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Abstract. Trinh bay co s& 1y luan vé: Thudc khang sinh, tinh chat hoa 1y va duoc 1y
ciia Cloramphenicol; Phuong phép von-ampe va mot s6 phwong phap xac dinh
Cloramphenicol. Xay dung quy trinh xac dinh luong thudc khang sinh
Cloramphenicol theo phuong phap von-ampe, dung dién cuc thﬁy ngan treo
(HMDE) va ap dung quy trinh tim dugc dé phan tich miu thyc té. Khao sat anh
huong cua cac yéu té nhu dién hoa, ndong d6 dung dich dém, téc do quét thé, ... dén
thé dinh pic (Ep) va gi tri dong (Ip) khi xac dinh Cloramphenicol theo phwong phép
von-ampe trén cyc lam vi¢c HMDE.
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MO PAU

Ngay nay, cudc song hién dai doi hoi con ngudi phai lao dong o cudng do cao. Thém vao do,
mdi truong sdng 6 nhidm 1a mot trong nhimg nguyén nhan khién ti Ié mic cac bénh do nam
va khudn & nguoi ngay cang ting. Viéc nghién ciru thude chira tri cac loai bénh nay rat duoc
quan tdm chu y. Khang sinh la chét c6 kha nang UcC ché hoic tiéu diét mot sé loai nam, vi
khuan gay bénh cho ngudi va sinh vat. Vi vy cac loai thuc khang sinh déng vai tro quan
trong trong viéc bao vé va nang cao suc khoe cua sinh vat néi chung va con nguoi noi riéng.
Hoat dong kiém soat ham luong thude khang sinh dua vao co thé sao cho phu hop Véi cac
mirc d6 nhiém khuan dong vai tro quyét dinh trong phap dd diéu tri bénh. Do dé, viéc xac
dinh duoc chinh xac ham luong thudc 13 diéu can thiét.

Hién nay, c6 rat nhiéu phuong phap duoc ding dé xac dinh ham lugng khang sinh. Trong s6
d6, phuong phap cuc phd duge danh gia 1a mot trong nhimg phuong phap cé rat nhiéu thuan
loi, dac biét 1a ddi véi cac chat khang sinh c6 tinh dién hoat nhu cloramphenicol. Viéc nghién



ctru x4c dinh ham luong khang sinh cloramphenicol di dugc nghién ctru nhiéu trén thé gioi
cling nhu & trong nuée. Tuy nhién cac phuong phéap chu yéu duoc nghién ciru 13 cac phuong
phap sic ky va cac phuong phap quang. Trong luin vin ndy, ching t6i tién hanh nghién ctu
str dung phuong phap cuc phd véi ki thuat do xung vi phan dé xac dinh ham luong khang
sinh cloramphenicol trong mét sb loai dwoc phdm khac nhau, & dang dung dich ciing nhu &
dang bot.

Séng cuc phd cua cloramphenicol 14 song cuc phé anot, thé xut hién pic nim xung quanh vi
tri OV, do d6 it bi anh huéng bai cac hoa chat khac. Viéc str dung phwong phap cuc phé mot
lan nira khang dinh tinh wu viét caa cac phuong phap phan tich dién hoa, cho phép xac dinh
nhanh ham luong cac chét, viéc xir Iy mau trude khi tién hanh do don gian va tranh 1am mat
chat trong qu4 trinh phan tich

