thanh
50,0 ml véi cung dung moi.

Diéu kién sdc ky:
Cot kich thude (30 cm x 7,8 mm) duogc nhdi pha tinh |3

nhya trao d6i cation manh (dang calci) (9 pm).

Nhiét do cot: 85°C £ 1 °C.

Detector khuc xa, dat ¢ nhiét do hang dinh (vi du 40 )
Tbc d6 dong: 0,3 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sic ky vé6i dung dich thir, cac dung dich déi
chiéu (2), (3) va (4).

Tién hanh sac ky véi thoi gian gap 1,5 lan thoi gian lwu
cua glucose.

Thoi gian luu tuong d6i so voi glucose (thoi gian luu
khoang 21 min): Tap chat C khoang 0,7; tap cht A va B
khoang 0,8; tap chit D khoang 1,3.

Kiém tra tinh phu hop cia hé théng: Trén sac ky dd cua
dung dich ddi chiéu (4), 6 phan giai giira pic cua tap chat
C va pic cua tap chat A it nhat [a 1,3.

Gioi han:

Tdng tap chat A, B: Tong dién tich pic cua tap chit AvaB
khong dugc 16n hon dién tich pic chinh thu dugc trén sc
ky 40 ciia dung dich dbi chiéu (2) (0,4 %).

Tap chét C: Dién tich pic tap chit C khong dugc 16m hon
0,5 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky dd cua dung
dich dbi chiéu (2) (0,2 %).

Tap chéat D: Dién tich pic tap chat D khong dugc 16m hon
3 lan dién tich pic chinh thu duoc trén sic ky d6 ciia dung
dich dbi chiéu (3) (0, 15 %).

Tap chat khac: Vi mdi tap chét, dién thb pic khong dugc
I6n hon 2 1an dién tich pic chinh trén sic ky d6 cia dung
dich d6i chiéu (3) (0,10 %)

Téng dién tich pic cua tit ca cac tap chat khong dugc I6n
hon 1,25 lan dién tich pic chinh thu dugc trén sic ky @4 cia
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dung dich déi chiéu (2) (0,5 %).

Bo qua nhimg p1c co d1¢n tich nho hon dién tich pic chinh
thu duge trén sic ky do cua dung dich dbi chiéu (3) (0,05 %).
Ghi chu:

Tap chit A: 4-O-a-D-glucopyranosyl-D- -glucopyranose (maltose).
Tap chit B: 6-O-a-D-glucopyranosyl- -D-glucopyranose (isomaltose).

Tap chat C: a-D- -glucopyranosyl-(1—4)-g-D- -glucopyranosyl-
(1—4)-D- glucopyranose (maltotriose).

Tap chat D: D-arabino-hex-2-ulopyranose (fructose).

Dextrin

Lay 1 g ché pham da nghién min, thém 20 ml ethanol 96 %
(TT) va dun dui sinh han hoi luu. Ché phim tan hoan toan.
Tinh bt tan, sulfit

Khong dugc qua 15 ppm.

Hoa tan 7,4 g ché pham trong 15,0 ml nwéc, dun néng trén

cach thuy. Dé ngudi roi thém 25 ul dung dich iod (TT;),
dung dich ¢6 mau vang.

Nudc
Tir 7,5 % dén 9,5 % (Phu luc 10.3).
Ding 0,25 g ché pham.

Chét gay sot

Néu ché pham duoc dur dinh ding dé san xuat thubc tiém
¢6 thé tich 16n ma khong c6 quy trinh phi hop dé loai bo
chét gay sét thi ché pham c6 thé phai dap tmg yéu cau vé
chit gay st (Phu luc 13.4).

Tiém 10 ml dung dich c6 chira 50 mg ché pham trong 1 ml
nieée dé pha thuéc tiém (TT) cho 1 kg tho.

Dinh lwgng

Phuong phép sic ky 1ong (Phy lyc 5.3). Didu kién sic ky
duge mo ta trong phan Tap chit lién quan.

Tién hanh sic ky véi dung dich thir va dung dich dbi chiéu
(.

Tinh ham lugng phan tram C6H,2O6 trong ché pham dua
vao dién tich plc thu duoc trén sac ky d cua dung dich thur,
dung dich déi chiéu (1) va ham luong cua C¢H;,O5 trong
glucose monohydrat chuén.

Bio quan

Trong d6 dung kin.

Ché phim

Glucose tiém truyén tinh mach; Kali clorid, natri clorid
va glucose tiém truyén tinh mach; Natri clorid va glucose
tiém truyen tinh mach; Kali clorid va glucose tiém truyen

tinh mach.
Dung dich uéng phéi hop véi cac mudi dé bu mat nudc.

THUOC TIEM TRUYEN GLUCOSE

La dung dich v6 khuan ciia glucose khan hoéic glucose
ngam mot phén tir nude trong nudc dé pha thude tiém. Ché
pham khong duoc c6 chat bao quan.

Ché pham phai dap ung cac yéu ciu trong chuyén luan
“Thudc tiém, thudc tiém truyen muc “Thudc tiém truyén”
(Phu luc 1.19) va céc yéu cau sau day:

Ham lugng glucose, CH,;04, tir 95,0 % dén 105,0 % so
v6i lugng ghi trén nhan.

Tinh chat
Dung dich trong, khong mau, dung dich tir 20 % glucose
tros 1én c6 thé c6 mau hoi vang nhat.

DPinh tinh
A. Léy 1 ml ché pham, thém 5 ml thuéc thir Fehling (TT).

Pun s6i s& xuat hién tua dong (I) oxyd c6 mau do gach.
B. Dung dich thu dugc trong phan Dinh lugng c6 gbc quay
cuc hitu tuyén.

S-Hydroxymethylfurfural va cdc tap chit lién quan

Pha loang mot thé tich ché pham tuo‘ng ung véi 1,0 g
glucose v&i nude thanh 250 ml. Do hap thu (Phu luc 4.1)
cua dung dich thu dugc & budc song cuc dai 284 nm khong

duoc 16n hon 0,25.

pH

3,5 dén 6,5 (Phu luc 6.2).

Xéc dinh trén dung dich dugc chuan bi béng cach pha loang
ché phim v6i medc dé pha thuéc tiém néu can dé duoc dung
dich c6 ndng dé glucose 5 % va thém vao 100 ml dung dich
nay 0,3 ml dung dich kali clorid bao hoa (TT).

Nbi ddc té vi khuén (Phu luc 13.2)

Pha lodng dung dich c6 nong do trén 5 % v6i mede BET dé
thu dugc dung dich c6 nong do glucose 1a 5 % (kl/tt). Gidi
han néng d6 noi doc td cua dung dich thu duoc 12 0,5 EU/ml.

Dinh lwong

Lay chinh xac mot thé tich ché pham tuong img véi 2 g
dén 5 g glucose khan, thém 0,2 ml dung dich amoniac 5 M
(TT) va thém nuede vira di 100 ml. Tron déu, dé yén 30 min
rdi xac dinh goc quay cuc trong 6ng do dai 2 dm (Phu luc
6.4). Gia tri goc quay cuc do dugc nhan véi 0,9477 1a khéi
lrong tinh ra gam cua glucose, C4H,,Oq, c6 trong thé tich
ché phém léy ra dinh lugng.

Bao quan
Che pham dugc dong trong chai nut kin, ¢ nhiét do khong
qua 25 °C.

Nong d thuwong dung
5 %, 10 %, 20 %, 30 %.
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