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VIEN NEN CLORAMPHENICOL
VIEN NEN %

BAN BO SUNG DBV y,

lugng C,;H12CLLN,Os trong cloramphenicol chudn.

Bio quan _
Trong 40 dyng Kin, noi khdé mét, tranh énh sang.

Loai thube
Khang sinh.

Ham lhrong thwong dung
0,4 %; 0,5 %.

vIEN NEN CLORAMPHENICOL

La vién nén chira cloramphenicol. Ché phim phai déap (mg
céic yéu cdu trong chuyén lu@n “Thude vién nén” (Phy luc
1.20) va cac yéu cdu sau day:

Ham lrgng cloramphenicol, C,H,,CI,N,O, tir 95,0 %
dén 105,0 % so v6i lugng ghi trén nhan.

Pinh tinh

Can mdt lugng b‘?t vién tuong g véi khoang 0,1 g
cloramphenicol, lac véj 10 ml ethano! (TT). Loc, bay
hoi dich lgc dén khé. Cén thu dwgc dung trong cac phép
thir sau:

A. Phuong phép sdc ky 16p mong (Phuy luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF s,

Dung méi khai trién: Cloroform - methanol - nuéc
(90 : 10 : 1).

Dung dich thir: Dung dich chira 1 % cén trong ethanol (TT).
Dung dich d6i chiéu: Dung dich chira 1 % cloramphenicol
chuén trong ethanol (TT).

Cdch tién harh: Cham riéng biét 1én ban moéng 1 pl mdi
dung dich trén. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
khoang 15 cm. Liy bén sic ky ra va dé khé ngoai khéng
khi. Quan sat dudi anh sdng tir ngoai & budc séng 254 nm.
Trén sdc ky dd, vét chinh cia dung dich thir phéi co gia tri
R, twong tng vi vét cia dung dich déi chiéu.

B. Hoa tan 10 mg cén thu dugc trong 2 ml ethanol 50 %
(TT), thém 4,5 ml dung dich acid sulfuric 1 M (TT}, 50 mg
kém bét (TT) dé yén 10 min, gan 16p chét long & trén hodc
loc néu cén thiét. Lam lanh dung dich thu duge trong nuéce
d4, thém 0,5 ml dung dich natri nitrit 10 % (TT), sau 2 min
thém 1 g ure (TT), | ml dung dich 2-naphtol trong kiém
(TT) va 2 ml dung dich natri hydroxyd 10 M (TT), mau do
xut hién. Lam lai phép thir nay khéng cé bt kém, dung
dich s& khéng ¢6 mau do.

Do hoa tan (Phy luc 11.4)

Thiét bj: Kiéu gio quay.

Mbi truecng hoa tan: 900 ml dung dich acid hydrocloric

0.1 M (TT).
Téc dg quay: 100 r/min.
Thoi gian: 45 min.
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Cich tidn hanh: Sau thi gian hoa tan qui dinh, lay g,
hoa tan, loc, bo dich loc dau, pha lodng néu can. Do g hi,
thy &nh séng cua dung dich thu dugc ¢ bu(.:rc sénglcuc i
278 nm (Phuy lyc 4.1), che do day 1 cm, dung méi trutdmg

) Au trang.

"};'?:ht?zq:':: ctlllc:rampheiicol, CyiHCLN;Os, d@ hoa tan trop,
mdi vién theo A (1 %,1 cm), lay 297 1a gid i A (1 %, 1 ¢y
ciia cloramphenicol & cyc dai hap thy 278 nm.
Yéu cdu: Khong it hon 75 % (Q) lugng ﬁ‘:lol’amphenicul,
C, H,,CILN,Os, so voi lugng ghi trén nhan duge hog g,
trong 45 min.

2-Amino-1-(4-nitrophenyl) Pmpa“'lﬁfiit_){ |
Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3) vai dicu kién sfc
ky, dung djch phan giai nhur mo ta trong phar} E)g.n-h lugng,
Dung dich thi: Can chinh xdc mot lwong b:_at vién tuong
img voi khoang 40 mg cloramphenicol va chuyén v
binh dinh mirc 200 ml, thém khoang 100 ml pha dgng
lic 10 min dé hoa tan, thém pha déng vira dit 200,0 |,
tron déu va loc.

