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pH2.5 bng acid phosphoric (TT) va pha loang thanh 1000 ml
ping nwoc dung cho sac ky (TT).

pung dich thi (1): Hoa tan 20,0 mg ché pham trong 10 ml
methanol (TT) va pha lodng thanh 200,0 ml bang pha
dong A

pung dich thi (2): Hoa tan 25,0 mg ché pham trong 5 ml
methanol (TT) va pha lodng thinh 50,0 m] béng pha déng A.
Dung djch doi chiéu (1): Hoa tan 20,0 mg cloramphenicol
chudn 10 ml methanol (TT) va pha lodng thanh 200,0 ml
béng pha dong A.

Dung dich doi chiéu (2) Pha lodng 1,0 ml dung dich thu
(2) thanh 100,0 ml bing pha dong A. Pha loang 1,0 ml
dung dich thu duqc thanh 10,0 ml bang pha déng A.

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 12,5 mg 4-nitrobenzal-
dehyd (tap chat B) trong 2 ml methanol (TT) va pha lodng
thanh 50,0 ml bang pha dong A.

Dung djch d6i chiéu (4): Hoa tan 5 mg cloramphenicol
chuin ding dé dinh tinh pic (chita tap chat A) trong 1 ml
methanol (TT), thém 1,0 ml dung dich ddi chiéu (3) va pha
]oang thanh 10,0 ml bang pha dong A.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thudce (25 cm x 4,6 mm) dugce nhéi pha tinh base-
deacavated end-capped octadecylsilyl silica gel ding cho
sdc ky (5 pm).

Nhiét d6 cot: 25 °C.

Detector quang phé tir ngoai dat & bude séng 277 nm.

Téc d6 dong: 1,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

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

Thdi gian Pha djng A Pha djng B
(min) (% tt/tt) (% tt/tt)
0-13 100 0
13-25 100 — 60 0—40
25-33 60 40
Tién hanh sic ky dung dich thir (2), dung dich ddi chiéu
(2) va (4).

Sir dung sic ky db cung cap kém cloramphemcol chuin
ding dé dinh tinh pic va sic ky do cla dung dich déi chiéu
(4) dé x4c dinh pic cua tap chdt A va tap chit B.

Théi gian lwu tuong d6i so voi cloramphenicol (thoi gian
hru khoang 14 min): Tap chit A khoang 0,7; tap chit B
khoang 0,9.

Kiém tra tinh pht hop cua he théng: Trén sac ky do cua
dung dich d6i chiéu (4), d6 phan glal gitra pic cua tap chat
B va pic cua c]oramphemcol it nhat 12 2,0.

Tinh ham lwgng phan trim cdc tap chit dya vao néng d¢
cua cloramphenicol trong dung dich ddi chiéu (2). Nhan
dién tich pic cua tap chat A v6i hé sd hiéu chinh 13 0,7.
Gioi han:

Tap chat A: Khong dugc qué 0,2 %.

Céc tap chét khac: Vi mdi tap chét, khong dugc qua 0,10 %.
Téng céc tap chat: Khong duge qué 0,5 %.

B6 qua céc tap chit co ham lugng dudi 0,05 %.

Ghi chu:

Tap chét A: (1R,2R)-2-amino-1-(4-nitrophenyl)propan-1,3-diol.
Tap chit B: 4-nitrobenzaldehyd.

Clorid

Khong dugc qua 100 phén triéu (Phu luc 9.4.5).

Léy 1,00 g ché pham, thém 10 ml acid nitric (TT) va 20 ml
nude, 1ac trong 5 mm Loo qua gidy loc da duge rira béng
cach loc nhiéu lan, mdi lin v&i 5 ml nude cho dén khi 5 ml
dich loc khong bi duc khi thém 0,1 ml acid nitric (TT) va
0.1 ml dung dich bac nitrat 4,25 % (TT). Lay 15 ml dich

loc dem thur.

Mt khoi lwgng do 1am kho
Khong duge quéa 0,5 % (Phu luc 9.6).
(1,000 g; 105 °C).

Tro sulfat '
Khéng duoc qué 0,1 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 2,0 g ché pham.

Pinh lwgng

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3). Piéu kién sic ky
dugc mo ta trong phan Tap chét lién quan.

Pha dong: Pha dong A.

Tién hanh sic ky voi dung dich thir (1) va dung dich déi
chiéu (1).

