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16.1 CAC PIIUONG P1IAP TIET KHUAN

M@t san phdm dugc coi la vo khuan néu né hoan toan
khong chira bat kv vi sinh vat song nao. Phuong phép tiét
khuan la phwong phap lam cho mot san phdm tro thanh vo
khuén. Do khéng thé dam hao do vo khudn clia san phdm
bang cach thir vd khuan, nén do vd khuén cla san phdm
chi c6 thé dam bao béng cach &p dung mdt qui trinh san
xudt dd dugc tham dinh thich hgp. B&i v&i moi qui trinh
tiét khuan da chon phai tién hanh khao sat dé dam bao hiéu
qua tiét khuan va tinh toan ven cta san pham, bao gém ca
vat chita va bao g6i bén ngoai, trwéc khi ap dunu vao thuc
t€. Trong qua trinh san xuét phai tuan thu ding qui trinh
tiét khuan da tham dinh. Néu cé thav doi Ién trong qui
trinh tiét khuan, bao gém ca su thay doi kich c& 16, phai tai
tham dinh qui trinh. Trong khi xay dwng qui trinh san xuat
Ihudc vo khuan phai tuan theo cac nguyén tac thuc hanh
tot san xudt GMP, cu thé 1&:

Str dung cong nhan ianh nghe da trai qua qua trinh huén
luyén thich hop;

Thiét ké nha xuéng phu hop;

Thiél ké may mac, thiét bi san xuét sao cho dé vé sinh va
tiét khuén;

Ap dung céc bién phap phong ngtra thich hop nham 1am giam
s lwgng vi sinh vat trong san pham trwdc khi tiét khuan;
Thdm dinh qui trinh san xuat cho tét ca cac cong doan
trong dav chuvén san xudt c6 nuuy co nhiém khuan;

Thiét 1ap va thuc thi chuong trinh gidm sat chat luong moi
trwong san xudt va cac qui trinh ki€ém tra trong qua trinh
san xudt.

Céc phuong phap mé ta dudi day chi yéu dung dé diét
hodc loai bo vi khudn, nam men va ndm mdc ra khoi san
pham can tiét khudn. D6i vai cic san phatn sinh hoc co
ngudn géc tir ngudi hav dong vat, trone qud trinh thdm
dinh phai chi*ng minh klia nang loai bé hay lam bét hoat
virus cua qui trinh tiét khuan.

Ncu cé thé, nén wu tién chon phuong phap tiét khuan
thanh phdm. Néu khéng thé tiét khuan thanh pham duoc,
c6 the loai vi khuan bang phwong phap luc qua mang
loc gitr lai vi khuin hay phuong phap san xuat vo khuan.
Trong moi trwong hop. vat chra va nut day phai c6 kha
nang duv tri dwgc tinh vo khuan cla san pham cho dén khi
hét han dung.

Mirc bao ddm vé khuén

Sw khii khuén bang tac nhan vat ly va hoa hoc tuan theo qui
ludt, s6 m, do d6 ludn ludn cé kha nang con vi sinh vat séng
tdn tai trong san phdm sau khi tiét khudn v&i mot xac suét
thdny ké nhat dinh. Mic bdo dam vo khuan SAL. {stenlity
assurance levcii clia mot qui trinh tiét khuan da cho la xac
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suat ton tai mot don vi dong goi khong vé khuén trong
toan ho 16 san pham sau khi tiét khuan bang qui trinh do.
Vi du:

SAl, ~ 106 ¢c6 nghia la cd khd nang c6 khong nhiéu hon
mot vi sinh vat s6ng trong 1 X HT"don vi déng g6i cla san
pham da tiét khuan. BG6i véi mot qui trinh tiét khuan da
cho, SAL phu thudc sd lwgng vi sinh vat c6 trong san pham
trwde khi tiét khuén, stc de khang clia n6 véi tac nhan tiét
khuén va mdi trudng trong doé vi sinh vat ton tai trong qua
trinh xU ly. Khi co tho, st dung miéc bao dam vé khudn
SAL dé danh gia hiéu qua tiét khuan cla cac phwong phap
md ta trong chuyén luan ndy. SAL clia moi qui trinh tiét
khuan dugc thiét 1ap trong khi tham dinh qui trinh.

Phuong phép va diéu kién tiét khuan

Tién hanh tiét khuan theo mot trong cac phuong phap gidi
thiéu dudi day. Co thé cai tién hodc két hop cac phuong
phap da gioi thiéu, tuy nhién phai tién hanh thdm dinh
phuong phap da cai tién dé hao dam hiéu qua tiét khuan
cla phtrong phap cling nhw dé dam bdo tinh toan ven cla
san pham can tiét khuan, bao gdm ca bao bi san pham. Déi
vGi moi phrong phap tiét khuan, phai theo ddi cac thong
s6 van hanh quan trong trong sudt qua trinh tiét khuan cua
mdi 16 san phdm nham dam bao céc thdng s do dugc phi
hop VOI céac thong s6 k§ thuat da thiét 1ap trude d6 trong
quéa trinh tham dinh phuong phép, ké ca truong hop tiét
khuén trong diéu kién chuan.

Phurong phéap tiét khuan thanh pham

Doi v6i phurong phap tiét khuan thanh pham, diém quan
trong can phai chl y la sy phan b khong dong déu clia
tac nhan tiét khuén trong budng tiét khuan. Phai xac dinh
dwoc vi tri trong budne tiét khudn ma tac nhan tiét khuan
khé dén nhat (vi du vi tri cé nhiét do thap nhét trong noi
hép) d6 bo tri sdp xép san pham cd kiéu dang va kich thudc
hao bi khac nhau.

Tiét khuén bang nhiét 4m

Phuong phap tiét khudn bang nhiét am duoc tién hanh
trong mgt thiét bi chuvén dung goi fa ndi lidp, tac nhan
tiét khuan la hoi nuéc bdo hoa dugi ap sudt cao. Pay la
phrong phap wu tién chon luwa, khi cd thé. nhét 1a doi véi
céc dung dich nwdc. Diéu kién chuan clia phwrong phap tiét
khudn bang nhiét &m 1a dim nong & 121 °c trong it nhat
15 min d6i véi cac thanh pham la dung dich nwéc. Co thé
tién hanh tiét khuan & diéu kién nhiét do va thoi gian khac
v6i diéu kién chuan néu chiing minh dwoc hiéu qua cla
ché do liét khuan da chon. Phai khdng ché s6 lugng vi sinh
vat trong san pham trwdc khi tiét khudn bang cach ap dung
qui trinh san xudt va cac bién phap phong nglra thich hop
dé dat dugc mic bao dam vo khuan SAL la 10"6 hay
nho hon.

Tronu qua trinh tiét khuan, phai theo ddi va ghi chép lai
nhiét do va ap sudt bén trong ndi hdp. Nhiét do thudng
duoc theo ddi bang cac dau do nhiét dat (Typhén ngudi nhét
clia ndi hap. Thong s6 van hanh cua moi chu trinh liét
khuan dwoc ghi lai dwdi dang biéu db nhiét do - thoi gian,
hay bang mét cach thich hop khac.
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Klii danh gia hiéu qua clia qua trinh tiét khuan hang phwong
phap sinh hoc, dung chi thi sinh hoc thich hgp theo Phu lac
]16.2 Chi thi sinh hoc dung cho tiét khuan.

Tiét khudn hang nhiét khd

Tiét khudn bang nhiét khd dwoc thuc hién trong t sdy c6
uan thiét bi d6i lvu khone khi dé dam bao sy phan phdi
nhict dong déu trong toan bd khoang tiét khuén. Diéu kién
chuén cua phuong phap tiét khudn bang nhiét khd la sdy
& nhi6t do t6i thiu 160 °c trong it nhat 2 h. CO thé tién
hanh tiét khuan ¢ diéu kién nhiét do va thoi gian khac voi
diéu kion chudn néu chirtng minh duoc hiéu qua clia ché
do tiét khuan da chon. Phai khong ché s6 lugng vi sinh vat
trong san pham trudc khi tiét khuan bang cach ap dung qui
trinh san xudt va cac bién phap phong nglra thich hop dé
dat dwgc mirc bdo dam vo khuén SAL la 10‘Ahay nho hon.
Trong qua trinh tiét khudn phai tién hanh theo ddi nhiét do
bén trong tu sdy. Nhiét d6 thuong dugc do bang cac dau do
nhiét dat ir phan ngudi nhat cua tu sdy. Phai ghi chép va luu
tri théng so nhiét do ctia moi chu trinh tiét khuan.

Khi danh gia hiéu qua clia qua trinh tiét khuan bang phuong
phap sinh hgc, dung chi thi sinh hgc thich hgp theo Phu luc 16.2
Chi thi sinh hoc duing cho tiét khuan.

Tiét khuan va khir chat gy sot cac dung cu thuy tinh
thwong tién hanh & nhiét do cao hon 220 °c. Trong treong
hop nay, c6 thé thay chi thi sinh hoc bang ndi doc t vi
khuan bén nhiét. DE kiém tra qua trinh tiét khuan, cdy mot
hay nhiéu vat liéu can tiét khuan vai it nhat 1000 don vi
ndi doc to vi khudn. Lugng ndi doc to con lai sau khi sdy
tiét khuan phai khong duoc nhiéu hon 1/1000 so véi lugng
ndi doc to ban dau (xem Phu luc 13.2. Phép thir ndi doc to
vi khuan).

Tiét khuan hang blc xa ion héa

Phrong phap nay duoc tién hanh bang cach cho san pham
trong bao bi cudi ti€p xUc véi blrc xa ion héa. Hai nguodn
blic xa ion héa thuong dung la: tia 7 phat ra tir ngudn
phong xa thich hgp (vi du dong vi phéng xa Cobalt 60),
va chum electron nang lvgng cao dugc gia tc bdi may gia
toc electron.

Doi v&i phuong phép tiét khudn bang bic xa ion hoa, ligu
hap thu chuan la 25 kGy. C6 thé tién hanh tiét khuén voi
litu hap thu khéc voi ligu hdp thu chuan néu chirng minh
duuc hiéu qua clia ché do tiét khuan da chun. Phai khong
ché sd lugng vi sinh vat trong san pham trudc khi tiét
khuan bang cach ap dung qui trinh san xudt va cac bién
phap phong ngtra thich hgp dc dat dwgc mic bado dam vé
khuan SAl. la 10'6hay nho hon.

Trong qua trinh tiét khudn phai dinh kv do hiic xa hap thu
boi san phdm can tiét khudn bang thiét bi do liéu thich hop.
1 hiét bi do liéu phai duoc hiéu chinh vgi nguon bic xa
chuén it nhat moi nam mot lan.

Khi danh gi4 hiéu qua cua qua trinh tiét khudn bane phuong
phép sinh hoc, dung chi thl sinh hoc thich hgp theo Phu luc 16.2.
Chi thi sinh hoc dting cho tiét khuén.

hiét khudn bane chat khi

Cliat khi thuvdong dung trong phuong phap nay la ethylen
oxyd. Bay la loai khi dé chay, c6 khit ning gay dot bién
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va c6 thé db lai vét chat ddc trong vat liéu dem tiét khuén,
do do chi nén chon phwong phap nay khi khéng thé chon
phuong phap nao khac. Phai cd bién phap thich hgp dc
bcdo dam sy tham thau cua khi va hoi dm vao bén trong
vat liéu can tiét khuan cling nhr lam giam lwong ethylen
oxyd hodc san phdm phan hiy clia n6 trong san pham da
tiét khuan xuéng dudi mirc cd thé gay nguy hiém khi st
dung san pham.

Khi c6 thé, nén theo di va ghi chép ndng do khi, dd am tuong
ddi, nhiét do va thoi gian tiét khuan ctia moi 16 tiét khuan.
Panh gia hiéu quéa cuia mdi 16 tiét khuén bang chi thi sinh
hoc thich hop (xcm Phu luc 16.2 Chi thi sinh hoc dung cho
tiét khuan).

Tiét khuan bang phrong phap loc

Phwong phép loc thuong duge ding dé tiét khudn céac
dung dich kém bén nhiét, khong thé tiét khudn trong bao
bi cudi. Nguyén tic ctia phuong phap ia dan dung dich can
tiét khudn qua vat liéu loc cé kha nang gitt vi khuan. Vat
liéu loc thudng dung 1a cac méng loc ¢ kich thuwdce 16 loc
0,22 pm hay nhé hon, c6 kha nang gitr lai 100 % vi khuan
Pseudomonas diminuta (AT( C 19146, NCIMB 11091,
C1P 103020) trong diéu kién thi nghiém thich hop. Kiém
tra kha nang gitr khuan clia mang loc bang céach loc qua
mang loc mdt hdn dich vi khudn Pseudomonas diminula
trong moi truong nudi cdy tryptone soya broth, hay moi
treong dinh dudng tong deong, cé ndng do thich hop sao
cho mdi cm2bé mat mang loc ¢6 it nhat 107 CFU va téc do
loc 16n hon 30 Psi. U dich loc & 32 (€ trong diéu kién hiéu
khi, phdi khéng dugc c6 vi khuan phat trién.

Qui trinh san xuat va moi tredng san xudt cac san pham tiét
khuan bang phwong phap loc phai duoc thiét ke thich hop
dé giam thiéu t6i da sy nhiém khuén. Phai thuong xuyén
kiém tra chét lugng moi treong san xuét bang mét churong
trinh giam sat chét lwong mai trwong da dwoc tham dinh.
Cac mav mac, thiét bi, vat chira va ndp day phai duoc tiét
khuan truéc khi str dune bang phuong phap thich hop. Vi
tri loc tiét khuan nén b6 tri cang gan noi dong éng cang tot
va thoi diém tiét khuan nén b0 tri cang gan thoi diém déng
Ong cang tot. Tt ca cac thao tac sau khi loc tiét kbuan phai
thic hién trong diéu kién vd khuén.

Can c6 hién phéap thich hop dé tranh sy hap thu hoat chat
trén mang loc, cling Tihw de tranh si thdi tap chéat tir mang
loc vao dich loc.

Trudce khi loc phai kiém tra dd dam bao mang loc khong bi
rach trong qua trinh 18p rap va tiét khuan hd thong loc, sau
khi loc xong cling phai kiém tra tinh toan ven ctia mang
loc bang phwong phép thich hop, vi du phwong phap do
ap sudt diém sui bot (bubblc-point test) hay phuong phap
do chénh 4p sudt trwdc \ii sau khi qua mang loc (pressure
hold test).

Vi hiéu qua ctia qua trinh loc tiét khudn phu thudc vao s
lugng vi sinh vat trong san pham trwée khi loc nen néu
khong tha lam gidm so lugng M sinh vat bang phuong
phap khac, nén loc tredc dung dich can tiét khuan qua licn
loc c6 kha nang gitr M khuan.

PL-415



PHU LUC 16

San xuai vo khuan

Trong qua trinh san xuét vd khuan, san pham cho déng
g6i, vat chira rdng va ndp day dwoc tiét khudn ricng ré
sau dé ket hgp vii nhau trong diéu kién vo khuan d€ thu
dwoc san pham cudi. Boi vi san phdm di dong goi khong
dwoc tiét khuan bd sung bang bat ky phwong phap nao
khac nén qua trinh san xuat phai tién hanh trong diéu kién
moi tredng co chét fwong rat cao. Trudc khi phdi hop, moi
thanh phan cla san pham cudi phai dwoc tiét khuan riéng
bang phwong phap thich hop, vi du bang nhiét kho voi vat
chita bang thay tinh, bang nhiét am véi ndp day bang nhua
va bang phuwong phap loc ddi véi cac dung dich. Do duy tri
tinh v khuan ctia moi thanh phan trong qua trinh san xuat
phai chi y dén céc yéu t6 sau:

M0i trudng san xudt;

Con nguoi;

Cac bé mat tiép xuc tryc tiép vai san pham ho;

Qui trinh tiét khudn cac vat liéu bao gdi va qui trinh van
chuyén chiing vao khu vic déng goi;

Thoi gian lvu tr toi da cla san pham cho dong goi trwdc
khi déng vao bao bi cudi.

Pe dam bao tinh v6 khuadn clia thanh pham, ca qui trinh
tiét khuan va qui trinh déng goi déu phai dugc tham dinh
bang phwong phap thich hop trude khi &p dung trong thuc
t€. Tham dinh qui trinh dong goi phai bao gom thir nghiém
dung moi truong dinh du@ng nudi cdy vi sinh vat thay cho
sén pham that (media fill test). Phai 18y mau dé kiém tra do
v0 khudn tat ca cac 16 cla bét ky san phdm nao dugc tiét
khuan béang phuomg phap loc va/hodc san xuét vo khuan
trwdc khi xuat xwdng (Xem Phu luc 13.7 Thir vo khuan dé
biét thém chi tiét).

16.2 CHI THI SINH HOC DUNG CHO TIET KHUAN

Chi thi sinh hoc duing cho tiét khuan !'a nhitng ché pham
sinh hoc dé tiéu chuén hoa, dwoc san xudt tlr cac vi sinh vat
chon loc, diing dé danh gia hiéu qua cla cac qui trinh tiét
khuén. Chi thi sinh hoc thuong duoc san xudt bang céach
cdy mot lwgng bao tr vi sinh vat chi thi 1én vat mang tru, vi
du bang gidy loc, bdn mdng thdy tinh hay éng plastic, sau
d6 déng gdi vat mang da cdy khuan vao bao bi thich hop
nham bao vé san pham tranh bi bién chét va tap nhiém. Vat
liéu dung lam bao géi phai bén, khdng bi phan hly trong
qua trinh tiét khuan, nhung phai cho tac nhan tiét khuin
tham vao bén trong dé tiép xtc voi vi khudn. Hon dich bao
tlr vi khuan ddng trone 6ng thay tinh kin cling c6 tho dwoc
dung lam chi thi sinh hoc.

Doi vai cac ché phdm 1ong, co the cay truc ti€p bao tl vi
khufin chi thi vao mot sd dan vi déng géi dai dién cla san
pham Can tiét khuan hay vao chét long cé thanh phan gan
giong san pham, néu khdng thé cdy truc tiép vao san pham
that. Trong truong hgp nay, phai cd bién phap kiém tra
thich hop dé dam bao ban than ché pham hay san pham tria
déu khong cé kha nang trc ché vi khuan chi thi.
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Céac thong tin bat budc phai cung cdp kém theo mdi chi
thi sinh hoc bao gém: tén loai vi khudn diing lam vi sinh
vat déi chiéu, so6 (tinh danh loai ctia bao tang gidng goc, so
lrgng bao tir séng trén moi vat mang, han ding va tri s6 D.
Tri s0 D la tham s6 tiét khudn (khoang thoi gian hodc liéu
hdp thu) can dé lam giam luvgng bao tr song xudng con
10 % so v&i lwvgng ban dau. Chi thi sinh hoc c6 thc gom hai
hay nhiéu loai vi khuan trén mét vat mang, nhwng khong
duoc 1an tap khudn. Ngoai ra, trén nhan chi thi sinh hoc
phai cung cap thong tin vé mbi trwong nudi cay va diéu
kién u.

Dé kiém tra mdt qui trinh tiét khuan, dat chi thi sinh hoc
tai vi tri dwoc gia dinh, hodc dd dwoc xéac dinh trude bang
phwong phap vat Iy thich hop khi cé thé, la noi ma tac
nhan tiét khuan kho luan chuyén dén nhét trong bubng
tiét khuan. Sau khi cho tiép xtc véi tac nhan tiét khuan,
chuyén vat mang vao trong moi trudng dinh dudng thich
hop trong diéu kién vo khuadn va dem 0. D6i voi chi thi
sinh hoc déng trong 6ng thay tinh kin c6 chita san moi
trvong dinh duéng thi dem G ngay.

Céc vi khudn chi thi dwoc chon lya theo nguyén tac:

a) Strc dé khang cua vi khudn chi thi doi véi phwong phap
tiét khudn da cho phai 16n hon stic dé khang cla tat ca cac
vi khuén gay bénh va cac vi khuén c6 kha nang nhiém vao
sdn pham can tiét khun;

b) Khdéng gay bénh;

c) Dé nudi céy.

Sau khi 0, néu quan sat thdy vi khudn chi thi phat trién,
chirng t qui trinh tiét khuan da st dung khong dat yéu cau.

Tiét khudn bang nhiét 4m

Chi thi sinh hoc dugc dung dé thdm dinh qui trinh
tiét khudn bang nhiét &m 13 bao tir ctia vi khudn Baciiius
stearothermophiius (vi du: ATCC 7953, NCTC 10007,
NCIMB 8157, hav CiP 52.81). s6 lwong bao t séng trén
mbi vat mang phai tir 5 X 105troy 1én. Tris6 D & 121 °c + 1°c
(ky hiéu D 12) phai I6n hon 1,5 min. Phai kiém tra dé bao dam
& ché do tiét khuan o 12] °C+ 1°C trong 6 min chi thi sinh
hoc van con vi khudn séng, nhung bi diét hoan loan & ché do
@i6t khuan 121 °c = 1°c trong 15 min.

Tiét khudn bang nhiét kho

Chi thi sinh hoc dugc dung dé thadm dinh qui trinh tiét
khu&n béng nhiét khd la bao tr cua vi khudn Baciifus
subtifis (vi du: var. niger ATCC 9372, NCIMB 8058, CIP
77.18). SO lwgng bao tl sdng trén mdi vat mang khong
duwgc it hon 1X 105va tri s6 D & 160 °c phai tlr 1 min dén
3 min. Trong trwong hop tiét khuan & nhiét do cao hon
220 °c, vi du tiét khudn va khir chat gay sot cac dung cu
thay tinh, c6 thé diing ndi doc t6 vi khuin bén nhiét thay
cho bdo tlr vi khudn (xcm Phu luc 16.1. Cac phuwong phéap
tiét khuén dé biét thém chi tiét).

