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Lsi gisi thisu

Thuc hign mot s6 diéu cda Ludt Gido duc, B6 Y t& da ban hinh chuong trinh
khung déo tao trung cdp nganh Y t& B Y t€'t6 chifc bién soan tii liéu day — hoc
cdc mén co 50 va chuyén mon theo chuong trinh trén nhdm timg budc xdy dung
bo sdch chuén trong cong téc dio tao trung cap y t6

Sdch KIEM NGHIEM THUOC dupe bién soan dua trén chuong trinh gido duc
ngh€ nghigp cita B¢ Y t6 bién soan trén co so chitong trinh khung da duwgc phé
duyét. Sdch duoc cdc tic gid Nguyén Thi Kiéu Anh, Trdn Tich, Vo Thi Thu Thuy
bién soan theo phuong cham: Kién thiic co ban, hé théng noi dung chinh xdc,
khoa hoc; cAp nhét cdc tién bo khoa hoc, ky thudt hién dai va thuc tién 0 Vigt Nam.
Sdch dugce cdu tric gobm 22 bai bim sdt theo chuong trinh gido duc voi nhitng ndi
dung theo hudng din chudn quéc gia. Tai lifu 14 tién dé dé cic gido vién va hoc
sinh cdc truong c6 thé dp dung phuong phdp day - hoc tich cuc.

Séach KIEM NGHIEM THUOC duge Hoi déng chuyén mon tham dinh sdch va
tar liu day — hoc trung cdp va day nghé cda Bo Y t6 thim dinh vdo nam 2007.
Bg Y té' quyét dinh ban hanh ldm tii liéu day — hoc chinh thirc cua nganh Y t6 giai
doan 2006 — 2010. Trong qui trinh st dung, sach phdi duoc chinh Iy, b6 sung va
cdp nhét.

Bo Y t&'xin chan thanh cdm on cdc tic gid va Hpi dong chuyén mon tham dinh
dd ddu tir cong st hodn thanh cudn sichy Cam on PGS. TS. Trinh Vin Lén,
7S, Phimg Thi Vinh da doc vé phan bign, dé cudn sich som hoan thanh kip thoi
phuc vu cho cong tdc ddo tao nhén luc y té

Lan ddu xudt bdn, ching t6i mong nhin dugc y kién déng gop cia déng
nghiép, cdc ban sinh vién va cdc doc gid dé I4n xudt bdn sau duoc hodn thién hon.
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Bail
DPAI CUONG VE CONG TAC KIEM TRA
CHAT LUQONG THUOC, MY PHAM

MUC TIEU

— Trinh bay dugc su cdn thiét phdi kiém tra chat lwdng thuée.

— Biét duge néi dung, hé théng t6 chitc kiém tra chét luong thuée cia
Viét Nam. ek

1. CHAT LUQNG VA KIEM TRA CHAT LUONG

1.1. Thudc va yéu cau chat lugng
1.1.1. Khdi niém vé thuéc

Trong "Diéu 1é thude phdng bénh, chita bénh" ban hanh ngay 24/1/1991 quy
dinh: Thudc la nhitng sdn phdm c6 nguén géc tic dong vét, thue vit, khodang
vdt, hay sinh hoc dugc san xudt dé ding cho nguoi nham:

— Phong bénh, chita bénh.

— Phuc héi, diéu chinh chiic ning co thé.

— Lam giam triéu chiing bénh.

— Chén doan bénh.

— Phuc héi hoic nang cao stic khoé.

— Lam mA&t cam gidc mot bd phan hay toan than.

— Lam anh hudng qua trinh sinh san.

— Lam thay d6i hinh dang co thé.

Thudc luu hanh trén thi trudng da phén 1a cac tan duge va thude y hoc dan
toc (1a cac thude duge san xuét theo phuong phap y hoc ¢6 truyén). Trong dé cé



nhiéu thude dudi dang biét dugce (biét duge 1a nhitng thude mang tén riéng, con
gol 1a tén thuong mai riéng cia mét co s3 san xudt hay mét hang san xuét lin
dau dit cho né va dd duge phép dua ra thi trudng dang dude bao ho quyén sd
hitu cong nghiép).

1.1.2. Chét luong thuéc va yéu ciu chét luong

Chat lugng cia mét thude 12 téng hgp cac tinh chat dic trung ctia thude dé
(vi dy; c6 chita diing cle thanh phén theo ty 1& quy dinh, ¢6 dd tinh khiét theo
yéu cau, déng géi ¢6 nhin quy dinh,...) duge thé hién & mét miec dd pht hgp véi
nhitng yéu cu k¥ thuat da dinh truée tuy theo diéu kién xac dinh vé kinh té&,
ky thuat, xa héi,... nhadm dam bio cho thude d6 dat cac muc tidu sau:

~ C6 hiéu Iye phong bénh va chiia bénh.

— Khéng ¢6 hodc it ¢6 tdc dung c6 hai.

~On dinh vé chat lugng trong thoi han da xac dinh.

— Tién dung va dé bao quan.

Thudc 1a sdn pham hang hoa dic biét, ¢6 quan hé truc tiép dén stc khod
cong dong, dén chat lugng va hiéu qua cla viéc phong bénh, chiia bénh. Vi thé
thude phai dugc bao dam chat lugng trong todn bé qua trinh sin xudt (tit
nguyén ligu cho dén thanh phdm), trong qué trinh baoc qudn, luu théng phan
phéi dén ngudi s dung.

Muyc tiéu ctia ddm bao chét lugng trén chi duge coi 1a dat khi nao thude dap
ting dugc cic yéu ciu cd ban sau:

~ Thude ¢6 chiia dling c4e thanh phén theo ty 1& quy dinh ctia cong thic da
dugc déng ky va duge cp phép (dinh tinh, dinh lugng).

~ Thude duge phép san xuét va san xuit theo ding céc quy trinh di dang
ky va duge phép.

— C6 d6 tinh khiét dat yéu cdu quy dinh.

- Thuée duge déng goi trong cac d6 dung va dd bao géi véi nhan thich hgp
va dang quy cach d3 dang ky.

— Thuéc duge bdo quan, phan phéi, quan 1y theo quy dinh dé chat lugng caa
thuée duge duy tri trong sudt tudi tho dd dfing ky hay théi han bao hanh.

Dé dat cAc muc tiéu trén, cAn phai c6 nhidu yéu t6, trong d6 3 yéu t8 ¢d ban

phai ¢6 1a:
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a) Thuc hanh san xuit thude t6t (GMP - Good Manufacture Practice)

Nhim dé& sin xu#t ra duge thudc theo du kién va dat tiéu chuén k§ thuat
da dit ra. Mudn vay, phai tudn tha nhiing quy dinh chit ché va chi tiét vé moi
mit cia qua trinh san xuét, bao gém:

1) Té chitc va nhan su.

2) Co s6 nha xudng.

3) Thiét bi.

4} Vé sinh.

5) Nguyén liéu ban dau.

6) Thao tac san xudt.

7) Dan nhan va déng gdi.

8) Hé théng kiém tra chat lugng.

9) Tu thanh tra.

10) Hb s6 phan phéi.

11) Cac khiéu nai va bao cdo tai bién dung thudc.

b) Thuc hanh kiém nghiém thudc t6t (GLP - Good Laboratory
Practice)

Muc dich ¢d ban ctia GLP 14 nham x4y dung duge mét dan vi lam céng téc
kiém nghiém dap tng ddy di moi yéu cdu clia céng tac kiém tra chit lugng
thudc dé ra, d€ dam bao ring két qua cac phép phén tich thu dudc 1a ¢6 tinh
chon loc cao, chinh xac va ding din, ¢6 tinh phap ly. Déng thdi gidp cho viée
tra cifu va tim ra duge nhanh chéng nguén gdc clc sai sét xay ra khi gip phai.
Do vay, phai tudn th nhiing quy dinh chit ché va duge chuin hoé cho mét ¢d sd
kiém nghiém v€ chc mat:

1) T6 chiic va nhan sy.

2) Hé théng chat lugng.

3) Co s6 vat chat.

4) Thiét bi phén tich va hiéu chinh thiét bi phéan tich.

5) Thudc thi va chat 61 chiéu.

6) Tiéu chudn chit lugng va phuong phéap phan tich.

7) Mau thd.
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8) Thit nghiém va danh gia két qua.

9) Hé sa tai lidu.

10) An toan trong phong thi nghiém.

¢) Thue hanh bao quan thude tét (GSP - Good Storage Practice)

Nhém giam sat, kiém tra chat ché dé thuse ddm bio chit lugng dén nguoi
st dung. Vi vay, phai tuan thtt nhitng quy dinh chét ché va nghiém ngit trong
qué trinh bao quan, bao gém:

1) T8 chitc va nhan sy.

2) Nha kho va trang thiét bi.

3) Vé sinh.

4) Cac quy trinh bdo quan.

5) Thudc tra vé.

6) Giti hang (vAn chuyén bing cach gli hang).

7) Hé so tai lidu.
1.2. Ki€m tra chat lugng thudc (Drug quality control)
1.2.1. Khdi niém

Kiém tra chat lugng thuéc la qua trinh do, xem xét, thit nghiém mdt hay
nhiéu dac tinh'cia thude (thanh ph&m ho#ic nguyén lidu) va so sanh két qua
v6l yéu cau da dit ra nhdm xac dinh sy phi hop etia méi dic tinh dé.

T khai niém trén ta thay ki€m tra ch&t lugng thuée hay kiém nghiém
thude 1a viéc st dung céc phuong phap phén tich: 1y hoc, hoa hoe, hoa 1y, sinh
vét, vi sinh vat,... 44 quy dinh dé x4c nhan mét thude hay mét nguyén ligu lam
thude c6 dat tiéu chuén quy dinh hay khong. Néi mot cach cu thé, kiém tra
chat lugng thude nhiam tra 16i cac cau hai:

- Day c6 phai 1a thuéc cin kiém tra khong?

— C6 dam bao hoat lye hay ham lugng da ding k¥ khong?

— C6 dat d6 tinh khiét theo y&u cdu khéng?

— C4 bi phan huy hay bién chat khong?

- D6 bao géi, nhin c6é dling quy cach khong?
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Nhu vay, mue tiéu co ban cia céng tac kiém tra chat lugng thuée la:

— Dé ngudi st dung duge ding thude dam bao chat lugng, dat hiéu qua su
dung cao.

— Phat hién thuéc khong dat tiéu chuén, thude gia, thude kém pham chat,...
dé x 1y va khéng cho phép luu hanh trén thi trugng.

Trong nganh Y t& da quy dinh: T4t ca cAc thude va nguyén liéu lam thudc
déu phai duge kiém nghiém va xéc dinh chat ludng, ndu dat tiéu chuin quy
dinh méi duge dua vao si dung. Bdi vay thudc phai duge kiém tra ch4t lugng
mdt cach nghiém ngit, chit ché, bao dam cho thudc dat chat lugng trong
moi hoat dgng san xudt, luu thong phan phéi, xuit nhap khau, quan 1y va sl
dung thudc.

1.2.2. Khai niém vé thuéc dat va khéng dat tiéu chudn, thude gid
mao, thuéc kém phdm chadt

a) Thudc dat tidu chuin (thudc dat chat lvgng)

La thute dap ing ddy du cac yéu cAu k§ thuat tiéu chuin di dé ra (hay
thudc dap Ung day du céc chi tiéu chit lugng trong tidu chudn chat lugng da
ding k).

b) Thuéc khéng dat tiéu chuin

La thuéc khong dap tng it nhat mot chi tidu chét luong bat ky trong tidu
chuén da ding ky. Thudc khdng dat tidu chuén 13 thudce kém chit lugng.

c) Thuéc gia

Theo quy dinh ctia T8 chiic Y t& thé gidi, thude gid 1a ch& phim duge sin
xufit khéng ding véi nhén § khia canh nhan dang hay ngudn géc thuéc, véi sy
¢ y va mang tinh chét lta ddo chia nha sdn xudt. San xudt sai thanh phan
cong thiic dd déng ky, khong ¢6 hodc khong ¢t ham lugng hoat chat, hosic duge
déng géi trong céc bao bi gid mao. Nhu vay, cé thé néi thude gia 1a nhitng san
phidm clia ngudi san xuit mang ¥ d6 lita ddo, gian 1an. C6 thé dua vao mot =8
biéu hién dé phat hién:

— Thudc khong c6 hoic ¢6 it duge chit.

— Thudc ¢6 chiza duge chit khac véi tén duge chat ghi trén nhén.

— Nhén, bao géi giéng hay gin gidng véi nhén, bao géi cia méot thude
khae,...
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d) Thuéc kém pham chat

La thuée khong dat tiéu chusn k§ thuat ma trudée dé né da dat. Mic d6
khéng dat tiéu chuén cé nhidu hinh thai khac nhau, Tat ca cAc nguyén nhan
gy ra c6 thé xac minh duge bing cac phuong phap khoa hoc, k¥ thuat cho
phép. Cac nguyén nhéan d6 e¢6 thé 1a:

— Do ky thuat san xuét, bdo quan khéng diing, nén thudc ty bién chat.

- Do d6 bao géi khong dat tidu chuin, nén da dua tap chét vao thude.

— Do tuéi tho (han ding) da hét.

- Do nguyén, phu lidu khong dat tidu chuén.

— Do tac ddng cua méi trudng: nhiét d3, anh sang, d6 Am.,...

2. HE THONG TO CHUC QUAN LY, KIEM TRA CHAT LUGNG
THUOC

Nha nudc giao cho B4 Y t€ chiu trach nhiém quan 1y toan dién chat lugng
thudc. Vi vay, hé théng té chite, quan 1y, kiém tra chat lugng thudc ciia nganh
Y t& dugc chia lam 3 phan: Hé théng quan 1y chat lugng thude: Hé théng kiém
tra ch&t lugng thudc; Hé théng thanh tra duge.

2.1. Hé théng quan 1y chat lugng thude

2.1.1. Cuc quan ly Duge Viét Nam

La co quan dugec By Y t&€ uy quyén thyc hién cic nhiém vy trong linh vuc
quan ly nha nudc vé chat lugng thudc:

— X4y dyng quy hoach, k& hoach vé& quan 1y chat lugng thudc va t6 chite ké
hoach da duge phé duyét.

— Xdy dyng cac vén ban phap quy vé tidu chudn va chat lugng thude dé Bé
ban hanh, huéng din kiém tra viéc thuc hién cac vin ban trén.

— Quén 1y viéc ding ky tiéu chudn co s8. Cung cip théng tin khoa hoc, ky
thuat lién quan dén ddm bao chit lugng thude.

— Chi dao, gidm sat hé thong kiém tra chét lugng thude trén toan gudc.

— Kiém tra va cép gidy chiing nhén c¢d s6 san xuit dat tiéu chudn "Thuc
hanh t8t san xudt thudc" va phong kiém nghiém dat tiéu chudn "Thye hanh tot
kiém nghiém thuéc".
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— T8 chtc hudng din nghiép vu cho can bd quéan ly chat lugng thude cia
nganh Y t&, t8 chize dao tao va bdi dudng nghiép vu vé tidu chudn - do ludng —
chit lugng thudc.

— Phai hgp véi thanh tra B Y t€ thuc hién chitc nang kiém tra, thanh tra
nha nude vé chéit lugng thude va xi 1y vi pham phap luat vé chit lugng thude
theo thAm quyén.

2.1.2. Co quan qudn Iy nha nuée vé chdt luong thuéc ¢ dia phuong

86 Y t€ chi dao quan 1y toan dién vé chit lugng cta thudc 8 dia phuong
(thuong uy quyén cho phong nghiép vua Dugc) c6 nhiém vu:

— Pho bién, hudng din va t3 chiic thue hién céc vin ban phap luat vé quan
1y chat lugng thudc tai dia phuong.

— Thuc hién chiic nang kiém tra, thanh tra nha nude vé chat lugng thude va
xti Iy vi pham vé ch4t lugng thudc trong pham vi dia phuong.
2.2, Hé thong kiém tra chat lugng thudc

2.2.1. Co quan kiém tra chét luong ciia Nha nudc vé thude

- O Trung uong la Vién Kiém nghiém trung uong (3 Ha Néi) va Vién Kidm
nghiém thanh phe H6 Chi Minh.

Gitp B6 Y t& quan 1y chi dao cong tac kiém tra chat lugng thude trong toan
quéc vé mat ki thuat. Cé nhidm vu:

+ Nghién ctiu xay dung tiéu chudn Viét Nam vé thude.
+ Kiém tra xac dinh chdt lugng thude luu hanh trén thi trudng.

+ Tham tra k§ thuat, giup Bé xét duyét cic tiéu chudn kiém nghiém dé xét
cAp ding ky san xudt va luu hanh thude ¢ Viét Nam.

+ Phat hanh cac chét chufin va chit d8i chiéu diing trong kiém nghiém.

+ Lam trong tai vé chat luong khi ¢6 tranh chap khiéu nai vé chit lugng thude.

+ Tham gia dao tao cin bd lam cbng téc kiém nghiém.

+ Tu van vé chinh sach chit lugng thudc quée gia.

+ X4y dung tidu chuin phong kiém nghiém thude dat tiéu chuén va gitp
dd, kiém tra cong nhéan cac phong kiém nghiém thudc trong ca nudc.

+ Kiém tra viéc kiém nghiém thudc theo tidu chuan trong pham vi
toan qudc.
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-0 tinh, thanh phd tryc thuée Trung uong la trung tAm kiém nghiém duge
phém, m$ pham. D6 1a co quan tryc thude S¢ Y té, c6 nhiém vy nhu Vién Kiém

nghiém trung uong va Vién Kiém nghiém thanh phd H6 Chi Minh nhung giéi
han trong pham vi tinh, thanh phé.

2.2.2. H¢ théng tu kiém tra chdt lugng & cdc co sé (phong kiém
nghiém, phong KCS)

Céng tac kiém tra chat lugng thude duge thyc hién 6 tat ca cac cd s6 ¢6 lidn
quan téi thudc. Tuy theo quy mé cha co sd san xuat (xi nghiép, céng ty trung
uong ho#éc dia phuong, cac co sé nhd,...), kinh doanh (cong ty, clia hang,...),
bénh vién (trung uong, dia phuong) ma lap phong kiém nghiém, phong KCS
hay t6 kiém nghiém d€ ty kiém tra chat lugng thude.

Véi cac co s6 san xudt, bat budc phai ¢é bd phan ty kiém tra chat lugng. Bo
phé&n nay phai ¢6 kha ning kiém nghiém xac dinh chat lugng thubc duge san
xuft § ¢cd s minh theo tiéu chudn da duyét. Phai kiém nghiém, theo ddi dudc
chét lugng cha thude trong sudt qua trinh san xuét ti¥ nguyén lidu, ban thanh
pham, thanh pham. Phai lap hé so theo dbi ting 16 san pham. Cg sd san xudt
phai chiu trach nhiém vé thudc do ¢d s6 san xuit ra.

Cac cd 59 bao quan, phan phéi thude phai ¢6 b phan ty kiém nghiém (véi
cAc cdng ty 1én) hodc kiém tra, kidm soat dé quan Iy, danh gia chat lugng
thude, theo ddi chét lugng trong qua trinh bao quan, cung cip hé sd chat lugng
cho don vi st dung thude.

Cac bénh vién, tuy theo quy mé 16n, nhd ciing phai c6 bd phan kiém nghiém
céc thude ty pha ché, kiém tra, kiém soat chat lugng thude trude khi phéan phéi
dén ngudi su dung.

2.3. Hé thong thanh tra dugc

Cing cac cd quan quan ly nha nudc vé chat lugng thude, thye hién chitc
ning kiém tra, thanh tra nha nuéc vé chit lugng thude dude t8 chitc tit trung
uong dén dia phuong.

TU LUQNG GIA VA BAI TAP

1. Muc tidu cta cdng tac kiém tra chat lugng thude. Cac yéu cdu co ban dé
dat muc tiéu trén.
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2. Néi dung chinh caa céng tac kiém tra chat lugng thude. Didu kién dé
thudce duge dua vao luu théng, phan phéi, sit dung.

3. Thé nao l1a thude dat va khong dat tiéu chuin? Thuéc gid mao? Thudc
kém phim chat?

4. Trinh bay hé théng td chitc kiém tra chit lugng thude cha Viét Nam.

Chon céu trd Idi diing cho cde cdu héi 5 va 6 bing cdch khoanh tron chit cdi
dau céu dugc chon:

5. Theo phén cép:
a) Hé théng quan 1y chit lugng thude & Vit Nam gém:
A. Cyc Quan ly duge Viét Nam.
B. Vién Kiém nghiém trung uong.
C. Trung tam kiém nghiém duge pham, m§y phdm cua tinh.
D. Phong nghiép vu duge — S Y té.
b) Hé thong kiém tra chat lugng thude 6 Viet Nam gom:
A. Phong Thanh tra duge ~ SG Y té.
B. Vién Kiém nghiém thanh phé Hé Chi Minh.
C. Trung tam kiém nghiém dugc pham, m§ pham cta tinh.
D. Phong nghiép vu dudge — S6 Y té.
6. Theo quy dinh:

a) Mot thude ghi trén nhan 13 vién nén paracetamol 500mg nhung khi
kiém nghiém thi chita hoat chat 13 aspirin, thi ché pham d6 la:
A. Thuée dat tidu chudn.

B. Thudc khong dat tiéu chudn.
C. Thudc gia.
D. Thude kém pham chAit.

b) Thude nhé mét cloramphenicol 0,4% ¢6 7 chi tidu yéu cdu vé chit
lugng, trong d6 c6 chi tiéu vé “thé tich” khéng dat, thi ché pham
dé6 la:

A. Thuée dat tiéu chuan.

B. Thuéc khéng dat tiéu chuén.
C. Thudc gia.

D. Thudc kém pham chét.
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Bai 2
CONG TAC TIRU CHUAN HOA VA
KIEM NGHIEM THUOC THEO TIEU CHUAN

MUC TIEU

— Trinh bay duge nji dung cua cong tcic tiéu chudn hod.

— Trinh bay dude 3 néi dung chinh cia cong tdc kiém nghiém thudc theo
tiéu chuén (ld'y mau, tién hanh kiém nghtem, ddnh gid két qud va viét
phiéu tra loi). '

1. CONG TAC TIEU CHUAN HOA
1.1. Khai niém
1.1.1. Mét s6 dinh nghia

— Tiéu chudn hod 1a mét linh vic hoat dong bao gém hai néi dung: Xay
dyng cac tiéu chudn va ap dung céc tiéu chuin d6 trong thuc t&€ nham dua céc
hoat dong ctia xa hoi (d4c biét trong linh vitc san xuat va kinh doanh) di vao né
nép dé dat duge hiéu qua chung c6 1gi nhét cho moi ngudi va cho xa hoi.

— Tiéu chuén 1a nhiing quy dinh théng nhat va hgp 1y dude trinh bay duéi
dang mét vin ban hoéic mét thé thiic nhat dinh do mdt ¢d quan c6 thim quyén
ban hanh dé bt bugc 4p dung cho nhiing noi ¢ lién quan.

~ D6i vdi thude, tiéu chudn 12 mdt van ban khoa hoc k§ thuat mang tinh
phép ché trong d6 quy dinh: quy cach, chi tiéu, yéu cau k§ thuat, phuong phap
thl, dong gbi, ghi nhén, bao quan va cac vin dé khac lién quan dén viéc danh
gia chat lugng clia mot thude (trong d6 xay dung tiéu chuén vé yéu ciu ky
thuat va phuong phap thi 14 quan trong nhét). Pay 14 co s6 dé cac cac co quan
kiém nghiém (hodic ngudi kiém nghiém) tién hanh thyc nghiém, danh gia két
qua, cdng bo két qua (bdng phiéu kiém nghiém) danh gia chat lugng thudc 1a
dat hay khéng dat va c6 dugc phép luu hanh (hoc st dung) hay khéng.
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— V& mat lich s, cong tdc tiéu chudn hod gin lién véi lich sl san xudt cla
lodi ngudi, ciia cac phuong thiic san xuét clia titng ch& d6 x& hoi khac nhau.
Nhiing hinh thitc s¢ khai cta tiéu chuéin hoa da cé tit thdi c6 dai, nhung phat
trién c6 tinh t8 chic rong rai trén pham vi quéc t& thi chi 6 tit ddu thé ky XX.

1.1.2. Déi tugng cia céng tdc tiéu chuén hod

Bao gbm rat réng, hau nhu trén tdt ca moi linh vue, V¥ dy:

— Cac may mdéc, dung cy, trang thiét bj céng nghé.

-~ Nguyén, nhién vat liéu.

— Néng, 1am, hai san, hang tiéu dung.

— Céac nguyén tdc, phuong phap, thi tuc, cac vin dé t6 chite, quan 1y,...

— Thuat ngid, ky hiéu, do luong,...

— San phdm va ban san pham.

Trong nganh Duge, moi hoat déng san xudt, kinh doanh, st dung thudc,
mol van dé c6 lién quan dén cac déi tugng néu trén déu phai tiéu chuén hoa.

1.1.3. Cdc cdp tiéu chuédn vé thuéc

Trude day, cé 3 cdp tiéu chuan 1a Tiéu chuén Viét Nam, Tiéu chudn nganh
va Tiéu chudn ca sé.

Hién nay, chi 4p dung 2 cAp tiéu chuén 1a Tiéu chuén Viét Nam va Tiéu
chuén cd s3.

— Tiéu chudn Viét Nam (Tiéu chuan qudc gia, Duge dién Viet Nam) (TCVN).

— Tiéu chu#n cd 53 (TC ho#ic TCZ) do cic co s6 san xudt bién soan, ¢6 hidu
lye trong pham vi quy dinh ctia cic c&p quan 1y. Cé hai loai Tiéu chuén cd so:
d61 véi nhiing sdn phdm luu hanh ngoai thi trudng thi tiéu chudn phai duge
ding ky véi véi co quan cb thim quyén; véi cac san pham khéng luu hanh trén
thi trudng ma chi diung trong don vi (bénh vién) thi tiéu chuin do thi trudng
don vi xét duyét va ban hanh. '

Véi cac thude da cé trong chuyén ludn ctia Duge dién Viét Nam thi tidu
chuén cd s phai ¢6 mitc chit lugng khong duge thi&p hon cée mic quy dinh
trong tiéu chuin Duge dién Viét Nam.
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1.2, Céng tac xay dung tiéu chuan

Tiéu chuéin Vit Nam vé thudc duge nhi nudc uy quyén cho B6 Y t& t8 chite
bién soan, xét duyét va ban hanh sau khi dang ky tai Cuc Tiéu chudn do ludng
chat lugng Nha nude Viét Nam, cac tiéu chudn nay duge tap hgp trong mét bo
sach goi 1a Duge dién Viét Nam (Hoi déng Duge dién duge B Y t& giao trach
nhigm nay). Gidp viée cho Hoi déng Dude dién Vit Nam 13 Van phong Hoi déng
Dudgc dién.

M3dt s8 thudc chua ¢6 TCVN s& s dung TC do cac co s§ san xudt bidn soan
va duge cdp c6 thaAm quyén duyét.

1.2.1. Phuong phdp xdy dung tiéu chudn vé yéu cdu k5 thudt

Khi xay dung tiéu chudn v& yéu ciu ky thuat can chu § téi viec két hop
giia cic loai chi tiéu dé phdn anh hét duge chit lugng cfa thude phu hgp vdi
diéu kién ky thuat, kinh t& va thyc t&: cac chi tidu phan anh vé céng dung cia
thude (thé hién § d9 tinh khigt va ham ludng). Chi tiéu phan anh vé mite dd tin
ciy va an toan (d9 doc, 6 bén, han dung,...). Tiéu chudn vé tam, sinh 1y (dang
thude qua cac duong vao co thé). Chi tidu vé thim my (hinh thiic déng géi,
trinh bay dep, bao quan,...).

Dua trén cac néi dung chinh cta yéu ciu ky thuat, cin e vao thuc t&, diéu
kién k¥ thuat, lya chon ra céc chi tidu thich hop, khong qua nhidu hodc qua it
nhung néi lén da dac trung chat lugng thude, phit hgp véi diu kién cu thé. Sau
d6 phai xdy dyng duge mic cho chc chi tidu trén. Mdc chi tidu 1a gia tri cu thé
hay 14 khoang gia tri ma thuéc phai dat duge.

1.2.2. Phuong phdp xay dung tiéu chuén vé phuong phép thi

a) Cac loai quy trinh vé phuong phap thiy

Muc dich chinh cta viée tiéu chuin ho4d mét phudng phap thit 14 chon cho
duge mét quy trinh thi hay quy trinh phén tich sao cho khi ap dung sé cho mot
két qua gan véi gia tri thuc nhat. Trong kiém nghiém thude, cac loal quy trinh
thut thuong duge chia thanh 3 loai:

~ Céc phép thi dinh tinh: 14 cac phép thi nhdm chitng minh ring chat cin
phén tich ¢ mat trong miu dem thii.

— Céc phép thit vé d tinh khiét: ]Ja cic phép thi nhdm ching minh ring
mau dem thit dat (hay khong dat) vé muc d6 tinh khiét.
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— Céc phép thu dinh lugng: 1& nhitng phép thi nhim xac dinh ham lugng
cia mau thi (hode thanh phan chinh cda mau) hay ham lugng caa cac hoat
chat ¢6 trong mau dem thir. Cac phép thit nay duge tién hanh bing cac phuong
phép dinh lugng hoa hoc, hoa ly, vat 1y, sinh hoe, ...

b) Cac yéu cau chat lugng ddi véi mét phuong phap thie

Dugc thé hién & mot s6 diém chinh sau:

— C6 tinh tién ti€n: thé hién & d6 chinh x4c (46 ddng, d6 chum), tinh
ddc hiéu.

+ Do dung: Phuong phap khi ap dung sé cho k&t qua gin véi gia tri
thue nhat

+ D¢ lip lai: Cho biét su pht hgp giita cac két qua (hay d chum) cla cac
phép xic dinh song song.

+ Tinh dic hiéu: Phuong phap cho phép x4c dinh ding chat cAn phéan tich
va it chiu anh hudng béi sy ¢6 mat clia cac chat khac trong miu thi.

+ C6 gidi han phat hién cao: Dugc biéu thi bing tri s§ tuyét d6i, tde lugng
t61 thiéu dé cé thé phat hién duge (thudng tinh bing pg = 107%g); hoic trj s
tuong d6i, titc nong d6 gidi han e6 thé phat hién duge (thudng tinh theo néng
dé pg/ml).

~ C6 tinh thue t& Phuong phap thi dua ra phai phit hop véi didu kién thyc
t€, ¢6 tinh khd thi cao (phl hgp véi trang thiét bi, may, k§ thuat, hoa chat,
thudc thit, trinh d6 con ngudi,...).

— C6 tinh kinh té&: Phuong phéap thit dua ra it tén kém ma vin dap dng cac
y&u cAu néu trén.

-~ C6 tinh an toan cao: An toan lao déng va bao vé sitc khoe (it dung hoa
ch&t déc hai, tranh duge cée thao tac k§ thuat phic tap, nguy hiém,...).

1.3. Cong tac ap dung tiéu chuan trong thyc té
1.3.1. Muc dich y nghia

Ap dung tiéu chudn 13 mot mét cong tic cua toan bd céng tac tidu chudn
ho4. Qua ap dung dé:

- Kiém chimg lai cAc két qué nghién citu khi xay dung tiéu chuin (miic chi
tiéu c6 phl hgp khéng? Phuong phép thit ding hay sai?...).
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— Xac dinh hiéu qua kinh t€ ca tiéu chudn (tiéu chuin cé kich thich cho
san xuit, kich thich tidu thu). Trén cd s& d6 ti€p tuc siia d8i, hoan thién nang
cao chit lugng cia tiéu chuan.

Ngén chan viéc dua cic thuse khéng dat tidu chuén ra luu hanh, st dung.
Phat hién thudc gia, thude kém chat lugng, phéat hién nguyén nhén vi pham va
tim cac bién phap kh#c phuc.

1.3.2. Cdc hinh thitc dp dung tiéu chudn trong thuc té

a) Ap dung tiéu chuén trong sin xuat

Nghia la phai thuc hién ding cac tiéu chuin (k§ thuat, thi tuc, nguyén téc
va cac quy dinh c6 lién quan) dé san xuit ra thudc dat tiéu chuan. Vi du: Phai
kiém tra x1 1 nguyén, vat liédu dat tiéu chuin mdi dua vao san xudt; trong qua
trinh san xuét phai kiém tra; tat ca cac cong doan, 100% 16 san xuit tal ¢ so;

kiém tra thu nhin san pham,...

b) Ap dung tiéu chuin trong kiém tra chat Iugng

Nghia la tién hanh thyc nghiém t4t ca cac chi tidu yéu cdu ky thuat theo
ding phuong phap thi d4 néu dé danh gia xem thuée cb dat tiéu chufin hay
khéng dat tiéu chuén.

c) Kiém tra ap dung tiéu chuan

Cong viéc nay duge tién hanh thudng xuyén & cac cd s hosic & hé théng
kiém tra nha nudc; Vién Ki€m nghiém trung uong, Vién Kiém nghiém thanh
ph& H6 Chi Minh, trung tam kiém nghiém, thanh tra duge,... N6i dung kiém

tra bao gém:

— Kiém tra co s8 vat chat cla cong tac kiém nghiém: Tai lidu, trang thiét bi,

phong thi nghiém, hoa chat, thude thi,...

— Kiém tra nguyén liéu, ban thanh ph&m, thanh pham va tat ca cac thude
dang luu hanh trén thi truong.

1.3.3. Stta déi, sodt xét lai tiéu chuén

Dugc tién hanh khi thay tiéu chuin khéng ¢on pht hgp.
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1.4. Gidi thiéu Duge dién Viét Nam

1.4.1. M§t 86" nét chung vé Dugc dién Viét Nam

a) Duge dién Viégt Nam 1a mét tai liéu bao gém

— Tap hgp cic tidu chuéin nha nudc (TCVN) vé thude (hoa dude va cée chd
phiam, huyét thanh va vaccin, duge 1iéu, ch& pham d6ng duge). Mai tidu chuin
con dude goi la mdt chuyén luan.

— Nhiing quy dinh chung trong céng tac kiém nghiém, gidi thiéu cac
phuong phap kiém nghiém chung, cAc hoa chat, thudc thi, thude chudn, chi
thi,... ding dé phén tich va danh gia chi't lugng thude.

— Mbt s6 phu luc, cac bang tra etiu,...

b) Duge dién Viét Nam dude goi tén theo 1in xuit ban (gidng cac
nudc khae), tuin theo quy téic lan sau pha dinh 1an trude dé

— Dugc dién Viét Nam I gém 638 chuyén luén tan dugc va 284 chuyén luan
déng dude, duge xudt ban vao cac nam 1972, 1977.

— Dugc dién Viét nam II gém 357 chuyén luan tan duge, 64 chuyén luan
ddng duge, va 32 chuyén luin vé vaccin, duge xuat ban vio cic nam 1983,
1990, 1991, 1994,

~ Dudgc dién Viét nam III gbm 842 chuyén luén hoa duge, 276 chuyén luan
vé dugc ligu, 87 chuyén luan vé ché phdm déng dugc, 47 chuyén lugh ché phim
sinh hoc va 500 chuyén luin vé hoa chat thudce thi, duge xudt ban vao
nam 2002,

1.4.2. Mgt s6" quy dinh chung Ehi st dung Duge dién Viét Nam (hay
diing trong céng tdac kiém nghiém thuéc)

C6 nhiéu quy dinh, dudi ddy néu tém tét néi dung chinh ctia 7 quy dinh:

1) Khai nigm "cdn chinh xdc" nghia la can trén can phén tich ¢6 d6 nhay
dén 0,1mg (0,0001g). Khai niém "/dy khodng" 6 ¥ nghia 14 18y mét lugng véi do
chénh khéng qua +10% so véi yéu cAu. Khéi niém "Dén khdi luong khong doi"
nghia 12 x{ 1y ch& ph&m dén khi nao chénh léch gitta 2 1an ké tiép nhau < 0,5mg.

2) Nong d6 phan tram khéng c¢6 chi din gi, coi 1a cach bidu didn theo %
KVTT. Con céc truong hdp khac sé& ghi cu thé.
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3) Khai ni¢m "alcol" khong ¢6 chi d4n gi, ¢6 nghia la alcol chita khoang 96%
(TT/TT) ethanol (C,Hg0). Ethanol khéng ¢6 chi din gi khac nghia la ethanol
tuyét doi.

4) V& nhiét 49: Dung thang @b bach phan, ky hiéu °C. Khi khéng ghi cu thé,
quy ude:

Nhiét d6 chuén 20°C
Nhiét dé thudng 20 - 30°C
Nude Am 40 - 50°C
Nuée néng : 70 - 80°C
Nuée cach thuy 98 — 100°C

Nhiét do trong thi "wé mdt khéi luwgng do lam khé” cho phép hidu la:
100°C + 2°C.

Nhiét d6 noi bao quan:

RAt lanh <-10°C
Lanh 2-10°C
Mat 10 - 20°C
Nhiét d6 phong 20 - 35°C
Nhiét d¢ phong c¢6 diéu nhiét 20 - 25°C
Néng 35 — 40°C
RAat néng > 40°C
Nung d6 ~400°C
Do tham ~ 600°C
Do trang > 900°C

5) V& phuong phap: Cé thé diing phuong phap hay phuong tién khéc véi
quy dinh trong Duge dién hodc TC nhung véi didu kién cac két qua c¢6é d6 chinh
xac tuong duong nhau. Néu céc két qua khac nhau thi coi phuong phap hoie
phuodng tién quy dinh trong Duge dién hay TC 14 chinh thic.

6) V& ham lugng: Néu trong chuyén luan khéng ghi gidi han trén thi co
nghia 1& khong dugc qua 101,0%.

7) Khi thit d§ tinh khiét, néu phat hién thiy tap chat la khéng ghi trong
chuyén luin thi van phai ghi vao két qua thu.
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2. KIEM NGHIEM THUOC THEO TIRU CHUAN

Nhu trén dd néu, kiém nghiém thudc 12 viéc tién hanh phan tich mét miu
thudc dai dién cho 16 thudc dé bing cac phuong phap hoa hoe, 1y hoc, hoa 1y,
sinh hoc,... @3 duge quy dinh dé xem thuéc 46 dat hay khéng dat tiéu chuén, ti
d6 quyét dinh xem c6 duge phép lvu hanh hodc st dung hay khéng. Dé su danh
gi4d nay chinh xac, doi hoéi phai lam t6t 3 viée sau: 14y mAu kiém nghiém, thuc
hanh phén tich, danh gi4 két qua va viét phigu tra 16i (phidu kiém nghiém,
phiéu phan tich).

2.1. LAy mau kiém nghiém
2.1.1. Quy dinh vé léy méu

LAy miu 12 mdt tap hop cac thao tdc nhim 14y ra mét luong mau thude dai
dién dé kiém tra chét lugng. Do vay, dé két luan vé mAu thudc mang tinh phap
1y, cAn phai tudn thu mot cach nghiém ngit cac quy dinh vé& tha tuc 14y miu
nhu sau:

a) D6i tugng dé 1ay mau

— Vé6i hé thong ty kiém tra: La cAc nguyén liéu dung lam thude, bao bi déng
g6i, san pham trung gian, san pham chua déng gdi, thanh pham.

— Véi hé théng quan 1y nha nude: Thude va cac nguyén liéu lam thudc dang
trong qua trinh luu théng hodc tén tri trong kho.

b) Cac trudng hgp 14y miu

— Trudng hop ty kiém tra chit lugng: Phai 18y méu kiém tra toan b cac 16
thudc tal cac cd sd san xudt, luu trii, phan phdi. Véi cac cd sd san xuat thudc,
yéu ciu 100% s6 16 phai duge kiém tra. Vide 18y miu do can bd chuyén mén cia
phong kiém tra chat luong san phdm (KCS) tién hanh, ¢é su ching kién cia
can bd & don vi 1dy miu. Thu trudng don vi can ¢ vao quy dinh chung ¢6 thé c¢é
nhiing quy dinh cyu thé hon cho phiit hgp véi tinh hinh cta cd sé.

~ Trudng hop kiém tra giam sat chat lugng hodc thanh tra: Uu tién 18y
mau kiém tra va giam st la cac thude chiia bénh, ¢6 gia tri kinh t& cao, c¢é chat
lugng khéng én dinh va déc biét 1a c¢6 nghi ngo vé ham lugng hoic hiéu hic

tac dung.
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Lay mau dé kiém tra giam sat chat lugng clia cac ¢6 s¢ san xuft (14y 10%
s0 16 san xudt trong nam) hosc 18y theo quy dinh cta B6 Y t&, SG Y t&.

Lay méu dé thanh tra dot xuat trong nhitng trudng hgp 6 théng tin vé
chat lugng thudc x4y, thudc khéng an toan, it hiéu lyc va dic biét 1a thude gia
hay thudc kém phim chit.

Viéc 14y mau duge thuc hién bdi cac thanh tra vién hoic cac can bd co gidy
uy nhiém etia co quan kiém tra, thanh tra va cé sy chiing kién ctia can bb co s6.

¢) Cac di€u kién cAn luu y khi 1y miu
— Noi 18y mau: Tai noi chifa sdn phdm, méi trudng xung guanh khéng dude
gdy nhiém ban hodc tic dong lam thay déi tinh chit ctia mau va nguge lai

khéng d& mau tac dong x&u dén méi trucng.

— Nguoi 14y mAu: Phai la ngudi c¢6 chuyén mén nh4t dinh va dap tng dude
yéu cAu clia qua trinh 1dy mau.

— Phai quan sat kiém tra so bd 16 hang (phan loai néu can), nhan xét va
phai ghi vao bién ban 14y mau.

— Dung cu 18y mau: Sach, khé, dap tGng yéu ciu cAn 14y mau.

~ D6 dung mau: Pép tng yéu cAu 14y miu (sach, khéng lam héng mau,
kho, c6 nhan ghi chép day du,...).

- Thao tac 18y miu: phai than trong, ty my, quan st cAn than,...

— Phuong thiic 14y mau: Ngudi 14y mau phai ty tay 14y mau, ghi nhan, 1am
bién ban, déng go6i, niém phong bao dam va bdo quan méu. Dic biét luu ¥ phai
14y chit k¢ x4c nhan cla don vi duge 14y miu.

2.1.2. Tién hanh ldy méu
a) So d6 1ay miu

Viéc 18y mau phéi bao dam cho duge tinh khach quan, dai dién cho duge
chat lugng cha thube cdn 14y kiém tra. Vi vay, phai huu ¥ 18y theo huéng dan
sau (quy trinh duge tom tit theo sg d6 hinh 1),

— T 16 san xudlt 14y ra cae don vi bao géi mét cach nghu nhién, ¢d mau ban
dau 14y theo ding chi din.

- Trén déu thude cha cc miu ban diu va gop thanh nhitng miu riéng cua
tung don vi bao géi.

- Tron déu cac mau riéng thanh cac miu chuneg.
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— Tit mau chung 14y ra mét lugng méiu trung binh thi nghiém.

~ Tt mau trung binh thi nghiém 14y ra thanh cAc miu luu va miu tha dé
kiém nghiém.

\ L¢ thude —I

!

Mau riéng |

Y
| Mau chung I

!

Mau trung binh

thi nghiém
Y v '
Miu luu tai _ Mlugn Miu luu &
cO 5& {hoac 1ay) kiém nghiém thanh tra
\

Y v

Miu Turu tai I:!o Maéu dé lam
phén kiém nghiém

kiém nghiém

Hinh 1. S0 48 14y mau thude

Sau khi 18y mAu xong, ngudi 14y mau tu tay dan nhin niém phong, bao goi
(phai ¢6 chit ky x4c nhan ctia ngudi 18y mAiu va cd s3 duge 18y mAu) va bién ban
14y m&u (cling phai c¢é dh chit ky xac nhan).

b) LAy mau cu thé

Cén ¢l vao 16 thude phai 14y miu, xem xét phén loai tién hanh 14y nhu sauw:

- Lay mau thudc c6 phan lidu (16 san pham thude dang thude ¢ phan lidu):

Tit 16 san pham 14y ra cic don vi bao géi mét cach nghu nhién bat ky: Cac
g6i dugc 14y ra phai doc 1ap vdi dy kién cia nguoi 14y méu (khéng nén lya chon
theo cam quan &y mau xau hay mau tét). Lé thude phai déng nhit, hop 1y vé
s0 lugng hay khéi lugng (Vi du khéng qua 500.000 vién véi thuée vién, khong
qué 50.000 dng véi dang 6ng,...). S6 bao géi trong 16 14y ra dé tao miu ban dau
tinh theo céng thic:

n:0,4><x/ﬁ
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Trong dé: n 1a s6 bao goi 14y ra; N: s§ don vi bao géi cudi cling trong 16 (vi
du véi thude tiém: chc 6ng déng trong hép gidy, cac hép gidy déng trong hom
thi don vi bao géi cudi cting 14 hom).

Chii y:

+ Khi tinh theo céng thic trén, néu phan thap phan nhé hon 0,5 bd qua,

néu 1én hon 0,5 thi ting thém mét don vi.

+ Khi N> 100 lvu ¥ n,,,, < 30.

max —

+ Khi N < 100 c6 thé dung bang:

Badng 1. Hudng dan s& lugng dan vj trong 14y mau

N 1
1-10 1
11 -40 2
41 - 80 3
81 - 100 4

— L&y méu san phdm 1a chat rdn (hat, bét, vién);

+ Trudng hgp mot bao géi: |

¥ Trude khi 14y, xem xét san phdm c6 déng nhat khéng, néu khéng dong
nhét phai chon riéng ra tiing loai va 14y theo cac loai d6.

* Truong hgp san phdm 1a hat, cuc, trit trudng hop phai x4c dinh ¢3 hat,
con tét ca phai duge nghién nhoé thanh bét (khéng duge 1am anh hudng téi tinh
chét ctia sdn pham).

* Lay miu ban ddu & 3 vi tr{ khac nhau: trén, giita, dudi, sau dé trén thanh
mau chung.

* Dan déu lugng miu chung thanh 16p phing hinh vudng, day khéng qua
Z2em, chia miu thanh 2 dudng chéo, bé 2 phén doi dién (hinh 2), tron déu 2
phan con lai va chia tiép cho dén khi lugng méu con lai tuong dng véi 2 — 4 lan
mau thit cAn ldy. D6 1a miu trung binh thi nghiém.

* Chia miu trung binh thi nghiém thanh cdc miu lwu va miu kidm
nghiém.
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Bo

Hinh 2. So d& |ay mau ché& pham 1a chat rin
* D81 véi thuSe vién chi d6ng trong mét bao géi: cling 14y mau & ba vi tri
khac nhau trong bao géi, chati, lo, sau d6 trén thanh miu chung, mau trung
binh thi nghiém,... nhu trén.

— Trudng hgp san phdm déng thanh nhiéu bao géi: 14y mAu ban diu theo
cong thite: n = 0,4x+N néu trén.

- L&y mau 1a san pham léng:

+ Truong hop mét bao goi: Néu san phdm 1a dong nhat thi 14y miu & bat ky
vi tri nao ciing duge. Néu khong déng nhat, trude khi 14y miu phai khudy déu,
sau d6 méi ldy mau.

+ Trudng hgp nhiéu bao géi: 14y theo ¢dng thite: n = 0,4 x/N

Néu 1a nhiing chai lo nhd thi cé thé 14y hét thé tich.

— Lay mau la cée san phdm thude ma, bot nhio:

Tién hanh 18y mau nhu cic san pham léng nhung chi ¥ khuiy k¥, tron déu
dé duge hén hop déng nhit, sau dé méi 18y mau.

- Déng géi va dan nhan:

Sau khi ldy méu va cho vao dé dung, ngusi 18y miu déng g6i, dan nhan va
niém phong mau, lam bién ban 14y miu. Luu ¥ phai ¢6 chi ky xac nhan caa co
56 duge 18y mau 6 nhan niém phong va bién ban 14y méu.

2.2, Ti€n hanh kiém nghiém

2.2.1, Nhén méu

B6 phan nhan mau cta cd quan kiém nghiém phai kiém tra xem mau 6
dap tng du cac yéu cau khéng (con niém phong khéng, ¢6 di thong tin khéng,...)

2.2.2, Kiém nghiém, xiz Iy két qud

Cong viéc nay do bo phén k§ thuat thye hién. Théng thudng gbm cac noi
dung sau:
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~ Chuén bi tai liéu: theo TCVN hodc TC.

— Chudn bi dung cy, hoa chit, may,... dap tng At yéu cAu ma tiéu chudn
quy dinh. B& tri thi nghiém mét cach hop 1y dé ¢6 di miu lam va khéng lam
nhiém ban hodc bién chat miu cdn thi.

— Tién hanh cac thi nghiém phan tich theo tiéu chuin.

- Ngudi lam kiém nghiém phai c6 cudn s8 ghi chép day du céc s8 lieu khi
ti€n hanh thi nghiém, s8 nay goi 13 s8 tay kidm nghiém vién. S¢ tay kiém
nghiém vién dugc coi 1a chiling tit gée cta céc s6 liéu sau nay céng bd trén phidu
tra 10i két qud ki€m nghiém (goi 12 phigu kiém nghiém).

— Xt 1y céc 56 lidu thyc nghiém dé quyét dinh xem céc chi tidu da thit theo
tiéu chuan dat hay khong dat yéu cau.

2.2.3. Viét phiéu tra loi két quad

Két qua kiém nghiém sé duge tra I3 bing phidu kiém nghiém hay phiéu
phéan tich.

(Céch trinh bay Phigu kiém nghiém duge trinh bay chi tiét & muc 2.2 — bai 3).

2.2.4. Luu mdu kiém nghiém tai cd quan kiém nghiém

Mau Juu phai duge danh 6 ciing véi s6 ding ky maiu thi cung loai, nhung
¢6 nhén riéng véi chit "mau luu" va bdo quan trong diéu kién theo quy dinh
chung, miu nay duge st dung dén trong trudng hop c6 tranh chip vé két qua
da cong bd (¢ Phidu kiém nghiém). Thong thudng, mau luu 14y ti mot phan
méu da 18y dé thi, do vy s8 lugng 14y phai gidng nhu mAu 14y dé thit,

Cac mau luu phéi duge giit lai theo ding théi gian quy dinh. Céae miu c6
han ding phai lvu tiép 3 thang ké tir khi hét han diing. Khi hét thdi gian luy,
cd quan lap bién ban x11 Iy theo quy ché.

S6 sach, phigu kiém nghiém phai luu gill it nh4t 1a 3 nim. Khi hét han luu,
muén huy phai duge giam ddc co quan duyét.

TU LUQNG GIA VA BAI TAP

1. N&i dung chinh cua edng tac tidu chuin hoa.

2. Trinh bay phuong phap xay dung tidu chuén vé yéu cdu k§ thuat. Vé
phuong phép thi. Yéu cau chat lugng déi véi mét phuong phap thit.
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3. Noi dung chinh cta céng tac ap dung tiéu chuin trong thuc té.

4. Trinh bay mét s6 quy dinh chung khi st dung Duge dién Viét Nam III
(dung trong cdng tac ki€ém nghiém thuoe).

5. Cach tién hanh ldy mau dé kiém nghism.

&

Trinh bay cac nhiém vy chi yéu khi ti&n hanh kiém nghiém.
7. Dién cum tii con thidu vao ché tréng trong ciu dudi day:

a) Cac thudc da c6 trong chuyén lugn cta Duge dién Viet Nam thi tieu
chufin cd s& phéi ¢6 mitc ch&t luong...oovoov.ooooooooo so v4i tiéu
chuén Dugc dién Viét Nam.

b) Cac yéu ciu chinh vé chat lugng d&i véi mét phudng phap kiém
nghiém gom: C6 tinh tién tidn,........ooeveeoorooseo , ¢6 tinh kinh
t&, ¢6 tinh an toan cao.

¢) Tinh tién tién ctia phuong phap kiém nghiém thé hién &
tinh dac hiéu.

Chon cdu tré 1oi ding cho cde cdu héi tic 8 dén 10 bang cdch khoanh tron
chiz cdi ddu céu dugce chon:
8. Theo quy dinh:
a) S6 lugng don vi @€ 14y miu d6i véi 16 thude cé téng s6 8 don vi déng
gb1 la:
Al B.2 C.3 D. 4
b) 88 lugng don vi @€ 14y miu d6i véi 16 thude cé tdng s§ 850 don vi
déng g6i la:

Al B. 2 C. 3 D. 4

¢) 58 lugng don vi dé 1ay mau d8i v6i 16 thudc c6 tdng 8 25 don vi déng
géi la:
Al B. 2 C.3 D. 4

d) 86 lugng don vi dé 18y miu d8i véi 16 thude ¢6 téng s8 103 don vi
dong goi1 la:
Al B.2 C.3 D. 4

9. Dugc dién Viét Nam III quy dinh vé nhiét do:
a) Nhiét dé6 thuong la:

A. 20°C B. 20 - 30°C C. 70 -80°C D. 40 - 50°C
b) Nudc néng c¢é nhiét d6 la:
A. 60°C B. 50 - 65°C C. 70 -80°C D. 100°C
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¢) Nudc cach thuy c6 nhiét dg la:

A. 98 - 100°C B. 65 - 75°C C. 80°C D. 105°C
10. Dugc dién Viét Nam III quy dinh:

a) Gidi han ham lugng, néu trong chuyén luan khéng ghi gi6éi han trén
thi ¢6 nghia la khéng duge qua:

A. 100,0% B. 100,5% C. 101,0% D. 102,0%

b) Dugc dién Viét Nam III quy dinh vé siy hodc nung dén khéi lugng
khong déi, nghia 1a siy ho#c nung ché phdm dén khi nao chénh léch
gitia 2 14n can ké tiép nhau nho hon:

A. 0,5mg B. 0,4mg C. 0,3mg D. 0,6mg

Bai 3
PHUONG PHAP XU LY SO LIEU, TINH TOAN
VA TRA LOI KET QUA KIEM NGHIEM

MUC TIEU

— Trinh bay duoge ba loai sai s6 va cdch han ché cde sai s6 nay trong kiém
nghr,em

— Tinh duge sai so cua két qua thu’c nghiém.

— Biét cdch ghi chép, trinh bay két qua thuc nghzém va phiéu kwm nghiém.

— Trinh bay dude ndm cdch xi ly méu thuong ding trong kiém nghiém.

1. SAI SO TRONG KIEM NGHIEM
1.1. Mot s8 khai niém

— Trong kiém nghiém thudc, ta thudng phai tién hanh cac phép thu
nghiém: do ludng hay phan tich dinh lugng theo mét quy trinh da c6 mot s6 lan
trén mAu thit va thu dude cac két qua tuong dng Xy, Xg,... Xp.
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X1+X2 +...+X

Gid tri trung binh x= % 14 dang tin cdy hon ca va duge lay

n
lam két qua ctia phép xac dinh.

Gié tri trung binh x thudng khac v6i gid tri thie p cha dai lugng cin xéc
dinh, sy sai khéac nay chinh 14 sai sd cia phép xac dinh.

Két qua cia phép xac dinh duge danh gid & d6 chinh xac (d6 ding va dé
chum).

+ D% ddang phan anh su phi hgp gitta két qua thitc nghiém thu duge (x) véi
gia tri thue (u) cta dai lugng cén xéc dinh.

+ D6 chum (d6 lap lai) phan 4nh sy phit hgp giiia cac két qué thu duge
(X1, Xg,... X) trong cac thi nghiém & cung diéu kién quy dinh clia phép xac dinh |
(go1 1a cac phép xac dinh song song).

— C6 thé biéu thi sai s dudi dang sai 6 tuyét d6i va sai s6 tuong dsi.
+ Sai 8 tuyét d6i: e=x - (L

+ Sal s6 tuong doi 12 ty s6 gilla sai s& tuyét d6i va gid tri trung binh

X 100%.

X

Khi tinh toan, néu thu duge gia tri duong la sai s8 thita, gis tri 4m 13 sai
s thiéu.

1.2. Cac loai sai s6

1.2.1. Sai s6'thé

La sai s6 khi két qua thu duge khéc xa véi gia tri trung binh (x) hay gia tri
thue (1) ctia mAu thi. Nguyén nhan chll yéu gy nén sai s8 nay la do sy cdu
tha clia ngudi 1am, hay y&u t6 khach quan do su thay d8i dot ngdt nao d6 cia
diéu kién thuc nghiém.

Dé loai sai s8 thé cin lam nhidu 14n va loai di nhiing gia tri khéng hgp 1y
theo nhiing quy tic nhat dinh.

1.2.2. Sai s6 hé théng

— La sai s c6 thé biét rd nguyén nhén, né lam cho k&t qua bién doi theo
quy luat nhat dinh, anh hudng dén do chinh x4c cta két qua.
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—~ C6 thé phat hién va loai trit sai s6 hé théng bing cich hiéu chinh lai thiét
bi do, thay hoa chat, thude thit dat tiéu chuin quy dinh, phén tich miu chuén,
mau trang, dic biét cht y y&u t6 k§ nang va tay nghé ca ngudi lam.

1.2.3. Sai sé ngdu nhién

- La nhiing sai s6 1am cho dit liéu thu duge dao dong nglu nhién quanh gia
tri trung binh, lam anh hudng téi d6 14p lai chia két qua, lam giam dé chinh xac
cua phép xac dinh.

~ Khong thé loai bd dugc sai s6 ngiu nhién, nhung c6 thé han ché sai s6
nay biing cach ting s8 thi nghiém va x{ 1y s§ 1iéu bdng phuong phap thong ké.
1.3. Tinh sai s6 cta két qua thuc nghiém

1.3.1. Déi véi cdc phép thit nghiém théng thuong

— Khi tién hanh céac phép thlt nghiém théng thudng trong kiém nghiém véi
céc quy trinh da 6n dinh, d& duge chudn hoa, sai s6 tuong dsi cho phép > +1%
chiing ta chi cAn tién hanh thuye hién toan bd quy trinh tit 2 ~ 3 14n va 14y két
qua la gia tri trung binh clia 2 — 3 14n xac dinh d6.

— Tit két qué thu duge d81 chiu véi gidi han cho phép cla tiéu chudn, 6
thé két fuan mAu thit dem kiém nghiém dat hay khéng dat tiéu chuén.

1.3.2. Déi véi cde phép thit nghiém méi nghién citu, ap dung cho cdc
d6i tugng mdau thiz méi (hay dé thAm dinh danh gia quy trinh thi nghidm)

- D61 véi truong hgp nay, phai tién hanh thi nghiém toan bd quy trinh thi
6 cling diéu kién nhi€u lan hon (it nhat 5 — 6 l1an) va s dung phuong phap
thong ké d€ danh gia két qua thu nghiém.

— Céc budc cht yéu xtt 1y két qua nhu sau:

— Tinh gia tri trung binh:

— Tinh d6 léch chuén S (d#c trung cho d6 lap lai cia phép xé4c dinh, cho biét

mic d9 sat gan clia cac gia tri xac dinh dudce x; so véi gia tri trung binh x):
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Trong théng ké $* goi 1a phudng sai.
— Tinh sai s6 ngAu nhién ¢ (con goi 1a bidn gidi tin cay):
t, xS

o

Trong dé t, la mét tri s6 phu thude vao n (hay bac tii do K=n - 1) va d6 hy
vong o dude cho sin (bang 2).

ge=*+

Bdng 2. B3 hy vong t, vdi o = 0,95 va o = 0,99

K=n-1 1 2 3 4 5 6 |7 8 9 10 |20 |Lén

t,v8ia=0095 127 |43 |32 128 |26 |25 {24 |23 (23 |22 |21 |20

tavéi.a=0,99 63,7 99 (58 |46 (40 |37 |35 (34 (33 32 |28 |28

t, xS

* Gi4 tri thuc p ndm trong khoang p=x+ hay p=x+e¢.

n

Nhu vay bién gidi tin cdy hay can tin cly, hodc gidi han tin cay 1a giéi han
hai bén clia x mé ta cé thé hy vong gia tri thuc yu nim trong dé.

* Sai 88 tudng d6i 14 £ x100%.
X

Vi du:

Két qué dinh lugng chat X¢ (g/l) clia 5 thi nghiém & cing diéu kién cta mot
mau thu la: 2,25; 2,19; 2,11; 2,38; 2,32.