Tién hanh sdc ky voi thoi gian gip 1,5 1an thoi gian luu cia
cloramphenicol.

Tinh ham lugng phé‘in trdm cia C;H;;CLN,O;s trong ché
phim dua vao dién tich pic thu dugc trén sic ky dd cia
dung dich thir (1), dung dich déi chiéu (1) va ham lugng
cuia C;;H,,CLLN,Os trong cloramphenicol chuan.

Bido quan

Tranh anh sang. Néu ché pham 1a vo khuan, bao quan trong
d6 dung kin, tranh nhiém khuan.

Loai thudce
Khang sinh.

Ché phim
Vién nén, nang, thudc nhé mit, thude nho tai.

NANG CLORAMPHENICOL

La nang cung chira cloramphenicol. Ché pham phai dap
ng cac yéu cau trong chuyén lugn “T hudc nang” (Phy luc
1.13) va cdc yéu cau sau day:

Ham lwgng cloramphenicol, C,,H,,CI,N,Os, tir 95,0 %
dén 105,0 % so véi lugng ghi trén nhan.
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[-)]nl'l tinh
Lay mdt lugng bot thudc trong nang twong \mg véi khoang
0,1g cloramphemcol lac v6i 10 ml ethanol (TT), loc va
bay hoi dich lgc dén khé. Cén thu duoc dung trong cac
phép thir sau:
A. Phuong phap sic ky 16p mong (Phy luc 5.4).
Ban mong: Silica gel GF s,
Duﬂg méi khai trién: Cloroform - methanol - nuée
(90 : 10 : 1).
Dung dtch thu: Dung dich chira 1 % cin trong ethanol ( TT)
Dung dich doi chiéu: Dung dich cloramphenicol chuin
1 % trong ethanol (TT).
Céch tién hanh: Cham riéng bi¢t Ién ban méng 1 ul mbi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung moi di
dwgc khodng 15 cm. Lay ban sic ky ra va dé kho ngoai
khéong khi. Quan sat dudi anh sang tir ngoa1 O budc song
254 nm. Trén sac ky dd thu dugce, vét chinh cia dung
dich thir phai ¢6 gia tri Ry tuong img véi vét chinh cua
dung dich déi chleu
B. Hoa tan 10 mg cin thu dugc trong 2 ml ethanol 50 %
(TT), thém 4,5 ml dung dich acid sulfuric 1 M (TT), 50 mg
kém bot (TT) dé yén 10 min, gan 16p chat l6ng & trén hoidc
loc néu cén thiét. Lam lanh dung dich thu duoc trong nurée
da, thém 0,5 ml dung dich natri nitrit 10 % (TT), sau 2 min
thém 1 g wre (TT), 1 ml dung dich 2-naphtol trong kiém
(TT) va 2 ml dung dich natri hydroxyd 10 M (TT), mau do
xuét hién. Lam lai phép thir nay khéng cé bat kém, dung
dich sé khéng co mau do.

D§ hoa tan (Phu luc 11.4)

Thiét bi: Kiéu gio quay.

Moi trieong hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT).

Toc dé guay: 100 r/min.

Thoi gian: 45 min., )

Cdch tién hanh: Sau thoi gian hoa tan qui dinh, lay dich
hoa tan, loc, bo dich loc dau, pha lodng néu can. Do dé
hip thu 4nh sdng cua dung dich thu dugc & bude song
cuc dai 278 nm (Phu luc 4.1), coc do day 1 cm, ding m6i
trudng hoa tan lam mau tré'ng. Tinh lugng cloramphenicol,
C,,H,,CL,N,0s, di hoa tan trong mdi nang theo A (1 %, 1 cm),
ldy 297 14 gia trj A (1 %, 1 cm) ciia cloramphenicol & cuc
dai hép thu 278 nm.

Yéu cau: Khong it hon 75 % (Q) lugng cloramphenicol,
C, H,CL,N,0s, so v&i lwgng ghi trén nhdn duge hoa tan
trong 45 min.

2-Amino-1-(4- nitrophenyl) propan-1,3-diol

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3) voi diéu kién sic
ky, dung dich phan giai nhu mo ta trong phan Pinh luong.
Dung dich thir: Can chinh xac mét lugng bét thudc trong
nang twong tmg véi khoang 40 mg cloramphenicol vao
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binh dinh mirc 200 ml, thém khoang 100 ml pha dgng lic

10 min dé hoa tan, thém pha dong vira du dén vach, trg,
aloc.