Dung dich @i chiéu: Dung dich chta 0,0002 % 2-amino.
1-(4-nitrophenyl) propan-1,3-diol chuan trong pha dgng,
Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky dung dich phan giai, do phén giai giira
pic cloramphenicol va pic 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol it nhit 12 8,0. ’

Tién hanh sc ky véi dung dich thir va dung dich doi chiéu,
Gidi han: Trén sic ky b thu duoc cua dung dich thir:
Dién tich ctia bat ky pic nao tuong Ung v&i 2-amino-
1-(4-nitrophenyl) propan-1,3-diol khong dugc 16n hon
dién tich cua pic tuong g trén sic ky d6 thu duge cia
dung dich déi chiéu (1 %).

Pinh lwong

Phwong phap sic ky 1ong (Phu luc 5.3).

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

Dung djch thir: Can 20 vién, xac dinh khdi lugng trung binh
vién va nghién thanh bt min. Can chinh xac mét lwgng
bot thudc twong mg véi khoang 100 mg cloramphenicol
vach uyén vao binh dinh mirc 500 ml, thém khoang 400 ml
nude, lic ky dé hoa tan, lam 4m dung dich néu cén dé hoa
tan hoan toan. Thém nuwde vira di dén vach, lac déu. Loc.
Pha lodng 25,0 ml dich loc thanh 50,0 ml bang pha déng.
Loc qua mang loc 0,45 pum,

Dung dich chudn: Pha cloramphenicol chuan trong nudc
dé thu dugc dung dich ¢6 ndng dé chinh xac khoang 0,1 %.
Pha lodng 10,0 ml dung dich thu duoc thanh 100,0 ml bang
pha dong.

Dung dich phan gidi: Dung dich chtra 0,005 % ciia moi
chat c!oramphenicol‘ chuan va 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-1,3-diol chuan trong pha dong.
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VIEN NEN PAT AM PAO CLOTRIMAZOL

Diéu kign sdc ky:

Cot kich thude (10 cm x 4,6 mm) duge nhoi pha tinh end-
capped octadecyisdyi silica gel ding cho sdic ky (5 um).
Detector quang phd tir ngoai & budc séng 278 nm.

Téc do dong: 2,0 ml/min.

Thé tich tiém: 10 pl,

Cich tién hanh:

Tién hanh sac ky dung dich phan giai, 4§ phan giai giira
pic cloramphenicol va pic 2-amino-1-(4-nitrophenyl)
propan-] 3-diol it nhét 13 8.0.

Tién hanh séc ky dung dich chuan, do lech chuén twong d6i
cua dién tich pic cloramphenicol tir 6 14n tiém 13p lai khéng
l6n hon 2,0 %. ‘

Tién hanh sic ky lan luot véi dung dich chudn va dung
dich thir.

Tinh ham lugng cloramphenicol, C,,H,,CI,N,0O., trong
vién dua vao dién tich pic cloramphemcol trén sic ky
dd cua dung dich thir, dung dich chudn va ham lugng
CyH,CLN,O; trong cloramphenicol chuan.

Bdo quan

Trong d6 dung kin, dé noi khé mat, tranh anh sang.
Loai thude

Khang sinh.

Ham lrgng thwong ding
250 mg.

VIEN NEN PAT AM PAO CLOTRIMAZOL

La vién nén dit am dao c6 chira clotrimazol. Ché phim
phai dap Umg cac yéu cau trong chuyén luin “Thuodc vién
nén” (Phu luc 1.20) va cac yéu cau sau day:

Ham hrong clotrimazol, C,,H;CIN,, tir 90,0 % dén
110,0 % so vai lugng ghi trén nhan.