Tiét khudn bang birc xa ion héa
Chi thi sinh hoc c6 thé duoc st dung dé kiém tra modi
16 tiét khudn trong diéu kién san xuét binh thwong nhw
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mot bién phap b6 sung dé thdm dinh phwong phap
tiét khuan bang blrc xa ion héa. Thuong ding bao tir
cta vi khuan Bacillus pumilus (vi du: ATCC 27.142,
NCTC 10327, NCIMB 10692, CIP 77.25). s6 luong
bao I séng trén moi vat mang khéng duogc it hon
| X 107. Tri s6 D khong dugc nhd hon 1,9 kGy. Phai kiém
tra dé bao dam khoéng con vi khudn song sau khi cho chi
thi sinh hoc ti€p xdc véi blkc xa ion héa & liéu hap thu
25 kGy (ligu hap thu téi thiou).

Tiét khudn bang chat khi

Chi thi sinh hoc duoc sir dung trong tat ca cac qui trinh
tiét khudn bang chét khi, ca trong thdm dinh hiéu qua tiét
khuén cla qui trinh Ian trong diéu kién van hanh binh
thuong. Véi tac nhén tiét khuén la ethvlen oxyd, thudng
dung bao t&r clia vi khun Bacillus suhtiiis (vi du: var. tilger
ATCC 9372, NCIMB 8058, CIP 77.18). s6 lugng bao tlr
song trén mdi vat mang khong duoc it hon 5 w105, Tri s6
D phai 16n hon 25 min khi tién hanh tiét khuan 0'54 °C,
do am twong doi la 60 % va ndng do ethylen oxyd trong
khi mang la 600 mg/i. Phai kiém tra dé bdo dam khong
con vi khuan séng sau khi xt ly chi thi sinh hoc trong
60 min ¢ diéu kién neu tren, nhwng phai con vi khuén song
khi x Iy trong 15 min & 30 °C (30 °C, dd 4m tuong d6i la
60 %, 600 mg/1). Dé kiém tra kha nang strc dé khang clia bao
tlr vGi tac nhan tiét khuan khi thiéu dd dm, cho chi thi sinh
huc ti€p xtc voi ethylen oxyd nong d6 600 mg/1 & nhiét do
54 °c trong 60 min khéng ¢ do am, phai con vi khuan song.
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DO BUNG CAP 1DUNG CHO CHE PIIAM D uvoc

D0 dung diing cho ché phdm dugc hay bao bi dung thudc
la phan gan bd hitu co véi cau tric clia dang bao ché vi
ching gitr thudc ¢ liéu lvgng mong mudn va dam bao cho
thudc 6n dinh chat lvwng & nhiéu chi tiéu ben quan. Mét
trong cla d6 dung thudc (bao bi cdp 1) do ti€p xuc truc
ti€p v6i thubc nén phai dwgc chon lya can than do khi dung
khong anh hwong ti ban chét, do 6n dinh cla thudc trong
qua trinh chtra dwng, van chuyén, bao quan du chi la thoi
gian ngan. Viéc 1am kin nhw han 6ng thay tinh hay nit, nap
va xi sap kin ctng la mét phan clia d6 dung cdp 1 Chuvén
luan nay cung cdp nhitng thong tin cén thiét va nhiing liéu
chudn can dap (ng ddi véi nhitng nguycn liéu chinh nhw
thay tinh va chat deo diing dé che tao do dwng thudc cdp 1

17.1 D6 DuNG BANG THUY TINH DUNG CHO CHE
PHAM DUQC

D6 dung bang thiy tinh dung cho che pham dwoc la vat
dung ma mat trong ctia chirng li€p xuc truc ti€p voi thudc,
nén tdy vao ban chat ctia thuéc ma chon loai thdy tinh
thich hop dé ché tao do dung. Trwdc khi dong thudc, do
dwng phai dwoc xt ly dat do sach theo yéu cau cla tliing
dang thudc nhw gidi han hat bui va vi sinh vat...

Do dung thdy tinh cd thé la dong chat nhv ong tiém,
nhung v6i chai lo thi phai ¢é ndp, nat thich hop bang thay
tinh hoac vat liéu khac, nhv cao su, chat deo... Nhém do
dung ché tao Ilr thdy tinh c6 nhiéu loai nhw: Chai, lo, 6ng,
bom tiém...

Chai, lo dwng thubc

Chai, lo dwng thudc la loai do dung c6 thanh tuong doi
day va dwoc dong kin bang mot loai ndp, nat va cac phu
ting thich hop. Nut cd thé 1a thly tinh, cao su hodc chat
(leo. Nhitng chét dyng & trong chai, lo cé thé dwgc ldy ra
dung mot lan (bao bi don liéu) hodc nhiéu lan (d6 dung da
liéu). Chai, lo c6 the in, khac vach danh dau tho tich. Riéng
vOi chai dyng thudc tiém truvén va cac ché phatn tudng
tw phai khic vach danh dau thé tich tir 2 hwdng lén xubng
theo chiéu cao cla chai.

Chai, lo dung thudc tiém phai dung loai thdy tinh trung
tinh phu hop, trong su6t, khng mau hodc trwdng hop thay
tinh c6 xtr ly dac biét co thé lam thdv tinh hoi m& nhung
van phdi gilt m&c trong sudt du dé quan sat thudc dung
bén trong.

Chai, lo bang thiy tinh dé dung thndc dac biét nhw khi
dung & ap sudt cao phai dugc ché tao dac biét db chiu ap
luc cao cla khi day va an toan nhu dé day hodc bao boc
chai, lo bang nhya.
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Chai, lo dung mau va nhiing ché phdm cta mau

La nhitng du dwng hinh try, c6 thanh day thich hgp déap
(’ng yéu cau vé do bén trong diéu kién s dung, c6 dung
tich khac nhau va la nhirng thly tinh trung tinh, trong va
khong mau.

Ong tiém rong

La dng c6 thanh mdne, ddu va miéng dng cé thé thudn nho
hodc ¢6 bdng miéng loe, miéng 6ng dé hir va dugc han kin
sau khi da dong du thudc.

Thudc & trong dng thwong chi lay ra dung mét lan.

Ong dyng thudc tiém phai dung loai thiy tinh trung tinh
phu hop.

Cling c6 thé san xudt ong tiém rong dat do sach theo yéu
cau va han kin. Khi déng thuéc, 6ng duoc dua vao may
tw dong dot cat lam ho miéng 6ng, déng timéc va han kin.

Bo'jn tiem (lung thuéc bang thay tinh

Bom tiém bang thuy tinh dé dwng thudc cé thé gap trong
thuc té, theo dé thubc dugc dong trong bom tiém va cung
cap di lién v6i kim tiém va phu tung khéac. D6 la loai do
dung dac biét dung cho mot s6 loai thu6e tiém phan liéu,
thuong & dang léng va dwgc déng géi kin, vo tring va
diing mot lan.

Chét lwvong clia thay tinh

Thay tinh la mudi sificat nhw natri silicat, calci silicat...
ché tao bang cach nau chay hén hop cia silic oxyd (Si02
va cac chat phu gia. Thay tinh thuvong trong suot, khong
mau. Thdy tinh mau la c6 thém mot luvgng nho oxyd kim
loai ma su lva chon tuy thudc vao sv hap thu quang phd
nguoi ta mong muén.

Thay tinh trung tinh chira mét lwgng dang ke bor oxyd,
nhom oxyd thav cho mot phan oxyd kim loai kiém. Do
thanh phan khac biét ctia chiing nén thdy tinh trung tinh c6
do bén voi nhiét cao va dd ben voi nuwdc rat cao.

Thay tinh kiém chita oxyd kim loai kiém, chi yéu la natri
oxyd va oxvd kim loai kiém thé, chl yéu la calci oxyd. Véi
nhi*tng thanh phan nhuv vay nén thdy tinh kiém cé do bén
V@i nuirc vira phai.

D0 bén hoa hoc clia d6 dune thay tinh déi v6i thube duoc
biéu thi bang (16 bén véi nudc trong nhitng diéu kién quy
dinh cla thu nghiém. Khi tiép xirc v6i nuéc, thiy tinh cd
thé gidi phéng, hoa tan nhitng chat gbc kim loai tlr cau trdc
phan tir cua thay tinh nhat 1a ion natri va ion kim loai kiém,
kiém thd tao ra (lich c6 tinh kiém it hodc nhiéu. Dinh luvgng
do kiém nay c6 thé danh gia duoc do bén voi nude cla
thav tinh, qua (16 phan loai va chon loai do dung thiy tinh
phu hop véi dang thube. Khi thir nghiém bang cach cho
nudc tip xGc véi mdt trong clia do dyng thly tinh trong
diéu kién quy dinh, sau dé dinh lvgng do kiém cua dich,
két qua nay goi la do kiém hay do bén bé mét cua db dung
thdiv tinh. Khi thir nghiém bang cach dap v bao bi thiy
tinh roi lay lwvong chinh xac, tn bot va cho tiép xdc véi
nwéc trong diéu kién quy dinh, sau dé dinh lugm* do kiém
cua dich thu dwoc, kél qua nay goi la do kiém hay dd bén
tong cong clia vat lieu lam do6 dung thay tinh.
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Chuyén luan nay quy dinh danh gia do6 bon bo mat voi
nuéc clia do dyng thiy tinh va dugc tién hanh bang chuan
dd kiém aidi phong ra trong diéu kién xac dinh. Tuy theo
dd bén bc mat véi nwéc ma do dwng thdy tinh duoc phéan
loai theo céc cap nhu sau:

D0 duwng thiy tinh cap I: La thly tinh trung tinh c6 d6 bén
voi nudc cao do thanh phan hoéa hoc cla thdy tinh.

D0 dung thay tinh cdp II: Thuong la thay tinh kiém da xt
Iy b& mat thich hop nén c6 d6 bén véi nuéc kha cao.

Do dung thiy tinh cép 11I: Thwong la thay tinh kigm, chi
c6 do bén véi nwdce vira phai.

Do dung thay tinh cdp IV: Thudng l1a thay linh kigm, c6 do
bén v6i nuwéc & mirc thap.

Nha san xuat thu6c phai chiu trach nhiém chon nhirng do
dwng thich hgp cho timg loai thuc khac nhau.

Do dung thay tinh cap | néi chung thich hop véi tat ca
nhitng ché pham tiém, mau va nhirng san phdm cua mau.
D06 dung thly tinh cap Il néi chung thich hop cho nhitng
ché phdm co tinh acid hay trung tinh diing dé tiém.

D6 dung thay tinh cdp 111 n6i chung thich hop cho nhitng
ché pham khéng cé nwdc hay thude trong dung mdi dau
dung dé tiém, nhi*ng bét dung dé tiém va nhitng ché pham
dung ngoai dwong tiém.

D0 dyng thly tinh cdp IV hay goi la thdy tinh thudng, chi
dung cho nhitng ché phdm khéng diing dé tiém.

C6 thé dung thidy tinh mau hay khéng mau cho nhirng ché
phadm khong diing dé ticm.

Cac thudc tiém thwong dugc déng trong do dung thay tinh
khong mau.

D0 dwng thly tinh mau cling ¢6 thé duoc ding cho nhiing
thudc tiém chira hoat chat nhay cdm véi anh sang. Nhirng
dd duyng thay tinh cho ché phdm dé tiém du & dang long
hoéc bot déu phai dam bao cho viéc quan sat kiém tra duwgc
tinh chat cdm quan cua thu6c dung & bén trong.

Nhirng do dung thly tinh cho ché pham tiém khong duoc
dem dung lai, trir do dyng thay tinh cdp 1, thutmg la chai,
lo nhung phai ¢ nhitng quy dinh cu thé cho van dé nay.
Nhitng d6 dwng thay tinh dé dung mau va nhitng san pham
tlr mau thi khéng dugc dung lai.

Mat trong clia do dung thav tinh dé dong thudc co thé
dwoc xi ly dac biét dé cai thién db bén doi vai nudc hodc
tao ra tinh khong tham nwéc... nhung phai chirng minh
tinh an toan cua cac hién phap nay. Mat ngod cung c6 thé
dwoc xtr ly dé lam uiam dd ma sét va tang kha nang chong
sty mai mon, nhung khong dé nhiém ban mat trong.

Khi nhitng d6 dung thuéc bang thay tinh cé nhitng bd phan
khong phai thay tinh thi chi &p dung nhirng thir nghiém doi
voi phan thay tinh cla do dung.

Do BEN POI VOI NUOC CUA MAT TRONG DO BDUNG
BANC THUY TINH

Phép thu nay danh gia do bén bé mét trong cta do dung
bang thly tinh déi véi nude va chi ap dung cho do dung
méi, chua qua st dyng.

S6 lwgng mau thir nghiém va the tich dung dich can ldy dé
dinh lwgng phu thudc vao dung tich cta do dung, theo chi
dan & Bang 17.1.1.
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Bang j7.1.1 - S8 luong mau va thé tich dung dich can lay
dé dinh lwgng

Thé tich dung dich
dé dinh lwgng

Dung tich quy dinh

clia dd dwng S6 lwgng mau

(mi) (ml)
Pen 3 it nhat 20 25.0

5 hodc it hun it nhat 10 50.0
6 dén 30 it nhat 5 50.0
Trén 30 it nhét 3 100.0

Phwong phap th

Rira sach mau ngay tnréc khi thir nghiém bang céch stic
V@i nwéc cat khong céd carhon dioxvd (TT) it nhat 3 lan. B6
hét nutrc rira ra va dong nuéc cat khong cé carbon dioxyd
(TT) vao trong do dung véi lugng quy dinh. V6i chai, lo
thi day kin miéng bang mét dia thly tinh trung tinh hodc
gidy nhdm ma trvéc do da rira sach bang nwéc cdt khong
cd carhon dioxyci OT). V6i ong thi han kin bang dén gas.
Dat do dung da déng day nuéc céat vao khay clia ndi hap,
cac khay khéng dwgc cham vao nuwéc trong ndi va nuéc
cla néi hap phai la nuéc cat. Bav chat nap ndi hap. Diéu
chinh nhiét @0 cua ndi nhv sau:

Pé & 100 °c trong 10 min cho khi trong ndi thoat ra hét
qua van xa.

Nang nhiét dd tir 100 °c 1én 121 cc trong 20 min.

Duy tri nhiét dé 121 °c £ 1 °c trong 60 min.

Ha nhiét: d6 tir 121 °c xudng 100 °c trong khoang 40 min,
thdng hoi dé tranh chan khéng.

Lay mau thtr ra khoi ndi hdp theo cac thao tdc chung va
lam ngudi nhanh mau héng nudc thuong. Thoi gian tién
hanh dinh lwgng trong vong 60 min sau khi lay ra khoi noi
hap. Lay dung dich ra khoi dd dwng va tron 1an véi nhau.
Cho vao mot binh nén mét lwvgng dung dich da chi dan
¢ Bang 17.1.1. Cho vao binh nén th 2 mét lugng nuwéc
cat khong co curhon dioxyd (TT) twong duong lwong dung
dich & binh 1 (mAu trdng). Thém vao mdi binh 0,05 ml
dung dich do mcthyi (IT) tinh cho moi 25 ml dung dich
thir. Binh lurong bang dung dich acid hydrociorie 0,0i M
(Cfi) cho t6i khi chuyén sang mau tuong duong véi mau
clia mau trang, s6 ml dung dich aad hydrocioric 0.01 M
(CD) dung dé trung hoa lwgng kiém do do dwng thdy tinh
nha vao nudc 1a hiéu sb gitta két qua cua mau thir va mau
trdng va duoc goi la dd bén déi véi nwdc clia mat trong do
dwng, duoc quy dinh theo 100 mi dung dich sau khi hap va
dem dinh lwgng. Gigi han quy dinh cho thir d6 bén doi voi
nwdc cua do dyng thay tinh dung thudc khéng dwgc vuot
quy dinh & Bang 17.1.2.
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Bang 17.1.2 - Gidi han quv dinh cho thi d6 bon dot véi
nwéc cua dé dung thay tinh.

Thé tich dung dich acid
hydroclorlc 0,01 M tinh cho

Dung tich cia do dung 150 1y dung dich thir (mi)

(ml) Lo .
Thuy tinh cap Thay tinh
lhogccap IT 1  cap Il
Pen | 2,0 20,0
Tren 1dén 2 18 176
Trén 2dcn5 13 132
Trén 5dén 10 10 10,2
Trén 10dén 20 0,80 81
, Trén 20 dén 50 0,60 61
i Trén 50 dén 00 I 0,50 48
Tren 100 dén 200 0,40 38
Trén 200 dén 500 0.30 29
Trén 500 0,20 I 22

Ghi chl: Lwgng nwéc déng dd vao do dung thay tinh khi
thtr nghiém nhv sau:

V6i chai, lo: Béng don 90 % dung tich tran day.

V@i ong: Ddong den vai clia 6ng hay tvong dwong véi dung
tich clia thu6e sé dong vao dne theo quy dinh.

Phan biét thay tinh cap I va cap Il
S6 Ivgng mau thir nghiém va thé tich dung dich can lay dé
dinh lwong theo chi dan & Bang 17.1.1.

Phuong phap thtr

Suc sach d6 dung 2 lan véi nuwéc, sau dé dong day dung
'dich acid hydrofluoric 4 % (tt/tt) va dé yén 10 min ( nhiét
dd phong rdi do di, stic lai dd dwng bang nwdc it nhat 5 1an.
Tién hanh ngav thir d6 bén doi véi nudc clia mat trong do
dung bang thuy tinh. Kct qua thu dwgc dem so sanh theo
Bang 17.1.2. Mau thiy tinh da x ly véi acid hydrofluoric
4 % (lvu) dat cap do:

Thuy tinh cép I: Néu thé tich dung dich acid hydrocloric
0,01 M(CDB) dinh luvgng khéng vuul qua qui dinh cho thiy
tinh cdp lhodc cép Il ghi tai Bang 17.1.2.

Thy tinh cip II: Neu thé tich dung dich acid hydrocioric
0,01 M (CP) dinh luvgng vwot qua qui dinh cho ihay tinh
cap | hodc cap Il, nhung khdng vuot qua qui dinh cho thiy
tinh cép 11, ghi tai Bang 17.1.2.

Gidi han arsen

Ap dune cho dd dwng thly tinh dwng thudc tiém dung mai
1a nuwéc.

Nhitrng 6ng thdy tinh phai thr nghiém nhu sau: Tién hanh
thir trén nhitng 6ng da duoc rira 5 l1an vai nwdc vira méi
cét. Chuén bi mét dung dich th* nhu trong thir d6 bén doi
vGi nude véi mot s6 dng thich hop dé tao ra 50 ml dich thi.
Dung o6ng hat dé lay 10 ml dung dich thir cho vao hinh
nat mai, thém 10 mi acid nitric (TT) va lam hay hoi cho
toi khd trén cach thiy. Lam khé cén trong ti sdy ¢ 130 'C
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trong 30 min. De ngudi, them vao cdn 10,0 ml dung dich
hydncin moiyhdat. lac d6 hoa tan va dun 20 min trén céach
thdy cd 6ng sinh han ngwoc. Pe ngudi tdi nhiét do phong.
Xac dinh do hap thu cla dung dich & buéc song cuc dai
khoang 840 nm (Phu luc 4.1) va dung mau trdng la 10,0 ml
dung dich hydrozin moiyhdat.

D6 hap thu cua dung dich thir khong dugc vugt qua do hap
thu clia dung dich chuan duoc chuén bi trong clng diéu
kién bang cach dung 0,1ml dung dich arsen mau 10 phén
triéu As iTT) thay cho dung dich thi.

Dung dich hydrazin molyhdat: ildéa tan 0,1 g amoni
moiyhdat (TT) vao 10 ml nwéc co chira 1,5 ml acidsui/uric
/77). Pha loang thanh 90 tni v&i nwéc, them | ml dung
dich hydraiin suiyat 0,15 % (77) va thém nwéc vira du
100 mi.

17.2 DOPUNG BANG KIM LOAI CHO THUOC MO
TRA MAT

Ong béng kim loai c6 thé gép duoc dung déng thudc md
tra mat phai dap (ng thlr nghiém sau day vé tiéu phan
kim loai:

L&y ngau nhién 50 dng trong mdt 16 6ng can kiém tra. Rira
sach tirng 6ng bang may rung hay may théi. Bun chay mét
lvgng ta duoc thudc md tra mat thich hop va dong day vao
tlrng 6ng. Gap kin day 6ng bang 2 nép gép va dé qua dém
& nhiét do 15 °c dén 20 °c.

Dung mét hé théng loc chan khong c6 1&p phéu loc hinh
tru bang thép khong gi hodc bang sk, day phéu pbang c6
duc nhiéu 16 thding nho, c6 thé dun noéng dwoc, dudng kinh
trong cua phéu dit vira gidy loc kich thudc 4,25 cm. Cho
vao phéu miéng gidy loc ¢ 16 x6p thich hgp. Bun néng
phéu lén nhiét do cao hon nhiét dd nong chay cia ta duoc.
Mo ndp 6ng ta duoc da dé qua dém, déc ngugc 6ng, bop
déu tir phia dau kin ctia 6ng cho ta dwoc di qua dau 6ng
d3d m& vao phéu da dun nong, thoi gian bop hét dng ta
dwoc khong dudi 20 s, hat chan khéng dé loc. Bop va loc
hét toan bo 50 dng. Khi da loc hét ta dwgc chay léng, rira
thanh phéu va gidy loc lién tiép ba lan, mdi lan véi 30 tnl
cloro/orm (77). Bc cho gidy loc kho, kep gidy loc gitta 2
phién kinh dé quan sat.