TONG QUAN

Cloramphenicol duoc phan 1ap tir Streptomyces venezuelae vao nim 1947. Tén quéc té cua
cloramphenicol 1a 2,2-dichloro-N-[1,3-dihydroxy-1-(4-nitrophenyl)propan-2-yl]acetamide.
Vao nim 1948 duoc cho rang chdng lai bénh sét phat ban c6 hiéu qua va tré thanh khang
sinh dau tién trai qua quy mo san xuét 16n. Pén nam 1950, cong ddng y khoa di nhan thuc
duogc rang thude co thé gay ra thiéu mau bat san nghiém trong va c6 kha ning gay tir vong, va
n6 nhanh chong bi ghét bo. Nam 1980: cloramphenicol dugc coi 1a chat gay ung thu cho con
nguoi. Nam 1981: theo dénh gia lai cia Co quan Nghién ctru Ung thu Quéc té, IARC da két
luan rang cac dir liéu gay ung thu trén ciia cloramphenicol ¢ nguoi 1a khong du sac manh dé
lam chirng cu va khong c6 dir liéu trén thuc nghiém dong vat. Nam 1987 va nam 1990:
cloramphenicol duoc két luan rang ciing c6 nhitng bang chiing nhét dinh dé két luan chat nay
gy ung thu & dong vat thyc nghiém nhung kha ning ¢ nguoi 1a rat han ché

TINH CHAT HOA LY

Tinh thé hinh kim hoac tdm kéo dai

Mt thuong ¢ dang bot min mau tring xam, trang hodc vang tring

Nhiét d6 nong chay vao khoang 150,50C dén 151.50C

Thang hoa trong chan khong cao va nhay cam véi anh sang

Cac nhom nitro 1a dé dang khir thanh cac nhom amino

Trong 4 chat dong phan 1ap thé, chi co dang oR, PR (hay con goi 13 dang D) 1a ¢6 hoat tinh
(IARC 1990)

Tinh chat Thong tin Tai liéu tham khao
Khoi lwong phan tir | 323,1322 g/mol Budavari et al. 1996, Chemfinder 2000
N . , . . Budavari et al. 1996, CRC 1998, Chemfinder
Mau sac Trang xam hodc trang vang
2000
Vi Ping HSDB 1995

Tinh thé hinh kim hodc tim

Trang thai vat 1y kéo dai, bot tinh thé Budavari et al. 1996, Chemfinder 2000
Nhiét d6 néng chay | 150,5°C - 151.5°C Budavari et al. 1996, HSDB 1995

pH Trung tinh dbi véi gidy quy | HSDB 1995

Ap suét bay hoi 1,73.10™ mmHg HSDB 1995

Thoi gian ban huy | o 4,6 gior HSDB 1995

trong co thé nguoi




Tinh tan
Nudce 25°C Tan it, 2,5 mg/mL Chemfinder 2000, HSDB 1995
Propylen glycol | 150,8 mg/mL HSDB 1995
50% acetamit 5% HSDB 1995
Clorofom Tan HSDB 1995
Methanol Tan tbt HSDB 1995
Etanol Tan tot HSDB 1995
Butanol Tan tot HSDB 1995
Etyl acetat Tan t6t HSDB 1995
Axeton Tan tot HSDB 1995
Ete Tan HSDB 1995
Benzen Khong tan HSDB 1995
Ete dau hoa Khong tan HSDB 1995
Dau thuc vat Khéng tan HSDB 1995

CO CHE TAC PONG CUA KHANG SINH (4)

Ut ché qua trinh tdng hop vach cua vi khuan (vo) cua vi khuan.

Ut ché chirc nang clia mang té bao.

Uc ché qua trinh sinh tong hop protein Uc ché qua trinh tong hop acid nucleic

DUQC LY VA CO CHE TAC DUNG

Cloramphenicol thuong c6 tic dung kim khuan, nhung c6 thé diét khuan & nong do cao hoic
dbi véi nhitng vi khuan nhay cam cao

Déi véi Cloramphenicol, co ché khang khuan duoc cu thé hoa qua viéc e ché sinh tong hop
protein & nhitng vi khuan nhay cam bang cach gin vao tiéu thé 50S cua ribosom
Cloramphenicol ciing ¢c ché tong hop protein ¢ nhitng té bao ting sinh nhanh ciia dong vat
c¢6 vi. Nhiéu vi khuan cé sy khang thudc cao véi cloramphenicol ¢ Viét Nam. thude nay gan
nhu khong co tic dung dbi véi Escherichia coli, Shigella flexneri, Enterobacter spp.,
Staphylococcus aureus, Salmonella typhi

Cloramphenicol khong c6 tac dung d6i voi nam.