— Héi két qua thuyce cia miu 14 bao nhidu véi o = 0,957

— Tinh sai s8 tuong 461 clia phép dinh lugng?

Giai:

- Tinh gia tri trung binh:

= 2,25+2,19+2,11+2,38 +2,32

=2,25(g/1)

— Tinh d6 léch chuin:
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— Tinh gi61 han tin cay:
t, xS 2,8x0,11
g=+-"2 =2 :
Jn NG
— Két qua xac dinh:
n=225+0,14

=10,14

— Sai s6 cua phép xac dinh (Sai s8 tusng dsi):

+£5100% = +6,2%
X

1.4. Phuong phap xi Iy mau thu

Xt Iy mau tha 1a bude dAu tién, quan trong trong phan tich miu, né
thuong la mét trong nhiing nguyén nhan quyét dinh dan dén sai s8 chia phép
thit nghiém. D& han ché¢ sai 6, khi tién hanh kiém nghidm phai hét stc luu ¥
gial doan nay.

MAu thi thuong & trang thai 16ng, rén, khi véi thanh phan rit da dang: ¢6
thé 1a chat vé co, hitu cd, khoang vat, thuc vat,... do vay tuy thudc vao diac diém
cu thé cia mau thi va mue dich cla phép xéc dinh ma# ta lya chon k¥ thuat xu
1y mau cho thich hgp. Théng thudng cé mét s6 cach sau day:

1.4.1. Hoa tan méu

- V6i nhiéu trudng hgp, chiing ta cé thé dung nudc hoa tan dé chuyén chat
cén xdc dinh ¢6 trong mu thi sang dung dich nuée.

- D3di véi chat kho tan trong nuéc, ¢ thé hoa tan bing dung dich acid, dung
dich kiém, dung dich ctia chit oxy hoi khit thich hgp, chuyén tlia khé tan
thanh taa dé hoa tan.

1.4.2. Phan huy bang acid manh

Trong qué trinh phén huy méu thd c6 thé dién ra céc phan dng oxy hoa,
thuy phan, pha huy cic lién két hoa hoc,... Cac acid hay ding trong xu ly mau
la: acid hydrocloric dic (HC), acid nitric dac (HNQ3), acid sulfuric dac (H,S0,),
acid percloric (HC1O,), hén hop HCI + HNO,, HNO, + HCIO,, HNO, + H,SO0,,
H,80,+ H30,,... C6 thé thuc hién qua trinh xi ly miu & nhiét d6 thudng hosc
nhiét 49 cao.
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1.4.3. Phén huy mdu bdng ky thudt vi séng

Day la phuong phap dung nhiét dua trén nang lugng cua séng dién tit ¢
bude séng tit 1 — 1000mm. Qua trinh tién hanh c6 thé thue hién trong binh vi
séng, bom vi séng, 10 vi séng.

1.4.4. Phén huy bdng nhiét

Phudng phap nay duge ding phd bién dé phén huy chat hitu g, chuyén
chiing thanh cac chat bay hoi. Cé thé thue hién bing cach d6t trén ngon lia,
dot trong 6ng kin, d6t mAu trong binh kin ¢6 oxy hoéc nung trong 16 nung.

1.4.5. Xtt Iy mdu bdng ky thuét tich pha

Céac chit cAn x4c dinh trong méu thit ¢6 thé tach bang cach: két tia, chung
céit, chiét bang dung méi (10ng — 16ng, 1ong — ran), cac ky thuat sic ky,...

Chi y: Trong qua trinh x1t Iy mAu thi cin luu ¥ bdo toan dude chit cAn xébc

dinh (tach duge hoan toan, khéng duge mat miu) va khéng duge dua chit la
vao lam anh hudng téi két qua thi nghiém.

2. TINH TOAN VA TRA LOI KET QUA KIEM NGHIEM

2.1. Tinh toan ké&t qua kiém nghiém

Kiém nghiém thudc thudng tién hanh theo tiéu chuin da cé sin (Tiéu
chuin Duge dién Viét Nam (DDVN) hozc TC). Kiém nghiém vién cin tuan thii
nghiém ngit cic yéu ciu clta phép thi, cac két qua va s6 liéu thu duge phai
khach quan va chinh x4c, dude ghi chép lai vao ho so goi 1a S8 tay kiém nghiém
vién, S8 tay kiém nghiém vién dugc cot 1a chiing tir goc cla cac s6 lidu sau nay
cong bd trén phidu tra 131 két qua kiém nghiém (goi 1a Phifu kiém nghiém).

- XU ly cac s6 liu thyc nghiém va so sanh véi tiéu chuin dé quyét dinh
xem cdc chi tidu dd thi theo tiéu chudn dat hay khong dat yéu ciu.

2.2. Vi&t phié&u tra 10i k&t qua kiém nghiém
— Ké&t qua kiém nghidm dugc tra 16i bing phi€u kiém nghiém hay phiéu
phan tich.

Phiéu kiém nghiém 1a van ban phap 1y cta céc t8 chitc kiém tra ch4t lugng
thude, x4c nhan két qua kiém nghiém theo tai liéu k§ thuat hop phap clia mét
mau thude.
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Phiéu phan tich 14 van ban phap 1y xac nhan k&t qua phan tich caa mot
haynhiéu tiéu chi trong tidu chuan k¥ thuat cta mét méu thude.

Do vay, sau khi hoan thanh cac thi nghiém va xu 1y s6 lidu, danh gia két
qua, kiém nghiém vién phai viét vao phiéu tra 16i néi bd (chua phai phiéu
chinh thic), ky tén chiu trach nhiém va dua cho can bo phu trach phong duyét
lai, trude khi dua phong chitc ning trinh lanh dao duyét 1an cudi, sau d6 tra 15
chinh thitc bing phiéu clia ¢6 quan kiém nghiém (goi 1a Phi€u kiém nghiém
hay Phiéu phan tich). Cau chit viét trong phi€u kiém nghiém phai 5 rang,
chinh xac, gon, day da va théng nhat.

— Néi dung chinh cia mét phiéu kiém nghiém bao gém:

1) Tén ¢d quan kiém nghiém.

2) S6 phiéu kiém nghiém.

3) Tén miu kiém nghiém.

4) Noi san xuét.

5) 86 18, han diing.

6) Ngudi va noi gii miu.

7) Yéu céu kiém nghiém (ghi ré néi dung, s, ngay, thang, ndm cua coéng
van hay gidy to kém theo).

8) Ngay thang, nam nhan méu.

9) S8 dang ky kiém nghiém.

10) Ngudi nhan miu.

11) Tiéu chudn thi nghiém.

12) Tinh trang mdu khi nhan v mé niém phong d€ kiém nghiém.

13) Cac chi tiéu kiém nghiém, céc giéi han cho phép va két qua.

14) K&t luan.

15) Ngay thang nam cip phiéu kiém nghiém.

16) Thi trudng don vi kiém nghiém ky va déng du.

2.3. Vidu

Trung tdm kiém nghiém Duge phdm va my pham tinh V nhan mét miu
kiém nghiém 12 vién nén vitamin C 100mg ctia Cong ty Duge pham X. Sau khi
tién hanh kiém nghiém theo tiéu chuén, két qua dude ghi trong S6 tay kiém
nghiém vién nhu sau:
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a) Tinh chit

Biing cdm quan (méit quan sat duéi 4nh sang thuong va ngli) thay ché
phim 12 vién mau tring hay trdng nga, gdn nhu khéng mui.

Két lugn: Dat yéu cAu.

b) Dinh tinh

A. Nghién min 5 vién. L&y 0,15g bot vién, thém 10ml nudc. Lic, loc.

— Nhing gifly quy vao dich loc: gidy quy chuyén sang mau dé.

- Nho ting giot dich lge vao 1ml dung dich thude thit 2,6 diclorophenol
indophenol: mdt mau xanh.

— Nho tig giot dich loc vao 1ml dung dich bac nitrat 5% trong ong
nghiém: tua den va Idp bac trang bim ¢ ddy éng nghiém.

B. Lay 5ml dich loc vao éng nghiém, thém 1an lugt 0,05ml dung dich natri
nitroprusiat 1%, 2ml dung dich natri hydroxyd 2M va nhd ting giot dung dich
acid hydrocloric 25%: mau vang chuyén thanh mau lam.

Két ludn: Ding theo tiéu chuén.
c) D6 dong déu khéi lugng

Can riéng biét 20 vién:

164,0mg 149,6mg 156,2mg 160,1mg
158,0mg 147,8mg 156,9mg 162,3mg
154,5mg 160,3mg 159,4mg 149,2mg
157,2mg 152,6mg 151,9mg 155,3mg
160,8mg 158,3mg 153,9mg 156,1mg
Khéi lugng trung binh:
20

mrg = Zmi =1566,22mg
i=1

Vién ¢6 khoi lugng cao nhit 13 164,0mg, chénh léch so véi gia tri trung binh:

(164,0-156,22)x 100
156,22

9% =

= 4,98%

Vién c6 khoi lugng thap nh4t 14 147,8mg, chénh léch so véi gia tri trung
binh:
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0 — (147,8-156,22)x 100 — -5.39%.
156,22

Két lugn: Dat yéu cau.

d) Do ra

— Méi truong thit: nudc.

_ Nhiét do: 37°C + 0,5°C.

~ Cho vao méi éng thil mét vién nén, day dia chat déo. Thit 6 vién.
— Quan sat bing mat: edc vién ra hét ¢ thoi diém 5,45 phiit.

Két ludn: Dat yéu cau.

e) Pinh lugng

— Myq yian = 3,1244g = mp = 0,15622g.

— Can bét vién: my (g).

— Hoa tan mr bdng hén hgp (bao gém 100ml nude va 10ml dung dich acid
acetic 1M) trong binh dinh mc 100ml.

- Loc.

— 50,0ml dich loc +1ml dung dich hé tinh bét. Dinh lugng hét V (ml) dung
dich 10od 0,1N ¢6 K = 1,0033.

Ham lugng X (%) acid ascorbic trong ché phdm so véi ham lugng ghi trén
nhan duge tinh theo cdng thie sau:
V xKx8,806xmypy y 100><

X% = 100
my x 100 50
Két qud
Lan 1 2 3
my {g) 00,3165 0,3123 . 0,3140
V (ml) 11,30 11,20 "2
X (%) 98,56 99,00 98,90

Héam lugng trung binh:

x (%) =

98,66 + 99,00 + 98,90

Két lugn: Dat yéu cau.
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Tit két qua kiém nghiém va tinh toan, Trung tim kiém nghiém da viét
phiéu va tra 10i két qua cho Céng ty Dudc pham X dugc trinh bay nhu sau:

UBND TINH v CONG HOA XA HOI CHU NGHIA VIET NAM
TT kiém nghiém Dugc phdm va M§ phdm Péc 1ap — Tu do — Hanh phuc
Dia chi cg quan

PHIEU KIEM NGHIEM
S8: 05/KN- 2006

Mau kiém nghién; Vién nén vitamin C 100mg

Noi s3n xuét: Céng ty Dugc pham X

S6 16, han dang: L6 010106 Han dang: 01 2008
Ngudi va noi gii mau: Ba T — Céng ty Dudgc phdm X

Yéu cdu kiém nghiém (ghi rd ndi dung, s6, ngay, thang, nam cla cong van hay gidy t¢ kém theo):
Kiém tra chat lugng

Ngay, thang, ndm nhéan mau:15/01/2006 S& dang ky KN: 03 KN
Nguoi nhan méu: Tran Thi Th
Tiéu chuén: Dugc dién Viat Nam [1)

Tinh trang méu khi nhan va ma niém phong dé kiém nghiém: Thudc dugc ddng trong lo nhua mau
nau, nut kin, ngoai ¢d dan nhan, in rd rang.

Yéu cau Két qua
1. Tinh chat: Vién nén mau tréng hay trdng nga, gan nhu khéng mui. Dat
2. Binh tinh: Phai cho phép thir dinh tinh clia acid ascorbic Bing
3. D5 déng déu khdi ludng: Khoi lugng trung binh vién + 7,5% Bat
4. B ra: Kndng qué 15 phat Dat
(< 5,45 phat)
5. Binh Iugng: Ham Iuong acid ascorbic (CgHgOg) tif 95,0 —110,0% so véi bat
(98,82%)

luvgng ghi trén nhan.

K&t luan: Mau thir dat yéu cdu chat lugng theo tidu chudn Dugc dién Vit Nam Il
Ngay,... thang,.... ndm,.....
Thi trudng cd quan

(Ky va dong dau)
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TY LUYNG GIA VA BAI TAP
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Trinh bay céc loai sai s6 va cach khéc phue.
Trinh bay cic budc danh gia sai s8 ctia két qua thi nghiém.
Hay néu 5 k¥ thuat xt Iy mau.

K&t qua x4c dinh ham lugng (g/l) chit X ¢6 trong miu thif tién hanh 5
1an thi nghiém song song thu duge nhu sau:

Lan 1 Lan 2 Lan 3 Lan 4 Lan 5

0,0271 0,0282 0,0279 0,0271 0,0275

Cho biét két qua va sai s6 clia phép xéc dinh véi me ¥ nghia o = 0,95.
Dién cum ti con thi€u vao ch§ trong trong cau dudi day:

Phuong phap théng thudng &€ xt 1y miu gém: Hoa tan
MAU,..cooiieeee (Ao, . phian huy mau bang ky thuat
vi séng, phan huy bing nhiét, xi 1y miu bing k¥ thuat tach pha.
Phuong phidp phan huy bing nhiét dang a8 phan

huy....c.......... (B)oviveeane. Phuong phap nay c6 thé thyc hién bing
cach........... (6) N trén ngon lka hoiec....... () FOSUT trong 16
nung.

Trinh bay ndi dung chinh ctia mét phiéu kiém nghiém.



Bai4
DUNG DICH CHUAN, DUNG DICH
ION MAU, THUOC THU, CHI THI MAU
THUONG DUNG TRONG KIEM NGHIEM

MUC TIEU

"~ Trinh bay dige cich pha cde dung dich chudn, dung dich ion méu, thude
thit, chi thi mau thuong dung trong k;é‘m ngh»ém thué‘i:

— Tinh duoc hé sé hiéu chmh cua dung dzch chuc‘in, dé khi pha bang cdc
phuong phdp khadac nhau

1. DUNG DICH CHUAN

1.1. Chat do6i chié€u

Cac dung dich chudn dudc pha tit hoa chét tinh khiét, dat tiéu chuén cta
chét d6i chi€u. Duge dién Viét Nam cho phép sti dung cac chat déi chiéu quéc
gia Viet Nam dudc thiét 1ap, bao quan va phan phéi tai Vién Kiém nghiém theo
sy phan cong cua Bo Y té. Nhiing chat d6i chiéu quéc té&, khu vic hay quéc gia
khéac duge st dung sé do Bd Y té quy dinh.

Ch&t ddi chiéu la chét déng nhit da duge xac dinh 1a ding dé dang trong
cac phép thit da duge quy dinh vé hoa hoc, vat 1y va sinh hoc. Trong cac phép
thu d6, cac tinh chat cua chit d61 chiéu dude so sanh véi cac tinh chit cta chat
can thu. Chat d6i chiéu phai cé do tinh khiét phit hdp véi muc dich st dung
(dinh tinh, dinh lugng).

1.2. Cach st dung chit déi chiéu

Dé dap tng muc dich st dung, chat d6i chiéu phai duge bao quan, theo doi
va st dung ding. Theo quy dinh théng thuong, chit déi chiéu duge dung trong
bao bi géc, kin, ¢6 nhan rd rang, bao quan ¢ nhiét dé thap, tranh anh sang va
4m; néu cAn diéu kién bao quan dic biét khac thi ¢6 huéng din ghi trén nhan.

43



Trude khi mé bao géi dé dung, chat d6i chiu cin duge dé mét thoi gian dé
dat t6i nhiét d6 phong thi nghiém.

Cac phép thii duge tién hanh déng thdi trén mau thi va mau d6i chidu da
duge chuédn bi trong cung didu kién ghi trong chuyén luan.

Néu trén nhan cla chat dsi chidu khéng c6 chi dan phai lam khé va trong
phép thd ridng clia chuyén luan khéng chi dinh phai Jam khé thi ¢ th si
dung ngay chAt d6i chiu ma khéng phai lam khé. Trong truong hdp nay, cin
hiéu chinh lai lugng can cta chit d6i chiéu do khéi lugng bi giam khi lam khé
ho&c do ham lugng nude. Ma't khéi lugng do 1am khé ho&c¢ ham lugng nude duge
xac dinh theo hudng dan d chuyén luan cia chat thude tuong tding. Khi chat déi
chiéu c6 nudc két tinh, cé thé c6 huéng din déc biét trong mét phép thi riéng.

1.3. Cac dung dich chuian dé

Trong kiém nghiém thuéc béng phuong phap hoa hgc, cac dung dich chuin
dd duge pha tit hod chat dat tiéu chudn ch&t gée va diing d8 xéc dinh ham
lugng céc chdt can dinh lugng.

1.3.1. Quy dinh chung

Nhiing dung dich chuén dd 1a nhiing dung dich ¢6 néng d9 duge biét chinh
xéc dung trong phén tich dinh lugng theo thé tich.

Nong d6 ctia cac dung dich chuéin d6 thudng dudge biéu thi bing:

Néng 48 duong lugng gam N: 8§ duong higng gam chat tan trong 1000ml
dung dich.,

Nong d6 phan i gam M: S& phan ti gam ch4t tan trong 1000ml dung dich.

Néu néng do thuc cla dung dich khéng diing véi ndng do Iy thuyét thi cAn
tinh thém hé s6 hiéu chinh K. Hé s6 nay la ty s6 cha néng do thue Cyye va

a - I C . - e g 2
nong do 1y thuyét Cy; e K = ™ Khi nhan hé s6 K véi thé tich cia mét
I¥ thuyét '
dung dich chudn d¢ ta duge thé tich ding ctia dung dich chudn dd d6 voi hé s6

K = 1,000.
1.3.2. Phuong phdp chung dé pha ché cdc dung dich chuén dé

Cé 4 phuong phap thudng duge dung dé pha ch& va chuin hoi cic dung
dich chuén 5 trong kiém nghiém thude:
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a) Pha ché tit chit goc

Can chinh xac mét lugng chat géc tuong tng véi lugng chat ly thuyét duge
tinh dua vao néng dd va thé tich dung dich chuin dd can pha, hoa tan trong
dung méi vita di thé tich d6 (dung méi thudng ding la nude cat khéng cé
carbon dioxyd). Hé s hiéu chinh K etia dung dich nay duge tinh bing hugng
can thyc t€ chia cho lugng chat 1y thuyét.

Vi du: Pha 100,0ml dung dich H,C,0, 0,1000N ti chat goe H,C,0,.2H,0 ¢6
ay = 0,6303g. Khi tién hanh pha, lugng can H,C,0,.2H,0 thuc t& 1a 0,6290g.
Vay:

. 0,6290
0,6303

=0,9979 va Ny, = 0,1x 0,9979 = 0,09979 N,

b) Pha gan dang réi chuan hoa bing chit géc hoic mét dung dich
chuén dé khac cé hé s6 K da biét

— Diing chdt gée: chuén bi dung dich chuéin tit hod chét tinh khiét dat tiéu
chuén chit goe, sau khi duge lam khé & didu kién nhét dinh duge quy dinh
riéng d6i véi tiing chat. Can chinh x4c mét lugng chat chuin d6 goe, cho vao
binh nén, hoa tan bang dung mai thich hgp, chuén d6 bing dung dich chuin do
mdi pha. Tinh h¢ 8 higu chinh theo cong thic:

K=-2_
T.V

Trong d6:

a: lugng chit gbe da can, tinh bang g.

T: d6 chudn Iy thuyét ciia dung dich méi pha tinh theo chat gc, tinh bing g/ml.

V: thé tich dung dich chudn d¢ d3 diing, tinh bing ml.

Vi du: Pha va x4c dinh néng d6 dung dich chuin Na,S,0, 0,IN ti
NayS,0,.5H,0 (khéng phai 1a chat géc).

Vi Na,8,05.6H,0 dé mét nude két tinh nén khéng thod min yéu ciu chit
gdc, do d6 pha dung dich chuén Na,S,0, c6 ndng do x4p xi 0,1N bing cach: Can
trén can ky thuat 24,82g Na,S,0,.5H,0, hoa tan vao nudc méi dun sbi dé
ngudi, thém mét it Nay,COy, thém nuée cho di khoang 1 lit trén déu. D& vai
ngay 6n dinh, sau d6 xac dinh lai néng db.
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Nong d6 dung dich Na,S,0; dude xac dinh bang chit géc K,Cr,0, ¢6
T = 0,004904g/m] nhu sau: Can chinh xac 0,1506g K,Cr,O, hoa tan trong
khoang 50ml nude ¢4t trong mét binh nén niGt mai, thém 10ml dung dich KI
20%, 5ml dung dich HCI dsc. Day nit va dé yén chd i 10 phuat. Thém 200ml
nutde va chuéin ¢ bing dung dich Na,8,0, diu ché § trén dén khi dung dich
chuyén sang mau vang luc. Thém 2ml dung dich hé tinh bét va tiép tuc chuin
do dén khi dung dich chuyén ti mau xanh lam sang luc nhat hét 30,5ml dung
dich Na,S,0,.

Hé s6 hiéu chinh K cta dung dich Na,S,04 dudce tinh theo cong thie:

a 0,1506

T.V  0,004904x30,5

KNB.28203 = = 1,0069

~ Dung mét lugng chinh xac dung dich chuin 46 khac 6 hé s8 K, da biét:
Trong trusng hgp nay, hé s hiéu chinh K duge tinh theo cong thite:
Vo.Kqo.C,

V.C

K:

Trong d6:

C, 14 néng d6 duong lugng 1y thqyé't.

V, 1a thé tich (tinh bing ml) va K, 1a hé s hiéu chinh ca dung dich chuin
d6 ding dé chudn hoa.

C: ndng 46 duong lugng 1y thuyét ctia dung dich chudn d6 can pha.

V: thé tich dung dich’chu&n d$ cin x4c dinh hé s8 K, tinh bing ml.

Vi du: Pha va x4c dinh néng d6 dung dich chuan NaOH 0,1N tit NaOH.

Vi NaOH dé& hit &m va d& bi carbonat hoa nén khéng thod man yéu ciu
chit gdc, do d6 pha dung dich chuidn NaOH c¢6 néng d6 xap xi 0,1N biing cach:
Hoa tan 4,50g NaOH trong 5ml nudc. Day kin binh chia bing nit cao su, dé
yén 1 ngay rdi gan 14y dung dich trong phia trén va pha loang véi nude cit mdi
dun s6i dé ngudi dén viia ¢ 1 lit, tron déu.

Sau d6 xac dinh lai nong d6 dung dich NaOH bing dung dich HC1 0,1 N ¢6
K = 0,9985 nhu sau: L&y chinh x4c 20,0ml dung dich NaOH d& diéu ché 4 trén,
thém 2 giot dung dich da cam methyl va chuén d% bing dung djch HC1 0,1N
dén khi dung dich chuyén tit mau vang sang héng da cam hét 20, 5ml.

Hé s6 hiéu chinh K caa dung dich NaOH dudc tinh theo c6ng thiic:

Vy.Kp.C 20,5x0,9985x0,1
Bxeon =755 == 50.0m0.1
Co ,0x0,

=1,0235
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c) Pha lodng nhitng dung dich chuian 4 ¢6 néng do cao

Dung dung cu dong, do thé tich chinh xac dé pha loing cic dung dich
chuin d6 c6 nong d6 cao thanh dung dich c¢6 nong d6 thap hon bing dung méi
tudng Ung.

Hé s6 hiéu chinh clia dung dich pha duge chinh 13 hé s6 hidu chinh cia
dung dich dd ding dé pha loding. Nhiing dung dich chuén d6 c6 néng ds nhd
hon 0,1N duge chuén bi theo cach nay ngay trude khi ding.

Vi du: D€ chuan bi dung dich iod 0,01 N, ngudi ta 14y chinh xac 10,00ml
dung dich iod 0,1 N ¢6 K = 1,005 pha loéing trong vita di 100,0ml bing nudc
c&t. Dung dich iod méi pha dugc cé nong 4612 0,01 N véi K = 1,005.

d) Diing 6ng chuin

Nhiing 6ng chuén cé chita mét lugng chat gdc vita dU dé pha thanh mot thé
tich nhat dinh dung dich chusn d¢. Ding dung méi pha ché theo diing ky thuat
ghi trén nhén 6ng, ta s& duge dung dich chudn dd 6 néng d6 chinh xac theo
quy dinh.

Vi du: Pha dung dich AgNO, 0,1000 N tit 6ng chusn AgNOQO; 0,1N c¢6 chi
dan pha vita di trong 1000ml nuée.

Chuyén toan bd lugng hoa chit c6 trong 8ng chuin vao binh dinh miec
1000ml, dung nude trang rita ky 6ng dung chdt chudn. Tap trung nude rixa vio
binh dinh mitc trén. Hoa tan va pha lofng trong nudc téi vita da 1000ml.

2. DUNG DICH ION MAU

Céc dung dich ion méu thudng duge chuén bi ¢€ dung lam mau so sanh
trong thyc hién phép thi giéi han tap chat dé kiém nghiém nguyén lidéu lam
thudc. Céc dung dich ion miu duge pha & noéng d6 cao va duge pha lodng téi
néng do thich hgp ngay trudc khi dimg.

2.1. Dung dich amoni mau 100 phan triéu NH,

Can chinh x4c 0,297g amoni clorid da s&y khé & 100 — 105°C dén khai lugng
khéng ddi, hoa tan vao nude trong mét binh dinh mic 1000ml. Thém nuée vira
du dén vach.

2.2. Dung dich arsen miu 1000 phan triéu As

Hoa tan 0,330g arsen trioxyd trong 5ml dung dich natri hydroxyd 2 M va
thém nudc vita da 250ml.
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2.3. Dung dich calci mau 1000 phan triéu Ca

Can chinh xac 0,625g calci carbonat da say khé & 100 — 105°C dén khéi
lugng khéng d6i, cho vao binh dinh mtc 250ml. Thém 3ml dung dich acid
acetic 5 M. Lic cho tan. Thém nudc vita dii d&n vach, 1dc déu.

2.4. Dung dich clorid mau 500 phén triéu Cl

Can chinh xac 0,0824g natri clorid da sy kho & 100 — 105°C dén khéi lugng
khéng d8i, cho vao binh dinh mic 100ml, hoa tan vét nudc va thém nude via
du dén vach, 14c déu.

2.5. Dung dich chi mau 1000 phén triéu Pb

Hoa tan 0,400g chi (I) nitrat trong nudc va thém nudc via da 250ml,
lac déu.

2.6. Dung dich kali miu 2000 phan triéu K
Hoa tan 0,446g kali sulfat trong nude viva di 100ml.
2.7. Dung dich magnesi mau 100 phin triéu Mg

Hoa tan 1,010g magnesi sulfat trong nudc vita du 100ml duge dung dich
magnesi sulfat 1,010%.

Pha loang 1 thé tich dung dich magnesi sulfat 1,010% thanh 10 thé tich véi
nude ngay trude khi st dung. ‘

2.8. Dung dich nhém mau 200 phan triéu Al

Hoa tan 0,352g nhém kali sulfat (Phén chua) trong dung dich acid sulfuric
0,1 M virta da 100mi.

2.9. Dung dich nickel mau 1000 phan triéu Ni
Hoa tan 0,478g nickel (IT) sulfat trong nudc vita ¢ 100ml.
2.10. Dung dich nitrat miu 1000 phan triéu NO,
Hoa tan 0,163g kali nitrat véi nude vira da 100ml.
2.11. Dung dich nitrit mau 20 phan triéu NO,

Hoa tan 0,600g natri nitrit v8i nudc vita di 100ml. Pha lodng 1ml dung
dich nay thanh 200ml véi nude.
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2.12. Dung dich phosphat mau 500 phin triéu PO,
Hoa tan 0,0716g kali dihydrophosphat trong nuéc vita di thanh 100ml.
2.18. Dung dich st mau 200 phén triéu Fe

Hoa tan 0,863g sit amoni sulfat (phén sét amoni) trong nude ¢6 chiia 25ml
dung dich acid sulfuric 1 M va thém nude via da 500ml.

2.14. Dung dich sulfat mau 1000 phan triéu SO,

Hoa tan 0,181g kali sulfat trong nuée vitza dit 100ml.

2.15. Dung dich sulfat mau 1000 phan triéu SO, trong ethanol

Hoa tan 0,181g kali sulfat trong ethanol 30% vira d 100ml.

3. HOA CHAT, THUOC THU - CHI THI

- Trong Duge dién Viét Nam III, Phu luc 2.8 trinh bay nhiing hoa chat —
thude thit va Phu lue 2.10 trinh bay cac chi thi diing trong kiém nghiém thude.
Tai ligu nay trinh bay mét s8 thude thi va chi thi hay ding trong thuc tap
kiém nghiém thudc cia chuong trinh.

3.1. Hoa chat
3.1.1. Acid acetic bdng

Acid acetic két tinh duge.

Céng thic hoa hoe: CH;COOH. Phan ti Iugng 60,1.

Dung loai tinh khiét phéan tich.

Acid acetic bang 1a chét long khéng mau, mui hing cay. Khéi lugng riéng:

Khoang 1,05g/ml. Piém dong dic: Khoang 16°C. Ham lugng CH,COOH: Khéng
duge nho hon 98,0% (KL/KL).

* Acid acetic lodng (Dung dich acid acetic 12% — Dung dich acid acetic 2 M):
Pha loadng 11,43ml acid acetic bang v6i nudc vita da 100ml. Ham lugng
CH3;COOH khoang 11,5 — 12,5%.

* Acid acetic xM: Pha loang 57x (ml) (60x (g)) acid acetid bing véi nude vita
da 1000ml.
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3.1.2. Acid hydrocloric

Acid hydrocloric dam dac.

Céng thic hoa hge: HC1. Phéan ti lugng 36,46,

Dung loai tinh khiét phan tich.

Acid hydrocloric dam dic la ch4t long trong, khong mau, béce khéi. Ty trong
6 20°C: Khoang 1,18. Ham lugng HCI: 35 — 38% (KL/KL), khoang 11,5 M. Bao
quan ¢ nhiét d6é khong qua 30°C, trong bao bi bing polyethylen hodc vat liéu
khéng phan tng véi acid hydrocloric.

* Dung dich acid hydrocloric 10%: Pha lodng 24ml acid hydrocloric dam
dac véi nude vida du 100ml.

* Dung dich acid hydrocloric logng: Pha lodng 17ml acid hydrocloric dam
d4c v6i nude vira du 100ml.

* Dung dich acid hydrocloric xM (xN): Pha loang 85x (ml) acid hydrocloric
d4m dic v8i nude viia da 1000ml.

3.1.3. Acid nitric

Acid nitric ddm dac.

Coéng thic hoa hoc: HNO,. Phén t lugng 63,01.

Dung loai tinh khiét phan tich.

HNO; 1a ch4t long bdc khéi, &n mon, ¢6 néng d6 mol khoang 16 M. Khéi

lugng riéng: Khoang 1,42g/ml. Ham lugng HNO,: Khoang 70% (KL/KL). Bao
quan tranh anh sang.

* Dung dich acid nitric loang: Pha loang 14,09ml (20g) acid nitric dam dac
vél nudc vita du 100ml.

* Dung dich acid nitric xM: Pha lodng 63x (m]) acid nitric dam dic véi nuée
vita du 1000ml).
3.1.4. Natri hydroxyd

Céng thiic hoa hoc: NaOH. Phan tu l'u(_mg 40,00.

Dung loai tinh khiét phén tich c6 chia ham ludng kiém toan phén khéng
nhé hon 97% tinh theo NaOH va khéng dude c6 qua 2,0% Na,CO,. Natri
hydroxyd cé dang cuc triang hay théi hinh try, dé& hat 4. Bao quan trong dd
dung kin. '
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* Dung dich notri hydroxyd xM (xN): Hoa tan 40x (g) natri hydroxyd trong
nudc va thém nude via da 1000ml.

* Dung dich natri hydroxyd logng: Hoa tan 8,5g natri hydroxyd trong nudc
va thém nude vira di 100ml.

3.2. Thuéc thu
3.2.1. Thuée thw Nessler

Hoa tan 10g kali iodid trong 10ml nude va thém timg it mét, vira cho vira
khufy déu, dung dich bac hoa thuy ngan diclorid cho t6i khi xuat hién tia dd
bén. Thém 30g kali hydroxyd, sau khi tan hét lai thém 1ml dung dich bio hoa
thuy ngén diclorid. Pha lo@ng véi nude vita & 200ml. Dé yén va gan 14y phéan
nudc trong.

Thit d6 nhay: Cho 3 giot thuéc thi Nessler vao 10ml dung dich amoni miu
2 phan tridu NH,, mau vang cam phai xu4t hién ngay lap titc.

Béo quan & trong lo thuy tinh mau da cam, ¢6 ndt mai, tranh anh sang.
3.2.2. Gidy tdm chi acetat

Nhing gidy loc tring vao hdn hgp gém 10 thé tich dung dich chi acetat
9,5%* va 1 thé tich dung dich acid acetic 2M, dé rao réi hong khé, tranh anh
séng. D& 3 noi khéng c¢é acid hay kiém, C4t thanh tiung bing dai khoang 5cm,
rong 6mm.

Bao quan o trong lo thuy tinh nit mai, tranh anh sang.

Dung dich chi acetat 9,5%*: Hoa tan 9,5g chi acetat trong nuéc vita du
100ml khéng ¢é carbon dioxyd.

3.2.3. Dung dich thiéc (ID} clorid AsT

Pun néng 20g thiéc véi 85ml dung dich acid hydrocloric d&c d&n khi khéng
con khi hydro bay ra. Pha lodng gap ddi dung dich nay bang acid hydrocloric
dac. Béc hoi dung dich trén dén khi thu duge thé tich ban ddu va loc qua
gidy min.

3.2.4. Dung dich kali iodid 10% (Dung dich kali iodid loang)

Hoa tan 10g kali iodid trong nuéc mdi dun sbi dé ngudi vita @i 100ml.
Dung dich khéng dude c6 mau,

Bao quan 6 trong lo thuy tinh mau, niit mai, tranh anh sang.
3.2.5. Dung dich bac nitrat 2%

Hoa tan 2g bac nitrat trong nudc va thém nudc virta da 100ml.
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3.2.6. Dung dich thioacetamid

Hoa tan 4g thicacetamid trong nude vita dtt 100ml. Thém 1ml hin hop cta
15ml dung dich natri hydroxyd 1N, 5ml nuée va 20ml glycerin 85% vao 0,2ml
dung dich trén. Pun néng trong cach thuy 20 gidy, 1am lanh va dung ngay.

3.2.7. Dung dich bari clorid 25%

Hoa tan 25g bart clorid trong nuéc va cho thém nude vira du 100ml.
3.2.8. Thuéc thit Streng (magnesi uranyl acetat)
Pun néng cach thuy 3,2g uranyl acetat, 10g magnesi acetat, 2ml acid

acetic bang va khodng 30ml nudc. Sau khi tan hét d& nguéi. Thém 50ml
ethanol va nude vita di 100ml. DE yén 24 gio rdi loc.

3.2.9. Dung dich natri sulfid 2%

Hoa tan 2g natri sulfid trong nudc, thém 2 — 3 giot glycerin va pha loang
v61 nude vita ¢t 100ml.

Bao quan & trong lo nhd, dé ddy, nut kin, dé chd méat, tranh 4nh sang.

3.2.10. Dung dich sdt (III) clorid 5%

Hoa tan 5g sat (IIT) clorid trong nudc vita ¢d 100ml.
3.3. Mot s6 chi thi mau

3.3.1. Da cam methyl

Bot két tinh mau da cam, déi khi ¢6 anh nau. Khé tan trong nude, dé tan
trong nudc néng, khéng tan trong ethanol.

Vimng chuyén mau: pH 3,0 (dd) dén pH 4,4 (vang).

Dung dich chi thi da cam methyl: Hoa tan 0,1g da cam methyl trong 80ml
nudc va thém ethanol 96% vita dt 100ml.

3.3.2. Den eriocrom T

Bét mau den hoi niu ¢6 éng anh kim loai, it tan trong nudc lanh. Tan trong
ethanol v methanol. Trong méi trudng kiém (pH 9,5 —-10,0), dung dich den
eriocrom T ¢6 mau xanh, c¢on phic chat cta chi thi véi ion calci, magnesi, kém
trong diéu kign thich hgp c6 mau tim dd. Khi chuén d nhiing cation trén bing
Trilon B véi chi thi nay, mau chuyén tif tim dé sang xanh.

Chi thj den eriocrom T hay dugc chuéin bi & dang rin: tron déu 1 phéan den
eriocrom T véi 200 phan natri clorid d duge 1am min trude.
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3.3.3. b6 methyl

Tinh thé 6ng anh hay bét két tinh mau d6 nau. Gin nhu khéng tan trong
nude, khé tan trong ethanol, tan trong cac dung dich kiém va carbonat kiém.

Ving chuyén mau: pH 4,4 (d8) dén pH 6,0 (vang).

Dung dich chi thi d¢6 methyl: Hoa tan 50mg dé methyl trong mét hén hop

cua 1,86m! dung dich natri hydroxyd 0,1 N va 50ml ethanol 96%. Sau khi tan
hét, thém nude vira dG 100ml.

3.3.4. Do phenol

B6t mau d6. Khé tan trong nudc, ethanol va aceton, dé tan trong kiém va
carbonat kiém.

Ving chuyén mau: pH 6,8 (vang) dén pH 8,4 (dd).

Dung dich chi thi d6 phenol: Hoa tan 0,1g d6 phenol véi 2,82ml dung dich

natri hydroxyd 0,1 N va 20ml ethanol 96%. Sau khi tan hét, thém nudc vita
da 100ml.

3.3.5. Kali cromat
Tinh thé mau vang, dé tan trong nude, khéng tan trong ethanol. Trong méi
trudng trung tinh, tic dung véi bac nitrat cho tta do.

Dung dich chi thi kali cromat: Hoa tan 5g kali cromat trong nudc va thém
nude vira ¢ 100ml.

Khi dung, cit 100ml dung dich ldc cudi chuidn 9, cho 1 - 2ml dung dich
chi thi.

3.3.6. Phenolphtalein

Bt két tinh trdng hay vang nhat, khéng tan trong nude, tan trong ethanol.
Vimg chuyén mau: pH 8,2 (khong mau) dén pH 10,0 (d9).

Dung dich chi thi phenclphtalein: Hoa tan 0,1g phenolphtalein trong 80ml
ethanol 96% va thém nuéde viua da 100ml.

3.3.7. Tinh bét

B&t rat min, khéng mui, khong vi.

Chi thi hé tinh bot: Nghién 1g hé tinh bot trong ¢6i véi 5ml nude cho téi khi
thanh moét hén hgp déng nhat rdi vita d6 vita khudy vao 100ml nude s6i. Dun
s61 tiép 2 — 3 phut cho td1 khi thu duge mdt chit 16ng chi hoi duc.

Dung dich chi pha dé dung trong 2 — 3 ngay. Muén dung duge lau hon phai
thém 10mg thuy ngan (I1) iodid,
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TU LUONG GIA VA BAI TAP

o4

9.

Chat d6i chiéu duge dung d€ 1am gi va trong cac phép thu nao?

Trinh bay cach pha dung dich chuén d$ tit chit gée. Cho vi du.

Trinh bay cach pha dung dich chuén d6 gin ding ro1 chuén hoa bing
chilt gée. Cho vi du.

Trinh bay cAch pha dung dich chuin d6 bing cach pha lodng nhiing
dung dich chuéin b c6 néng do cao. Cach pha nay thuong dung trong
trudng hdp nao? Cho vi du.

Trinh bay cach pha dung dich ion miu:
a) Amoni mau 100 phan triéu NH,.

b) Arsen mAu 1000 phan triéu As.

¢) Clorid mau 500 phén triéu Cl.

d) Chi m&u 1000 phan triéu Pb.

e) St mAu 200 phén triéu Fe.

fy Sulfat mau 1000 phén triéu SO,
Trinh bay cach chudn bj cac chi thi:

a) Da cam methyl. b) Den eriocrom T.
c) Pé phenol. d) Kali cromat.
e) Phenolphtalein. ) Hé tinh bét.

Tinh hé¢ s6 higu chinh K cta dung dich Na,S,0; 0,1N khi chuin d5
bing chét chudn goc K,Cr,0, ¢6 T = 0,004904g/ml duge tidn hanh nhu
sau: Can chinh xac 0,1518g K,Cr,0; hoa tan trong khoang 50ml nude
cit trong mét binh nén niGt mai, thém 10ml dung dich KI 20%, 5ml
dung dich HCI dac. Day niit va dé yén chd t6i 10 phiit. Thém 200ml
nude va chuén d6 bang dung dich Na,;S,03 0,1N véi chi thi la dung dich
ho tinh bét hét 29,15ml dung dich Na,S,0,.

Tinh hé s6 higu chinh K ctia dung dich iod 0,1 N khi chuin d6 bing
dung dich Nay8,0,4 0,IN ¢6 K = 1,0082. Biét ring chudn do 10,00ml
dung dich iod trén véi chi thi ho tinh bét hét 10,76ml dung dich
Na,S,0..

Trinh bay cach pha dung dich acid hydrocloric 10%.

10. Trinh bay cich pha va x4c dinh néng d6 cla dung dich natri hydroxyd

0,1N.



11.
12.
13.

Trinh bay cach pha dung dich acid acetic lodng.

Trinh bay cach pha dung dich acid nitric 2M.

Dién tit hodic cum tif ¢on thidu vao chd trong trong ciu sau:

a) Chi thi da cam methyl trong dung dich ¢6 pH < 3 ¢6 mau....... A.... va
trong dung dich ¢é pH > 4,4 ¢6 mau.....B........

b) Chi thi dé methyl trong dung dich ¢6 pH < 4,4 ¢6 mau....A....... va
trong dung dich ¢é pH > 6,0 ¢6 mau....... B......

¢) Chi thi d6 phenol trong dung dich c¢6 pH < 6,8 ¢6 mau....... A.... va
trong dung dich ¢6 pH > 8,4 ¢6 mau.....B........

d) Chi thi phenolphtalein trong dung dich ¢6 pH < 8,2 ¢6 mau....... A
va trong dung dich ¢6 pH > 10 ¢6 mau........ B.....

Chon cdu tra Lo dung cho cde cdu héi tiy 14 va 15 bang cdch khoanh tron
chiz edi dau cdu duoe chon:

14.

15.

16.

Vimg chuyén mau cta chi thi:
a) Da cam methyl trong khoang pH tir:
A 30-44 B.3,5-4,5 C.2,8-3,5 D.5,0-6,1
b) D6 methyl trong khoang pH ti:
A 30-44 B.4,4-6,0 C.4,8-55 D.5,6-6,3
¢) Phenolphtalein trong khoang pH ti:
A.40-54 B.35-4,5 C.65~-78 D.82-10,0
Dé pha dung dich:
a) Acid acetic 1M nguéi ta:
A. Pha loang 5,7ml dung dich acid acetid bang véi nudc vita du 100ml.
B. Pha loédng 6,0ml dung dich acid acetid béng véi nude vira da 100ml.
C. Pha loang 12,5m] dung dich acid acetid bing vdi nude vita da 200ml.
D. Pha loang 6,2ml dung dich acid acetid bang vél nuée vita ¢t 100ml.
b) Dé pha dung dich acid hydrocloric 10% ngudi ta:
A. Pha loang 28ml acid hydrocloric dam dic véi nude vira da 100ml,
B. Pha loing 20ml acid hydrocloric dam déc véi nude vira da 100ml.
C. Pha loaAng 60ml acid hydrocloric ddm dic véi nudc via du 200ml.
D. Pha lodng 24ml acid hydrocloric ddm déc v8i nude vira da 100ml.
Trinh bay cach pha dung dich thude thi Nessler, dung dich thiée (II)
clorid AsT, dung dich kali iodid 10%, dung dich thicacetamid; thuéc
thi Streng va dung dich natri sulfid 2%.
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Bai 5
MOQT SO PHUONG PHAP PHAN TicH
HOA LY DUNG TRONG KIEM NGHIEM

MUC TIEU

~ Trinh bay duge khaz niém chung vé phuong phdp tdch va sdc ky, tng
dung sdc ky lop mong trong kiém nghiém.

— Trinh bay duge nguyén tdc cia phwdng phdp do thé' ung dung do pH va
chudn dé do thé. -

~ Trinh bay duge nguyén ly co ban cua phwdng phap do quang phé hép thu
UV-VIS va itng dung dé dinh tinh, dinh lugng.

1. CAC PHUGNG PHAP TACH
1.1. Khai niém

— Cdc phuwong phap tdch (cac phuong phap phan chia) 14 nhém céc phuong
phap vat 1y, hoa hoc, hoa 1y nham dua mét hén hgp phtc tap gdm nhidu chat
thanh cac hon hgp don gidn hon va tit d6 tach riéng ra timg chit (hodc nhém chat).

~ Hon hop cdn tdch c6 thé 1a dong nhdt (mot pha), vi du cé nhidu chét ciing
¢ trong mot dung dich (pha 16ng). Hén hgp cin tach c6 thé 1a khéng dong nhat
(it nhat c6 hai pha khéng trén 14n véi nhau: néu hén hgp gém hai pha 1ong goi
1a nhi dich, néu hon hgp gom pha 16ng va rin goi la hén dich).

Tuy theo hon hgp cén tach 14 dong nhat hay khéng ddng nhit ma lya chon
cac phuong phép tach thich hop.

1.2. Cac phuong phap tach thuong dung

1.2.1. Phuong phap loc

- La phuong phap dung dé tach pha 16ng khéi pha rén. La phuong phap
don gian, nhung hiéu qua.

- Ky thuat loc: C6 thé loc & ap suﬁt thuong hodc loc 6 4p sudt giam

(Ioc chan khéng). Vat liéu thudng dung la gidy, bong thuy tinh, phé&u loc thuy
tinh x&p,...

56



1.2.2. Phuong phap ly tam

La phudng phap diing e ly tAm dé lam 1dng k&t tha xudng. Téc d6 ling
phu thuée vao lyc ly tam.

1.2.3. Phuong phdp chia cdt pha

— La nhitng phuong phap nhdm bién mdt pha thanh 2 pha.

— C6 thé thuyc hién bing cach: chon loc ¢ hoe (dya vao hinh dang, kich
thude, mau sdc,... dé tach cac chét), ling dai (ding dong chat 16ng chiy qua 161
di cac hat nhe), loai b6t dung méi bing cach ¢ déc hay bay hai,...

1.2.4. Phuong phdap chiét

— La phuong phap ding mét dung méi (don hoic hén hgp) B dé tach 18y
moét chit (hay mét nhém chat) tit mét hén hgp nghién etu trong dung méi A.
Cd 4 clia phuong phap 14 dya trén sy phén bé cla chit tan gitia 2 pha A va B
khéng hoa 1an vao nhau. Dai luong dic trung la hé s6 phén bé K.

_Cp

K. =
p CA

Trong d6: Cp: 14 ndng d6 chat tan trong dung méi B; Cy: 12 nong do6 chat tan
trong dung mo1 A,

~ Véi chat tan cu thé, cip dung méi A, B x4c dinh, nhiét d6 x4c dinh thi K,
13 hang s6.

— Tuy theo pha A 13 chat rén hay long, ta chia ra lam 2 loai: chiét Idng -
l6ng hoac chiét 1éng — rén.

a) Chiét long - long

C6 3 cach:

— Chiét don: Chiét mét 1an, trong phong thi nghiém chiét bing binh gan,
lic tay hodc may. Hidu sudt chiét thap.

— Chiét lip (chiét nhiéu 1an): Sau lan chiét 1, trong dung dich con chat tan,
thém dung méi méi chiét ti€p. Néu eting mdt lugng dung médi ta chiét nhiéu 1an
t6t hon chiét it lan.

Chiét nhiéu lan tén thdi gian, thudng chon t81 vu 3 1an.

Trong phoéng thi nghiém c6 thé chiét gian doan hodic lién tuc. Trong cich
chiét lién tue, dich chiét duge dun s6i lidn tuc dé dung méi bay hai, ta thu héi
cho chay lién tuc vao binh dung dung dich cin chiét (nhu vay tiét kiém dudge
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dung méi nhung ¢6 nhuge diém do lién tuc dun s6i dé 1am phan huy chat
cén tach).

- Chiét nguge dong: Cho dung méi va dung dich cin chiét di nguge chiéu
nhau, hai pha ti€p xuc chit ché, pha tron va di chuyén nguge chiéu nhau. Day
la mét qua trinh lién tuc.

Trong kiém nghiém chiét long - 18ng duge dng dung rat nhiéu va thudng
ding mét pha 1a nuée va mét pha 1a dung méi hitu co.

b) Chiét 1dng - rin
Thuong ¢6 2 cach:

— Dung pha rn (nhu Al,Os, nhém silicat, than,...) dé chiét 18y cac chat ti
mét pha 1dng, ch1 yéu nhd sy hap phu.
— Dung pha 16ng (dung mo1 hodc cac hé dung méi) dé chiét 14y cac chit ti

miu phén tich 1a chat rin (nhu bét, duge lidu, cidn khd ctia miu thi,...). Vi du
chiét hoat chat tit bot duge lidu biang dung cu chiét Soxhlet.

2. PHUONG PHAP SAC KY

2.1. Khai niém vé phuong phap sic ky

Nim 1903, nha thyc hoc ngusi Nga M.S.Tsvet khi cho dich chiét clorophyl
tir 1a cay qua cft CaCOy;, sau d6 cho ether ddu hoa chay qua thady cac sde t6 cua
clorophyl duge tach riéng thanh nhiing 16p mau khac nhau trén cOt (khong
mau, vang, luc vang, luc lam, véng, xam). Cét véi hé thong cac 16p mau da

tach, dng dat tén 12 sdc dd (hay sdc ky d6) va k¥ thuat tach nay dng goi la
phudng phap sée ky.

Ngay nay c6 thé néi sic ky 1a phudng phap tach cac chat dua vao su phan
b6 khac nhau clia ching ¢ 2 pha khéng hoa lan vao nhau va luén tiép xuc véi
nhau, mét pha ding yén goi 12 pha tinh (Stationnary phase: SP) vA mot pha di
chuyén goi la pha dong (Mobile phase: MP). Trong qua trinh pha déng chuyén
doéng doc theo hé séc ky hét 16p pha tinh nay dén 16p pha tinh khac sé lap di
lap lai qua trinh hép phu va phan hép phuy. Hé qua la cac chat bi hap phu
nhiéu {(c6 4i luc 1én) véi pha tinh sé di chuyén cham hon cac chit bi hap phu it
(c6 i lyc y&u) va ching cé thé tach ra khoi nhau.

2.2. Phén loai cac phuong phap séic ky

— Trong phudng phap sic ky, pha déng c6 thé 1a 16ng hoiic khi, pha tinh ¢6
thé 14 1éng hose rén. Duya vao trang thai tap hgp clia pha déng ngudi ta chia
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séc ky thanh 2 nhém lén: sic ky khi va sic ky 16ng. Dua vao cd ché trao déi cia |
cac chat gitia pha ddng va pha tinh, hodc cach bd tri pha tinh ngudi ta lai chia
cAc phuong phap sic ky thanh nhém nhé hon. Cac dang sdc ky co ban duge
minh hoa 6 bang 3.

Bdng 3. Céac dang sic ky cd ban

Dang séc khi Phadong | Phatinh ngz ffirf:r i ﬁ,‘; cc’;i f?;gt
Khi - Hép phy Khi cot _|.Hép phu
b e P v
Wng-Rén . Léng cot Happhy
leng-Long Léng cet Phanbs
o g a0 5 t i % g
i o e
_____ Gidy Léng Gidysicky |Phanbs
Ray (sac kyméé.l) ............ Léng Cot _'i.'.heo kl'c.l.riluuf.thc'}c phan tir

— Qua trinh sdc k¥ thudng gdm 3 giai doan chinh: Dwa mau thi 1éh pha
tinh, cho pha dong chay qua pha tinh, phat hién cac chat va xit 1y két qua.
2.3, Mot s6 phuong phap sic ky

2.3.1. Sde ky lép méng

a) Khai niém

— V& ban chat day 13 hé sdc ky 16ng - rén, trong d6 pha tinh rdn (14 chat
hip phu duge chon phi hop theo yéu cau phén tich) duge trai thanh 16p mong
ddng déu trén ban kinh, nhya hay kim loai. Sau dé dua hén hgp chit can téach
1én pha tinh bing cach ch&m dung dich mAu nghién ciu lén ban mong (cach
ria ban méng 2 — 3cm). Pha dong 14 mdt hé dung méi don hodce da thanh phan
dugc tron véi nhau theo mét ty 1& nhat dinh (cho dung méi pha déng chay bang
cAch dat ban mdng vao hé dung méi nay theo hudng phan ¢6 vét chdm & dud).
Duséi tac dung clia luc mao quéan, dung mdi sé chuyén déng qua lép h&p phy,
céc cAu tl sé di chuyén theo huéng pha ddng nhung véi van téc khac nhau dua
dén viée tach cac edu ti ra khéi nhau, ta thu duge mét sic ky d6 trén 16p mong.

_ Phuong phap séc ky 16p méng duge dng dung dé€ dinh tinh, thi d6 tinh
khiét, cling c6 thé dé dinh lugng. Uu diém co ban 1a thist bi don gian, thdi gian
phén tich nhanh, kha chen loe.
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b} Dai litgng dic trung

- Dai ludng dic trung cho miic d6 di chuyén cla chit phén tich 1a hé s6 luu
g1t R; (Retard factor)
Khoang céch tir diém xudt phat dén tam cta vét sic ky

b Khoing cdch tir di€m xuat phat dén mc dung moéi cudi cing

~ Thyc nghiém cho thay gia tri R; khéng dd lap lai do phu thudc nhiéu yéu

t6 khé ki€m so&t nhu: chat lugng va hoat tinh ctia chat h&p phy, d6 4m ctia

ch&t hdp phuy, chat lugng cta dung méi,... Do d6 nguoi ta thuong ding hé s6
luu gift tudng déi R,,.
a

Rt,d =
c

Trong 46 ¢ 14 khodng cdch tiz diém xudt phdt dén tém cua vét sde by chat
duge chon lam chuéin déi chiu duge sdc ky trong cung diéu kién va trén eung
ban méng véi mau thil.

— Ngoai ra, con st dung dai lugng d6 phan gial Rg (d€ danh gia kha ning
tach cac chat):

_2(dg-dy)
Dg +Dy .

Trong d6:

dy, dy: 1a khoang cach tit diém xuét phat dén tam cla vét sic ky cta chit A
va chat B trén sdc dd (A va B 1a 2 chat trong cting han hop, di > dy).

Dy, Dy 1a duong kinh cia vét séc ky cha chit A va B trén sc dé.

Yéu cau: Rg > 1, gid trj t61 wu Rg = 1,5,

¢) Thiét bi, hoa chat chinh

~ Cac loai chdt hap phu st dung: Silicagel, nhom oxyd, cellulose, bot
polyamid, sephadex,... Chat hip phu c6 thé duge trai dudi dang nhiio ¢é chat
két dinh thanh ban mdng dinh chie, hosc dang bdt min khéng ¢6 chat két dinh
thanh ban méng khéng dinh chéc. Hién nay, trong thyc t&€ c6 ban méng trang
sin nhu Silicagel G, Silicagel GFyy,4, Silicagel H_F254.

- Dung méi: Viée chon dung méi déng phu thudc vao ban chAt cla chat

nghién citu. Dung méi ¢6 thé 1& don hoic hén hop. Cac dung méi phai dat d6
tinh khiét cao.
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- Binh séc ky: Thudng 12 binh thuy tinh trong sudt, ¢6 kich thude phi hgp
va ¢6 ndp day kin.

— Dung cyu chdm sic ky: C6 thé ding may chdm sic ky, hoic dang
micropipet hay 6ng mao quan thudng, 6ng mao quén dinh muc chinh xac,

- Dung cu phat hién: Cé thé diung binh phun thuée thi, dén huynh quang
tu ngoai, may do mat do vét.

d) Cac hudc tién hanh

- Chuan bi ban méng: Lya chon ban mdng, tua chon chit hap phu phtt hgp
v6i yéu cAu phan tich, didu ché vita cla chit hdp phu, trai ban méng, lam kho
tu nhién, hoat hoa ban méng & 105°C — 110°C.

— Chudn bi binh khai trién sic ky: Béo hoa hoi dung méi vio khéng khi
trong binh bang cach 16t gidy loc xung quanh thanh trong cta binh, pha dung
mo1 (lugng dung méi sit dung sao cho sau khi th&m déu vao gidly loc, con lai 1
16p day 5 - 10mm & day binh). Day nép binh va dé yén 1 gid,

~ Ch&m chat phan tich 1&n ban méng: La khau rit quan trong, hiong mau
khong qua nhé va khéng qua 16n (théng thusng 0,1 - 50ug Gng thé tich 0,001 ~
0,005ml). Piém chdm xuét phat phai cach mép dudi ban méng 1,5 - 2,5em va
cach b€ mat dung méi 0,8 — 1,0cm. V&t ch&m phai nhé gon (dudng kinh 2 —
6mm), cac vét ch&m cAch nhau 15mm, vét chAm cach bd bén clia ban méng it
nhat lem.

— Trién khai séc ky: Pit ban mong gAn nhu thang ding vao binh séc ky
(cac vét chadm phai § trén bé mat cla lép dung méi). Day kin binh va dé yén &
nhiét d§ ¢8 dinh. Thudng khi dudng di cla dung méi duge 10 — 12cm thi két
thuc giai doan trién khai sdc ky.

— Phat hién: Lay ban moéng ra danh ddu dudng di cla dung méi. Lam bay
hoi dung méi con dong lai trén ban méng. Phét hién vét sic ky bing phuong
phap hoa hoc hodc hoa 1y (hién mau bing phun thudc thit hodc dung dén UV
254nm va 366nm). Quan sat mau vét, do va tinh R; (hoic R.4 Ry).

Tu két qua trén rdt ra két luan vé dinh tinh, thd tinh khist theo yéu cdu
cua phép phan tich. Pé dinh lugng ¢6 thé dyua trén dién tich, @ dam mau ctaa
cac vét hodc xt 1y bang cac bién phap hoa hoc thich hgp ¢ 14y chit nghién ctu

ra khdi ban méng.

Vi du: Tach hén hgp Morphin, papaverin (hoc codein) bing sfc ky 16p mdng.
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—Dung cu, hod chdt:

+ Phién kinh lam 16p mdng 9 x 18cm.

+ Binh chay sac ky.

+ Ong dong, ¢bi chay st, thia si.

+ Ong mao quan.

+ Binh dung iod dé Jam hién mau.

+ Dung dich chuéin morphin 0,5%.

+ Dung dich chuén papaverin 0,5%.

+ Dung dich hén hgp morphin va papaverin (dung dich bai tap).

+ Cloroform, aceton, methanol, amoniac dic, iod tinh thé, silicagen, thach cao.

— Cdch tién hanh:

+ Lam lép moéng dinh chic: cn 2,5g silicagen va 0,3g thach cao, cho vao c¢6i
st nghién min (cho thach cao trude, sau thém dan silicagen). Sau 46, cho din
dan 7ml nude cdt tron déu, tranh co6 bot khi (tit ca qua trinh cho nudc va trén
phai lam nhanh trong vong 1 — 2 phut). Dt 2 phién kinh nhd 1én mét phién
kinh to hon (d& b6i uét nuée cho dinh chit vao d6). Tay trai cAm kinh to, diing
mot que nhé quén béng tdm hén hgp bét nhdo quét nhe 1én xung quanh mép
cac phién kinh nho, sau dé dung thia &6 hén hop b6t nhao lén, nghiéng kinh
cho 16p bot dan déu. DE yén cac phién kinh di trdi bot nhao trong khong khi
ho#ic trén mit b&p néng chimg 15 phiit roi cho vao ti1 sdy (sdy & 105°C trong 1 gio).