Dung moét kinh phong dai cé thuéc do dwgc chia 6 vudng
¢6 canh 1 min, mbi canh lai dwoc chia nho thanh 0,2 min
d6 quan sat gidy loc dwdi anh sang chiéu xién goc. Bom s6
tiéu phan quan sat dugc trong thi treong va ghi lai s6 tiéu
phan kim loai dai tr 1 mm tr& 1én, s tiéu phan kim loai
dai tir 0,5 mm dén dwdi 1 mm va so tiéu phan kim loai dai
tlr 0,2 min dén dudi 0,5 mm.

Thyc hién tiép 2 Ian nita viéc quan sat giay loc ¢ 2 vi tri
khéc, sao cho anh sang chiéu t6i tlr cAc huéng khac nhau.
Tinh s6 trung binh cla nhitng ti€u phan kim loai dém duoc
ung véi 3 khoang gidi han kich thwdc néu trén co6 trong
3 thi trwong da quan sat.

M0i tiéu phan kim loai phat hién duoc trén gidy loc (ng
véi mét s6 diém cu thd nhu sau:
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Tiéu phan tir 1 mm tro lén 50 diém
Tiéu phan tir 0,5 mm dén dudi 1 mm 10 diem
Tiéu phan tir 0,2 mm dén dw¢i 0,5 mm 2 diém
Tiéu phan duwdi 0,2 mm 0 diem

Cong toan bd so diém dé danh gia (khong tinh diém doi
voi céc tiéu phan dudi 0,2 mm)

L6 6ng dat véu cau néu téng sd diém duwdi 100 diém. L6
ong khong dat yéu cau néu téng sd diém trcn 150 diém.
Truwdng hop tong sb diém la té 100 diém dén 150 diém, thi
thr lai véi 50 éng khac va 16 thir dat yéu cau ncu téng s6
diém trong 2 lan thir it hun 150 diém.

17.3 DO PUNG VA NUT BANG CHAT DEO

Chat deo hay nhya déo la cac hop chét cao phan tu thién
nitién hodc tdng hop. DO dung bang chat déo dlng cho ché
phdm duwoc ia nhitng vat dung dugc ché tao theo khudn
mau pht hop dé dwng thudc va mét trong clia ching tiép
xUc tryc ti€p v6i thuée. Néu do dung la chai, lo, 6ng hodc
loai twong tw thi thwdng phai cé nat di kem. Nut do day kin
dod dung la mét phan cua do dung, dong thoi phai cé bién
phap thich hgp nhw xi sap, han... dé khi déng nat dé dung
phai c6 dd kin dat yéu cau.

O pham vi rong hon, dd dung ché tao bang chét déo con co
nhitng loai khac khong can cd nat dé lam kin, nhuw tdi, dng
han kin bang nhiét...

Nguyén liéu chat déo ding ché tao dd dung thudc co thé la
mot hay phdi ché tir nhiéu polymer va cé thé thém mat s6
chat. Nhirng chét thém vao c6 thé la chét chdng oxy hda,
chét 6n dinh, chat l1am déo, chat 1am béng, chat mau.

D0 dwng va nat lam bang chat déo cd thé dung dé dung
nhiéu dang thudc theo duong dung khéac nhau:

Bung thudce tiém nhw chai, tdi, ong.

Pung thudc nhd mét, thudc tra mat nhu lo, 6ng.

Duyng thudc udng va thuéc dung ngoai nhu chai, lg, hodc
vai loai dac biét khac.

Céc chat déo dé ché tao d6 dung thudc thwong ding
nhv polyethvlen (loai tv trong thap hodc cao) ky hiéu
la: PE, polypropvlen ky hiéu la pp, polyvinyl elorid ky
hiéu 14 PVC, ethvien vinyl acetat copolvmcr, polycthylen
tcrephthaiat...

D6 dwng va nat 1am bang chét déo c6 nhiéu wu dicrn nhw
nhe, bén, ré tién... nhung cling c6 nhitng nhwgc diém nhuw
6 thd thdm hoi nudc, thdm khi tlr moi trwdng, chong tia
cuc tim khong cao, nha chat phu gia c6 thé gay doc cho
ngudi st dung, lam 6 nhiém mai truong.

Yéu cau chét lutrng chung

DO dwng va nGt lam hang chat deo phai cé chat lwong riéng
biét cho do dwng thudc tiém, do dung thudc nhé mat. thube
tra mét va do dung thudc ubng va thudc ding ngoai hav do
dung cho cac dang thubc ngoai dwong ticm.

Nhitng nguyén liéu lam d6 dung khéng duwoc cO thanh
phan c6 thd chiél ra mdt lwgng chat lam giam hoat lyc
va giam tinh 6n dinh hodc lam tang doc tinh cua thudc.
Nhitng chat giam tinh dién, nhitng chét gidi phong khuon
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chi c6 thé dung cho db dung thube dung ngoai khi dugc
phép. Nhirng nguyén liéu lam chét phu gia nao dugc phép
dung phai md ta dac tinh va dugc ghi trong Dugc dién;
nhitng chat phu gia khac cling c6 thé dwoc ding néu dugc
co quan cé thdm quyén cho phép trong tirng truong hop.
Pe chon mot dd dung bang chét déo thich hop va co thé
danh gia duoc kha nang rdi 10 thi can phai biét day du
vé cdng thiic sdn xuét chat deo dé. bao gdm tat ca nhirng
nguyén liéu cho thém vao trong qué trinh san xuat dé duwng.
PO dung bang chat dco duoc Iva chon cho bat ky mdt ché
phdm dac biét nao cling phai dam bao cac yéu cau sau:
Khi dwng thubc, chat déo khéng dwgc hap thu hoat chat
thudc 1én bé mat va khong dwoc dé cho thudc tham vao
trong chat déo.

Chat déo khdng duogc tao ra mot lwgng chal du dé lam anh
hucYng dén su bén virng cla thudc dung & trong hodc tao
ra kha nang gay doc.

D0 kiém tra su twong hop cua db dwng va chét dung U
trong, dam bao khong co su thay ddi ¢ hai dén chét luong
ché phdm thi phdi thic hién nhiéu phép thir khac nhau
nhw: Kiém tra khong c6 su thay déi vé tinh chat Iy hoc;
xac dinh chat bi mat va chat duwgc thcm do sw tham ht,
phat hién su thay d6i pH; danh gia vé nhitng thav ddi gay
ra boi anh sang; nhitng th&r nghiém héa hoc va nhitng thir
nghiém sinh hoc cén thiét.

Nhitng dd dung san xuét hang loat phai phu hop véi méau
vat v& moi phuong dién. Ching phai dam. bao khong cd
thay ddi vé thanh phan, vé phrong phap san xuat va quan
trong nhét 1a khdng dung nguycn liéu phé loai. Nhitng mau
lav tir noi san xudt phai duoc kiém tra dé dam bao phu hop
vGi vat mau.

Quy trinh thir nghiém hoéa hgc, sinh hgc m6 ta dudi day
duwoc ap dung cho dd dung béng chét déo ding cho ché
phdm duogc. Phai thay rang nhitng thir nghiém nay chua
du dé xac dinh do an toan hodc sw thich hop clia do ding
bang chat déo ma can thiét phadi xem xct két qua nhitng
th®r nghiém két hgp véi thong tin & trén. NEu c6 tui ro, nha
sdn xudt phai xem xét lai tiéu chuén clia do duyng va thanh
phan cla chat déo hoac chéat lwgng cua thanh phan bi hw
hodc quy trinh san xuét va ché hién bi thav doi.

1731 DO DUNG BANG CHAT DEO DUNG CHO
NHONG CHE PHAM KHONG PHAI THUOC TIEM
Nhirng thi* nghiém chung

Po kin

Pong diiv 10 binh véi nwdce, dav binh bang nhing ndt thich
hop, 16n nguoc binh va gitr 0 nhiét dd6 phong trong 24 h.
Bat clt binh nao cting khéng ¢d hién lvong ro ri.

Do gép uon

Phép th* nay ap dung cho nhitng do duwng c6 thé bop dé
lay nhitng chat dyng ¢ trong ta. Khi blp 6ng phdi lay ra it
nhat 90 % thé tich hay khéi lugng chita danh dinh véi 16¢
dd chay qui dinh i nhiét do phong.
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Nh{tng tht nghiém &p dung cho ddé dung thudc dang
I6ng dé udng
GOm 2 thtr nghiém la Do trong clia nwéc chiét va céan
khbng bay hoi.

Do trong cla nudc chiét

Chon nhitng phan khong ¢ nhan, khéng cé vét in va
khong dat méng tr nhitng d6 duwng thich hop theo céch
lay tw nhién dé cho du dien tich t6ng cong clia mau yéu
cau va phai tinh dién tich cla ca hai mat. Cat nhirng phan
nay thanh nhirng miéng hep va dai, d& khong c6 manh nao
c6 dién tich tong cong I6n hon 20 cm2. Rita nhitng manh
nay cho hét nhitng chéat & bén ngoai bang cach lac ching
it nhat 2 lan riéng biét véi nudc, mdi lan 30 s, sau do de
rao hét nuoc.

Chon nhirng phan d4 cat va da rira clia mau thir, vi dién tich
b& mat tbng cong la 1250 cm2, cho vao mét binh (vira mai
dwoc lam sach véi hon hop acidcromic va riva nhiéu 1an véi
nwdc vathém 250 ml nede. Bay binh bang mot cde va hap &
121 °c trong 30 min. Lam mdt mau trng dé so sanh, dung
250 ml nuéc. Be ngudi roi quan sat nugc chiét. Nwéc chiét
phai khdng mau, khoéng duc hon mau trang.

Céan khong hay hoi

Boc hoi 100 ml nuéc chiét tir phép thir DO trong clia nudc
chiét t¢i kho, sdy & 105 °c t6i khdi lugng khdng doi. Can
khong dugc nhiéu hon 12,5 mg.

D6 thdm hoi nudc

D06 thdm hoi nwéc hay dé ngdm hoi nwéc qua bao bi c6
anh hudng rat Ién dén cac thudc can mirc do chéng dm
cao nhu thudc nang, ihudc bdt va nhirng thuéc nhav cam
khac... Do vay tly vcu cau co thé thir nghiém dac tinh nay
cho do dung bang nhwa nhw chi dan & muc: D6 dung bang
chat deo diing cho che pham thuéc tiém (Phu luc 17.3.2).

17.3.2 DO PUING BANG CHAT DEO DUNG CHO
CHE PHAM THUOC TIEM

Yéu cau chung

Nguyén liéu

('t nhitng chat déo tinh khiét, khéng mau, khéng mui,
mai dugc dung lam nguyén liéu de ché tao do dung thuoc
liém. B0 dung thube tiém co thé duoc ché tao tir mot hay
nhiéu polymer nhu polyethylcn, polvpropylen, polvvinyl
ctorid va cé thé them céc chat phu gia dé chdng oxy hoa,
lam tron, héa déo, 6n dinh nhung khéng dwgc dung céc
chat dé tao mau.

Déc tinh

D0 dwng phai du trong dé kiem tra dwgc bang mat thwong
thudc chira ben trong. D6 duwng dd dong thudc phai chiu
duoc phuong phap tiét khuan bang nhiét hodc cac phwrong
phép tiét khuan khac. Sau khi tiét khudn, do dung khéng
duoc co dau hiéu bi co lai, méo mo, bién mau, mat do
trong, ran nudt, chay dinh hodc bét ky su hu héng nao khac.
D6 dung phai khong cho vi sinh vat thAm nhap vao thudc
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sau khi da han kin. B6 dung cd thé la tdi hoéc chai ¢o kich
thwdc, hinh dang thich hgp cho viéc st dung (cé thé thém
cac nat gan, day treo khi tiém truyen).

Tht nghiém veé tinh chat ctia d6 dung

Thtr do kin, do gdp non

Phai dap (ng nhitng thir nghiém trong chuyén luan Do
dung chat déo cho nhitng ché phdm khéng phai thudc tiém
(Phu luc 17.3.1).

Do trong cla do dwng

Hon dich chudn: Hoa tan 1,0 g hydrazin Sulfat (TT) trong
mot it nuwdc, thém nudc vira du 100 ml, dé yén trong 6 h.
Thém 25,0 ml dung dich hexamin 10 % (Ti) vao 25 ml
dung dich nay, tron k¥ va dé yén trong 24 h. Hon dich thu
duoc bén trong khoang 2 thang. Pha lodng 15 ml hén dich
nay voi nuéc vira du 1000 ml. Hon dich chuén chi ding
trong vong 24 h.

Pha long hdn dich chudn dé thu dugc hdn dich c6 do hap
thu & buwéc séng khoang 640 nm la 0,37 dén 0,43 (pha
lodng khoang 16 1an). Cho mét thé tich hén dich thu dwoc
bang dung tich qui dinh vao 5 d6 dung. D6 duc cta hon
dich khi nhin qua do dwng phai duc hon so véi nuéc cét
dwng trong do dinig tuong Gng.

Do ngdm hoi nwéc

Cho nuéc vao 5 do dung theo dung tich qui dinh va han
kin bang mdt miéng polyethylen, nhém moéng hay mot
cach khac thich hgp. Can chinh xac mdi do dung va dé
vén (khong phu gi ¢ trén) trong 14 ngay & dé dm twong
doi 60 % + 5 % va & nhiét dd trong khoang 20 °c den
25 °c. Can lai cAc do6 dung. Khéi lugng gidm di khong
dugc vurgt qua 0,2 %.

Nhitng dd dwng bang chét déo 1)iriyvinyi ciorid (PVC)
dung cho thudc tiém (tiém truyén tinh mach) phai dat
thém nhiing phép thi sau:

Chét di(2-ethylhexvl)phthalat chiét dwgc: Khoéng qua
0,010 %(kl/tt).

Dung mot 6ng cép, kim hodc bd phan n6i thich hgp. Cho
vao do ding mét thé tich dung méi chiét bang khoang mot
ntra dung tich. Hat hét khdng khi ra va han kin 6ng cap. bt
dd dung theo huéng ndm ngang vao mot néi cach thly va
gilr nhiét do & 36 °c dén 38 °c trong 60 min £ 1 min, khéng
lic. LAy dd dwng ra khoi ndi cach thlly, dao ngwoc dd dung
can than 10 lan va chuyén dich chlta & trong sang mot binh
thav tinh. Do ngay do hap thu & cuc dai khoang 272 nin
(Phu luc 4.1). Tinh phan trdm cla di(2-ethvlhexyl) phthalat
theo duwdng chuén.

Dung mai chicl: Llhanol da pha lodng dé cd ty trong twong
doi tr 0,9373 dén 0,9378 va lam am téi 37 °c trong mot
binh cé nat kin.

Puong chuédn di(2-cthy]lhexy!) phthalat: Pha 5 dung dich
ehuan cé chira 0,020 %; 0,010 %; 0,0050 %; 0.0020 %;
0,0010 % (kl/tt) di(2-ethylhexyl) phthalat tron( dung moi
chiét. Do dd hap thu trong cling diéu kién.
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Tht nghiém vé chat liéu clia do dwng

Dung phan do dwng khong cé nhén, khéng c6 vcl in hoac
khong bi dat mong hodc hat chét dco trong triong hop do
dwng dwoc ché tao dong thoi voi qué trinh déng thudc va
han kin.

Bari

Lam dm 2 g mau thir v&i acid hydrocloric (77) va nung
trong mdt chén bach kim. Hoa tan tro trong 10 ml dung
dich acid hydrocioric 1 M (77), loc va them 1 ml dung
dich acid sulfuric T M (77) vao dich loc. B0 duc khong lon
hon hdn dich duc chuén thu duoc bang cach cho ]till dung
dich acid sulfuric ! M (TT) vao mdi hén hgp 10 111! dung
dich bari chudn (10 phan triéu Ba) va 10 mi dung dich acid
hydrocioric i M (77).

Kim bai nang

Cho 2,5 g mau thir vao mét binh day tron, cd dai, them
20 ml acid sulfuric (TO va dét thanh than trong khoang
10 min. Them titng giot nuwdc oxy gia (100 thé tich) vao
dung dich néng cho t6i khi hét mau, dun néng sau moi 1an
thém cho t6i khi cd khéi trdng bay Ién. De ngudi, dung
10 ml nwéc cat dé chuyén hét can tlr binh sang dia bach kim
va béc hoi dén khd. Hoa tan cin vao 10 ml dung dich acid
hvdmcioric T M (77). Loc néu can, thém nudc dé dwoc
25 ml (dung dich A).

Thém 1,2 ml dung dich thioacetamid (TT) vao hoén hop
gom 10 ml dung dich A va 2 ml dém acetat phi 3,5 (77),
Iac tron déu ngay va dé yén trong 2 min. Ncu dung dich tao
thanh ¢ mau vang. mau phai khéng dwgc dam hem mau
vane thu dwgc bang cach dime 10 ml dung dich cadmi mau
i0 phan triéu Cd (77) thay cho dung dich A. Néu la mau
nau phéi khdng dwoc dam hon mau nau thu duoc bang
cach ding mét hon hop 5 ml dung dich chi mau 10 phan
triéu Th (77) va 5 ml nuéc thay cho dung dich A

Thiéc

Thém 5 ml dung dich acid sulfuric 20 % (77), 1 ml dung
dich nutri dodecyi sulfat T % (kl/it) va 1 ml thudc thi kém
dithiol (77) vao 10 ml dung dich A trong phép thr kim
loai ndng. Bun néng trong ndi cach thiy ding 1min. Lam
ngudi va dé vén trong 30 min. Néu dung dich tao thanh cd
mau dé thi khong dwgc dam hon mau do thu duoc bang
cach dung 10 ml dung dich thiéc mau 5 phan triéu Sn (r)
thay cho dune dich A

Ké&m

Lay 1 ml dung dich A trong phép thit kim loai nang, thém
nwdc cat vira dd 100 nil. Lay ]J0 ml dung dich thu dworc,
them 5 ml dung dich dém acetatpii 4,4 (77) va 1ml dung
dich natri thiosuyat 0,1 M (77), 5 ml dung dich dithizon
0,00i % trong clowform (77). Lé&c va dé yén 2 min. Mau
tim trong 16p cloroform khoéng dugc dam hon mau thu
dugc bang cach dung hén hgp 2 m! dung dich kém mau 10
phan triéu 7,n (77) va 8 ml nwdc thav cho dung dich tht.
Tién hanh mét mau trang kiém tra, dting 10 ml num- thav
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cho 10 ml dung dich thir. Thir nghiém khong c6 gia tri néu
I6p cloroform thu dugc trong mau trang c6 mau xanh luc.

Cén nung

L4y 5 g dd dwng da cat nhd cho vao mot chén nung thich
hop da can bi. Nung ¢ 800 °c+25 °c tdi khdi luwng khéng
d6i. D6 chén nung cho ngudi trong binh hat 4m sau moi
Ian nung, lvong can khong dugc qua 0,1 %.

Thua nghiém trén dich chiét

Thr nghiém héa iy

Nhirng thtr nghiém sau dav thuc hién trén dich chiét tir do
dung la chét déo, lvong chéat déo tinh theo dién tich bd mat
(ca 2 mat) va chiét & nhiét d6 qui dinh. MAu chat déo dong
nhat vé chét liéu dugc cét thanh nhitng miéng dai khoang
5 em va rong khoang 0,3 em. Chuyén mau da chia nho
vao mdt binh thay tinh hinh tru dung tich 250 ml c6 nat
mai, them khoang 150 ml nuéc. Lac khoang 30 s, gan bd
nwéc va rira lai mot lan nita. Cho vao binh chiét thich hgp
mot lwong mau da chudn bi co dion tich bé mat khoang
1200 em2néu bé day ctia mau 12 0,5 mm ho&c méng hon,
hodc 600 em2néu bé day I6n hon 0,5 mm. Thém 200 ml
nwéc va chiét noéng trong ndi cach thdy ¢ 70 °c trong
24 h hoac trong ndi hap & 120 °c trong 30 min. Lam ngudi
nhwng khong duéi 20 cc. Lay 20,0 mi dich chiét vao mot
binh thich hop dé dung cho phép thir dung lwong dém. Gan
ngay dich chiét con lai vao mot binh sach va day kin dé thir
cac phép thir dugi day. Dung nuéc dé 1am mau trang trong
nhitng phcp thir sau:

D0 trong va mau sac: Dich chiét phai irons (Phu luc 9.2)
va khéng mau (Phu luc 9.3).

D06 hap thu anh sang: Loc dich chiét néu can va dich loc cé
dd hap thu anh sang khong qua 0,08 & 220 nm dén 240 run
va khoéng qua 0,05 & 240 nm den 360 nm (Phu luc 4. ). Dung
nwdc dé lam mau trang.

pH: C mdi 20 ml dich chiét va méau trang cho thém 1 nil
dung dich kali ciorid 0,1 % 677), xac dinh pH cua dung
dich (Phu luc 6.2). Hiéu so pH cua hai dung dich khéng
dugc 16n hon 1,5.

Chat khong bay hoi: Cho 50,0 ml dich chiét vao mot chén
nung thich hop da can bi va dugc lam sach bang acid. Boc
hoi trén cach thly cho t6i kho va sdy can & 105 °c trong
1h, Song song lam mau trang. Hiéu s6 gilra can clia dich
chiét va mau trang khéng duoc vuot qua 15 mg.

Ghi cht: Ncu la cn dau thi kiém tra lai qua trinh bay hoi,
giai doan lam khd, va giam nhiét néu dau cé xu huéng bam
vao thanh cua chén nung.

Can nung (Khong can phai lam thir nghiém nav néu két
qua thtr nghiém can khoéng bay hoi khong vuot qua 5 mg):
Tién hanh v6i chat khong bay hoi thu duoc tir mau thir va
mau trang, nhung cho thém cuing mdt luong acid sulfuric
(TT) vao mdi chén nung. Hiéu s6 gita can nung clra mau
thtr va mau trdng khong vutrt qua 5 mg.