Ty Ié khang thudc dbi véi cloramphenicol, thir nghiém Viét Nam trong nam 1998 rét khac
nhau & cac loai khuan khac nhau (85% > 28%) 1a do sir dung qua murc va duoc lan truyén
qua plasmid

Dugc dong hoc ciia Cloramphenicol dugc hap thu nhanh qua duong tiéu hoa. Cloramphenicol
palmitat thuy phéan trong duong tiéu hoa va dugc hap thu dudi dang cloramphenicol ty do
Sau khi tiém tinh mach cloramphenicol natri sucinat, c6 sy khac nhau dang ké gitra cac ca thé
vé ndng d6 cloramphenicol trong huyét twong, tiry theo d6 thanh thai caa than

Sau khi dung tai chd & mit, cloramphenicol duoc hap thu vao thuy dich. Nhimg nghién ctu &
ngudi bénh duc thé thuy tinh cho thdy mic do hap thu thay doi theo dang thube va sé lan
ding thudc. Nong d6 thubc trong thuy dich cao nhat khi dung thudéc m& tra mat
cloramphenicol nhiéu lan trong ngay

Cloramphenicol phan b rong khip trong phan 16n mé co thé va dich, ké ca nuéce bot, dich ¢6
truéng, dich mang phdi, hoat dich, thuy dich va dich kinh. Nong d6 thudc cao nhit trong gan
va than

Cloramphenicol gan két khoang 60% véi protein huyét twong




Cloramphenicol bi khtr hoat chu yéu & gan do glucuronyl transferase

SAN XUAT

Cloramphenicol dugc san XUAt mot cach tu nhién tir Streptomyces venezuelae

Hién nay n6 duoc san xuét theo phuong thirc tong hop héa hoc

Nam 1948, cloramphenicol dugc san XUat mot cach thuong mai hoa 1an dau tién tai Hoa Ky.
My san xuét cua cloramphenicol duoc ude tinh 14 16n hon 908 kg vao nim 1977 va 1979. My
nhap khau cho nhitng ndm nay dugc ude tinh khoang 8.150 kg va 8.200 kg

Hién tai mic do san xuat cho ca hai loai dung trong thi y va con nguoi khong dugce cong bd
trong céc tai liéu (tinh dén nam 2000).

PHUONG PHAP VON-AMPE

La nhoém cac phuong phép phan tich dya vao viéc nghién ctru duong von—ampe (duong phan
cuc), la duong biéu dién sy phu thudc cia cuong d6 dong dién vao dién thé khi tién hanh
nghién ctru dung dich chat phan tich

Qua trinh dién cuc duoc thuc hién trong mot binh dién phan dic biét gom 3 dién cuc

Cuc lam viéc Cuc so sanh Cuc phu trg

Céc cuc lam viéc thuong dung trong phuong phap von-ampe

Cuc giot Hg treo Cuc mang Hg, Bi.. Cuc dia rin

Cac ky thuat ghi duong von-ampe: Ky thuat xung vi phan, Ky thuat song vuong

MOT SO PHUONG PHAP XAC DINH CLORAMPHENICOL

Phén tich bang sdic ki Iong higu nang cao

Pha tinh dugc st dung la pha tinh khong phan cyc C8 hoac C18

Dung méi dong c6 tinh phan cuc cao nhu: Hon hop H20/Acetonitril(75/25,v/v) hay hén hop
axit axetic 1% trong methanol/H20 (55/45,v/v). Toc d6 pha dong 1ml/phut