+ Pha dung mdi: Pha hon hdp dung médi: cloroform—aceton-methanol—-
amoniac 25% theo ty 1& 10: 10: 1,5: 1. Sau d6 cho vio binh sic ky (da 16t mét
khoanh gidy loc 3 xung quanh dé dung méi chéng bdo hoad va 16t & day bing
mét miéng gidy loc trom), day nip, dé yén mot lat. _

+ Chay séc ky: L&y phién kinh & ti sfy ra, dé ngudi, gat bt & hai bén mép,
chdm dung dich chudn morphin, papaverin, dung dich hén hgp 1én phién kinh
{(chd ¥ khong lam thing 16p bot va chdm giot nhé nhiéu 1an). Dung phién kinh
da chdm dung dich vao binh chay sdc k¥, cho dung méi chay mét doan khoang
12 — 15cm 14y phién kinh ra, sy dén hé&t mli amoniac.

+ Phat hién: Dit ban mdéng vao binh ¢6 chiza sn mét it tinh thé iod khoang
5 phut. Liy ra, cac vét alcaloid sé c6 mau vang nau. Do, tinh, xac dinh R, va
cho biét trong hén hgp ¢6 morphin va papaverin khéng.

+ Y&u cdu sdc db thu duge 16, do va tinh duge Ry, dinh tinh ding.
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2.3.2. Sdc kY trao déi ion

~ S4c ky trao déi ion 1a mét dang séc ky 16ng - ran. O déy pha tinh 12 mét
chét ¢6 kha ning trao d6i ion (cation va anion). Qua trinh sdc ky xay ra dua
vao phan Wing trao d6i ion giia cac thanh phan trong pha dong va chat trao déi
lon nap san trong cdt sic ky. Chat trao d6i ion thudng diing 1a cac chit tong
hgp duge goi la nhya trao déi ion hay ionid (lonid ¢6 kha ning trao déi cation
goi la cationid, ionid cé kha nang trao ddi anion goi 12 anionid).
— Phuong trinh trao d8i giita ion 6 ionid va ion trong pha déng c6 thé biéu
thi nhu sau:
+ V41 cationid:
R-H+M" =2 R-M + H*
+ V61 anlonid:
R-OH+A™ &2 R-A+OH

Nhu vay sau qué trinh sdc k¥, ching ta c6 thé tai sinh nhua tro vé trang
thai ban diu (bang cach cho cationid tiép xic véi dung dich acid cé néng do
thich hgp, anionid ti€p xtc véi dung dich base ¢6 néng d6 thich hgp).

- Ky thuat séc ky: Thudng duge thuc hién trén cot sic k¥ trong phong thi
nghiém, c6t trao ddi ion thudng la cbt thuy tinh hinh tru, day c6 1dp khoa dé
thoat dung dich, dudi day thudng 16t béng thuy tinh dé ngin khoéng cho cac hat
nhua lot vio 1am tic khoa. Trong cot tuy theo phép phén tich ma nhdi cationit
hode anionit. Sau d6, cho dung dich cfn phan tich chay qua (pha déng) phan
Ung trao d6i gitia ion trong ionid vA ion cdn xac dinh sé xay ra.

— Séc k¥ trao d8i ion dugc ing dung dé tach cac ion, dinh lugng cae chat,
lam sach cée lon trong nudc, ...

— Tuy theo ion can nghién cttu, tuy diu kién ma chon nhya ionid thich
hgp, nhung thudng cha ¥ chon loai nhua ¢6 dung lugng trao ddi 16n, bén viing
hod hoc, c6 d6 truong nude xac dinh, c6 kich thude déng nhat,... Khi tién hanh
sfc ky khéng bao git duge dé nhya khé hodc ¢6 bot khi,

Vi du: Binh lugng Na,50, bang phuong phap séc k¥ trao ddi ion
— Nguyén tdc:

Duya trén phéan tng trao d6i thuan nghich gifia cac ion trong dung dich chat
nghién cfu véi cac lon 6 trong mot chat goi 14 ionid. Qua trinh trao d8i tuan
theo dinh luat tac dung khéi lugng.
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Dé1 véi Na,80,, khi cho dung dich chay qua ¢6t trao ddi ion (chtta cationid
¢ dang H") trong cét sé xay ra phan tng:

2RH + Na,80, = 2RNa + H,S0,

Dung dich chay tit ¢dt ra la H,S0,, dem dinh lugng dung dich H,S0, nay
bing dung dich NaOH da biét néng d6, suy ra duge ham lugng Na,SO, cé trong
méu phan tich.

— Dung cu, hod chdt:

+ Cét trao d6i ion (diing Buret).

+ 6ng nghiém nho.

+ Cationid (loai trao déi acid manh).

+ Dung dich HC1 0,1N.

+ Chi thi da cam methyl.

+ Dung dich chuén d6 NaOH 0,1N.

~ Cdch tién hanh:

+ Chudn bi cot trao d6i ion: LAy khoang 10 - 15g cationid (loai acid manh)
ngam trong HC1 0,1N trong 2 ngay (dé cationid & dang RH). Sau d6 cho vao cdt
trao d6i ion (dtng buret c6 16t ¢ dudi mdt it béng thuy tinh). Cha ¥ khong dé
bot khi 1an vao, phai ludn luén cho dung dich ngap trén cationid it nhit 0,5¢m
trong qua trinh chay sfc ky cling nhu khéng chay. Cho chay thém tit ti 20m]
HC 0,1N nita dé cationid hoan toan d dang acid RH. Riia ¢t bing nude ¢t cho
dén khi nude chdy ra khong con acid tu do (thit bing chi thi da cam methyl).

+ Cho chay séc ky: Can chinh xéac (hodc 18y thé tich chinh xac) miu cin
phén tich (sao cho lugng Na,S0, chia trong mau khoang 0,1g) cho vio céc, pha
loAng hodc hoa tan véi khoang 20ml nude, khudy cho tan, cho chay qua cdt trao
ddi ion véi toe @6 5 — 10 giot trong 1 phat. Ria cdc bang nudc cit va cho chay
qua cot tiép. Rla cot ti€p bang nude cit dén khi nudc chay ra khéng 6 acid
(thit véi chi thi da cam methyl). Hing t&t ca dung dich da trao déi va nudc riia
vao binh nén to.

+ Chuén d6: Thém vai giot chi thi da cam methyl vao binh nén réi dem
chuén d6 bang dung dich NaOH (c6 néng d6 chinh x4c khoang 0,1N) dén khi
mau chuyén tit d6 sang vang. Ghi thé tich dung dich NaOH. Tinh% Na,SO,
trong mau. Biét Na,S0, c6 M = 142,

+ Hoéi phuc lai ionid: Sau khi lam xong, cho dung dich HCI 0,1N chay qua
ionid va ngam cationid.
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3. PHUGNG PHAP QUANG PHO HAP THU TU NGOAI -
KHA KIEN

La phuong phap phan tich xac dinh cac chit dya trén cd s6 sy hép thu céc
bic xa dién ti ving ti ngoai (UV) va kha kign (VIS) clia cac phan ti chat
nghién ciu.

3.1. Anh sang va mau sac

~ Cac biic xa dién tU bao gom: Tia X, tia UV, anh sang nhin thdy (kha
ki&n), hdng ngoai (IR),... ¢6 dac diém vita mang tinh chit séng va vita mang tinh
chat hat.

— Céc dai lugng dic trung cho 4nh sang:

+ Nang lugng biic xa (nang lugng photon) E = hu trong d6 h la hang s6
planck, v 1a tdn 8 cia 4nh sang, don vi do 14 electron—von (k¥ hiéu la eV) hoac
kC/mol (1eV = 23 kCal/mol).

— T4n s anh sang 1& sé dao dong hoan chinh ma séng thuc hién duge trong
1 giay. ‘

C

V=—

A

C la van toc cua 4nh séng (trong chan khéng C = 3.10"%m/s).

Hinh 3. So d6 mot dao ddng séng hoan chinh
Budc séng » (80 dai séng): don vi do thong dung 1& nanomet (1Inm = 1079 m).

— Tuy theo budc séng, anh sédng duge chia thanh tirmg ving, trong phin tich
mién sang quang hoe (hay duge Gng dung) gom 3 vang:
Ving ti ngoai: 185 — 400nm
Vung kha kién: 400 — 760nm
Ving héng ngoai: 700 — 300.000nm (hay 300pm)
— Riéng trong vimg VIS ¢6 nhiéu mau, mdi mau Ung v6i mdt chum tia cb

budc séng gAn nhau:
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Do 760 — 630nm.

Cam: 630 — 600nm.
Vang: 600 — 570nm.
Lue: 570 — 500nm.
Lam: 500 — 450nm.
Cham: 450 — 430nm.
Tim: 430 ~ 400nm.

Nhu vay, 4nh sang tu nhién 14 anh sang da sic. Trong thuc t&, 4nh sang tu
nhién la 4nh sang tring (khéng mau) vi cic tia sang phu nhau tung déi mot
(nghia la m&i bude séng déu c6 mét bude séng phu hoa dé hoa thanh 4nh séng
trdng) goi la céc cip mau phu nhau (hay b8 sung nhau).

Vi dy: Cép mau phu nhau:

Do — xanh luc.

Da cam - lue xanh.
Vang — xanh (lam).
Luc vang — tim.
Luc — d6 tia.

— Khi chiéu anh sang vao vat, vat s& hap thu anh sang nhung sy hap thu ¢
chon loc nghia 14 ¢6 tia bj hap thy nhiéu, ¢6 tia bi hap thu it, do d6 phdn &nh
sang phan xa dap vio mit ngudi quan sat 13 tia phu véi tia da bi hap thu va
cho ta cAm thdy mau cla tia d6. Vi du néu vat hdp thu tia sAng mau vang ta
thay vat ¢6 mau xanh lam. Vi vay ta néi mau cla vat va mau ma vat hap thu

la hai mau phu nhau.

~ Chum tia sdng don sdc 14 chum tia sang c6 budc song bing nhau (cé6 mot
buéc séng duy nhat).

3.2. Dinh luat co ban vé sy hip thu anh sang (DPinh luat
Lambert-Beer)

3.2.1. Dinh lugt

Chiéu mét chum tia sang don sic ¢6 cudng 44 la I, qua mot dung dich c6
chiéu day 1 (cm), néng 46 C. Sau khi bi hép thu, cudng d6 chium tia con lai la I.
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Hinh 4. So d8 4nh sang truyén qua dung dich

- D truyén qua (dd thiu quang):

T:ILXIOO%

5]

— Mat d6 quang D (d0 hép thu A, d6 tat E)
D=A=E=-1gT= lgIT0 =KI1.C

véi K 1a hé s6 hép thu

+ Néu C tinh bang mol/l, ta ¢6: D = g,.C.1 va &, dudce goi 1a hé s6 hap thy
phén td (g, = D khi C = 1mol!l va 1 = icm) dic trung cho ban chit cua chét
nghién cttu trong dung dich chi phu thude vao bude séng anh sang don séc.

+ N&u C tinh theo % (KL/TT) ta ¢6: D = B, .C.1 va E*, . 12 hé s6 hap
thu riéng (hé s& tat riéng).

— Néu dung dich ha&p thu anh sang cang nhiéu (mau dam) thi d§ truyén
qua thap, mat d6é quang cao va ngugc lai.

3.2.2. Piéu kién dap dung dinh lugt
— Anh sang phai don sée.
— Khoang néng dé thich hgp va dung dich phai trong suét.

— Cac yéu t6 hoa hoe khéc: pH, cac chat la,... khéng ;imjc anh hudng dén sy
hap thu cua chét nghién chu.

3.3. Quang phé hip thu va ing dung
3.3.1. Quang phé hdp thu UV-VIS

—~ LA dudng biéu dién sy phu thudc cia mat d6 quang D (hosic hé sd hap thu €)

ctia ch&t nghién ciu vao bude sdng anh sang.
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Vi dy, mét phé h&p thu ¢6 dang nhu & hinh 5.
— Nhin vao quang phé hap thy, ching ta c6 thé biét duge kha ning hap thy
anh sang & cac budc séng khac nhau caa chit nghién ciu. Trén quang phd hap

thu tuy ting chat né cé thé c6 mdt hodc nhiéu cuc dai dng véi cac gla tri A,

khéae nhau.
1.2
1,07
08 _ . _ . _ L
;C; 0.6
2 | A
A
02- A ]
VAN A AN
0,07 o

200 250 300 350 400 450 500 550 8OO
Budc séng (nm)

Hinh 5. Phd hap thu UV - VIS cda vitamin B,
3.3.2. Ung dung

— Hinh dang va d#c biét nhitng cyc dai trén quang phé hap thy UV-VIS la
nhitng théng tin vé cdu tric cta chat phan tich do d6é ¢6 thé ding dinh tinh
nhéan biét cac chit. Vi du dung dich vitamin B, (Riboflavin) ¢6 4 cuc dai hap
thula 223nm, 267nm, 373nm va 444nm.

— 80 dung cac cue dai, két hop dang phé ta c6 thé kidm tra mite dd tinh
khiét ho#ic sy phan huy ctia chat phan tich. Vi du véi B, ta luén cé:

Dama 0,31 - 0,33 va Dads

~0,36 - 0,39
D267 267

— Do hdp thuy cao hay thép phu thude vao néng 43, do 36 dua vao dinh luat
Lambert — Beer dé dinh lugng céc chat.
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Vi du: Pinh tinh, dinh lugng vitamin B, bang phuong phap quang phé hip
thu UV—VIS.

— Nguyén tdc:

Dua trén viée do phé h&p thu ti ngoai va kha kién cta chit d6. Phd hap
thu 1a d6 thi biéu dién gitta mat 46 quang (86 hép thu) cla dung dich chat
nghién cfiu vao bude séng cta tia sang don sic. Thiét lap phé hip thu bing
cach do mat d6 quang cia mét dung dich cé néng d6 xac dinh vél cac bic xa cé
d6 dai séng giam hoidc tang dan, sau d6 vé db thi biéu dién sy phu thudc cha
D - X ta s& ¢6 mdt phd hap thu cia dung dich chit nghién ctu. Trén phd hép
thu sé nhan thay cac cuc dai hdp thu (iing v6i bude séng, 6 d6 sy hap thu 1a cue
dai) va cac cuc tiéu néu cé. Cac chat khac nhau thuong ¢é phé hap thu khac
nhau. Do vay thudng dung phé hap thu dé dinh tinh cac chat hodic dé thit tinh
khiét cac chat cin cd vao dang phd, cic cue dai va clc cuc tiéu hap thu, ty 16
cudng d6 hap thu clia cée cue dai holic cha cac cyc tiéu hip thu.

Véi vitamin B;, dung dich 0,0025% trong nudc ¢é 3 cye dai hdp thu: 6 361 +
Inm va 550 + 2nm, 278nm * 1lnm; ty s6 d6 hdp thyu ¢ 361nm véi dé hap thu o
278nm 1a 1,70 dén 1,90; ty s6 d6 hap thu ¢ 361nm v6i d6 hap thu & 550nm la
3,15 dén 3,45.

—Dung cu, hod chdt:

+ May quang phd UV-VIS.

+ Binh dinh mc dung tich 10, 25, 50, 100ml.

+ Cac pipet chinh xac.

+ Céc ¢6 mo.

+ Dung dich tiém B,,: 200, 500, 1000ug/ml.

—Tién hanh:

Pha loing dung dich tiém vitamin B,, dé c6 néng d6 khoang 0,0025%
(25ug/ml). Quét phé hdp thu cha dung dich & cdec bude séng tit 200nm dén
650nm, ding cuvet thach anh ¢é bé day lem, mAu tréng 14 nudc cat.

—Ddnh gid két qua:

+ Tim cée cuc dai hap thu. D81 chidu véi ly thuyét dé két luan.

+ C6 thé lam song song mdt phép do véi dung dich vitamin B;; chuén
(0,0025%) ta duge phé chuén. Khi d6 hai phd phai ¢6 cting hinh dang va cac cuc
dail 6 cac bude séng tring nhau.
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3.3.3. M6t 56 diéu kién khi ap dung

- Vung bic xa sd dung: Dung chium tia sang don sdc (Gng véi Amax Lrén
quang phd 1a t6t nhat vi khi d6 1a cyc dai hap thy D, phép do nhay méc sai
s6 do nho hon so véi & cac bude séng khac.

- Ving do mat d6 quang: Po D tit 0,20 - 0,80; t6t nhat D = 0,43,

— Vang ndng 46 tuan theo dinh luat Lambert — Beer.

— Chon cac diéu kién lam viéc khac: pH méi trudng, loai chit trd ngai, cho
phan iing phu,... (Vi dy, ampicilin hap thu rat y&u & ving UV, nhung néu cho

phan dng thuy phan sau d6 tac dung véi Cu®* s& duge san phdm h4p thu manh
4 320nm).

Hién nay véi k¥ thuat méi hién dai hon, viing do t81 vu caa mat d6 quang
dugc mé réng hon va thudng ghi trong catalog clia may clia tiing nha san xudt,

3.4. Cac b6 phan cd ban ctia may do quang phé UV-VIS

Cac may c6 nhi€u loai va c&u tao khac nhau, song déu c6 mét so a6 chung:

Y

Nguén B& don J Mau | ,| Detecto | | Khuéch B6 phan

sang sac do dai ghi do

Hinh 6. S0 d6 cau tao cia may quang phd UV-VIS
3.4.1. Nguén sing
— Trong viing VIS: ding dén Wolfram phat xa lién tuc tir 320 — 760nm, néu

dung dén halogen (c¢6 chita hoi I, Br, bén trong) ¢6 thé kéo dai thang séng phat
xa té1 1000nm.

- Trong viing UV: dung dén H, hay dén D, (deuterium).
3.4.2. B6 don sdc hod
Nhiém vu cht yéu 14 tao ra tia don séc.

— Néu may dung kinh loc mau, kinh t8t nhat ciing chi ¢6 thé dat dude miic
dé don séc £10nm.

- Néu may dung lang kinh hodc cach ti ¢6 khé niing tao ra anh sang gin
nhu don séc (£1nm).
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3.4.3. Mdu do

Dung dung dich do bing cuvet, C6 nhiéu loai cuvet chiéu day khac nhau.
Néu do ¢ ving UV phai dung cuvet thach anh, néu do 6 vung VIS ¢6 thé dung
cuvet thach anh, thuy tinh, nhiya. Khi diing cuvet luu ¥ khéng dude cAm tay
ho#c 1am tray xude vao phan trong sudt cua cuvet.

3.4.4. Detecta

La tén goi chung cia moét loai thiét bi tiép nhéan théng tin dudi dang moét
tin hiéu nao d6 (nhu quang, nhiét,...) rdi chuyén hod thanh mét tin hidu tuong
ling giip ngudl su dung nhan ra.

Trong may do quang phd UV-VIS, detectd chil yéu 1a t& bao quang dién dé
chuyén cudng do 4nh sang thanh dong quang dién. T€ bao quang dién ¢6 nhibu
loai, ¢6 thé 14 t& bao chan khéng, ban din hodc 6ng nhan quang.

T& bao quang dién ¢6 hién tugng mét mdi, dd nhay giam khi phai lam viéce
lién tuc nén luu ¥ khéng dude chiéu anh sang lién tuc vao té bao quang dién.

3.4.5. B6 khuéch dai

Nhiém vu chinh la khuéch dai tin hiéu cho manh 1&n trudc khi dua vao b
phan ghi do. Cé thé dung khu&ch dai mét chiu hodc khuéch dai xoay chidu.

3.4.6. B6 phdn ghi do
Tuy theo cic hing sdn xuit, ¢6 thé 13 may doc, may ghi, mAy hién <6,

kém may tinh,... nho k¥ thuat dién t phéat trién, bé phan nay ngay cang dudge
hoan thién.

3.5. Cac cach xac dinh nong dé dung dich trong phuong phap do
quang phd hip thu UV-VIS

3.5.1. Phuong phdp true tiép

— Do mat dd quang cua dung dich cidn xac dinh, tit ¢éng thiic tinh ra két

qua néng 48 Cy.

D=¢,.Cxl> Cy = D mol/l (véil = lem)
£,
~ % D P
D=E"Cxl=Cx = EIT % (KL/TT) (véi1= lem)
lem
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Céc gi4 tri &, B, ¢6 thé c6 trong bang tra ctiu (hoic tu xac dinh tir chat
chuén gée).

— Phuong phap chi cho két qua t6t khi may da duge chuan hoa (duge kiém
tra ky vé thang buée séng va vé d6 hap thy).

Vi du: Dinh lugng vitamin By, trong dung dich thudc tiém bing phuong
phap quang phd hap thu UV-VIS.

Chudn bi dung dich thd td miu ché phdm nhu & vi du phéan dinh tinh
vitamin B, § trén va do mat d6 quang ctia dung dich nay & budc song 361nm.

Ham lugng vitamin B,,; {(mg/ml) duge finh theo cong thic:

Dn.10
207

Trong dé:

D: Gié tri mat d6 quang do duge ctia dung dich thi vitamin B,, 207; d$ hap
thu riéng (E', ) cta vitamin B,, & budc séng 361nm.

n: Hé s6 pha lodng cta dung dich cdn xac dinh.

3.5.2. Phuong phép duong chuén

— Pha mdt day dung dich chudn ;4
c6 nong d6 biét trudc Cy, Cy, Cs C,,
C; dem do mat d6 quang tuong tng

D,, Dy, Dy, D,, D;. V& dd thi D - C. s
- Do mat d¢ quang ctua dung dich
cén x4c dinh Cy duge Dy. -
- Ta Dy dya vao duong chuin >
xfc dinh Cy. Cx ¢
_ Yéu chu: Hinh 7. D3 thi biéu di&n m&i quan he

) i , cla méat dé quang vaoe néng do
+ Dudng chuin phai thang.

+ Cy phai ndm trong khodng C; — C; (ttc khi do Dy phai nim trong
khoang D, — D).

Vi du: Dinh lugng Fe®* biing phuong phép do quang.

72



— Nguyén tdc:

Dya vao phéan tng tao phic mau db gitta Fe®* va CNS™ trong méi trudng

acid:

Fe®* + 3CNS™ = Fe(CNS),

Phitc nay ¢6 kha ning hdp thu 4nh sang 8 viing kha kién, do d6 ¢ thé

ding phuong phap do d6 h&p thu ¢ viing kha kién dé dinh lugng Fe®*,

—Dung cu va hod chdt:

+ May quang phé UV-VIS (c6 thé dang mét may do quang kém bé kinh

loc mau).
+ Pipet chinh xac.
+ Binh dinh mizc 25ml.
+ Cée thuy tinh.

+ Ong so mau.

+ Dung dich FeCl, 0,01M (hoiic Fe(NO.), 0,01M).

+ Dung dich KCNS 0,1M.
+ Dung dich HCI 10%.

+ Dung dich Fe®" cAn dinh lugng: dung dich X (binh 7) d8 tién hanh theo
phuong phap nhin mét, so sanh; dung dich Y (binh 8) dé tién hanh theo

phudng phap dudng chuin.

- Tién hanh:

+ Chuén bi day dung dich theo bang sau:

Bang 4. B& tri dung dich chuan bj dinh lugng Fe*

Binh
Thude thir 1 2 3 4 5 6 7 8
Dung dich chudn Fe** 0,01M (ml) 0 | 020|040 | 0,60 | 0,80 | 1,00
bung dich thL’.l'mFeh =~ 0,01M {ml) 0,60 | 0,40
Dung dich KCNS 0,1M (ml) 10 10 10 10 10 10 10 10
Dung dich HCI 10% (ml) 1 1 1 1| 1 1 1
Nudc cat vira da (mh) 25 25 25 25 25 25 25 25
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+ Phudng phap so mau bang mét:

L&y 6 6ng so mau (6ng gidng nhau), danh s6 tix 1 dén 6. D8 dung dich ti
cdc binh 2, 3, 4, 5, 6 vio cac ong tir 1 dén 5 tuong dng. Ong 6 48 dung dich cin
xac dinh ¢ binh thit 7 vao. So sanh cudng d6 mau clia 6ng s6 6 xem gAn bang
(hodc bing) mau éng nao (hay 3 gitta hai 6ng nao). T d6 tinh duge nong d6 cia
dung dich Fe®".

+ Phuong phéap so sanh mat dé quang:

* Chon budc séng (hoic chon kinh loe mau):

Dua trén nguyén tic cic ciip tia sdng phu nhau, cho nén véi dung dich do
¢6 mau dd (ing véi bude séng 630 — 760nm) sé do mat do quang D & mau vang
luc cam (ing véi bude séng 450 — 570nm). Dé chon duge bude séng (hodc kinh
loc mau) thich hgp, ta lam nhu sau:

« D81 v6i may quang phé: Ly binh 3, quét phd hap thu cla dung dich nay
trong khoang tit 450 — 670nm va xac dinh cyc dai hdp thu (A,,). Do dé hap thu
cua cac dung dich dinh lugng & bude séng nay.

« D01 v6l may so mau: LAy hai binh (binh 2 va binh 3 chdng han), dem do
mat d6 quang cua hai dung dich nay (miu tréng 14 dung dich 4 binh 1) & cac
bude séng tit 450nm — 570nm béng cac kinh loc. Ung véi mdi kinh loc, véi
hai dung dich ta dugde hai gia tri m4at d9 quang tuong Gng D, va D,. Tinh
AD = D, ~ D, & cac diém do d6. Kinh loc nao cho AD, . thi chinh la kinh loc
mau thich hgp dang cho dinh lugng.

* Do mat d6 quang ciia dung dich ti binh 2 dén binh 6 ¢ budc séng hodc
kinh loc d& x4c dinh duge & trén vét mau tring 1a dung dich & binh 1.

+ Lap dudng chuén biéu didn méi quan hé gitta mat d6 quang D,, Dy, Ds,
D,, D; clia 5 binh 2, 3, 4, 5, 6 & trén. V& @6 thi sy phu thudc cia D va néng
do Fe**.

* Do mat d6 quang D, cua dung dich Y (binh s0 8), dua vao dudng chuin da
vé suy ra nong 46 C, ctia Fe’" trong dung dich Y.

3.5.3. Phuong phap so sanh

- Do mat d¢ quang cia dung dich chuén da biét néng d8 C,;:

Dy = £,.Co.l
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— Do mat d6 quang cua dung dich C, ¢in xac dinh (cing diéu kién do nhu
v61 dung dich chuén):

D, =¢,.C, 1
T d6 tinh dudc
D
C,=Cp =%
Dy

—Yéu cau:

+ Dung dich phai tuén theo dinh luat Lambert — Beer.

+ Cy va €, khac nhau khéng nhiéu (thuong £10%).

Vi du: Binh lugng novoeain bang phudng phéap chiét do quang

— Nguyén tdc:

Novocain 1a mét bazd téng hdp, ¢6 kha ning tao cidp ion mau vdi mét s&
chét acid (vi du mau azoin nhu da cam methyl, tropeolin 00,...). Trong moéi
truong dung dich dém acetat (c6 pH = 4 - 5) novocain ¢ dudi dang cation (B*)
va acid mau nhu da cam methyl & duéi dang anion (A") tao thanh cép ion B*A~
¢6 mau chiét duge vao cloroform:

B"+A = B'A”

B": dang cation ctia ancaloid, base téng hgp.

A”: dang anion cua acid mau.

B*A": ¢6 mau, chiét vao cloroform.

Dé dinh lugng, 14y 1ép cloroform dem do mat d6 quang & budc séng 420nm.

—Dung cu, hod chdt:

+ Buret.

+ Pipet chinh xac cac loal.

+ Binh gan 50ml.

+ Binh dinh miic 25ml,

+ Céc thuy tinh,

+ Phéu loc, gidy loc.

+ 6ng nghiém to.
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+ Dung dich novocain chuan 1mg/ml (0,1%).

+ Dung dich tiém novocain dé dinh lugng (khi dung phai tinh pha loing dé

- A ~ £ P
¢4 nong dd gan chuin).

+ Dung dich dém acetat (pH = 4,20).

+ Dung dich da cam methyl 0,1%.

+ Cloroform.

+ May quang phé UV-VIS.

~Tién hanh:

Cho vao 5 binh gan cac chit theo bang sau:

Bang 5. B8 tri dung djch chiét dinh lugng novocain

Binh gan

Dung dich So Si Sz ol X,
Bém acetat {ml) 3 3 3 3 3

Da cam methyl 0, 1% (ml) 2 2 2 2 2

Novocain chudn 1mg/ml {ml} 0 0,5 0.5 0 0

Dung dich novocain dinh lugng da 0 0 0 0,5 0.5
pha lodng (ml)

Nudc cat 5 45 4,5 45 45

Chiét cac binh v6i CHC, bing cach lic nhe 5 phit (1am 3 lan, méi 14n 6ml
CHCly. Gop dich chiét CHCI; (3 14n) cla ting binh gan vio ting binh dinh
muc 25ml tuodng Gng, thdm CHCl; vao ting binh cho dén vanh, lic déu. Loc
qua gidy loc khé vio cac éng nghiém to tudng tng (sach va kho).

Do mit d6 quang D cua cac dich loe (trong 6hg nghiém) & bude séng 420nm
v6i mAu trdng 1a dich chiét clia binh S,

Tinh két qua theo phudng phép so sanh:

C, =C

Trong do6:

D,

ch 7
D

g

C,: nong d¢ dung dich novocain can dinh lugng (mg/ml).

C.: ndng d6 dung dich novocain chudn (mg/ml).
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: mat d6 quang trung binh ctia binh X, va X,.

=2

. . mat do quang trung binh ca binh S, va S,
Chi y: Khi do mat dé quang cua dich chiét khong duge st dung cuvet nhya.

3.5.4. Phuong phdp thém

— Do mét d6 quang cta dung dich C, can xac dinh duge D, =¢,.C,.1

— Thém mjt lugng chit chudn C, vao dung dich cdn xac dinh va do mat
d6 quang D, ,, = &.(C, + C).L

Tir d6 tinh duge C, = ct.——L

Dx+t - DX

— Phudng phéap doi héi diéu kién nhu phuong phap so sanh (dung dich tuin
theo dinh luat Lambert — Beer va C, ~ + 10%C,). Phuong phap nay c6 uu diém
loai trit duge mot s8 yéu t6 Anh hudng 6 cung trong dung dich (hofic trong miu
phén tich) ma ta chua biét.

Vi du: Dinh lugng Berberin trong vién nén Berberin theo phuong phap thém.

— Nguyén tdc:

Dung dich Berberin trong nudc ¢é cuc dai hdp thu 4nh sang 6 budc séng
263nm va 345nm, vi thé ¢6 thé ap dung phuong phap do quang dé dinh lugng
berberin. Nhung vi trong vién nén, thanh phan phtc tap, ngoai berberin con cé
ta duge, do d6 c6 thé diing phuong phap thém dé khéc phue duge mot s6 yéu to
anh huéng.

~Dung cu, hod chat:

+ May quang phd UV-VIS.

+ Can phan tich.

+ C61, chay su.

+ Binh dinh maie.

+ Céc thuy tinh.

+ Gidy loc bing xanh.

+ Phéu loc.

+ Pipet chinh xac.

+ Berberin hydroclorid diing lam chuén.

+ MAu vién nén berberin.

77



~Tién hanh:

+ Pha dung dich berberin 0,1% (ding lam chu&n): Can chinh xac trén cin
phén tich mdt lugng can thiét dé pha (qua tinh toan), hoa tan bang nuée néng.

+ Cén chinh xac 20 vién nén berberin cin dinh lugng. Tinh khéi lugng
trung binh cia mgt vién. Nghién trong c¢8i sit thanh bét min.

+ Cén chinh x4c m gam mdt lugng bot vién (tudng tng véi khoang 0,05g
berberin) cho vao c6e ¢6 mé loai 100ml, tAm uét bot bing 10ml nude cAt. Thém
60ml nude nong, khuay ky. Dé ling ngudi 15 phut, gan chuyén dung dich vio
binh dinh mde 100,0ml. Phin cén lai thém tiép nuéc néng, khuy k¥, sau do
tap trung hét vao binh dinh mtc 100,0ml trén, thém nude dén vach, l4c k§. Loc
qua gidy loc khd, bé 20mi nudc loe ddu. LAY chinh xac 1,00ml dich loe cho vao
binh dinh mtc 100,0ml khéc, thém nudc dén vach. Lic k§. Dem do méat do
quang 4 bude séng 345nm véi dung dich so sanh 1a nude cit duge D,.

+ Song song tién hanh mét thi nghiém nhu trén nhung sau khi can chinh
x&¢ m gam bdt vién, cho thém mét lugng chinh xac dung dich chuén berberin
0,1% (10,00ml dung dich berberin chuin 0,1% tudng ng 0,01g berberin) vao
trude khi hoa tan, céc giai doan sau tién hanh tuong tu. Két qui do mit do
gquang duge D',

- Tinh két qud:

Tu D,, D, va lugng berberin chuén di biét tham vao, tinh ham lugng
berberin trong mét vién.

4. PHUGNG PHAP PO THE
4.1. Khai niém
— Phuong phap phén tich do thé la phuong phéap x4c dinh néng 6 cac ion

cta chat nghién ciu dua vio sy do dién thé ctia dung dich chita cac ion dé.
~ Thyc chat cia phuong phéap do thé 1a do suit dién dong cia mdt pin tao
bdi mét dién cue ¢6 the thay d6i phu thude vao néng d6 ion cua chit nghién ctiu
trong dung dich (got 1a dién cye chi thi) va mét dién cyc c6 th& khong thay déi
(goi 1a dién cue so sanh).
Ca hai dién cue duge nhing vio dung dich phan tich. Khi d6 ta c6:
E,=E,-E,
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Trong dé:
E, 12 dién thé cua dung dich thu.
E,, 14 thé dién eye so sanh.

E, 1a thé dién cuc chi thi.

May do the
Bién cyc
Dign cure / S0 sanh
chi thi \
B Cung dich
phan tich

1

Hinh 8. So d6 mach do thé

— Tt ¢dng thde tinh dién thé cia dung dich thit ¢6 thé xac dinh duge bat cu
ion nao néu tim duge dién cuc chi thi tuong ng cho ion 5.

— D€ x4c dinh néng d6 cac ion cta chit trong mau thil, tuy theo k§ thuat
thiuc hién ta ¢6 2 cach:

+ Do thé tryc tiép ctia dung dich chia ion chit cAn xac dinh bing cach
nhting dién cuc chi thi cho ton d6 va dién cuc so sanh vio dung dich phéan tich,
t d6 theo phudng trinh Nernst tinh ra két qua (hodc do theo cach so sanh: Do
thé cia dung dich @3 biét néng d6 va do thé ctia dung dich cAn xéc dinh, tit dé
tinh ra néng do ctia ion chat cin xac dinh). Trong phén tich, phudng phap nay
thudng duge ap dung dé do pH (ndng d6 clia ion HY).

+ Do thé clia dung dich trong qua trinh chuédn 49, ti dé xac dinh duge diém
tudng dudng dé tinh ra néng d6 chia chit cn phan tich. Trong phan tich goi la
phuong phap chuin d6 do thé.

— CAch viét mdt mach dién hoa:

Theo cac nha hoa hoe quy ude:

+ Catod (G d6 xay ra qua trinh khi, tic 1a xay ra su nhan e) va cac thong
tin lién quan viét & bén trai.
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+ Anod (4 d6 xay ra qua trinh oxy ho4, ttc 1a xay ra su cho e) va cic théng
tin lién quan viét d bén phai.
+ Ranh gi6i gitta cae pha ghi bing vach théng |.

+ Néu mach ¢6 cdu muéi thi dude ghi bang 2 vach thang song song | | .
4.2. Mot s6 dién cuyc thudng dung trong phuong phap do thé
4.2.1. Cdc dién cwe chi thi

La cac dién cyc c6 dién thé phu thude vio néng d6 cla ion chat nghién ciiu.
Vidu:
- Dién cye thuy tinh (chi thi cho ion H' dung dé do pH):

La m6t binh cdu nhé bang thuy tinh ¢6 thanh méneg, trong binh chita dung
dich dém c6 pH xéc dinh (hoac dung dich HCl). Bén trong binh ¢6 cim sgi day
Ag c6 phti 1p AgCl 6 bén ngoai. Toan bd duge dit trong mét dng bao vé, hinh 9.

Day Ag nhd phii 16p AgCI

Dung dich dém
cd pH xac dinh
Mang thuy
tinh méng Dung dich
¢an do pH

Hinh 9. S db dién cuc thuy tinh
Mach do:
Ag|AgCl|dung dich dém | mang thuy tinh | dung dich cin do |H*})
Khi nhting dién cye vao dung dich ¢dn do H, cac ion H* ¢ dung dich do s&
trao d6i véi ion H* & trén bé miat mang thuy tinh, xuit hién thé dién cue.
E=E°, +0,0591g[H"]=f({H']) = chi thi cho ion H*
(E°, goi 14 dién thé khong dé1 xing, chinh la hiéu s6 dién thé giia 2 phia

cla mang thuy tinh, né 14 hing s& phu thudc nhiét d6 va ban chit cia mdi dién
cuc cu thé).
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- Dién cuc kim loai nhing vao dung dich mudi caa né:

+ Day Ag nhing vao dung dich AgNO,: 14 cyc chi thi cho ion Ag™
Ag - e = Ag' = By, = B, + 0,0591g[Ag"]

+ Day Ag nhing vao dung dich X: 14 cuye chi thi cho X
Ag'+ X = AgXl ¢6 Trgx = [Ag'] [X]
AgX+e=Agl +X

T
E = E°,, +0,050lg [;‘g’; = chi thi cho X'

4.2.2. Cac dién cuc so sanh

La cace dién cuc ¢6 thé khéng d6i trong sudt qua trinh do. Vi du:

— Dién cyc AgCl: 1a sgi day Ag c¢6 phu 1 16p AgCl va dat vao trong dung dich
KCl ¢é néng d6 ¢d dinh (Ag/AgCI/KClU/mang xép/dung dich do)

T
E=F°, +0,069g AeX . const
[C17]

~ Dién cuc calomel: 1a sgi day din tro cidm vao 16p Hg, Hg,Cl, (calomel),
KCl ¢6 néng d6 cé dinh.

(Day dan tre | Hg| He,ClL, | KCl| mang x6p | dung dich do)
Hg,"" + 2C1" = HgyClyd ¢6 Ty o = [Hegy ™ 1[C17 ]
Hg,Cl, + 2e = 2Hgd + 2CI

0,059, Tig 1

E=E°;, + g
e ™o Fap

4.2.3. Cac dién cuc té hop

Dé cho gon va thuan tién cho ngudi st dung, hién nay cic hang san xuit
céc dién cue td hop 12 mét dién cue kép gbm mot dién cue chi thi va mot dién
cyc so sanh:

— Thuy tinh — Calomel.

-~ Thuy tinh — Ag/AgCl.

- Kim loai quy, trd — Calomel.

Cac dién cuc nay thudng ¢6 cau tao déng truc, dién cuc so sanh bao quanh
dién cye chi thi.
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4.3. Sit dung may do th& dé do pH va chuan d do thé
4.3.1. Do pH

— Dung hé dién cite: Dién cye chi 1a thuy tinh, dién cye so sanh 14 calomel.

— May do thudng ¢6 d6 nhay + 0,05 pH (hode £ 0,003V),

— Van hanh méy tuy theo sy chi din clia hing san xuit.

- Cac bude do:

+ Thut sd b xem dung dich can do ¢6 pH khoang bao nhiéu.

+ Hiéu chuén may béng it nhat hai dung dich dém (thudng diing dung dich
dém <6 pH 4,00 va pH 7,00 d6i véi do dung dich thi & vung acid; va dung dich
dém c6 pH 9,00 va pH 7,00 d6i v6i do dung dich thi & vung kiém).

+ Do pH cua dung dich can thi.

Luu y tat ca cic phép do déu chn phai tién hanh trong ciing mét didu kién
nhiét @6 khoang 20°C — 25°C.

Vi du: Do pH cua dung dich bai tap.

- Nguyén tdc:

St dung may do thé véi dién cye chi thi 12 thuy tinh va dién cye so sanh la
calomel (hay Ag/AgCl) hodc dién cuc t8 hap.

Nhiing nim diéu chinh chinh clia may do thé (pH metre):

Hinh 10. So dé may do pH Jenway (Anh)
1: Nam chon chite nang: off, mv, pH; 2: Diéu chinh nhiét da;
3: Biéu chinh d6 ddc (slope); 4: Diéu chinh thé bt d6i xing (Buffer ho3c AP);
5: Man hinh hién s6; 6: Bién cuc t6 hap; 7: Dung dich cn do.
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—Dung cu, hod chét:

+ May do pH.

+ Dién cye thuy tinh, calomel (hodc dién cuc t8 hdp).

+ Coe dé dung dich.

+ Dung dich dém chuin pH = 7,00; pH = 4,00, pH = 9,00.

+ Chi thi mau van ning.

~Tién héanh:

+ Diéu chinh nim 1 € may & ch& d6 do pH, diéu chinh ndm 2 dé&n nhiét 4§
phu hgp.

+ Dung gidy chi thi thi dung dich cidn do xem pH & khoang nao. Gid si
dung dich bai tap ¢6 pH khoang 5.

+ Chufin may: chon hai dung dich d&m chuén pH = 7,00; pH = 4,00. Ruia
dién cuc bing nudc c&t, tham khé dién cue bing khan mém. Cho dién cuc ngap
vao dung dich dém 7,00. Diéu chinh ntim 4 vé ding gia tri 7,00. Ra dién cuc
bang nudc cat, th&m khé dién cyc bing khin mém. Cho dién cuc ngip vio
dung dich dém 4,00. Diéu chinh nim 3 vé ding gi4 tri 4,00.

+ Thay dung dich dém béng dung dich cdn do, man hinh sé chi trj s6 pH
cua dung dich.

Chii y: MBi khi thay dung dich do, phai diing binh phun nuéc cit ria sach
cye, lau khd bang gidy sach min vaA mém.

4.3.2. Chudn dé do thé

— Dé chudn d6 do thé ta cho vao dung dich can chuin d6 mét dién cuc chi

thi thich hgp va m¢t dién cyc so sanh. Ti€n hanh chuén dé va ghi sy bién déi
cua dién th€ theo thé tich dung dich chuén cho vio.

— B6 tri dung cu nhu hinh 11.
— Cach xac dinh diém tuong duong:

Dung phuong phap 48 thi, thiét 14p quan hé gita dién thé E va thé tich
dung dich chufn thém vao.

Diém tudng duong (V,,) 12 tng véi diém uéh caa duong biéu dién. T V,,
tinh ra két qua.

~ Phuong phap ¢é uu diém: nhay, khach quan, c6 thé chuin d6 véi nhiing
dung dich due, ¢6 mau. Cé kha ning tu déng hoa.
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May do

Dung dich
can dinh lugng

1 Quekhudy

May khuay

Hinh 11. B6 tri thi nghiém dinh lugng béng phueng phap chuan doé do thé
Vi du: Chuén @6 H,PO, bing dung dich NaOH theo phudng phéap do thé.
Cép dién cyc hay dung 1a: Thuy tinh + calomel (hay Ag/AgCl) hodc dién cuc
t6 hgp thuy tinh — calomel, Thuy tinh — Ag/AgCl.
Phuong trinh cta phan (ng dinh lugng la:

H4PO, + NaOH = NaH,PO, + H,0 (1)
NaH,PO, + NaOH = Na,HPO, + H,0 (2)
NaH,PO, + NaOH = Na,P0Q, + H,O (3)

Nhu vay trong qua trinh dinh lugng, pH cta dung dich lién tue thay déi va
tai cac diém tuong dudng (1), (2) ¢6 su thay déi dét ngot ctia pH (diém tuong
duong (3) khéng rd). Néu ta ghi chép quan hé gita thé tich dung dich (Vml)
chudn NaOH cho vao dung dich cén dinh Iugng H;PO, v6i dién thé E ctaa dung
dich (hodc pH) sau méi 1an cho NaOH, réi vé& d6 thi ta s& duge dudng cong
chuén d6. T d6 thi hodc bang theo d6i ta xac dinh dude thé tich dung dich
chuin NaOH & diém tuong duong. T d6 tinh duge nong dé cha dung dich H,PO,.

—~Dung cu, hod chdt:

+ May do thé.

+ May khudy ti.

+ Que khuiy.

+ Buret.

+ Cdc dung dung dich.

+ Dién eye: thuy tinh + calomel (hay cyc tdng hop).
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+ Dung dich NaOH 0,1N.

+ Dung dich can dinh lugng H,PO, ~ 0,1M.

~Tién hanh:

+ Ldy chinh x4c 10,00ml HyPO, cin dinh lugng cho vao cde 250ml dit trén
may khudy tir. Thém que khudy lip dién cuc va néi véi may (chd y dé dién cuc
cach day coc khodng 2cm dé€ tranh que khudy chay lam v3 dién cuc). Thém
nude cat cho ngap dién cyc. D8 dung dich NaOH 0,1N Ién trén buret.

+ Bat may do 6 ché d6 do thé E (mV) hoic do pH. Ghi gi4 tri thé E ban dau.

+ Bat may khudy tit, nhé NaOH 0,1N ti buret xudng, sau mdi 1an thém
Iml NaOH 0,1N (AV = 1ml) tat may khudy, ghi thé E. Theo déi cho d6n khi
thdy ¢6 hai buée nhay thé, ghi nhé thé tich NaOH 0,1N tudng Gng v4i 14n can 2
diém nay (diém tucng ducng).

+ Lap lai dong tac chuan d6 trén, nhung & lan can 2 diém tuong duong
tham do qua chuéin dé trén, ta cho NaOH 0,1N (véi AV = 0,05m}), lai tat may
khudy va ghi gia trj thé cta dung dich. Két qua ghi vao bang nhu sau:

Viaon (mi} E (mv}

—Tinh todn:

V& dudng cong chuan d9 E = f(Vy,on). Dudng cong cé dang:
E |

Vig Viaon
Diém udn ctia dudng cong Ung véi diém két thue (diém tudng duong) dudce

x4c dinh bing phuong phap hinh hoc.
Tit thé tich Vi, tinh néng dé Cy ctia H,PO,.
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T LUONG GIA VA BAI TAP

86

10.

11.
12,
13.
14.

15.

HAy néu cac phuong phap tach cac chat bing phuong phap-—chiét,

Trinh bay nguyén tic, dai lugng dac trung, cach tién hanh cta séc ky
16p mong.

Néu nguyén tic, cach tién hanh cta séc ky trao ddi ion.

Dién tit hosic cum tif con thidu vao chd tréng trong ciu sau:

a) Phuong phap loc 1a phuong phap dung dé téch........................ khéi
pha ran.
b) Phuong phap ly tam la phudng phap dung................... dé lam ling

két tia xudng.
¢) Phuong phép chiét 1a phuong phap ding...........oovoovveiio, dé tach ldy
mdt chat (hay mét nhém chét) t mét hén hop nghién ciu trong
dung dich.
Trinh bay dinh luat co ban vé& sy h&p thu anh sang: dinh luat
Lambert-Beer.
Trinh bay khai niém va ting dung clia quang phé hip thu UV-VIS.
Céc bd phén chinh cia may do quang pho UV-VIS.
Hdy néu cac ky thuat xéc dinh néng dé dung dich trong phudng phéap
do quang.
Trinh bay khai nigm dién cyc chi thi. Hiy néu mdt s dién cye chi thi
thuong dung.
Trinh bay khai niém dién citc so sanh. Hay néu mot 56 dién cuc so sanh
thuong dang.
Hay trinh bay cach do pH bang may do thé.
Néu nguyén téc clia chuéin d do thé va cach x4c dinh diém tuong dudng.
Tinh thé oxy hoa khi clia hé gdm cye Ag nhing trong dung dich AgNO,
0,1mol/l; 0,001mol/]. Biét E, = 0,80V.
Tinh thé& oxy hoa khii ctia hé gém cuc Ag pha 16p AgCl nhung trong
dung dich KCI c6 nong d¢ 1mol/l. Bi&t E, = 0,80V va Ta,e = 1,610,
Pha loding 100 14n dung dich cloramphenicol réi dem do mat do quang 8
bude séng 279nm vdi bé day cuvet la lem duge 0,820. Tinh ndng 46 %
cia dung dich cloramphenicol dem dinh lugng. Biét E'™,_ cha
cloramphenicol ¢ buée séng 279nm 14 297.



16. Lay chinh x4c 10,00ml dung dich tiém vitamin B, pha cho &4 thanh
100,0ml. Do mét d6 quang cta dung dich thu duge & bude song 361nm,
bé day cuvet 1a 0,5¢cm duge 0,470. Tinh s6 pug/ml clia dung dich vitamin
B); dem dinh lugng. Biét E™ | clla vitamin B, & bwéc séng 361nm
la 207.

Chon cdu tra 15i ding cho cdc cGu héi tiz 17 dén 19 bdng cdch khoanh tron
chi cdi dau cdu duge chon:

17, Theo quy udce:
a) Vang td ngoai ndm trong khodng:
A 185 -400nm B. 220 - 350nm
C. 200 — 400nm D. Lén hon 200nm
b) Vung kha kién nam trong khoang:
A 350 -600nm B. 400 — 760nm
C. 300 — 800nm D. Lén hon 400nm
18. Trong viing quang phé kha kién:
a) Tia mau d6 tng véi moét chum tia c6 bude séng:
A. 570 - 500nm B. 760 — 630nm
C. 500 — 450nm D. 450 -~ 430nm
b} Tia mau tim dng v4i moét chiim tia cé bude séng:
A. 600 - 570nm B. 760 - 630nm
C. 430 - 400nm D. 450 — 430nm
¢) Tia mau cham ing vdi mdt chtim tia 6 budc séng:
A. 600~ 570nm B. 760 — 630nm
C. 430 - 400nm D. 450 — 430nm
19. Trong vang quang phd kha kién:

a) Mau d6 phu véi mau:

A, Xanh luc B. Dacam C. Luc xanh D. Vang
b} Mau luc vang phu véi mau:

A Do B. Da cam C. Tim D. Vang
c) Mau vang phu vél mau;

A Do B. Xanh lam C. Tim D. Do tia
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Bai 6
XAC PINH GIOI HAN TAP CHAT
TRONG THUOC VA TRONG DUQC LIEU

MUC TIEU

1. THU GIOI HAN CAC TAP CHAT TRONG THUOC
1.1. Muc dich

Xac dinh gidi han tap chét trong thudc thuc chat 14 thi dé tinh khiét caa
thudc nhdm xac dinh pham chit ca thude. Néu thude cang tinh khiét thi hicu
qua tac dung cang cao, én dinh.

Céc tap chat trong thude méc di rat nhé nhung né cé thé:

— Gay tac hai cho stic khoé (vi du tap chat bari tan, arsen, chi,...).

— Gdy hién tugng tuong ky hoa hoc, anh hudng d&n phdm chit hay dé bén
viing cua thudc.

— Mot s8 tap chat c6 thé khong c¢6 tac dung c6 hai nhung lai 1a nhiing chat
xuc tdc ddy nhanh qua trinh phan huy thude (Vi du: cac vét kim loai, do 4m,...).

— Mot s6 tap chat khong gay hai, khong gay tuong ky hoa hoc, khéng lam
phén huy thudc, khéng giy phan ting hoa hoc,... nhung né biéu thi cho mtc d6
sach (hay muc d6 tinh ché chua da) cta thude.

— Khi biét mtc d6 tinh khiét ctia thudce (d#ic biét trong trudng hop khéng
dat yéu cau) cho phép xem xét cAc ngudn goc gy ra cac tap chit nay va tim
bién phap khéc phuc. Cac nguyén nhén cé thé 1a:

— Nguyén liéu, phu liéu hodc ban thanh phdm dung dé san xuit thudc chua
dt d6 tinh khiét.

— Quy trinh san xuét da quy dinh khong dugc thuc hién nghiém chinh.
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— Anh hudng ciia cac dung cu si dung.

— Phuong phap san xuit chua tét.

— Trong qua trinh bdo quan, cac phan ting phu do nhiu yéu t§ nhu: mai
trudng, van dé vé sinh, chit bao quan,.., lam phat sinh cac tap chéit.

— Do dung ¥ gian 1an ctia ngudi san xuit, ...

Bai vay, TCVN (Dudc dién) va TC thudng quy dinh cho phép méi thude chi
duge c6 nhitng lugng rat nhd cac tap chat nhat dinh dé bao ddm cho thude dé ¢é
d6 sach nhat dinh, titc 1a thudc ¢6 chit lugng, dat hidu qua tac dung cao nhat.

1.2. Phuong phap xac dinh gidi han tap chat trong thuoc

1.2.1. Phuong phap xdac dinh

Tap chét trong thude c¢d thé 1a chdt v cd, chit hitu ¢, chit phan huy hoic
tap chat lién quan.

Xac dinh giéi han tap chéat trong thudc tic 1a xac dinh xem cac tap chat cé
vugt qua gidi han cho phép hay khéng, cac phan ng thi tap chat c6 tinh chat
ban dinh lugng va dude thuc hién bang phuong phap so sanh.

Céac tap chat chit hitu co, chit phan huy hoidc tap chit lién quan thudng
duge xac dinh bang phudng phap sic ky. Tap chit v6 co duge xac dinh bing
phan Uing hoa hoc. Trong néi dung ctia bai nay, chung ti chi trinh bay cach xac
dinh tap chat vd co trong thudc. Qua trinh xac dinh dudce tién hanh nhu sau:

— L&y hai binh (thudng 1a 2 6ng nghiém) dé thuc hién phan tng.

Binh 1: L&y mét thé tich dung dich thude dem thi.

Binh 2: Lay mét thé tich dung dich miu. (Dung dich miu 14 dung dich ¢é
chia tap chAt cdn thii véi ludng cho phép).

— Sau d6 tién hanh song song phan Gng thu tap chat véi cing mét thude
thi. So sanh két qua phan Ung ¢ hai binh (thudng 14 so mau hodc so d duc) t
d6 xac dinh duge gidi han tap chat cén thit ¢6 trong miu thudc dem thu.

— Trong qua trinh thuc hanh can phai theo cac quy dinh sau:

+ Nudc va nhitng hoa chét, thude thit s dung khéng dudc cé tap chat dang
can thtt.

+ Khi pha dung dich mau phai st dﬁng cin phén tich va dung cu dong do
thé tich chinh x4c.

+ Hai binh phan tng dé so sinh phai gidng nhau: bing thuy tinh khéng
mau, ¢ dudng kinh bang nhau, d6 day nhu nhau,...
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+ Khi so sanh, quan sat d¢ duc thi nhin ti trén xudng, quan sit mau thi
nhin ngang trén nén tring.

+ Phai cho cac thude thit vio hai binh phan tng giéng nhau vé: thai glan,
s6 lugng va thé tich cudi.

-~ Khi phén tich, néu phat hién duge mét tap chit la thi phai ghi lai va
béo cao.

1.2.2, Pha cdc dung dich méu

Dé pha dung dich mAu cha mét tap nio d6, chi cAn can lugng chinh xac
chat tinh khiét clia tap d6 (chét gdc) pha vao mét thé tich xac dinh theo tinh
toan ta s& duge mau tap chuén c6 ndng 8 xac dinh thuong bidu thi theo mg/ml; %
ho#c phan triéu (nhu da trinh bay & myc 2, bai 4).

Vi du: Pha dung dich mau Cl” nhu sau:

— Dung dich A: can chinh xac 0,8238g NaCl tinh khiét hoa tan trong nudc
va thém nude cho d 1 1it (dang binh dinh mic). Puge dung dich ¢4 chua:
35,5x0,8238

=0,0005 g C1 /ml
58,5 x 1000

— Dung dich B (dung dich miu chuin dem thi): 14y chinh xac 1,00ml
dung dich A pha lofing bing nudc cho di 100,0ml, Dung dich nay ¢6 chta
0,0005 '

100
0,0005% hodc 5 phan trigu).

1.2.3. Pha dung dich déthi

=0,000005gCl" /ml (tuong duong 0,006mgCl/ml hay dung dich

Dé pha, gia thiét miu dem kiém tra cé chia mdt lugng tap chat cho phép
t61 da, tit d6 tinh hé s6 pha loang thich hop, sau d6 tién hanh pha theo tinh
todn nay.

Vi du: Pha dung dich dé thi tap Cl° trong paracetamol (theo tiéu chuan Cl”
khong duge qua 0,01%):

Vi dung dich miu Cl” khi dem thit 1a dung dich ¢6 chiia 0,0005% (hay 5
' 0,01
0,0005

cach pha nhu sau: Cén 1,000g paracetamol hoa tan trong nudc cho di 20,00ml
loc. L&y 10,00ml dich loc dem th{ va so sanh véi 10,00ml dung dich mAu chuin

Cl" 0,0005%.

phan triéu). Do d6 hé s6 pha lodang dung dich thi sé la =20 = Ta ¢6
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Trong Duge dién hode TC c6 ghi rd cach p'ha dung dich @€ thii la dua trén
¢d $6 cach tinh nay, ngudi lam kiém nghiém lam theo chi din khéng cin phai

tinh toan.

1.3. Mét s6 thude thit trong cac phan dng hoa hoc dé€ xac dinh
gidi han tap chit

Mét s6 thudc thi dé xac dinh giéi han tap chit thu duge sdn pham phan
ung va hién tugng quan sat dé phat hién duge trinh bay trong bang 6.

Bang 6. Két qua xac dinh gidi han cua mt sé tap chat

ton can thir (tap chat)

Thudc thir

Sén phém

Hién tugng quan sat

AgCl 4

BaSO,{

Mau vang (néu nhiéu
cd mau nau do)

— Thioacetamid

N
NH," Nessler O . -NH,iI
Hg
Ca?* (NH,),C,0, CaG,0, 4
Arsen Zn + HCl AsH,T
~ Na,S (H,S)
Kim loai nang e Pbs |

Gidy tdm HgCl,
chuyén tlr vang sang
nau

Pen hodc nau

Acid mercapto—acetic

Mau héng

B0 nau hay vang

rgm  (tan

Mau vang (tan trong

Sat P
Acid sunfosalicylic Ferisulfisalicylat
0——Alf;
N
N 8-hydroxyquinolin = “/ = Mau vang
om (& pH ~6) P frong CHCy)
{oxiquinolat nhém)
. 8—hydroxyquinolin oo
Magnesi (& pH ~10) Oxiquinolat Mg CHCL,)
Phosphat Sulphomolybdic (NH,);H[P{M0,O; ] Mau vang
Kém KJ[Fe(CN)] K,Zns[Fe(CN)sl, TGa tréng
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1.4. Mét s6 vi du 4p dung
1.4.1. Thi gi6i han tap chdt amoni

Cé 2 phuong phap thi gidi han tap chit amoni, chiing t6i chi trinh bay
phudng phap A 14 phuong phap hay dugc st dung trong phép thu nay.

Tién hanh déng thdi phan ing G hai binh nhut sau:

— Binh 1: Lay chinh x4ac 10ml dung dich ion amoni (NH,*) miu c6 nong do
1phén tridu, thém nude thanh 15ml, thém tiép 0,3ml thudc thi Nessler, lic
déu réi dé yén 5 pht.

~ Binh 2: Hoa tan mét lugng ché phdm cin thi theo chi din trong tiéu
chuén (chuyén luan) véi nuée (ki€m hoa néu cAn bing dung dich NaOH 2M),
thém nude thanh 15ml, thém tiép 0,3ml thude thu Nessler, lac déu rbi dé yén
5 phut.

So sdnh mau caa 2 binh: Mawu ciia bink 2 khong duge dém hon mau cua
binh 1.

1.4.2. Thu giGi han tap chdt arsen

C6 2 phuong phap thit giéi han tap chat arsen, ching téi chi trinh bay
phuong phap A la phuong phap hay dugc st dung trong phép thi nay.
- B¢ dung cu thi:

GOom mot binh nén nut mai cd ol |3

100ml xuyén qua ndt c6 éng thuy “ Ij€|
tinh dudng kinh trong 5mm (phan a
dudi cha éng duge kéo bé lai dé o6 "

duong kinh trong 1a 1mm), dai
200mm.

Cach dau dng 15mm, c6 mot 15
trén thanh &ng (véi duong kinh 2 —
3mm), khi gdn 6ng vao nit thi 16 nay
phai § cach mat dudi ctia nidt it nhat i

30

170

3mm. Diu trén cla 6ng c6 mét dia

tron phang vuéng géc véi truc éng.
Mot &ng thuy tinh thd hai dai

30mm (cung dudng kinh va ciing cé

dia tron phing tuong tu). Hinh 12. Dung cu thir Arsen
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— Cho vao ddu trén cia éng thuy tinh thi nhit khoang 60mg béng tdm chi
acetat (TT), d4t mot miéng gidy tAm thuy ngan (II) bromid (TT) hinh tron hay
vudng c¢6 kich thude phu kin 16 tron g1da 2 éng thuy tinh, giit chit 2 8ng thuy
tinh véi nhau bing 2 diy 16 xo.