Kim loai nang:

Dich chiét c6 thé ioc néu can. lav 20.0 ml cho vao 1tiong
2 ong Ncssier, diéu chinh pH t&i khoang gitra 3,0 va
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4,0 v6i dung dich add aceiic i M iTT) hay dung dich
amonioc 5 M (Ti), plia lodng v&i nwéc dc thanh 35 ml va
tron déu.

Cho vao 6ng Nesslcr kia 2,0 ml dung dich dG mau 1phan
triéu Pb (TT) va 20 mi nwéc. Biéu chinh pH vao khoang
gitra 3,0 va 4,0 v6i dung dich acid ticetic T M (TT) hay
dung dich amoniac 5 M (TT). Pha lodng v6i nwéc do thanh
35 ml va tron déu.

Cho vao mdi 6ng 10 ml dung dich dihydmsuiftd (77) vira
m&i pha, thém nwéc thanh 50 ml va tron déu. Trong 10 min,
néu dich chiét c6 mau nau thi khoéng dwoc dam hon mau
trong ong chuan.

Dung lvgng dém: Lay 20 ml dich chiét dem chuan do vai
dung dich acid hydrocioric 0,0i M (CD) hay dung dich
natri hydroxyd 0,0i M (CD) t6i pll 7,0 xac dinh bang
phuong phap chudn do do dién thé (Phu luc 10.2). Song
song chudn do v&i 20 ml mau tring. N6u méau thr va mau
trdng dung cang loai dung dich chudn dd thi hiéu cta hai
thé tich da dung o trén khong vuot qua 10,0 ml, néu dlng
hai dung dich chuan dd khac loai cho mau thir hav mau
trang thi tong soO tho tich khong 16n hon 10,0 inl.

Nhitng chat bi ow hoéa: Cho 20,0 mi dich chiét vao mot
binh thdy tinh nGt mai, thém 20,0 ml dung dich kaii
pennanganat 0,002 M (CD) va 1ml dung dich acidsulfuric
10 % (kI/Kkl), dun s6i 3 min. D& ngudi, thém 0,1 e kaii iudid
(77), lac tron déu va dé yén 10 min trong tdi. Chuan do
bang dung dich natri thiosulfat 0,01 M (CD). Duing 0,25 ml
dung dich hd tinh hot (TT) cho vao khoang cudi chuén do
lam chi thi mau. Song song lam mau trang, hiéu s6 gitta hai
lan dinh lvong khoéng khac nhau qua 1,0 ml.

Thr nghiém sinh hoc

Nhitng thir nghiém sau day duoc xdy dung dé danh gia
dap ¢ng sinh hoc clia dong vat doi véi nhung vat liéu la
chat déo hay polymer khac khi tiém céc chéat chiét tir mau
thtr nghiém.

Lwong mau thir duoc lay theo dién tich bé mét dem chiét.
Khi di6n tich bé mat khong thé xac dinh dwoc thi dung 0.2 g
mau thir cho mdi tui dich chiét, can than trong khi chuan bi
cac mau thlr dé ticm, tranh nhiém khuan va cac chat la.

Thir nghiém &p dung cho cac loai chét déo va cac polymcr
ding v6i diéu kién st dung. Khi cac do dyng phai rira hodc
tiét khuan truée khi dung thi thw nghiém cling pliai tién
hanh trén mau do dung da dugc x& ly viki cling qui trinh
rira va tiét khuan.

Mau thtr 1a dich chiét tr miu do dwng can thir. MAu trang
la dung m6i dung dé chiét dugc xi ly trong cling diéu kién
va qui trinh nhe mau thé. Mau d6i chiéu am tinh la mau
khong cho phan ing trong cung diéu kién thir.

a) Thir nghiém tocin than

Th{ nghiém dung dé danh gia dap ing toan than cua chudt
nhat sau khi tiém dich chiét tir mau can th.

Dong vat thi nghiém: Chudt nhat trang khdée manh, cling
nemm goc. can nang 18 g dén 22 a. chuwa dung vao thi
nghiém nao truedc dd. Chudt dwoc cho an va udng nuéc
binh thudng.
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Dung cu:

Noi hap cé kha nang duy tri nhiét do & 121 °c + 2 °c, ¢6
thém hé thdng nudc 1am lanh dé 1am ngudi binh dwng mau
thir dén khoang 20cc ngay sau khi hap.

T say co kha nang duy tri nhiét do6 & 50 °c + 2 °c hodc
70°C + 2 °c.

Dung 6ng nghiém hodc éng nudi cdy cd nip xoay la thiy
tinh trung tinh (thdy tinh loai [) d& chiét mau.

Chuan bi dung cu:

Céc dung cu thav tinh can trang bang hén hop acid cromic
hoac acid nitric néng, suc rira k§ véi nuéc, trang lai bang
nwéc cot. Rira cac dung cu dé cét 1an luot voi aceton va
dicloromethan trudc khi ding dé cit mau. T4t ca cac dung
cu khéc phéi dugc rira vai chét tay riva thich hup réi trang
k¥ bang nwdc cat. Lam khd va tiét khuan cac dung cu bang
phuong phap thich hop.

Dung mo6i chiét: Viéc lva chon dung méi chiét, trong s6
cac dung moi chiét dugi day, can dai dién cho thanh phan
dung moi c6 trong chc pham sé ti€p xGc tryc ti€p voi do
dung chat déo dem thlr nghiém.

Dung dich tiém natri clorid 0,9 % (v .khuén va khong cd
chét gay sot).

Dung dich 5 % cla ethanol trong dung dich tiém natri
clorid 0,9 %

Polvethvlen glycol 400.

Dau thyc vat: Dung dau virng, dau lac hodc dau hat bong
méi tinh ché va phai dat thém céc yéu cau sau: Dung 3
tho thi nghiém theo qui dinh phép thi ticm trong da. Tiém
trong da 0,2 ml vao moi diém, tiém 10 diém trén moi tho.
Quan séat chd tiém 24 h, 48 hva 72 h sau khi tiém. Khong
duoc co diém nao cé phan (ing duwéi dang vét dd hay phong
¢6 dwong kinh 16n hon 0,5 cm.

Chufin bi mau tha:

Chon va cdt mau thir thanh nhitng manh nho theo kich
thwdc hudng dan trong Bang 17.3.2.1. Loai bd nhirng vat
la nhv xo vai va nhiitng manh vam qua nhé bang cach cho
mau d4 cat vao 6ng dong thay tinh loai I, dung tich 100 ml,
¢6 ndt mai, thém 70 ml nwéc dé pha thudc tiém. Léc trong
khoang 30 s, gan bo hét nwoc, lam lai mot Ian nita. V6i
phan mau dung chiét bang dung mai la dau thuc vat, can
sdy kho mau thir & nhiét d6 khéng qua 50 °c.

Ghi chii: Khong lau mau bang khan khd/am hodc rira bang
dung méi hiru co.

Cluuhi bi dich chief: Cho lwong mau thir da xir ly ding yéu
cau vao dung cu ehit, thém 20 ml dung moi chiét, Chuén
bi nhu vay Vva6i tirng loai dung méi chiét theo yéu cau phép
thu. Song song chudn bi mdt mau trdng ding 20 ml cho
moi loai dung méi va xt ly trong cung diéu kién. Chiét
bang céch hd) trong ndi hdp & 120 °c trong 60 min hodc
trong t &m & 70 cc trong 24 h hodc & 50 °C trong 72 h,
thy thudc vao loai chdt déo dem the.

Lam ngudi ngay dén nhiét dd phong nhung khoéng dudi
20 °c. lac manh trong vai phit va gan ngay moi dich chiét
vao mdt binh kho, vo khuin. Bao quan cac dich chiét &
nhiét dé tlr 20 °c dén 30 vc nhuwng khdng dung dé thw néu
dé qua 24 h.
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Bang i 7.3.2.1

Dang chét déo Bc day Luwng mau cho mdi 20 inl dung moi chiét Chia nho thanh

Mang mong < 0.5 nim Tuong dwong dién tich b& mat 120 cnr (ca hai mat)  Nhiing dai khoang
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hay to T 05 mmdén 1mm  Tuong dwong dién tich bé mat 60 cnr (cd hai mat)  5cm X0,3 cm

<05 mtn (thanh 6ng)  Chiéu dai (cm) = 120 (cnr) : [Chu vi dudng tron
) trong + chu vi dudng tron ngoai clia dng] (cm) ; Nhiing phan khoang
Ong T 05 rumdén 1uuu  Chiéu dai (crn) = 60 (cm2) : [Chu vi dwdng tron trong 1 5 ctn X0,3 cm

(thanh dng) -Tchu vi duong tron ngoai clia ng] (cm)
Ii’hién ) m~()ng. i TUfcrng’ d%rcrnq :/Giv t@ﬂng ’dién tich bé Nhitng miéng khoang
Egﬁﬁr:]oac ditao > 1 mm j 60 cnr’ (toan bd bd mat tiép xuc) 5cm *0,3 em

Ghi cha: Diéu kién chiét khong dwoc lam thay doi trang
thai vat Iy cia mau thir, nhu 1am chay hodc l1am nong chay
mau thir, dan toi 1am giam dién tich bé mat mau thit. Co
thé cho phcp cac manh dinh nhe vao nhau. Nén cho tiing
manh nho da r&ra sach vao dung mdi chiét. Néu dung cac
ong nuéi cdy do chiét véi dau thuc vat trong ndi hap thi
phai dan kin mép quanh nat véi bang dinh tot do ngan hoi
nwdc khong vao trong dich chiét.

Tién hanh:

L&c manh dich chiét truéc mdi lieu tiém dc dam bao chat
chiét dwgc phan bo déu. Cha y khong ldy céc tiéu phan
nhin thdy duoc dé tiém tinh mach.

Dung 5 chudt cho mdt nhém, mdi nhém thir véi mot dich
chiét ctia mau thir hoic mau tring, Liéu tiém va dudng
tiém theo hudTig dan & Bang 17.3.2.2. Ricng dich chiét voi
dung mdi polyethylcn glycol va mau trang twong (ng can
pha lodng v&i 4.1 thé tich dung dich tiém natri clorid 0,9 %
dé dwoc dung dich c6 ndng do khodng 200 mg poiyethylen
giycol trong 1 ml.

Bang 17.3.2.2

. x Liéu Toe do i
D!ch~ chlej[ hay cho Puong tiém
mau trang | kg tiém (pl cho
ls)
Dung dich tiém 50 ml  Tinh mach 100
natri clorid 0,9 %
Dungdich 5% (/) 50 ml  Tinh mach 100
cla ethanol trong
dung dich tiém i
natri clorid 0,9 % ! I
Polyelhylenglycol 400 10g  Trong mang
bung
Dau thuc vat 50 ml . Trong mang
: bung

Quan sat tat ca cac chudt ngay sau khi tiém, sau 4 h va it
nhat vao cac thoi diém 24 h, 28 h va 72 h sau khi tiém.
NEu trong thoi gian theo ddi khong c6 chudt nao ctia nhém
tiém mau thir cd phan (ng sinh hoc 16n hon dang ké so véi
nhém tiém mau trang thi mau thir dat ycu ciu. Neu c6 2
chudt hoédc nhiéu hon bi chét hodc co 2 chudt hodc nhiéu
hon c6 biéu hién bat thwong nhw co giat, suy nhwoc hodc
c6 3 chudt tre 1n bi giam can (> 2 g) thi méu thir khong
dat yéu cau.

Neu c6 mot chudt bi chét hodc c6 dau hiéu phan (ng sinh
hoc thi thir lai trén 10 chudt khac. Vai 1an ther lai, mau thir
dat yéu cau néu tat ca 10 chudt déu song va khdng co biéu
hién sinh hoc khac nhau dang ké so v6i nhdm ching.

b) Thir nghiém tiém trong da

Thir nghiém nay dwoc xay dwng dé danh gid phan (ng
tai chd cua tho véi dich chiét mau thir sau khi tiém vao
trong da.

DPong vat thi nghiém: Chon thé tring, da mong, co thé cat
I6ng that ngan va da khong bi t6n thuvong hodc bi kich
(rng do co xat. Trong thoi gian theo ddi, tranh ti€p xlc vao
nhirng cho tiém trir khi can phan biét gitra n6t phu né voi
vét dau dong.

Ghi cha: Nhitng thé trwéc d6 da dung cho cac phép thir
khong lién quan nhu thir chat gy s6t hodc thé da nghi mot
thoi gian sau 1an thir trwdc, co thé ding vao phép thir nay
néu da sach va khong bi ton throng.

Tién hanh: Trong ngay thi nghiém, cat 16ng trén phan lung
tho, v& ca hai bén song lung, mot khoang di rong dé thi.
Tréanh gay kich (ng va lam ton thwong da. Diing may hut dé
loai hét 16ng roi ra, khi can c6 thé lau nhe da bang ethanol
lodng va dé kho truéc khi tiém. Moi loai dich chiét can thir
trcn 2 tho, mot bén tiém dich chiét va mo6t bén tiém mau rang
theo hudng dan trong Bang 17.3.2.3. B6 tranh lang phi, trén
cung mot tho cé tho tiém mot vai loai dich chiét hodc dich
chiét cua vai mau khac néu két qua khong anh huéng lan
nhau. Lac manh moi dich chiét truéc khi lay dé tiém. Mau
dich chiet voi polyethylen glycol 400 va mau trang twong
(ng, can pha loanu véi dung dich tiérn nairi clorid 0,9 % dé
€6 ndng do polyethylen glvcol khoang 120 mg trong 1 mi.
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Bang 17.3.2.3
Dich chiét hay 6 vi tri Lidu cho mbi
mau trang (cho méi tho) vi tri (fd)
Mau thtr 5 200
Mau trang ; 5 200

Quan sat cac chd ticm dé phat hién cac phan Gng clia mo
nhr ban dd, phi né hoic hoai t&r. C6 thé lau nhe bang
ethanol lodng dé dé quan sat va danh gia két qua. Quan sat
tat ca cac thd thi nghiém tai cac thoi diém 24 h,48 hva 72 i
sau khi tiém. Chain diém tét c& cac chd tient cua mau tring
va mau thir theo thang diém qui dinh trong Hang 17.3.2.4.

Bing 17.3.24

Ban dd va tao . Tao thanh e
thanh vay ¢ phu ng * Dien
Khéng co ban do 0 Khong ¢é pht né 0
Ban do rét nhe (vira 1 Phdné rét nhe 1
du nhan thay) (vira du nhan thay)
Ban d6 nhan thdy ro 2 Phli né nhe (vién 2
: pht né ndi ro)
Ban d6 vira phai t6i 3 Pha né vira phai 3
dam (phu né cao
khoang 1 mm)
Ban d6 dam (sdc do) 4 Phu né nang (phu 4

! né cao trén 1 mm
va lan rong hon
1khoang tiép xUc)

téi tao thanh vay nhe

* Khong ke nhiing vét ne (co hoc) khdng phai viém.
Trong thoi gian theo doi, néu can c6 thé cat lai 16ng tho dé
de quan sat. Tinh diém ban dé va phu ne trung binh cho
mau trdng va mau thir & moi 1an chadm diém (24 h, 28 h va
72 h) cho m6i tho. Sau 72 h, cong tat ca cac diém ban do va
phl né cho riéng mau thir va mau tring, Chia téng so dicm
clia trng mau cho 12 (2 thd X3 lan ghi diém X2 14n ghi
loai diém) dé xac dinh diém trung binh chung véi mdi mau
thir va mau tréng twong (tng. Phép thir dat yéu cau neu hiéu
s6 gilta diém trung binh ctia mau thir va mau trang tvong
trng nho hon hodc bang 1 Neu ¢ bat ky 1an ghi diém nao
do, diém phan (ng trung binh clia mau thr nghi ng® cao
hon mau trdng, 1am lai thém trén 3 thd khac. Phép thir dat
yéu cau néu diém trung binh gitta mau thir va mau trang
khac nhau nho hon hodc bang 1,0.

¢) Thir nghiém chat gay sot

Th& nghiém nay dugc qui dinh cho cac do dung bang chat
deo dung cho thudc tiém truyén. Dung dung moi chjet la
dung dich tiém natri ciorid 0,9 % khong cé chat gay sot.
Chuén bi mau thir va dich chiét nhu hwéng dan trong phep
th( tiém toan than. Cac dung cu chiét phai dam bao khéng
c6 chat gay sot.

Tien hanh theo thtr nghiém chéat gay sét (Phu luc 13.4),
tiém 10 ml dich chiét cho 1kg thé.
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17.3.3 DO DUNG BANG CI1AT DEO DUNG CHO
CHE PHAVINHO MAT

D6 dung bang chat deo cho cac ché phdm nhd mat co
thé duwoc ché tao tlr cac polymer cé khdi lugng phan
tr dong nhédt trong mot khoang nhét dinh. Cé thd ding
Polypropylen hodc dong polymer cla propylen véi khong
qua 25 % cthylen hodc hon hop Polypropylen va khong
qua 25 % polycthylen va thucmg c6 thém céc chét héa deo,
on dinh, chéng oxy héa, tao mau, lam tron.

Dé iya chon do dung bang chat déo phu hop véi ché pham
nho mal can phai tién hanh cac thir nghiém vé thanh phan
cua chat deo, qui trinh xt ly d6 dyng, mdi trwdng tiép xuc,
khd nang hap thu va tinh thdm cta cac chat them vao, diéu
kién bao quan... ¢ thé anh hwdng den ché pham.

Do dung bang chat déo cho ehe phdm thudc nhd méat phéai
dap ¢ng nhi*tng thu nghiém sau:

Thir do kin, do gdp udn, dd trong cta dich chiét, can
khoéng bay hoi
Phai dap ¢ng nhitng th®* nghiém qui dinh cho do dung
bang chat déo ding cho ché phani khéng phai thubc tiém
(Phu luc 17.3.1).

Th& nghiém tiém toan than, tiém trong da
Phai dap (rng nhitng thir nghiém qui dinh cho dd dung bang
chét deo dung cho ché phdm thudc tiém (Phu luc 17.3.2).

Tht kich (ng mat

Thir nghiém nay dé danh gia dap (ng khi nhd dich chiét
clia mau thir vao mét tho.

Dung moi chiét:

(a) Dung dich tiém natri clorid 0,9 %.

(b) Dau thuc vat.

Chuan hi mau tht va dich chiéi: Tién hanh uiong nhu
chuan bi dich chiét dé thir nghiém tiom toan than.

Dong vat thi nghiém:

Chon nhitng tho tring khde manh, truée dé chwa dung dé
thir kich (rng mat. Nha chan nuéi phai khong c6 mun cua,
v0 bao hay nhitng vat liéu khac cé thé lam kich (ng mat
thd. Kiém tra ca hai mat thd truéc khi thir va chi dung
nhitng thd ma mét khong bi kich (ng do thi nghiém.

Th sy thich (ng clia mat tho: Dung mot thd, nhd vao mot
méat 100 It mu trng da chuén bi trong thir nghiém tient
toan than va nhd vao mat kia 100 pl nwdc cét vo khuan dé
tiém. Mat tho duoc coi la thich tng néu khong nhan thay
sw khac nhau c6 y nghfa gilra hai mat.

Qui trinh thir: Dung 3 thd trang cho mdi dich chiét dem thr.
Nhét thé & noi chic chan nhing can nhe nhang va yén tinh.
Kéo nhe va ha mi mat duéi xa con nguoi dé lam thanh mét
héc 1om va nho khoang 100 K nwéc cét vo khuan dé tient,
gil* mi mét khoang 30 s. Lam tuvong tw de nhd vao mét kia
100 pl dich chiét mau thr da chudn bi & thir nghiém tient
toan than. Quan sat mat thd vao cac thoi diém 24 h, 48 h
va 72 h sau khi nhd. Phép thr dat yéu cau néu dich chiét
clia mau thtr chirng to khdng c6 kich (rng dang ke trong qua
trinh theo ddi so v&i mau trang va mat thé thich (rng voi thu
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nohiém. Néu ¢ hién twong kich ing véi mét nho nwdc cat
vo khuén dé liém [hodc mét thd khong thich (rng vai thir
nghiém] thi lam lai thi nghiém v6i 3 thd khac. Trong lan
thr lai, tat ca cac thé phai dat yéu cau thir nghiém.

174 PUNG CU TIEM TRUYEN DA TIET KHUAN
(Bb day truyén dich)

Dung cu tiém truyén (Bd day truyén dich) ding dé dan
cac ché pham nhu thudc ticm thé tich 16n, mau va cac ché
pham tlr mau qua dwong tinh mach hodc duong khac thich
hop trong diéu tri va dinh dwdng.

Cau tao

B0 day truyén dich c6 phan chinh 1a mot ng dan hinh tru
bang chat déo gan chat vi cac bd phan khac gom: Kim
choc nut chai, bau dém giot, mang loc mau, khéa (bd phan
diéu chinh lvu fwgng chay), kim tiém, mang loc khong khi.
Y cu nay dwoc san xudt véi cac kich c& khac nhau theo yéu
cau cla tri liéu.

Vat liéu va thiét ké san xuat

Vat liéu ding dé ché tao ra b day truyén dich thuong
gom nhua déo nhu polyvinyl clorid (PVC), ethylenvinyl
acetat (EVA) va kim loai khoéng gi. Nhitng vat liéu ndy
phai 1a loai dung cho y té. Vat liéu dung 1am 6ng dan, bau
dém giot phai la loai trong sudt. Viéc chon vat liéu cho san
phdm phai khong anh hudng téi chat lwvgng cla dich dwoc
dan truyén, dat biét khdng tac dong dén cac thanh phan clia
mau, cling nhr ddm b3o an toan trong khi dung.