Detecto thuong dugc su dung la UV-VIS ¢ bude song 278nm hay detecto MS

Tai liéu [37] con sir dung thém cot chiét pha rin véi dng cacbon da vach 1am chét hip phu
trugc khi mau dugc chay qua cot sic ky 1ong két hop detecto khéi phd

Tai liéu [34] da sir dung hé sic ky 1ong hiéu ning cao dé tach cloramphenicol va nhom céc
dan xuat cua né st dung detecto dién hoa thay vi detecto UV thong thudng

Phén tich bang sdc ky khi

Pha tinh polysiloxan c¢6 do phan cuc tir thap dén trung binh véi ty & phenyl tir 5-50% (metyl
95-50%)

Pha dong 1a khi N2, Tbc @6 pha dong: ImL/phut

Detecto thuong dugc sir dung 1a ECD hay MS

Khi phén tich bang sic ky khi, dé ting d6 nhay cho phép phan tich, cloramphenicol thuong
duoc dan xuit hoa thanh trimetylsilyl-cloramphenicol (TMS-CAP). GC/MS, véi ki thuat
NICI, cac miii m/z dac trung cho TMS-CAP la 466, 468, 470,376, 378. GC/MS/MS, véi ky
thuat NICI cho cac mii dac trung 304, 322, 358, 394, 430

Phén tich bang phwong phdp quang

Nguyén tic chung cua phuong phap quang nay 13 khir nhém nitro ctia cloramphenicol thanh
nhom amino dé tao thanh hop chét c6 mau. Cac nhoém nghién ctru khic nhau c6 thé st dung
cac chit khac nhau dé lam tac nhan khu



Tai liéu [23] khtr nhom nitro & gbe hydrocacbon thom bang hén hop Zn va Ca/HCI, cho san
pham tac dung véi trisodium pentacyanoaminoferrat dé tao thanh san phadm c6 mau do tia cé
d6 hap thu cuc dai gitta 480 — 540 nm

Hoic tai liu [22] khir cloramphenicol bang TiClI3, trong dung dich axit axetic bang ¢ nhiét
d6 phong trong vong 10 phat. San pham khiar dugc gia nhiét véi p-dimetylaminobenzaldehit
trong 20 phuat, san phdm tao thanh c6 mau vang twoi, hap thu manh 4nh sang & vung kha kién
va tuan theo dinh luat Beer ¢ 440nm

Cuc phé xung vi phén

Dung dich nén 1a dém axetat pH tir 4 dén 6, khoang xuat hién pic Ep = -0,23V

Khoang ndng do co thé xac dinh 13 300ppb dén 20ppm ddi véi may Mode 174 va 100ppb dén
20ppm d6i véi may Mode 374

Cuc pho séng vuéng

[14] sir dung dién cuc cacbon thuy tinh (glasy cacbon) di duoc tién xir Iy dé tién hanh xac
dinh cloramphenicol trong moéi truong dém axetat 0,05M pH 5,3. Pudng von-ampe vong cho
thay pic khir ciia cloramphenicol xuat hién & thé -0,646V. Khoang tuyén tinh lam viéc tot 1a
1,0.10-7 — 7,0.10-5 M va gidi han phat hién 1a 6,0.10-9 M.

Phén tich dong chay sir dung detecto di¢n hoa

[15] sir dung hé dién cuc trong d6 dién cuc lam viéc 13 mang kim cuong mong gan nguyén to
Bo (boron-doped diamond thin-layer). Nén dém duoc chon 1a dém photphat pH 6 chira 1%
etanol. Thé lam viéc E = -0,7V, khoang tuyén tinh thu 1 0,1-50 pM (R2=0.9948), gidi han
phat hi¢n 1a 0,3uM.