~ Cho vao binh nén mét lugng ch& pham eAn thi theo chi din cia chuyén
luén, hoa tan ho#c pha loang véi nude thanh 25ml, thém 15ml acid hydroclorid
(TT), 0,1ml dung dich thiéc (II) clorid AsT (TT), 5ml dung dich kali 1odid 20%
(TT). Dé yén 15 phit, thém 5g kém hat khong 6 As (TT). Day ngay binh nén
bdng nat di 14p sin gidy thit & trén. Ngam binh nén trong nude & nhiét dé sao
cho khi giai phéng ra déu dén.

Song song tién hanh mdt miu so sanh trong cing didu kién (ding 1ml
dung dich arsen miu 1 phan triéu, thém nudc thanh 25ml thay cho ché pham
can thu).

Sau it nhat 2 gid, 14y cac miéng gidy tam thuy ngan (I1) bromid ra so sanh
cac vét mau. Vét mau cia miéng gidy trén binh chita ché phém cén thit nhat
hon mau miéng gidy trén binh chita dung dich arsen méu.

Chi y: Dung dich thiéc (II) clorid AsT la dung dich thiée (IT) clorid dung
cho phép thi Arsen.

1.4.3. Thu gidi han tap chdt clorid
— Binh 1: 156ml dung dich ch& phadm cin thi (d& pha theo chi din), thém
1ml dung dich acid nitric 2M va 1ml dung dich bac nitrat 2% (TT).

- Binh 2: 10ml dung dich clorid mau 5 phan triéu va 5ml nudc. Thém 1ml
dung dich acid nitric 2M va 1ml dung dich bac nitrat 2% (T'T).

Dé yén 5 phit, tranh anh sang. So dé duc cua 2 binh: B§ duc binh 1 phai
khéng bang dé duc bink 2.

1.4.4. Thu gidi han tap chét kim logi ndng

C6 5 phuong phap thi giéi han tap chat kim loai ning, ching téi chi trinh
bay phudng phép 1 la phuong phap hay duge st dung trong phép thi nay.

Tién hanh dong thdi phan (ing & hai binh nhu sau:

- Binh 1: Lay 12m! dung dich ché& pham cdn thd (duge pha ché theo chi din
cua chuyén luan), thém 2ml dung dich dém acetat pH = 3,5, lic déu, thém 1 -
2ml dung dich thioacetamid (T'T), 14c ngay réi dé yén 2 phut.
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- Binh 2: L&y 10ml dung dich ion chi mau 1 phén triéu (hodic 2 phan triéu
tuy theo chi dan), thém 2ml dung dich ch& phdm cdn thi, thém 2ml dung dich
dém acetat pH = 3,5; lic déu, thém 1 — 2ml dung dich thicacetamid (T'T), l4c
ngay rdi dé yén 2 phut.

So sanh mau cua 2 binh: Mau cua binh 1 khéng duoc dém hon mau cia
binh 2.

1.4.5. Thi gidi han tap chét sdt

~ Binh 1: L4y 10ml dung dich ch& pham can thi (duge pha theo chi din caa
chuyén luan), thém 2ml dung dich acid citric 20% (T'T), thém 0,1ml acid
mecaptoacetic (T'T), 14c déu, kiém hod bing dung dich amoniac 10M (TT), thém
nudéc thanh 20ml.

- Binh 2: L&y 10ml dung dich st mu 1 phén triéu, sau d6 thém 2m) dung
dich acid citric 20% (TT), thém 0,1ml acid mecaptoacetic (TT), l4c déu, kiém
hoa bing dung dich amoniac 10M (T'T), thém nudc thanh 20ml.

Sau 5 phit, so sanh mau héng cha 2 binh: Mau ciia bink 1 khéng duge dam
hon mau cua binh 2.

1.4.6. Thi giGi hgn tap chét sulfat

— Binh 1: 1ml dung dich bari clorid 25% (TT), thém 1,5m] dung dich sulfat
mau 10 phan triéu, 14c déu, dé yén 1 phat. Thém ti€p 15ml dung dich ché
ph&m cén thit (d& pha theo chi d&n), thém 0,5ml acid acetic 5M (T'T).

— Binh 2: 1ml dung dich bari clorid 25%, thém 1,5ml dung dich sulfat mau
10 phan triéu, lic d& yén 1 phit. Thém ti&p 15ml dung dich sulfat mau 10
phan tridu, thém 0,5ml acid acetic 5M (T'T).

Dé yén 5 phit. So d8 duc ctia 2 binh: DG duc binh 1 phdi khéng bing dé
due binh 2.

1.4.7. Thit gidi han tap chét phosphat

- Binh 1: Lay 100m! dung dich ché& phdm cin thi (d4 pha theo chi dan),
thém 4m! thudc thii sulphomolybdic. Lic, thém 0,1ml dung dich phosphat mAu
5 phéan triéu.

— Binh 2: L&y 2ml dung dich phosphat mu 5 phan triéu, thém 98m) nuéc
cit. Thém 4ml thudc thit sulphomolybdic. Lac, thém 0,1ml dung dich phosphat
mau 5 phén triéu.

Sau 10 phut, 14y méi binh 10ml dung dich, dem so sanh mau vang: Mau
cua binh 1 khéng duge ddm hon mau cia binh 2.
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2. XAC PINH TAP CHAT LAN TRONG DUGC LIEU

Tap chat 1an trong dude lidu bao gdm tit cA cac chit ngoai quy dinh cta
duge liéu dé: dat, da, rom ra, ciy ¢ khac, cac bd phan khac clia cay khong quy
dinh lam duge 1iéu, x4c sic vat, xac ¢on trung,...

2.1. Cach xac dinh

- Can mét lugng mau theo chi din cha chuyén ludn, dan mdng mau trén to
gidy, quan sat bing mét thudng hofc kinh lip (khi cAn c6 thé ding ray dé
phén tach tap va duge lidu) va tach rigng tap ra khdi duge lidu.

— Can khéi luong tap. Tix d6 tinh ra % tap 1&n trong duge ligu:

% tap = X100
a

Trong d6: m: khéi lugng tap (g).
a: khdi lugng mau ban ddu (g).

2.2. Cha y

— Trong mdt s6 trudng hgp, ¢6 mot s8 tap bing cach quan sat nhu trén chua
phan biét duge, khi d6 ¢6 thé phai lam cac phan tng hoé hoc, dung kinh hién
vi, dung cac phuong phap vat 1y, hoa 1y khéc,... dé phat hién ra tap chét vi vay
khi tinh phai tinh ca cac tap chit loai nay.

— Khéi lugng a gam mau ban dau thuong 14y nhu sau:

+ V6t duge lidu dang hat va qua rat nho khoang 10g.

+ Hat va qua nhé vita khoang 20g.

+ Dugce 11éu thai thanh 14t khoang 50g.

3. CACH XAC PINH TY LE VUN NAT CUA DUCC LIEU

Can a gam (thudng tix 100 - 200g) duge liéu di duge loai bd tap chat, ray
qua rdy co s6 theo quy dinh cta chuyén luan. Can toan b$ phén da lot qua ray
(gia sit duge m gam). T d6 tinh ty 1é % vun nat ctia duge lidu:

% vun nat = M 100
a

Chu y: P01 v6i cac duge liéu 6 dang 1at mong, khi ray chi lic nhe, tranh lam
nat vun thém duge liéu. Phan bét vun va bui khéng phan biét duge bing mét,
thuong dude tinh vao phan tap chét.
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4.XAC DPINH TRO TOAN PHAN CUA DUQC LIEU

Cén chinh xac khoang 1 - 8g mAu, nung & nhiét dé khéng qua 450°C (dung
chén st hosic chén Pt} dén khéi lugng khéng doi. Xac dinh cdn tro va tinh% tro
toan phén theo duge liu da lam khé trong khong khi (chén nung da duge xéc
dinh khdi lugng trudce).

Chii y: Can tro thu duge phai tréng hodc gin nhu trdng. Néu cén tro con
den chiing té carbon chua chay hét, khi dé phai thém mét. it nudc néng, khuiy
déu, loc qua gidy loc khong tro (gitt 18y ca nudc loc va ci c¢An trén glay loc).
Trude tién cho gidy loc ¢6 cdn vao chén nung vd dem nung dén khi cdn thu
duge gan nhu tring. Sau cho tiép phdn nude loc vao chén, lam boe hoi dén
kho, nung tiép § 450°C dén khai lugng khéng déi. Can khéi lugng va tinh% tro
toan phan.

5.XAC DINH TRO SULFAT

Cén chinh x4c khodng 1g mau cho vao chén nung (chén s& hosc Pt) da bidt
khéi lugng, 1am 4m mau véi acid sulfuric (TT), d6t can than, rdi lai lam Am véi
acid sulfuric va nung khé & 800°C dé&n khéi lugng khéng d6i. Can. Tt &6 tinh%
can tro.

Chii y: Néu cin tro dé thi kim loai ning thi nhiét d6 khi nung chi
500°C - 600°C.

6. XAC PINH TRO TAN TRONG NUGC

Dun s6i tro toan phan (3 phén 4) véi 25ml nuée trong 5 phit. Loc qua phéu
x6p ho#c diing gidy loc khéng tro, rita bing nuéc néng. Dem nung cin 15 phut
(0 nhiét 46 khéng qua 450°C), Xac dinh khéi lugng cin khéng tan trong nude.
Khi dé:

Khéi lugng tro tan trong nuée = Khéi lugng tro toan phan — Khai lugng cén
khéng tan trong nudc. Tinh % tro tan trong nudc so véi dudge l1éu da lam khé
trong khéng khi.

TU LUONG GIA VA BAI TAP

1. Cho biét muc dich cta viée xac dinh gidi han tap chit trong thuse.

2. Trinh bay phuong phéap xac dinh giéi han tap chat trong thude.
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3.

5.
6.

Trinh bay cach xac dinh mot sé tap chat thong dung:

— Arsen. — Sat.
— Amoni. — Sulfat.
— Phosphat. — Kim loai néng.

Cach xac dinh tap chat 1an trong dugc liéu?

Cach x4ac dinh ty 1é vun nat caa duge lieu?

Trinh bay cach xac dinh tro toan phan va tro tan trong nuéc cua
dugc liéu.

Cach xac dinh khéi lugng ctia chén nung trude khi dung dé xac dinh
cin tro cia mau th.

Bai7
PHUONG PHAP CHUNG
XAC PINH MOT SO CHI SO VAT LY

1. KHOI LUQONG RIENG VA TY TRONG

1.1. Pinh nghia

— Khéi luong riéng 1a khai lugng cia mot don vi thé tich chat xac dinh B
nhiét do t:

Trong d6: m: 14 khdi lugng (gam) ctia chat xac dinh & nhiét do t.

V: 1a thé tich (ml) cta chét xac dinh & nhiét do t.
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Trong nganh Duge thuong x4c dinh D, § 20°C (viét Dyy).

— Ty trong (ty trong tuong d6i) cha mot chat 1a ty s6 giita khéi lugng cua
mot thé tich cho trudc ctia chat dé va khoi lugng clua ciing mét thé tich nude cat
0 ciing diéu kién nhiét d6 (nganh Dugc x4c dinh & 20°C).

m

d20 =
0

Trong d6: m, m, 14 khé1 lugng (gam) ctia chit xéc dinh va ctia nude cat & 20°C.
- Thudng ta khong xac dinh tryc tiép khéi lugng riéng ctia mét chat ma suy
ra tir biu thic tinh:
m m/V Dy,

dzo = " m v D
m, m, 020

= Dyy = Dyyg.dyg

(D20 12 khoi lugng can (gam) trong khéng khi ctia 1ml nude & 20°C).

1.2, Phuwong phap xac dinh ty trong d,, clia mét chit 1dng
1.2.1. Phuong phdp dung picnomet
— Céan chinh x4c picnomet réng, khé, sach: m,.
— Cén chinh xac picnomet ddy chat thit & 20°C: m,.
— P43 chit thi, ria sach, lam khs.
— Can chinh x4c picnomet ddy nudc 6 20°C: m,.
— Tinh:

doo o m_ mpy —my
20 = =
mg mg — my

1.2.2. Phuong phap ditng céan thuy tinh Mohr — Westphal

— D4t can trén mit phing nim ngang. Mic phao vao don can, dit phao
chim trong nude cdt & 20°C va chinh thing bing bing cac con ma dit § cac vi
tri thich hgp.

Vidu:

+ Con mé4 18n nhat & vi tri 8

+ Con ma 16n thit hai § vi tri 6

+ Con mé 16n thit ba d vi tri 4

+ Con méa nho nhat & vi tri 2

= Ta dugc gii tr1 M = 0,8642
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— LAy phao ra, thim khg, lai diat phao chim trong chat 1dng cdn xac dinh
(gibng nhu diéu kién khi lam véi nudc cat) & 20°C va cling chinh thing bang
bang cac con ma dit & cac vi trf thich hdp ta sé& dude gia tri M.

1.2.3. Phuong phap dang ty trong ké
- Cach xac dinh:

+ Lau sach ty trong k& bang ethanol hoac ether. Diing dfia thuy tinh trén
déu chit 1ong can xac dinh.

+ Pt nhe nhang ty trong k& vao chit 18ng (khéng dude cham vao thanh
ho#ic day binh dung). Piéu chinh nhiét &6 vé 20°C.

+ Poc két qua khi ty trong k& 6n dinh.

— Mot s0 ty trong ké dic biét:

+ Ty trong ké Baume: Viéc chia vach duge tinh theo d6 Baume ("Be). Su
chuyén d8i gitia d6 “Be va ty trong tinh theo ¢éng thic sau:

* V61 chat niang hon nude: °Be = 145 - 145 = d = “J%_
145 ~ “Be

* V6i chat nhe hon nude: “Be = 122 - 130 = d = —20
d 130 + "Be

+ Titu k€ (alcoholmeter): Thong thudng cho biét d6 con tiic 13 ham lugng %
(TT/TT) ctia con dem xac dinh.

1.3. Phuong phap xac dinh ty trong dy clia md, sap, nhua,
nhya thom

- Dung picnomet:

— Cach lam:

+ Can chinh x4c picnomet khé, rdng, sach & 20°C: duge M.
+ Can pienomet ddy nude § 20°C: duge M,.

+ D6 nude, lam khé picnomet, cho vao picnomet miu thd di dun chay
(dang 6ng hit hode phéu cudng nhd) khodng 1/3 dén 1/2 thé tich eua picnomet,
lam ngudi dén 20°C.
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+ Cén picnomet c6 chét xac dinh & 20°C: duge M.,
+ Thém nudc cdt dén day, can ¢ 20°C: duge M.,
M, - M,
(My + M) - (M + M,)
Chu y: Khi 14y két qua xac dinh:
* Phudng phép dung picnomet cho két qua véi 4 s6'18.
* Phuong phap ding can thuy tinh cho két qua véi 3 s§ 1é.
» Phudng phap ding ty trong ké cho két qua véi 2 — 3 55 18.

+ Tinh két qua: d, =

2. XAC PINH CHI SO KHUC XA
2.1. Khai niém

~ Chi s6 khiic xa (n;) clia mdt chét so v6i khong khi 1a ty s6 gifia sin cla gde
to1 (1) va sin cua gée khiic xa (R) etia chiim tia séng chigu tit khéng khi vao chit dé.

sin 1
nl =

sin R
Trong trucng hgp hai méi trudng
co chi 8 khuic xa 1a n, va n, ta sé co:

n,. sin i = n,.sinR.  Khong khi

— Chi s6 khuc xa 14 dai lugng dac  Mai truéng khdo sat
trung cho chit 1ong, chat rin va R
chat khi tinh khiét, do vay ding gia
tri chi s8 khiic xa d€ dinh tinh, xac
dinh d6 tinh khiét ctia chAit.

2.2, Chi 6 khiic xa — khiic xa k& (Refratometer)

— Dua trén nguyén tic cta hién tugng khic xa: Khi chidu cham tia sang tir
mol trudng kém chiét quang vao méi truong chiét quang, khi tang goc téi (1),
goc khue xa (R) cling tang theo:

Khi géc t6i i tang ddn d€n 90°, géc khiic xa R ting téi gia tri gidi han R,.
g

. .. . . n . N 7 A . 2 -
Do vay sini=sin90"” = 1 va sin R, = N’ trong d6 n la chi s6 khiic xa cén xac
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dinh cta méi trudng (chat xac dinh), N 1a chi s6
khic xa cua ban thuy tinh trén d6 ta ép chat
1éng can do.

— Trong thuc té& thudng do chi s6 khic xa &
20°C + 0,5° v6i chum tia sang ¢6 A = 589,3nm
{(tng vdi vach D ctia dén natri). R,

— Khi st dung nguén sang trang, khiic xa ké
duge trang bi hé théng bd chinh va duge hiéu
chuén lai dé cho két qua doc tuong (tng véi vach
D cua dén natri.

~ Thuc t& c6 loai khic xa k& cAm tay va khic xa k&€ ABBE.

— Khue xa ké dimg dé xac dinh géc t6i han cla mdi trudng (xac dinh R, biét
N tinh duge n = N. sinR)), nhung trén may thudng ghi ludn gia tri n truc tiép.

— D€ dat d6 chinh x&c 1y thuyét + 0,0001, cAn phai thudng xuyén hiéu
chuén lai may vdi cac chat chufn ela nha san xudt méay cung cAp, hodic xéc
dinh chi 88 khiic xa cta nuée ¢4t ¢ 25°C 14 1,3325 va & 20°C 14 1,3330, ddng thai
phai thudng xuyén kiém tra nhiét do va do sach cua khoang do.

— Céac khuc xa ké ngoai thang do chi s6 khc xa, con ¢6 thé ¢6 thém thang
do ndng do cua dudng Sacharose nén thudng goi 14 Saccharimeter —

Refractometer (dudng ké), vi thé gitp ta dinh lugng dude dudng theo phuong
phap do khtic xa ké.

Ung véi nude cat n = 1,333 thi C*y,, = 0%
n = 1,381 thi C" . = 30%
n = 1,530 thi C"; . = 95%

3. XAC PINH GOC QUAY CUC VA GOC QUAY CUC RIENG
3.1. Khai niém

— Anh sdng ti nhién 1 cac dao dong séng xay ra theo moi hudng trong mat
phing vudng géc v6i phudng truyén séng.
— Anh sang phan cue 14 anh sang trong d6 cic dao dong séng xay ra theo

mot hudng nhat dinh trong méit phing vudng gée véi phudng truyén séng. Mat
phang chita dao dong séng duge goi la mat phing phan cye.
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— Anh sang phén cyc duge tao ra do sy phan xa trén mdt mit phing hay su
khtie xa qua cac méi trudng (khi chidu anh sang ty nhién tdi bé mit cla méi
truong véi goc t61 ma tia téi va tia phan xa tao thanh géc 90° thi hic dé tia
phan xa trd thanh phan cuc, mit phing tdi 1a mit phdng phan cyc).

~ Chiéu anh sang phan cyc vao mét chat quang hoat (¢ dang léng hoac
dung dich), chat nay ¢6 kha ning lam quay mét phing cda anh sang phén cuc
di mot géc nao do goi 14 géc quay cize o Chat lam quay mit phing phan cuc
theo cing chigu kim déng hé goi 1a chat hitu tuyén (ky hiéu +), chat lam quay
mit phing phén cyc nguge chiéu kim déng hé dudgce goi 1a chit ta tuyén (ky

hiéu -).

- Géc quay cuyc o duge xac dinh ¢ nhiét d6 20°C khi cho chiim tia sing don
sac 6 budc séng A = 589,3nm (tng vé1 vach mau vang D chia dén natri) qua 16p
chdt 1ong hay dung dich clia chit xae dinh c6 bé day 1a 1dm.

- Géc quay cyce riéng [A]*; cia mét chat rén 1a goc quay cuc do dugce khi
cho chim tia sang D truyén qua 16p dung dich ¢6 néng d6 1% (KL/TT) va ¢6 bé
day 1dm 6 20°C.

3.2, May do géc quay cuc (Phan cuc ké)
- So db téng quat (hinh 13).

— Nguyén tic hoat dong: Anh sang ti ngudén S qua th&u kinh L; tao chiim
sang chi€u vao ban phan cye P tao ra 4nh sang phan cyc qua lang kinh thach
anh Q di vao chat quang hoat 6 6ng do C lam quay mét phéng phan cue, chidu
t6i ban phan tich A (A phai quay di mét géc diing bing géc ngude véi géc ma
chat quang hoat 6 C da lam quay di nhd bo phan lam quay R dé thi truong
quan sét lai gidng nhu ban d4u khi chua dit chit quang hoat vao). Géc ma A
phdi quay chinh 1 géc quay cuc ctia chit quang hoat.

© IHIII\I[

Ngudn Théu Banphan  Banthach Bng Béan phan Thau
sang kinh cuyc (Nicol) anh do tich {Nicol) kinh
{S) (L) (P) (@ (C} (A) {Ls)

Hinh 13. So d6 may do géc quay cuc

C6 2 loai phéan cyc k& 1a phén cuc k€ nhin bing mit thudng va phan cuc ké
dién tu. Nguon sang thudng ding 1a dén hoi natri hay hai thuy ngéan.
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— CAch tién hanh:

+ Chon bude séng thich hgp theo yéu ciu (thuong diung tia D).

+ Chon nhigt d6 thich hgp (thudng 19,5°C — 20°5C).

+ Xac dinh diém O clia phan cyc ké: véi 6ng do réng (khi xac dinh véi chat
16ng), véi 6ng do chiia diy dung méi (khi xéc dinh véi chat rén).

+ Bit mau do vao va xac dinh géc quay cuc a.

+ Tinh géc quay cue riéng:

Véi chat 16ng:  [a]f =

—
- 5ls

Véi chat rin: [a]%ozl x 100

Q

Trong dé: o: gbe quay cue do dude.

l: chiéu dai ong do (dm).

d: ty trong ctia chat long.

C: nong dd phén tram clia chdt thit rdn trong dung dich.
Cén ctt vao gbe quay cuc do duge, ¢6 thé tinh ndng d6 phan trim cua chat

thit trong dung dich:
o
C% oy = ——— x100
L
Ldyy. [o]2

Trong d6: dgg 12 ty trong clia dung dich & 20°C.

4. XAC PINH NHIET PO NONG CHAY, KHOANG NONG CHAY
4.1. Khai niém

— Nhiét dp néng chdy (goi tit 1a diém chay) cia mdt chit 1a nhiét do da
hiéu chinh, tai d6 hat chit rin cudi ciing cta chat thii nghiém chuyén thanh
trang thai Iong, bt ddu bién mau, ho4 than ho#c sii bot.

— Khodng néng chdy (goi tat 1a khoang chay) elia mét chit 1a khodng nhiét
a6 da hiéu chinh, ké tit khi chat rén bit dAu néng chay va xuat hién nhiing giot
chit 16ng d4u tién, dén khi chat rdn chuyén hoan toan sang trang thai 16ng.

— Khi x4c dinh khodng néng chay, néu nhiét dé bit ddu, hoc nhiét d6 két
thiic néng chiy khéng xéc dinh ré rang, ta c6 thé chi xac dinh nhiét 45 két
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thiic, hodc nhiét d6 bat dau néng chay néu nhiét d6 cung ndm trong gidi han
quy dinh trong chuyén luan riéng cia ché& pham.

4.2, Phuong phap xac dinh

Duge dién Viét Nam III trinh bay 3 phuong phap xac dinh nhiét d6 néng
chay va khoang néng chay ap dung cho céc d6i tugng khac nhau. Trong chuong
trinh nay chi trinh bay phucng phap hay ap dung nht trén déi tugng la cac
ch4t ran dé nghién nhd.

4.2.1. Dung cu

— Mgt binh thuy tinh chiu nhiét, trong binh chiia mét chét léng thich hgp,
thudng ding 1a dau parafin hoidc dau silicon, lugng chat 1éng dit d& nhan chim
dudge nhiét k& va mau thit sao cho bdu thuy ngan cach day binh 2em.

— Mét dung cu khudy 6 kha nang duy tri su déng nhit vé nhiét do trong
chit 16ng.

— Mot nhiét k&€ da duge hidu chudn vi chia d8 dén 0,5°C.

- 6ng mao quan, han kin mét dau, dai 6 - 8cm, dudng kinh trong
1,0 + 0,1mm, thanh éng day khoang 0,10 - 0,15mm.

— Ngudn nhiét ¢é thé diéu chinh dudc nhiét dé.
4.2.2. Cach xdc dinh

~ Nghién thanh bat min, chét thit da lam kho 24 gis trong binh véi chat
hit 4m thich hdp, hodc sdy khé 2 gio 6 100 — 105°C.

— Cho bét viio 6ng mao quan, 1én bdt bang cach gé nhe 6ng mao quan xudng
mit phing cting dé c6 mot 16p ché phim cao 4 — 6mm. Gid 6ng mao quan trong
binh hit Am trude khi tién hanh do.

- Dun néng binh dyng chat 16ng dén khi nhiét d thap hon diém chiy du
kién cua chat thit khoang 10°C, diéu chinh ngudn nhiét sao cho nhiét d chat
16ng tang 1°C/phiit, hodc cho nhiét dé chat 1ong ting 3°C/phut khi cée chat thi
khéng bén véi nhiét.

— Khi nhiét d6 dat thap hon diém chay du kién khoang 5°C, 1ay nhiét ké ra,
nhanh chéng budc 6ng mao quan ¢6 ch& pham vao nhiét k&, sao cho 18p ché
phém ngang véi phén gita bdu thuy ngan cta nhiét k& Dt lai nhist ké vao
binh chit 16ng.

— Nhiét do ma tai dé nhin thay 6t chat thi xep xudng, so sanh véi mot
diém nao d6 trén thanh 6ng, dude xac dinh 1a didm bét diu néng chay va nhiét
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dé méa tai d6 ch&t thit trd thanh chat 1dng hoan toan, dude xac dinh 14 diém
cudl cia sy chay hay diém chay. Tién hanh xac dinh it nh4t 3 14n. Cac két qua
do duge phai chénh léch khong qua 1°C. LAy két qua trung binh ctia cic 1an xac
dinh. Néu két qua do dugc chénh léch qua 1°C, lam thém 2 1an niia. LAy két
qua trung binh cua 5 lan xac dinh.

— Hiéu chinh nhiét d6 quan sat duge néu nhiét k& do ¢é sai s véi nhiét ké
chuéin va sy khac biét néu ¢6 giiia nhiét d6 cua doan ¢dt thuy ngan & ngoai chit
1dng trong diéu kién thi nghiém va cha doan c¢bt thuy ngin ngoai chit 1dng
trong didu kién hiéu chuin. Nhiét dd cia doan ¢t thuy ngan & ngoai chit long
duge xac dinh bing cach dit bAu thuy ngin cia nhiét k& phu 3 diém giia cia
phan cot thuy ngén 16 ra ngoai chat 16ng clia nhiét k& chinh.

Tinh nhiét d6 da hiéu chinh theo céng thiic sau:

Thigu chinn = T + 0,00016N (Tg - )

Trong d6:

T: Nhiét d6 doc trén nhiét ké chinh.

Tg: Nhigt d6 trung binh ctia doan ¢t thuy ngéan 6 ngoai chéit long cha nhiét
k& chinh trong diéu kién chuéin hoa.

t: Nhiét d6 cua doan ¢6t thuy ngin & ngoai chit long cua nhiét k&€ phu tai
diém chay.

N: 86 khoang chia d6 (°C) ctia doan ¢6t thuy ngan cta nhiét ké chinh &
ngoai chat long.

5. PHEP THU DO RA CUA VIEN NEN VA VIEN NANG
5.1. Khai niém

Do ra clia vién nén, vién nang la kha ning tan rd cua ching trong mdi
trudng thit theo quy dinh (thudng 13 nuée) do bing thiét bi thi d6 ra da dudgce
quy dinh (May thi d6 ra Erweka hay mot thiét bi tudng dudng) trong thail gian
nhit dinh di duge quy dinh 6 titng chuyén luan.

5.2. Thiét bi

Thiét bi thii d ra (hinh 14) bao gom:

—~ M6t gia dd éng thi thich hgp, d8 6 éng thuy tinh hinh tru c¢6 chiéu dai
75,0 — 80,0mm, duong kinh trong 21,5mm va chiéu day thanh éng khoang 2mm.
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— Mot dia hinh tru day trén mdi 6ng, c6 dudng kinh 20,55 — 20,85mm va
chiéu day 9,35 — 9,65mm, duge 1am bing chit déo trong suét. Dia c6 5 15 hong,
duong kinh mai 16 12 2mm, 1 16 & giita con 4 15 con lai dit cach ddu nhau trén
mot vong tron ¢6 ban kinh 6mm tit tam dia.

— Céc 6ng dugc gitt & vi tri thing ding trong 6 15 tréng ctia 2 tAm nhuya
cling trong su6t c6 dudng kinh 90mm va chiéu day 6mm. Cac 15 cach déu nhau
va cach déu tam. M#t dudi clia tAm nhua phia duéi duge gan 1 t&m luéi dan
bang cac soi thép khong gi 6 dudng kinh 0,635mm va kich thude mét 15 13 2mm.

Hinh 14. Thiét bj thir d ra vién nén, vién nang

1. Nguén cung cép nhiét 5. Ong hinh tru

2. B& diéu nhiét 6. Gia do

3. Céc dung méi trudng thir 7. B6 phan diéu khién
4. Dia day
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— Hai t&m nhua duge ¢d dinh va cach déu nhau 77,5mm bing cac thanh
kim loai duge chét thdng ding 8 phia ngoai va mét thanh kim loai duge gén
chit vao tdm tdm nhua phia trén, sao cho gia d8 éng thi cé thé 14p rap vdi bo
phan co dé van hanh thiét bi chuyén dong 18n xudng mdt khoang tit 50 — 60mm
voi tAn sudt 28 — 32 lan/phiit.

- Gia dé 6ng thu duge nhiing chim trong mét binh thich hop, thudng 1a cée
thuy tinh ¢6 dung tich 1000ml chita chit 1éng da dude quy dinh. Thé tich chat
16ng phai da dé sao cho khi gia 8ng thit & vi tri cao nhat thi 1udi kim loai phai &
duéi bé mat ch&t 18ng it nhat 15mm va khi gia éng th & vi tri thadp nhit thi
1161 kim loai cach day e6e thuy tinh it nhit 25mm va miéng cac 6ng thuy tinh
phai 6 trén bé mit chit long.

— Mot thiét bi phit hop dé duy tri nhiét d6 ctia chit long 1a 37°C + 0,5°C.

— B6 phan diéu khién.

5.3. Cach thw
5.3.1. Chuén bi

— Cho mat thé tich thich hop méi trudng thit (thusng 13 nude) vao coe.

- Van hanh may diéu nhiét dé nhiét d6 cla méi trudng thi dat 37°C + 0,5°C.

— Cho vao mbi &ng thl mdt vién nén hoic mdt vién nang roi day dia chat
déo vao tiing ong.

5.3.2. Van hanh thiét b

Nhiing gia dung dng thi thiét bi vao trong cdc dung chat 1dng va van hanh
thiét bi theo thol gian quy dinh.

5.3.3. Danh gia két qud

— Sau thdl gian quy dinh hodic khi th&y cac vién da ra hét, 18y gia 43 ong
thi ra khéi edc chdt long.

— MAu thit dude coi 1a dat yéu cdu vé dd ra khi khéng cdn cin, trit nhiing
manh v6 nang hoidc vé bao khéng tan cia vién nén, com lai trén mit ludi caa
thiét bi tht hoic dinh vao bé miat duéi cua dia day. Né&u con cin thi né chi la
mdt khdl mém, khong dude ¢6 nhan khé ran so thay duge.

- Két qua:
+ Néu ca 6 vién déu ra hét: Mau thlt dat yéu cAu vé db ra.

+ Néu con duéi hai vién chua ra hét: Thi lai trén 12 vién nita.
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Ché phdm dat yéu cdu vé d6 ra khi 16 trong s6 18 vién thit dat do ra theo
quy dinh.

Dé1 véi vien nén khong bao thong thudng thsi gian ri yéu ciu khéng qua
15 phut.

Déi véi vién nang thong thudng thoi gian rd yéu clu khéng qua 30 phuit.

5.3.4. Thit dé ré cda vién nén va vién nang bao tan & rugt

— Tién hanh theo cac bude nhu trén. Riéng moi truong va thdi gian nhu sau:

+ (iai doan 1: Méi trudng thi 1a acid hydrocloric 0,1M: trong 120 phut. T4t
c& cac vién thit phai con nguyén ven, khéng thé hién sy giai phéng hoat chat.

Trong giai doan nay, thuong khéng day dia nhua 1én trén vién khi thit.

+ Giai doan 2: Méi trudng thi la dung dich dém phosphat pH = 6,8; trong
60 phut.

Néu ¢6 vién dinh dia thi thi lai véi 6 vién khac khéng dung dia.

— Danh gia két qua: Nhu d61 véi vién nén va vién nang thudng.

Cach pha dung dich dém phosphat pH 6,8: Tron dung dich acid hydroclorie
0,1N va dung dich natri phosphat 0,2N theo ty 1& 3: 1. Didu chinh pH dén 6,8 +
0,05 béng dung dich acid hydrocloric 2N, hogc dung dich natri hydroxyd 2N,

5.4. Vi du

5.4.1. Danh gid dé rd ciia vién nang Cloxacilin 250mg

— Méi truong thii: nudc.

— Nhiét dé: 37°C + 0,5°C.

~ Cho vao méi 8ng thli mét vién nang Cloxacilin réi day dia chat deo vao
ting éng. Thii trén 6 vién.

~ Thdi gian t61 da: 30 phiit.

— Quan sat bang mét néu thay céc vién thi rd hét thi ghi thoi gian.

~ Mau thit dugc coi 1a dat yéu cAu v& d6 ra khi khéng con cin trit nhiing

méanh v6 nang. N&u con cdn thi né chi 14 mot khéi mém, khong duge c6 nhén
khé rin sd thay duge.

- Két qua:

+ Néu ca 6 vién déu ra hét: MAu thit dat yéu ciu vé d4 ra.
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+ Néu con dudi hai vién chua ra hét: Thi lai trén 12 vién nita. Ché phim
dat yéu cdu vé a6 rd khi 16 trong 55 18 vién thi dat 6 ra theo quy dinh,

5.4.2. Dinh gid dg rd ciza vién bao tan trong ruét Diclofenac 50mg

— Trong 120 phit ddu treng méi trudng acid hydrocloric 0,1M: Cho vio méi
6ng thd mét vién bao tan trong rudt Diclofenac, khéng day dia chat déo. Sau

thdi gian quy dinh, bé dung dich acid hydrocloric 0,1M va thay bang dung dich
dém phosphat pH = 6,8.

— Trong t6i da 60 phut tiép theo trong dung dich dém phosphat pH = 6.8:
co day dia chit déo vao ting 6ng.

- Nhiét d6: 37°C + 0,5°C.

— Th trén 6 vién.

~ Mau thit duge coi 1a dat yéu cAu vé& d6 ra khi khéng con cin, trit nhiing
manh vé bao khéng tan elia ché phdm con lai trén mit luéi clia thist bi thii
hogc dinh vao bé mat dudi cla dia day. N&u con can thi né chi 13 mot khéi
mém, khdng duge cé nhan khé rén sd thay duge.

— Két qua:

+ Sau 120 phit trong méi trudng acid hydrocloric 0,1M: T4t ci cac vidn thi
phai ¢on nguyén ven, khéng thé hién sy gidi phong hoat chat.

+ Sau tdi da 60 phit trong mdi trudng dém phosphat: Quan sat bing mit
néu thdy cac vién thit rd hét thi ghi thai gian. T4t ¢ céc vién thi phai ra hét,

+ Néu con dudi 2 vién khong dat yéu cdu: Thit lai trén 12 vién nita. Ché
phdm dat yéu cu vé d6 ra khi 16 trong s 18 vién thi dat 49 ra theo quy dinh.

6. PHEP THU P HOA TAN CUA VIEN NEN VA VIEN NANG
6.1. Khai niém

D6 hoa tan cla mot ch€ phdm 14 ty 18 hoat chit dude giai phéng ra khoi
dang thudc theo thdi gian véi cac diéu kign quy dinh trong ting chuyén luan.

Véi mdi ché€ phéam cb cac quy dinh cu thé v& thiét bi thd, mdi trudng hoa
tan, thdi gian thd nghiém va phan tram hoat chat dude giai phéng (Chi s5 Q).

6.2. Thiét bi

Tuy thiét bi ¢6 thé c6 mot binh hoiic 6 — 8 binh thi.
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6.2.1. Thiét bi kiéu gié quay
Thiét bi bao gém: (hinh 15).

(9.720.3)
6.420.1 -
]
/] 9.752035
51205 7
e
102¢4 2542 ; 2512
(Budng kinh trong) e, (Bu&ng kfnh trong)
B KA 2" 3683 c .f D 18
A : 18 | ROWARSY
L > A Lo
4041 42.0 4021
241 ¥
s 745405
25443 T
' - | D

Hinh 15. Thiét bj do d6 hoa tan cta vién nén, vién nang
(kich thudc tinh bing mm)

— Mot binh hinh tru C béng thuy tinh borosilicat hoic bing chit lidu trong
suét thich hgp, c6 day hinh ban ciu va ¢6 dung tich 1000ml (hinh 15A). Miéng
binh c6 vién rong, dugc day bing nép c6 mot s6 16 nhd, trong d6 cé mot 16 & tAm
ctia nép.

— Mot dong cd v6i bo phan diéu téc c6 kha nang duy tri téc do quay cua gio
trong pham vi + 4% tdc d6 dat. Pong co nay gén véi mot bs phan khudy bao
gom truc quay A va gid hinh éng tru B (hinh 15B). Tru kim loai phai quay dudgc
mot cach nhe nhang, khong bi lic Iu nhiéu trong khi quay. B phan gid gdm c6
2 phan:

+ Phan nép trén c6 mat 16 thoat nhd dugc gin véi truc. Nép nay dudc lap 3
cai nhip dan héi, ho#c bing cach thich hogp dé c6 thé giit chéc chin phan duéi
cua gi6 dong truc véi truc cla binh trong khi quay va c6 thé thao phan dudi ra
dé dang khi cin cho ch& ph&m thit vio gid.

+ Phén dudi théo l4p dugc 1a mot gid hinh éng tru duge lam biang vai ray
kim loai, mép khau duge han lién, dudng kinh sgi ddy la 0,254mm, c6 canh
hinh vuéng cta 16 ray 1a 0,381mm; gid hinh 6 ong tru nay c6 vanh kim loai bao
quanh day trén va day duéi. Gid cé thé dudc ma mot 16p vang kim loai day
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2,5um dé khéng bi héng khi thit trong méi trudng acid. Khoang cach tit gid dén
day trong ctia binh ludén duge gifi trong khoang 23 — 27mm trong qua trinh thi.

~ Mdt chau cach thuy dé duy tri méi trudng hoa tan & nhiét dé 37°C £ 0,5°C.

6.2.2. Thiét bi kiéu canh khudy

Thiét bi nay gidng nhu thiét bi gié quay mé ta & trén, chi khac 14 gid duge
thay bang canh khudy D (hinh 15C va 15D). Canh khudy dugde lap dat sao cho
di qua tAm cua truc va canh dudi clla né ngang bing véi mat day cla true. Truc
canh khudy dugc lap dit & vi tri sao cho khéng léch quéa 2mm so véi truc cta
binh va canh day cua canh khudy cach méit day trong ctia binh tir 23 — 27mm.

Thiét bi dugc van hanh sao cho canh khudy quay tron mot cach nhe nhang va
khéng ¢6 rung dong ro rét.

6.3. Cach thu

6.3.1. Chudn bi méi truong hoa tan

Maéi truong hoa tan duge chi din trong tiung chuyén luan riéng. Néu la
dung dich dém thi pH phai diéu chinh @€ sai khac khéng qua 0,05 don vi. Mol
trudng hoa tan phai loai khi trude khi dung.

Cho mdt thé tich quy dinh mdi trudng hoa tan da dudi khi vio binh (thé
tich quy dinh + 1%). LAm &m méi trudng hoa tan dén nhiét d6 37 £ 0,5°C.

6.3.2. Cho vién vdo thiét bi thi

Néu khong cé chi din gi khac thi thit déng thdi trén 6 vién, cho mbi vién
vao mét binh try hodic mét gio quay.

— Khi dung thiét bi gid quay: cho vién nén hay vién nang vao trong gid khé.
Ha thap gio vao diing vi trf rdi cho gid quay.

— Khi dung thiét bi kidu canh khudy: cho vién nén hay vién nang chim
xudng day binh trude khi cho canh khudy quay; ¢6 thé ding mot day xodn bang
kim loai hay thuy tinh &é git cho vién thude nim ngang duéi day binh. Cin
loai trit bot khéng khi khéi bé mét vién.

6.3.3. Van hanh thiét bi
Van hanh thiét bi ngay & téc d6 quay duge chi din trong chuyén luan riéng.
6.3.4. Ldy mdu - loc mau

Tuy theo chi din & chuyén luan ma 14y méiu ra dé thit § phat thd 45 hosc
sau nhiing khoang thdi gian quy dinh, hodc 14y mau ra lién tuc; cho phép
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chénh léch so véi thdi gian quy dinh 1& + 2%. Vi trf hit mau & khoang giiia bé
m#t mél trudng hoa tan va mit trén cda gid quay hay canh trén ctia canh
khudly, diém nay phai cAch thanh binh it nhat 10mm. Tr¥ trudng hgp phéan
tich mau lién tuc, do mAu ty déng khi d6 mau lay ra sau khi phan tich lai trd
v€ binh hoa tan, cfing nhu trong trudng hop 14y mau phan tich mét lan: con céc
truong hgp khéie phai thém mét thé tich méi truong hoa tan bing thé tich miu
thu da 14y ¢ nhiét d6 37 + 0,5°C, hodc ¢6 thé ding phép tinh hiéu chinh. Loc
moi trudng hoa tan qua gidy loc ¢6 dudng kinh 13 loc thich hop.

6.3.5. Xdc dinh lugng hoat chit

Xac dinh lugng hoat chit chita trong dich loc bang phudng phap duge chi
dan trong chuyén luén riéng.

6.3.6. Ddnh gia két qud

— Phan tram duge chat gidi phong so véi ham lugng ghi trén nhan duge
danh gia theo bang 7.

~ Né&u v6 vién nang dnh huéng t6i két qua phan tich, 14y it nh&t 6 vién
nang, loai bd toan b thude trong nang, hoa tan vé nang réng trong mot thé
tich méi trudng hoa tan duge chi dén trong chuyén luan réi tinh hiéu chinh. Hé
s6 hiéu chinh khéng duge 16n hon 25% ham lugng ghi trén nhan.

Bdng 7. Gi6i han vé phén trim dugc chat giai phéng dai véi vién nén, vién nang
(Theo USP 24)

. S8 Yéu cau két qua o r a e
Lan | vientha | (Phén tram hoat chat hod tan) Ket lugn - Giai phap
1 6 Mbi vién phai > Q + 5% - Pat: Mu thlr dat yéu cau vé do

hoa tan. Dung th(r nghiém.

- Khong dat. Lam 1an 2.

2 6 Trung binh cla 12 vién phai > Q | - Pat: Mau thir dat yéu cdu vé do
va khong c6 vién niao < Q - 15% hoa tan. Ditmg th( nghiém.

- Khéng dat. Lam 1an 3.

'_ - s 3
3 12 Trung binh ciia 24 vién phai > Q | - Pat: Mau thir dat yéu ciu vé db
va ¢ dudi hai vién < Q - 15% va | hoa tan.
khéng c6 vién nao < Q - 25% —~ Khéng dat: MAu thir khdng dat yéu

cau vé dd hoa tan.

6.4. Thit téc d hoa tan clia vién nén va vién nang bao tan & rudt

— Tién hanh cac bude nhu trén. Riéng méi trudng va thoi gian nhu sau:
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+ Giai doan 1: ding 1000ml dung dich acid hydrocloric 0,1 M lam chét
16ng. Thu trong 2 gia.

+ Giai doan 2: 1000ml dung dich dém phosphat pH 6,8. Thi trong 45 phit.

~ Panh gia két qua:

+ Trong mdi trudng acid hydrocloric 0,1 M: Theo bang 8.

+ Trong méi trudng dém pH 6,8: Danh gia nhu & bang 7.

Bang 8. Gidi han vé phan trim duge chat gidi phéng d8i véi vién bao,
vién nang tan trong rudt (méi trudng thir 1a HCI 0, 1M) (Theo USP 24)

. S6 Yéu cau két qua e r .
L8n | ianthir | (Phén tram hoat chat hoa tan) Két luan - Giai phap

1 6 Khéng ¢é vién nao vugt 10% so | — Dat: Mau thir dat yéu cdu. Dimg thlr nghiém.
vii ham lugng ghi trén nhan. - Khéng dat. Lam 13n 2.

2 B Trung binh clia 12 vién phai nhé | — Bat: Mau thr dat yéu cdu. Dimg thif
hon 10% so vdi ham lugng ghi | nghiém,
trén nhan. — Khéng dat. Lam 1&n 3.

3 12 Trung binh clia 24 vién phai phé | — Dat: Mau thir dat yéu cau.
hon 10% so vdi ham lugng ghi | _ Khéng dat: M3u thir khong dat yéu cdu vé
trén nhan. do hoa tan.

6.5. Vi du

6.5.1. Panh gia dé hoa tan cua vién nang Cephalexin (DDVN III)

— Thiét bi: Gi6 quay.

— Mbi truong hod tan: 1000ml nudc.

- Téc 46 quay: 100 vong/phit.

- Thai gian: 45 phut.

— L&y mAu va x1 ly miu: Loc dung dich sau khi hoa tan. Pha lodng dich loc
bing nude dé duge dung dich cephalexin ¢6 nong 46 khoang 25ug/ml.

Do db hap thu cta dung dich thu dude & bude séng 262nm véi mau tring
la nude.

Song song 1am mét mAu chufn cephalexin c6 cling nong dd.

Yéu cdu: Khong duge it hon 80% lugng cephalexin (C,4H,;N;0,S) ghi trén
nhin dude hoa tan trong 45 phut.

6.5.2. Pdnh gid dé hoa tan cua vién bao Ibuprofen (DDVN III)
— Thiét bi: Canh khuay.
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~ Méi trudng hoa tan: 900ml dung dich dém phosphat pH 7,2 (Phéi hgp
250mi dung dich KH,PO, 0,2 M véi 175ml dung dich NaOH 0,2 M, thém nude
vira da 1000m)).

—Téc d6 khudy: 50 vong/phtit.

— Thdi gian: 60 pht.

—Lay mau va x Iy mAu: Loc dung dich sau khi hoa tan. Pha loang dich loc
v6i dung dich dém phosphat pH 7,2 ¢é dugdc dung dich ibuprofen cé néng dd
thich hgp.

Do d6 hap thu cia dung dich thu duge & bude séng 221nm trong cuvet
thach anh c6 chiéu day lem véi mau trang 1a dung dich dém phosphat pH 7,2.

Tinh ham lugng ibuprofen theo A (1%, lem) la 449 6 buée séng 221nm.

Yéu cau: Khong dudc it hon 85% lugng ibuprofen (C,4H,40.) ghi trén nhan
duge hoa tan trong 60 phiit.

TU LUONG GIA VA BAI TAP

1. Hay néu cac phuong phap xéc dinh ty trong d., ctia chat 1ong.

2. Trinh bay khai niém vé chi s8 khuc xa.

3. Trinh bay so d6 tong quat va nguyén tic hoat déng ciia may do gée
quay cuc.

4. Trinh bay cach tién hanh va tinh két qua do ning suat quay cic cua
chét 16ng va chit rdn.

5. Trinh bay khai niém, cach xac dinh nhiét dé néng chdy, khoang néng
chay ctia chét ran.

6. Phéan biét khai niém d6 ra va db hoa tan ctia vién nén, vién nang.

7. Trinh bay cAch ti€n hanh va danh gia két qua thit d6 ra cia vién nang
Cloxacilin 500mg?

8. Trinh bay cach tién hanh va danh gi4 két qua thi 46 ra cta vién nang
bao tan trong ruft omeprazol 20mg?

9. Nguol ta x4c dinh ty trong § 20°C cha xird ho bing picnomet, két qua
thu duge nhu sau:
— Khoéi lugng cha picnomet 10,0625,
— Khéi lugng cia picnomet chita ddy xird: 21,4280,
~ Khéi lugng clia picnomet chita ddy nudc: 20,0831g.
Hiy tinh ty trong cia ché pham.
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10.

11.

Tinh géc quay cyc riéng cua mot tinh dAu, biét rang géc quay cue 1a
+1,23 do trong dng do ¢6 chidu dai 1dm va tinh diu c6 ty trong la 0,8437.
Tinh géc quay cuce riéng caa cloramphenicol, biét ridng géc quay cuc ciia
dung dich 6,032% diudge chudn bi tit ché pham 1a +2,64 do trong 6ng do
cé chidu dai 2,2dm.

Chon céu tra 1oi ding cho cde cdu héi tiv 12 va 13 bdng cdch khoanh tron
chi cdi ddu cdu duge chon:

12.

13.

14,

Theo quy dinh:

a) Thi d6 ra phai thi trén s6 vién 1&:

A4 B.5 C.6 D. 7

b) Yéu cau vé &6 ra déi véi vién nén khong bao 1a ki]ﬁng qua:
A. 14 phut B. 15 phiit
C. 16 phut D. 17 phat

¢) Yéu cAu vé dd ra déi vdi vién nang thudng 1a khong qua:
A. 20 phit B. 30 phut
C. 35 phiit D. 25 phiit

Theo quy dinh:

a) Khi thit d6 hoa tan ctia vién nén, vién nang, méi truéng hoa tan la
dung dich dém thi pH phai diéu chinh &€ sai khac khéng qué:

A. 0,02 don vi B. 0,10 don vi
C. 0,05 don v1 D. 0,07 don vi

b) Khi thii 6 hoa tan cta vién nén, vién nang, thdi gian 14y miu cho
phép chénh léch so v4i thdi gian quy dinh la:
A +1% B. + 3%

C.£t4% D. 2%

Viét cum tit con thidu vao chd tréng trong ciu sau:

a) D6 hoa tan cua vién nén, vién nang la ty 1& hoat chit dude
................... ra khoi dang thudc theo thoi gian véi cac diéu kién quy
dinh trong tiing chuyén luan. '

b) D6 rd ctia vién nén, vién nang la kha nang........ccccoeeiiviirevnnenn., cla
ching trong méi truéng thit theo quy dinh.
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Bai 8
KIEM NGHIEM THUGC BOT, THUGC COM

MUC TIEU

— Trinh bay duoe cdc yeu cdu ky thu(it va phztdng phdp thi de danh gid
chat lugng thuoe bot thuoc com.

— Gidi thich va ddnh gid duoc két qud kzem nghzém d‘o; vdi mét méu kiém
nghiém thanh pham cu thé clia cde dang bao ché’ trén.

— Trinh bay dudc vi du vé kiém nghiém cdc dcmg bdo ché thuoc bot.

1. KIEM NGHIEM THUOC BOT
1.1. Khai niém

Thuée bot 1a dang thude rén, khé toi, dé udng, tiém ho#c duing ngoai, dude
bao ché tit mot hay nhiéu loai bét thude 6 kich thuée xéc dinh, bang cach trén
déu thanh hdn hgp ddng nhét:
1.2. Yéu cau ky thuat va phuong phap thu

1.2.1. Cam quan

— Bot phai khé toi, khong bi 4m, vén, mau séc déng nhat. Mai vi tuy theo
ting loai ché phdm ctia cic nha san xuAt.

— Cach thi: Trai mét lugng bot vita dt thanh mét 16p mong trén mot td
gidly tréng min. Quan sat mau sic bing mét thuong, duéi anh sang tu nhién.

— Danh gia: Ché€ phdm dat yéu ciu néu dat nhu mé ta.

1.2.2. D6 ém

— Céc thudc bot khéng duge chita ham lugng nude qua 9,0%, trur chi dan-
khac.
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- Cach thi:

+ Tuy theo titng ch&€ phAm ma c6 yéu cdu sit dung phuong phap xac dinh d6
&m khac nhau nhu: S&y trong ti sdy & 4p sust thudng, s&y & ap sudt giam,
lam kho trong binh hdt 4m véi nhiing chdt htt nuée manh nhu acid sulfuric
dam dic,...

+ D€ xac dinh d Am cia ch& phdm thude bot, ngudi ta ding hép 1éng thuy
tinh ho#ic chén can ¢6 ndp mai lam bi dyng miu thit. Bi dude 1am khé trong 30
phtt theo phuong phap va diéu kién quy dinh ctia chuyén ludn, dé ngudl trong
binh hiit &m, sau d6 cin xac dinh khéi lugng. Can ngay vao bi mét khsi lugng
chinh xac mau thi theo quy dinh trong chuyén luan. M&u thd duge dan thanh
16p mong c¢ 46 day khoéng qua 5mm. Néu méiu thi cé kich thude 16n thi nghién
nhanh trude khi can. Tién hanh lam khé trong didu kién quy dinh v6i clung
dung cy da lam kho bi. Sau khodng thdoi gian quy dinh, 18y chén can ra, dé
ngudi téi nhiét do6 phong trong binh hiat &m, réi cAn ngay.

1.2.3. Dé min

— Thudce bot phai dat d6 min quy dinh trong chuyén luan riéng tuy theo
ting ché& pham.

Phép thu nay thuong duge ding cho tat ca cac thude bét kép, cac thude bot
diing dé dép, thudc bét dung dé pha ché thude diing cho mét, tai.

Céc cd bot dude quy dinh dya vao céc s8 cla ray.,

— Cach thu: Chon ¢ riy thich hgp theo quy dinh ctia tidu chuéin. C4n mét
lugng thude bot, dem ray qua ray cé ¢d quy dinh.

+ Da1 véi bot thé hode nda tho: 14y 25g —~100g bot. Cho vao ray thich hgp,
ldc ray theo chidu ngang quay tron it nhit 20 phut va ray téi khi xong. Cin
chinh x&c s6 lugng con lai 6 trén ray va s6 thu duge trong hdp hing.

+ D61 vl bt nlta min, min hay rat min: 18y khéng qua 25g bot, cho vao ray
thich hgp, 14c ray theo chidu ngang quay tron it nhait 30 phut rdi ray tdi kh
xong. Cén chinh x4c s8 lugng con lai 6 trén ray va s6 thu duge trong hép hing.

+ D01 véi chit ¢6 dau hay bot ¢6 xu hudng bit mit ry thi trong qua trinh
riy thinh thodng chai cdn than mét ray, tach roi nhitng déng tu lai khi ray.

o N Ca I & 3. . -
— Thudc bét dat tiéu chuan vé d6 min néu:
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+ Khi quy dinh dung mét ray d€ xac dinh ¢d bét thi khéng dude cé duéi 97%
khdi lugng thude bot qua dude cd ray do.

+ Khi quy dinh dimg 2 ray dé xac dinh ¢8 bot thi dé ray c6 s& ray cao hon
1én trén rdy c6 s6 ray thap hon va tién hanh ray; khéng duge ¢6 dudi 95% khoi
lugng thude bot qua ray cé s6 ray cao hon va khéng duge qua 40% khéi lugng
thude b6t qua ray cé s8 ray thap hon.

Quy dinh sit dung ¢ ray dé xac dinh d6 min ctia thude bét duge trinh bay &
bang 9.

Bdng 9. Quy dinh cd ray dé xac dinh dé min cla thudc bt

Cé& bot Dang 1 ray Ding 2 ray
— Bot tho 1400 1400/355
- Bét nita tho 710 710/250
- Bot nira min 355 355/180
— Bot min 180 1801125
— Bot rat min 125 125/90

Vidu:

Dé kiém tra do min ctia bdt sat triing A c6 yéu ciu la bdt min, dung 2 ray
50 180 va 125. Ngudi ta 1am nhu sau: dé rdy s6 180 1én trén riy sd 125, cho
10,0027g ché pham 1én riy s6 180 va tién hanh ray. Lugng bét qua ray s6 180
14 9,6703g; toan bd bét qua ray sé 180 dude ray qua rdy s6 125 va ludng bét qua
rdy s8 125 1a 83,5935 g.

Lugng ché& phdm (%) qua ray s& cao hon la:

9,6703

————x100=96,68%
10,0027

Lugng ché& pham (%) qua ray s thap hon la:

3,6935

———x100 = 35,93%
10,0027

Ta thdy, lugng ché& phim qua ray ¢ ¢ rdy cao hon la 96,68% > 95% va

lugng ché& phdm qua ray c6 ¢ riay nhé hon la 35,93% < 40%, do d6 ché pham
dat yéu cau vé d6 min.
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1.2.4. D6 dong déu khéi luong

— Nhiing thude bét khong quy dinh thit d6 déng déu ham lugng thi phai thi
d6 dong déu khai lugng. Rigng thude bot dé pha tiém hodc truyén tinh mach,
néu khéi lugng nhé hon hoac biing 40mg thi khéng phai thit do ddng déu khai
lugng nhung phai dat yéu cau d6 déng déu ham ludng.

— Céch thu: Can ting don vi trong s§ 5 don vi déng g6i nhd nhit duge 18y
bat ky. Khéi lugng thude phai ndm trong gidi han cho phép theo bé.ng 10.

T4t ca cac don vi phai dat quy dinh trong bang.

Néu c6 méot don vi c6 khai lugng léch ra ngoai quy dinh nay thi thi lai véi 5
don vi khac, néu 1an thi lai c6 qua mét don vi khong dat thi 16 thude khong dat
yéu cau.

Bang 10. Gidi han cho phép chénh léch khdi lugng dai vai thudc bét

Khéi ivgng ghi trén nhan Chénh léch cho phép (%)
Dudi hoac bang 0,50¢ £ 10
Trén 0,50 - 1,509 +7
Trén 1,50 — 6,009 5
Trén 6,00g 3

" D6i véi cac ché phdm déng géi trong hop, lo thi sau khi cin ci vé phai bé
hét thudc ra, dang bong lau sach thudc, cin vé réi tinh theo lugng thude trong
tung hop hoic lo.

D6 chénh léch duge tinh theo ty 1& phan tram so véi khéi lugng trung binh
bt thude trong médt don vi déng gébi.

1.2.5. D6 déng déu ham luong
Trit khi c6 chi d4n khac, phép thit nay ap dung cho cac thude bot dé uong,
dé tiém duge trinh bay trong cac don vi déng g6i mot lidu cé chita mét hodc

nhiéu hoat chét, trong d6 6 cic hoat chat ¢6 ham lugng dusi 2mg hodc dudi 2%
(KL/KL) so véi khéi lugng thude mébt liéu.

Phép thit ddng déu ham lugng duge tién hanh sau phép thi dinh lugng va
ham lugng hoat chit di 6 trong giéi han quy dinh.

— Céch thu: 14y 10 don vi déng géi nhd nhat bat ky, xac dinh ham lugng
hoat chit titng géi theo phuong phap dinh lugng chi dan trong chuyén luan.
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— Cach danh gia:

+ Ché& pham dem kiém tra dat yéu cdu phép thit néu khong qua mot don vi
c6 gia trj ham lugng ndm ngoai giéi han 85 - 115% cta ham ludng trung binh
va khéng ¢6 don vi ndo ndm ngoai giéi han 75 — 125% ctia ham lugng trung binh.

+ Ch€ phdm khéng dat yéu ciu phép thd néu qua 3 don vi ¢ gia tri ham
lugng ndm ngoai gidi han 85 — 115% ctia ham lugng trung binh, ho#c 1 don vi
trd lén nim ngoai gidi han 75 — 125% cta ham lugng.

+ Néu hai hodic ba don vi ¢6 gia tri ham lugng ndm ngoai giéi han 85 — 115%
nhung & trong giéi han 75 - 125% caa ham lugng trung binh thi thi lai trén 20
don vi khac, 1dy ngiu nhién. Ché phdm dat yéu cdu, néu khéng qua 3 don vi
trong tong s§ 30 don vi dem thi c6 gia tri ham lugng nim ngoai gidl han
85 - 115% cua ham lugng trung binh va khéng ¢6 don vi nao cé gia tri ham
lugng nim ngoai gidi han 75 - 125% ctia ham lugng trung binh.