Bo day truyén dich phai vo khuan va khéng co chét gay
s6t; chi dung mét lan, khong duoc tiét tring dé ding lai.

Tiéu chuén ky thuat chung

B0 day truyén dich da tiét khuan, déng géi ding quy dinh
phai dap ing cac phép thr sau:

Chuan bi dung dich thtt nghiém (dung dich T): Thiét Iap
mot hé thdng quay vong khép kin gém 3 bo day truyén dich
(dugc noi lién véi nhau) va mot binh thay tinh borosiiicat
dung tich 300 ml. La4p mét bd phan cdp va diéu chinh
nhiét vao binh. R4t 250 ml nwdc dé pha thudc tiém vao
binh va diéu nhiét & 37 °c = ] °c. Cho nuéc luu thong
trong hé thong qua cac bd day theo chigu sé duoc dlng
dé truyén dich lam thanh mét vong khép kin (nuwGc tir
binh - qua day - tro lai binh) véi téc d6 1000 ml/h trong
2 h. Trong qua trinh chiét rira cd thé dung mot bom kidu
nhu dong thich hop dé ddy nwéc luu thong dé dang, nhung
khong anb huéng t6i két qua cac thi nghiém sau dé. Thu
toan bd dich va do ngudi (dan nhan dung dich T).

Do trong va mau sic dung dich
Dung dich T phai trong suét (Phu luc 9.2) va khong mau
(Phu luc 9.3, phuwong phap 2).

Do hdp thu anh sang
Do dd hap thu anh sang cua dung dich T trong khoang t&
230 lim dén 360 nm (Phuy luc 4.1).

PHU LUC 1V

Do hédp thu doc dwgc la khéng qua 0.3 tai bat ky buéc
s6ng nao trong khodng tlr 230 nm dén 250 nm, va khoéng
quéa 0,15 tai bat ky budc séng nao trong khoang tt 257 nm
dén 360 nm.

Gidi han acid - kiém

Ldy 25 ml dung dich T, thém 0,15 ml dung dich chlta
0,1 % xanh hromothymoi (Ti"), 0,02 % dd methyl (TT) va
0,2 % phenoiphtaiein (TT) trong ethanol 96 % (77). Mau
cltia dung dich phai chuyén sang xanh khi thém khong qué
0,5 ml dung dich natri hydroxyd 0,01 M (CB).

Lay 25 ml dung dich T, thém 0,2 ml dung dich da cam
methyl (77). Dung dich phai hat dau chuyén mau khi thém
khong qua 0,5 mi dung dich acid hydrocloric. 0,0.i M(CD).

Cén khéng bay hoi

B6c hoi 50 m! dung dich T dén kho trén cach thly va sy den
khéi lwvong khéng déi & 100 °c dén 105 °c. Song song lam
mau trang v6i 50 ml nwéc dé pha thudc tiém. Luong cén
thu dugc clia mau thir khong 16n hon qua 1,5 mg so Voi
lvong can thu dugc clia mau trang.

Chat khtr

Phép thir nay dugc tién hanh Long vong 4 h Ilr khi chuan bi
dung dich T. Lay 20 ml dung dich T, thém 1ml dung dich
acid sulfuric i M (77), 20 ml dung dich kali pertnanganat
0,002 M(CD). Bun sbi 3 min, sau d6 lam ngudi nhanh. Thém
I g kali iodid (77), chu&n dd bang dung dich natri thiosulfat
0,01 M (CP), dung 0,25 ml dung dich hd tinh hot (T1) lam
chi thi. Song song lam méau trang v6i 20 ml nuéc dé pha
thudc tiém. Lwgng dung dich natri thiosulfat 0,0 M (CD)
dung cho mau thtr khéng Ién hon qua 2,0 ml so véi lvgng
dung cho mau trang.

Tiéu phan la

Dong day dung dich natri lauryl sulfat 0,0i % (ki/tt) (T7)
d4 duoc loc trudc qua phéu thay tinh x8p véi dwong kinh
16 loc khoang 10 pm dén 16 pm va lam néng dén 37 °c
vao bo day truyén dich qua dwong vao thong thuong. Thu
dung dich tir dutng ra clra b day va quan sat. Dung dich
phai trong su6t va thuc té khong cd cac tiéu phan hodc soi
khi quan sat bang mat thuong (coi cac tiéu phan hodc sgi
voi duong kinh bang hodc 1011 hon 50 pm la c6 thé quan
st dwgc bang mat thuong).

To6c doé dong chay

bat dau vao cla mot bd day truyén dich & do cao
1m. Cho 50 ml mét dung dich c¢6 dd nhét bang 3 mPa-s
(dung dich polyethylen glycol 4000 3,3 % (ki/tt) trong
nudc & 20 °c la thich hop) chay qua bo day véi khda dé
O trang thai mo hoan toan. Thoi gian chay hét lugng dung
dich thtr nghiém phai khéng quéa 90 s.

D0 bén ap luc

Bit kin mot dau cla bd dav truyén dich, ké ca 6ng thong
khi (nBu cd). M cac khoa. Gén dau kia clia bd dav véi dau
6ng chtta khi nén, 6ng c6 gan san thiét lu C:cu &p. Nhing

P.L-427



PHy LUC 17

chim mot bd day vao mot thung nwéc & 20 °c dén 23
Nén khi vao day véi ap sudt 100 kPa trong 1 min. Khéng
duoc c6 bot khi thoat ra tlr bo day.

Do trong sudt cla day truyén dich

Pha hon dich chuén: Trén déu 25 ml dung dich hydrazin sulfat
1% tron« nwéc (dd pha sau 4 h dén 6 h) véi mot dung dich ¢é
chira 2,5 ghexamin (77) trong 25,0 ml nu¢c va de yén trong
trong 24 h. 1ion dich nay phai duoc bao quan trong binh thiiv
tinh c6 bé mét trong that nhén, cé the dn dinh trong vong
2 thang. Trudc khi dung phai lac déu sau d6 1ay 15 ml hén
dich cho vao binh dinh mirc, pha lodng véi nwéc cat t6i
vira dU 1000 ml, thu dwoc hdn dich chun.

Pha lodng hon dich chuan 8 lan dé thu cac b day truyén
dich c6 dudng kinh ngoai ctia 6ng dan nhd hon 5 rm; pha
lo&ng hon dich chuan 16 1an dé thir cac bd day truyén dich
¢6 dudng kinh ngoai ctia 6ng dan bang hoac lemhon 5 mm.
Cho hon dich chuin da pha lodng phl hop chay qua b
day can thir. D6 duc va céac bot khi clia hon dich chuan da
pha lodng khi chdy qua bd day phai dugc nhan biét ré bang
mat thuong khi so sanh véi bo day khac cung 16 da déng
day nuwéc cét.

Thir vé khuén

Tién hanh phép thir vé khuan (Phu luc 13.7) véi cac chi
dan thdm sau:

Néu bd day truyén dich quy dinh chi c6 mat trong la
v0 khuan: Cho 50 ml dung méi A (dugc chuén bi theo chi
dan & Phu luc 13.7), chay qua bd day truyén dich va thu
lav toan bd lwvgng dung méi nay dé thi. Tién hanh thir theo
phrong phap mang loc. Neu bd day truyén dich quy dinh
ca mat trong va mat ngoai déu voé khuan: M& do6 bao goi
bang céac dung cu tiét khuan. Neu dung phurong phap mang
loc dé thir: Dat bd day vao mot do dung vo khuan thich
hop c6 chira sén mot lwvgng dung mdi A du dé lam ngap
bd day va ngdm rira mot b day trong 10 min. Ncu dung
phuwong phéap cdy truc tiép do thir: Dat ca bo day vao trong
mot dd dung vo khuan thich hop cé chira san mot lwong
moi treong di dé ngdm chim toan bd day dem thir. B day
truyén dich phai vo khuan.

Chat gay sét

NGi két lién tiép 5 by day truyén dich voéi nhau. Cho chay
qua hé thdng nay 250 ml dung dich natri clorid 0,9 % vo
khuan, khong co chét gay s6t vai tdc do chay khong qua
10 ml/min. 1l&ne dich rtra vao mét do dung khong cé chat
gay sot, dung dich thu dugc dé tién hanh thir chat gay s6t
véi lidu 10 ml/kg thé trong tho (Phu luc. 13.4).

B0 day truyén dich khéng dwgc chira chét gay sot.

Ethylen oxyd

Neu trén nhan c6 ghi la bd day truyén dich duoc tiét khuan
hang ethvlen oxyd thi dv lwgng chat nay khéng vwot qua
0,001 % (Kkl/Kl).

Tién hanh Ihco phuong phéap sac ky khi (Phu iuc 5.2).
Dung dich thr: Lay b6 day truyén dich ra khdi do bao goi
va can. Cal day thanh tirng doan dai khéne qua 1cm vabo
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vao mdt lo thaly tinh dung tich 250 mi dén 500 ml ds ¢6 san
150 ml dimethylacctamid (Ti). NUt o lai hang mét ndt thich
hop va cot nit that chac chan. Dt lo & 69 °c dén 71 °C trong
16 h. Dung khi néng thu duoc tir lo do tiém vao cot.

Dung dich chuan goc: riéu hanh trong ti hat nhw sau:
Chuvon 50 mi dimeihyiacetamid (77) vao mot lo thay tinh
50 ml, ndt lo lai va c6t nit chic chan. Can khéi lugng
lo (chinh xac d&n 0,1 mg). Lam day mot bom tiém (béng
polvethylen hodc polypropvlen) c6 dung tich 50 ml voi
khi ethylen oxyd (77). Gitr cho khi tiép xdc véi mat trong
cla boni tiém khoang 3 min rdi day hét khi ra khéi bom
tiém. Lam day lai bom liém v&i 50 ml khi ethyicn oxyci
(TT) khéc. L&p mot kim Item (loai ding tiém dudi da) vao
bom tiém, ddy bat khi ra khdi bom tiém dén khi thé tich
khi trong bom tiém con 25 ml. Ticrn tr tr lwong khi trong
bom tiém nay vao lo da chuan bi tron. Lac nhe nhang,
tranh khong cho kim tiém tiép xdc véi dimcthylacetamid
trong lo. Can lai khoi lwvgng lo. Su tang khéi lwgng lo
chinh Ia lvgng khi ethylen oxyd da dugc héa tan. Tw su
tang khéi lugng nay (khoang 45 mg dén 60 mg), tinh toan
nong dé chinh xac clia dung dich khi cthvlen oxvd trong
dimethvlacetamid (khoang 1g/L).

Pha cac dung dich chuan tir i dén 7: Chuan bi 7 lo (cling
loai nhu da dung @& chudn bi dung dich thlr), danh s6 tlr
1dén 7. trong mdi lo da c6 sén 150 ml dimethylocetamid
(77). Lan luot cho vao céc lo, theo thi tw tlr 1 dén 7, cac
thé tich chinh xéac dung dich chuan géc sau: 0 ml; 0,05 ml;
0,10 ml; 0,20 ml; 0,50 ml; 1,00 ml va 2,00 ml (twong Gng
voi khodng 0 Jig; 50 pg; 100 g; 200 pg; 500 pg; 1000 pg
va 2000 pg ethylen oxvd). Day nut cac lo va cot nit vao co
lo cho that chac chan. Dt cac lo & 69 °c dén 71 °c trong
16 h. Dung khi nong thu duwoc tir cac lo dé tiém vao cot.
Diéu kién sac ky

Cot thep khong gi (1,5 m x 6,4 mm) nhdi diatomit silan hda
duoc tam 30 % (kI/kl) poiyethyien glycol i500.

Khi mang: Heli véi tdc do dong 20 ml/min.

Detector: lon héa ngon Ilra.

Nhiét do van hanh: Co6t v 40 °C; budng tiém & 100 °C;
detector & 150 °c.

Céch tién hanh:

Xav dung dwong chudn: Lan lwot tiém ricng biét 1ml khi
ndng thu duoc tir cac lo dung dung dich chuén tir | dén 7
vao cot séc ky va xay dwng dudng chudn tir cac chiéu cao
cla céc pic dap ng thu dwoc va lugng ethylen oxyd cé
trone moi lo nrong tng.

Tiém 1 ml khi néng thu dugc tr lo dwng dung dich tht.
Dua vao chiéu cao clia pic dap (ng thu dwoc trén sac ky
do clia dung dich thtr va cén ctr vao dudng cong chuan da
dugc xay dung ¢ trén, tinh ra lugng ethylcn oxyd co trong
mau thi.

Can kiém tra dé dam bao rang khéng c6 st anh huong clia
c4c pic khac len pic cuia cthylcn oxyd bang mdt trong hai
cach sau: 1) Tién hanh sac ky mot dung dich dugc chuan
bi nhu dung dich thw quy dinh & trén, nhung thay mét bd
day truyén dich can thir bang mot bd day khong dwoc tiét
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khuén; 2) Tién hanh quy trinh sic ky theo quy dinh & trén,
nhwng ding cot thép khdng gi (3 m x 3,2 mm) nhdi diatomit
silan hoa duogc tdm 20 % (kI/KI) triscyanoethoxypropan, duy
tri & nhiét do cot 60 °C.

bong goi, bao quan

Mbi bd day truvén dich duoc déng trong bao bi kin thich
hop, duy tri duoc trang thai vé khuin. Dan nhan dap (ng
quy cach va ghi rd ky thuét vo khuén trong san xuat.

B&o quan noi kho rdo, mat va tranh va cham.

17.5 NUT CAO SU DUNG CHO CHAI buNG THUOC
TIEM VA THUOC TIEM TRUYEN

Nut cao su dung cho chai, lo deng c&c ché pham thubc
tiém nuoc, bét, hay bot dong kho, dwgc lam tir cac nguyén
liéu thu duogc bang cach luu hoéa cac chat hitu co cao phan
tlr o tinh dan hoi, cé ngudn goc thién nhién hay téng hop,
V@i céc chét phu gia thich hgp (chét lvu héa, chat tang toc
dd ivii hda, chét 8n dinh, chat mau...).

Nt cao su dugc ding cho nhiéu ché phdm thubc tiém,
thudc tiém truyén khac nhau, doi héi nat cé nhirng tinh
chét khac nhau. Viéc Iya chon nit cao su cho mot ché pham
thudc can dam bao dé trong qua trinh tiép xdc truc tiép voi
thudc, nat cao su khdng hap phu cac thanh phan clia thuéc,
cling nhr khong nha tap chat vao thudc, voi mic co thé
1am bién d6i chat lvong thude hodc gav doc hai. Nt cao
su phai khong cho céc chat thdm qua vao thudc lam anh
huong dén chat lvong thube, ¢6 do dan hoi tot, dam bao
nat chat khit miéng chai, lo, cho phép kim tiém xuyén qua
ma khong roi ra cac manh vam, khi rit kim ra 16 thung phai
tu bit kin ngay dé khong gay & nhiém thudc, nit phai 6n
dinh trong sudt thoi gian bdo quan va str dung. Nt cao su
phai khong gav twong ky véi thude chita bén trong.

NUt cao su c6 thé dwoc phan thanh 2 loai:

Loai I: Dap (*ng dwoc cac yéu cau nghiém ngdt nhat va
duoc wa dung.

Loai li: La loai c6 céc tinh chéat co hoc phu hop cho cac
treong hop st dung dac biét (vi du nhw loai ding cho nhiéu
litu, choc chai nhiéu Ian), do cdu tao thanh phan hoa hoc
ma nat loai 1l khong thé dap (ing duoc cac yéu cau nghiém
ngat nhu loai I.

Tinh chat

NUt cao su la loai nat dan hoi, trong mo hodc duc mo, mau
phu thudc vao thanh phan cac chét c6 trong nit. Nat phai
dong nhat va khong c6 cac vat ia ngau nhién roi vao tbubc
nhu sgi, tiéu phan la hay méanh vun cao su. NGt cao su phai
khong tan trong tetrahvdroiuran nhwng cé thé truong no.

D0 bén cuia nat khi dam kim

D0i vi phép thir dd bén cua nGt khi dam kim, kha nang
ty bit kin 16 ddm kim, nat dwoc x& ly nbu xi ly nit & phan
chuan bi dich chiét, sau d6 lam kho nat.

D6i vGi nut thiét k& dam qua bang kim tiém dudi da, tién
nanh thu nhv sau: Ly 12 chai dé rlra sach, sdy kho. Cho
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véo moi chai mot thé tich nwéc béng dung tich danh dinh
bt di 4 ml. Day chai bang nut cari kiém tra. Dong nap
nhdm bén ngoai va dé yén trong 16 h. Dung kim tiém
du6i da da dugc bdi tron cé mii kim nhon vat mét géc
12° + 2°, dwdng kinh ngoai 0,8 mm, dai 40 mm, gan vao
mot bom tiém sach. Bam kim xuyén qua nat chai, bom
vao chai 1 ml nwéc va hat ra 1 mi khong khi. Tién hanh
4 |an trén mdi nat chai, mbi 1an dam & mot vi tri khac nhau.
MOi kim chi st dung cho mot nat. Néu kim bi ctin phai thay
kim mai. Loc nwéc & trong chai qua mang co 16 loc khoang
0,45 pm. Bém cac méanh cao su c6 thé nhin thdy bang mat
thwdng da roi ra, Tng s manh cao su dém duwoc ¢ 12 chai
khdng duoc qua 5.

D0 bén cha nat khi tiét khudn

Cho nudc vao chai sach vai thé tich bang khoang 2/3 dung
tich, day bang nat can kiém tra, dong ndp nhdm bén ngoai.
Sau khi hdp & 121 °c + 2 °c trong 20 min, ndt khéng dugc
bién dang hay chay dinh.

D6 kin cua ntt

Cho nuéc theo diing dung tich vao 5 chai. By chai bang nat
can thir. Dong ndp nhém bén ngoai. Hap & 121 °c + 2 °C trong
30 min, Nhing chim céac chai vao dung dich xanh methyien
0,1 % (TT) trong 1h & &p sudt 650 mmHg. Khi ap suat tra lai
binh thudng, dung dich khong dwgc thdm vao bén Long chai.

Kha nang ty bit kin 16 dam kim

Phép thir nay chi ap dung véi nit cao su dung cho ché
pham thudc tiém dong nhiéu liéu.

Cho nuéc theo dung thé tich danh dinh vao 10 chai. Bav
chai béng ndt can thir. Déng ndp nhém bén ngoai. Dung
kim tiém c6 dwong kinh ngoai 0,8 mrn, dai 40 mm, dam
xuyén qua nt, lién hanh 10 Ian trcn mdi nat chai, mdi 1an
dam & mot vi tri khac nhau. Mi nat dung mét kim tiém
méi. xép chai theo chidu thang ding, chim trong dung
dich xanh meihylen 0,1 % (TT). Gidam &p suét bén ngoai toi
27 kPa trong 10 min. Tra lai ap suét khi quyén nhune van
d€é chai chim trong dé 30 min. Rira sach bén ngoai chai.
Khong co chai nao c6 vét dung dich mau.

Gi6i han Sulfid dé bay hoi

Cho n(it (cd thé cét neu can) voi dién tich bé mit 20 cra2+t 2 cm2
vao binh ndn dung tich 100 ml va thém 50 ml dung dich
acid cilric 2 %. Dat gidy tdm chi acelat Ién trén miéng binh
va gilr giav bang cach Gp mat cdc thuy tinh [én miéng binh.
Héap ¢ 121 °c £ 2 °c trong 30 min, mau den hién 1én khong
dvoc dam hon mau ctia mau chuan (gbm 0,154 mg natri
Sulfid (TT) va 50 ml dung dich acid ciiric (Ti) 2 %), thuc
hién giéng nhw mau thi trong cuing thoi gian.

Cac phép thtr d6i véi dich chiét

Oman bi dich chiét (mau thi):

Lay mot s6 nat cao su twong (ng véi dién tich bé mat
100 cm2cho vao binh thay tinh, thém nuéc cat ngap nt,
dun sdi 5 min rdi dem rtra lai nGt 5 1an bang nwéc cat ngudi.
Cho céc nat da rlra sach vao binh thly tinh trung tinh (thay
tinh loai T) c6 miéng réng, thém 200 mi nuéc cat va con
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binh. Day binh hang mot c6c thiy tinh trung tinh hoac
giay nhdm da rira sach. Cho vao néi hap va nang nhiét dé
don 12! °c - 2 °c trong thoi gian tlr 20 min dén 30 min
va duy tri o nhiét dd nay trong 30 min. Bé ngudi dén nhiét
do phong trong khoang 30 min. Thém nwéc dén bang khdi
lvgng ban (tail, 1.Ac déu va gan ngay lav phan dung dich
bon trén (dung dich A). Lac dung dich A trudc khi thuc
hién moi phcp thi.

Mau trime:

Cho 200 ml nuirc ct vao mdt binh thly tinh trung tinh
(thay tinh loai 1) va thwc hién cac birkc ti€p theo trong
cung diéu kien nhu khi chudn bi méu thi.

Do duc clua dich chiét tir nat

Dung dich A khéng dugc duc btm hon dich doi chiéu Il
(voi nat loai 1) va hon dich déi chiéu 111 (voi nat loai 11)
(Phu luc 9.2).

Mau s&c cda dich chiét tir nat
Dung dich A khong dugc c6 mau dam hon mau cla dung
dich VL5 (Phu luc 9.3).

Gio6i hon acid - kiém

Cho 20 mj dung dich A vao binh nén, thém 0,1 ml dung
dich xanh hromothymoi (TP). Dung dich phai chuyén
sang mau xanh khi thém khéng qua 0,3 ml dung dich
natri hydroxyd 0,01 Ai (CD) hodc dung dich phai chuyén
sang mau vang khi thém khéng quéa 0,8 ml dung dich acid
hydrocbric 0,0i M(CD).