Dign di mao qudn sir dung dau do vi sei cachon

Phuong phap nay doi hoi thé ap vao rat cao, khoang 20kV, trong mdi lan do cung cap mot
xung 5kV trong thoi gian 5s. Diéu kién toi wu cho phuong phap nay 1a st dung dung dich
dém 8,4.10-4mol/L HOAC — 3,2.10-4mol/L NaOAc. Trong phuong phéap nay, khong can dudi
oxi, dién tich dién cuc cang nho thi anh hudng cta oxi cang giam. Khoang tuyén tinh 5.10-6
—1.10-3mol/L, gidi han phat hién 9,1.10-7 mol/L.

M¢t sé phuwong phdp khdc

Xét nghiém mién dich men (enzyme immunoassay) lai cho thdy cac wu diém 16 rét so véi cac
phuong phap truyén thong. Khong can dung dén cac nguyén liéu phong xa, ciing nhu thoi
gian thuc hién xét nghiém giam dang ké so véi khi thuc hién phuong phép sic ky khi

Hién nay phuong phap phan tich mién dich canh tranh (ELISA ) 1a phuong phép twong dbi
don gian, chi phi khéng qua cao, két qua xét nghiém lai chinh x4c va c6 d6 twong hop cao Véi
phuong phap sic ky. Pay phuong phap xét nghiém nhanh (GICA), ding dé dinh lwong
Chloramphenicol trong mo thit, c4, tom... c6 thoi gian xét nghiém 20 phut, cho d¢ chinh xéac
trén 95%.

CHUONG II: NOI DUNG VA PHUONG PHAP NGHIEN CUU

MUC PICH: Nghién ciru xdy dung quy trinh xac dinh luong thudc khang sinh
cloramphenicol theo phuong phap von-ampe, dung dién cuc thiy ngan treo (HMDE). Sau d6
ap dung quy trinh tim dugc dé phan tich mot s6 mau thyc té

NOI DUNG:

Tim hiéu dic tinh dién hoa cua cloramphenicol trén cuc HMDE



Khao sat anh huong cua cac yéu té dén thé dinh pic (Ep) va gia tri dong (Ip) khi xac dinh
cloramphenicol theo phuong phép von-ampe trén cuc lam viéc HMDE
Cac yéu t khao sat bao gdm: - Thanh phan nén, pH, ndng do nén

- Anh hudng ciia oxy hoa tan va cac chat khac
Panh gia do lap lai va do phuc hdi, d6 nhay, GHPH va khoang tuyén tinh khi ding cuc
HMDE. Qua d6, danh gia kha nang trng dung cua phuong phap.
Toan by qua trinh ghi duong von-ampe hoa tan va xac dinh Ep, Ip déu duoc thuc hién tu
dong trén may cuc phd 757 VA theo mot chuong trinh duoc dua vao tir ban phim.
Dung dich nghién cttu chtra thanh phan nén dwoc diéu chinh pH pht hop va chét chuan
cloramphenicol dugc cho vao binh dién phan 3 cuc: cuc HMDE, cuc so sanh Ag/AgCl va cuc
phu tro Pt
Tat ca cac thi nghiém déu duoc tién hanh ¢ nhiét d6 phong, thuong 1a 250C
Cac k¥ thuat ghi duoc st dung 1a k¥ thuat ghi duong quét von-ampe vong va k¥ thuat quét
xung vi phan
S6 liéu duoc xur 1y thong qua phan mém Excel, cac yéu td danh gia do tin cay cua phuong
phap phan tich (do lap lai, d6 hdi phuc...) duoc xir Iy qua phan mém Origin 6.0

CHUONG III: KET QUA VA THAO LUAN
Khao sat dap @wng di€én hoa ciia cloramphenicol trén HMDE
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Thuc chit pic tin hiéu duoc ghi nhan trong bai luan vin nay 1a ctia qua trinh 1. Do anh huéng
clia qua trinh trao doi cham 2e nén két qua cho thay sy chénh léch gitra thuc nghiém va Iy
thuyét.