1.2.6. Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cic phuong phap duge quy dinh trong tiéu chudn,
thudc bot phai cho cic phan Gng ctia cac hoat chét c6 trong ché& pham.

1.2.7. Dinh luong

L&y thudc clia 5 don vi déng géi nho nha't bat ky, trén déu. Tién hanh dinh

lugng theo cac phuong phéap duge quy dinh trong tiéu chuén, ham lugng cta
tiing hoat chat trong ché pham phai ndm trong gidi han cho phép theo bang 11.

Bang 11. Gidi han cho phép vé ham lugng hoat chat dai véi thudc bot, thude cdm

Lirgng ghi frén nhan Chénh léch cho phép (%)
Tdi 100mg +15
Trén 100mg tGi 1g +10
Trén 1g dén 5¢ +5
Trén 59 +1

1.2.8. Gidi han nhiém khudn

— Thubc bdt cé6 ngudn gde duge lidu phai dat yéu cdu "Gidi han nhifm
khudn".

~ Cach thit: Tién hanh thit va danh gia theo "Thi gi6i han nhiém khuin" —
muc 2, bai 13.
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1.3. Cac loai thube bot

1.3.1. Thuéc bét dé uéng

— Thuéc bot d& ubng phai dap ng cac yéu ciu chit lugng chung caa thude bot.

Thudée bot sui bot phai dat thém yéu cau vé db tan.

— Céch thu: Tha mét lugng thubc bdt tuong Ung véi mét lidu vao mét coe
thuy tinh c6 chita 200ml nude d nhiét d§ 15 — 20°C, xud't hién nhidu bot khi bay
ra. Khi hét bot khi bay ra, thudc phai tan hoan toan. Thi nhu vay véi 6 lidu

don. M&u thi dat yéu cAu néu médi liéu thit déu tan trong vong 5 phut, trit khi
¢6 chi din riéng.

1.3.2. Thuéc bét diung ngoai

Thudc bot dung ngoai phai dap fing cac yéu ciu chit luong chung cta thude
bdt. Ngoai ra, phai dat cac yéu cau riéng sau:

— D6 v6 khuan: Thubc bdt dé dap, ditng cho vét thuong rong hodc trén da bi
tén thuong ning, thude b6t ding cho mat phai vé khuin.

— Cach thu: Thuong tién hanh thit va danh gia theo "Thii v6 trung” — muc
3, baa 13.

1.3.3. Thuée bét pha tiém

— Thude bot pha tiém dap Ung cac yéu cAu chat lugng chung ctia thude bot
va yéu cau doi véi thude tiém, thude tiém truyén dang bdt nhu: do vé6 khuan,
chit gay sét,...

— Cach thit: theo cach thii  chuyén luan thudc tiém.

2. KIEM NGHIEM THUOC COM
2.1. Khai niém

Thuéc ¢6m la ch& pham c6 dang hat nhé x8p hay soi ngéin x6p, thuong ding
dé uéng, nhai, hay pha vao nude hay mét chat 1éng thich hgp hoidc pha thanh
dung dich, hén dich hay xiré.

2.2, Yéu cau k¥ thuat va phuong phap thi
2.2.1. Cam quan
~ C6 dang hat nhd x6p hay s¢i ngin x8p, kho6, déng déu vé hinh dang va

\ & ~ - + A - o2 . - ~ - -
mau sac, khéng c6 hién tugng hit Am, bi mém va bién mau.
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— Cach thit: Trai mot lerng boét vita di thanh mét 16p méng trén mot td
gidy tring min. Quan sat mau sic bing mit thuong, dudi anh sang tu nhién.

Danh gia: Ché phém dat yéu cAu néu dat nhu mé ta.

2.2.2. D6 ém

— Cac thuéc com khong duge chita ham lugng nude qua 5,0%, trit chi
din khac.

— Cach thi:

+ Da s6 cac thude com: st dung phuong phap lam khé (Duge dién Viét Nam
IIT — Phuy lyc 5.16).

+ D61 véi thube e8m chita tinh diw: thi bing phuong phap cat véi dung moi
(Dugc dién Viét Nam III — Phu luc 9.6).

2.2.3. Kich thudc hat - ty I¢ vun nit

Néu khéng ¢6 chi din riéng trong chuyén luan cdn thude cia 5 don vi déng
g6i nho nhit bat ky. Ray qua rdy s6 2000 va ray s6 250. Toan bd c6m phai qua
rdy s6 2000. Ty & vun nat qua rdy s6 250 khéng qua 8% khai lugng toan phan.

2.2.4. Pé dong déu khéi lugng

- Can tiing don vi trong s§ 5 don vi déng géi nhd nhat dugc 14y bat ky. Khoi
lugng thude phai nam trong gidi han + 5% so véi khéi lugng ghi trén nhén.

- Néu ¢6 mét don vi cé khéi lugng lach ra ngoai quy dinh nay thi thi lai véi
5 don vi khac, néu I14n thi lai ¢6 qua mét don vi khéng dat thi 16 thude khéong
dat yéu ciu.

2.2.5. Dj dong déu ham luong

— Trit khi ¢6 chi dan khae, phép thi nay ap dung cho cac thude com déng goi
mot liéu, cé chita mét hoiic nhidu hoat chat, trong dé ¢6 cac hoat chat ¢ ham
lugng dudi 2mg ho#c dudi 2% (KL/KL) so véi khéi lugng thude cd6m trong mot Hiéu.

- D&i vdi ché phadm ¢6 ham lugng hoat chit & trong giéi han quy dinh trong
phép thii dinh lugng. Tuy theo yéu ciu cu thé cta ché phim dang don liéu ma
quy dinh thit ¢ dong déu ham lugng trong chuyén luan riéng.

— Cach thu: 14y 10 don vi déng g6i nhd nhit bat ky, xée dinh ham luong
hoat chat timg géi theo phudng phap dinh lugng chi dan trong chuyén luan.

— Cach danh gia: Gidng nhu d6i véi thude bét.
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2.2.6. Xdc dinh tinh hoa tan

Thém 20 phin nudc néng vao 1 phan thudc cdm, khuidy trong 5 phut. Déi
vl loai thude com tan, phai hoan toan tan hét. Péi véi dang thudc c6m dang
treo phai Ig liing déu trong nudc, khéng dude ¢é nhiing chit la etia nhiilng manh
bi chay.

2.2.7. Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cac phudng phap dude quy dinh trong tidu chudn,
thude cOm phai cho cac phan (ing clia cac hoat chét ¢6 trong ché& pham.

2.2.8. Binh lugng

Lay thudc cha 5 don vi déng géi nhd nhét bat ky, tron déu. Tién hanh dinh

lugng theo cac phuong phap duge quy dinh trong tidu chudn, ham lugng cla
titng hoat chit trong ch& phim phai ndm trong gidi han cho phép theo bang 11.

TU LUONG GIA VA BAI TAP

1. Trinh bay tiéu chufn va k¥ thuét kiém nghiém chung cta thudc bot.
2. Trinh bay tidu chuan va ky thuat kiém nghiém chung cta thude cém.
Chon cdu tra 1o ding cho cde cdu hoi tiw 8 dén 6 bang cdch khoanh tron
chit cdi ddu cdu duge chon:
3. Hay lua chon ray khi tién hanh xac dinh d min trong trudng hop ding
1 ray cha bdt ¢ yéu cau vé d6 min nhu sau:

a) Bot thd

A. 2000 B. 355 C. 710 D, 1400
b) Bot nua thé

A. 180 B. 355 C. 710 D. 1400
¢) Bot nia min

A. 1400 B. 125 C. 710 D. 355

4. Hay lua chon rdy khi tién hanh x4c dinh dé min trong trudng hop diung
2 rdy clia bt ¢6 yéu cdu vé dd min nhu sau:
a) Bot min

A. 125/90 B. 710/250 C. 180/125 D. 355/180
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b) Bt rat min
A. 125/90 B. 710/250 C. 180/125 D. 355/180

Quy dinh giéi han cho phép v& chénh léch khéi lugng cuia ch& pham
thude bot duge déng géi nhu sau:

a) Bt cam c6e 15g
A +10% B. + 3% C.+7% D. +5%
b) Biosubtin 1g
A +10% B.+7% C.+3% D.£5%
¢) Augmentin 0,5g
A +10% B.+12% C.£8% D. +5%
d) Magnesi sulfat 5g
A +£10% B. £ 6% C.+8% D. +5%
Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch ham Iugng ctia ché phim
thudc edm so véi ham lugng ghi trén nhan nhu sau:
a) ThuGe c6m ¢6 chita hoat chit paracetamol 32 5mg trong 1 goi:
A, £10% B. +12% C. £8% D. x15%
b) Thude cdm ¢6 chita hoat chit acid clavulanic 62,5mg trong 1 géi:
A, +10% B. +12% C. +8% D. +15%
Thudc cdm ha sét tré em déng géi 5g ¢6 dat titu chudn vé do déng déu
khéi lugng khéng? Biét ring khi can 5 géi riéng biét duge két qua:
5,2030g; 4,9674g; 5,0923g; 4,'7645g;
4,8845 g,



Bai 9
KIEM NGHIEM THUGC VIEN NANG,
VIEN NEN

MUC TIEU
~ Trinh bay dugec cdc yéu cdu ky thudt va phuong phdp thir dé danh gia
chdt lugng thuéc vién nang, vién nén.

— Gid thich va ddnh gid dugc két qud kiém nghiém déi véi mét méu kiém
nghiém thanh pham cu thé ciia cde dang bao ché trén.

» . ¥ iy T b ” i - a .a
— Trinh bay duge vi du vé kiém nghiém cde dang bao ché thuéc vién nang,
vién nén.

1. KIEM NGHIEM THUOC VIEN NANG
1.1. Khai niém

Vién nang 1a dang thuéc uéng chita mot hay nhiéu hoat chat trong vo nang
cing hay mém véi nhiéu kiéu dang va kich thude khac nhau. V6 nang duge lam
ti gelatin va c6 thé duge thém cac phu gia khéng giy déc hai cho co thé. Thudec
chta trong nang c6 thé 1a dang rén, 1éng hay dang kem.
1.2. Yéu cau ky thuat va phuong phap thit

1.2.1. Tinh chdt

— Nang ciing hodc nang mém chita bét, hoic com, hogc chit 16ng.

— Cach thi: Thi bang cAm quan.

1.2.2. B¢ dong déu khéi luong

Cén khéi lugng ctia mét nang, véi vién nang cing thi thao roi hai nta vd

nang thude d6 ra, dung béng lau sach vé réi can khéi lugng cua vo; véi vién
nang mém, cit md nang, bép thudc ra hét roi ding ether ho#c dung méi hitu co
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thich hgp ria sach vo nang, dé khé ty nhién téi khi hét mui dung méi, can khéi
lugng vo. Khéi lugng thude trong nang la hiéu gitta khéi lugng nang thuse va
vo nang. Lam nhu vy v6i 19 nang khéac duge 14y bat ky. D5 chénh léch khéi
lugng cua titng vién véi khéi higng trung binh phai dat theo quy dinh & bang 12.

Bang 12. Gigi han cho phép chénh léch khéi lugng dai véi vién nang

Khéi luang trung binh nang Chénh iéch cho phép (%)
Nhé hon 300mg +10
Ldn hon hoac bang 300mg 7,5

Néu c6 yéu cau thii dé déng déu ham lugng thi khong phai thi d6 déng déu
khéi lugng.

1.2.3. B¢ déng déu ham luong

Dung toan b bot thude cta ridng titng vién nang, tién hanh thd va danh
gid nhu déi v6i thude bét — phan 1.2.5, muc 1.2, bai 8 (D6 dong déu ham lugng).

1.2.4. Pé ra

Néu khong ¢6 quy dinh riéng thi tién hanh thi va danh gia theo "Phép thu
d0 rd vién nén va vién nang" — muc 5, bai 7

Vién khéng can thit d6 ra khi phép thit d6 hoa tan duge thue hién.

1.2.5. D6 hoa tan

- Trong DDVN III, nhi€u ch& pham thudc vién ¢4 yéu cAu danh giad d6 hoa
tan. Khi e6 yéu cau s& chi din trong chuyén luan riéng.

~ Céch thi: Tién hanh theo "Phép thi d6 hoa tan ctia vién nén vi vien
nang" — muc 6, bai 8.

1.2.6. Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cic phuong phap dude quy dinh trong tiéu chuan
vién nang phai cho eac phan ting cla cac hoat chét c¢6 trong ch& pham.

1.2.7. Dinh luong

Xéc dinh khdi lugng trung binh vién, ding 20 vién (can ca vién, bd thude ra

va lau sach vé nang, cén vo nang), lam ddng nhat bing cach nghidn d6i véi
vién nang chita bét; c6m hodc tron déu d6i véi nang chia chat 16ng. Tién hanh
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dinh lugng theo cac phuong phap duge quy dinh trong tiéu chuin, ham ligng
cia tling hoat chét trong ch& phdm phdi nim trong gidi han cho phép theo
bang 13.

1.2.8. Tap chdét (néu cé)
Khi ¢6 y&u cAu sé chi dan trong chuyén luan riéng.

Bang 13. Gigi han cho phép vé ham lugng dai véi thude vién nang, vién nén

Lugng ghi trén nhan Chénh léch cho phép (%)
T&i 50mg +10
Trén 50mg téi 100mg 7.5
Trén 100mg 5

1.3. Cac loai vién nang

Tiéu chuéin chit lugng clia cac loai vién nang phai tudn theo yéu ciu chung
cua thudc vién nang va yéu cAu riéng d6i véi tuy timg loai.

1.3.1. Thuée nang citng

Thudc nang cling ¢6 vé nang gém hai phdn hinh tru 16ng khit vao nhau,

mdi phdn ¢6 mét dau kin, dAu kia hd. Thudc déng trong nang thudng & dang
ran nhu bét hodc ¢dm.

Vidu: Vién nang ampicilin 500mg.
Vién nang cephalexin 250mg.
1.3.2, Thuéc nang mém
Thudc nang mém ¢6 vé nang 1a mét khéi mém véi cae hinh dang khéc nhau.
Thudc déng trong nang thudng ¢ dang dung dich, hdn dich hoéc nhii tusng.
Vidu: Vién nang mém vitamin A 1000UL.
Vién nang mém vitamin E 100UI.
1.3.3. Thuéc nang tan trong ruét
Thu6c nang tan trong rudt la cAc nang ciing hosic nang mém cé vo nang

bén vitng véi dich da day, chi tan trong dich rudt; hodc cac nang c6 déng cém
dugc bao 16p chi tan trong dich rudt.

Vi du: Vién nang omeprazol 20mg.
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1.4. Vi du

Kiém nghiém vién nang amoxicilin 500mg:

Vién nang amoxicilin 14 nang ciing ¢6 chita amoxicilin trihydrat. Ché pham

phai dap ting cac yéu cdu chung ddi véi "Thude vién nang” va cic yéu cAu riéng

at ):’
cta ché pham:

Ham lugng amoxicilin C;3H (N30;8 tit 92,5 dén 110,0% so véi higng ghi
trén nhan (tinh theo loai khan).

a) Yéu cau ky thuét vé chat lvgng thanh pham

-

Chi tidu Yéu céu Phuong phap thir
1. Tinh chat Nang ciing, bét thudc trong nang mau | Cam quan.
trang nga, khéng mii hay gan nhu
khong mui.

2. Dinh tinh
3, Bd déng déu
khdi Iugng

4. Nuéc

5. D6 hoa tan

Phuong phap Karl Fisher.

Khéng duge it han 70.0% amoxicilin
CsH:gN;05S so véi lugng ghi trén nhan
dudc hoa tan sau 60 phut.

Theo chuyén luan riéng.

6. Dinh lugng

Ham lugng amoxicilin C;gH:gN,O5S phai
tir 92,5 dén 110,0% so vdi lugng ghi
trén nhén (tinh theo loai khan).

Theo chuyén luan riéng.

b) Thuée thu (theo DDVN III)
Cach pha cdc dung dich sau dugc tién hanh nhu chi din & phan thudc thit.
- Dung dich natri hydroxyd 1N.

— Dung dich acid hydrocloric 1N.

~ Dung dich ninhydrin 0,3% trong ethanol: Hoa tan 0,3g ninhydrin trong
ethanol va thém ethanol vita da 100ml.

- Dung dich formaldehyd trong acid sulfuric: Hoa tan 0,2g formaldehyd
trong 10ml acid sulfuric dam dae.
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- Dung dich iod 0,01N: Hoa tan 13g iod tinh thé vao mét dung dich chia
20g kali iodid trong 50ml nude. Pha lodng véi nuée vira du 1 lit. Pha lodng
10ml dung dich nay thanh 100ml bang nudc.

— Dung dich natri thiosulfat 0,01N: Hoa tan 26g natri thiosulfat va 0,1g
natri carbonat trong nudc khéng cé carbon dioxyd vira di 1 lit. Pha loang vdi
nude vira da t lit. Pha lodng 10ml dung dich nay thanh 100ml bang nudc.

— Dung dich amoxicilin chudn Img/ml (Cco): Can chinh xdc mdt lugng
amoxicilin trihydrat chudn tucng tng khoang 100mg amoxicilin va cho vao
binh dinh mc 100ml. Hoa tan va thém nudc vita du 100ml.

c) Phuong phap tha

Binh tinh:

- Séc ky 16p mong:

+ Ban mong Silicagelg day khoang 0,25mm, hoat hoa ¢ 100°C trong 1 gid.

+ Hé dung moi khai trién: Aceton — nuéc — toluen — acid acetic bang
{65:10:10:2,5)

+ Dung dich thi: Lic mot lugng bdt vién tuong Ung 100mg amoxicilin trong
20m] hén hgp gdm aceton — acid hydrocloric 0,1N (4 : 1). Loc.

+ Dung dich chudn: Hoa tan 50mg amoxicilin (chat déi chigu) trong 10m}
hén hop gdm aceton — acid hydrocloric 0,1N (4 : 1).

+ Tién hanh: Ch&m riéng biét 2pl mdi dung dich chudn va thd }én bin
méng. Trién khai sic ky dén khi dung mdi di duge khoang 15c¢m, 14y ban mong
ra, dé khé 3 nhiét d6 phong. Phun dung dich ninhydrin 0,3% trong ethanol, roi
sdy 6 90°C trong 15 phuit.

Trén sic ky dd, vét ctia dung dich thit va cla dung dich chuin phai gidng
nhau vé mau sfc va gia tri Re.

— Léc mdt lugng bot vién da nghién min tucng Ung 0,2g amoxicilin vé1 2ml
nude trong 5 phiut, loe. Ria cin lic diu véi ethanol, sau do véi ether. Ly
khoang 2mg cén thu duge vao mdt ng nghiém, 1Am 4m bing 0,05ml nude va
thém 2ml dung dich formaldehyd trong acid sulfuric. Lic déu. Dung dich thu
duge khéng mau. Dun trong cach thuy mot phut, xuét hién mau vang sAm.

Nudec:

Khong qua 14,5%. Phuong phap Karl Fisher, dung khoang 0,100g bét
thude — Phu luc 6.6 —- DDVN IIL
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D96 hod tan (Phu luc 8.4 - DDVN ITI):

— Thiét bi kiéu gid quay.

- Tée d% quay: 75 vong/phiit.

— MB6i trudng hoa tan: 900ml nudc.

- Thdi gian: 60 phuit.

~ Cach tién hanh: LAy mat lugng dung dich, loc, b vai ‘ml dich loc diu, pha
lodng néu can. Do d6 hap thu & bude song 272nm (Phy lyc 3.1 - DBVN), trong

cde do day lem, so véi méu tring 1a nudc. So sanh véi dung dich amoxicilin
trihydrat chuin trong nuée c6 nong dé tucng dudng.

Yéu cau: Khéng duge it hon 70,0% amoxicilin C,gH,oN,0;8 so v6i lugng ghi
trén nhan duge hoa tan sau 60 phuit.

Binh luong:

Amoxicilin trong ché pham duge dinh lugng b&ng phuong phap do iod, &
nhiét d¢ 25 + 2°C. Cach tién hanh nhu sau:

— Dung dich thir: Cén 20 nang, tinh khéi lugng trung binh thuéc trong
nang mrg {mg), nghién min. Can chinh xac mot lugng bét thude my (mg) tugng
ing vdi khoang 100mg amoxicilin, hoa tan trong nudc vita dii 100ml. Lic k¥,
loc, b6 khoang 20ml dich loc dau. L&y chinh xac 2,00m! dung dich thi cho vao
binh nén ndt mai ¢6 dung tich 100ml, thém 2,0ml dung dich natri hydroxyd
IN, lac déu, dé yén 15 phut. Thém 2,4m! dung dich acid hydrocloric 1N va
10,0ml dung dich iod O 01 N, d4y ngay nut binh. D€ yén 15 phit, chuin d6 iod
thita bdng dung dich natri thiosulfat 0,01N dén khi dung dich ¢6 mau vang.
Thém 2 giot chi thi hd tinh bot va chuin d6 tiép dén khi mat mau. Ghi v ml,

Ly chinh xac 2,00ml dung dich thit cho vao binh nén nit mai khéac c6
dung tich 100ml, thém 0,12ml dung dich acid hydrocloric 1N va 10,0ml dung
dich iod 0,01 N. Chuén d6 ngay bing dung dich natri thiosulfat 0,01N dén khi

dung dich ¢6 mau vang. Thém 2 giot chi thi hd tinh bjt va chuidn do tiép dén
khi mat mau. Ghi Vo, ml.

- Dung dich chuan: Can chinh xéc Ag amoxicilin trihydrat chuin tuong
ung khoang 100mg amoxicilin hoa tan trong nudc vira du 100ml.

Song song tién hanh nhu dung dich thu, bat diu tir “Lay chinh xdc
2,00ml,... Thé tich dung dich natri thiosulfat 0,0IN ding cho miu chuin la

ve ml va méu triang 1a V,, ml.
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Ham Iugng amoxicilin (%) so véi lugng ghi trén nhin dude tinh theo cong
thue:
(Vo - v )x AxCx (100 -~ B)x mqg x 100
(VC - Vc)x mT X]_OOOOX D

Trong dé: C la lugng (g) amoxicilin ¢6 trong 100g amoxicilin chuén.
B 1a lugng (g) nudce ¢é trong 100g amoxicilin trihydrat chuén.

D 14 lugng (g) amoxicilin trong mdt nang theo nhan.

2. KIEM NGHIEM THUOC VIEN NEN
2.1. Khai niém

Vién nén la ché pham rén dung dé udng, nuét hosic nhai, c6 thé hoa véi
nude trude khi uéng hodc ngdm trong miéng. Méi vién chia mot lidu ctia mét
hay nhiéu hoat chat, duge diéu ché bing cach nén nhiéu khéi hat nhé déng déu
cua cac chat.

2.2. Yéu cau ky thuat va phuong phap thi
2.2.1. Tinh chdt
Vién nén thudng c6 dang hinh tru det, hai day phdng hodc cong, ¢6 thé

khic chii, ky hiéu hodc ranh. Canh va thanh vién lanh lin. Mau sée déng nhat.

Cdch thi: Bang cam quan.

222 D6 ra

Néu khdng ¢6 quy dinh ridng thi tién hanh thit va danh gia theo "Phép thit
dd ra vién nén va vién nang" — muc 5, bai 7.

Vién khéng can thi d6 ra khi phép thi do hoa tan duge thuc hién.

2.2.3. Pé dong déu khéi luong

Can chinh xéc 20 vién bét ky va xac dinh khéi lugng trung binh clia vién.
Can riéng khél lugng tiing vién va so sanh véi khéi lugng trung binh, tinh d6

léch theo ty 1& phén tram cha khoi lugng trung binh, tir dé tinh ra khoang gidi
han cta gia tri trung binh. Khéng duge qua 2 vién 6 khéi ludng chénh léch
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qué khoang giéi han cta khéi luong trung binh va khong duge ¢6 vién nao cé
chénh léch qua gap d6i d6 léch tinh theo ty 1& phdn tram, theo bang 14.

Bang 14. Gigi han cho phép chénh léch khai lugng d&i véi vién nén

Khoi lugng trung binh vién Chénh téch cho phép (%)
Tdi 80mg + 10
Trén 80mg dén 250mg +7.5
Trén 250mg 5

Néu c6 yéu ciu thlt ¢ ddng déu ham lugng thi khéng phai thi @6 déng déu
khéi higng.

Vi du: Thit 46 d6ng déu khéi lugng clia vién nén vitamin C 100mg. K&t qua
thu dugc nhu sau:
124,0mg  109,6mg 116,2mg 120,1mg 118,0mg
107,8mg  116,9mg 122,3mg 114,5mg 120,3mg
119,4mg  109,2mg 117,2mg 112,6mg 111,9mg

115,3mg  120,8mg 118,3mg 113,9mg 116,1mg

20
Khéi lugng trung binh mqg = > m; =116,22mg
i=1

Gi6i han cho phép mrp + 7,5% tic 1a khéi lugng vién nim trong khoang:
107,56 — 124,9meg.

T két qua thu duge 6 trén ta thay ché phdm dat yéu cAu vé chi tiéu do
dong déu khéi lugng.

2.2.4. P§ dong déu ham luong

Tién hanh thi trén 10 vién, riéng ting vién va danh gia nhu d6i véi thude
bot — phan 1.2.5, myc 1.2, bai 8 (D6 déng déu ham lugng).

2.2.5. D6 hoa tan

Chi thye hién khi ¢6 yéu c4u dugc chi din trong chuyén luan riéng.

Néu khong ¢ quy dinh riéng thi tién hanh thi va danh gia theo "Phép thu

d6 hoa tan cla vién nén va vién nang" (muc 6, bai 7).
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2.2.6. Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cac phudng phap dude quy dinh trong tidu chuin,
vién nén phai cho cac phan ing ctia cac hoat chat c¢é trong ché pham.

2.2,7. Dinh lugng

Cén 20 vién, xac dinh khéi lugng trung binh vién. Nghién min. Tién hanh
dinh lugng theo cac phuong phap duge quy dinh trong tiéu chuéin, ham luong

clia titng hoat chat trong ché& phidm phai ndm trong giéi han cho phép, theo
bang 12.

2.2.8. Tap chdt (néu co)

Khi ¢6 yéu cau sé chi din trong chuyén luin riéng.
2.3. Cac loai vién nén

Tiéu chudn chit lugng cta cae loai vién nén phai tuan theo yéu ciu chung
cua thudc vién nén va yéu cau riéng d6i véi tuy tung loai.

2.3.1. Vién nén khéng bao

Gbm cac vién nén dude bao ché bing cich nén céc hat gdm duge chit, ta
duge. Vién nén loai nay khéng chta mét thanh phin nao dé thay d6i su gidi
phéng hoat chat trong dudng tiéu hoa. Khi bé gdy vién nén mot 16p va quan sat
bang kinh ldp thi thay ddng nhat, khong ¢6 16p bao ngoai.

Vi dy: Vién nén Acid ascorbic 100mg.

Vién nén Paracetamol 500mg.

2.3.2. Vién bao

Vién bao ¢6 bé mit nhin, thuong ¢6 mau, duge danh béng. Ly mét phan
vién dd bé gly, quan sat dudi kinh ldp, thay rdé nhan duge bao biang mot ldp
hay nhiéu lép.

Vi du: Vién nén Ospen 500mg.

Vién nén Cimetidin 400meg.

2.3.3. Vién bao bén véi dich vi da day

Vién dugc bao bing 16p bao bén vdi dich vi da day nhung lai tan duge trong

dich rudt do st dung cac chit bao la cellacephate (cellulose acetat phtalate) va
cac polymer.
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Vidu: Vién nén Aspirin pH 8.500mg.
Vién nén Diclofenac 50mg.
2.3.4. Vién nén sui bot
La vién nén khéng bao ¢6 chiia céc acid va carbonat hodc hydrocarbonat,
ching phan dGng véi nhau rat nhanh khi c6 mét caa nude va gidi phong CO,,
dong thdi hoa tan hay phan tan hoat chét trong nuéc trude khi dime.
Vidu: Vién nén Efferalgan vitamin C.
Vién nén Plusssz multivitamin.
2.3.5. Vién ngam
Vién ngdm thudng 14 vién nén khéng bao duge didu ché @8 cac thanh phan

va hoat chat giai phong ddn va tac dung tai chd, giai phéng va hap thu & dusi
1udi hoéc 6 cac phan khac trong miéng.

Vidu: Vién nén Adalat 5meg.
Vién nén a — Chymotrypsin.

2.3.6. Vién nén tan trong nude

Vién nén tan trong nudc 1a vién nén khéng bao, hoa tan trong nude. Dung
dich tao thanh cé thé hoi dyc nhe.

Vi dy: Vién nén hydrite.

2.3.7. Vién nén thay déi gidi phéng hoat chdt

Thuong 1a vién bao ho#ic khong bao, dude didu ché bing cach thém cac ta
duge die biét hodc diéu ché theo phudng phap déc biét nhidm thay déi toc do
giai phéng hodc vi tri gidi phéng ctia thude.

Vién nén thay déi gidi phéng hoat chit thudng khéng yéu cdu tha dé rd ma
phai thit d6 hoa tan.

Vidy: Vién nén Profenid LP 200mg.

Vién nén Diamicron MR 30mg.
2.4.Vidu
Kiém nghiém vién nén Aspirin 500mg —- DDVN III

La vién nén chta acid acetylsalicylie
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- ~ 7 . - - - ~ A e o r ~ Y Iy - -
Ché pham phai dap dng cac yéu cdu chung d6i véi "Thudc vién nén" va céc
~ Y . -~ I~
yéu cau riéng ciia ché pham.

Ham lugng cta acid acetylsalicylic (CoHgO,) tir 95,0 dén 105,0% so véi
Iugng ghi trén nhan,

a) Yéu cau ky thuat vé chat lwgng thanh phim

Chi tiéu Yéu cau Phuong phap thi
1. Tinh chét Vién mau trang. Cam quan.
2. Binh tinh Acid acetylsalicylic, Theo chuyén ﬁlén riéng. |
3. B9 déng déu | Khéi lugng trung binh +5%. T.heo chuyén fuan chun;. .
khdi fugng
4. Bé hoa tan Khéng duge it hon 70% lugng acid | Theo chuyén luan riéng.

5. Gigi han acid
salicylic tir do

Khéng duge qua 0,3%.

Theo chuyén luan riéng.

Ham lugng cia acid acetylsalicylic
(C9H804) tor 95,0 dén 105,0% so vdi
Iurong ghi trén nhan.

b) Thuée thit (theo DPDVN III)

Céach pha cac dung dich sau dugc tién hanh nhu chi dAn § phan thudc thit —

bai 4 va Phu lyc 2.8 - DBVN IIL

- Dung dich natri hydroxyd 10%,
— Dung dich acid sulfuric 10%.

— Dung dich sdt (IIT) clorid 0,5%.
- Natri acetat.

- Acid acetic bang.

— Ethanol 96%.

— Dung dich phén sit amoni 0,2%.

— Dung dich chuén d4 natri hydroxyd 0,5 N.
— Dung dich chuén d6 acid hydrocloric 0,5 N.

- Dung dich chi thi d6 phenol.
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¢) Phuong phap thi

Dinh tinh:

Dun s6i 0,3g bot vién trong 2 dén 3 phat véi 10ml dung dich natri hydroxyd
10% (TT). D€ ngudi, thém dung dich acid sulfuric 10% (TT) cho dén khi thita
acid, s& ¢6 tha k&t tinh va ¢6 mui acid acetic. Thém 1ml dung dich sit (IIT)
clorid 0,5% (TT) sé cé mau tim.

D6 hoa tan (Phy luc 8.4 - DDVN III):

— Thiét bi kiéu canh khudly.

— M®1 truong hoa tan: 500ml dung dich dém pH 4,5 duge pha bang cach hoa
tan 29,9g natri acetat trong nude, thém 16,6ml acid acetic bang va thém nude
via dua 10.000ml.

— Téc 46 quay: 50 vong/phiit.

— Thai gian: 45 phiit.

— Céch tién hanh: Hut 20ml dung dich mau thd, loc. Do ngay lap tie do
hap thu anh sang ctia dich loc (néu can, pha lofing v6i méi trudng hoa tan) &
bude séng 265nm (Phu luc 3.1 - DDVN III), trong céc do day lem, so vdi mAu
trang 14 moi trudng hoa tan.

Song song do d6 hép thy anh sing clia dung dich acid acetylsalicylic chuéin
¢6 noéng do tuong dudng duge pha trong mdi trudng hoa tan.

Tu ham lugng CoHyO, trong acid acetylsalicylic chudn, tinh ham lugng
CgHiO, ¢6 trong dung dich mau thii.

Yéu cau: Khéng duge it hon 70% lugng acid acetylsalicylic CoHiO, so véi
lugng ghi trén nhan dugc hoa tan trong 45 phiit.

Gidi han acid salicylic tu do:

- Khéng duge qua 0,3%.

- Can mot lugng bt vién tuong dng véi 0,2g acid acetylsalicylic, 1dc véi 4ml
ethanol 96% (TT) va pha lodng véi nuée dén 100ml & nhiét d6 khéng qué 10°C.
Loc ngay bang gidy loc va 18y 50ml dich loc, thém 1ml dung dich phén sit
amont 0,2% (TT) mdi pha, tron déu va dé yén trong 1 phut. Dung dich nay
khong duge ¢6 mau tim thdm hon mau cia dung dich mau (gédm 1ml dung dich
phén sit amoni 0,2% méi pha va hén hop cla 3ml dung dich acid salieylic
0,010% (KL/TT) méi pha, 2ml ethanol 96% (TT) va nudc vita du 50ml). Tién
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hanh thi trong 2 6ng nghiém Nessler hofic cho vao hai 6ng nghiém giéng nhau
dé so sanh mau cua chiing.

Dinh luong:

Can chinh xéc 20 vién, tinh khdi lugng trung binh va nghién thanh bét
min. Can chinh xac mot lugng bt vién tuong tng véi 0,5g acid acetylsalicylic.
Thém 30ml dung dich natri hydroxyd 0,5 N dun s6i nhe trong 10 phit, rdi
chuin d6 lugng natri hydroxyd 0,5 N thita biing dung dich acid hydrocloric
0,5 N, dung dung dich dd phenol lam chi thi (CT). Thit mét mau tring nhu trén
nhung khéng cé ché pham. Hiéu s8 gitta 2 l4n chuin d6 bidu thi lugng dung
dich natri hydroxyd da dung dé dinh lugng.

Iml dung dich natri hydroxyd 0,5 N, tuong duong véi 45,04mg C,H,0,.

TU LUGNG GIA VA BAI TAP

1. Trinh bay tidu chufin va k¥ thuat kiém nghiém chung cla vién nang?
2. Trinh bay cach thi dé déng déu khoi lugng cda vién nang cephalexin
250mg?
Chon cGu tra 10i diing cho cdc cdu héi tiz 3 dén 5 bang cdch Ehoanh tron
chit cdi dau cau dude chon:
3. Quy dinh gié1 han cho phép vé chénh 1éch khéi lugng caa vién nén, vién
nang nhu sau:

a) Vién nén vitamin C ¢6 khéi lugng trung binh vién 13 0,1532g

A. +10% B. £6% . C. +5% D. +7,5%
b) Vién nén paracetamol c6 khéi lugng trung binh vién 14 0,6953¢g
A, +8% B. +7,6% C. 5% D. £6%
¢) Vién nang cloramphenicol ¢6 khéi lugng trung binh vién 1a 0,2896g
A. 110% B. +12% C. £5% D. 8%
d) Vién nang ampicilin ¢6 khol lugng trung binh vién 14 0,6385¢g
A +12% B. +56% C. £7,6% D. £10%

4. Quy dinh gidi han cho phép v& chénh léch ham lugng cha ché& pham
vién nén, vién nang so vdi ham lugng ghi trén nhin nhu sau:
a) Vién nang nifedipin 5mg

A +10% B. £12% C.x11% D. 8%
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b) Vién nang omeprazol 20mg

A £12% B. +10% C. +7.5% D. +5%
¢) Vién nang cloramphenicol 250mg
A. +10% B. +6% C. £7.5% D. +5%

Cac ché phdm sau day, ché phdm nao cin xéc dinh d6 déng déu ham
lugng:

A. Vién nén gacdenal 5mg.

B. Vién nang amoxicilin 250mg.

C. Vién nang ciprofloxacin 250mg.

D. Vién nén diazepam 1,5mg.

E. Vién nén dopegit 0,5mg.

Trinh bay tiéu chuan va k§ thuat kiém nghiém chung cia thude vién nén.
Ngugi ta danh gid dé déng déu ham lugng haloperidol cila vién nén
haloperidol 1,6mg. Két qua (mg/vién) thu duge sau khi dinh lugng 10
vién riéng biét nhu sau: 1,537 - 1,480 — 1,245 - 1,632 ~ 1,571 — 1,602 —
1,516 - 1,493 - 1,618 - 1,587. Hoi ch€ pham c¢6 dat vé d6 déng déu ham
lugng khoéng (tinh theo 10 vién)?

Bang tinh toan hay cho biét vién nang cloramphenicol 100mg cé dat vé
ham lugng khéng?

Biét rang ngudi ta hoa tan 0,1506g bot vién (vién c6 khéi lugng trung
binh ]a 0,1583g) trong nude vita dii 500ml nudc, loc. Pha logng 10,00ml
dich loc téi vita da 100ml véi nude. Do mat dd quang ctia dung dich nay
trong cuvet ¢6 chiéu day lem, miu tring la nuée & bude song 278nm
duge két qua 1a 0,562. Cloramphenicol & buéc séng 278nm ¢6 E'%. = 997,
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Bai 10
KIEM NGHIEM CAC DANG THUGOC LONG

1. KIEM NGHIEM THUOC TIEM

Ché& phdm dung dé tiém truyén (parenteral preparations) c6 5 loai la:
— Thuée tiém (injections).
— Dich truyén (infusions).

— Dung dich dam dac dung tiém ho#c truyén (concentrates for injections
and infusions).

— Thude bot dung tiém hodc truyén (powders for injections and infusions).

— Thuéc cdy (implants).

Trong pham vi cia chudng trinh chi dé cap téi yeu cau ky thuat va phuong
phap kiém nghiém thuéc tiém.
1.1. Khai niém thuéc tiém

Thudc tiém la cac dung dich, hén dich, hogc nhi tudng, vé khuin duge didu
ché€ bing cach hoa tan hosic nhii hoa, phén tan cac chat va cac chat phu trong
nuéc dé pha thude tiém hoéc trong cac dung méi vé khudn thich hgp.
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1.2. Yéu cau chit lugng va phuong phap thi
1.2.1. Tinh chét

Dang dung dich nudc hoic ddu, nhii dich hoge dich treo, bét,... tuy theo
tiing ché& pham, duge dung trong éng, lo, chai thich hop ddm bao vé khuin.

— Céch thi: Bang cam quan.
1.2.2. Bé trong

— Dung dich dé tiém khi kiém tra bang mit thudng & didu kién quy dinh
phai trong va hiu nhu khéng c6 tap co hoe.

~ Tién hanh:

+ Cach xac dinh d§ trong clia thude tiém bing méit thuong dude tién hanh
trong 6ng nghiém giéng nhau, bing thuy tinh trung tinh, trong, khéng mau,
day bang, c6 dudng kinh trong tir 15 — 25mm. Chidu day 16p dung dich khoang
40mm. Dung 2 éng, 1 6ng dung dung dich can th{, 1 éng dung nude hodc dung
mdi pha ché thudc tiém. Quan sat dung dich trong 2 ong tu trén xudng trén
nén den dudi anh sang khuéch tan ban ngay.

+ Tap co hoc (tiéu phan la) dugc xac dinh bang dung cu soi tidu phin gém
1 bang mau den khéng béng, 1 bang mau trang khéng loa gin thing diing, gAn
nhau va dugde chiéu sing bing nguén sing tréing véi d6 chiu sang cén thiét.
Tién hanh thi bing cach quay tron nhe nhang hoidc ddc nguge chai hay 6ng
thude sao cho khéng tao thanh bot khi trong dung dich, quan sat khoang 5 giay
phia trudc bang mau tring va lap lai phép thii nay phia trude bang mau den.

— Déanh gia két qua thu dude nhu sau:

+ Thudc tiém thé tich khéng qua 5ml: soi 20 ong, khong dudge ¢6 qua 2 dng
¢6 nhi€u hon 1 vat thé la.

+ Thudc tiém thé tich 16n hon 5ml va dudi 100ml: soi 10 éng, khéng dugce ¢é
qué 1 dng ¢6 nhiéu hon 1 vat thé la.

+ Thude tiém va truyén tinh mach thé tich tit 100ml trd 1én: soi 3 éng hoic
chai, khong duge ¢6 vat thé la.

+ Nhi tudng phai khong thily ddu hidu cha sy tach 1dp.

+ Hén dich dé tiém c6 thé l4ng cdn nhung phai phan tan ngay khi 1ic déu
va gitt dude sy dong déu khi 18y da 1iéu ra khéi 6ng thude tiem.
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1.2.3. Mau sdc

Khong mau hodc ¢6 mau do hoat chat tuy theo ting chuyén luan. Tién
hanh so v6i mau méau - Phy luc 5.17, DPVN II1.

1.2.4. pH

pH phai ndm trong gidi han quy dinh.

Tién hanh do pH bing may do pH.

1.2.5. P v6 khudn

— Thudc tiém phai v6 khuan.

— Cach thit: Tién hanh thi va danh gia theo "Thi v6 trimg” — muc 3, bai 13.

1.2.6. Néi déce t6 vi Rhuén

— Phép thlt ngi doc t& vi khusdn thye hién khi ¢6 yéu cdu duge quy dinh
trong chuyén luan riéng. Thit theo Phu luc 10.3 - DDVN II1.

— Khi da thit néi doc t& vi khudn thi khéng phai thit chat gay s6t, trir khi c6
quy dinh khac.

1.2.7. Chét géy sét
— Thube tiém phai khéng cé chit gay s6t.
— Phép thi nay duge tién hanh d6i véi:

+ Thudc tiém déng liéu don 1@ c6 thé tich tit 15ml trd 16n va khéng c6 quy
dinh phép thi ndi déc t6.

+ Thude tiém déng liéu don 1€ ¢6 thé tich nhé hon 15ml nhung trén nhan cé
ghi "khong ¢6 chat gay s6t" va khong c6 quy dinh phép thi noi dbe t6.

~ Tién hanh thit va danh gia theo "Thii chit giy sét" ~ muc 4, bai 13,

1.2.8. Thé'tich (D6i véi thude tiém dang léng)

Cdch thi: Thude tiém duge dé thing bing téi nhiét d6 phong va phai duge
phan tin déng déu trude khi thu.

a) Déi véi thudce tiém don lidu

— D& v6i thude tiém c6 thé tich nhd hon hoic bing 5ml:

+ Ly 6 ong thudc, tréang bom tiém bing 1 éng, thi trén 5 éng.
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+ Kiém tra biing cdm quan 5 6ng thuée, thiy cac 6ng thiu chita thé tich
ngang nhau,

+ Dung bom tiém khd sach ¢6 dung tich khéng 16n hon 2,5 14n so véi thé
tich can do, ¢6 gdn kim tiém thich hogp. Liy thudc sao cho trong bom tiém
khéng ¢6 bot khi va trong kim tiém vin chda diy thuéc tiém. Lin lugt 1y
thudc ctia titng &ng tiém theo cach dé.

~ Dé1 véi thube tiém ¢ thé tich 16n hon 5ml:

+ Ldy 4 6ng thude, trang bom tiém bang 1 éng, thi trén 3 &ne.

+ Cach tién hanh nhu déi véi thude tiém c6 thé tich khéng 16n hon 5ml.

b) P6i véi thude tiém nhiéu lidu trong 1 lo va thude tiém truyén
tinh mach thi thé tich phai 16n hon so véi s6 lidu quy dinh duge 13y ra.

- Lay 5 don vi dong géi bat ky. Xac dinh thé tich cua tlng don vi bang bam

tiém chudn hodc éng dong chuin sach, khé, c6 d6 chinh xac phii hop (Thé tich
khéng 16n hon 2,5 14n thé tich cin xac dinh).

—~ Thé tich ctia méi don vi ch& ph&m phai ndm trong gidi han cho phép theo
bang 15.

Bang 15. Gidi han cho phép vé thé tich doi véi thude tiém

Thé tich ghi trén nhan (mi) Phan tram chénh léch
Tdi 50mj +10
Trén 50ml +5

~ Néu c6 mét don vi khong dat thi phai kiém tra lai 14n thi hai giébng nhu
lan dau. Néu 14n thi hai ¢6 qua mét don vi khong dat thi 16 thudec khéng dat
yéu cau.

1.2.9. B§ dong déu khéi luong (D6i véi ché phém dang bét)

Loai bé hét nhén, ria sach va lam kho bén ngoai, loai bd hét cac nit va can
ngay khéi lugng ca thude va vd; 1ay hét thudc ra, ding bong lau sach, néu cin
thi rita bing nude, sau d6 ria bing ethanol 96% rdi sy ¢ 100 - 105°C trong !
gid; néu vo dyung khéng chiu dudge nhiét dé thi lam khé & didu kién thich hgp va
can. Hiéu s8 khdi lugng hai lan can la khéi lugng ctia thude. Lam nhu vay véi 9
don vi khac 18y bat ky.

Cho phép khong qua mdt don vi ¢6 khéi lugng chénh léch khéi bang 10 (Bai 8).
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1.2.10. g dong déu ham luong

— Tri khi 6 ¢hi dan khac, ch€ phdm c6 ham ludng hoat chat dusi 2mg hoiic
dudi 2% (KIL/KL) so v6i khéi Iugng thude ctia toan bd. Thuée tiem, thude tiém
truyén dang bot déng goi 6 khéi lugng nhd hon hoic bing 40mg.

— Phép thit déng déu ham lugng duge tién hanh sau phép thi dinh luong va
ham lugng hoat chit di & trong gidi han quy dinh.

- Cach thu: Lay 10 don vi déng g6i nhd nhat bat ky, xac dinh ham lugng
hoat chat ting dng theo phucong phap chi dan trong chuyén luan.

— Cach danh gia: Ché pham dat yéu ciu phép thi néu ham lugng déu nim
trong gidi han 85 — 115% cua ham lugng trung binh.

+ Ché phim khéng dat yéu cAu néu ¢6 qua 1 don vi ¢ gia tri ham luong
nam ngoai giéi han 85 — 115% clia ham lugng trung binh, hoic c6 mét don vi ¢6

ham lugng ndm ngoai gidi han 75 — 125% ctia ham lugng trung binh.

+ Néu mét don vi ¢6 gia tri ham lugng nim ngoai giéi han 85 ~115% nhung
¢ trong gidi han 75 — 125% clia ham lugng trung binh thi thi lai trén 20 don vi
khée, 18y ngau nhién. Ché& phim dat y8u cau, néu khéng qua 1 don vi trong
téng s6 30 don vi dem thit c6 gia tri ham lugng ndm ngoai gidi han 85 —115%
cia ham lugng trung binh va khéng c6 don vi nao ¢ gia tri ham lugng nim

ngoai gidl han 75 - 125% cua ham lugng trung binh.
1.2.11. Pinh tink

Tién hanh dinh tinh theo cac phudng phap duge quy dinh trong tiéu chuén,
thudc tiém va thudc tiém truyén phai cho cic phan tng cia cac hoat chit ¢é

trong ché pham theo ting chuyén luan.
1.2.12. PDinh lugong

LAy thudc trong s6 lo thudc nhu d6t véi phép thit "thé tich" (ché pham dang
16ng) hodc nhu ddi véi phép thit "d6 déng déu khéi lugng” (ché phadm dang bat),
tron dong nhat. Ti€n hanh dinh lugng theo cac phudng phap duge quy dinh
trong tiéu chuin, ham lueng cla ting hoat chit trong ché phim phai nidm

trong gidi han cho phép theo bang 16.
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Bang 16. Gigi han cho phép vé ham lugng dai vai thusc tiém

Lugng ghi trén nhan Ph&n tram chénh iéch
Dang dung dich +5
Dang bdt +10

1.3. Vidu
Ki€m nghiém thude tiém Pyridoxin hydroclorid (Thudc tiém
vitamin Bg), dong 6ng 1ml theo DDVN II1:

— La dung dich vé khuan cta Pyridoxin hydroclorid trong nuée dé pha
thuéc tiém.

~ Ché& pham phai dap Gng cac yéu ciu chung déi véi "Thude tiém" va cac
yéu cau riéng cia ch& pham.

— Ham lugng cta Pyridoxin hydroclorid CyH;;NO,.HCI tit 95,0 dén 115,0%
so véi lugng ghi trén nhan.

a) Yéu cAu ky thuit vé chit higng thanh phim

Chi tisu Yéu céu Phuang phap thi

1. Tinh chét Dung dich trong, khéng mau. Cam quan.

2. pH 25-35, Do bang may do pH.

3. Do vd khudn | Ché& pham phai vo khu3n. Theo chuyén luan chung,

4, Thé tich 1,00 - 1,10ml. Theo chuyén luan chung.

5. Binh tinh Pyridoxin. Theo chuyén luén riéng.
Clorid

6. Dinh ludng Ham lugng pyridoxin hydroclorid CgH44NO4.HCI | Theo chuyén luan riéng.
tlr 95,0 dén 115,0% so v6i lugng ghi trén nhan.

b) Thude thit (theo DDVN III)

Cach pha cac dung dich sau duge tién hanh nhu chi ddn & phan thude thit —
bal 4 vA Phu luc 2.8 - DDVN III:
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— Dung dich dém amoniac.

— Dung dich 2,6 dicloroquinon clorimid.

— Butanol.

— Dung dich st (III) clorid 5%.

— Dung dich acid sulfuric 10%.

— Dung dich acid nitric 16%.

— Dung dich bac nitrat 5%.

- Dung dich amoniac.

- Dung dich chuén d6 acid hydrocloric 0,1 N.

c) Phuong phap thu

Tinh chét:

Dung dich trong, khéng mau.

Binh tinh:

- Dung dich A: L&y mét thé tich ché& phdm tuong {ing v6i khoang 0,1g
pyridoxin hydroclorid, hoa véi nude vita da 10ml.

— L&y 0,1m] dung dich A, thém 1ml nuéc cit, 2ml dung dich dém amoniac
(TT), 1ml dung dich 2,6 dicloroquinon clorimid (TT) va 2ml butanol (TT), ldc 1
phut, dé yén, 16p butanol sé hién mau xanh.

— L4y 0,1ml dung dich A, thém 2 giot dung dich sét (III) clorid 5% (TT) sé
hién mau dé. Thém vai giot dung dich acid sulfuric 10% (T'T) mau d6 sé& phai dan.

- L&y 2ml dung dich A, thém 2ml nuéc cit, 5 giot dung dich acid nitric 16%
(TT) v& 0,5ml dung dich bac nitrat 5% (TT) sé tao thanh tua tréng 16n nhén,
tha nay tan trong dung dich amoniac (TT).

pH:

2,5 dén 3,5 (Phu luc 5.9 - DBVN III).

Dinh luong:

L&y chinh x4c mdt ludng ché phdm tuong tng véi 0,100g pyridoxin
hydroclorid cho vao binh dinh miéc 500ml, hoa lodng v6i dung dich acid
hydrocloric 0,1 N (CD) vita di dén vach, tron déu. Lay chinh x4c 5,0ml dung
dich trén pha loang véi dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CD) thanh 100ml,
tron déu. Do d6 hdp thy & bude séng 291nm (Phu lyc 3.1 — DDVN III), diung
dung dich acid hydrocloric 0,1 N lam mau tréng.
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Tinh ham lugng CH, NO,. HCI theo A (1%, 1em), 18y 427 la gia tri A (1%,
lem) ¢ budc séng 291nm.

2. KIEM NGHIEM THUGC NHO MAT
2.1. Khai niém

Thude nhé mat 1a dung dich nudc, dung dich diu hogic hdn dich vé khuin
cua mot hay nhiéu hoat chat dé nhé vie méit. Khi ¢6 yéu cau, ché phim duge
pha ché 6 dang kho, vé khudn dé c6 thé hoa tan hodc lam thanh huyén pha
trong mét chat 1ong v6 khuan thich hgp trude khi dung.

Thude nho mat ¢6 thé chita cie chat phu dé diéu chinh tinh ding truong
hodc do nhdt, diéu chinh ho#c 8n dinh pH, tang do hoa tan cla hoat chat hosc
d€ 6n dinh ché pham.

2.2, Yéu cau chat lugng va phuong phap thi
2.2.1. Tinh chdt

- Thé chat, mau séc tuy theo titng chuyén luan.

~ Cach thi: Bing cam quan.

2.2.2. D6 trong

—Thudc nho mit dang dung dich phai trong, khéng c¢6 cac tiéu phan khi
quan sat bing mit thudng va dat yéu ciu vé d¢ trong theo ting chuyén luin.

- Thuéc nhé mat dang hén dich c6 thé lang dong, nhung khi lic phai phan
tan dé dang v ddng nh4t trong toan khai.

~ Cach xac dinh: Do trong dudc xac dinh bang cach so sanh cac dung dich
d6 véi cac hon dich mau dbi chidu. Thit theo Phu lyc 5.12 - DDVN III.

2.2.3. Thé'tich

— Thé tich thude nhé mét phai ndm trong giéi han 100 — 110% so véi thé
tich ghi trén nhén déi véi moi thé tich doéng gol.

- Cach thit: LAy 5 don vi déng g6i bat ky. Xac dinh thé tich cia titng don vi
bang bom tiém chuin hoac 6ng dong chuan sach, kho, ¢6 do chinh xac pha hagp
(Thé tich khong 16n hon 2,5 14n thé tich cAn xac dinh).

Thé tich mdi don vi phai nkm trong gidi han cho phép.
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Néu ¢6 méot don vi khong dat thi phai kiém tra lai 14n thi hai giéng nhu

l4n dau. Néu lan thd hai c6 qua mot don vi khéng dat thi 16 thude khéng dat
yéu cau.

2.24. pH

- pH phai niim trong giéi han quy dinh.

— Do bang may do pH.

2.2.5. D6 vé khudn

— Thuéc nhé mét phai v khuin.

— Cach thi: Néu khéng ¢6 quy dinh riéng thi tién hanh thi va danh gia
theo "Thu v6 trang" — muc 3, bai 13.

2.2.6. Gi6i han cdc tiéu phan

- Thu nghiém nay chi yéu ciu dbi v6i thude nhé mat dang hén dich.

~ Cho mot thé tich ché& phdm thich hgp vao coe do hay vat kinh ctia kinh
hién vi. Quan sat bang kinh hién vi mét dién tich tudng tng 10ug pha ran.

- K&t qua:

+ Khéng duge ¢6 qua 20 tiéu phén ¢6 kich thuée 1é6n hon 25pm.

+ Khong dudge ¢6 qua 2 tiéu phén ¢6 kich thude 16n hon 501m.

+ Khéng dugc c6 tiéu phan nao ¢6 kich thude 1én hon 90um.

2.2.7. Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cac phudng phap dude quy dinh trong tiéu chudn,
thude nhé mat phai cho cac phan ting ctia cac hoat chét ¢6 trong ché pham.

2.2.8. Dinh lugng

Lay thudc cua 5 don vi déng géi nhd nhit bat ky, tron déu. Tién hanh dinh
lugng theo cac phuong phap duge quy dinh trong tiéu chuén, ham lugng cla

ting hoat chit trong ché pham phai ndm trong gidi han cho phép quy dinh
trong chuyén luan.

2.3. Vi du

Kiém nghiém thuée nhé mit kém sulfat déong lo 10ml - DDVN III:

— La dung dich v6 khuan ctia kém sulfat trong nude cat da dugde lam dang
truong bing cach cho thém cac mudi thich hop.
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~ Ché pham phai dat cac yéu ciu chung @5 v6i "Thube nhé mit” va cac yéu
cau cta chuyén luan riéng.

— Ham lugng ctia kém sulfat ZnS0,.7H,0 tit 95,0 d&n 105,0% so véi lugng
ghi trén nhan.

a) Yéu cAu k§ thuat vé chat lugng thanh phim

Chi tiéu Yéu clu Phuong phap thir
1. Tinh chat Dung dich trong sudt, khéng mau. | Cam quan.
2.pH 45-55. Do bang may do pH.
3. D6 v8 khuan Ché phdm phai v6 khuin. Theo chuyén luan chung.
4. Thé tich 10 - 11ml. Theo chuyén luan chung.
5. Binh tinh lon kém va sulfat, Theo chuyén Juan riégng.
6. Pinh Iugng Ham lugng clia kém sulfat Theo chuyén luén riéng.
ZnS0,4,7H,0 tir 95,0 dén 105,0%
so v8i lugng ghi trén nhan,

b) Thuéc thi (theo DDVN III)

Cach pha cac dung dich sau dugc tién hanh nhu chi déin & phan Thuée thit —
bai 4 va Phu luc 2.8 - DDVN I1I:

— Dung dich acid hydrocloric 2M.

— Dung dich bari clorid 5%.

— Dung dich amoniac 6M.

- Dung dich amoni clorid.

- Dung dich dinatri hydrophosphat.

~ Dung dich dém amoniac pH 10.

— Dung dich dinatri dihydro ethylendiamin tetraacetat 0,01 M.
— Hon hgp chi thi den eriocrom T.

¢) Phuong phap thir

Tinh chdt:

Dung dich trong suét, khong mau.
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Dinh tinh:

Dung dich ch& phdm cho cac phan dng ciia cac ion kém va sulfat (Phy luc 7.1-
DDVN IID).

~ Lay 5ml dung dich ch& ph&m cho vio 8ng nghiém, thém 1ml dung dich
acid hydrocloric 2M (TT) va 1ml dung dich bari clorid 5% (TT), sé& c6 tia trang
dugc tao thanh.

— L&y 2ml dung dich ch& pham cho vao 6ng nghiém, thém 1ml dung dich
amoniac 6M (TT) tao thanh tha tring, tla nay tan khi thém 1ml dung dich

amontl clorid (TT). Thém 1ml dung dich dinatri hydrophosphat (TT) sé ¢6 taa
két tinh mau tring.

pH: .

T 4,5 dén 5,5 (Phu luc 5.9 - DDVN IID).
D6 vé khudn:

Dat vé khuén (Phy luc 10.8 — DDVN III).
Dinh luong:

L&y chinh xac mét thé tich thudc nhd méit tuong tng véi khoang 26mg kém
sulfat, thém 50ml nudc va 10ml dung dich dém amoniac pH 10,0. Chuén 4%
béng dung dich dinatri dihydro ethylendiamin tetraacetat 0,01 M, dung hén
hgp den eriocrom T lam chi thi (CT).

(lml dung dich dinatri dihydro ethylendiamin tetraacetat 0,01 M tudng
dudng vé1 2,875mg ZnS0,.7H,0).

3. KIEM NGHIEM XIRO THUOC
3.1. Khai niém

Xiré 1a dung dich dam ddc ctia dudng tring trong nude, ¢é chita cac duge
chét ho#c cac dich chiét tit duge lidu va cac chit thom.

3.2. Yéu cau chit lugng va phuong phap thit
3.2.1. Tinh chat

- Ché& ph&m phai trong, khong dude ¢6 mui la, bot khi hoic bién chat trong
qué trinh bao quan.

— Cach thii: Thit bing cam quan.

149



3.2.2. B¢ trong

— Xird thudc phai dat yéu ciu vé d6 trong theo tling chuyén luan.

— Cach xéac dinh: D trong duge xac dinh bang cach so sanh cac dung dich
d6 véi cac hén dich mau d6i chidu. Thi theo Phu luc 5.12 - DBVN I11.

3.2.3. pH

~ pH phai ndm trong giéi han quy dinh,

~ Tién hanh do pH bang may do pH.

3.2.4. Ty trong

— Ty trong phai ndm trong giéi han quy dinh.

— Tién hanh do ty trong bing ty trong k&, picnomet, can thuy tinh Morh —
Westphal nhu chi d&n é muc 1, bai 7.

3.2.5. Thé'tich

Cdch thu: Ché pham duge dé thang béng téi nhiét do phong va phai duge
phan tan déng déu trudc khi thi,

~ Lay 5 lo bat ky. Xac dinh thé tich ting 1o bing 6ng dong cé thé tich va doé
chinh x4c pht hgp (Thé tich ong dong khéng dugc 16n hon 2,5 1an thé tich thuée).