EBHU”; dich déi chiéu: Dung dich chira 0,0002 % 2-amp,,_

1-(4- mtmphenyl) propan-1,3- diol chuan trong pha dong,

Cach tién hanh: L

Tién hanh sic k§ dung dich phan gia, do phan giaj gitra

pic cloramphenicol va pic 2-amino-1-(4- -nitropheny))

propan- 1,3- le[ it nhét 1a 8,0.

Tién hanh sic ky dung dich thir va dung dich dbi chiéy,

Gioti han:

Trén séc ky do thu dugc cua dung dich thir, di¢n tich ¢y,

bt ky pic nio tuong Ung voi 2-amino-1-(4- mtrophmylj

propan-1,3 lel khong dwoc 16m hon dién tich cia pj

chinh trén séc ky d cta dung dich dbi chiéu (1 %),

Pinh lrong

Phuong phép séc ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Dung dich natri penransu!fonal 0,2]
acetonitril - acid acetic bang (85 : 15 :1).

Dung djch thir: Can 20 nang, Xac dmh khoi luong trung
binh bot thube trong nang, tron déu va Il!:.hlen thanh bt
min. Can chinh xdc mdt luong bot thube tuong mg vé;
khoang 100 mg cloramphenicol va chuyen vao binh dinh
mirc 500 ml, thém khoang 400 ml mde, lac k¥ dé hoa fan,
lam 4m dung dich néu can dé hoa tan hoan toan. Thém
nuée vira du dén vach, lic déu. Loc. Pha lodng 25,0 ml
dich loc thanh 50,0 ml bang pha déng. Loc lai qua ming
loc 0,45 um. .

Dung dich chudn: Pha cloramphenicol chudn trong rurge
dé thu dugc dung dich co némg d¢ chinh xé4c khoang 0,1 %.
Pha loang 10,0 ml dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bang
pha ddng.

Dung dich phan giai: Dung dich chira 0,005 % mdi chat
cloramphenicol chuan va 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol chuin trong pha dong.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (10 cm x 4,6 mm), duoc nhoi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel diing cho sde ky (5 um).
Detector quang phé tir ngoai & budce song 278 nm.

Tbe d6 dong: 2,0 m/min.

Thé tich tiém: 10 ul.

Cach tién hanh:

Tién hanh sic ky dung dich phan giai, d§ phan giai giua
pic cloramphenicol va pic 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol it nhat 1a 8,0. ,
Tién hanh sic ky dung dich chuin, d6 1&ch chuan tuong doi
ctia dién tich pic cloramphenicol tir 6 lan tiém lap lai khong
1ém hon 2,0 %.

Tién hanh sic ky lan lugt véi dung dich chuin va dung
dich thur.

Tinh bam luong cloramphenicol, C,H,,CI,N,0s, trong
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THUOC NHO MAT CLORAMPHENICOL

nang dua vao dién tich pic cloramphenicol thu dugc trén
sic ky 6 cua dung dich th, dung dich chuin va ham
[rgng CiHizCLN,Oy trong cloramphenicol chuin,

Bio quén )
Trong 0 dung kin, dé noi khé mat, tranh 4nh sang.

Loai thude
Khang sinh.

Ham lwgng thuwdng diung
250 mg.

THUOC NHO MAT CLORAMPHENICOL,

La dung dich vd khuin cua Cloramphemcol trong nudc.
Ché pham phal dap g cac yéu cau trong chuyen ludn
“Thude nhd mat” (Phu lyc 1.14) va cac yéu cau sau day:

Ham lugng cloramphenicol, C,,H,,CL,N,0,, tir 90,0 %
dén 120,0 % so voi luong ghi trén nhan.

Tinh chit
Dung dich trong sudt, khong mau.

Dgnh tinh

Lay mot thé tich dung dich chira khoang 50 mg cloram-
phemcol vao binh ling gan, thém 15 ml nuée. Chlet 4 lin,
mdi lan 25 ml ether (TT). Gop cac dich chiét rdi dé bay
hoi dén kho. Cin thu duoc 1am cac phép thir sau:

A. Phuong phap séc ky 16p mong (Phu lyc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF s,

Dung moi khai trién: Cloroform - methanol - meoe (90:10: 1).

Dung dich thiz: Dung dich chira 1 % cén trong ethanol (TT).