Viéc lya chon sir dung pic anot hay catot phu thudc vao chidu cao pic cua chung.
Hinh 3.1 cho ching ta thay chiéu cao pic oxi héa va khir 1a twong dbi can nhau, 145 nA ddi
VGi pic anot va 120 nA ddi véi pic catot. Tuy nhién do pic anot cho tin hiéu cao hon, rd rang
hon nén trong khuén kho luan vin nay chiing t6i s& tién hanh cac buéc thuc nhiém tiép theo
bang ky thuat ghi xung vi phan 1y pic anot.
Khio sat tinh chit dién héa ciia cloramphenicol trong mat sé nén
Nhan thay [H*] c6 tham gia vao qua trinh khir cloramphenicol nén pH c¢6 anh huéng téi hoat
tinh cyc phd cia né
ta d& dang nhan thiy viéc tién hanh thi nghiém trong nén axit manh nhu H,SO,4 va HCI ¢6 tin
hi¢u cua cloramphenicol. Tuy nhién, pic X4u va khong can ddi, tham chi d6i véi HCI, tin hiéu
pic thu dugc bi ché ngon. P6 la do trong moi truwong axit manh, dang tdn tai cua



cloramphenicol cha yéu ¢ dang phén tir khong phan ly, do d6 chit c6 tinh dién hoat khéng 6n
dinh.

Tin hiéu thu duoc cua cloramphenicol trong cac nén dém axetat va amoni cho pic rat
can ddi va dep. Do lap lai khi ghi nhan tin hiéu dién héa trong 2 nén dém nay kha tdt. Pem so
sanh s liéu thu dugc ¢ bang 3.1, ching t6i chon nén dém axetat 1am nén dém dé tién hanh
cac thi nghiém tiép theo vi chung cho tin hiéu cao hon va én dinh hon so v6i nén amoni
Anh hwong ciia pH
Khi pH ting thé dinh pic dich chuyén dan vé phia &m hon, tai pH 3,2, gia trj thé dinh pic 1a
90,3mV trong khi tai pH 6,8, gia tri thé nay la -88,2mV. D6 1a do ion H" c¢6 mat trong
phuong trinh khir cloramphenicol tai bé mat dién cuc. No6i chung, trong nén dém axetat, tai
cac gia tri pH khac nhau, pic cloramphenicol dep va can ddi. V& cudong d6 dong, ta dé dang
nhan thiy séng cuc phd cua cloramphenicol ting khi pH giam tir 6,8 dén 5,5, dat cuc dai tai
pH 5,5 sau d6 cuong do pic lai bi giam dan véi ciing mot ndong d6 chat phan tich. Mic du dén
pH thap (pH 3,2) thi gi4 tri cudng do dong c6 ting 1én nhung chan pic c6 duoc khong can
dbi, do d6 viéc khao sat pH dung lai & pH nay. Vi vay dém axetat voi pH 5,5 da duoc chon 1a
pH t6i tu cho nén dém do cloramphenicol trong khudn kho luan vin nay.

Anh hwéng néng dé dung dich dém

Tai mot ndng do cua cloramphenicol, khi ndng d6 nén giam thi chiéu cao pic tang, d6
1a do d6 nhét ciia dung dich giam 1am ting hé s6 khuéch tan cua dung dich. Tuy nhién, khi
dung dich qua loang, pic bi nghiéng, khong can d6i va hé sé twong quan ctia phuong trinh hoi
quy giam. Nguoc lai nong d6 dung dich 16n s& triét tiéu dugc dong dién chuyén, tuy nhién do
nhét ting, tap chat nhiéu ciing giy anh huong khong nho dém pic cloramphenicol, cu thé 1a
hé sb twong quan khi d6 cling nho dan.