Gidi han kim loai nang

Khong dwoc qua 2 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Lav 12 ml dung dich A cho vao 6ng nghiém, thém 2 ml
dung dich dém acclai pH 3,5 (77), lac déu. Thém 1,2 ml
chmg dich thioaceianid (77). Be vén trong 2 min. Mau
lao thanh khéng duoc dam hon mau chuén 1am trong clng
diéu kién duogc chuan bi bang cach thay 12 ml dung dich
Abang 10 ml dung dich chi mau 2 phan triéu Pb (77) va
2 tnl dung dich A

Gi6i han chat khtr

Lav 20 ml dung dich A (méi dwoc digu ché trong vong
4 h), thém | ml dune, dich acid sulfuric 1 M (CD) va
20 ml dim« dich kali pennanganat 0,002 M (CD). Bun sbi
3 min. Lam ngudi. Thém 1g kali iodid (77) va chuan dé
ngay bang dung dich natri thiumdfat 0.01 At (CD), chi thi
ho tinh bot.

Tien hanh song song vé&i 20 ml mau trang.

Thé tich dung dich natri thiosuifat 0,01 A (CP) st dung
cho mau thir so véi mau trang khdng dwoc vuot qua 3 mi
(véi nat loai 1) va 7 inl (véi nat loai I1).

Gibi han can kho

Lam bay hoi trén cach thdy 50 mi dung dich A den kho,
sdy can & 100 °c dén 105 JC den khdi luwgng khong doi.
Lwong can khd khdng dugc qud 2 mg (voi nat loai 1) va
4 mg (voi nat loai Jl).
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Gi6i han amoni

Kiém héa 5 mi dung dich A béng dung dich noth hydruxvd
2 Al (CD), pha lodng hang nuéc cat don 15 ml, thém 0,3 ml
thuoc thir Nessier (7 7), dé yén 30 s. Mau tao thanh khéng
dwgc ddm hon mau chuan. Mau chuén gém 10 ml dung
dich cunoni mAu | phan triéu NH4 (TT), mot thé tich dung
dich natri hydroxyd 2 M (77) bang thé tich da cho vao mau
thr. thém nuwéc dén 15 ml va 0,3 m! thudc thir Nessler (77).

Do hép thu anh sang

Lay dung dich A (méi duoc diéu che trong vong 5 h) loc qua
mang c6 16 loc 0.45 |im, bé di vai ml dich loc dau. Do dd hap
thu (Phu luc 4.1) cua dich loc trong dai bwéc séng tlr 220 nm
dén 360 nm, ding nuéc cat 1am mau trang dé hiéu chuén.
Do bap thu anh sang khong dugc veot quéa 0,2 (loai 1) va
0.4 (loai ii).

Gi¢i han k€m hoa tan

Khoéng duoc qua 5 pg kém trong 1 ml dung dich A.

Xac dinh bang phuong phap quang phd hap hu nguyén ti
(Phu luc 4.4),

Dung dich thr: Lay 10 ml dung dich A cho vao binh dinh
mdc 100 ml, thém dung dich acid hydrocioric 0,1 A/ (77)
dén vach, lac déu.

Day dung dich chuan: Chuan bi day dung dich chuén bang
cach dung dung dich kém mau 10 phan triéu Zn (77) pha
lodng véi dung dich acid hvdrocloric 0,7 M (7T).

Buwéc song. 213,9 nni.

Ngubdn sang: Pén cathod réng kém.

Ngon Itra: Khong khi - acetylen.

17.6 BOM TIEM VO KHUAN BANG CHAT DEO SU
DUNG MOT LAN

Bom tiém vo6 khuan bang chét doo st dung mot lan la dung
cu Vté str dung duwoc ngay dc dua thude tiém vao co thé.
Loai bom tiém nay dap (ng v6 khuan va khong co chat gav
sot. chi st dung mot 1an khong dugc tai tiét khudn hodc
ding iai. Bom tiém gdm c6 mot 6ng bom liém hinh tru va
mot pit tong, gilra 6ng bom tiém va pit téng c6 thé c6 mot
vong dan hoi dé l1am kin khit, kim tiém c6 thé gén vao éng
bom liém va khéng thao roi dugc. Moi bom tiém duoc bao
g6i bao quan riéng dé dam bao vo khuan.

Ong bom tiém phai trong d& c6 thé doc dwoc de dang
lvgng thudc can dung va cd thé kiém tra bang mat thuong
bot khi va cac phan t& la.

ChAIl (léo va nguyén liéu c6 linh dan hoi lam ong bom liém
va pit tbng phai dap (ng cac yéu cau ky thuat thich hop
hoac céc yéu eadu clia co quan y |é c6 tham quyén. Nguyén
liéu thong dung nhai la polvpropylen va polycthylen. Loai
bom liém nay phai dap (rng cac tiéu chuan hién hanh vé
kich c& va tinh nang.

C6 thd trang dau silicon (Phu luc 17.7) vao mat trong clia
dng bom tiém dé gilp van hanh bom tiém dugc nhe nhang
nhwng khdng dwgc thira du lam anh hwéng t6i chal lugng
thudc tiém khi st dung.
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Muc ho dan, chat két dinh dung dé danh ddu trén bom
tiém hodc trén do bao goi va tai nhitng noi can thiét khi
lap rép va dong géi benn tiém, khong dwgc dé ngdm qua
céac thanh 6mi.

Dung dich S: Pha ché dung dich s mdt cach cén than
khdng dé bi nhiém ban boi cac tiéu phan la. Ldy mot s6
lwvgng bom ticin du dé tao 50 ml dung dich. Cho nuéc dé
pha thudc tiém vao cac bom ticm dén dung tich qui dinh
va dé & nhiét do 37 °c trong 24 b. GOp cac dung dich lay
ra tir bom tiém vao trong mét binh thdy tinh borosilicat
thich hop.

Do trong va mau sac dung dich: Dung dich s phéi trong
(Phu luc 9.2) va khdng mau (Phu luc 9,3 Phuong phép 2)
va khong dwogc cé céc tiéu phan ran la.

Gid6i han acid - kiém: L4y 20 ml dung dich s, them 0,1 mi
dung dich xanh bromoihymoi (77). Dung dich phai chuyén
mau khi thém khéng qué 0,3 ml dung dich natri hvdroxyd
0,0i M (CD) hoac dung dich acid hvdrocioric 0,0i M(Cfi).

Do hap thu anh sang: DO hdp thu anh sang cla dung
dich s {Phu luc 4.1) khéng duwgc qua 0,4 trong khodng
budc séng tlr 220 nm dén 360 run.

Ethylen Oxyd: Neu nhén ghi rd cd dung ethylcn oxyd de
tiét khuan thi lugng ethylen oxyd khong duoc 16n hon 10
phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap sc ky khi (Phu luc 5.2).
Diéu kién sae k\'\

Cot thép khong gi (1,5 m = 6.4 mm) dugc nhoi diatomit
sifan hda va tdm 30 % (kI/kl) macrogoi i 500.

Khi mang: Heh dung cho sic ky.

Téc d6 dong: 20 nd/miii.

Detector ion héa ngon Ita.

Duy tri nhiét d0 van hanh cot & 40 °c, bubng tiem ¢
100 °c, detector & 150 °c.

Kiém tra dam bao khoéng cé cac pic khac &nh hudng lén
pic clia ethylen oxvd bang mot trong hai cach sau: 1) Tiéu
hanh séac ky st dung bom tiém khong dwoc tiét khuan hodc;
2) Tién hanh qui trinh sic ky theo qui dinh nhw tron Iénrmg
duing c6t thép khong gi (3 m X3,2 mm) duoc nhoi diatomit
silan hda dugc tdm 20 % (klI/kl) tnscvanoethoxvpropan
(77). Duy tri nhiét do c6t ¢ 60 °c.

Dung dich ethyien oxyd: Tién hanh trong t0 hat. Lay
50,0 mi dimethylacetamid (77) vao mot lo thdy tinh dung
tich 50 ml. ndt o lai va dong nat chac chan. Can khéi lugng
lo (chinh xéac dén 0,1 rng). Nap day khi ethylen oxyd (77)
vao mot bom tiém (bang polyethylen hodc Polypropylen)
¢6 dung tich 50 ml. Gilt cho khi tiép x(c véi mat trong cla
bom tiém khoang 3 min, rdi ddy hét khi ra khéi bom tiém
va lai nap day 50 ml khi cthyien oxyd (77) vao bom tiém.
Lap mot kim tiém (loai ticm duwéi da) vao bom ticm va
day bét khi ra khoi bom tiém dén khi thé tich khi trong
bom tiém con 25 nil. Tiém ti tir lwgng khi trong bom tiém
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nay vao lo da chuén bi trén. L&c nhe nhang, tranh khong
cho kim tiép xtc v6i dimelhylacelamid trong lo. Can lai
khéi lvgng lo. Khéi lvgng tdng khodng 45 mg dén 60 mg.
Dung khéi lugng tanc nay do tinh toan ndng dé chinh xéc
cta dung dich khi ethylcn oxyd trong dimethylaceiamid
(khodng 1g/L).

Xay dung duong chudn: Chuén bi 7 lg thly tinh (cling
loai nhu d& ding dé chuan bi dung dich tht), trong moi lo
d4 c6 san 150 ml dimethyiacetamid (T1). Lan luot cho vao
cac lo 0 ml; 0,05 ml; 0,10 mi; 0,20 mi; 0,50 ml; 1,00 ml va
2,00 ml dung dich ethylcn oxyd tuong ng véi khoang
0 |ig; 50 gg; 100 gg; 200 pg; 500 pg; 1000 pg va 2000 pg
ethylcn oxyd. Day nut céc lo va déng ndt chac chan. Bt
cac lo nay vao tu sdy & nhiét dé 70 °c £ 1°c trong 16 h.
Tiém 1ml khi néng cla tung lo vao cot va vé dudng cong
chudn tir chiéu cao cla céac pic va khoi lvgng ethylen oxyd
c6 trong moi lo.

Cach tién hanh: Lay bom tiém ra khéi do bao géi va can
bom tiém. Cét bom tiém thanh tirng manh c6 kich thudc
canh khong qua 1cm va cho vao trong mét lo thdy tinh dung
tich 250 ml d&n 500 mt da c6 sén 150 ml dimethylacetamid
("77). Nat lo bang mdt nit thich hop va déng ndt chac chén.
bat lo vao t0 sdy & nhiét d6 70 °c T 1°c trong 16 h. Lay
1 ml khi néng tr lo va tiém vao c6t. Tinh khéi lugng
ethylen oxyd trong lo duya vao dwong chuén va chiéu cao
cUa pic thu dugc.

Dau Silicon
Tinh dién tich bé mét trong (cm2 cla moét bom tiém theo
biéu thtc:

2 yhvlih
Trong d6:
V la dung tich qui dinh ctia bom tiém (cm3);
h 1a chiéu cao clia phan chia vach khac (cm).
Lay mét lugng bom tiém dd do cd dién tich bé mét trong
khoang tir 100 cm2dén 200 cm2 HGt vao moi bom tiém
mot lwvgng methyien ciorid (TT) bang mét nlra dung tich
qui dinh va hat tiép khong khi vao cho téi dung tich qui
dinh. Rira bé mat trong twong (ng dung tich qui dinh
vGi dung moi nay bang cach dao ngugc bom tiém 10 Ian
lién ticp, dung ngdén Lay c6 boc mang chéat déo (tro véi
methylen clorid) dé bit kin kim tiém. D&y cac dich chiét
trong bom tiém vao mot dia da can bi va tién hanh chiét
nhu vay véi cac bom tiém con lai. Béc hoi dich chiét dén
kho trén cach thly, sdy kho ¢ nhiét do 100 °c dan 105 °c
trong 1h. Khéi lugng can khong duoc qua 0,25 mg/cnr
dién tich bé mat trong.
Pinh tinh can bang phuong phép quang phé hap thu hdng
ngoai (Phu luc 4.2). Can c6 dai hap thu dac trung ctia dau
silicon & 805 ¢cm'], 1020 cm'], 1095 cm'l, 1260 cm'lva
2960 cm1

Chat kht

Lay 20,0 ml dung dich s, thém 2 ml acid sulfuric (77) va
20,0 ml dung dich kali permanganai 0,002 -\f (CD). Bun
s6i 3 min. Sau d6 1am ngudi ngay. Thém 1gkali iodid (TT)
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va chuan do ngay banu dung dich nairi (hiosul/at 0,0i M
(CD), duing 0,25 ml dung dich ho tinh bot (77) lam chi ihi.
Song song 1am mau trane voi 20,0 ml nwéc dé pha thude
tiém (71). Hiéu so cifra hai tho tich dung dich chudn do da
tiéu thu khdéng dwgc 16n hon 3,0 ml.

i)6 trong sudt

Déng day nwdc vao indt bom tiém (mau tring) va dong
day hon dich chuan duc géc (Phu luc 9.2) dd pha lodng
10 Ian vao mdt bom tiém khéc. Dung hén dich chudn duc
g6c da do yen & 20 °c + 2 °c trong 24 h. Quan séat bang
mat thuong trong anh sang khuéch tan tren nen den. B
duc ctia hdn dich phai dwoc nhan biét rd khi so sanh véi
mau trang.

Thir vé khuan (Phu luc 13.7)

Bom tiém qui dinh vo khuin phai dap ting phép thr vo
khuén tien hanh nhw sau: Sir dung k¥ thuat vo khuan, mo
dd bao g6i, thao roi cac bd phan va dat moi thir vao mot
binh chira thich hop ¢ chita sén mdt lugng méi trudng cay
thich hap du de ngdm chim hoan toan bd phén do.

Bom liém qui dinh chi médt trong la v khuan phai dap dng
phép thir vd khudn tien h'.nh nhy sau: Dung 50 ml moi
treong cdy cho moi bom tiém dé thtr. S dung ky thuat vo
khuén, thao bd phan bao vé kim tiém ra va ngadm chim kim
tiém trong moi treong cdy. Rka xit bom tiém 5 lan bang
céach kéo pit tdng t¢i mirc cao nhat cé thé duoc.

Chét gay s6t (Phu luc 13.4)

Bom tiém c6 dung tich qui dinh tir 15 ml tré 1én phai dap
ng phép th chat gay s6t. Dime it nhat 3 bom tiém dé thi.
Cho dung dich natri clorid 0,9 % (77) khéng c6 chét cay
sOt vao bom tiém t¢i dune tich qui dinh va gilr & nhiét do
37 °c trong 2 h. Gop toan bd cac dung dich nay trong diéu
kién vo khudn vao mot binh chira khéng c6 chat ciy sot
va tien hanh thir nghiém ngay. Dung dung dich nay dé thir
chat gay sot v6i lieu 10 ml/kg can nang tho.

Ghi nhan

Nhén trén bao bi ghi ro:

S6 16;

Mo ta bom tiém;

Bom tiém nay chi dugc st dung mot lan.

Nhan tren bao bi ngoai ghi ro:

Phuong phép tiét khuan;

Bom tiém nay vO khuan hodc chi mat trong bom tiém la
vO khuén;

Ten, dia chi va logo nha san xuat;

Khong dugc st dung bom tiém nay néu do bao géi bi hong
hodc bd phan bao vé vo khuin khong khit.

17.7 SILICON

1. DAU SILICON DUNG BOI TRON

Dau silicon dung b6i tron 1a mét poly(dimethylsiloxan)
dwgc tao thanh bang céach thdy phan va da trung ngung
cua dicloromethylsilan va clorotrimethvlsilnn. Dau silicon
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dang bdi lom cé nhiéu loai khac nhau, mbi loai c¢6 chi s6
d6 nhat qui dinh dét sau ton san pharn.

Dau silicon dung héi tron c6 dd polymer héa (n = 400
dén 1200) tvimg duong d6 nhét dong hoc clia ching trong
khoang tir 1000 nmr-s"1dén 30000 mm2SV

Tinh chat

Chat I6ne khong mau, trong, c6 do nhét khac nhau. Thuc
t€ khong tan trong nwéc va trong methanol, von lan dugc
v6i ethyl acetat, methyl ethylceton va toluen, rét khé tan
trong ethanol khan.

Pinh tinh

A. Bd nhét dong hoc & 25 °c (Xem phép thir B nhot).

B. Phd hép thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) clia ché pham
phai phu hop véi pho hong ngoai doi chiéu cta dau silicon
dung b6i tron chudn. Khong tinh dén mién phd tu 850 cnrl
dén 750 cm'1vi & dai pho nay c6 sw khac biét nho tiy theo
dd polymer hoa.

c. Dot néng 0,5 g ché phdm trong mdt 6ng nghiém trén
ngon lira nho dén khi bat dan cé khéi trang xuat hién, Gp
nguoc 6ng nghiém nay Ién mot ong nghiém th& hai cé
chtra 1 ml dung dich mudi natri ctia acid cromotropic (TT)
0,1 % trong acid sulphuric (TT) sao cho khéi tiép xdc voi
dung dich. L&c 6ng nghiém thi hai trong khoang 10 s va
dun noéng trén cach thly trong 5 min. Dung dich ¢6 mau tim.
D. Trong mot chén platin, chuén bi nhu phép thir tro Sulfat
(Phu luc 9.9); dung 50 mg ché pham, can thu duoc 14 bot
mau trang va cho phan ng cta silicat (Phu luc 8.1).

bo acid

Ldy 2,0 g ché phdm, thém 25 ml hon hgp dong thé tich
ethanol (77) va ether (TT) da dugc tiling hoa truwdc voéi
0,2 ml dung dich xanh bromothymol (77) lam chi thi va
lac. Lugng dun« dich natri hydroxyd 0,0i M (CD) dung
d6 chuyén mau cua dung dich thanh mau xanh lam khéng
duwoc qua 0,15 ml.

Do nhot

Xac dinh do nhét luc hoc ¢ 25 °c (Phu luc 6.3). Tinh do
nhét dong hoc, lay ty trong twong déi la 0,97. Do nhét
dong hoc khong dugc nhé hon 95 % va khong 16n hon
105 % dd nhét qui dinh trén nhan.

Dau khoang

Lay 2 ml ché phdm vao 6ng nghiém va quan sat dudi anh
sng tlr ngoai & 365 nm. Iluynh quang ctia ché phdm khong
dugc dam hon huynh quang cua 2 nil dung dich cé chlra
0,1 phan triéu quinin Sulfat trong dung dich acid sulfuric
0.005 M duoc quan sat trong cung diéu kién.

Hop phan phenylat
Chi so khuc xa (Phu luc 6.1) khdng duoc 16n hon 1,410.

Kim loai nang

Khdng dugc qua 5 phén triéu.

[i6n hop dung mdi: Dung dich amoniac 2 M - dung dich
hydros damin hydrociorid 0,2 % (1 : 9)
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Dung dich thir: Tron !,0 g ché phdm véi didoromethan (77)
va pha loang thanh 20 ml véi cung dung méi. Them 1,0 ml
dung dich dithizon 0,002 % trong dicioromethan (77) méi
pha, 0,5 ml nwéc va 0,5 ml hén hgp dung moi. Lae k§ ngay
trong 1min.

Dung dich doi chiéu: Song song chuin bi dung dich doi
chiéu nhu sau: Lav 20 ml dic.ioromeihcm (T7) thém ] mi
dung dich dithizon 0,002 % trong dicioromethcm (TT) méi
pha, 0,5 ml dung dich chi mau i0 phan triéu Ph (TT) va
0,5 ml hén hup dung méi. Lac k§ ngay trong 1min.

Mau dd cuta dung dich thir khdng dwgc dam hon mau dé
cla dung dich déi chiéu.

Chét bay hoi

Khoéng duoc qué 2,0 %.

L4y 2.00 g ché pham vao mdt dia cé duong kitili 60 mm va
sau 10 mm, sdy & nhiét dd 150 °c trong 24 h.

Nhé&n

Theo qui dinh hién hanh va can c6 théng tin sau:

D06 nhit qui dinh bang con so dat & sau tén clia san pham.
Ché pham duoc st dung lam chat béi tron.

2. CAOSU SILICON DUNG LAMNUT CHAI VAONG DAN
Cao su silicon dap (*ng cac yéu cau dudi day thi phu hop
d6 san xuft nat chai va éng dan.

Cao su silicon duwoc didu ché bang phan ng lien két
chéo mot polysiloxan mach théng cdu tao chd yéu nr
nhitng nhém dimethylsiloxy cung v6i mot s6 it nhém
methylvinylsiloxy; cac dau mach duoc khéa bang cac
nhém trimethylsiloxy hodc dimethylvinylsiloxy.

Cong thtrc tong quat cua polysiloxan nhu sau:

ch2 -
h ch3 { CH3
. =-Si— . Si
"0 0 -
- n A
H3 c¢ch3 h3 ch3
Mw M= Si hcds
A 'CH3 x >

Phan (rng lién két chéo duoc thuc hién i nhiét dé néng voi:
-- 2,4-diclorobenzoyl pcroxyd déi véi cac san pham
duogc che tao bang phuong phap dun;

- 2,4-diclorobenzoyl peroxvd, hodc dicumyl peroxyd, hoac
00-{ 1,1-dimethylethyl)O-isopropyl rnonopcroxycarbonat,
hodc 2,5-bis[(U-dimethylethyl)dioxy]-2,5-dimcthylhexan
cho cac san pham duoc ché tao bang phrong phéap dic:
hodc,

bang phan (ng hydrosilyl héa polvsiloxan c6 nhém
SiH v6i xdc téc platin.