— Thé tich mébi lo phai nam trong gidi han cho phép theo bang 17.

Bang 17. Gidi han cho phép vé thé tich cia xird

Thé tich ghi trén nhan (mi) Chénh iéch cho phép (%)
To100m! +10
Trén 100ml téi 250m| +8
| Trén 250m| +6

~ Né&u ¢6 1 lo khéng dat thi kiém tra lin thd haj gibng nhu 14n 1. Néu 1an
hai ¢6 qua 1 lo khéng dat thi 16 thuée khéng dat véu ciu vé thé tich.

3.2.6. Pinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cac phuong phéap dude quy dinh trong tiéu chuén,
xird phai cho cdc phén iing cta cac hoat chit ¢6 trong ché pham theo ting
chuyén luan.

150



3.2.7. Dinh lugng

Lay thudc trong 5 lo thudc, trén déng nhat. Tién hanh dinh lugng theo cac
phudng phap duge quy dinh trong tiéu chuin, ham lugng caa tiing hoat chat
trong ch& pham phai nim trong giéi han cho phép theo bang 18.

Bang 18. Gigi han cho phép vé ham lugng déi véi xird thude

Xird chira dugce chat Gigi han chénh l&ch (%)
Thuéc doc A, B £5
Thuée thudng +10

3.2.8. Pé nhiém khuin

— Ché pham phai dat dé nhiém khudn theo quy dinh.

- Céch thu: Néu khong c6 quy dinh riéng thi tién hanh thi va danh gia
theo "Thu gidi han nhiém khuan" — muc 2, bai 13.

3.2.9. D¢ déng déu ham luong

— Mot s ch& pham yéu cau thi phai tién hanh phép thit nay.
— Cach thii va danh gia giéng nhu dbi véi thude bdt — phan 1.2.5, bai 8.

TU LUONG GIA VA BAI TAP

1. Trinh bay tiéu chuéin va k¥ thuat kiém nghiém chung ecta thudc tiém.

2. Trinh bay cach tién hanh va danh gia két qua thi d6 déng déu thé tich
cua thudc tiém thiamin hydroclorid déng 6ng 1ml.

3. Trinh bay cach tién hanh va danh gia két qua thit d6 déng déu khéi
lugng cua thude tiém benzylpenicilin déng lo 1g.

4. Tién hanh dinh lugng vitamin By, trong ng tiém vitamin B;, 0,5mg/ml
nhu sau: Pha loing 2,00ml ché phaAm trong vita dii 50,0m! véi nudc.
Mat d6 quang caa dung dich nay & 361nm trong céc do day lem, dung
nudc lam mau trfing la 0,427.

Tinh ham lugng vitamin B,, trong ch& phim. Ché& phAm ¢6 dat yéu cdu
vé ham lugng khong? Biét vitamin By, ¢6 A (1%, lem) & budc séng
361nm 1a 207.
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162

Trinh bay tiéu chudn va ky thuat kiém nghiém chung ctia thuée
nho mét.

Trinh bay phuong phép tién hanh va tinh két qua dinh lugng cloramphenicol
trong thude nhé mét cloramphenicol 0,4%.

Nguoi ta tién hanh dinh lugng natri clorid trong thudc nhd mét natri
clorid 0,9% nhu sau: Lay chinh xic 10ml dung dich ch& pham cho vao
binh nén 100ml, thém 5 giot dung dich kali cromat 5%. Pinh lugng
béng dung dich bac nitrat 0,1N ¢6 K = 0,9965 hét 15,02ml.

Tinh ham lugng natri clorid trong ché ph&m. Ché pham c6 dat yéu ciu
vé ham lugng khéng? Bist 1ml dung dich bac nitrat 0,1N tuong duong
véi 5,844mg NaCl.

Trinh bay tiéu chudn va k¥ thuat kiém nghiém ctia xiré thuée.

Ngudi ta tién hanh dinh lugng paracetamol trong xiré ha sét tré em
chita 15% paracetamol nhu sau: L&y chinh xac 1ml xird cho vio binh
dinh mic 200ml, pha loAng véi dung méi vita da téi vach. Lic déu, loc
(néu can). Pha loang 1,00ml] dich loc thanh 100,0m] trong binh dinh
mc bing dung méi. Mat d6 quang cta dung dich nay & 257nm 12 0,524.

Hoi ché& pham c6 dat yéu cAu vé ham lugng khéng? Biét paracetamol c6
A (1%, 1ecm) 6 budc séng 257nm 13 715,

Chon cdu trd loi diing cho cde cdu héi tiz 10 dén 12 bdng cdch khoanh tron
chi cdi ddu cau duge chon:

10. Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch khéi lugng hoic thé tich cla

11.

thude tiém nhu sau:
a) Thudc tiém ampicilin dang b6t déng lo 1g

A. +£10% B. +6% C.+7% D. £5%
b) Thude tiém vitamin B, déng 6ng 1ml

A +8% B. +7,5% C. +5% D. +10%
¢) Dung dich tiém truyén Ringer — Lactat déng chai 500ml

A +10% B. +5% C.+7,5% D. +8%

Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch thé tich ctia thude nhd mét
nhu sau:

a) Thudc nhé mit kém sulfat 0,5% déng lo 8ml
A, +10% B. +5% C. +7,5% D. +8%



b) Thuéc nhé mat natri clorid 0,9% déng lo 15ml

A +12% B. +11% C. +7,5% D. +10%
¢) Thudc nhdé mit nemydexan déng lo 5ml

A. +10% B. +15% C. +7,5% D. +8%

12. Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch ham lugng ctia ché phdm cta
xird thudée so véi ham lugng ghi trén nhan nhu sau:

a) Xird chita duge chat 1a thude déc bang A, B

A. +£10% B. £2,5% C. 5% D. £7,5%
b) Xird chita dude chat 1a thude thudng
A. +10% B. £12% C.+£11% D. +8%
Bai 11

KIEM NGHIEM THUOC MG, THUOC KEM

MUCTIEU -
— Trinh bay dwdc cdc yéu cau ky thudt vd phx:o’ng phap thu’ dé d‘anh gid

chdt lugng thude ma, thuée ma tra mat thué’c kem

~ Giai thich va ddnh gid dwdc két qua kiém nghaém d’m vdi mot mau kiém
nghiém thanh pham cu thé clia cdc dqng bao che trén.

— Trinh bay duoge vi du vé kiém nghiém cdc dang bao ché thuoc ma.

1. KIEM NGHIEM THUOC MO

1.1. Khai niém

Thudc md 1a dang thude c6 thé chdt mém, ding dé béi 1én da hay niém mac

nham bao vé da ho#c dua thude thAm qua da. Bot nhéo béi da 1a loai thudc md
c6 chita mot ty 1é 16n cac duge chit khong tan.
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1.2. Yéu cau chit lugng va phuong phap thiy
1.2.1. Tinh chdt
- Thé ch4lt: Thudc md phi min, déng nhat, khéng cting lai hodc tach 1op &

diéu kién thuong, khong chdy 1éng & nhiét d6 37°C va phai bat dinh dude trén
da hay niém mac khi béi.

- Mau sdc, mui: Tuy titng ché phim.

- Céach thi: Bang cam quan.

1.2.2. D6 dong déu khéi luong

Cdch thiz: Can ting don vi trong s6 5 don vi déng géi nhd nhat dude 14y
bat ky.

— Khdi lugng tat ca cc don vi phai ndm trong gidi han quy dinh theo bang 19.

— Néu ¢6 mét don vi c6 khai lugng lach ra ngoai quy dinh nay thi thi lai véi

5 don vi khac, néu lan thit lai ¢6 qua mét don vi khéng dat thi 16 thude khong
dat yéu cau.

Bang 19. Gi6i han cho phép chénh léch khai lugng dai vai thude ma

Khéi igng ghi trén nhan Chénh léch cho phép (%)
Du6i 10,0g + 15
Tur10,0 - 20,0g +10
Trén 20,0 - 50,0g +8
Trén 50,0¢g +5

1.2.3. P déng nhét

— Céc tiéu phén phai phan tan déng déu.

— Cach thu: 18y 4 don vi dong géi, mbi don vi khodng 0,02 -0,03g, trai ché
ph&m 1én 4 tiéu ban, bén trén dat mét phién kinh. Pay mdi phién kinh bing
médt phién kinh khae v ép manh cho dén khi tao thanh mot vét c6 dudng kinh
khoang 2cm. Quan sat v8t thu duge bang mit thudng, 3 trong 4 tiéu ban khéng
duge nhéan théy cae tidu phin. N&u ¢6 c4c tidu phin nhin thay & trong phén 16n
s0 cac v&t thi phai lam lai véi 8 don vi déng géi. Trong s6 cac tidu ban nay, cac
tiéu phén cho phép nhan th&y khéng duge vugt qua 2 tidu ban.
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1.2.4. Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cac phuong phap dude quy dinh trong tidu chuén,
thusdc ma phai cho cac phan ting cta cac hoat chit ¢é trong ché pham.

1.2.5. Pinh luong

Can thudc trong 5 don vi déng géi nhod nhat, tinh khd lugng trung binh,
tron déng nhat. Can mot lugng ché pham nhu chi din trong chuyén luan, tién

hanh dinh lugng. Ham lugng hoat chat phai ndm trong gidi han quy dinh theo -
bang 20.

Bdng 20. Gidi han cho phép v& ham lugng ddi véi thude ma

NOng d6 ham lugng ghi trén nhén Chénh léch cho phép (%)
Td&i 200mg ' +15
Trén 200mg — 1g +10
Trén 1g - 5¢ +7.5
Trén 5g +3

1.3. Thuéc md tra mét

Tiéu chudn chat lugng cla thude md tra mit phai dat cic yéu cdu cua
thudc mé va nhitng yéu cAu riéng clia thude md tra mét nhu sau:

1.3.1. Pé vé khuédn

— Thudc md tra méit phai vé khuin va khéng duge c6 Staphylococcus aureus
va Pseudomonas aeruginosa. _

- Céach thi: Néu khong c6 quy dinh riéng thi tién hanh thd va danh gia
theo "Thu vd trung" — muc 3, bai 13.

1.3.2, Cdc phédn ti kim logi

— 86 ludng cac phéan ti kim loai phai ndm trong gidi han cho phép.

— Cach thi: Lay 10 éng thude, bép hét thude chita bén trong vao titng dia
petri riéng ¢6 dudng kinh 6cm, day bing, khéng cé cac vét xudc va cAc phan tu
la nhin th&y duge. Pay cac dia, dun néng dén 80 — 85°C trong 2 gid va dé cho
thude md phén tan déng déu. Lam ngudi va 1am déng lanh thudc ma, 1at nguge
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mdi dia d&t 1én ban soi ctia kinh hién vi thich hgp; chi€u sang tit trén xudng
bang méot ngon den chiéu dat § géc 45° so vdi mit phing cfia ban soi. Quan sat
va dém cac phan ti kim loai sang béng, 16n hon 50um & bat ky kich thuée nio.
Khong dugc ¢6 qua mot 6ng trong 10 6ng thude dem thit chita nhiéu hon 8 phan
t11 va khéng duge qua 50 phan ti tim thay trong 10 6ng. N&u ché pham khoéng
dat & 1an thit thit nhat thi lam lai 1an thi hai véi 20 ong thude khac. Mau thit
dudc col 1a dat yéu cAu néu khéng c¢6 qua 3 6ng chita qua 8 phan ti trong méi
dng va téng s6 khéng quéa 150 phan ti trong 30 dng tha.

1.3.3. Gidi han kich thudc cde phén ti

— Khéng duge ¢6 phén tl nao clia thuét cé kich thude 16n hon 750m.

— Cach thu: Trai mét lugng nhd ché pham thanh mdot 16p mdng trén ban soi
ctia kinh hién vi, pht phién kinh 1én trén v soi.

1.4. Vi du
Kiém nghiém thuéc mé acid boric 10%, déng géi 15g — DDVN III:
— La thudc m8 dung ngoai da ¢6 chia acid boric,

— Ché pham phai dat cac yéu cAu chung déi véi "Thude ma" va cac yéu cau
cua chuyén luan riéng.

— Ham lugng clia acid boric H;BO, t 9,0 d&n 11,0%.

a) Yéu cdu ky thuit vé chat luwong thanh phim

Ch tiéu ' Yéu céu Phuong phép thir
1. Tinh chat Thudc md mau tréng hodc vang nhat. | Cam quan,
2. B6 dong déu | 159 + 10%. Theo chuyén tuan chung.
khdi luong

3. Db déng nhat Ché phdm phai déng nhat, khéng 6 | Theo chuyén luan chung.
ti€u phan, vat la.

4. Binh tinh Acid boric, Theo chuyén [uan riéng.

5. Dinh lugng Ham luong cla acid boric H3B05 tir | Theo chuyén uan riéng.
9,0 d&n 11,0%.
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b) Thude tha

Cach pha cac dung dich sau duge tién hanh nhu chi d&n & phan Thudc thi,
bai 4, Phu luc 2.8 - DDVN IIL

— Ethanol.

— Dung dich acid sulfuric ¢am dic.

—Dung dich chuén d% natri hydroxyd 0,1 N.

~ Dung dich chi thi phenolphtalein.

c) Phuong phap thir

Tinh chdt:

Thudc m3 mau tréng hoic vang nhat.

Dinh tinh:

Liy 1g ché phé‘?m cho vao mot bat dun, thém 4ml ethanol (T'T) va 1 giot

acid sulfuric dam déc (TT). Cham lia dét, vita d6t vita khudly bing mét daa
thuy tinh. Ngon lia ¢6 vién mau xanh 14 ma.

Dinh luong:

Can chinh xac khoang 1g ché& pham cho vio ¢oc c¢6 md, thém 20ml nude va
20ml phenolphtalein. Dun cach thuy (CT) cho tan. Lic déu. Chuén dd bing
dung dich natri hydroxyd 0,1 N dén khi xuit hién m#au hdng bén viing (chi thi
phenolphtalein).

(1m] dung dich natri hydroxyd 0,1 N tuong duong véi 6,183mg H,BO.).

2. KIEM NGHIEM THUOC KEM
2.1. Khai niém

Kem (Cream) l1a dang ché phim mém, nhdt, déng nhit, thudng bao gdém
mdt hay nhiéu hoat chét hoa tan hay phén tan trong ta dugc, ho#ic hén hop ta
duge. Cac ta duge nay thudng 3 dang nhii tuong dau/nude, hodc nude/didu. Kem
béi da thudng cé thé chat mém va min mang.

2.2. Yéu cau chat lugng va phuong phap thi

N6i chung yéu clu k§ thuat va phuong phap thi cha kem gidng nhu di véi
thudc ma.
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TU LUONG GIA VA BAI TAP

158

Trinh bay tiéu chuéin va k¥ thuat kiém nghiém chung cia thude ma.
Tiéu chudn va ky thuat kiém nghiém cta thudc md tra mét c6 gi khae
s0 v8i thudc md néi chung? Hay trinh bay nhitng diém khac nhau dé.
Trinh bay cach ti€n hanh va danh gia két qua thit do doéng déu khoi
lugng ctia kem nghé déng géi 5g trong 1 tuyp.

Chon cdu trd 15i diing cho cde cdu héi tix 4 dén 6 béng cdch khoanh tron
chi cgi dau cdu duge chon:

4.

Quy dinh gi6i han cho phép vé chénh léch khéi lugng cla thudc md,
thudc kem nhu sau:

a) Thudc md tra mat clorocid — H déng géi 4¢g

A 1210% B. +15% C. £12,5% D. +20%
b) Thudc md profenid gel déng géi 50g

A 5% B. +7,5% C. 8% D. +6%
¢) Thudc mé kém oxyd déng goi 15g

A 110% B. £12% C. £15% D. 8%
d) Thudc m3 kem acyclovir déng g1 3g

A +12% B. £7,5% C. £15% D. +10%

Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch ham lugng ctia ché phdm
thude ma, thudc kem so véi ham lugng ghi trén nhan nhu sau:

a) Thudc m& tra mit tetracyclin 1% déng géi 5g

A +10% B. +12% C. +11% D. +8%
b) Thudc kem acyelovir 5% déng g6i 3g

A £12% B. £10% C. +7.5% D. 5%
¢) Thudc mé acid boric 10% déng géi 15g

A. +10% B. 16% C. +5% D £7,5%

Thudc md tra mét yéu cAu thi cac chi tidu:
A. D6 v6 khuén.

B. Tri nhiét t&.

C. Giéi han nhiém khuén.

D. Cac phan t1 kim loai. .

7. Trinh bay tiéu chuén va k§ thuat kiém nghiém chung ciia thude kem.



Y ) Bai 12# i
KIEM NGHIEM THUOC BONG DUQC

1. KIEM NGHIEM THUOC HOAN

1.1. Khai niém

Hoan 14 dang thudc rén hinh cdu, mém hoic cting, khéi lugng c6 thé thay
d6i thuong tit 4mg dén 12mg. Thanh phin ctia hoan gém céc bot min cta duge
liéu, hodc cac dich chiét duge liéu, cic chat dinh, hodc cac ta dude thich hgp.
Hoan ding dé uéng, nhai ho#c ngam.

1.2. Yéu cau k§ thuat va phuong phap thu
1.2.1. Hinh thic

— Hoan phai tron, déu, déng nhat vé hinh dang va mau sic. Hoan mém mat
ong phai min, tron béng, nhuyén déo véi do ciing thich hop

— Cach thii: Biing cadm quan.

1.2.2. D dm

— Hoan mém mat ong khoéng dudc chita nhiéu hon 15% nudc.

- Hoan ciing: Hoan mat ong nudc khéng dude chita nhiéu hon 12% nude;
hoan nudc, hoan hé khéng dude chita nhiéu hon 9% nude.
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— Cach thi:

Tuy theo titng ché phim ma c6 yéu ciu sit dung phuong phap xac dinh do
4m khac nhau nhu:

+ Hoan cling: Tién hanh theo phuong phéap xac dinh mat khéi lugng do lam
khé (Phu lyc 5.16 ~ DDVN III).

+ Hoan mém va hoan cling trong thanh phin ¢é chita nhidu tinh diu hoic
dudng: Xac dinh nude bing phuong phap cit véi dung méi (Phu luc 9.6 -
DDVN III).

1.23. Dé ra
— Chi ap dung cho hoan ciing.

— Néu khéng c6 quy dinh riéng thi tié€n hanh thd va danh gia theo "Phép
thit d6 ré vién nén va vién nang" — muyc 5, bai 7.

— Yéu ciu: Cac vién thi phai rd hét khéng qua 1 gid cho cac loai hoan,
riéng hoan hé duge phép ra khong qua 2 gid.

1.2.4. D déng déu khéi luong

— Phuong phap 1: Ap dung cho céc hoan duge udng theo s& lugng vién.

Cén khoi lugng cha 10 hoan, xac dinh khéi lugng trung binh cfia 1 hoan.
Cén riéng ré titng hoan va so sanh véi khéi lugng trung binh hoan.

- Phuong phap 2: Ap dung cho hoan dugde uéng theo khéi lugng.

Cit 10 hoan duge coi 1a 1 phan. Can riéng ré 10 phan va tinh khéi lugng
trung binh cua mét phan, sau dé so sanh véi khéi lugng trung binh, tinh &6
léch theo ty 18 phén trdm clia khéi lugng trung binh, tit d6 tinh ra khoang gidi
han clia gié tri trung binh.

— Phuong phép 3: Ap dung cho ddn vi dong géi hoan d4 chia liéu, hoéc déng
goi theo liéu udng mot 1an hodc udng hang ngay.

L&y 10 don vi déng géi, can riéng biét ting don vi déng gdéi va so sanh véi
khdi lugng trung binh, tinh d6 léch theo t3 16 phan trim cta khéi lugng trung
binh, tit d6 tinh ra khoang gi6i han ctia gia tri trung binh.
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— Danh gia: D6 chénh léch vé khéi lugng ciia hoan phai dat theo quy dinh 4
bang 21.

Bdng 21. Gidi han cho phép chénh léch khdi lugng ddi vdi vién hoan

: - |
Phuang phap 1 Phuang phap 2 Phuong phap 3 -l
KLTB* ciia 1 % chénh KLTB* clia 1 i . KLTB* cia 1 don vi % chénh
. . . % chénh léch . .
hoan léch phén dong géi léch
Tir 0,059 dén +12% Tz 0,059 dén +12% Tir 0,5¢ trd xudng 1 12%
1,59 0,19
Trén 0,5g dén 1g + 1%
Trén 1,5¢g +10% Trén 0, 1g + 10% Trén 1g dén 2g i+ 10%
dén 5¢ dén 1g T
Trén 2g dén 3g + 8%
Trén 5g dén t 7% Trén 1g + 7% Trén 3g dén 6g 1 6%
99
Trén 6g dén Sg + 5%
Trén 9g t 5% Trén 9g + 4%

KLTB*: Khai iugng trung binh

Khél lugng cua titng hoan (phuong phéap 1), tling phan (phudng phap 2),
titng don vi déng gl (phuong phap 3) ting véi khéi lugng trung binh phai nim
trong giéi han sai 6 quy dinh 8 bang 21. Khéng dude ¢6 qua hai don vi vugt
qua gidi han sai s cho phép. Khong duge ¢ don vi ndo vugt gap d6i gidi han
cho phép.

1.2.5. Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cac phuong phap duge quy dinh trong tidu chudn,
thude hoan phai cho cac phén ting ctia cic hoat chit c6 trong ché pham.

1.2.6. Dinh luong

Tién hanh dinh lugng theo cac phuodng phap duge quy dinh trong tiéu

chuin, ham lugng cua tiing hoat chit trong ché& phdm phai nam trong gidi han

cho phép theo tling chuyén luan riéng.
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1.2.7. DS nhiém khuén

~ Cac hoan phai dat yéu cdu vé giéi han d6 nhidm khusn.

— Céch tién hanh: N&u khong c6 quy dinh riéng thi tién hanh th va danh
g14 theo "Thit giéi han nhiém khu&n" - muc 2, bai 13.

1.2.8. Péc tinh bat thuong
- DPat yéu cau quy dinh trong chuyén luan riéng.

— Cach tién hanh: Néu khéng c6 quy dinh riéng thi tién hanh thd va danh
gld theo quy dinh ctia chuyén luan "Thi ddc tinh bt thuong" (Phu luc 10.6 —
DDVN III).

1.3. Cac loai vién hoan

Tiéu chuén chit lugng cua cac loai vién hoan phai tuan theo y&u ciu chung
ctia thude vién hoan va yéu cdu riéng d6i véi tuy ting loai.

— Hoan mém mat ong: Khéng duge chita nhidu hon 15% nude.

— Hoan mat ong nudc (hoan ciing): Khong duge chita nhidu hon 12% nude.

— Hoan nuée, hoan hé (hoan citng): Khong duge chia nhidu hon 9% nude.
1.4. Vi duy

Kiém nghiém Hoan lyc vi (hoan cirng, déng géi 25g) — DPVN III:

— Ché€ pham phai dat cdc yéu ciu chung d6i v6i "Thudc hoan" va cac yéu
ciu cia chuyén luén riéng.

— Cong thiic bao ché ctia Hoan luc vi gém:

Hoai son 80g
Thue dia 160g
Don bi 60g
Trach ta 60g
Phyc linh 60g
Son thu 80g
Mat ong 1000g
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a) Yéu cu ky thuit vé chit lugng thanh phim

Chi tiéu Yéu ciu Phuong phap thi
1. Tinh chét Hoan cimg hinh ciu, mau den nhanh. Mui | Cam quan.
thom dugc ligu. Vi ngot hoi chua.
2. 6 am Khang dugc qua 9%. Theo chuyén luan chung.
3. b6 dong déu khéi | KLTB + 10%. Thee chuyén luan chung,
tugng phuadang phap 2.
4. Bo6ra Khéng dudc qua 1 gid. Theo chuyén ludn chung.
5. Binh tinh — Béng cét kéo hai nude. Theo chuyén luan riéng.
— Sinh dia.
6. D6 nhiém khudn | Dat yéu cau vé gi6i han nhiém khuan. Theo chuyén luan chung.

b) Phuong phap thu
Tinh chdt:

Ché& phidm 14 hoan hinh cidu, mau den nhanh. Mui thom duge liéu. Vi ngot
hai chua.
-Dinh tinh:
- C&t kéo bing hoi nude 10g hoan va hing 14y 20ml dich cit, 18y 2ml dich
cat, thém 0,5ml acid benzosulfonic di diazo hod, 1 — 2 giot natri carbonat (TT)
xuat hién dan dan mau d6 da cam.

— Binh tinh Thue dia:

+ Phuong phap sédc k¥ 18p méng (Phu luc 4.4 - DBVN III).

+ Ban modng: Silicagel G d& hoat hod & 110°C trong 1 gic.

+ Dung méi khai trién: Cloroform — ethylacetat (9: 1).

+ Dung dich thi: 14y khoang 10g ché pham, tan thanh bt thé, chiét bang
cach dun s6i cAch thuy 15 phit véi methanol 3 14n, méi 1an 30ml. Gép dich
chiét methanol, ¢6 trén céch thuy dén cdn. Cdn dudce chiét béng n- butanol 3

lan, médi 1An 5ml, gdp dich chiét n — butanol réi loc, ¢6 dich loc trén cach thuy
dén cén. Hoa cdn trong 1ml ethanol.
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+ Dung dich déi chiéu: Lay 1,5g Thuc dia thai nhd, réi tién hanh chiét nhu
dung dich thi, bt ddu tir chiét bing cach dun séi,... hoa cin trong 1mil ethanol.

— Cach tién hanh: Cham riéng biét lén ban mong 20ul méi dung dich thi
va dung dich d6i chiéu. Trién khai dung méi khoang 12 — 15¢m. LAy ban mong
ra dé kho & nhiét d6 phong, phun dung dich acid sulfuric 10% trong ethanol
(TT). Say ban méng & 110°C dén khi hién rd vét. Trén sic ky d6 cua dung djch
tht phai cho vét ¢6 ciing mau va gia tri R; voi cac vét trén sdc ky d6 clia dung
dich déi chiéu.

2. KIEM NGHIEM CAO THUGC

2.1. Dinh nghia

Cao thude 1a ch€ phidm diéu ché& bing cach cb hofic sdly dén thé chat quy
dinh cac dich chiét thu dugc ti dugc liu thyc vat hay déng vat vdi cae dung
mot thich hgp.

2.2. Yéu cau ky thuat va phuong phap thi
Dat yéu cau quy dinh trong chuyén luan riéng va cic yéu ciu chung sau day:
2.2.1. Cao long
a) Do hoa tan
Cao long phai tan hoan toan trong dung moi da dung dé diéu ché cao.
b) D6 trong, 46 déng nhat va mau sic

~ Cao thudc phai ding mau sic da mé ta trong chuyén luan riéng, khéng cé
vang méc, khéng ¢é cin ba duge lidu va vat la.

— Cach tién hanh: Lay riéng phan phia trén cta chai thude, chi dé laj
khoang 10 — 15ml. Chuyén phéan ¢on lai trong chai vao mot bat sit men tring,
nghiéng bat cho thude chiy ti tir trén thanh bat tao thanh mét 16p dé quan
sat. Quan sat dudi anh sdng ty nhién, thuée phai dat cac yéu cAu quy dinh.
Néu khéng dat phai thit lai 1dn thi hai véi chai thude khéc, néu khéng dat cot
nhu 16 thude khong dat chi tiéu nay.

¢) Dinh tinh
Tién hanh dinh tinh theo céc phuong phap duge quy dinh trong tidu chuén,

ché pham phai cho cac phan tng ctia cc hoat chét ¢6 trong ¢ch& pham.
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d) Pinh lugng

Tién hanh dinh lugng theo cic phuong phép duge quy dinh trong tiéu
chu&n, ham lugng cta ting hoat chat trong ché pham phai nam trong giéi han
cho phép theo ting chuyén luan riéng,

2.2.2. Cao ddc, cao kho

a) Mat khéi lugng do lam khé

Néu khong ¢6 chi dan khac thi:

— Cao dac: khong qua 20%.

— Cao khé: khong qua 5%.

b) P6 nhiém khuin

Dat yéu cau quy dinh vé d¢6 nhiém khufn theo Phu luc 10.7 - DDVN IIL

¢) Dinh tinh

Tién hanh dinh tinh theo cac phuong phap dude quy dinh trong tiéu chufn,
ché& pham phai cho cac phan tGng cta cac hoat chit ¢6 trong ché pham.

d) Dinh lugng

Tién hanh dinh lugng theo cac phuong phap duge quy dinh trong tiéu

chuén, ham lugng cla ting hoat chit trong ché phdm phai ndm trong giéi han

cho phép theo tling chuyén luin riéng.
2.3. Vi du

Kiém nghiém Cao hy thiém (Cao 16ng) - DDVN I1I:

- i . - - - e o -~ . - - A
— Ché pham phai dat cac yéu ciu chung d6i véi " Cao thudc " va cic yéu cau

cua chuyén luin riéng.
— Cong thile bao ché cia Cao hy thiém gom:
Hy thiém 1000g
Thién nién kién 50g
Ethanol 90% 235ml
Dudng tring 130g
Nuée 1000ml
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a) Yéu cdu ky thuat vé chat lugng thanh phim

Chi tidu Yéu cdu Phuang phép thir

1. Tinh chét Chét dng mau nau den, mli thom | Cam quan.
Thién nién kién, vi ngot.

2. Binh tinh Hy thiém, Thea chuyén Iuan riéng.

3. B6 trong va d6 | Sanh, ddng nhat, khéng duoc ¢6 vang | Cam guan.

dong nhat méc, ba dugc lidu va vat la.

4. Ham lugng ethanol | 19% + 1%. Theo chuyén luan chung.

5. Ty trong 0 20°C: 1,05 - 1,10. Theo chuyén luan chung,

dung ty trong k&.

b) Phuong phap tha

Tinh chdt:

Chat 1éng mau ndu den, muii thom Thién nién kién, vi ngot.

Dinh tinh:

Dinh tinh Hy thiém:

~ Phuong phép séc ky 16p méng (Phu luc 4.4 - DDBVN III).

- Ban mong: Silicagel G da hoat hoa & 110°C trong 1 gig.

— Dung méi khai trién: Cloroform — methanol (9: 1).

- Dung dich tha: Lay 25m! ché phdm, pha lodng véi 25ml nude, chiét bang

ethyl acetat 2 1an, méi l4n 26ml. Gop cac dich chiét, c6 trén cach thuy tdi cén.
Hoa tan ¢in trong 1ml ethanol.

Dung dich d6i chiéu: L&y khodng 25g¢ Hy thiém, ¢4t nhd, dun s6i véi 100ml
nudc trong kKhoang 1 gid (ludn bl nudc béc hoi), gan, loc dich chiét, ¢ con
khoang 50ml rdi tiép tuc chiét bing ethyl acetat nhu dung dich thi.

— Céach ti€n hanh: Ch&m riéng biét 1én ban mdéng 20ul méi dung dich thi
va dung dich d6i chi€u. Sau khi trién khai xong, dé khd bin méng & nhiét d6
phong roi phun dung dich acid sulfuric 10% (TT), sy ban mdng ¢ 110°C téi khi
xudt hién cc vét. Trén sic ky d6 ciia dung dich thi phai cho vét c6 ciing mau

va gia tri Ry véi céc vét trén sic ky db cta dung dich d6i chidu.
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P§ trong va do dong nhat:

Sanh, dong nh&t, khéng dude c6 vang méc, ba duge lidu va vat la.
Ham lugng ethanol:

19% + 1% (Phu luc 6.15 - DDVN IID).

Ty trong:

3 20°C: 1,05 - 1,10 (Phy lyc 5.15 - DDVN III, phuong phap diung ty trong ké).

3. KIEM NGHIEM RUGU THUOC

3.1. DPinh nghia

Rugu thudc 1a dang thudc 16ng ¢6 mui thom va vi ngot, diéu ché bing cach
ngam dugc ligu thyce vat hodc déng vat (da ché bign) trong rugu hoédc ethanol
lodng trong mét thai gian nhét dinh (tuy theo quy dinh ctia ting cong thiic) réi
gan ldy rugu thude. Ham lugng ethanol trong rugu thuée khong qué 45%.

3.2. Yéu cau k¥ thuat va phuong phap thi
3.2.1. Mau sdc

— Dat yéu cau theo quy dinh trong chuyén luan riéng.

— Céch tién hanh: L&y 8 2 chai rugu trong mdi 16 san xuét, mdi chai 5ml,
cho vao 2 6ng nghiém (thuy tinh khéng mau, déng ¢d). Quan sit mau cia hai
ong d anh sang thién nhién bing cach nhin ngang, mau sic ctia hai 6ng phai

nhut nhau va diung nhu mau sic di quy dinh trong tung chuyén luan,
3.2.2, Muai vi
Dat yéu cau theo quy dinh trong chuyén luan riéng.
3.2.3. D¢ trong va dé déng nhdt

~ Rugu thude phai trong déng nhat, khéng c6 can b duge lidu va vat la.

— Cach tién hanh: Quan sat toan chai rugu, khéng duge ¢6 vang mde. Hut
5ml rugu thude & vi trf cAch day chai khoang 2cm, cho vao 8ng nghiém (thuj’z
tinh khong mau, dung tich 10 - 20ml, quan sat 4 4nh sang thién nhién bing
cach nhin ngang. Rugu thudc phai trong va déng nha't. Néu khéong dat yéu cau,
thit lai l1an thit hai v6i mét chai rugu thude khic. Lan nay khong dat thi 16
thudc coi nhu khéng dat tidu chuan;
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3.2.4. Ham lugng ethanol

Dat yéu cau theo quy dinh trong chuyén luan riéng.

Cach xac dinh: Ham lugng ethanol trong ché phim duge xac dinh theo chi
dan ¢ Phu lyue 6.15 — DDVN T11.

3.2.5. Ty trong

Dat y&u cau theo quy dinh trong chuyén luan. Xae dinh ty trong theo Phu
luc 5.15 - DBDVN II1.

3.2.6. D¢ ldng cdn

- Dat yéu cau theo quy dinh trong ting chuyén luan.

— Céach tién hanh: Quan sat toan chai rugu, néu thiy cé cin thi dé yén
khoang 48 gig, sau d6 mo nit va than trong diing 6ng cao su hay 6ng nhya lam
xiphong, hit phan rugu G phia trén, dé con lai 15 — 20ml (461 véi rugu cé thé
tich can khéng qua 0,5ml), hodc 40 — 50ml (d6i véi rugu cé thé tich can trén
0,5ml). Lic cin trong chati cho tan, rét hét sang 6ng dong 25ml (chia do 0,5ml)
hodc 50ml (chia d9 1ml) ¢6 mit. LAy phan rugu trong da hat xiphéng dé trang
chai, d6 vao 6ng dong rdi thém rugu thude vita & 25ml hodce 50ml. Dé lang 48
gid, doc két qua trén vach chai.

3.3. Vi du

Kiém nghiém Ruwou bé huyét trit phong - DDVN I11:

~ Ché& phdm phai dat e&e yéu ciu chung d6i v6i ” Rugu thude " va cac yéu

cau cua chuyén luan riéng.

- Cdng thice bao ché cia Rugu bé huyét tri phong gom:

Cau tich 20g Thé phuc linh 10g
Ngd gia bi 10g Huyét giac 10g
Tang chi 30g Tuc doan 20g
Nguu tat 10g Hy thiém 30¢g
Ha thu é do 40g Dudng trang 130¢
Thién nién kién 30g Ké huyét ding 40g
Hoang tinh 20g Ethanol 130ml
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a) Yéu cau ky thuat vé chat lvong thanh pham

Ch/ tiéu Yéu cau Phuong phap ther

1. Tinh chat Chaét long trong, mau dé nau, mui dac | Cam quan.
bigt, vi ngot cay.

;. 2. Db trong Ché phdm phai trong. Cam quan.
3. Ham lugng ethanol 19 - 23% Theo chuyén luan chung.
4. Ty trong 0 20°C: 1,02 - 1,04, Theo chuyén ludn chung,

dung ty trong ké&.

5. 86 13ng can Ldp cdn khéng duge qua 0,5ml.

Theo chuyén luan chung.

b) Phuong phap thit

Tinh chdt:

Chét léng trong, mau do ndu, miii dic biét, vi ngot cay.
D6 trong:

Ché& phaim phai trong. Xem chuyén luin "Rugu thuéc” (Phu luc 1.17 -
DBDVN I11).

Ham lwgng ethanol:

19 — 23% (Phu luc 6.15 - DBVN III).

Ty trong:

3 20°C: tu 1,02 - 1,04 (Phu luc 5.15 — DDVN III, phuong phap dung ty
trong ké).

D6 ldng cdn:

Lép can khong dudge qua 0,5m!l (Phy luc 1.17 - DDVN III).

TU LUONG GIA VA BAI TAP

1. Trinh bay tidu chuédn va ky thuat kiém nghiém chung ctia thude hoan.
2. Trinh bay tiéu chuén va k¥ thuat kiém nghiém ctia cao thudc.

3. Trinh bay tiéu chuin va kj thuat kiém nghiém cta rugu thudc.
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Chon cbu trd 161 ding cho cde cau héi tiw 4 dén 6 bang cich khoanh tron
chiz cdi ddu cau duge chon:

4. Quy dinh gidi han cho phép vé chénh léch khél lugng cia thude hoan
duge uéng theo 6 lugng vién nhu sau:
a) Thube dai trang hoan cé khéi lugng trung binh 0,1258¢
A +10% B. +15% C. +t12% D. +7%
b) Thuée hoan phong té thap c6 khéi lugng trung binh 1,5632g
A, +5% B. +10% C.+7% D. +6%
¢) Thuée hoan bé than dudng ¢6 khéi lugng trung binh 5,2687g
A +10% B.£12% C. t7% D. +8%
9. Quy dinh vé thoi gian ra cho phép déi véi thude hoan nhu sau:

a) Thuée dai trang hoan (hoan nudc) 1a khéng qua:

A. 60 phut B. 45 phit C.90 phit  D. 120 phut
b) Thudc hoan phong té thap (hoan nudc) 1a khéng qua:

A. 105 phit B. 45 phat C. 60 phut D. 90 phut
¢) Thude hoan bé than duong (hoan ho) 1a khéng qua:

A. 105 phiit B. 120 phit C.60 phdt  D. 90 phut

6. Quy dinh gi6i han cho phép vé ham lugng nude déi véi cao thude nhu sau:
a) Cao dic, khong qua:

A. 5% B. 15% C. 20% D. 10%
b) Cao khé, khéng qua:
A. 5% B. 15% C. 20% D. 10%
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Bai 13
MOT sO PI-I'U'ONG PHAP SINH HOC
TRONG KIEM NGHIEM THUOC

Muc Tu‘-:u

" khu&’n vdgn i han kil 1t 00 nigiyén licu

Trong Phy lyc 10 ctia Duge dién Viét Nam III ¢6 trinh bay phudng phap
kiém nghiém thuée bing phudng phap sinh hoc. Trong khuén kh4 cha tai liéu
nay, ching t61 trinh bay ba phép thit danh gia chat lugng thudc la thit chét gay
s6t, thit giéi han nhiém khuéin va thit d6 v6 tring.

1. YEU CAU CG BAN CUA PHONG KIEM NGHIEM VI SINH VAT

1.1. Quy tic an toan trong phong kiém nghiém vi sinh vt

Can bg lam viéc tai phong kiém nghiém vi sinh phai ¢6 di kién thie va
kinh nghiém vé céng tac kiém nghiém vi sinh va phai tuan theo cac quy téic an
toan trong khi lam viée.

1.1.1. Yéu cdu vé phong kiém nghiém vi sinh

Dién tich lam viée, cac khu vye trong phong dude phan chia va bé tri phu
hop, khoang cach lam viéce hgp 1y dé han ché t&i da sy di chuyén trong phong
(lam x40 dong khéng khi va lam téng nguy co nhiém). Hé théng chiéu sang diy
du, c6 hé thong thong khi dé tranh syt déng bui va lan truyén céc vi sinh vat,...
Khu vuc thao téc nubi cdy nén duge 14p diit dén ti ngoai dé tiét tring khong
khi va khong gian thao téc. Cht § tranh ho#c khéng ding quat trong phong
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kiém nghiém vi sinh, trinh 46 méi trudng, hod chét tryc ti€p dudi anh sang
mat troi.

1.1.2. Cdc quy tde an toan trong phong kiém nghiém vi sinh

— Do thyc t& can bd phong kiém nghiém vi sinh phai thao tac truc tiép véi
cac vi sinh vét, dong thdi ¢6 nhifu ching vi sinh vat gay bénh nén khi tién
hanh lam viée phai hét siic c&An than véi cac chung dang thao tac. Chd ¢ phai
nim viing nguyén téc, phuong phap lam viéc véi vi sinh vat. Khéng an udng,
hut thuée trong phong kiém nghiém. Trong khi lam viéc phail méc 4o blouse,
mang khéu trang khi thao tac véi vi sinh vat. Truéc khi bat diu thi nghiém
cén sat tring mit ban, sat triung tay bing cén 70°C hoac dung dich chat diét
khudn khac, dé khs. Sau khi hoan thanh cong viéc lai tién hanh sat tring nhu
trén. Truong hgp vé tinh bi d8, nhidm vi sinh vat ra nol lam viée, dung khéan
gidy tAm chét diét khudn lau k¥, sau dé khi trung lai ban lam viée.

— Phai ghi chu tén vi sinh vat, ngay thang thi nghiém lén tdt ca cac hép
Petri, éng nghiém mai trudng, binh nudi cay.

— T4t ca chit thai rin, mél trudng chia hosic nhidm vi sinh vat can dudc
hap khu trung trude khi thai di.

- Céac dung cu, binh chita nhiém vi sinh vat cdn duge ngam vao dung dich
chit diét khuén (nuéc Javel) trude khi rita va tai sit dung.

1.2. Dung cu, thiét bi

- Cac dung cu bing thuy tinh: 6ng nghiém, dia petri, dén cén, cée thuy
tinh, binh cu day bang va tron, binh tam gidc, cac loai 6ng dong, &ng hiit, ..

~ Que cdly: que ciy théng, que cdy vong, que c8y méc.

— Mang loc v6 tring: mang loc ¢6 kich thude 18 loc 0,2um nho hon dudng
kinh vi khuan. VSV sé& bi git lai trén mang loc con dung dich di gua sé vd

trung. Mang loc ¢6 thé bing cellulose hay hén hgp celulose va muéi este ciia
cellulose.

— Thiét bi: nhiét k&, may do pH, ti siy, t4 &m, may lac, bé didu nhiét, ti
lanh, dén tu ngoai (UV), néi hdp, kinh hién vi, binh @ ky khi,...

— Tu cdly vé trung: ti cdy vé trang dude st dung dé dAm bao tinh v6 tring
cao khi thao tae vdi vi sinh vat. Khong khi trong ta c&y vb trung duge cung cAp
qua hé¢ théng loc khéng khi. Dén tii ngoai ¢6 tac dung khit tring b& mat ban
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thao tac trong tu ciy va bé mit cic dung cu thiét bi khac. Trude khi st dung th
cdy vb trung, can bat dén tl ngoai trude 30 — 60 phiit. Khi bt dau thao tac, tit
dén tu ngoai va bat hé théng loc khéng khi.

1.3. Ky thuit c¢d ban trong phan tich kiém nghiém vi sinh vat
1.3.1. Phuong phdp pha ché méi trudng

— Méi trudng nudi cdy vi sinh vat théng thudng chia day di cac thanh
phan v€ ngudn carbon, dam, chit khoang, cac yéu t§ sinh trudng,... ngoai ra
con chita mét Iugng nude cin thiét (khoang 70 — 85%), ¢6 pH xac dinh thich hop
cho sy phat trién cta vi sinh vat. Trong mot s6 méi trudng dic biét ¢é thé thém
cac chat khang sinh, cie chit tic ché sy sinh trudng clia mét s6 vi sinh vat theo
yéu cAu muc tiéu ciia thi nghiém,...

- Méi trudng nudi cdy thudng duge phan loai dua vao tinh chét vat Iy méi
trudng va chia thanh 3 dang: long (liquid media), rdn (solid media) va ban rin
(semisolid media).

Hién nay, nhiéu hang san xuat méi trudng chuyén nghiép da san xuit cac
moéi trudng dang déng khé. Cac mdi truong nay thuong dude diéu ché tir cac
hod chat téng hgp tinh khibt véi ham lugng xéc dinh.

— Trong thu nghiém vi sinh, chat lugng mdi trudng déng vai troé quan trong,
vi vAy viée pha ché méi truong cin dugde thuc hién chinh xéc, cAn than. Cach
pha ché& nhu sau:

+ D& chuén bi méi trudng cAn phai can dong chinh xac titng thanh phin
clia mdi trudng. Mot s6 thanh phén bit bude phai ¢cin chinh xac trén can phan
tich nhu cic thanh phan vi lugng,...

+ V41 moi trudng 10ng: can cac thanh phan, hoa tan vao trong nude.

+ Véi mdi truong rén: bd sung thém chit 1am rén nhu thach, déng thai phai
gia nhiét dé lam tan méi trudng.

+ Yéu cAu méi trudng phai trong dé dé quan sat, trudng hop cAn thiét phai
loc qua gidy loc, gac hodc than hoat. Tuy theo dél tudng yéu cdu cua thi
nghiém, mél trudng duge diéu chinh dén pH quy dinh bing HC! IN hoic
NaOH 1N. Méi truong duge khu tring ¢ nhiét 6 va thoi gian thich hdgp phu
thudc vao thanh phan clla méi trudng. Véi cac méi trudng binh thudng, thusng
khi tring ¢ 121°C (1atm) trong 15 — 20 phuit.
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~ M6i trudng dong khé: Duge pha ché don gian béng cach phdi hgp mét
lugng can thiét méi trudng déng kho vao nude, diéu chinh pH, déng éng va khi
trang. Trong nhiéu trudng hop, c6 thé khéng can diéu chinh pH.

— Céc 6ng nghiém dung méi trudng phai sach va khéng ¢6 bui. Trudng hop
dédc biét, phéi ria éng nghiém bén trong bing nudc &m va xa phong ¢6 stt dung
chdi co 6ng nghiém. Xa lai 2 1an nude, 14n diu bang nuéc may, sau d6 bing
nude cat dé loai trir xa phong con sét lai. Up nguge céc éng nghiém 1&n rd dé ty
rdo nudc, chut y khong lau bang khan,

— Khi phan méi trudng ra dung cu chita cAn chud ¥ chi ding 1 phan cua
dung cu chia. Théng thudng véi cac binh chita nhu binh cau, binh tam giac chi
d6 1/3 - 1/2 dung tich, d6ng 5ml méi trudng 1éng trong dng nghiém, 5 - 7ml 361
véi 6ng thach nghiéng.

1.3.2. Cac ky thudt khit trung dung cu va méi truong

C6 nhiéu phuong phap khit trang vi sinh vat: biing cac tac nhan 1y hod nhu
nhiét d9, bie xa, loc,... Tac nhan khiz trang duge chon tuy muyc dich va vat lidu
cAn khi triing.

a) Khit triung bang nhiét

Nhiét d6 cao c6 thé tisu diét dugc cac vi sinh vat do tac dung lam enzym
clia vi sinh vAt bi bién tinh, lam mat nude va oxy hoa cac t€ bao.

- Khi trimg bing nhiét khé: théng thudng sély 170°C trong 2 gid hosic dbt.
Duyng cu thuy tinh (dia petri, 6ng hit thuy tinh,...) bén véi nhiét nén thuong
duge khit trung bdng phuong phap sdy 6 180°C trong 2 gid trong ta sdy (cha ¥
cac 8ng hut cdn duge nhét nit béng khéng tham nude 8 d4u hit). Dung cy thuy
tinh cén dugc géi kin trong gify hosic gifly nhdm; &ng hiit duge cho vao 8ng inox
trude khi sdly. Cac thanh gat thuy tinh duge khi trang bing cach d6t véi cdn
70°C va céc que cAy kim loai duge khix tring béng cach d6t truc tidp trén ngon Iia.

- Khii tring bing nhiét 4m: Pun s6i 100°C trong 10 phit dé diét t& bao
sinh dudng hodc hap bing hai nuée & latm, 121°C trong 15 - 30 phut dé tiét
trang hoan toan. Phuong phap nay thuong duge dung dé khi trang méi trudng
nudi cdy va dung cu phiu thuat.

Phuong phap nhiét 4m bing néi hap ap e ¢ 121°C trong 15 — 30 phiit
thuong duge st dung dé cac thanh phéan hitu ¢g clia moi trudng khong bi chay,
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bién tinh v méi truong khéng bi mat nude. Phuong phap nay dya trén nguyén
téc lam tang nhiét d6 bang hoi nudc bio hoa duéi ap suft 18n hon 4p suat binh
thudng ctia khi quyén.

~ Phuong phap khu trang gidn doan (phuong phap Tyndall): méi truong
duge hap 3 - 4 1&n ¢ nhiét d6 khéng qua 100°C trong 30 — 40 pht, cach nhau
24 gio. Gilta 2 1lan hdp U méi trudng 6 28 — 32°C trong 24 gio cho bao td nay
mam. Cac bao ti nao con lai séng s6t ndy mam sé bj diét & 14n hap tiép theo.

— Phuong phap khu trung nhiét d6 thap (phuong phap Pasteur): dun cach
thuy méi truong 60°C trong 30 phut hosc 80°C trong 15 phiit; sau dé lam lanh
dot ngdt dudt 10°C. Phudng phap nay khéng diét duge bao tii.

Mot s8 trudng hgp méi trudng ¢é chita cac ch&t khéng bén vdi nhiét nhu
vitamin, acid amin,... thudng dude khit triing bang J 0,5atm trong 20 — 30 phuit.

b) Khit trung bang mang loc

St dung mang loc ¢6 dudng kinh 16 mang loc 14 0,22um, cho dich éng di
qua, gil lai cac vi khufn va vi sinh vat ¢6 kich thude 16n hon. Phin chay qua
phéu duge dung trong cac dung cu vé tring. Trude khi ding thiét bi loc va
mang loc phai duge kh tring. Phudng phap nay thudng dude stt dung dé khi
tring trong cac truong hgp c6 cac chit dé bi oxy hoa hodc khéng bén véi nhiét.

¢) Khit trang bang bic xa

Cé thé ding tia X, tia gama, tia ti ngoai dé khit trung. Tia td ngoai dugc
diing nhiéu nhat dé khit tring cac budng pha ché, th cdy vi sinh vat; trong
trudng hgp nay chi ¥ dén tl ngoai phai dude chidu truc tiép, thdng gée véi noi
lam thi nghiém, cong suit va s6 lugng dén phl hop véi dién tich budng ciy.
Pén tu ngoai it ¢6 tdc dung véi ndm, do d6 mudn khi trung budng pha ché can
phéi hgp thém dung hoé chat dé diét nfm.

d) Khit triing bang hoa chat

Nhiéu hoa chat cé thé kiém soat sy tdng trudng cha vi sinh vat. Ethylen
oxyd, triethylen glycol,... duge sii dung d€ khit triing, te ché& sy phéat trién cla
vi sinh vat. St dung dung dich Cloramin B; Cloramin T 2% hoiic dung dich
phenol 0,5% dé xi 1y budng vé6 khuén. Tiét khudn khéng khi bing dung dich
formaldehyd (500ml cho 1 lit nuéc).

1.3.3. Cac ky thudt thao tdc vé trung

Trong kiém nghiém vi sinh vat, cac ching vi sinh vat can duge cdy vao
nhiéu méi trudng khac nhau dé tang sinh, khao sat dae tinh sinh trudng cia vi
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sinh vit, cac thi nghiém sinh hoa,... Viéc cay chung can chi ¥ thyc hién dé
khong dua céc vi sinh vat khac vao hay vi sinh vat nhi€m vao méi trudng, vi
vay cic thao tdc cAn hét siic can than dé loai trit céc vi sinh vat gay nhiém. Dé
dam bao ¢6 dugc trang thai vé tring trude khi si dung, m6i trudng va cac dung
cu can duge khil trimg thich hop.

Cac thao tac vé tring duge thyc hién trong khéng gian v6 trung dude tao ra
bdi ngon Hia dén cdn, hodc trong ti ciy vo trung. Ngoal ra ngudi tién hanh thi
nghiém can mang ging tay hoic sat tring tay vdéi con 70° hodc cac dung dich
tiét khudn, dong thoi sat trang mét ban thao tac. Sau khi thye hién xong viée
cdy chung lai tién hanh sat triing tay, mét ban tudng tu nhu trén.

- Khi triing que c&y: D6t néng db ddu que cay trong ngon Lia va dot nhe
phan can. CAm thang ditng que cdy 1én cho que néng ddu. M nit béng va dua
ngay que ciy da khit triing vao dung cu chiia gidng. Ap diu que c&y vao thanh
éng nghiém, binh chda hoic dat nhe 1én phan méi trudng khéng chiia vi sinh
vat dé lam ngudi que cay trude khi 14y vi sinh vat.

— Chuén bi 6ng thach nghiéng va d8 dia:

+ 6ng thach nghiéng: Ngay sau khi khit trang, dat ddu cac 6ng nghiém
dyng méi trudng rin cao dé tao d6 nghiéng sao cho chiéu dai clia méi trudng
trong éng khong qua 2/3 chiéu cao 6ng, thach khong duge cham vao nut béng.
bé ngudl.

+ D& dia: D8 & nhiét d6 45 — 55°C viia han ché su ngung tu hdi nudc trén
nip dia petri, vita tao dude b8 mat moi trudng phang. DS dia trong ti ciy vé
trang, bé day méi trudng trong dia la 8 — 4mm.

2. THU GIGI HAN NHIEM KHUAN

Thu gi6i han nhiém khudn (hay thi gidi han vi sinh vat) 14 mét thi
nghiém bat bude cho cac duge phim tit nguyén lidu dén thanh phim khéng
dude tiét trung trong qué trinh san xuit.

2.1. Muc dich

Thu d6 nhiém vi sinh vt nhim muc dich xac dinh giéi han t8i da cia s6
lugng vi khudn hiéu khi, vi ndm c6 trong 1g (hodc 1ml) ché pham thi. Déng
thoi phat hién cac vi khudn chi diém vé sinh quy dinh khéng duge cé trong
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thude la: Staphylococcus aureus, Pseudomonas aeruginosa, Escherichia coli,
cac loai Salmonella, vi khudn ky khi Clostridia.

2.2, Nguyén tic

P&m s& vi khuin hifu khi, ndim mde, n&m men c6 trong duge pham duge
thé hién bang cac khuan lac dic trung trén dia thach dinh dudng thich hgp.
C#n ol vao cac déc tinh hinh thai, sinh 1§, sinh hod cta titng loai vi khudn dé
xac dinh vi khuén gay bénh. Trén cd sd két qua thi nghiém danh gia chit lugng
clia thude theo Tiéu chudn Dude dién hoic Tidu chuén ¢o s6.

2.3. Phuong phap thif xac dinh gi6i han t6i da vi sinh vat

2.8.1. Chudn bi méi trudng

a) Méi trudng xac dinh gidi han vi khuin

Moéi truong thach Casein —BPdu tuong:

Pepton

Glucose

Pepton casein 15,0g
Pepton dau tuong 5,0g
NaCl 5,0g
Thach 15,0g
Nude cat 1000ml
pH=7,1-517,3

Mbéi truong thach thuong:
Cao thit 5g
Pepton 10g
Na(l 5g
Thach 18g
Nudc cat viia da 1000m1
pH="74 576

b) Mb1i trudng xac dinh giéi han vi ndm
Méi truomg thach Sabouraud - Khang sinh:

10g
20g
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Thach 20g

Nude cat 1000m1
pH =56 - 6,0

Thém 50mg cloramphenicol trong 1 1it méi trudng trude khi tidt trang ho#e
dung benzyl penicillin, hogc tetracylin cho v&o méi truang sau khi tiét trung.

2.3.2. Chuén bi mdu thi

Mau thi theo quy dinh chung duge 14y 10g (hosc 10ml) dé thi nghiém.

2.3.3. Dém s6 luong vi sinh vét

— Cho vaio mdi dia petri 1ml chat thii & nong dd thich hgp sao cho khéng
qud 300 khuan lac vi khudn va 100 khuin lac vi ndm trong 1ml. Thém 15 —
20ml méi trudng thach casein — dau tuong hodc mdi truong thach thudng dsi
véi dia xac dinh s8 lugng vi khudn va 15 — 20ml thach Sabouraud — khang sinh
doi véi dia xdc dinh 88 lugng vi ndm da d€ ngudi dudi 45°C. Nudi cdy & 30 —
35°C trong 1 — 2 ngay d6i v6i dia xae dinh 8 lugng vi khu&n va & 25 — 28°C
trong 4 — 5 ngay dél vdi dia xac dinh s6 lugng vi n&m.

Vi du: Xac dinh s6 lugng vi khudn hi€u khi, vi n&m trong 1ml b phé chi
khai 1.

Tién hanh: Diing cén 70° st triing bén ngoai lo. LAy 10ml ch& phdm pha
vao 90ml dung dich NaCl 0,9% d€ dugc néng dé pha loiang 107", Pha lofing tiép
duge nong dé 1072 Cho vao mé&i hop petri 1ml dung dich chét thit cta mai néng
d6. Thém 15ml dung dich méi trudng thach thudng d4 dun chay dé ngudi
khoang 45°C déi véi dia xdc dinh s8 lugng vi khuén, va méi trugng Sabouraud
— khang sinh ddi véi dia xéc dinh s¢ lugng vi n&m. Xoay nhe dia d€ chat thit
trén déu vao méi trudng. Méi néng d6 lam 2 dia thil song song. Didu kién nudi
ciy nhu trén.

i . ~ at - ~t .’? - J\.) - a - -
- Sau thdi gian nuéi cdy, dm s6 khuin lac vi khuén, vi ndm moc trén céc
dia thu.

2.3.4. Tinh két qud

Téng s6 vi khuén hiéu khi, vi ndm trong 1g (1ml) dugc tinh theo cong thitc:

Ak, + Ak,
2

X =
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(Phép thti thuc hién vdi 2 ndng d8).

A;: s8 khudn lac vi sinh vat trung binh & néng d6 pha lodng k,.

Ay 86 khuén lac vi sinh vat trung binh 6 néng d6 pha lodng k..

ki, kot dd pha loang.

Cac Dugc dién c6 quy dinh: mAu thi ¢6 it hon 10 vi sinh vat/lg (1ml) néu
khong ¢é khuan lac moc tén dia thit é néng d6 107",

Bdng 22. Yéu cdu gidi han nhiém khuan

Mture

Loai ché pham

Yéu cdu

Cac ché pham ding cho béng
va cac vét loét sau.

Céc ché phdm dung tai chd nhu
chita sung tdy, 16n thuong va
cac mang nhay (miit hong, tai,
am dao),...

Cac ché pham dung tai chd cho
da nhuf kem béi, nudc thom, dau,
dung dich, bét,...

Khong c6 cac vi khudn co thé séng lai trong 1g (ml)

Téng s6 vi khuén hiu khi khéng qua 100 trong 1g
(ml).

Mau thir phai khéng ¢é ndm va méc trong 1g (ml).

T8ng s6 vi khudn hiéu khi khong qua 500 trong 1g (ml).

Mau thif phai khéng ¢é ndm va méc trong 1g (ml).

Cac ché pham dung udng; qua
truc trang; tham qua da.

Cac ché phdm c6 chita cac
nguyén liéu cé ngudn gde thuc
vat, dong vat khong thé xu Iy
theo quy frinh lam gidm lugng vi
khuan.

Téng s& vi khudn higu khi séng lai duge khong qua
5.10% trong 1g (ml).

Nam va méc khéng qua 500 trong 1g (ml).

3. THU VO TRUNG

3.1. Muc dich

Muc dich ctia thii vé triing nham phat hién sy ¢6 mit clia vi khuén, vi nAm
trong cac ché pham nhu dich tiém truyén, mét s§ loai thubde tiém, thudc tra
mét va céc dung cu v t& (dung cu phiu thuit ma theo tiéu chuin riéng cin
phail v trang).
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3.2. Nguyén tic

Vi sinh vat ¢6 trong ch& phim thi sé phat trién trén cac méi trudng dinh
dudng thich hgp; trong méi trudng 16ng, vi sinh vat lam duc méi trudng, tao
vang trén b& mat ho#ic ldng can & day Ong nghiém; trén méi trudng dic vi
khuén, vi nm moc thanh cic khuén lac d4c trung.