Dung djch d@6i chiéu: Dung dich chita 1 % cloramphenicol
chuan trong ethanol (TT).

Cach tién hanh: Chiam riéng biét 1én bin mong 1 pl méi
dung dich trén. Trién khai sac ky dén khi dung méi di dugc
khoang 15 cm. Lay ban sic ky ra va dé kho ngoai khéng
khi. Quan sat dud¢i anh sang tr ngoai & budce séng 254 nm.
Trén siic ky d0, vét chinh ciia dung dich thir phai c6 gié tri
R, twong tng véi vét chinh cia dung dich ddi chiéu.

B. Hoa tan 10 mg cén thu dugc trong 2 ml ethanol 50 %
(TT), thém 4,5 ml dung dich acid sulfuric I M (TT), 50 mg
kém bgt (TT) dé yén 10 min, gan 16p chat 1ong & trén hodc
loc néu cén thiét. Lam lanh dung dich thu dugc trong nudce
da, thém 0,5 ml dung dich natri nitrit 10 % (TT), sau 2 min
thém 1 g wre (TT), 1 ml dung dich 2-naphtol trong kiém
(TT) va 2 ml dung dich natri hydroxyd 10 M (TT). mau d6
xuit hién. Lam lai phép thir ndy khong cé bot kém, dung
dich s& khong c6 mau do.

pH
T 7,0 &én 7,5 (Phu luc 6.2).

2- Ammo—l-(4-mtrophenyl)propan-l,3 ~diol

Phuong phap sdc ky long (Phu luc 5.3) vai diéu kién sic
ky, dung dich phén giai nhur mé ta trong phan E)mh lugng,
Dung djch thir: Pha lodng mot thé tich ché phiam véi pha
dong dé thu duge dung dich ¢o nong d6 cloramphenicol
0,05 %.

Dung dich doi chiéu: Dung dich chira 0,004 % 2-amino-
1 -(4-nitrophenyl) propan-1,3-diol chuan trong pha déng.
Cach tién hanh:

Tién hanh sfic ky dung dich phén giai, d6 phan giai giira
pic cloramphenicol va pic 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol it nhat la 8,0.

Tién hanh sic ky dung dich thir va dung dich dbi chiéu.
Gidi han: Trén sic ky dd thu duoc ciia dung dich thir, dién tich
ctia bat ky pic ndo twong {(mg vGi 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol khong dugce 16n hon dién tich cua pic tuong
{mg trén séc ky do thu dugce ciia dung dich ddi chiéu (8 %).

Dinh lrong

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3).

Pha déng: Dung dich natri pentansulfonat 0,21 % -
acetonitril - acid acetic bang (85 : 15:1).

Dung dich thir: Hut chinh xac mét thé tich ché pham tuong
{mg voi khoang 100 mg cloramphenicol vao binh dinh
mirc 500 ml, thém nwoe vira da dén vach, lic déu. Pha
loang 25,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml bang pha
dong. Loc lai qua mang loc 0,45 pm.

Dung dich chudn: Pha cloramphenicol chuén trong nude
dé thu duoc dung dich ¢6 ndng do chinh xac khoang 0,1 %.
Pha loéing 10,0 m| dung dich thu dugc thanh 100,0 ml bang
pha dong.

Dung dich phdn giai: Dung dich chia 0,005 % cua mdi
chét cloramphenicol chuin va 2-amino- 1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol chuan trong pha dong.

DPiéu kién sdc ky:

Cot kich thudce (10 cm * 4,6 mm) duoc nhéi pha tinh end-
capped octadecylsilyl silica gel ding cho sdc ky (5 pm).
Detector quang phé tir ngoai & budce song 278 nm.

Tde d6 dong: 2,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh sac ky dung dich phan giai, d6 phan giéi gitra
pic cloramphenicol va pic 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol it nhit 1a 8,0.

Tién hanh sic ky dung dich chuén, do léch chuan twong
ddi cua dién tich pic cloramphenicol tir 6 14n tiém lap lai
khpng lon hon 2,0 %o.

Tién hanh sdc ky lan lugt voi dung dich chuin va dung
dich thur.

Tinh ham luong cloramphenicol, C,H-,CLN,0s, trong
ché pham dua vao dién tich pic cloramphenicol thu dugc
trén séc ky d6 cua dung dich thir, dung dich chudn va ham
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