Trong tat ca cac trwdng hop, chat phu gia thich hwp duwoc

dung la siiic dioxyd va d6i khi la mdt lwgng nho phu gia co

si lie (a,ii>-dihydroxypol vdimcihylsiloxan).
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Tinh chét

Vat liéu trong su6t hay trong me, thic t6 khong tan trong
cac dung mdi hitu co; mot s6 dung mdi nhu cyclohexan,
hexan va dicloromethan lam cho vat liéu phdng né nhuwng
hoi phuc dwoc.

Pinh tinh

A. Phd hong ngoai thu dwgc bang phuong phap phan xa
nhiéu lan do6i v6i chat ran (Phu luc 4.2) clia ché pham phai
phu hop v&i pho hong ngoai doi chiéu cuia cla Silicon dan
hoi chuan.

B. Bun néng 1,0 g ché phdm trong dng nghiém trén ngon
Ira nho cho dén khi khoi trdng xuét hién. Lat nguoc ong
nghiém Ién trcn modt ong nghiém khac chi*ra 1 ml dung dich
mudi natri cua acid cromotropic i77) 0,1 % trong aad
sui/uric (77) sao cho khéi trang ti€p xic voi thudc thir.
Lac 6ng nghiém chira thudc ther trong 10 s rdi dun néng
trén céach thly trong 5 min. Dung dich trong 6ng nghiém
chuyén thanh mau tim.

c¢. 50 nig can con lai sau khi nung phai cho phan (ng ctia
silicat (Phu luc 8.1).

Chuan bi dung dich S

NEéu con thiét, dem cat nguyén liéu can kiém tro thanh
nhitng manh nho c6 kich thwéc méi canh khéng qua 1 cm.
L&y 25 g mau thir cho vao mdt binh thay tinh borosilieat
c6 mai. Thém 500 m! nwdc roi dun sdi hdi lwu trong 5 h.
DPe ngudi, gan lay dung dich.

Do trong clia dung dich
Dung dich s phdi trong (Phu luc 9.2).

Gioi han acid - kiém

Lay 100 ml dung dich s, thém 0,15 ml dung dich xanh
bremothymoi (77). Khi thém khong qua 2,5 ml dung dich
natri hydroxyd 0,01 N (CD), dung dich phai chuvén sang
mau xanh lam. Ly 100ml dung (lich S khéc, thém 0,2 ml
dung dich da cam methyl (77). Khi thém khéng qua 1,0 ml
dung dich acid hydrocloric 0,0i N (CD), dung dich phai bat
dau chuyén tlr vang sang da cam.

Ty trong twong doi

T 1,05 (ttn 1,25. Xac dinh bang phuong phdp dung lo
do ty trong pycnomet (Phu luc 6.5), nhw sau: Can chinh
xéac lo pycnomet rong (Mj), d6 day ethanol (T7) vao lo
pycnorncl, gitr & 20 °c rdi can lai (MA D6 ethanol di,
lam khd pvcnomet. Cho ché phadm dd dwoc cit nhd vao
pycnomet den khodng 1/3 - 1/2 the tich. Bay ndt rdi can
lai (M?). Thém ethanol (IT) dén vach, lau khé mat ngoai
lo roi lai can (M3). Cha y khong dugc de bot khi con lai
gilta 16p ethanol va mau thu.

Tinh két qua theo cong thiic sau:

»= __ (M2- M0-0.79

10~ au +MD- ai; mkf9
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Chat kht

Thém 1 ml dung dich acid sulfuric loang (TT) va 20 ml
dung dich kalipennanganat 0,002 M (CB) vao 20 ml dung
dich s. D€ yén 15 mill. Them 1y kali iodid (77) roi chuan
dd ngay bang dung dich natri thiosulfat /01 N (CD), ding
0,25 ml dung dich ho tinh b6t (TV) lam chi thi. Tien hanh
Iam moét mau trang voi 20 ml nuéc cat thay cho 20 ml
dung dich s. Chénh léch thé tich dung dich chuan d6 cla
mau thir va mau trng khong duoc qua 1,0 ml.

Chat tan trong hexan

Khoéng duoc qua 3 %.

Boc hui trén cach thdy 25 ml dung dich thu dwoc trong
phép thr Hop phan phenylat trong mét céc thay tinh roi
sdy khd & 100 °c dén 105 °c trong 1 h. Khdi lwgng can
khéng duwoc qua 15 mg.

Hop phan phenylat

Cho 2,0 g mau thir vao mot binh thav tinh borosilicat c6
mai, them 100 mi hexan (TT). Bun s6i hoi lwu trong 4 h.
Lam ngudi, ioc nhanh dung dich qua phéu thly tinh x&p,
s0 d6 xdp 16 (Phu luc 3.4). Gop dich loc vao mét binh kin,
day nut dé tranh bay hoi. Do dd hdp thu ti ngoai ctia dung
dich & dai song tir 250 nm dén 340 nm (Phu luc 4.1); do
hap thu do dugc khong duoc qua 0,4.

Dau khoang

L4y 2 g mau thi cho vao mdt binh nén dung tich 100 ml ¢6
chra 30 ml hdn hop 5 thé tich amoniac (77) va 95 thé tich
pvridin (77). Pe yén 2 h, thinh thoang lac. Gan ldy dung
dich pyridin dem quan sat du¢i anh sang tir ngoai c6 buwéc
song 365 nm. Huvnh quang cla dung dich thu duoc khong
duoc dam hon huynh quang clia dung dich mau di chiéu
c0 chira 1phan triéu quinin Sldfat (TT) trong dung dich acid
sulfuric 0,0i N (CD) khi quan sat trong cung diéu kién.

Chat dé bay hoi

Khong dwoc qua 0,5 % ddi voi cao su silicon dugc diéu
ché véi peroxyd.

Khong dugc qua 2,0 % ddi v6i cao su silicon khi diéu ché
c6 dung platin lam xuc tac.

Cén 10,0 g ché pham da dwoc lam kho tnréc trong binh
hat &m c¢6 caici ciorid khan (77) trong 48 h. sdy & 200 °c
trong 4 h, d& ngudi trone binh hit am rdi can lai.

Cao su Silicon duwoc diéu ché v6i peroxyd phai dap
(rng cac phép thir bd sung nhu sau:

Pcroxyd ton duw

Khéng dugc qué 0,08 % tinh theo diclorobenzovl peroxyd.
Lav 5 g mau thir cho vao mot binh thly tinh borosilicat.
thém 150 ml dicioromethan (TT) rbi day ndt binh. Lac
binh bang may Iac co hoc trong 16 h. Loc nhanh va thu
dich loc vao mét binh ¢6 mai. Budi khéng khi trong binh
hang khi nitrogen khéng cé oxygen (71), thém 1 ml dung
dich natri iodid 20 % (77) trong acid acetic khan (Vf),
day nat binh, lac manh réi dé yén trong 30 min tranh anh
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sane. Thém 50 ml nuwéc cat roi chuén do ngay bang dung
dich natri thiosui/at 0,0i N (CD), dung 0,25 ml dung dich
ho tinh bat (TT) lam chi thi. Tién hanh song song mdt mau
trang. Chénh léch thé tich dung dich chun do clia mau thir
va mau trang khong dugc 16n hon 2,0 ml.

Cao su silicon duwgc digu ché voéi xic tac piatin can
phai dap ang phcp thir bé sung sau:

Piatin

Khong duwoc qua 30 phan triéu.

Nung J,0 g mau thir trong mét chén nung bang thach anh,
nang nhiét do tir tir cho dén khi thu duoc cdn mau trang.
Chuyén can vao mot chén nung graphit. Thém vao chén
nung thach anh 10 ml hén hgp méi pha clia 1thé tich acid
nitric (777 va 3 thé tich acid hydrochric (773, dun ndng
trén cach thly trong 1 dén 2 min rdi chuyén hén hop vao
chén nung graphit. Thém 5 mg kali ciorid (IT) va 5ml acid
hydrofluoric (77) r6i lam bay hoi dén kho trén cach thly. Lai
thém 5 m! acid hydrofluoric (77) r6i lam bay hoi den kho;
1ap lai qua trinh nay thém 2 1an nita. Hoa tan cén trong 5 ml
dung dich acid hvdrocluric i M (77) cé lam am trén céch
thty. D6 ngudi, thém dung dich thu dwgc vao 1ml dung dich
thiéc (i7) clorid (77) 25 % trong dung dich acid hydrocloric
i M (77). rira chcn nung graphit bang vai mililit dung dich
acid hydrocloric i M (77) rdi pha lodng dén du 10,0 ml
bang dung dich acid trén. Chuén bi déng thoi mét dung
dich so sanh nhu sau: Thém 1,0 ml dung dich plaiin mau
30 phan triéu Pt (77) vao 1 ml dung dich thiéc (i) ciorid
(77) 25 % trong dung dich acid hydrocioric i M (77) rdi
pha lodng dén da 10,0 ml bang dung dich acid hvdrocloric
i \f. Mau cua dung dich thir khdng dwgc dam hon mau clia
dung dich so sanh.

Ghi nhén
Theo qui dinh hién hanh va can ghi rd phuong phap diéu
ché dung peroxvd hay ding xuc tac plalin.

17.8 DO DUNG MAU VA CAC CHE PIiAM MAU

1. Db dwng vd khudn bang chat déo ding cho mau va
cac ché pham mau

D0 dung bang chat déo ding dé lay, bao quan, x& Iv va sir
dung mau va cac ché phdm mau dwoc san xuét tir mot hodc
nhiéu polymer, c6 thé cho thém céac chai phu gia. Cong
thirc va quy trinh san xuét ctia do dung phai dwoc dang ky
vOi co quan quan ly theo quy dinh hién hanh va phu hop
véi thoa thuan quéc té.

Khi thanh phan nguyén liéu dé san xuat nhitng bd phan
khéc nhau clia do dung dap (ng cac tiéu chuén thich hop,
kiém tra chat lugng cac bd phan nay theo phuong phap da
néu clia nhitng tiéu chuadn do (xem tiéu chuan Nguyén liéu
dé san xuét do dyng mau va cac ché phdm mau).

Nhi*ng d6 dwng san xuét theo cong thirc dd dwoc phe duyét
tlr nguyén liéu khac véi loai mo ta trong dugc dién c6 thé
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dwoc st dung khi dat cac yéu cau md ta trong chuyén muc
D6 dung vo khudn bang chai deo dung cho matt va cac ché
pham mau nay.

Trong diéu kién sir dung binh thwong, d6 dwng khdng
dugc phong thich ra cdc monomer hodc cac chat khac, véi
nhiing lvgng dugc cho la co hai cung nhu khéng gay ra bat
ky mot thay doi bat thwéng nao cho mau.

D06 dung cé thé chira cac dung dich chong dong, tly thudc
vao muc dich sir dung va duoc cung cap dudi dang vo khuan.
Mbi d6 dung c6 thé dugc 1ap kem v6i nhiing chi tiét thich
hop tién cho muc dich str dung. D06 dung cé thé & dang don
chiéc hodc ndi v6i mot hoac nhiéu dng dén téi d6 dung thir
cap dé tach cac thanh phan mau trong mot hé thong kin.
Hinh dang, kich thwdc cua do dung sao cho co thé ndi
dwoc voi thiét bi cap mau. Nhitng phan bao boc kim lay
mau va phan phu de bao vé phai dam bao duy tri dé vo
khun. Nhitng phan nay co thd dong intr dé dang, nhung
phai khdng de bi lam gia.

Dung tich clia do dwng co thé theo quy dinh cla tirng quéc
gia va phu hgp voi dune dich chdong déng. Dung tich quv
dinh la thé tich mau sé lay vao d6 dung. D6 dung phai c6
hinh dang sao cho c6 thé ly tam duoc khi da dung day mau.
PO ding c6 gan day hay vone thich hop dé treo hodc co
dinh phai klidne dwgc anh huong téi viéc lay mau, bdo
quan, xu ly hodc st dung.

D0 dung duoc déng trong cac hao bi bdo vé, han kin.

Tinh chéat

D0 duwng phai da trong dé kiém tra dwgc bang mat thwong
chat déng bén trong tredc va sau khi 1dy mau, cé du do
mém déo va do bén t6i thiéu trong khi Iy va hat mau ra &
diéu kién str dung binh thuvong. Do dime khong duoc c6
nhiéu hon 5 mi khéng khi.

Céac phép thi

Dung dich Si: Cho vao d6 dwng 100 ml dung dich natri
ciorid dang trwong (TI), v6 khuan khéng cé chat gav sot.
Pay kin va hap ¢ 11@3QC trong 30 min.

Néu doé dung can kiém tra cd chira dune dich chong dong,
phdi bo chlt chéng dong, trang véi 250 ml nuéc dé pha
tiniéc tiém & (20 J 1) cc, bo nuéc Irane.

Dung dich S2: Cho vao db dwng mdt thé tich nude cl
pha thuoc tiém twone (ne véi dung tich quy dinh cua thing
dich chéng dong. Bay kin va hap o 110 °c trong 30 min.
D& ngudi, thém lugng nwéc dé pha thudc tiém téi dung
tich quy dinh.

Néu d6 dyng can kiém tra c6 chtra dung dich chéng dong,
phdi b6 chét chong déng va trang nhu d& hwéng dan v trén

Do bén khi ly tdm: Cho mbt the tich nwéc da dwgc acid
héa bang 1 ml dung dich acid hydrocioric. joang (77) vao
do dwng téi vira du dung tich quy dinh. Boc dé dung bang
gidy tham cé tdm dung dich .xanh bremophenoi (Tv,) pha
loang 1/5 hoac mét chi thi thich hop khac da lam khé. Ly
tam v6i lyc 5000 g trong 10 min. Khong dugc nhan thay
vél ro ri trén gidy chi thi va do dung khong bi méo mé,
bién dang.
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D06 bén khi kéo gidn: Cho mét the tich nwéc da dugc acid
hoa bang 1 ml dung dich acid hycirocloric lodng (Ti) vao
do dime 16i vira dd dung lich quy dinh. Treo do dung bang
mac treo r dau doi dién véi ong ldy mau va kéo doc theo
truc cua 6ng nay mot luc truc ti€p 20 N (2,05 kgf). Git
luc kéo trong 5 s. Lap lai phép tht v6i luc da dung theo
tlrng thao tac nhu khi lav mau vao va cho mau ra. B6 dwng
khong dugc hu hdng hodc nit, vo.

D0 kin: Dit do dung da dung dé thir do bén khi kéo gidn
vao gilta hai tdm kinh hodc kim loai duoc hoc bang gidy
tham c¢6 tdm dung dich .xanh bmmophenoi (TY/3pha lodng
1/5 hoac mot chi thi thich hgp da lam khd. Hp lén mat kinh
hodc mat kirn loai mdt lyc tdng dan sao cho &p suét trong
clia no dat t6i 67 kPa (chénh léch giita lyc nén va &p suét
kill quyen) trong vong 1min. Duy tri lic nén trong 10 min.
Khong dugc c6 dau hiéu ro ri trén gidy chi thi hoac 6 bat
ky diém nao trén cac mép dan kin, khdp ndi...

P06 tham hoi nuwéc:

V6i do dung c6 chira dune dich chéng déng, cho vao doé
dung dung dich natri ciorid déng trvong (TT) bang thé
tich mau theo quv dinh.

V6i dd dung rong, cho vao do dung cung hdn hop dung
dich chong déng va dung dich natri ciorid dang truong
(T1). Déng kin d6 dung, can va dé ¢ diéu kién nhiét do
khoane (5 + 1) °c, d6 @m (50 + 5) % trong 21 ngay. Can
lai, khéi lwvgng giam di sau thoi gian theo ddi khoéng duwoc
I6n hon 1%.

Kha nang thao réng khi ép, nén: Cho vao doé dwng mot
lwgng nudc o nhiét do (51 1) @C dan thé tich quy dinh.
Lap bd day truvén khong cd kim ludn tinh mach vao mot
trong cac dau ndi. Bép hodc nén dé dung sao cho ap suét
trong (chénh léch gitra luc lién va ap suat khi quyén) duy
tri & mic 40 kPa dé nudc chay ra hét. Lwong nudc trong
do duwng phai thao hét ra trong vong 2 min.

Téc dd dong day: Dung mét one lay méu co gati kim dé
ndi do dwng voi binh chra dung dich thich hop c6 do nhét
twong dwong voi d6 nhét cua mau, vi du nhw dung dich
duong trang 335 2/1 ¢ 37 °c\ Duv tri &p suét trong cla binh
chtra & 9,3 kPa, day cua binh chira va phan trén cua do
dung phai & cun2 do cao. Trong 8 min. the lich chat long
ehav vao dé dyna khona dugc it hon dune tich quv dinh
cla doé dime.

D6 hén khi thay doi nhiét dé: Dat dé dung troné mot
hop thich hop cé nhiét d6 ban dau 20 °c den 23 “C. Lam
lanh nhanh d6n am 80 °c (-80 °C) va duy tri & nhiét dd nay
trong 24 h. Tang nhiét do Ién 50 °C va eitt trong 12 h. 6
ngudi den nhiét d6 phone. D& dung phai dat you cau céc
phép thu v& do bén khi ly tdm. kéo gidn, do kin. d6 thdm
hoi nuéc, khd nang thao rong khi nén va lée do done (tay
nhw da mo ta o trén.

Do trong: Cho vao dd dung den dune tich quv dinh hon
dich duc gdc (Phu luc 9.2) da pha lodng dé c6 dé hap thu
khoang IU 0,37 den 0,43 6 buwdc séng 640 nm (hé s6 pha
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lodng khoamT 1:16). D6 duc cua hon dich phai nhan thay rd
khi nhin qua tdi, so v&i mdt do dwng twong tw c6 don Linudec.

Cuc chéat cé thé chiét ra: Thuc hién phép ihir bang nhitng
phuong phép duoc thiét ké sao cho gan gidng nhat véi
diéu kién ti€p xuc cla do dung va céc chét chia bén trong
khi s dung.

Céc phép thir phai duoc thuc hién trén dich da cho tiép xic
nhu mo ta, tuy theo bdn chat clia nguyén iiéit ché tao cé
nhiing yéu cau dc biét cho mdi loai do dung.

Anh huéng gay tan huyét trong cac hé 4ém

Dung dich dém géc: Hoatan 90,0 g natri ciorid (TT), 34,6 g
dinatri hydrophosphat (TT) va 2,43 g natri dihydrophosphat
(TT) trong nwéc va them nwéc dén dd 1000 ml.

Dung dich dém Ai,: Thém 10,0 ml nwéc vao 30,0 ml dung
dich dém gac.

Dung dich dém BO: Thém 20,0 ml nwéc vao 30,0 ml dung
dich dém géc.

Dung dich dém CQ Thém 85,0 m! nuéc vao 15,0 ml dung
dich dom géc.

Lay 3 dng ly tdm, cho vao indi dng 1,4 ml dung dich S2.
Them 0,1 ml dung dich dém A() vao 6ng 1, 0,1 ml dung
dich dém BOvao 6ng 2 va 0,1 ml dung dich dém Cn vao
ong 3. Thém 0,02 ml mau ngudi méi 1y da chéng dong
bang heparin vao moi 6ng, tron déu va G trén cach thly &
(30 x 1) °c trong 40 min. St dung méu da ldy tnréc do
khong quéa 3 h hodc mau da lay vao dung dich chéng dong
dextrose-citrat-phosphat (CPD) trong vong 24 h truwéc.
Chuén bi 3 dung dich cé chira theo thi tw nhw sau:

3.0 ml dung dich dém AOva 12,0 ml nwéc (dung dich AJ).
4.0 ml dung dich dém BOva 11,0 mi nwéc (dung dich Bi).
4,75 ml dung dich dém BOva 10,25 ml nwéc (dung dich CI).
Thém Ian lvgt 1,5 ml dung dich Aj; 1,5 ml dung dich Bi
va 1,5 ml dung dich C] vao céac 6ng i, 11va Ill. Song song,
chudn bi 3 ong nghiém khac lam d6i ching, thay dung
dich S2 bang nudc. Ly tam dong thoi cac ng mau thir va
cac Ong ddi chirng & chinh xac 2500 g trong 5 min tren
may ly tdm ngang. Sau khi ly tdm, do d6 hap thu (Phu luc
4.1) cla chat léng & budc séng 540 nm, dung dung dich
dém g6c lam mau trang. Tinh gia tri tan huyét bang phan
tram theo biéu thic:

-].e. X100
oo

Trong do:

Am 1a do hap thu cta dng III.

Arp 1a do hép thu ctia 6ng I, hoic 6ng il hoic 6ng dbi
chiéng twong tng.

Gia tri tan huyét cua 6ng | khéng i6n hon 10 % va gia
tri tan huyét clia 6ng 2 khac khong qua 10 % so véi 6ng
chirng tvong tng.

Thtr vd khuan: B0 dung phai dat phep thir vo khuan (Phu
luc 13.7). Trong diéu kién vd khudn, cho vao do dung
100 ml dung dich natri ciorid dang trwoiig (TT) vo khuén,
lac d6 dwng dc ddm bao bd mat bén trong duoc ti€p xuc
hoan toan véi dung dich. | oc dung dich qua mang loc va
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dat mang loc vao moi treong liudi cdy thich hgp nhy mo ta
trong chuvcn luan Thir vo khuan.

Chatgay sbt: Dung dich Sl phai dat phép th( chat gay sot
(Phu luc 13.4). Tiém lieu 10 ml dung dich cho mdi kg khdi
lvgng tho thi nghiém.

Doc tinh bat thwong: Dung dich Sl phai dat phép thir
doc tinh bat thuong (Phu luc 13.5). Tiém liéu 0,5 ml dung
dich cho moi chu6t nhét trang.