3.3. M6t trudng

Trong nhiéu Duge dién, @€ phat hién vi khuin hidu khi, ky khi thudng
ding méi trudng Thioglycolat 1dng va dé phat hién vi khudn, vi ndm ding méi
truong Casein — dau tucng Iéng. Tuy nhién, cé thé dung cac mdi trudng khac
cho thi nghiém, véi didu kién cac méi trudng nay thich hgp cho sy phat trién
cua loai vi sinh vat cdn phat hién nhu méi trudng canh thang cao thit — pepton
dé phat hién vi khun hidu khi: méi trudng Wilson ~ Blair phat hién vi khuin
ky khi; méi trudng Sabouraud 16ng dé phat hién vi nim.

Vidu:

~Moéi truong Thioglycollat:
Agar 0,75¢
Yeast extract 5,0g
Pepton casein 15,0g
Glucose 5,5g
Na thioglycollat 0,5¢g
NaCl 2,5g
L—-Cystine 0,56g
Resazurin 0,001g
Nuée cat 11it

Hap tiét trung 6 120°C trong 20 phut, 18y ra }am lanh ngay, pH = 6,9 - 7.3.
- Mbéi trudng canh thang casein- ddu tuong long:

Pepton casein 17,0g
Pepton d4u tuong 3,0g
NaCl 5,0g
K,HPO, 2,5g
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Glucose

Nudc cat

Tiét trung & 121°C, 1 atm trong 20 phut, pH = 7,1 — 7,3.

2,bg
1000ml

3.4. Phuong phap thit

Thir v6 trung bing phuong phap nudi cdy truc tiép cé ky thuat don gian,

nhung kha

nang phat hién vi sinh vt giam khi s8 lugng vi sinh vat c6 it va

phédn phéi trong mét thé tich chat thir 16n. Phuong phap nay khéng thyc hién
duge véi cac ché phidm cé tac dung tic ché va cac chit khang sinh, vi khi thi
nghiém chit thit duge cdy trye ti€p vao cdc méi trudng nudi cdy thich hgp cho
cac vi khudn, vi ndm.

3.4.1. Lugng méu thi; ding trong thi nghiém

Lugng mau thi cdn cély vao cc mdi truong tuy thude vao tiing loai miu

(bang 23).

Badng 23. Lugng mau thit ding cho thi nghiém nudi cay tryc tiép

Lugng ché ph&m frong mot
don vi déng goi

Litgng t6i thi€u cho mét
méi truting nubi cdy

Thé tich méi trudng

Chét idng:

Thé tich V < 1m| Toan bd mét 6ng 10ml

ml sV < 4ml 1/2 6ng 15ml

4ml < V < 20m| 2ml 20m|

20ml £ V < 50ml 5ml 40ml

50ml.;;/ < 100m| 10ml 80ml

V > 100m| Thudng 10% 100ml

Chat rém;

Khéi lugng P < 50mg Toan bd mdt don vi dong géi 20ml

50mg < P < 200mg 1/2 khéi Itgng cla mot don vi déng goi 40m|
P>200mg .......................................... o T éOmi ....................
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— Chat 16ng 1a diu hay dung dich ddu phéi thém vao méi trudng nusi cay
1% Tween 80 hodc cac chdt nhii hoa khac véi ndng do thich hgp.

- Mau thi 1a dang md hay kem duge hoa loang vao dung dich pepton 0,1%
vO tring theo ty 1& 1/10 trudc khi c&y vao méi truong (dung dich pepton cin
thém Tween 80 véi ty 1&é 1ml/11it).

3.4.2. K5 thudt thi

Kiém tra dd vé6 khudn miu thu la duge phiam thi dung dung cu vé trung
cdy tryc ti€p ch& phdm thi vao cac méi truong phat hién vi khuén, vi nim theo
s6 lugng quy dinh. Chat rén la dang bot c6 thé cho truc tiép vao moi trudng
hodic lam thanh dung dich hay nhii dich 1% sau d6 clly vao moi truong.

Vi du: Thu v6 trang thude tiém vitamin B,.

— Dung ey thi nghiém: pipet 1ml, éng nghiém, kep sét, dén cdn. Cac dung
cu ria sach, tiét trong khé ¢ 160°C trong 2 gig trude khi dung.

— Pha ch& méi trudng: st dung méi trudng canh thang va méi truong
Sabouraud 16ng. Hoa tan tiing chit vao nudce, dun néng cho tan hoan toan, diéu
chinh pH béng NaOH 1N hoic HCI 1N. Diéu chinh cho di thé tich, phan chia
mé1 trudng vao 6ng nghiém, mbi ng 10ml. Tiét tring bing ndi hap autoclave J
121°C, latm trong 15 — 20 phuit.

~ Tién hanh: 84t triing 6ng tiém bing cdn 70°. B dau ong tiém bing kep
sat vo tring. Hit toan b6 thubc trong 1 éng cho vao 10ml méi truong canh
thang va 1 6ng khac duge cdy vao méi trudng Sabouraud (mbi méi trudng lam 2
ong). 6ng phat hién vi khuan nuéi cdy & 30 — 35°C it nhat trong 4 ngay va éng
phat hién vi ndm nudi cfy d 25 + 2°C it nhat trong 7 ngay. Moi loai méi trudng
lam 2 — 3 6ng thi song song.

3.4.3. Nhéan dinh két qua

Trong sudt thdi gian nudi cdy, hing ngay phai kiém tra cac dng nudi cay.
Néu sau thdi gian nuai cAy khong ¢6 su xudt hién vi sinh vat, mau thi dugc coi
la vd tring. Néu ¢6 mét ho#c nhiéu éng c6 vi sinh vat phai lam 14n hai. O 1an
hai, néu khong c6 vi sinh vat moc, ta két luan 1a ché phdm vé trung, trudng
hdp ¢6 nhiém vi sinh vat phai tién hanh phén 14p so sanh véi vi sinh vat da bi
nhiém 6 14n mot. Néu ¢6 vi sinh vat gidng 14n mot thi mAu thi khoéng v6 tring;
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néu cé vi sinh vat khac ldn mot, thi nghiém duge 1am lai 14n ba véi s6 mau gdp
déi. Trong lan ba néu khéng 6 vi sinh vat, mAu vé tring; néu ¢ vi sinh vat,
mau thit khéng v6 trung.

4. THU CHAT GAY SOT

Trong kiém nghig¢m thuée tiém ho#ic dung dich tiém truyén déu phai danh
gia chi tiéu nay. Hién nay 6 2 phuong phap thi.

— Phuong phéap in vitro: St dung thude thit LAL (Limilus Amebocyte
Lysat), thudc thit nay khi gip chat giy s6t sé tao ra mot tla gel cé thé phat
hién duge bing mat thudng.

— Phuong phéap sinh hee: Diing dé danh gia chét lugng miu thit dya trén su
ting than nhiét caa tho sau khi tiém vao tinh mach thé dung dich clia méiu
thii. Pay la phuong phap thit chat gidy 6t hién nay Dugc dién Viét Nam
quy dinh.

4.1. Dong vat thi nghiém

Dung thé khoé manh, trudng thanh, dyc hodc cai khong cé chiia, cAn ning
tir 1,5kg trd 1én, chua ding vao thi nghiém khac. C6 thé ding lai nhiing thé da
thit chat gdy s6t nhung phai cho nghi hai ngay, néu lan thd trude Am tinkh;
hodc hai tudn 1€, néu lan thi trudc duong tinh. Thd duge nudi dudng riéng
trong chudng bing thic 4n téng hgp khéng cé chat khang sinh. Nha chin nub:i
phai sach sé, thoang, yén tinh va c6 nhiét d6 én dinh, chénh léch véi nhiét dé
phong thi nghiém khéng qua + 3°C.

-

4.2. Thiét bi, dung cu

Nhiét ké& hay thiét bi dién dé do nhiét d6 phai ¢6 do chinh xac £0,1°C. Khi
do nhiét d9, nhidt k& duge dit sdu trong tryc trang thd it nhat 5cm va t6i thidu
5 phut. N&u la thiét bi dién, phai &€ yén trong truc trang it nhat 60 phut trude
khi do nhiét d§ va giti nguyén & vi tri d6 trong sudt thdi gian thi nghiém.

Céac dung cu thuy tinh, bom tiém, kim tiém phai rita sach, trang nudc cit
va loai chat gay sot bang cach say & 250°C trong 30 phiit, hoic 200°C trong 60 phit.

4.3. Tién hanh
Thi nghiém duwgc tién hanh & not yén tinh, tranh cac yéu té kich dong. D

Am va nhiét dd clia phong phai én dinh. Gift thd trén ban bing cac gia kep d ¢8
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sao0 cho thd van & tu thé thoai mai nhat. Khong cho thé #n trong thoi gian thi
nghiém,

1 -3 ngay trude ngay tiém miu thi, kiém tra so bé véi nhiing tho dat tiéu
chuan nhung khéng duge dung thii chit gay sOt trong vong 2 tuln trudc do.
Sau khi thd & vi trf 6n dinh, do nhiét dé thé 3 1an, mdi 14n cach nhau mot gid.
Nhing thoé ¢é nhiét d6 chénh léch gita cac 14n do > 0,6°C khéng ding vao
thi nghiém.

Trong ngay tiém miu thi, dé thd 8n dinh trong phong thi nghiém it nhat
90 phut trude khi tiém. Ngay trude lidc tiém 40 phiit, do nhiét d6 thé 2 14n cach
nhau 30 phuat. Nhiét d¢ ban ddu cha thé 1a gia tri trung binh ctia hai 14n do
nay. Chi nhiing thé ¢6 nhiét do chénh léch giita hai 14n do khéng qua 0,2°C va
nhiét dé ban dau trong khoang tit 38°C - 39°C méi dung dé tiém mau. M5i 14n
thit duge tiém cho mot nhém 3 thd ¢6 nhiét d6 khac nhau khéng qua 1°C.

Do nhiét d6 thé 6 cach nhau khoang 30 phut/lan, trong 3 gid sau khi tidm.
Nhiét dé t6i da sau khi tiém 14 nhiét dé cao nhit do dude trong khoang thoi
glan nay.

Liéu lugng va cach xtt Iy miu duge quy dinh trong céc chuyén luan riéng,
Néu mau thit la dung dich nhuge trudng thi phai ddng truong biing natri clorid
khéng ¢6 chdt gdy s6t. Thé tich dung dé tiém c6 thé thay d&i tu
0,5 — 10ml/kg tho. Khi tiém véi thé tich 16n, nén dé néng dung dich dén 38°C.

Thoi gian tiém cho mét thd khong kéo dai qua 4 phit. Trudng hop ding cac
thiét bi do nhiét dd ¢6 gai dit chudng trinh, gid nhiét k& trong trye trang thé
trong suét thdi gian thi nghiém. Do nhiét dé thd & nhitng khoang thdi gian it
nhat 30 phut va danh gia két qua thu duge.

4.4. Panh gia két qua

Dap Ung ctia mdi tho la hidu s¢ ciia nhiét d6 t61 da sau khi tiém mau thii va
nhiét ¢4 ban dau.

Dap tung clia thé bang 0 néu nhiét ¢4 t3i da sau khi tiém thude dem thi chi
bang ho#c thap hon nhiét 46 ban dau.

Néu khéng c6 thd nao ¢é dap fing bing hoac 16n hon 0,6°C va néu téng s6
dap ng cta 3 thé khéng vugt qua 1,4°C thi mAu thi dat yéu ciu vé thii chat
giy sot.

Néu 1 tho trd 1én ¢6 dap dng bing hodc 16n hon 0,6°C, hotic néu tdng s6 dap
ng cta 3 thd 16n han 1,4°C thi phai lam lai thi nghiém trén 5 con tho khac.
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Néu khong qua 3 trong s6 8 thd ctia hai 14n thi nghiém c6 dap ing bang
hodc 16n hon 0,6°C va néu téng s& d4p tng cla 8 thé khéng vugt qua 3,7°C thi
méu thil dat yéu cdu vé thii chit gay sét.

TU LUONG GIA VA BAI TAP

IR O o

10,
11.

Trinh bay cac quy tic an toan trong phong kiém nghiém vi sinh.
Trinh bay phudng phap pha ch& méi trudng nuédi cdy vi sinh vat.
M6 ta cac phudng phap khit trang.

Trinh bay cich khii trung bang néi hap ap luc.

Trinh bay cich tién hanh thi chat gay sét.

Trinh bay thi nghiém thi vé truing bang phuong phap nudi cdy
truc tiép.

Néu muyc dich, nguyén tic ctia thi nghiém tht vé tring va thi gidi han
vi sinh vat.

Trinh bay thu nghiém dém s8 lugng vi sinh vat trong lg (Iml) duge
pham bing phuong phap dia thach.

Trinh bay phudng phap xac dinh s6 lugng téi da vi khudn hidu khi, vi
ndm trong mét gam vién luc vi hoan.
Trinh bay phuong phap thi v6 trung thuéc tiém vitamin B,.
Chon cau tra 101 ding bing cach khoanh trén chit cii dAu cdu duge
chon d6i véi quy dinh giéi han cho phép vé& nhiét d6 ctia thd khi kiém
tra-chi tiéu chi nhiét t& @61 v6i dung dich tiém truyén:
a) Cla tiing tho:

A. Lén hon 0°C va khéng qua 0,6°C.

B. Khéng qua 0,6°C.

C. Khéng qua 0,5°C.

D. Tu 0-0,6°C.
b) Cia ba tho:

A. Lén hon 0°C va khéng qua 1,6°C.

B. Khéng qua 1,5°C.

C. Khéng qua 1,4°C.

D. Khéng qua 1,6°C.
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Bai 1
5. a)A D
b)B, C
6. a)cC
b)B
Bai 2
7. a)caohon
b) cd tinh thuc t&
¢} 4o chinh xac
8. a)A
by D
c)B
d)D
5. a)B
b)C
c) A
10. a)C
b)A
Bai 3

4. Ham lugng: 0,02756g/l

Sai s6 tugng déi: + 2,217%
Ké&t qua x(f Iy théng ké:
u=0,02756+£0,000611(g/1)

5. A:phan huy mau bang acid manh

B: chat hitu co
C: dot
D: nung
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Bai 4
7. 1,0619
8. 11,0848

13. a) A: 6 cam; B: vang
b) A: d&; B: vang
¢} A: vang; B: dd
d) A: trdng: B: d6

14. a)A

)

)D
15. a)A

)D

b
Bai 5
4. a)phaldng
b} Iuc ly tam
c) dung méi
13. 0,74V va 0,62V
14, 0,22v
15. 0,276%
16.  454ug/ml
17. a)A
b)B
18. a)B
by C
c)B
19. a)A
b)C
c)B



Bai 7 Bai 10

g. 1,134 4, 0,5157mg/mi. Dat
10. 1,458 7. 0,875%. Dat
11. 19,89 9. Dat (14,65%)
12. a)C 10. a)C
b)B b) D
c)C c)B
13. a)A 11. ayA
b} B b} D
14.  a) giai phdng c)A
b} tan ra 12. ajc
Bai 8 by A
3. a)D Bai 11
byC 4. a)B
c)D b)yC
4, a)cC c)A
b) A d)C
5, a)B 5. a) A
b) B b) B
c) A c)D
dyD 6. A
6. a)A Bai 12
byD 4. a)C
7. Pat b) B
Bai 9 c)C
3. a)D 5. a)A
byC byC
c)C c)B
d)B 6. a)C
4, a)A b) A
b} B Bai 13
c)D 11. a)A
5. D, E b}C

7. Khéng dat
8. Pat (99,45%)
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THUC TAP KIEM NGHIEM THUBC

Bai 1
PHA DUNG DICH MAU,
A ~* 2
DUNG DICH CHUAN, THUOC THU

1. DUNG CU

— Can phan tich.

— Thia xtc hoa chat.
— Céc ¢6 mo, pipet.
— Phéu thuy tinh.

- Diia thuy tinh.
— Binh dinh mic.
2. PHA DUNG DICH MAU

2.1. Dung dich amoni mau 100 phan triéu NH,

— S&y khd amoni clorid ¢ 100 — 105°C dén khéi lugng khéng déi.
— Can trén can phan tich chinh x4c 0,297g amoni clorid va cho vao céc ¢6 mo.

— Cho vao cdc c6 mo khoang 50ml nude. Ding diia thuy tinh khuiy cho
amoni clorid tan hoan toan.

— Chuyén toan bd dung dich trén vao mét binh dinh mic 1000ml qua mét
phéu thuy tinh.
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— Trang rita ¢8c 3 14n, méi 14n khoang 50ml nude. Tép trung toan bd nude
rua vao binh dinh miic trén.

— Thém nuéc vita dt dén vach. Lic déu,

2.2, Dung dich arsen miu 1000 phan triéu As

- CAn trén can phan tich chinh xac 0,330g arsen trioxyd va cho vio cée
¢6 mo.
= Cho vao céc ¢6 mé khodng 5ml dung dich natri hydroxyd 2 M. Dung diia

thuy tinh khudy cho arsen trioxyd tan hoan toan. Thém vao dung dich trén
khodng 50ml nuge. Khusy déu.

— Chuyén toan bé dung dich trén vio mét binh dinh mic 250ml qua mét
phéu thuy tinh.

— Trang rda c6e 3 14n, mdi lin khoang 50ml nude. Téap trung toan bd nudc
rita vao binh dinh mic trén.

— Thém nudc vira di dén vach. Lic déu.

2.3. Dung dich clorid mau 500 phin triéu Cl1

— Sdy khé natri clorid & 100 - 105°C dén khéi lugng khéng ddi.

— Cén trén can phan tich chinh xac 0,0824g natri clorid va cho vao binh
dinh mic 100m].

— Hoa tan natri clorid véi khoang 50ml nudec.
— Thém nuée vita di dén vach. Lic déu.
2.4. Dung dich chi mAu 1000 phin triéu Pb

~ Cén trén can phén tich chinh xac 0,400g chi (IT) nitrat va cho vao binh
dinh mite 250ml.

- Hoa tan chi (II) nitrat v6i khodng 100ml nuéc.

— Thém nude vita di dén vach. Lic déu.

2.5. Dung dich sat miu 200 phin triéu Fe

- Cén trén cAn phéan tich chinh x4c 0,863g sit amoni sulfat (phén sit
amoni) va cho vao ¢éc ¢6 md.
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— Cho vao c6c ¢6 mo khoang 25ml dung dich acid sulfuric 1M va 25ml nuée.
Dung diia thuy tinh khuay cho sit amoni sulfat tan hoan toan.

— Chuyén toan bé dung dich trén vio mét binh dinh mtc 500ml qua mot
phéu thuy tinh.

- Trang rla cdc 4 1an, mbi lan khoang 50ml nude. Tép trung toan bd nude
ria vao binh dinh mfic trén.

— Thém nude vita ¢t dén vach. Lic déu.

2.6. Dung dich sulfat mau 1000 phin triéu SO,

— Can trén can phan tich chinh xéc 0,181g kali sulfat va cho vao binh dinh
mtic 100ml.

— Hoa tan kali sulfat v61 khoang 50m! nudc.

- Thém nudc vita du dén vach. Lic déu.

Dé pha céc dung dich méu ¢6 néng db thap hon dung trong cac phép thi
gi6i han, ngudi ta pha loing chinh x4c cac dung dich miu nay bing nuédc cat
ngay truge khi dung.

3. PHA DUNG DICH CHUAN

3.1. Pha dung dich chuin Na,S,0; 0,1N tit §ng chuin

Chuyén toan bo lugng hod chit c¢6 trong dng chuin vao binh dinh mic
1000ml qua mét phéu thuy tinh, dung nudc trang ria ky éng dung chit chuin
(khoang 300ml nudc). Lac k¥ t6i khi Na,S,0; tan hoan toan. Thém nudc vita ¢t
t41 vach. Lic déu.

Dung dich chuin Na,$,0; 0,1N ¢6 K = 1,000.

3.2. Pha dung dich bac nitrat 0,1N tif bac nitrat
Can khoang 1,75¢ bac nitrat, cho vao binh dinh mic 100ml.
Thém vao binh dinh muc trén khoang 70ml nuéc. Léc k¥ cho tan hoan toan.
Thém nude viza du téi vach. Lic déu.

- X4c dinh lai néng d6 dung dich bac nitrat 0,1 N nhu sau: Can chinh xac
khoang 0,12g natri clorid (chat gdc), hoa tan trong khoang 50ml nudc, thém vai

191



giot dung dich kali cromat 5%. Ch_uﬁn d6 bing dung dich bac nitrat d& diéu ché
6 trén dén khi xuat hién tda dd nhat.

~ Hé 88 hiéu chinh K clia dung dich bac nitrat 0,1N dugc tinh theo céng thiic:

__a
TV

Trong d6: a 1a lugng can natri clorid (g).
T — d6 chuan 1y thuyét cha natri clorid (T = 0,005845 g/ml).
V - thé tich dung dich bac nitrat da dung chufn dd (ml).

3.3. Pha dung dich iod 0,01 N tir dung dich iod 0,1 N ¢6 K = 1,005

- L&y chinh x4c 10,00ml dung dich iod 0,1 N ¢6 K = 1,005 cho vao binh
dinh mite 100ml.

— Thém nude vita da dén vach.

— Dung dich iod méi pha duge ¢6 néng @612 0,01 N véi K = 1,005.

4. PHA MOT SO THUOC THU

4.1. Thudc thit Nessler

— Hoa tan 10g kali iodid trong 10ml nuéc va thém tung it mot, vira cho via
khu#ly déu, dung dich béo hoa thuy ngan diclorid cho t3i khi xut hién tia do
bén. Thém 30g kali hydroxyd, sau khi tan hét lai thém 1ml dung dich b#o hoa
thuy ngan diclorid. Pha loang vé6i nuédc vita ¢4 200ml. D8 yén va gan ldy phén
nudc trong.

— Thit 46 nhay: Cho 3 giot thuse thit Nessler vao 10ml dung dich amoni
mau 2 phan triéu NH,, mau vang cam phai xust hién ngay lap tic.

- Bao quan & trong lo thuy tinh mau da cam, c6é niit mai, tranh 4nh sang.
4.2. Dung dich thié&e (II) clorid AsT

Dun néng 20g thiée véi 85ml dung dich acid hydrocloric dic d&n khi khéng
con khi hydro bay ra. Pha loang gdp d6i dung dich nay bang acid hydrocloric
dédc. Boc hoi dung dich trén dén khi thu duge thé tich ban diu va loc qua
gidy min.
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4.3. Dung dich kali iodid 10% (Dung dich kali iodid loang)

— Hoa tan 10g kali iodid trong nudec méi dun s6i d& ngudli vita di 100ml.
Dung dich khéng dude ¢6 mau.

— Bao quan & trong lo thuy tinh mau, nit mai, tranh anh sang.
4.4. Dung dich bari clorid 25%

Hoa tan 25g bari clorid trong nude va cho thém nuée vixa du 100ml.

4.5. Dung dich natri sulfid 2%

— Hoa tan 2g natri sulfid trong nudc, thém 2 — 3 giot glycerin va pha loing
véi nude via dia 100ml.

— Bio quan & trong lo nhod, d6 diy, nut kin, dé chd mat, tranh anh sing.
4.6. Dung dich sat (I1I) clorid 5%

Hoa tan 5g sét (III) clorid trong nudc viia da 100ml.
4.7, Dung dich thiocacetamid

Hoa tan 4g thicacetamid trong nudc vira da 100ml. Thém 1ml hén hop cna
15ml dung dich natrt hydroxyd 1N, 5ml nude va 20ml glycerin 85% vao 0,2ml
dung dich trén. Pun néng trong cich thuy 20 gidy, lam lanh va ding ngay.

TU LUQONG GIA VA BAI TAP

1. Trinh bay cach pha dung dich:
— Amoni miu 100 phan triéu NH,.
— Arsen mau 1000 phan triéu As.
- Clorid mau 500 phan triéu CI.
— Chi mau 1000 phan triéu Pb,
— S&t mAu 200 phan triéu Fe.
— Sulfat mau 1000 phan triéu SO,.
2. Trinh bay cach pha:

— Dung dich Arsen miu 1 phén triéu As tif dung dich 1000 phan triéu As.

193



— Dung dich Clorid mau 5 phén triéu CI tit dung dich 500 phin triéu Cl.

— Dung dich Chi mau 2 phén triéu Pb tit dung dich 1000 phan triéu Pb.

— Dung dich Sulfat mau 10 phén triéu SO, tit dung dich 1000 phan
triéu SO,.

Trinh bay cach pha dung dich chuén Na,S,0, 0,1N ti ong chuén.

4. Tinh ndng d6 thuc cia dung dich iod thu dugc sau khi pha lodng chinh

xac 10,00ml dung dichiod 0,1 Nc6 K =1 053 thanh vita du 100ml bang
nudc.

5. Tinh noéng dé dung dich bac nitrat, biét rang khi chuan dé 0,1195¢g
natri clorid (ch&t géc) véi chi thi 1a dung dich kali cromat 5% hét
20,9ml dung dich bac nitrat.

6. Trinh bay cach pha dung dich thuéc thi thide (IT) clorid AsT va dung
dich thioacetamid.

Bai 2
XAC DINH TAP CHAT TRONG THUGOC

MUC TIEU

= Trinh bay dugc cdch thit va thit duge gidi han tap chat kim loai ndng,
arsen, sulfat, clorid trong glucose.

— Trinh bay dugc cdch thit va thi duge gidi han tap chci't lién quan trong
cloramphenicol. :

1. DUNG CU

— Can ky thuat.
— Thia xtdc hoa chat.
— Céc c6 md, pipet.

.4 2
— Ong mao quan.
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- éng nghiém to.
— Dén tit ngoai.

— Ban modng: Silicagel GF,,. 20 x 8cm.

2. THU TAP CHAT BANG PHUGNG PHAP HOA HOC

2.1. Thit gidi han tap chat kim loai ning trong glucose
Yéu cau tap chft kim loai ning khéng dude qua 5 phan tridu.

— Chudn bi miu thi vaA miu chufn ddng thdi nhau vao hai éng nghiém
nhu sau:

Mau thir M3&u chudn

—Hoa tan 2,4g glucose trong nudc vira di 12mi. ~ 10ml dung dich chi mau 1 phan triéu

— Thém 2ml dung dich dém acetat pH = 3,5, lac Pb, thém 2ml dung dich S.

déu, thém 12ml dung dich thioacetamid (TT). | - Thém 2ml dung dich dém acetat pH =
3,5, lac déu, thém 1,2m! dung dich
thioacetamid (TT).

- L4c déu. - LAc déu.

— Dé yén 2 phut.

— So sdnh mau tao thanh cia 2 &ng.

— Déanh gia két qua:

+Mawu nau trong 8ng méu thit khéng ddm hon 8ng mau chuin —» mau thi dat.

+MAu ndu trong 8ng mau thit dam hon &ng mau chudn— miu thi khéng dat,

- Chu y:

+ Dung dich chi miu 1 phén triéu duge chudn bi tit dung dich chi miu 1000
phén triéu Pb bang cach 14y chinh xac 1,00ml dung dich chi mAu 1000 phén

trigu Pb cho vao binh dinh mic 1000ml, thém nudc vita ¢, 1ic déu. Dung dich
nay chi pha ngay trudc khi diang.

+ Dung dich dém acetat pH 3,5: hoa tan 25ml amoni acetat trong 25ml
nudc, thém 38ml dung dich acid hydrocloric 7M vi diéu chinh pH dén 3,5 bing
dung dich acid hydrocloric 2M, hodc amoniac 6M réi pha lodng véi nuédc viia
du 100ml.
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2.2. Thiu gidi han tap chat arsen trong glucose

— Yéu cau tap chit arsen khéng duge | |5

qua 1 phan triéu.
— Tién hanh thit theo phuong phap A ” Ié 9
cta Dudgc dién. 4
+ Dung 2 b6 binh thd nhu hinh bén.
+ Cho vao dau trén clia 6ng thuy 170
tinh dai khodng 60mg béng tdm chi
acetat (T'T), dit mdét miéng gidy tAm [[
thuy ngan (II) bromid (TT) hinh tron hay
vuong cé kich thude phu kin 16 tron gita v 3
2 6ng thuy tinh, giit chit 2 6ng thuy tinh e I |
v6i nhau bang 2 day 16 xo. ol
+ Chuén bi miu thd va miu chuin 100 i
dbng thdi nhau vao hai binh nén ctia bd
dung cu thu arsen nhu sau: Dung cu thir Arsen
Méu thit Mau chudn
~ 1,009 glucose hoa tan vdi nuée thanh 25ml. | - 1ml dung dich arsen m3u 1 phan triéu, thém

~ Thém 15ml acid hydroclorid dac (TT). huoe thanh 25mt.

~ Thém 0,ml dung dich thiéc () clorid AsT | = €M 15ml acid hydroclorid d&c (TT).

(TT). — Thém 0,1ml dung dich thi€c (I1) clorid AsT

- Thém 5ml dung dich kali iodid 20% (TT). (Tm).

Tha . - o
~ D& yén 15 phit. Thém Sml dung dich kali iodid 20% (TT).

_ Thém 5q kém hat khdng cé As (TT), - Beyeén 15 phat

- Bay ngay binh nén bang nit da 13p sin gidy | Thém 5g kém hat khong c6 As (TT).

thir & trén. - Bay ngay binh nén bang nit da 8p sén gidy
thit & trén.

+ Ngam binh nén trong nuée ¢ nhiét d¢ sao cho khi giai phéng ra déu din.

+ Sau it nhat 2 gid, ldy cac miéng gidy tAm thuy ngan (II) bromid ra so
sanh cac vét mau.

~ Danh gia két qua:
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+ V&t mau ctia miéng gidy trén binh chia ché& phim cAn thi nhat hon mau
miéng gidy trén binh chda dung dich arsen mau— méau thi dat.

+ V6t mau cia miéng gidy trén binh chita ché pham cén thitt ddm hon mau
miéng gidy trén binh chia dung dich arsen mau— mau thu khong dat.

— Chd y: Dung dich arsen méu 1 phén triéu dude chudn bi tit dung dich
arsen mAu 1000 phan triéu As bang cach 1ay chinh xac 1,00ml dung dich arsen
mAiu 1000 phan triéu As cho vao binh dinh mtie 1000m}, thém nude vira du, lac
déu. Dung dich nay chi pha ngay truéc khi dung.

2.3. Thit gidi han tap chat clorid trong glucose

- Yéu cAu tap chit clorid khéng duge qua 0,0125%.

~ Chuén bi mAu thd va mAu chuin déng thdi nhau vao hai éng nghiém
nhu sau:

MAu thir Mau chudn

- 0,409 glucose hoa tan vdi nudc thanh 15ml. | — 10ml dung dich clorid mau 5 phén trigu Cl,

_ Thém 1ml dung dich acid nitric 2M va 1mi | Tém nue thanh 15ml.

dung dich bac nitrat 2% (TT). - Thém 1ml dung dich acid nitric 2M va 1ml
dung dich bac nitrat 2% (TT).

— D& yén 5 phut, tranh 4nh sang.

— So d6 duc clia 2 8ng bang cich quan sat doc theo truc ng nghiém trong
anh sang khuéch tan trén nén den.

- Panh gia két qua:
+Dd duyc trong éng miu thit khong duc hon 6hg mau chuin — miu thi dat.
+ D§ duc trong 6ng miu thi duc hon 6ng mau chudn—> miu thi khong dat.

~ Cht y: Dung dich clorid mAu 5 phan triéu duge chuén bi tir dung dich
clorid mau 500 phan triéu Cl bang cach 14y chinh xée 5,00ml dung dich clorid
mau 500 phan triéu Cl cho vao binh dinh mic 500ml, thém nudc vita du, ac
déu. Dung dich nay chi pha ngay trudc khi dung.

2.4. Thit gi6i han tap chat sulfat trong glucose

— Yéu cAu tap chat sulfat khong dude qua 0,02%.
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— Dung dich thi: 1,00g glucose hoa tan véi nude thanh 20ml.

— Chuén bi miu thi v miu chuin déng théi nhau vao hai éng nghiém
nhu sau:

Méu tha Mau chudn
— 1mi dung dich bari clorid 25% (TT). — 1ml dung dich bari clorid 25% (TT).
~ Thém 1,5ml dung dich sulfat m&u 10 phdn | - Thém 1.5ml dung dich sulfat miu 10 phan
trigu, triéu.
~ Lac dé€ yén 1 phut. ~ Léc dé yén 1 phut.
— Thém ti€p 15ml dung dich thir. — Thém tiép 15ml dung dich sulfat mau 10
— Thém 0,5ml acid acetic 5M (TT). phan triéu.

~ Thém 0,5ml acid acetic 5M (TT).

—Dé yén 5 phit.

— So d¢ dyc clia 2 6ng.

— Danh gia két qua:

+ D6 duc trong éng miu thi khéng duc hon 6ng miu chufn — miu thi dat.

+ D5 duc trong dng miu thit duc hon 6ng mau chudn— miu thit khéng dat.

- Chu y: Dung dich sulfat mAu 10 phén trigu duge chudn bi tit dung dich
sulfat mau 1000 phan trigu SO, bang cach 14y chinh xac 5,00ml dung dich

sulfat mau 1000 phéan triéu 50, cho vao binh dinh mite 500ml, thém nude vita
d, 1dc déu. Dung dich nay chi pha ngay trude khi ding.

3. THU TAP CHAT BANG PHUOGNG PHAP SAC KY LGP MONG

Gidi han tap chat trong thude 1a nhiing chét vé co duge thit béng phuong
phap hoé hoc, con nhiing tap hiiu eg thudng duge thi bing phuong phap sic ky.

Trong bai thyc tap nay chi trinh bay cach thu gidi han tap chat lién quan
trong cloramphenicol véi diéu kién nhu sau:

— Ban méng: Silicagel GF,;,. 20 x 8cm.,
— Dung méi khai trién: Cloroform — methanol — nude (18: 2: 0,2).

~ Dung dich thd: Hoa tan 0,10g cloramphenicol ch& phim cAn kiém tra
trong 10ml aceton.
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— Dung dich d8i chiéu (1): Hoa tan 0,10g cloramphenicol chuén trong 10ml
aceton.

~ Dung dich déi1 chiéu (2): Pha loding 0,5ml dung dich déi chiéu (1) thanh
100ml béing aceton.

— Cach tién hanh:

+ Chim riéng biét 1&én ban mdong 1ul va 20ul dung dich thi, 1pl dung dich
chuan (1) va 20ul dung dich chuin (2).

+ Trién khai dung méi khoang 15cm.

+ L4y ban mdng ra khdi binh sic ky, dé khd ngoai khéng khi dén khi bay
hoi hét dung méi.

+ Quan sat dudi anh sing t ngoai § budc séng 254nm.
- Danh gia két qua:

+ Bat ky vét phu nao cta 20ul dung dich thit khong ddm mau hon vét ctia
dung dich chufin (2) »> miu thi dat.

+ B4t ky vét phu nao ciia 20ul dung dich thi ddm mau hon vét cua dung
dich chudn (2) » mau thi khéng dat.

TU LUONG GIA VA BAI TAP

Bdnh déu vao 6 ding cia cdu 1 va 2.

1. Céac thuéc tht dung trong phép thi gidi han tap chit arsen trong

glucose:
T Thudc thir Co Khong
1 Bong tdm chi acetat
2 | Giay tdm thuy ngan (1) bromid
3 Acid hydroclorid dac
4 Bari clorid
5 Dung dich thiéc (II) clorid AsT
6 Dung dich kali iodid 20%
7 | Thudc thir Nessler
8 Kém hat
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2. Danh giad két qua trong phép thi gidi han tap chat trong glucose

dya vao:
T Tap chét Mau D¢ duc
1 Arsen

2 Kim loai n3ng

3 Clorid

4 Sulfat

3. Dién vao chd tréng. Trong phép thit gidi han arsen:

A.Néu vét miu clia miéng gidy trén binh chia ché phdm cin thd nhat
hon mau miéng gidy trén binh chia dung dich arsen mau thi két

B.Néu vét miu cila miéng gidy trén binh chia ché pham cin thi dam
hon mau miéng gidy trén binh chia dung dich arsen miu thi két
uan,....cooceenl .

4. Trinh bay cach chuan bi miu thit va miu dai chidu khi thi tap chat
ctia cloramphenicol bang séc ky 16p méng.

5. Trinh bay diéu kién, cach tién hianh va danh gia két qua khi thi tap
ch&t cta cloramphenicol bing sic ky 16p méng.
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Bai 3
XAC PINH MOT SO cHI sO
VAT LY CUA THUOC

MUC TIEU

— Xde dinh duge nhiét d6 néng chdy clia aczd fbénzow

- Do duoe goc quay cuc va tmh dw‘qx: nang suﬁ't quay cul': c&a clommphemcol.
— Do duge chi s6 khuc xa clia dsethyl phtal‘at

L DO du'dc ty tr{)ng Cua COR 960 bang _. > ._ i

1. DUNG CU

— Can phan tich.

- 6ng mao quan bing thuy tinh (dé do nhiét dd néng chay).
— May do nhiét do néng chay.

- May do gbc quay cuc.

— May do chi s6 khuc xa.

— Ty trong ké.

— Picnomet.

- Binh dinh miic, pipet.

2. PO GOC QUAY CUC RIENG CUA CLORAMPHENICOL

— Yéu cau géc quay cuc riéng ti 8,5 dén 20,5° 6 20°C.

— Dung dich thi: Can chinh xac khoang 1,50g cloramphenicol (m) hoa tan
biang ethanol 96% trong binh dinh mtic 25ml. Néng dé phan tram (KL/TT)
cloramphenicol trong dung dich thiu la:
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_ mx100
25

C

- Tién hanh:

+ Xéac dinh goc quay ban diu R ;

Phén cyc k& phai ¢6 quang truc kinh phén cuc P va quang truc kinh phéan
tich A vuéng géc véi nhau, khi d6 thi trudng s& déu mau va t8i. Trén bang chia
do, géc quay ciye phai 1a 0 (diém 0 clia du xich phai tring khép véi diém 0 cia
bang chia d6). Trong thyuc t&, do nhiéu nguyén nhéan, hai diém 0 khéng trung
khép nhau, do dé phai xac dinh géc quay R, (goi 12 diém 0 ban dau).

Cho ethanol 96% (dd bao quan & diéu kién d€ didu chinh vé nhiét d6 20°C)
vao éng T c6 chiéu dai | (dm). Didu chinh cho thi trusng déu mau (3 vang t6i).
Doc géc R,, lam nhu vay 2 1an, 14y gi4 tri trung binh R,

+ Xac dinh géc quay cuec:

Cho dung dich thit (d4 bao quan & diéu kién dé diéu chinh vé nhiét do 20°C)
vao ong T ¢6 chiéu dail (dm). Didu chinh cho thi truong déu mau (6 vung t81).
Doc géc o, 1am nhu vay 2 14n, 14y gia tri trung binh «.

— Tinh toan:

Géc quay cyc riéng ciia cloramphenicol dugc tinh theo eéng thiic sau:

“Ip 1xC
— Chu y: Néu R, khac 0 thi hiéu chinh a.

[ 20 ax100

3. PO CHI SO KHUC XA CUA DIETHYL PHTALAT

— Yéu ciu chi s6 khic xa ¢ 20°C tir 1,500 dén 1,505.

— Kiém tra khuc xa ké:

Kiém tra may ddng thdi do chiét sust dung méi. Nhé 2 — 3 giot nude ¢t (da
bao quén ¢ diéu kién d€ diéu chinh vé nhiét do 20°C) vao giita hai lang kinh,
diéu chinh thj kinh thich hop v6i mit dé duge thi trudng ¢6 hai mién sang t61
ro nét. Néu ranh giéi giita sang t8i ¢6 mau do hién tugng tén séc qua lang kinh,
diung nim diéu chinh khi tan sic tao thi trudng c6 hai mién sang t6i
ro nét.
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Diéu chinh dé vach phén chia sang t6i dén tring vao ba vach danh dau
chudn ca may. Doc gia tri chiét suit clia nude cit chi ra trén bang chia (bing
n) tai vi tri vach phén chia sang to1. Chiét suat cia nudc cat tot 1a n,= 1,333,
néu khéng dat chuing ta phai chinh may dé dat chiét suat nude cit.

— Po ehi s8& khiic xa cua dung dich thi:

Lau khd nude ¢t ¢ gitia ling kinh va nhd 2 — 3 giot diethyl phtalat (da bao
quan & diéu kién dé diéu chinh vé nhiét d6 20°C) vao giiia hai ling kinh, diéu
chinh thi kinh thich hgp véi mit d€ duge thi trudng c¢é hai mién sang to1 rd nét.
Poc gia tri chi s6 khtie xa n cia dung dich do.

4.PO TY TRONG CUA ETHANOL 96°
Yéu cdu ty trong & 20°C tit 0,8038 dén 0,8063.

4.1. Dung picnomet

— Can trén cAn dién Ian lugt nhu sau:

+ Lan can 1: Lo Picnomet khé ¢6 khéi luong 1a m,.

+ Lan can 2: Lo Picnomet day nude c¢6 khéi lugng 1a m,

+ LAn can 3: Lo Picnomet diy ethanol 96° ¢6 khéi lugng 1a m.

— Tinh toan:

+ Khoi ludng cia nudce chita trong lo Picnomet la: m, — m,.

+ Khéi Iugng cia chat 1dng (cé thé tich bang thé tich cla nude) 1a: my - m,.

+ Ty trong cua chit long can do la:

4.2. Dung ty trong ké&
- Lau sach ty trong k& bing ethanol hoic ether.

— Cho khoang 180ml ethanol 96° vao éng dong dung tich 200ml.

— Dit nhe nhang ty trong ké& vao chat 1ong (khong duge cham vao thanh
hoéc day binh dung).

— Diéu chinh nhiét d6 dé chat 1ong ¢6 nhiét do 20°C.
— Doc két qua khi ty trong ké 6n dinh.
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5. PO NHIET PO NONG CHAY CUA ACID BENZOIC

- Yéu cdu nhiét d6 néng chay tir 121 dén 124°C.
— Tién hanh:
+ L&y mdt mao quan thuy tinh c6 dudng kinh khodng 1mm chidu dai 4 —

bem, dem han kin mét dau (béng cach ho trén ngon lia dén cén). P8 ngudi
mao quan.

+ Nghién chit khdo sat (da say khé) thanh bot min. Sy khé.

+ Cho chat khao sat da nghién min vao tdn day mao quan dé lép chat ch
chiéu cao khoang 2 — 3mm (bing cich cidm diu mao quan vao mdi chat can

khdo sat rdi gd nhe trén ban dé cho bét dinh ¢ ddu mao quan roi xuéng day
mao quan.

+ Dit 6ng mao quan vao budng do.

+ Diéu chinh thiét bj dé tang nhiét do. Khi dat t6i nhiét & duéi diém nong
chay khoang 10°C thi cho ting nhiét d6 1én tu tir khoang 1°C/phrit.

+ Quan sat chdt trong mao quan khi chay thanh chat 16ng.

Do hai lan, 14y két qua trung binh.

TU LUQONG GIA VA BAI TAP

Trinh bay cach x4c dinh nhiét d6 néng chay cia acid benzoic.

Trinh bay cach do géc quay cuc cia cloramphenicol.

Tinh géc quay cue riéng cha cloramphenicol, biét rdng géc quay cuc cua
dung dich cloramphenicol 6,05% trong ethanol 96% do trong éng do c6
chiu dail= 2dm la +2,31. Hdi ché phdm cloramphenicol nay cé dat
tiéu chudn vé nang suft quay cuc khong?

4. Trinh bay cach do chi s8 khuc xa ctia diethylphtalat.
Trinh bay cach do ty trong ctia ¢én 96° bing ty trong ké.
6. Tinh ty trong cua con khi do bing picnomet dude két qua sau:
Khéi lugng clia lo Picnomet 12 12,0635g.
Khoi lugng cta lo Picnomet day nuée 1a 22,1368g.
Khéi lugng cta lp Picnomet diy con 1a 20,6501 ¢.
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Bai 4
KIEM NGHIEM THUGC BOT OREZOL
(OREZOL LOAI HYDROCARBONAT)

1. DUNG CU

-~ — Can phan tich.
— Buret.
— Pipet.
— Binh nén dung tich 100ml.
— Céc ¢6 mo.
— Phéu thuy tinh.
- Dia thuy tinh.

2. YEU CAU KY THUAT VE CHAT LUGNG THANH PHAM

Ché phém dat yéu cdu chét lugng theo quy dinh trong Duge dién Viét Nam IIL.

Chi tiéu Yéu céu Phuong phap thir

1. Tinh chat Bot trang hay hoi nga, kho roi khong vén | Cam quan
cuc. Vi mén hai ngot. Khi pha géi trong 1 lit
nuéc sé dudc dung dich trong hau nhu
khéng mau.
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CH tidu Yéu céu Phuong phap thir

2. P6 déng déu | 29,59 + 3%. Trong chuyén luan.

khéi fuong

3. Binh tinh lon natri, kali, clorid. Theo chuyén 1uan riéng.
4. Binh lugng Ham lugng kali, natri, hydrocarbonat, clorid | Theo chuyén uan riéng.

phai dat tir 90,0 d&n 110,0% so vdi luong
ghi trén nhan.

Ham lugng glucose khan CgH,0¢ (hodc
glucose monohydrat C.H,,0,.H,0) phai dat
tir 90,0 dén 110,0% so v6i lugng ghi trén
nhan.

Trong ndéi dung mét budi thuc tap, yéu cAu sinh vién thit céc chi tiéu tinh
chdt, 46 dong déu khéi lugng, dinh tinh, dinh lugng hydrocarbonat va clorid.

3. THUOC THU (THEO DDVN III)

Céch pha c4c dung dich sau dugc tién hanh nhu chi din & phan thude thi:
- Dung dich acid acetic 30%.

-~ Dung dich acid tartric 20%.

~ Natri acetat.

— Dung dich acid nitric 16%.

— Dung dich bac nitrat 2%.

- Dung dich amoniac 10%.

— Dung dich kali cromat 5%.

— Dung dich chi thi da cam methyl.

— Dung dich magnesi uranyl acetat: Dun néng trén cach thuy 3,2g uranyl
acetat, 10g magnesi acetat, 2ml acid acetic bang va khoang 30m! nude. Sau khi
tan hét dé ngudi. Thém 50ml ethanol va nuéc vira da 100ml. D& vén 24 gig
rdi loc.

— Dung dich chudn dé acid hydrocloric 0,1M: Pha ti éng chuin.

- Dung dich chuén d6 bac nitrat 0,1M: Pha nhu &4 trinh bay & bai 1.
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4. PHUONG PHAP THU

4.1, Tinh chat

Trai mdt lugng bét vita du thanh mét 16p méng trén mét td gidy trdng min.
Quan st mau sic bang mit thudng, dudi 4nh sang ty nhién.
4.2. Do déng déu khéi lugng

— L4y ngiu nhién 5 géi.

— Can chinh xac khél lugng thude trong timg géi.

— Tinh khéi lugng trung binh, gia tri nay khéng dude nhoé hon khéi lugng
thuéc ghi trén nhén.

— Khéi lugng thude cia tiing géi khong dude vugt qua gidi han + 3%.
4.3. Dinh tinh

Dung dich thit: hoa tan 10,00g ché& phim trong nude c&t vira dd 100ml.

A. L&y 1m! dung dich thii cho vao 6ng nghiém, thém 1ml dung dich acid
acetic 30%, thém 1ml dung dich magnesi uranyl acetat, co thanh dng nghiém
bing mot dfia thuy tinh néu cin, sé 6 tla két tinh vang (ion Na™).

B. Lidy 5ml dung dich thi cho vio éng nghiém, thém 1ml dung dich acid
tartric 20% va 0,10g natri acetat, lic déu, cé tua tréng tan trong acid vé cd
loAang (ion K.

C. L&y 5ml dung dich thit cho vao ng nghiém, thém 0,5ml dung dich acid
nitric 16% va 0,5ml dung dich bac nitrat 2%, s& ¢6 tia tring 16n nhén, tha nay

tan trong dung dich amoniac 10% (ion C17).

4.4. Pinh lugng
4.4.1. Hydrocarbonat

Can chinh xéac khoang 2,00g (can trén can phan tich) ch& phdm (a), cho vao
binh nén. Hoa tan trong 70ml nude khéng cé carbon dioxyd. Thém 0,2m! dung
dich chi thi da cam methyl. Chuén d5 bing dung dich acid hydrocloric 0,1M ¢6
hé s8 hiéu chinh K dén khi dung dich chuyén ti mau vang sang mau héng cam
hét V, {(ml).
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(Iml dung dich acid hydrocloric 0,1M tuong dudng véi 6,10 mg HCO;).

Ham lugng % hydrocarbonat (HCO,) trong ché phdm dude tinh theo cobng
thite sau:

Vi xKx0,0061xm
axD

x 100

Trong dé: m 1a khéi lugng trung binh cta géi thude (g).
D la lugng hydrocarbonat ghi trén nhan (g).

4.4.2. Clorid

Can chinh xéc khoang 0,40g (cAn trén can phan tich) ché pham (b), cho vio
binh nén. Hoa tan trong 50ml nuéc khéng ¢é carbon dioxyd. Thém 3 giot dung
dich kali cromat 5%. Chuén d6 bing dung dich bac nitrat 0,1M 6 hé 88 hi¢u
chinh K dén khi xuat hién tlia dd nhat, hét V, (ml).

(Iml dung dich bac nitrat 0,1M tuong duong véi 3,545 mg Cl7).

Ham Iugng% clorid (CI') trong ch& pham dudc tinh theo cdng thue sau:

VQXKXO,OU'?lme
bxP

100

Trong d6: m la khéi lugng trung binh cia géi thude (g).
P 12 lugng clorid ght trén nhan (g).

TY LUONG GIA VA BAI TAP

1. Béng tinh toan hay cho biét ch& phdm Orezol ¢6 dat yéu ciu vé d6 déng
déu khéi lugng khéng, biét ring khéi lugng cia 5 g6i la:
29,5267g — 30,0018g — 29,3268¢ — 29,9724g — 30,0678g.

2. Trinh bay cach tién hanh dinh tinh cac ion Na*, K*, Cl” trong Orezol.

3. Ham lugng hydrocarbonat ctia Orezol ¢6 dat yéu cau khéng? Biét ring
khi chudn d¢ 1,9800g ch& pham véi chi thi da cam methyl hét 25 35m}
dung dich acid hydrocloric 0,1M c6 hé s6 hiéu chinh K = 1,0268. Lugng
hydrocarbonat ghi trén nhéan la 2,5g/g61 va khéi lugng trung binh cia
ché pham nhu d& tinh & cau 1.
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4. Ham lugng clorid cia Orezol ¢6 dat yéu cdu khéng? Biét ring khi
chuén d¢ 0,4026g ché phdm véi chi thi kali cromat 5% hét 5,20ml dung
dich bac nitrat 0,1M c6 hé s6 hiéu chinh K = 0,9902. Lugng clorid ghi
trén nhan la 2,6674 g/ géi va khéi lugng trung binh cta ché phdm nhu
da tinh 6 cau 1.

5. Tai sao ch& phdm Orezol lai khéng yéu cAu thii d6 min?

Bai5
KIEM NGHIEM VIEN NEN VITAMIN C 100mg

1. DUNG CU

— Can phén tich.

— Can ky thuat.

— Buret.

- Pipet chinh xac dung tich 50ml.
— Binh nén dung tich 100ml.

— Céc ¢6 mo.

— Phéu thuy tinh.

- Paa thuy tinh.

— May thu do ra.
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2. YEU CAU KY THUAT VE CHAT LUGNG THANH PHAM

— Vién nén vitamin C hay vién nén acid ascorbic.

~ Ché& pham phai dap tng cac yéu cAu chung d6i véi “Thude vién nén’ vi
cdc y8u cau riéng cua ché phim: Ham lugng acid ascorbic (C;HLOy) tir 95,0 dén
110,0% so véi1 lugng ghi trén nhan.

— Yéu cau k¥ thuét vé chét lugng thanh pham:

Chf tidu Yéu céu Phuong phap thir
1. Tinh chat Vién mau trdng hay trng nga, gén nhu | Cam quan.
: khéng mui. '
* 2. Pinh tinh Acid ascorbic. Theo chuyén lugn riéng. |
| 3. béra Khéng qua 15 phut. Theo chuyén ludn chung. :
4. Do déng déu Khai lugng trung binh £7,5%. Theo chuyén luan chung. :
khai lugng
: 5. Binh lugng Ham lugng acid ascorbic (CgHgOg) tir 95,0 | Theo chuyén luén riéng.
: dén 110,0% so v6i lugng ghi trén nhan.

3. THUOC THU (THEO DPVN III)

~ Dung dich 2,6 diclorophenol indophenol: Pun 4m 0,1g 2,6 diclorophenol —
indophenol natri véi 100ml nudc va loc. Dung dich chi ding trong vong 3 ngay.

— Dung dich natri nitroprusiat 1%: Hoa tan 1g natri nitroprusiat trong
nude va thém nuée vira da 100ml.

— Dung dich bac nitrat 5%.

— Dung dich natri hydroxyd 2M.

~ Dung dich acid hydrocloric 25%.

- Dung dich chi thi hé tinh bét.

— Dung dich chudn d6 iod 0,1N: Hoa tan 13g iod tinh thé vio mot dung dich
chia 20g kali iodid trong 50ml nude. Pha loding véi nude vira du 1 lit,

Chuén do: Hoa tan chinh xac khoang 0,080g arsen trioxid chit géc vio
20ml dung dich natri hydroxyd 1 N, thém 10ml acid hydrocloric dic, 3g natri
hydrocarbonat va chuéin dd véi dung dich iod vita diéu ché& hét V (ml).

0,080

Dung dich iod 0,1N ¢6 hé s hiéu chinh K= ——2""*
0,0049846 <V
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4. PHUONG PHAP THU

4.1. Tinh chat
Thit bang cAm quan, ché pham phdi dat cac yéu cdu nhu mo ta.
4.2. Pinh tinh

A. Lay mét lugng ché€ phdm da duge nghién thanh bdt min tuong tng véi
khoang 0,10g acid ascorbie, ldc véi 10m! nude. Loc. Dich loc ¢6 phan tng acid
véi gidy quy; lam mat mau xanh cba dung dich 2.6 diclorophenol indophenol,
khtt dung dich bac nitrat 5% va cho mét tua den.

B. Lay 5ml dich loc, thém 0,05m] dung dich mdi pha natri nitroprusiat 1%,
2ml dung dich natri hydroxyd 2M va cudi ciing nho tung giot dung dich acid
hydrocloric 25%: mau vang sé chuyén thanh mau lam.

4.3. Do ra

- Mét trudng thii: nuée.

— Nhiét dé: 37°C + 0,5°C.

— Cho vao moéi éng thi mét vién nén vitamin C rdi day dia chat déo vao
ting 6ng. Thi trén 6 vién.

— Thdi gian t61 da: 15 phuit.

- Quan sat bang mét néu thay cac vién thi ra hét thi ghi thot gian.

— Mau thit dugc coi 1a dat yéu ciu vé db ra khi khéng con cin. N&u eon cdn
thi n6 chi 12 mgt khdi mém, khéng duge ¢6 nhan khé rén sd thay duge.

— Két qua:

+ Néu ca 6 vién déu ra hét: MAu thi dat yéu cdu vé do ra.

+ Néu con dudi 2 vién chua ri hét: Thi lai trén 12 vién nita. Ché phiam dat
yéu cau vé do rd khi 16 trong s6 18 vién thi dat d6 ra theo quy dinh.
4.4. D6 dong déu khéi lugng

Cén chinh xac 20 vién bt ky va xac dinh khéi lugng trung binh cia vién.
Cén riéng khéi lugng tirng vién va so sinh véi khél luong trung binh, tinh dd
Jéch theo ty 1& phan trdm cda khéi lugng trung binh, +it d6 tinh ra khoang gidi
han cha gia tri trung binh. Khéng duge qua 2 vién ¢é khéi luong chénh léch
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qua khoang gidi han caa khéi lugng trung binh, va khéng duge ¢6 vién nao c6
chénh léch qui gap d6i d6 1éch tinh theo ty & phan tram.

4.5. Pinh lugng

— Can chinh xac 20 vién, tinh khéi lugng trung binh (mpy mg) va nghién
thanh bét min. Can chinh xac mét lugng bot vién tuong {ng vdi khoang 200mg
acid ascorbic (mg (mmg)), cho vao binh dinh mtc 100ml, thém hén hop (bao gébm
100m! nude méi dun s6i dé ngudi va 10ml dung dich acid acetic 1M) vira dua téi
vach. Lac k¥ va loc nhanh, ding gidy loc khd. Loai b6 20mi dich loc dau.

- Hut chinh xéc 50ml dich loc, thém 1ml dung dich hé tinh bét.

- Binh lugng bang dung dich iod 0,1N ¢é hé s hiéu chinh K cho d&n khi xuit
hién méau xanh lam bén viing it nh4t trong 30 gidy. H&t Vml dung dich iod 0,1N.

(Iml dung dich 10d 0,1N tudng duong véi 8,806 mg C,H.O,).

Ham lugng (%) acid ascorbic trong ch& phim so véi ham lugng ghi trén
nhan duge tinh theo c¢éng thite sau:

V xKx8,806xmpp 100

x 100
m x 100 50

TU LUQNG GIA VA BAI TAP

1. Panh ddu vao 6 dang vé yéu cAu ky thuit déi véi vién nén vitamin C
100mg:

T Yéu cu Cé Khéng

1 Tinh chéat

2 D6 hoa tan

3 Binh tinh acid ascorbic

4 | Dora

5 Do ddng déu ham lugng

6 Binh luogng

7 Bo déng déu khéi luong

8 Do nhiém khuin
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2. Bing tinh toan, hay cho biét ché phdm vitamin C 100mg c6 dat yéu ciu
vé d3 déng déu khéi lugng khong, biét ring khéi lugng cta 20 vién la:
164,0mg  149,6mg 156,2mg 160,1mg 158,0mg
147,.8mg  156,9mg 162,3mg 154,5mg 160,3mg
159,4mg  149,2mg 157, 2mg 152,6mg 151,9mg
1565,3mg  160,8mg 158,3mg 153,9mg 156,1mg
Trinh bay cach tién hanh dinh tinh acid ascorbic.

Trinh bay cach tién hanh thu dé ra cia vién nén vitamin C 100meg.
Ham lugng acid ascorbic trong vién nén vitamin C 100mg c6 dat yéu
cAu khéng? Biét rang khi tién hanh theo quy trinh dinh lugng 44 trinh
bay ¢ trén véi 312,7mg bot vién cé khdi lugng trung binh vién la
159,3mg thi hét 10,85ml dung dich iod 0,1 N c¢6 hé s8 hiéu chinh
K =1,0013.

Chon céu tra loi dung cho cdu 6 va 7.

6. Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch khéi lugng cua vién nén
vitamin C 100mg c6 khéi lugng trung binh vién 0,1532g la:
A +10% B.+6% C.+7,6% D +5%

7. Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch ham lugng clia ché phim

vién nén vitamin C 100mg so véi ham lugng ghi trén nhén la:

A 90 -110% B. 95 -110% C.95-105% D.92,5-1075%
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Bai 6
KIEM NGHIEM THUOC TIEM THIAMIN
HYDROCLORID 2,5%
KIEM NGHIEM THUGC NHO MAT
CLORAMPHENICOL 0,4%

MUC TIEU

— Trinh bay dwo‘c yéu cdu ky thuat vé c?uzt Zdo’ng t&dnh pham cua thuée
tiém thiamin hydroclorid 2,5% va thuée nho mat cloramphemcol 0,4%.

— Trinh bay duge cdch tién hanh va dénh gza d‘wg'e tﬁnh chdt, pH thé' tich, '

dinh tinh, dinh lugng thuoc tsém thmmm hydmcl‘ar&d 2 5% va thué& nho' :
mdt cloramphemcoZ 04% theo tzéu chuan e

1. DUNG CU

— Can phan tich.

- T say.

— Bom tiém dung tich 2ml va 10ml.
— Pipet chinh xac.

— Binh dinh mfe.

- Céc c6 mo.

— Chén can.