Dinh tinh

A. Trong phan Dinh luong, sic ky d6 cuia dung dich thir
phai cho pic chinh c6 thoi gian luu twong tmg von thoi gian
luu cua pic clotrimazol trén séc ky d6 cna dung dich chuén.
B. Phuong phap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel G.

Dung méi khai trién: di-isopropyl ether (TT) trong binh
sdc ky chira cbe dung 25 ml amoniac 13,5 M (TT).

Dung dich thir; Lac mdt luong bét vién tuong tng véi
khoing 20 mg clotrimazol vdi 4 ml dicloromethan (TT)
trong 30 min, ly tm, sir dung 16p chat 1éng phia trén.
Dung dich déi chiéu: Dung dich clotrimazol chuén 0,5 %
trong dicloromethan (TT).

Cdch tién hanh: Cham riéng biét 10 ul mdi dung dich trén
Ién ban méng. Trién khai sic ky dén khi dung méi di dugc
khoang 15 cm. Liy ban mong ra, dé kho ngoai khong khi.

Phun thudc thir kali iodobismuthat loang (TT). Vét chinh
trén sic ky dd cua dung dich thir phai cho mau niu dé va
twong img vé vi tri, kich thudc va mau sic véi vét chinh
trén sic ky dé cua dung dich d6i chiéu.

Tap chit lién quan

Phuong phép sic ky long (Phu luc 5.3)

Pha déng: Hén hop 30 thé tich dung dich acid phos-
phoric 0,02 M va 70 thé tich methanol (TT), diéu chinh
dén pH 7,5 v6i dung dich triethylamin (TT) 10 % (tt/tt)
trong methanol (TT).

Dung méi pha mau: Hon hgp 30 thé tich nwée va 70 thé
tich methanol (TT).

Dung dich thir: Cin chinh xdc mét luong bt vién twong
{mg v&i 0,1 g clotrimazol, thém 50 ml methanol (TT), lac
20 min, pha lodng thanh 100,0 ml v&i methanol (TT). Loc,
Iﬁy 20,0 ml dich loc, thém 50 ml methanol (TT) va thém
nuée vira da 100,0 ml.

Dung dich doi chiéu (1): Pha dung dich 2-clorotritanol
chuén 0,0002 % trong dung méi pha mau.

Dung dich ddi chiéu (2): Pha loang | the tich cua dung dich
thir thanh 50 thé tich v&i dung méi pha mau.

Dung dich d@oi chiéu (3): Pha loang | thé tich cua dung dich
dbi chiéu (2) thanh 40 thé tich v&i dung méi pha mau.
Dung dich ddi chiéu (4): Pha dung dich c6 ndng 4o
2-clorotritanol chuin 0,0002 % va nong do clotrimazol
chuén 0,02 % trong dung mdi pha mau.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh C
(5 pm). ‘

Detector quang phd tir ngoai dat & bude song 215 nm.
Tée d6 dong: 1,4 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tién hanh séc ky dung dich thir v&i thoi gian bing 1,5 1in
théi gian luwu cua pic clotrimazol.

Kiém tra tinh pht hop cua h¢ théng: Trén sic ky dd cua
dung dich d6i chiéu (2), s dia Iy thuyét cua cnt xac dinh
trén pic chinh khong nhé hon 9000/m; Trén sac ky db cua
dung dich déi chiéu (4), 46 phén gidi gitra pic clotrimazol
va pic 2-clorotritanol it nhat 1a 2,0.

Gidi hgn: Trén sic ky d6 cua dung dich thir, dién tich cua
bt ky pic phu néo khnng duge 16m hon dién tich pic chinh
thu duge trén sic ky dd cua dung dich d6i chiéu (1) (1,0 %).
Bé qua cac pic ¢o dlf:n tich nho hon dién tich cua pic

chinh thu dugc trén sic ky dd cua dung dich déi chiéu (3)
(0,05 %).

Pinh luwgng
Phuong phap sic ky long (Phu lyc 5.3).

Pha dong, diéu kién sic ky, dung méi pha mau: nhu mo ta
& phén Tap chét lién quan.
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