Véi nhimg nguyén nhan trén va dya vao thuc nghiém, chung t6i chon nén axetat nong
d6 0,1M 1a thich hop nhét
Khio sat anh hwong caa toc dd quét thé

Két qua cho thdy dong anot va catot ting tuyén tinh theo toc do quét (10-200mV/s),
phuong trinh héi qui tuyén tinh ciia dong anot va catét phy thudc theo toe do quét doc tuong
g 32,679 nA va — 27,346 nA, hé s tuong quan twong tng 1a 0,9978 va 0,9798. Vj tri thé
anot va catot cua cloramphenicol hau nhu khong thay doi theo téc d6 quét thé, khoang cach
thé anot va catot trung binh khoang 35,7mV. Tir két qua trén cho thdy: qua trinh hip phu va
khuéch tan cloramphenicol xay ra dong thoi trén bé mit dién cuc thay ngan va day 1a mot
phan tng thuan nghich.

Khao sat anh hwéng caa oxi

D& dang nhan thay khi khong dudi khi oxi ra khoi dung dich, pic ctia oxi chén vao pic cia
cloramphenicol 1am cho tin hi¢u thu dugc c6 sudn trai 1a pic cia oxi, sudn bén phai la pic cua
cloramphenicol, hai pic chong 1én nhau dan dén cudng do tin hiéu bi cong huong. Két qua 1a
chan pic rong va cao, dong thoi hinh anh cua pic thu dugce khong can ddi.

Sau khoang suc khi 150s, pic can ddi va kha 6n dinh. Vi vay, chiing toi chon thoi gian

suc khi truée khi do 1a 150s.

Khio sat anh hwéng caa chat

Mot s6 chat hitu co va ion vo co dd duoc tién hanh nghién ciru nham tim ra nhitng yéu t can
tro 6 thé gap phai trong qué trinh phan tich cloramphenicol thong thuong.



Tién hanh do séng cuc phd cua dung dich cloramphenicol 2,5ppm trong su ¢ mit cia cac
chat can dwogc nghién ctu véi ti 16 khdi luong gap n lan cloramphenicol, trong d6 n lan luot
nhan cac gia tri 0, 10, 20, 50, 100, 150 va 200
Céc chit hitu co dugc nghién ciru gdm co: axit oxalic, axit citric va glucozo
Céc ion vo co dugc nghién cuu gém co: Na+, K+, Ca2+, Fe3+
N6i chung cac yéu té khao sat noi trén déu khong cé anh huong nhidu dén viéc phan tich xac
dinh ham lwong cloramphenicol khi chiing & ndng d6 thip, co axit citric va ion Ca2+ 1a giy
anh huong khi chung & ndng d6 cao. Bic biét ion Fe(Ill) gay anh hudng 16n dén tin hiéu do
ngay ca khi ¢ ndng d6 thap
Khao sat khoang tuyén tinh va xiay dung dwong chuin
Phuong trinh hoi quy tuyén tinh thu dugc [a: Y =38,9.X + 2,6
Tuong ung: | (nA) =38,9. C (ppm) + 2,6
Hé sb twong quan R? 13 0,9992
Kiém tra sy sai khéac giita hé s6 a va 0 Fbang(0,95;10;9) = 3,1373
— Ftinh<Fbang(0,95;10;9), c¢6 nghia 1a su sai khéc giita gia tri a va 0 khong ¢ ¥ nghia thong
ké
— phuong phéap khong méc sai s6 hé thong
Sai s6 tuan theo phan b6 chuan Gauss: Diém dau va diém cudi clia ving tuyén tinh mac sai s6
I6n hon sai sb diém gitra
ca 3 mic nong do dau, gitra va cudi khoang tuyén tinh nhing gia tri trung binh thu dugc va
gia tri ndng do thuc khac nhau khong co ¥ nghia thong ké. Nhu vay ta c6 thé khang dinh do
dung cua phuong phép, ¢ thé tng dung dé phan tich mau thyc té.
Gi6i han phat hi¢n
LOD = 3*Sy*(Ci/li) = 3*0,658*(2/65,5) = 0,06 ppm
Gidi han dinh luong
LOQ = 10*Sy*(Ci/li) = 10*0,658*(2/65,5) = 0,20 ppm
Ung dung xac dinh Cloramphenicol trong miu thuc té
Ky thuat xir Iy mau thuc té
Gom thubc dang vién nén, thudc dang bot va thudc dang long. Cac loai thue nay thuong dé
tan trong nudc, chi can dung nudc cat hai lan dé pha dung dich méu, c6 thé dung thiét bi siéu
am lanh dé lam nhanh qua trinh hoa tan mau. Dya vao ham luong ghi trén nhan méac dé pha
thudc dén nong do thich hop, nam trong khoang tuyén tinh
Phuong phap xir Iy két qua
Xay dung duong chuan theo phuong phap hdi quy tuyén tinh dang:

Y =a+bx
Tir d thi ngoai suy nong d6 Cloramphenicol trong mau thyc té Cx
Lam thi nghiém 5 lan, thu dwuoc két qua C = Cxtb £ S
Xic dinh cloramphenicol trong mdu thuc té
Mdu thuéc nhé mat
Nong d6 cloramphenicol trong dung dich do 13 (0,91 + 0,01) ppm
Ham luong cloramphenicol trong thudc 1a (3640 + 40) ppm
Ham lugng nay twong dwong 0,364% cloramphenicol trong mau thudc, so sanh véi gia tri nha
san xuit dua ra 12 0,4% thi sai léch 1a 9%.
Mdu thudc vién dang nén




Nong d6 cloramphenicol trong dung dich do 1a (2,30 + 0,02) ppm

Nong d6 cloramphenicol trong dung dich ban dau 1a: (230 + 0,2) ppm

Ham luong cloramphenicol trong thube 1a (230 + 0,2) mg/vién, so sanh vé&i gid tri nha san
Xuit dua ra 1a 250mg thi sai 1éch 13 8%

Mau thudc tiém dang bot

Nong do cloramphenicol trong dung dich do 1a (4,90 + 0,06) ppm

Nong do cloramphenicol trong dung dich ban dau la: (980 + 12) ppm

Ham lugng cloramphenicol trong thudc 1a (980 + 12) mg/vién, so sanh véi gia tri nha san
Xuat dua ra 1a 1000mg (1g) thi sai 1éch 1a 2%.

So sanh két qua ddi chirng

Mic du phuong phéap cuc phd cho két qua phén tich sai 1éch trong khoang tir 2% dén 9% so
v6i ham lugng ghi trén nhin mac cua san phim nhung thoi gian phan tich nhanh hon. Sai s6
gap phai cha yéu ciing 13 do ty 1 pha lodng 16n nén khi nhan hé s6 cao gy sai léch 16n cho
két qua phan tich cudi ciing

KET LUAN

Quy trinh x4c dinh cloraphenicol bang phuong phép cuc phd xung vi phan véi cac diéu kién
t6i wu:

+ Cloramphenicol dugc do trong nén dém axetat 0,1M pH5,5

+ Thoi gian xuc khi N2 téi vu 1a 150s

+ Khoang quét thé tir -0,6V dén 0,2V

+ Toc d6 quét 50mV/s

Khoang tuyén tinh ctia duong chuan xac dinh cloramphenicol 1a tir 0,5ppm dén 15ppm tuong
duong 1,5.10-6M dén 4,6.10-5M, R2 = 0,9992

Sai 50, 46 lap lai, 46 dang ctia phwong phap t6t, c6 thé ap dung dé phéan tich mau thyc té
Phuong phap dd dugc tng dung xac dinh ham lwong trong mot sé mau thude. Phuong phap
c6 thoi gian xac dinh chat nhanh, cho két qua c6 d6 tin cay cao, sai s6 dudi 10% va duoc
kiém nghiém di chiing vai két qua mau phan tich bang phwong phép sac ky khi
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