- Bép dién hoic dén con.

- May do pH.

- May quang phé UV.

— May soi huynh quang.

— Ban modng Silicagel GFy;,.
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2. KIEM NGHIEM THUOC TIEM THIAMIN HYDROCLORID 2,5%

2.1. Yéu cau ky thudt vé chit lugng thanh phim
~ Ché pham 14 dung dich vé6 khuén cia thiamin hydroclorid trong nuée dé
pha thuéc tiém, déng éng 1m! (Thude tiém Vitamin B,).

~ Ché& phdm phai dap ng cac yéu cAu chung doi véi “Thude tiém” va cac
~ o~ (s bl at o
véu cau riéng cua ché pham.

~ Yéu ciu k¥ thuat vé chat lugng thanh pham:

Chi tiéu Yéu cau Phurong phap thit |

1. Tinh chat Dung dich trong, khéng mau hosc ¢6 mau hoi | Cam quan.
vang.

2. pH 25 -40. Do bang may do pH.

3. Thé tich 1,00 — 1,10ml. Theo chuyén luan chung.

4. Dinh tinh Thiamin. Theo chuyén luan riéng.
Clorid.

. 5. Dinh lugng Ham lugng Thiamin hydroclorid C1oH7,CIN,OS. | Theo chuyén luan riéng.

HCI t&r 95,0 ¢&n 105,0% so véi lugng ghi trén
nhan.

8. D6 vo khudn | Ché pham phdi vo khudn, Theo chuyén luan chung.

2.2. Thude thu (theo DDVN III)
~ Dung dich natri hydroxyd 10%.
— Dung dich acid hydrocloric 10%.
— Dung dich acid nitric loAng.

— Dung dich kali ferieyanid 5%: Hoa tan 5g kali fericyanid trong nude va
thém nudc viia du 100ml.

~ Dung dich bac nitrat 5%: Hoa tan 5g bac nitrat trong nudc va thém nude
viza da 100ml.
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— Dung dich acid silicowolframic 10%: Hoa tan 10g acid silicowolframic
trong nudc va thém nude vita da 100ml.

~ Dung dich acid silicowolframic 0,2%: Hoa tan 0,2g acid silicowolframic
trong nude va thém nude viia G 100ml.

2.3. Phuong phap th

Chi tiéu d6 vé khufdn sé duge trinh bay trong bai 9 (Phan thue tap kiém
nghiém thuéc). Phan nay chi trinh bay phuong phap thi déi véi tinh chat, pH,
thé tich, dinh tinh va dinh lugng ché pham.

2.3.1, Tinh chét

Thil bing c&m quan ch& phdm phai dat cac yéu cAu da néu.

2,32 pH

Do béng may do pH: pH cla dung dich ¢h& ph&m phai ndm trong khoang
quy dinh,

2.3.3. Thé'tich

— Ché& phdm dudc dé thang bing t6i nhiét d6 phong.
- L4y 6 6ng thudc, trang bom tiém bing 1 6ng, thi trén 5 éng.

— Kiém tra bing cam quan 5 8ng thudc, thiy cac 6ng thit chia thé tich
ngang nhau,

~ Diing bom tiém khé sach c6 dung tich khéng 16n hon 2,5ml. Lay thude sao
cho trong bom tiém khéng c6 bot khi va trong kim tiém van chia day thude
tiem. Lan lugt 18y thudc ctia ting dng tiém theo cach d6.

~ Thé tich clia m&i don vi ch& phim phdi ném trong gidi han cho phép.

Néu ¢6 mot don vi khéng dat thi phai kiém tra lai lan thd hai giéng nhu
lan ddu. Né&u lan thi hai c6 qua mét don vi khong dat thi 16 thuse khéng dat
yéu ciu.

2.3.4. Dinh tinh

— L&y 1 - 2ml ché& pham, thém vai giot dung dich natri hydroxyd 10% (T'T),

vat giot dung dich kali fericyanid 5%, vai mililit n — butanol, 14¢c manh khoang
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1 - 2 phat. Lép alcol ¢6 huynh quang mau tim xanh hién 1én rit ré néu soi duéi
anh sang tit ngoai. Huynh quang bién m4t khi acid hoa dung dich, va xuit
hién trd lai khi kiém hoa dung dich.

- LAy 1 - 2ml ch& pham, thém vai giot acid nitric lodng, vai giot dung dich
bac nitrat 5%, sé& xuét hién két tta tring 16n nhén tan trong dung dich
amonlac.

2.3.5. Dinh luong

L&y dung dich ch& phdm clia 5 ong tiém, trén déu. LAY chinh x4c mot lugng
ché& phim tuong tng véi 0,05g thiamin hydroclorid (V,), thém 50ml nudc, 2ml
acid hydroclorid déc, dun s6i, cho thém nhanh tliing giot 4ml dung dich acid
silicowolframic 10% viia mdi loe. Tiép tue dun s6i trong 4 phiit, loc néng qua
phéu thuy tinh x6p 86 4 (dudng kinh 16 x6p 10 ~ 16um) da can bi (m, (g)) dé 18y
tua silicowolframic. Ria tlla véi 50ml hdn hgp dang sbi gdm 1 thé tich acid
hydrocloric dam ddc va 19 thé tich dung dich acid silicowolframic 0,2%. Sau dé,
riia ti€p bang aceton 2 1l4n, méi 1dn 5ml. S&y tha & 100 — 105°C trong 1 gid. Dé
ngudi 15 phit trong binh hiat 4m, Can dude m, (g).

(1g tua thiamin silicowolframic tucng duong véi 192,9mg C,,H,CIN,0S. HCD).

- Ham lugng thiamin hydroclorid trong ché phidm so véi ham lugng ghi
trén nhan duge tinh theo cdéng thie:

(mg —m;)x0,1929

x 10000
V., x2,5

— Chu y: Bi truéde khi cin phai dude xt 1y nhu phéu ¢é tia. Can bi va bi ¢

tlia trén cAn phan tich.

3. KIEM NGHIEM THUOC NHO MAT CLORAMPHENICOL 0,4%

— Thudc nhdé mat cloramphenicol 0,4% 1a dung dich vé khuin cia

cloramphenicol trong nudc.

— Ché& pham phai dat cac yéu cdu chung d6i véi “Thudc nhd mét” va cac yéu

cAu clia chuyén luan riéng.
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3.1. Yéu cau k¥ thuat vé chat lugng thanh pham

‘ Ch tiéu

Yéu cdu Phuong phap tha
1. Tinh chat Dung dich trong suét, khong | Cam quan.
mau.
{2.pH 7.0-75. Po bang may do pH.
3. Thé tich 8.0 - 8,8ml. Theo chuyén luan chung
4. Dinh tinh Cloramphenicol. Theo chuyén iuan riéng. |
5. Birh lugng Ham lugng cda cloramphenicol | Theo chuyén luan riéng.

CiHCLN,O  tr 900 dén
110,0% so vdi luwgng ghi trén
nhan.

6. Tap chadt {2 - amino -1
(4 — nitrophenyl) propan - 1,3
- diol}

Khéng dugc qua 8,0%.

Theo chuyén luan riéng.

7. P& vH khudn

Ché& pham phai vd khudn

Theo chuyén luan chung.

3.2. Thudc thit (theo DDVN III)

~ Cloroform.

— Methanol.

- Ether.

- Ethanol 96%.

3.3. Phuong phap tha

Trong ndi dung mét bai thye tap chi trinh bay phuong phéap thit déi véi
tinh chét, pH, thé tich, dinh tinh va dinh lugng ché pham.

3.3.1. Tinh chat

Thi bing cam quan ch& pham phai dat céc yéu cdu da néu.

3.3.2. pH

Do bang may do pH: pH cua dung dich ch& phdm phai ndm trong khoang

quy dinh.
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3.3.8. Thé'tich
— Lay 5 lo bat ky.

— XAc dinh thé tich cta tiing éng bing bom tiém hoac 6ng dong sach, khé,
¢6 dung tich 10Gml,

— Thé tich mdi 6ng phai ndm trong gidi han cho phép.

Néu c6 mt ong khong dat thi phai kiém tra lai 14n thit hai giéng nhu lan
diiu. Néu 1an thit hai cé qua mat 6ng khéng dat thi 16 thude khéng dat yéu cau.

3.3.4. Pinh tinh

A. Sac ky 16p méng:

- Ban mong: Silicagel GF,;,.

— Dung mbi khai trién: Cloroform — methanol — nuée (90: 10: 1)

- Dung dich tha: Lay 10ml dung dich ché pham, thém 15ml nudc ciat. Chidt
4 1an, mdi lan 25ml ether. Gdp dich chiét réi bde hai d&n kha. Cén thu dude hoa
tan trong 4ml ethanol.

— Dung dich d61 chiu: Hoa tan 10mg cloramphenicol chuiin trong 1ml
ethanol.

— Cach tién hanh: Chim riéng biét 1én ban mdng hai dung dich trén, méi
dung dich 1ul. Sau khi trién khai, 14y ban mdng ra khoi binh sic ky, dé kho
ngoai khéng khi dén khi bay hoi hét dung méi, quan sat dudi 4nh sang tu
ngoai 6 bude séng 254nm.

V&t chinh thu duge trén sic ky d6 clia dung dich thi phai tuong tng vé vi
tri v mau sic véi vét clia cloramphenicol chuén thu duge trong sic ky dé ctia

dung dich méu chuén.
3.3.5. Pinh luong
— L&y chinh x4c 1,00m! ché& ph&m cho vao binh dinh miie 250,0mi.
—~ Thém nude via ¢u dén vach.
— Lac déu.

— Do d6 hap thy cua dung dich nay 6 budc séng 278nm, céc do day lcm,
mau tring 14 nudc cit. Puge Dy.
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— Tinh ham lugng cloramphenicol C11H15CI3N,0; theo A (1%, 1em) & 278nm
14 297. Ham lugng (%) cloramphenicol trong ch& phim so véi ham lugng ghi
trén nhan duge tinh theo cong thic sau:

x 100
297x0,4

TU LUGONG GIA VA BAI TAP

Ddnh ddu vao 6 ding ctia céu 1 vé cdu 2.

1. Yéu cau k¥ thuat déi véi thuse tiém thiamin hydroclorid 2,5%:

T Yéu clu Co Khéng
Tinh chat

D6 nhiém khudn

Binh tinh thiamin hydroclorid
NI ddc té vi khudn

B6 dang déu ham luang

Binh juong

D6 dong déu khéi hrgng

D6 vé khuan
pH
Thé tich

||~ D | AW N

—_
Q

2. Yéu ciu ky thuat déi véi thude nhé mét cloramphenicol 0,4%:

T Yéu cdu Co Khong
Tinh chat

Do nhiém khuan

—

Binh tinh cloramphenicol

Tap chét

D6 déng déu ham lugng

Binh lugng

D6 vd khudn
pH
“Thé tich

WD |~ @ WD WM
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8. Trinh bay cach tién hanh dinh tinh cloramphenicol trong thudc nhd
mét cloramphenicol 0,4%.

4. Trinh bay céach tién hanh dinh tinh thuéc tiém thiamin hydroclorid
trong thuéc tiém thiamin hydroclorid 2,5%.

5. Trinh bay cach tién hanh thié giéi han vé thé tich ctua thudc tiém
thiamin hydroclorid 2,5%.

6. Ham lugng thiamin hydroclorid trong thuéc tiém thiamin hydroclorid
2,6% c6 dat yéu cAu khéng? Biét ring khi tién hanh theo quy trinh
dinh lugng da trinh bay 6 trén véi 2,00ml dung dich thudc tiém, khoi
lugng phéu la 18,1026g va khéi lugng phéu cé tua la 18,3517g.

7. Ham lugng cloramphenicol trong thudc nhé mit cloramphenicol 0,4%
c6 dat yéu cAu khong? Biét ring khi tién hanh theo quy trinh dinh
lugng da trinh bay 6 trén véi 1,00ml dung dich thuéc nhé mat, gia tri
mat d6 quang do duge 1a 0,548.

Bai7
KIEM NGHIEM THUOC MG TRA MAT
TETRACYCLIN 1%

MUC TIEU

— Trinh bay dudc yéu cau ky thudt vé chat lwdng thdnh phém cia thuoc
mé tra mdt tetmcyclm 1%. R

— Trinh bay duwgc cdch tién hanh va danh gm du‘dc tmh chat do dong déu
khoi lugng, dé d‘ong nhdt, dmh tinh, dmh lwdng thuée mé tra mdt
tetracyclin 1% theo tiéu chudn. ot

1. DUNG CU

— Can phén tich.
— Pipet chinh xac.
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~ Cée ¢6 mo.

- Phéu thuy tinh.

— Diia thuy tinh.

— Lam kinh.

— N6i cach thuy.

- May quang phé UV,

2. YRU CAU KY THUAT VE CHAT LUGNG THANH PHAM

— Ché& phaim phai dat cac yéu ciu chung d6i véi “Thude md” va “Thuéde nho

mat” va c&c yéu ciu cia chuyén luan riéng.

— Yéu cau ky thuat vé chat lugng thanh phiam:

Chi tiéu Yéu ciu Phuong phap thir

1. Tinh chat ThuSc m@ mau vang nhat déng | Cam quan.
nhat, c6 d6 mém thich hop, dinh
dugc vac niém mac va da khi béi,
khong tach 10p & diéu kién binh
thudng, khdng chay tdng & 37°C.

2. D6 dong déu khéi lugng 59 * 15%. Theo chuyén luan chung.

3. Do ddng nhat Ché& phdm phai déng nhat, khéng | Theo chuyén luan chung.
c6 ti€u phan, vat la.

4. Binh tinh Tetracyclin hydroclorid. Theo chuyén luan riéng.

5. Binh lugng Ché pham phai chita tir 90,0 dén | Theo chuyén luan riéng.

110,0% tetracyclin C,,H,,N,0; so
vdi lugng ghi trén nhan,

6. Cac phan tlr kim loai Pat theo yéu cau. Theo chuyén Juan chung.

7. D6 v6 khudn Ché& pham phai v& khuan. Theo chuyén luan chung.

3. THUOC THU (THEO DPVN M)

— Dung dich acid hydrocloric 0,1N.
— Dung dich natri hydroxyd 5M.
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— Dung dich acid nitric 32%: Pha loang 46g acid nitric dac v6i nude vira du
100ml.

— Dung dich bac nitrat 2%: Hoa tan 2g bac nitrat trong nude va thém nude
vita du 100ml.

Dung dich sét (ITT) clorid 3%: Hoa tan 3g sat (III) clorid trong nude vita du
100ml.

4. PHUGNG PHAP THU

Trong ndi dung mét bai thuc tap chi trinh bay phuong phap thit d6i vdi tinh
chat, do déng déu khéi lugng, d6 déng nhat, dinh tinh va dinh lugng ché pham.

4.1, Tinh chat
Thi bing cAm quan, ché phim phai dat cac yéu cdu di néu.
4.2. D6 dong déu khéi lugng

— Can thude ciia tiing 6ng trong s& 5 6ng duge 1lay bat ky.

— Khéi tugng tat ca cac 6ng phai ndm trong gidi han quy dinh.

Néu ¢6 mébt dng ¢6 khéi lugng léch ra ngoai quy dinh nay thi thi lai véi 5 6ng
khac, néu 14n thi lai ¢6 qua mét 6ng khong dat thi 16 thude khéng dat yéu ciu.

4.3. D dong nhat

Céac tiéu phén phai phén tan déng déu.

- Lay 4 &ng, mbi dng khoang 0,02 - 0,03g, trai ch&€ phdm 1én 4 tidu ban,
bén trén dit mét phién kinh. Pay mdi phién kinh bing mét phién kinh khac va
ép manh cho dén khi tao thanh mét vét ¢6 dudng kinh khoang 2cm.

- Quan sat vét thu dude bing méit thuong.

- Danh gia: 3 trong 4 tidu ban khéng duge nhén thay cic tiéu phan. Néu cé
céc tiéu phan nhin thiy d trong phan 16n s8 c4c vét thi phai 1am lai véi 8 don vi
déng géi. Trong sb cae tidu ban nay, cic tiéu phan cho phép nhan thiy khong
dude vugt qua 2 tiéu ban.

4.4. Pinh tinh
L&y khodng 5g ché& pham vao coe ¢6 md, thém khoang 5ml nude, dun céch

thuy cho tan hét ta duge, khuiy déu bang mét diia thuy tinh. D& ngudi va lam
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lanh trong nude da dé cho 16p ta duoc dong lai. Gan 14y 16p nuéc (dung dich A)
dé thit cac phan tdng sau:

A. Ldy 1ml dung dich A, cho vio mgt bat si, béc hoi trén cach thuy cho tdi
khé. Thém 1 - 2 giot acid sulfuric dam déc sé ¢6 mau doé tim. Thém 1 giot dung
dich sat (IIT) clorid 3%, mau sé chuyén thanh nau hodc do nau.

B. Lay 2ml dung dich A, cho vao mét 6ng nghiém, thém 1 giot dung dich
acid nitric 32% va vai giot dung dich bac nitrat 2%, s€ xudt hién tla trang.

4.5. Pinh lugng

— Dung dich thit: Can chinh xdc khoang 1,50g ché pham tuong tng véi
0,015g tetracyclin hydroclorid (m.) cho vao c8c ¢6 méd. Thém khoang 20ml nuéc,
dun céch thuy cho tan hét ta duge, khudy déu béng moét daa thuy tinh. Pé
ngudi va lam lanh trong nuéc da dé cho 16p ta duo‘c ddng lai. Gan 18y 18p nude
vao binh dinh mtc 50ml. Tiép tuc chiét nhu vay 2 14n nita, mbi 14n 10ml nuée
va tap trung dich chiét vao binh dinh mite trén. Thém vao binh dinh mitc trén
5ml dung dich acid hydrocloric 0,1N va thém nude vita dd téi vach (dung dich
A). Lay chinh xac 5ml dung dich A cho binh dinh mic 100ml, thém vio dé
khoang 50ml nudc va 5ml dung dich natri hydroxyd 5M, lic déu. Thém nude
vita di dén vach, 14c déu. DE yén 5 phuit.

— Dung dich chuén: Can chinh xac khoang 0,075g tetracyclin hydroclorid
chat d6i chiu (me) ¢6 ham lugng C¢. Hoa tan trong nuée vita du 250,0ml. Lay
chinh x4c 5ml dung dich nay cho binh dinh mte 100ml, thém vaoc d6 khoang
50ml nudc va Bml dung dich natri hydroxyd 5M, 1ic ddu. Thém nuée vita di
dén vach, Yic déu. P€ yén 5 phit.

- Do d6 hap thu cda dung dich chuén va dung dich thit & bude séng 380nm,
cuvet day lem, méu tring gém 5,00ml dung dich natri hydroxyd 5M trong vita
da 100ml nude. Puge D¢ va Dy,

- Chd y: Dung dich thit va dung dich chuén duge chudn bj song song tit giai
doan thém dung dich natri hydroxyd 5M.

Ham lugng (%) tetracyclin Cy,H,,N,Oy trong ché phdm so véi ham lugng
ghi trén nhan dude tinh theo cong thitc sau:

DTmexCCx50x100x 444
D¢ x250xmy 480,5
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TU LUONG GIA VA BAI TAP

1.

Panh ddu vao 6 ddng. Yéu cdu ky thuat d8i véi thudc md tra mét
Tetracyclin 1%:

T Yéu clu Co Khéng
1 Tinh chat

2 | D& nhiém khuén

3 Binh tinh Tetracyclin hydroclorid

4 | Do dong nhét

5 b6 dong déu ham lugng

6 Pinh lugng

7 Dé ddng déu khéi lugng

8 | b6 vé khudn

9 | Cac phan ti kim loai

Trinh bay cAch tién hanh dinh tinh Tetracyclin hydroclorid trong thudce
md tra mit Tetracyclin 1%.

Trinh bay cich tién hanh thit d6 déng nhat ddi véi thude md tra méit
Tetracyclin 1%.

Ham lugng Tetracyclin trong thudc md tra m#t Tetracyclin 1% cé dat
yéu ciu khéng? Biét rdng khi tién hanh theo quy trinh dinh lugng da
trinh bay & trén véi khéi lugng ch& pham 1la 1,5037g, khéi lugng chit
chuén 1a 0,0748g véi ham lugng 98,82%. Gia tri mat do quang do dugc
ctia dung dich thit 12 0,635 va cfia dung dich chuén 12 0,601 (dat, 95,99%).

Chon cbu tra loi ding déi vdi cdu 5 va cdu 6:

5. Quy dinh giéi han cho phép vé chénh léch khéi lugng caa thude mé tra

méit Tetracyclin 1% déng gbi 5g 1a:
A £10% B. +15% C. £12,5% D. £20%

Quy dinh gidi han cho phép vé chénh léch ham lugng cha ché pham
thudc md tra mét tetracyclin 1% déng géi Sg so vOi ham lugng ghi trén
nhin la:

A +10% B. +12% C. £11% D. 8%
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Bai 8
KIEM NGHIEM THUOC HOAN NHI TRAN

MUC TIEU _ -
— Trinh bay duge yéu cdu ky thudt vé chﬁ't lmj‘ng thdnh ph&m cua tkuoc
hoan nhi tran. - : : -

— Trinh bay dugec cach nén hdnh vd danh gza d.‘m: tmk cﬁdt do dong déu
khéi luong, do Gm, dé ra, d‘mh tmh thuoc hodn nhr. trﬁfn theo tiéu chuén.

1. DUNG CU

— Can phan tich.

- Céc ¢6 mo.

- 6ng nghiém.

— Pipet.

— Chén can.

— Binh nén dung tich 100ml.
~ Céc ¢6 mo.

— May thu do ra.

- T say.

2. YEU CAU KY THUAT VE CHAT LUGNG THANH PHAM

— Ché pham phai dap tng cac yéu ciu chung d6i véi “Thudc vién hoan” va
cac yéu cau riéng cua ché pham:

- Yéu cau ky thuat vé chat lugng thanh pham:
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Chi tiéu Yéu cau Phuong phap tht

1. Tinh chat Hoan mau nau tro dén mau nau | Cam quan.
vang; mui thom nhe; vi ngot, hoi cay.

2. Db am Khéng qua 9%. Theo chuyén luan chung.

3. Binh tinh Tran bi, Ban ha, Bach linh, Cam | Theo chuyén luan riéng.
thao.

4. bbdra Khang qua 60 phot. Theo chuyén luan chung.

5. B3 ddng déu khoi ludng Khéi lugng trung binh + 12%. Theo chuyén luan chung.

3. THUOC THU (THEO DPVN 11D

— Ethanol 70%.

— B4t magnesi.

- Acaid hydrocloric dam déc.
— Anhydric acetic.

— Acid sufuric dam déec.

- Dung dich vanilin 1% trong acid hydrocloric.

4. PHUONG PHAP THU

4.1. Tinh chit

Thii bing cam quan, ché pham phai dat cac yéu cau di néu.
4.2. D6 Am

_ Bat th siy, dé nhiét d6 60 — 70°C. Dgi téi khi nhiét do trong th siy dat
nhiét d6 da dat.

— Xl 19 bi:

+ S4dy chén can sach ¢ nhiét d6 60 - 70°C t6i khéi lugng khong déi.

+ Can d€ xac dinh khéi lugng chén can thu duge khéi lugng m.

_ C4n trén can phan tich chinh xac khodng 1,00 gam ch& phdm (duge M
gam) vio chén can di duge xit 1y o trén.
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— Dt chén cén ¢6 chita ché phdm vao td siy, md nép va dé ndp & bén canh
chén cén. S8y 6 nhiét do 60 — 70°C khéi lugng khéng d6i.

— Can chén cén chia ché phim da day nAp trén can phan tich. Lap lai thao
tée sdy dén khéi lugng khéng d6i. Pugc gia tri P gam.

- Tinh két qua:

+ Lugng ché phim truée khi sdy: M gam.

+ Lugng nuéc c6 trong mau bi mat di: M — (P — m) gam.

+ Lugng nude ¢6 trong mau bi mat di tinh theo phin triim la:

%H,0 = —M—T%i“_) x 100

4.3. Pinh tinh

— Soi kinh hién vi véi d6 phong dai thich hop thay: Cac sgi ndm khéng mau
cua Bach linh, cac sdi tinh thé calci oxalat etia Cam thao. C6 d8i chidu véi bét
Bach linh, Cam thao chuén.

— Lay 4g bot kép (hodic vién hoan), néu la vién hoan thi tan nhé. Cho vio
éng nghiém, thém 10ml ethanol 70% (T'T). Léc déu. Pun néng trén cach thuy
10 phut. Loc, dich loc cho vao 3 6ng nghiém nho, bay hoi bét dung méi trén
cach thuy, con 1ml.

+ 6ng 1: Thém it b6t magnesi va cho ti tit acid hydrocloric dam dac, xudt
hién mau d6 da cam,

+ 6ng 2: Thém 1ml anhydric acetic, 1dc déu, thém vai giot acid sufuric dam
déc, xudt hién mau hong.

+ 6ng 3: Thém vai giot vanilin 1% trong acid hydrocloric (TT). Dun trén
cach thuy, xudt hién mau tim hoa ca.
4.4. DO ra

— Mé1 trudng thi: nude.

— Nhiét dé: 37°C + 0,5°C.

— Cho vio mbi dng thit mét vién nén vitamin C rdi day dia ch#&t déo vao
titng éng. Thit trén 6 vién.

- Thdi gian t61 da: 60 phiit.
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~ Quan sat bang mit néu thay cic vién thi ra hét thi ghi thai gian.

— Mau thu duge coi la dat yéu cdu v& d6 ra khi khéng con cin. Néu con can

thi né chi 14 mot khéi mém, khong duge c6 nhan khé rén sd thay duge.
- Két qua:

+ Néu ca 6 vién déu ra hét: MAu thit dat yéu cau vé d6 ra.

+ Néu con duéi 2 vién chua rd hét: Thit lai trén 12 vién nita. Ché phadm dat

yéu cAu vé dé ra khi 16 trong s6 18 vién thi dat d6 ra theo quy dinh.

4.5. Do dong déu khdi luong

Can khdéi lugng cua 10 hoan, xac dinh khéi lugng trung binh ciia 1 hoan.

Can riéng ré tiing hoan va so sanh véi khéi lugng trung binh hoan.

Khol lugng tat ca cac vién hoan phai ndm trong giéi han quy dinh.

TU LUONG GIA VA BAI TAP

1. Danh dfu vao 8 ding. Yéu cAu k¥ thuat d6i véi hoan nhi tran:

T Yéu cau Cé Khéng
1 Tinh chéat

2 B4 hoa tan

3 Binh tinh

4 Pora

5 Do dong déu ham lugng

6 Binh lugng

7 P ddng déu khéi iugng

2. Trinh bay cach tién hanh dinh tinh Tran bi, Ban ha, Bach linh, Cam

thao trong hoan nhi trin theo tiéu chuén.

3. Trinh bay cach tién hanh thi d6 ra ciia hoan nhi tran.

4. Trinh bay cach tién hanh thi d6 4m ctia hoan nhi tran.
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Bai 9
KIEM NGHIEM BANG PHUONG PHAP
VI SINH VAT

MUC TIEU

— Trinh bay dugc phuong phdp lam méi trftdng nuéz cdy long vd moi
truong nuéi cdy ddc. L

— Lam dugc thi nghiém thi vo khudn thudc tiém evi_tamin B; vdi cac thao
tde dam bao vé trang. '

— Lam duoc cde thao tdc thue nghiém xdc d‘mh s6 lu’o’ng vi khudn, vi ném
trong 1ml b6 phé chi khdi 6. _ -

1. DUNG CU - HOA CHAT

— Can ky thuat.
— Bom tiém.

- 6ng nghiém.
— Kep sit.

— Pipet.

— Binh nén.

— Céc ¢6 mo.

— Hop Petri.

— Dén con.

Céc dung cu rda sach va tiét trung khé ¢ 160°C trong 2 gid trude khi
su dung.

2. THU VO KHUAN THUOC TIEM VITAMIN B,

Qua trinh thit v6 khuén phai dugc tién hanh trong budng hoic trong léng
kinh théi khf v6 khudn dé tranh 6 nhiém, mat khac mAu thi khong dude tiép
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xuc vdi céc tac nhin ¢6 anh hudéng dén sy phat trién ctia vi khu&n, nim méc,
ndm men (nhu tia ti ngoai, chat sat trung, nhiét d cao,...).

2.1. Méi truong

— Méi trudng dé phat hién vi khuan hiéu khi:
Mot truong canh thang (MT1)

Pepton 10g
Cao thit bg
NaCl bg
Nudc cit vita da 1000ml
pH=74+£02

— Méi trudng dé phat hién vi nAm:
Moi truong Sabouraud long (MT2)
Pepton 10g
Glucose 40g
Nude cat vita da 1000ml
pH=58+0,2
Hoa tan cic thanh phan vao nude ngudi, dun néng cho tan hoan toan, diéu
chinh pH bang dung dich NaOH 1N hodc HCI 1N. Diéu chinh cho da thé tich.
Phén mdi truong vao 6ng nghiém, mo6i éng 10ml. Tiét trung bang h&p udt &
latm trong 15 — 20 phut.

2.2. Phuong phap tién hanh

Dung con 70° sat triung Ong tiém vitamin B1. Bé ddu éng tiém bing kep sét
v6 trung. Hat toan b thudce trong éng tiém vitamin Bl bing pipet hodc bom
tiém vo trung cho vao dng nghiém da chudn bi 10m] méi trudng MT1 va mot
ong thudc khac duge cdy vio 10ml méi trudng MT2 (mdi méi trudng lam 2 6ng).

U méi trudng phat hién vi khuin & 30 - 35°C va méi trudng phat hién vi
nam d 20 — 25°C trong vong 14 ngay.

2.3. Doc két qua

Néu trong subt thai gian U, néu khong thay ¢6 vi khudn, vi n&m phat trién

. ~* - . » Py ~ - - w e ~ ac ” P . i -
thi ché pham 1a v6 khuan. Néu c¢d mdt hodc nhiéu 6ng nudi cay cé vi sinh vat
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moc cAn tién hanh lam lai 14n th hai, déng thai gitt lai cade moi trudng c6 vi
khuén ho#c vi nAm moe.

O 14n nuéi cay tha hai, néu khéng ¢6 &ng nao cé vi sinh vat moc thi két
luan 1a mau thit v6 tring; néu trudng hop ¢6 vi sinh vat moc can tién hanh
phén lap, so sanh vi khudn, ho#c vi ndm trén méi trudng cdy lai véi vi khuén,
hodc n&m di moc trén méi trudng cii. Néu nhan thiy vi khudn, hode vi ndm
sau khi phan 1ap & 14n hai giéng 1dn ddu thi ch& phdm khéng dat tiéu chuén vo
khudn, con trudng hgp néu vi khudn ho#e vi ndm khac biét vé6i 1an thi nghiém
dau tién thi cAn tién hanh thit nghiém 14n tht ba. O 1in thi ba, néu khéng
phat hién thay vi khuén, hoidc vi n&m phat trién ché pham duge coi 13 v6 trang
va nguge lai néu thay xu4t hién vi khuén, hosic vi nAm thi ché phim duge coi la
khéng dat tiéu chuan v trung.

3. XAC PINH SO LUGNG VI KHUAN HIEU KHi, VI NAM TRONG
XIRO BO PHE CHI KHAI LO

3.1. Pha ché moi trudng

— Mo6i trudng thach thudng (MT1)

Pepton 10g
Cao thit bg
Na(l bg
Thach 15g
Nudccadt vita da 1000ml
pH=74+02

- Méi trudng Sabouraud - khang sinh (MT2)
Pepton 10g
Glucose 40g
Cloramphenicol 50mg
Thach 15g
Nudc cdt viia du 1000ml
pH =5,8 +0,2
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~ Cach pha ché&: Cén cac thanh phan theo cong thic, dun cho tan thach
trude, sau d6 thém cac thanh phan khac da dude hoa vao nuée, thém nuéce cho

a0 thé tich. Pun s6i, diéu chinh pH cho dat theo yéu ciu clia tiing méi trudng.
Tiét tritng mai trudng bing cach hdp udt 6 latm trong 15 — 20 phit.
3.2. Phuong phap ti€n hanh

— Sat trung bén ngoai lo ché& pham thi bang cén 70°.

— Pha lodng ch& phiAm & céc néng & 107'; 107% Dung pipet 14y 10ml ché
pham pha trong 90ml NaCl 0,9% dé dudc dung dich ¢6 néng d6 107", Tu dung
dich nay pha loang ti€p thanh dung dich ¢6 néng dd 10" % Cho vao mdi hop
petri 1ml cta titng dung dich da pha loang trén. Thém 15ml mdéi trudng thach
thudng dd dun chay va dé ngudi dén 45°C vao hop Petri dé x4c dinh s6 lugng vi
khuén. Lam tucng tu véi méi trudng Sabouraud — khang sinh dé xéc dinh s6
lugng vi ndm. Day hop, trén déu bing cach xoay hdp Petri. M&i nong do lam 2
dia thu song song.

— Nudi céy:

+ Véi cac dia xac dinh 6§ lugng vi khudn: nudi ¢4y trong ti Am & nhiét dd
35°C trong 24 - 48 gid.

+ Véi cac dia xéc dinh s6 ludng vi ndm: nudi ciy trong ti 4m & nhiét db
20 — 25°C trong 5 ngay.

3.3. Doc két qua
Sau thdi gian nudi cdy, kiém tra qua trinh moc ctia vi khudn va vi ném,
d6m s6 khuén lac vi khudn va s khudn lac vi ndm moc & cac dia Petri.

Tinh s6 lugng vi khudn va vi nfm trong iml ché phém theo céng thic:

ALK x ALK,
2

X

Trong d6: X 1a s0 ludng vi khudn ho#c vi ndm trong 1ml ché phim.
A, va A, 1a s6 khudn lac vi khudn ho#ic vi n&m trung binh cla cac dia & cic
do pha loang tudng tng K, va K,.

Trong trudng hop néu khéng cé khuin lac moc & cac dia c6 d9 pha loang
1/10 thi k&t luan ché pham cé it hon 10 khuén lac trong 1ml ché& pham.
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TU LUGNG GIA VA BAI TAP

234

Muc dich cia ky thuat thi vé khuén la gi?

Nguyén tic cta ky thuat thé vo khuin béng phuong phap nudi ciy
tryce tiép.

Tiéu chudn thit vé6 khuan thudng duge ap dung cho cac ch& phadm nio?
Cach pha ch& mét mai trudng nuéi cay 18ng?
Céch tién hanh th( vé6 khudn bang phudng phap nuéi cdy trye tiép?

Nguyén tic dé xac dinh s6 lugng vi khusn hisu khi, vi n&m trong 1 gam
ho#e 1ml ch& pham?

Céch pha ch& mét méi trudng nudi cay dic?

Phuong phép tién hanh thi nghiém dé xac dinh s6 lugng vi khuén, vi
ndm trong 1ml ch& phim.



Bai 1

Bai 2

Bai 3

Bai 5

Noe o

DAP AN

0,01053N
0,0978N

A - mau thir dat
B — mau thir khéng dat

19,09°%; dat
0,8524

Pat
Pat, 95,52%
Pbat, 101,37%

Pat

Dat, 97.47%
C

B

Pat, 96,1%
Khéng dat, 115,3%

Dat, 95,99%
B
A
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Phu luc1
BANG NGUYEN TU LUGNG CAC NGUYEN TG

Theo tai liéu clia Lién doan qudc t& vé hoa hoc thudn tuy va Ung dung xudt ban nam
1989 (Pure App.Chem.1991,63,978.)

Tén nguyén t6 Ky hiéu Nguyén tir s6 Nguyén t rong
Argon Ar 18 39,948 |
Arsen As 33 74,9216
Bac (Argentum) Ag 47 107,8682
Bari Ba 56 137,327
Beryli Be 4 9,0122
Bismuth Bi 83 208,9804
Bor B 5 10,811
Brom Br 35 79,904
Cadmi Cd 48 112,411 i
Cesi Cs 55 132,9054
Calgi Ca 20 40,078
Carbon c 6 12,011
Ceri Ce 58 140,115
Chi (Plumbum) Pb 82 207.2
Clor Cl 17 35,4527 ]
Crom Cr 24 51,5961
Cobait Co 27 58,0332
Bong (Cuprum) Cu 29 63,546
Dysprosi Dy 66 162,50
Erbi Er 68 167,26
Europi Eu 63 151,985
Fluor F 9 18,9984
Gadolini Gd 64 157,25
Gali Ga 31 69,723
Germani Ge 32 72,61 4[
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Tén nguyén 16

Ky hiu

Nguyén tir s6

Nguyén tir ugng

Hafni Hf 72 178,49
Heli He 2 4.0026
Holmi Ho 67 163,9303
Hydrogen H 1 1,0079
Indi In 49 114,82
lod ! 53 126,9045
Iridii Ir 77 192,22
Kali K 19 39,0983
Kém {Zincum) Zn 30 65,39
Krypton Kr 36 83,80
Lanthan La 57 138,9055
Lithi Li 3 6,941
Luteti Lu 71 174,967
Luu huynh (Sulfur) S 16 32,066
Magnesi Mg 12 24,3050
Mangan Mn 25 . 54,9381
Molybden . Mo 42 95,94
Natri Na 11 22,9898
Neodymi Nd 60 144,24
Neon Ne 10 20,1797
Nhom (Aluminium) Al 13 26,9815
Nickel (Niccolum) Ni 28 58,6934
Niobi Nb 41 92,9064
Nitrogen N 7 14,0067
Osmi Os 76 190,2
Oxygen O 8 15,9994
Paladi Pd 46 106,42
Phosphor P 15 30,9738
Platin Pt 78 195,08
Praseocdymi Pr 59 140,9077
Rheni Re 75 186,207
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—

Tén nguyén 5 Ky higu Nguyén tit sé Nguyén tir luong
Rhodi Rh 45 102,9055
Rubidi Rb 37 85,4678 ]
Rutheni Ru 44 101,07
Samari Sm 62 150,36
Sat (Iron) Fe 26 55,847
Scandi Sc 21 44,9559
Selen Se 34 78,96
Silic (Silicium) Si 14 28,0855
Stibi (Stibium) Sb 51 121,757
Stronti Sr 38 87,62
Tantal Ta 73 180,9479
Techneti Tc 43 (97)
Telur Te 52 127,60 |
Terbi Th 65 158,9253
Thali Tl 81 204,3833
Thiéc (Stanium) Sn 50 118,70
Thori Th 90 232,0381
Thuli Tm 69 168,9342
Thuy ngan (Hydrragyrum) Hyg 80 200,59
Titan Ti 22 47,88
jran U 92 238,0289
Vanadi 23 50,9415
vang (Aurum) Au 79 196,9665
Wolfram W 74 183,85
Xenon Xe 54 131,29
Yierbi Yb 70 173,04
Ytri Y 39 88,9059
Zirconi Zn 40 91,224
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Phu luc 2
CAC PHAN UNG DPINH TINH MOT SO ION

Acetat

A

Bun néng ch& pham véi cling mét fugng acid oxalic (TT). Hai xéng ra ¢cé mui acid
acstic.

Hoa tan khodng 30ml ché& pham trong 3ml nudc, hodc 18y 3ml dung dich theo chi dan
trong chuyén luan. Thém 0,25ml dung dich lanthan nitrat (TT), 0,1ml dung dich iod G,1
N va 0,05ml dung dich amoniac 2 M (TT). Bun néng hén hgp can than dén sdi, sau vai
phut xudt hién tda mau xanh hay mau xanh thAm.

Amoni (mudi)

A. Hoa tan khodng 0,2g ché& pham trong 2ml nuéc, hoze 18y mét lugng dung dich theo chi

dan trong chuyén luan, thém 2ml dung dich natri hydroxyd 2 M (TT), dun néng, sé
xéng ra khi cé mii déc biét va lam xanh gidy quy do d& tham nuéc.

B. Hoa tan khoang 10mg ché& pham trong 5ml nude, hay mdt (ugng dung dich theo chi dan

trong chuyén luan, thém 0,2ml thudc thir Nessler (TT), hdn hgp c6 mau vang hay tia
vang nau.

Bac (mudi)

A.

Hoa tan khodng 10ml ché pham trong 5ml nudc, hoc ldy mét luong dung dich theo chi
dan trong chuyén luan, thém 3 giot dung dich acid hydrocloric 10% (TT) sé xuat hién
t0a trdng I8n nhén, tha nay khéng tan trong acid nitric loang (TT) nhung tan trong dung
dich amoniac (TT}.

Hoa tan 20mg ché phdm trong 5ml nudc, hoac 18y mét lugng dung dich theo chi dan
trong chuyén luan, thém mét lugng dung dich amoniac (TT) sé co6 tda mau nau xam,
ti€p tuc thém dung dich amoniac (TT), tha s& tan. Sau d6 thém vai giot formalin (TT),
dun néng dung dich s& ¢ tlia bac kim loai bam vao thanh éng nghiém {phan (ng trang
guang).

Bari (muéi)

A.

L&y mét lugng dung dich mudi bari nhu chi dan trong chuyén luan, thém vai giot acid
sulfuric loang (TT) s& xuat hién tla tring, tla nay khéng tan trong acid hydrocloric
10% (TT) va acid nitric lo&ng (TT).

. Dung mét day bach kim hoac dba thuy tinh 18y mét lugng chat thir dét trén ngon Ida

khéng mau, ngon |fa s& nhudm thanh mau xanh luc hdi vang, khi nhin gua kinh thuy
tinh mau luc ngon Ilta s& cé mau xanh.
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Benzoat

A.

LLay 1ml dung dich trung tinh 10% cla ché& pham, hodc mét luong ché pham theo chi
dan trong chuyén luéan, thém 0,5ml dung dich sat (Hl) clorid 10% (TT) s& xuat hién tha
vang tham, tlia nay tan trong ether (TT).

Lay khoang 0,29 ché& pham hodc mét lugng ché pham theo chi din trong chuyén luan,
lam &m b&ng 0,2m! dén 0 3ml acid suffuric (TT) va dun néng nhe & day éng nghiém, sé
cé cac tinh thé thang hoa tréng bam & thanh trong cla ong.

. Hoa tan 0,5g ché pham trong 10mt nudc hoéc dung 10ml dung dich theo chi dan trong

chuyén luan, thém 0,5ml acid hydrocloric (TT), s& cho tlia. K&t tinh iai tGa trong nudée
rbi lam cho kho dudi ap sust giam, tla thu dugdc cd nhiét dd chay tir 120°C dén 124°C.

Bismuth (mudi)

A.

Thém 10ml acid hydrocloric 10% (TT) vao 0,5g ché pham, hodc dung 10ml dung dich
theo chi dan trong chuyén luan. Bun séi trong 1 phat, dé ngudi réi loc néu can. Thém
20ml nuéc vao 1ml dung dich thu dugc & trén, xuat hién tha trdng hay hai vang, tda
nay sé& chuyén thanh nau khi thém 0,05 d&n 0,1m! dung dich natri sulfid (TT).

. Thém 10ml dung dich acid nitric 2M (TT) vao 40 dén 50mg ché& pham, hozc dung 10ml

ché pham d3 dugc x{ ly theo chi dan trong chuyén luan. Bun séi trong 1 phat, 48 nguoi
rdi loc néu can. Thém 2ml dung dich thioure 10% (TT) vao 5ml dich loc thu dugc &
trén, xudt hién mau vang da cam hay tdia da cam. Thém 4ml dung dich natri fluorid
2,5% (TT), dung dich khdng dudc mat mau trong vong 30 phut.

Borat

A,

Hoa tan khoang 0,19 ch& phdm vao 0,1ml acid sulfuric {TT) trong mdt chén s, them
3mi methanol (TT), trén d&u réi cham Ifa vao hdn hap, hdn hgp chay véi ngon Iita mau luc.

. LAy 5ml dung dich ché& phdm 10%, thém 0.5ml acid hydracloric logng (TT) va 0,5ml

con nghé (CT), sé cho mau nau: thém 1ml dung dich natri hydroxyd 10% (TT), mau
nau chuyén thanh lam hay lyc.

Bromid

A.

Hoa tan mét lugng ch& phdm cé chia khoang 3mg ion bromid trong 2ml nudc, hoac
dung 2ml dung dich theo chi dan trong chuyén luén. Acid hoa bang acid nitric loang
(TT) va thém 0,4ml dung dich bac nitrat 4% (TT). Lic va d& yén s& tao tda I8n nhén
mau vang nhat. Loc I8y tla, rta tGa ba lan, m&i 1an v8i 1ml nudc. Phan tan tia trong
2mi nudc, thém 1,5ml dung dich amoniac 10 M (TT) tla kho tan. '

Hoa tan mot lugng ché phdm cé chira khodng 5mg ion bromid trong 2ml nudc, hoac
&y mét lugng dung dich theo chi dan trong chuyén luan, acid hoa dung dich bang acid
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sulfuric lodng (TT), thém 1ml nudc clo (TT) va 2ml cloroform (TT), I&c. Lép cloroform
s& cd mau dé nau.

Calci (muai)

A.

Ly khoang 20mg ché& pham, hodc mét lugng ché pham theo chi dan trong chuyén
luan, hoa tan trong 5mi dung dich acid acetic 5 M (TT), thém 0,5mi dung dich kali
ferocyanid (TT). dung dich van trong, thém khoang 50mg amoni clorid (TT), tao thanh
tha két tinh trang,

. Thém vao dung dich ché& pham theo chi dan trong chuyén luan vai giot dung dich

amoni oxalat 4% (TT), tao thanh tla tring, tda nay it tan trong acid acetic 6 M (TT),
nhung tan trong acid hydrocloric (TT).

Chi (mudi)

A.

Hoa tan 0,1g ché& pham trong 1ml dung dich acid acetic 5 M (TT), hoac lay 1mi dung
dich theo chi dan trong chuyén luan, them 2ml dung dich kali cromat (TT), tla vang sé
tao thanh, tda nay tan trong dung dich natri hydroxyd 10 M (TT).

. Hoa tan 50mg ché pham trong 1ml dung dich acid acetic 5 M, hoac tm! dung'dich theo

chi dan trong chuyén luan. Thém 10ml nudc va 0,2ml dung dich kali iodid 10% (TT),
tlia vang sé tao thanh; dun sdi 1 dén 2 phut cho tla tan ra, dé ngudi, tia lai xuat hién
nhu nhimg manh vang.

Citrat

A.

Hoa tan khodng 0,1g ché phdm trong 2ml nudc, néu can cb thé trung tinh hoa dung
dich bang amoniac (TT), hodc dung mét lugng dung dich theo chi dan trong chuyén
ludn. Thém 1ml dung dich calci clorid 10% (TT), dung dich van trong. Pun s6i dung
dich s& xudt hién tla trdng, tan trong acid acetic 6 M (TT).

. Hoa tan khoang 0,1g ch& phdm trong 2ml nudc, hoac ldy 2ml dung dich theo chi dan

trong chuyén luan, thém vai giot dung dich acid sulfuric loang (TT), dun dén sdi, sau
dé thém vai giot dung dich kali permanganat (TT), Iac, mau tim s& bién mat. Chia dung
dich 1am hai phan, mét phan dung dich thém vai giot dung dich thuy ngan (tI} sulfat
(TT), phan th( hai thém vai giot dung dich nudc brom (TT), tha trang dugc tao thanh &
¢& hai dung dich.

Clorid

A. Hoa tan moét lugng ché pham tuong (mg vdi 2mg ion clorid trong 2ml nudc hoac ding

2m! dung dich theo chi dén trong chuyén luén. Acid hoa bang dung dich acid nitric 2 M
(TT), thém 0,4ml dung dich bac nitrat 2% (TT). Lac va dé yén, sé tao tUa trang 16n
nhén. Loc 18y tha, rira tGa 3 1an, mai lan véi 1ml nudce, thém vao tda trong 2ml nudc, va
thém 1,5ml dung dich amoniac 10 M, tla tan ra dé dang.
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B. Cho véo 8ng nghiém mét fugng ché phdm tuong (g khodng tir 10 dén 50mg ion clorid
(TT), dun néng, sé gidi phéng khi clo cé mui déc biét, khi nay lam xanh gidy tdm hé
tinh bét ¢o kali iodid (CT) da thdm nudc.

Dong (muéi)

A. Hoa tan khodng 10mg ché pham trong 2ml nude, hogic ding 2mi dung dich theo chi
dan trong chuyén iuan, thém vai giot dung dich kali ferocyanid (TT), s& co tda mau dé
nau khoéng tan trong acid acetic (TT).

B. Hoa tan khodng 10mg ché& phdm trong 2mi nude, hodc dung 2ml dung dich theo chi
dan trong chuyén luén. Thém vai giot dung dich amoniac (TT), sé& co tda mau xanh,
tla nay tan trong thudc thir qua thtfa tao thanh dung dich mau xanh lam tham.

fedid

A. Hoa tan mét lugng ché& phdm tudng (ng khoang 4mg ion iodid trong 2ml nudc, hodc
dung 2ml dung dich theo chi dan trong chuyén juan. Acid hoa bang dung dich acid
nitric 2 M (TT), thém 0,4m| dung dich bac nitrat 4% (TT). Lic va d8 yén, co tla tao
thanh mau vang nhat, 18n nhén. Loc 15y tha. Phan tan ta trong 2ml nuéc, thém 1,5ml
dung dich amoniac 10 M (TT), ta khéng tan.

B. Hoa tan mét lugng ché pham tuong (ng véi 4mg ion iodid trong 2ml nudc, hodc ding
2ml dung dich s&t (I1) clorid 3% (TT), 2 giot acid hydrocloric (TT), 1ml cloroform (TT)
va lac, d€ yén. Ldp cloroform cé mau tim.

Kali {(musi)

A. Hoa tan 0,1g ch& phdm trong 2mi nudc, hoac ding 2ml dung dich theo chi dan trong
chuyén luan. Thém 1ml dung dich natri carbonat 10% (TT) réi dun néng, khéng tao
thanh tda. Thém vao trong lic néng 0,05ml dung dich natri sulfid (TT), khéng tao thanh
tda. Lam ngudi trong nudc da va thém 2ml dung dich acid tartric 15% (TT). D& yén, tao
thanh tla két tinh trang.

B. Hoa tan khodng 40mg ché phdm trong 1ml nude hodc ding 1mi dung dich theo chi
dan trong chuyén luan. Thém 1ml dung dich acid acetic 2 M (TT) va 1ml dung dich
natri cobal trinitrit 10% (TT) méi pha, tao thanh tha vang hay da cam.

Kém (mudi)

Hoa tan 0,1g ché phdm trong 5mi nudc, hosc dung 5mi dung dich theo chi dan trong
chuyén luan. Thém 0,2mi dung dich natri hydroxyd 10 M (TT), tao thanh tia tréng, tha
nay tan khi thém 2ml natri hydroxyd 10 M (TT). Thém 10ml dung dich amoni clorid
(TT), dung dich van trong, thém 0,1m| dung dich natri sulfid (TT), tQa béng tréang dugc
tao thanh.
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Magnesi (mudi)

Hoa tan khodng 15mg ché pham trong 2ml nudc, ho#ic 18y 2ml dung dich theo chi dan
trong chuyén luan. Thém 1ml dung dich amoniac 6 M (TT), tao thanh tla trang, tla
nay tan khi thém 1ml dung dich amoni clorid (TT). Thém tml dung dich dinatri
hydrophosphat (TT), sé& c& tla két tinh tring.

Natri (mudi)

A. Dung mét day bach kim hay diia thuy tinh, Idy mét hat chat thir hay mét giot dung dich
ché& pham, dua vao ngon Ita khéng mau, ngon Iifa s& nhudm thank mau vang.

B. Hoa tan khodng 50mg ché& phdm trong 2ml nudc, hodc 1y 2mt dung dich theo chi dan
trong chuyén luan. Acid hoa dung dich biing acid acetic loang (TT), thém 1m} dung
dich magnesi uranyl acetat (TT), ¢o thanh &ng nghiém bang mét dia thuy tinh (néu
can), sé co tda két tinh vang.

Nhém (mudi)

Hoa tan khodng 0,1g ché phdm trong 2ml nuéc, hoac dung 2ml dung dich chi dan
trong chuyén luan. Thém timg giot dung dich amoniac (TT) cho tdi khi tao tda keo
trdng, tha nay chuyén thanh do khi thém vai giot dung dich alizarin S (TT).

Nitrat

A. Hoa tan 0,1g ché phdm trong 2ml nudc, hogc ding 2m! dung dich theo chi dan trong
chuyén luan. Thém tir tir 2ml acid sulfuric (TT), trén va dé ngudi.

Cho c4n than (khéng trdn) doc theo thanh 6ng nghiém 1ml dung dich sat (1) sulfat
(TT). O mién tigp giap giita hai chat Idng cé mét vong mau nau.

B. Trén 0,1ml nitrobenzen (TT) vdi 0,2ml acid sulfuric (TT), thém mét Iugng ché phim da
tan nhd tuong (ng v8i khodng 1mg ion nitrat hosic mét lugng dung dich theo chi dan
trong chuyén luén, dé yén 5 phat, lam lanh trong nuGc da vai phut, vifa lac vira thém i
tir 5ml nudce, sau dé 5mi dung dich natri hydroxyd 10 M (TT) va 5ml aceton (TT), l3c roi
dé yén. LAp chat 1ong & trén cé mau tim tham.

Oxalat

A. Hoa tan khodng 0,1g ché phdm trong 5mi nuéc, hodc ding 5m! dung dich theo chi din
trong chuyén luan. Thém 0,5mi dung dich calci clorid 10% (TT), tao tla tring, tda tan
~ trong acid v cd, khong tan trong dung dich acid acetic 6 M (TT).

B. Hoa tan khoang 0,1g ché pham trong 5ml nudc, hozic duing 5ml dung dich theo chi dn
trong chuyén Juan. Acid hoa dung dich bang acid sulfuric 10% (TT), dung dich nay sé
lam mat mau dung dich kali permanganat (TT) khi dun néng.
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Peroxyd
A. Nho 1 giot dung dich ch& phdm vaoc 10ml dung dich acid sulfuric 2% (TT}, thém 2m|
ether (TT) va 1 giot dung dich kali dicromat (TT), lac. O 13p ether hién mau xanh.

B. L&y 1ml dung dich ché phdm, acid hoa nhe bang acid suffuric 10% (TT), thém ting giot
dung dich kali iodid (TT), sé gidi phdng iod, 1am xanh hé tinh bét (CT)
Phosphat

A. Hoa tan khoang 50mg ché& pham trong 3ml nudc, hodc dung 3ml dung dich theo chi
dan trong chuyén luan. Acid hoa dung dich bang acid nitric loang (TT), thém 2ml dung
dich amoni molybdat (TT) s& hién tla vang.

B. Hoa tan khoang 0,1g ché pham trong 2mt nuGc, hoac dliing 2m! dung dich theo chi dan
trong chuyén luan. Trung tinh hoa dung dich bang acid nitric lodng (TT) ho&c dung
dich natri hydroxyd (TT). Thém 1ml dung dich bac nitrat 4% (TT) s& tao tla vang, mau
clta tla khong thay déi khi dun séi, tda tan khi thém dung dich amoeniac 10 M (TT)

Sat (I) (mudi)

Hoa tan mét lugng ché& pham tudng (g véi 10mg sat (1) trong 1m! nuéc, hoac dung
1mil dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém 1mi dung dich kali fericyanid
(TT), tao tha xanh lam, tda nay khdng tan trong dung dich acid hydrocloric 2 M (TT).

Sat (Ill) (muai)

A. Hoa tan mét lugng ché phdm cé chita khodng 0,1mg st (1) trong 3ml nude, hoac
dung 3ml dung dich theo chi din trong chuyén iuan. Thém 1ml dung dich acid
hydrocloric 2 M (TT) va 1m! dung dich kali thiocyanat (TT), dung dich c6 mau dé. Dung
2 3ng nghiém, cho vao mdi ng 1m! dung dich thu dudc & trén. Mé&t 8ng cho thém 5ml
alcol amylic (TT) hodc ether (TT), l&c va dé vén, I6p dung mdi ¢6 mau héng. Cho vao
6ng nghiém kia 3ml dung dich thuy ngan (1} clorid (TT), mau dé sé bién mat,

B. Hoa tan mét lugng ché pham tuong (ng vdi 1mg sat (Ili) trong 1ml nudc, hoac dung
1ml dung dich theo chi dan trong chuyén luan. Thém 1ml dung dich kali ferccyanid
(TT) s€ tao tda xanh lam, tla nay khéng tan trong dung dich acid hydrocloric 2 M (TT).

Sulfat

A. Hoa tan 45mg ché pham trong 5ml nudc, hoac diing 5ml dung dich theo chi dan trong
chuyén luan, thém 1ml dung dich acid hydrocloric 2 M (TT) va 1ml dung dich bari clorid
5% (TT), sé& co6 tha trang dudc tao thanh.

B. Thém C,1ml iod 0,1 N vao hén dich thu dudc & phan (ng trén, hén dich c6 mau vang
(phan biét véi sulfid va dithionit) nhung mat mau khi them timg giot dung dich thiéc (1)
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clorid (TT) (phan biét véi iodat). Bun s6i hdn hgp, khéng dude tao thanh tha ¢d mau
(phan biét vdi selenat va tungstat). '

Sulfid

Hoa tan 0,1g ché& pham trong 2ml nuéc, hodc dung 2ml dung dich theo chi dan trong
chuyén luan. Thém 1ml acid hydrocloric’ 10%(TT), khi bay ra cé mui cla hydrosulfid,
khi nay sé lam nau ho#c den gidy tAm chi acetat (CT) d4 thdm nudc.

Thuy ngan (mudi)

A. Nhé 2 — 3 giot dung dich th(t Ién mdt miéng déng phdi (TT) da dudce co sach, s& xuat
hién v&t hoen mau xam t&i; vét nay sang ra khi dugc lau nhe. D6t néng phdi dong do6
trong dng nghiém thi vét hoen s& mdt.

B. Hoa tan khodng 0,10g ché phdm trong 2ml nuéc, néu 1a thuy ngan oxyd thi hoa tan
trong 2ml acid hydrocloric 10% (TT), hodc ding 2ml dung dich theo chi dan trong
chuyén luan. Thém timg giot dung dich kali jodid (TT) s& cho tla dd, tda tan trong
thudce thir qua thira (doi vai mudi thuy ngan (t1)).

Né&u fa mudi thuy ngan (1), khi thém timg giot dung dich kali iodid (TT) sé cho tda vang,
sau d6 chuyén sang mau tuc.
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A. Cho 2mg ché phdm vao mét 8ng nghiém (kich thudc 15cm x 1,5cm),
0,05ml nudc, thém 2ml acid sulfuric (TT). Lic déu hén hdp va quan sat
dich. Bat 8ng nghiém trong cach thuy soi trong mét phat va lai quan

Phu luc 3
PHAN UNG MAU CUA CAC PENICILIN
VA CEPHALOSPORIN

sac clia dung dich duoc quy dinh trong bang dudi day.

B. Lap lai cach thlr nhu phan (ng A, nhun
dich formaldehyd trong acid suffuric (TT

lam &m véi
mau cda dung
sat mau. Mau

g thay 2m! acid sulfuric (TT) bang 2ml dung
). Mau séc clia dung dich dudc quy dinh trong

bang dudi day.
Phan img mau cha cac penicilin va cephalosporin
Acid .
Acid suifuric . Dung dich
Tén mau sulfuric (TT) sau Dung dich formaidehyd formaldehyd frong
s trong acid sulfuric (TT) acid sulfuric (TT) sau
(TT) | 1phutg 1 phit & 100°C
100°C
Amoxicilinnatri ;| Hau nhu khdng mau Vang sam
Amoxicilin trihydrat | | _.. | Haunhu khéng mau vangsdm
Ampiciin 4 Hau nhu khéng mau Vangsdm
Ampicilin natri Hau nhu khéng mau vangsdm |
{ Hau nhy khéng mau Vang sam

Hau nhu khdng mau

Héu nhu khong mau

Do D4 nau
..... V an_g xanh i nhat Vi _
Vang xanh 14 nhat vang
Flucloxacilin natri Vang xanh |4 nhat Vang

Phenoxymethyl
penicilin

Phenoxymethyl
penicilin kali

Procain penicilin

H&u nhu
khéng
mau

Nau do Nau dd sam
Nau do Naw 88 ok
Hau nhu khéng mau__ """"" Néudé ..................
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