Pong goi va ghi nhan

Pdng gdi: Bdng gbi dé dung trong céac bao bi bao vé.
Khi lav d6 dwng ra khoi bao bi, d6 dwng phai khéng dugc
bi rach, thing va khéng bi nhiém khuén. Bao bi bao vé
phai du tot de chiu dwoc diéu kién van chuyén binh thuong.
Bao bi bdo vé phai dugc han kin theo cach nao dé dé dam
bdo co thé nhin thav va phat hién duoc dau vét co the moi
han bi 10’hodc bao bi da duoc md ra roi.

Ghi nhan: Nhan d6 dung phai dap Gng nhiing quy dinh
hién hanh va nhitng thoa thuan qudc té. Trén nhan cin co
cac théng tin sau day:

Ten va dia chi nha san xuat.

SO 16 dé c6 thé tra clru dugc ngudn goc cla do dung va
nguyén liéu chat déo da ding dé ché tao.

Motphan nhan dwgc danh dé ghi:

Thong tin ve nhdm mau, sé tham chiéu va tat ca théng tin
can thiét khac theo nhitng thoa thuan qudc té hodc quy
dinh clia tig qudc gia va mot khoang tréng dé ghi thém
thong tin khi can thiét (nhan phu).

Nhén trén bao bi béo vé hoac nhén trén dd dimg cd thé
nhin thav qua bao bi can ghi ro:

Han str dung.

Khi lay ra khéi bao bi bdo vé, d6 dung phai duoc str dung
trong vong 10 ngay.

Muc in hodc nhitng chét khac ding do in hodc viét 1én
nhan phai khéng dugc thdm vao nguyén liéu chat déo cua
do dwng va phai gilr dwoc nét chir ro rang, dé doc cho don
then man st duna.

2. Pd dung vb6 khuén bang polyvinyl ciorid (PVC)
hoa déo ding cho mau va ché phdm mau

Trlr khi ¢6 quy dinh nao khac nhw dd mo ta trong phan Bo
dung vo khuan bang chat déo ding cho mau va cac ché
phadm mau, ban chat va cbng thic cla chat liéu ché tao
do dung phai dat cac yéu cau quy dinh trong chuyén muc
PVC hoa déo dling ché tao d6 dwng mau v cac ché pham
MAu nay.

Céac phép tho

D0 dung jphai dat cac phep thir m6 ta vai D6 dipig vo khuan
bang chét déo diing cho mau vo cac ché phdm méau va céc
phép thir sau day dé phat hién cac chét cd thé chiét ra.
Dung dich d6i chiéu: Ldm néng nuwéc dé pha thudc
tiém trong mot binh thay tinh borosilicat bang cach hép
110 C trong 30 min.
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Céc chat oxy hda. Ngay sau khi chuén bi dung dich S2
(muc Db dung v6 khudn bang chat déo ding cho mau ra
cac ché pham mau) chuyén vao binh Ihly tinh borosilicat
mot lvgng duna dich S2 tuonng (ing 8 % dung tich quy dinli
cua do dyng. Dong thoi, lam mau trang trong mot binh
khéc véi cung thé tich dung dich d6i chiéu méi pha. Thém
20.0 ml dung dich kaii permangannat 0,07 N (CO) va i ml
dung dich acid sidfuric lodng (TT) vao moi binh. Dé yén,
trdnh &nh sang trong 15 min. Thém 0,1 g kali iodid (TT)
vao mdi binh. Dé vén va tranh anh sang trong 5 min, chuan
d6 ngay bang dung dich nalri thiosulfat 0,0i N (CD), dung
0,25 ml dung dich ho tinh hdt (77) lam chi thi. Chénh léch
thé tich gitra hai lan chuan do mau thir va méu trang khong
qua 2,0 ml.

Gi¢ihan acid-kiém: Cho 0,1 roi dungdichphenolphtaiein
(77) vao mét thd tich dung dich S2 tuwng tng v6i 4 % dung
tich quy dinh clia d6 dyng. Dung dich phai khong cé mau.
Thém 0,4 ml dung dich notri hvdroxyd 0,01 ;V(CB), dung
dich phti chuycn mau hong. Thém 0,8 ml dung dich acid
hydrocioric 0,0i N (CD) va 0,1 m! dung dich dé methyi
(77). Dung dich phai c6 mau do hodc dé cam.

Ciorid: Khong duoc qua 0,4 phan triéu (Phu luc 9.4.5).
Dung 15 ml dung dich S2 dé thr.

Pha hon hop 1,2 ml dung dich mau ciorid 5 phan triéu CA
(77) va 13,8 ml nuéc lam dung dich ddi chiéu.

Amoni: Khong dugc qua 2 phan triéu (Phu luc 9.4.1).
Pha 5 ml dung dich S2 thanh 14 ml véi nwéc dé thi.

Cé&n sau khi hay hoi: Bdc hui d&n kho 100 ml dung dich
S2 trong mot c6c thay tinh borosilicat ¢d dung tich thich
hop, da lam néng tnréc dén 105 °c. Trong cling diéu kién,
boc hoi dén khé 100 ml dung dich ddi chiéu (mau trang).
S8y & 100 °c - 105 °c dén khéi luong khéng dbi. Khoi
lugng can clia dung dich S2 so véi mau tring khdng duoc
In hon 3 mg.

Bd hap thu anh sang: Do dd hap thu (Phu luc 4.1) cla
dung dich S2 & khoang buéc séng tlr 230 nm dén 360 nm,
dung dung dich d6i chiéu lim mau trdng. Do hap thu &
khoéng buéc séng tlr 230 nin dén 250 nm khdng dugc 16n
hon 0,30. B¢ hap thu & khoang buéc séng tu 251 lim dén
360 nm khdéng duoc Ién hon 0,10.

Di(2-ethyihexyl) phthaiat c6 thé chiét dwvoc: Pha loang
ethanoi (77) v6i nuwéc dé cé ty trong twong doi tir 0,9389
den 0,9395 (Phu luc 6.5, phuong phap pycnomel) lam
dung moi chiét.

Dung dich g6c: Hoa tan 0,100 g di(2-ethyihcxyi) phthaiat
trong dung mai chiét, thém dung méi chiét dén du 100,0 ml.
Day dung dich chuén: Pha dav dung dich chuan bang céach
lay Ian luot cac thé tich dung dich goc: 20.0 ml; 10,0 ml;
5.0 ml; 2,0 ml va 1,0 ml. Thém dung mdi chiét dén du thé
tich 100.0 ml.

Do do hdp thu (Phu luc 4.1) ctia cac dung dich chuén a cuc dai
272 nm. dirng dung mdi chiét lam mau tring. Vé duong chudn
twong quan dd hép thu - ndng d6 di(2-cthylhcxyli phtlialat.
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Quy trinh chiét: St dung mét 6ng cdp gan kim hoic éng
ndi thich hop, cho vao d6 dwng mot lwvgng dung méi chiét
bang mét nira dung tich quy dinh, ding dung moi chiét
da dwoc lam néng dén 37 °c trong binh nat kin trwéc khi
dung, Budi hét khéng khi ra khoi dd dyng va han kin éng
cdp. Nhan chim d6 dwng da c6 dung mdi theo chiéu thang
dirng vao mot ndi cach thiy ¢ (37 = 1) °c trong khoang
(60 + 1) min, khong lac. LAy do dwng ra khdi ndi cach
thdly, déc ngugc nhe nhang 10 lan roi do dung dich bén
trong ra mot binh thiy tinh. Do ngay do hap thu ¢ cuc dai
272 nm, dung dung méi chiét 1am mau trang.

Xé&c dinh nong dd di(2-ethylhexyl) phthalal (mgTOO ml)
chiét dwoc theo dwong chudn. Gidi han cho phép voi cac
d6 dung nhu sau:

D0 dung dung tich tir trén 300 ml d6n 500 ml: Khéng qua
10 mg/100 ml dich chiét.

D0 dung dung tich tr trén 150 ml dén 300 ml: Khong qua
13 mg/100 ml dich chiét.

D6 dung dung tich dén 150 ml: Khéng quéa 14 mg/100 mi
dich chiét.

Bong goéi va ghi nhén

Quy dinh vé& déng goi va ghi nhadn twong tw nhu véi Do
dmig v khuan bang chéat déo dung cho mau va cac ché
pham man.

3. PO (lung vd khudn bang polyvinyl clorid (PVC)
héa déo dwng mau c6 dung dich chéng déng

D06 dung vo khuén bang chat déo co chira chat chéng dong
dwoc dung dé ldy mau, bao quan va slr dung mau. Céc
dung dich chdéng dong chia trong d6 dung phai dat tiéu
chuén chéat lvgng dang ky va dwgc tham dinh boi co quan
chiec nang. Trwéc khi ding mau, do dung phai dat cac chi
tiéu quy dinh cho Db dung vo khudn hdng PVC hda déo
dung cho mau vo ché pham mau.

Trir khi ¢6 nhitng quy dinh khac véi mé ta trong phan DO
dimg vo khuan bang ciuit déo dung cho mau vu cac ché
pham mau, ban chét va cong thitrc clia nguyén liéu dung
ché tao do dung phai dat nhiriv yéu cau mo ta déi véi PVC
hda déo diing ché tao do dung mau vii cac ché pham mau.

Céc phép tho

D0 dung phai dat cac phép thir md ta trong phan D6 dung
vO khuan bang chat déo ding cho mau va cac ché phdm
mau va céc phép thir sau day dé xéc dinh the tich dung dich
chong dong va phat hién cac chat cd thé chiét ra duoc.

Thé tich dung dich chong dong: Cho toan bd dung dich
chong ddng trong d6 dung vao ong dong. Thé tich do dwgc
khong duoc khac qua +10 % thd tich da ghi trén nhan.

Do hap thu anh sang: Do db hap thu (Phu luc 4.1) cua
dung dich chéng dong trong doé dung trong khoang buéc
song tir 250 nin dén 350 nm, dung dung dich chdng dong
¢6 cling cong thic nhung chua tiép xdc véi do dung chat
déo 1am méu trang. D6 hdp thu clia dung dich chdng déng
0 budc song 280 nm khdng duogc 16n hon 0,5.

17.-4.



PHU LUC 17

Di(2-ethyihexyi) phthalat: Lay dung (lich chong déng
can than bang mét 6ng thich hop. Dung mot phéu vira Voi
ong. Db nwdc day do dung. dé tiep xic tronu 1 min, nhe
nhang théo hdt nude ra khoi do dung. Trang riva lai.

D0 dung dd trang rita phli dat phép thir di(2-cthylhexyl) -
phthalat co thé chiét dwgc dd mo ta trong D6 dung vo khuan
bang PVC héa dan diing cho méu va ché phani mau.

Ddng géi va ghi nhan

Quy dinh vo dong gbi va ghi nhén twvong ty nhu véi Do
dung v6 khuén hang chat déo dung cho mau va cac ché
pham mau.

179 NGUYEN LIEli LAM DO DUNG
17.9.1 CAC PHU GIA CHO CHAT DEO

Danh sach duéi day hdt kc nhitng chat cé thé dugc ding
lam phu gia cho cac san pham polymer. 'rvong (ng Vvéi
mdi chat 1a tén, cong thirc cén tao, cdng thirc hda hoc.
danh phap héa hoc, trong dé tén viét dam la tén thong
dung nhat.

PGO1 C2HXD4

ch3

ch3

(2rt$-2-Etbylhcxyl benzen-],2-dicarboxylat.
Di(2-ethylhexyi) phthalat.

Bis(2-ethylhexvl) ester cua acid |,2-benzendicarboxyiic.
PG02 CKTI304Zn

0

ch3

Ké&m octanoat.
Mudi kém (2:1) cua acid 2-ethylhexanoic.
Kém 2-ethylcaproat.

PGO03

0

yV.iV-Ethylendialcanamid (trong dé n va m - 14 hoac 16).
V,A NDiacyleihylendiamin (& day acvl cht yéu muén néi
den paimitovl va stearoyl).
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PG04
Dau dau nanh cpoxv hoa.

PGO05
Dau hat lanh epoxv héa.

PGO06
Xanh ultramarin.

PG0O7 CI5H240

2,6~Bis(LI-dimethyleLhyl)-4-methylphenol.
Butylhydroxytoluen.
2,6-Di-tert-butvl-4-melhylphenol.

PG08 C5,IL A

Ethvlenbis[3,3-bis[3-( 1,1-dimethylethyl)-4-hydroxyphenyl]
butanoat].

3,3-Bis[3-(l,I-dimethylethyl)-4-hydroxyphenyl]-,
1,2-ethandiyl estcr clia acid butanoic.

Ethylenbis[3,3-bi.s(3-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)butvrat].

PG09 C7HIX0j2

OR

OR

RO
OR

Methantetrylteiramethyl tetrakis[3-[3,5-bis(l,i-dimethv]-
ethy])-4-hydroxyphcnyl]prupanoal].

PeutaerythrityUetrakis[3-(3,5-dl-terf-hutyM-hydroxy-
phcnyl) propionat).

2,2-Bis[[[3-[3,5-bis( I, I-dimethylcthyl)-4-hydroxvphenvi]-
propanoyl]oxy]methyl]propan-I,3-diyi 3-f3,5-1)i.s~(,I"
dimethyiethy])-4-hydroxvphenyl]propanoat.
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3,5-Bis(l .I-dimeihylethyl*-hvdroxy-"A-
bisihydroxymethvlVpropan- 1,3-diol ester (4: 1) cla
acid benzenpropanoic.

2,2-Bis(hydi'oxvmcthvl)propan-I,3-dioi tctraki.s[3-(3,5-di-
tert-butyl-4-hvdioxvphenyl)propionat].

PG10 CHAIH3

R

4,4,,4"-[(2,4,6-Trimethyibenzen-1 ,3,5-triyl)
tris(methyien)]-tris[2,6-bis(l ,1-dimethylctbyliphenoll.
2,2\2” 6,6%6”-Hexa-;r/-butyl-4,4’.4”-1(2,4,6-
trimcthyl- 1,3,5-benzentriyl)trismcthylen]tnpheiioL
1,3,5-Tns[3,5-di-/tT/-butvl-4-hvdroxyben/.vl]'2,4,6-
trimethy Ibenzen.
Phenoi,4.4\4”-[(2.4.6-Iriinethyl-1,3.5-benzentriyl)Iris-
(methylen)JtnLs[2,6-bis( 11-dimethylethyl)-.

Octadecvl 3-[3,5-bis(1 ,1-dimcthylcthyl)-4-hydroxyphenyl]-
propanoat.

Octadecvl 3-{3,5-di-te/i-butyl-4-hydroxyphenyl)propionut.

3-[3,5-Bis(l ,I-dimethyiethyl)-4-hydroxyphenylJ-, ocladecyl
ester clia acid propanoic.

PG12 CAINO3P
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Tris[2,4-bis( 1,1 -dimoiliylethyljohenyl | phosphit.
Tris(2,4(li-ii>/7-hutylphenvi} pbosphit.

Phenol., 2,4-bis( 1,1-diuicthylethvIK phosphil (3:1).
2.4-Bis(l ,I-dimetiiylctbvl)phenyl phosphil.

PG13 C&lIwWNA,
H3C ch3
" \4 CH
h3c ne
°cY ~f0 o
NV HO -
RY R CHi
Ir- |
0 3 ons

L3.5'Tris[3,5-bis(] ,]-dimethylethy])-4-hydroxvbenzyl]-
1,3.5-triazin-2,46(17//,5f/,5//)-tiion.

1.35-  Tris(3,5~di-te//-butyM-hydroxybenzyi)-s-triazin-
2,4,6L7//,3//,5H)-1rion.

1.3.5-Triazm-2,4,6(7/7.3//.5//7-tnonJ,3,5-Ins[[3,5-bis-
(LI-dimethyletbyl)-4-hydroxvphenyl]methylj-.

PG14 C4H7D P2
0 a

|
a 0

h3cfip s

, UCH;i
0 0
3,9-Bis(oetadecyloxv)-2,4,8,H)-tetraoxa-3,9-
diphosphaspiro[5.5]undecan.
2,2’-Bis{octadecyloxy)-5,5’-spirohi(l,3,2-
dioxaphosphinan].
2,4,8,10-Tetraoxa-3,9-diphosphaspirol5.5]undecan.
3,9-bis(ocladccyloxy)-.

PG15 C3H74S2

S CH
i J

1,1 -Disulphandiyldioctadecan.
Dioctadecyl disulphid.
Octadecan, 1,]’-dithio-.

PG16 C3dHs04S

0 0

Didodecyi 3,3’-sulphandiyklipropanoat.
Didodecyl 3,3’-thiodipropionat.

Didodccyl 3,3’-sulfandiyldipropanoat.
3,3,-Thiobis-. dodecyi diester cla acid propanoic.
Laurvl thiodipropionat.

PL
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PG17 C,HXD,S

0 0

Dioctadecyl 3,3 ’-sulphandividipropanoat.
Dioctadecvl 3,3’-tliiodipropion;:<.

3,3’-T'hiobis-, octadecyl diester cua acid propanoic.
Stcaiyl thiodipropionat.

PG18

Hdn hop cla 7 san phdm phan (ng cia di-ftri-butyl
phosphonit véi diphosphor triclorid, nhitng san phdm phan
(’rng vGi biphenyl va 2,4-bis(l,I-dimcthylethyl)phenol:

hx ch3 h3c ch3

Hop phan /

2,4-Bis{ 1,1-dimethylethyl)phenyl biphenyl-4,4’-diyldi-
phosphonit.

Hop phan 11
RO
P-OR

2,4-Bis(l,I-dimethylethyl)phenylbiphcnyl-3,4'-diyldi-
phosphonit.
Hop phan 17
RO
P-OR

OR

2,4-Bis(l, 1-dimcthylethyOphenyl biphenyl-3,3 -diyidi-
phosphonit.

fivp phan iV

2.4-Bis( 1) -dimelhylethyDphenyl biphenyl-4-ylphosphonit.
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Hop phan V
OR
RO-p~
OR
2,4-Bis(l,I-dimethylethyl)phenyl phosphii.
Hop phan Vi

2,4-Bis{ 1,1-dimcthylcthyl)phenyl 4’-[bis[2,4-bis( 1,1-
dimethvlethyl)phcnoxy]phosphanvl]biphcny]-4-y!-
phosphonat.

Hap phan Vii

R-OH: 2,4-Bis(l, 1-dimethylethyl)phenol.

PG19 CH1x?2

Acid stearic.
Acid octadecanoic.

PG20 C,sHEINO

(Z)-Octadec-9-enamid.
Oleamid
9-Ocladeccnamid, (2)-.
9-d.v-Oleamid.

PG21 CZH4NO

h3cij ..
Jr |7
(2)-])ocos-13-enamid.
Erucamid.
13-Docoscnamid, (2)-.
13-d.v-Docosenamid.

rill nh2

PG22

Copolymercua dimethyl butandioatva 1-(2-hydroxycthyl)-
2,2,0,6-telramcthylpiperidin-4-ol.

Copolymer ctia dimethyl succinat va (4-hvd roxy-2,2,6,6-
tetramethvlpiperidin-I-yl) ethanol.
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i7.9.2 NGUYEN LIEU BDE SAN XUAT DO DUNG
MAU VA CHE PHAM MAU

D6 dung bang chat déo dung dé Idy, bao quan, xi Ty va st
dung mau va cac ché pham mau cd thé dugc chd tao tlr mot
hodc nhiéu polymer, cé thé cho thém phu gia.

Trong diéu kién st dung théng thudng, nguyén liéu hodc
do dung lam tlr cAc nguyén liéu nay khong duoc phong
thich ra cdc monomer hodc céac chat véi mot iwong co thé
gay hai cho co thé, hodc 1am bién déi mau cuing nhw céac
thanh phan mau.

1 Polyvinyl clorid (PVC) hoéa deo dung ché tao do
dwng mau va cac ché phdm mau

Nguycn liéu thudc loai polyvinyl clorid héa déo c6 chira
khong it hon 55 % polyvinyl clorid va cac chét phu gia,
ngoai ra con c6 cac polymer phan tt lwgng cao thu duoc
khi polvmer héa vinyl clorid.

Nguyen liéu PVC héa déo dung ché tao d6 dwng mau va
cac ehe phdm mau duoc quy dinh rd vé ban chat va ty 10
céc chéat da dung trong ché tao.

Ché tao

Nguyén liéu thudc loai PVC hoa déo dugc ché tao bang
phuong phap polymer héa, ddm bao dv lwgng vinyl clorid
phai it hon 1phan triéu. Phuong phap san xuét phai dwgc
tham dinh, san pham phai dat cac phép thir sau day.

Vinyi clorid: Khong dwgc qua 1phan triéu. Phwong phéap
sac ky khi pha hoi (head-space), dung ether (TT) lam
chuan ndi (Phu luc 5.2).

Dung dich chwan ndi: St dung rnicrosyring, tiém 10 lil
ether (IT) vao 20,0 ml dimethviacetamid (Tf), chu y dé
ngap dau kim vao trong dung mdi. Ngay trwdc khi dung,
pha lodng dung dich 1000 lan bang dimethviacetamid(iT).
Dung dich tht: Cho 1,000 g nguvén liéu can kiém tra vao
lo dung tich 50 ml, thém 10,0 mi dung dich chudn noi.
Pay kin va kep ndp lo chéc chén. Léc, tranh dé chat Iong
ti€p xGc voi nit. Dat lo vao trong cach thiay & (60 + 1) cc
trong 2 h.

Dung dich goc vinyl ciorid: Chuén bi trong t hét. Cho
50 ml dimethyiacetamid (TT) vao lo dung tich 50 ml. Bay
kin va kep nép lo chic chan, can véi do chinh xac t6i
0,1 mg. Dung bom tiém poiyethyien hodc Polypropylen
dung tich 50 ml, hit khi vinyl ciorid vao bom tiém, dé cho
khi tiép xtc trong khoang 3 min, day khi ra khoi bom tiém
va hat 1dy 50 ml khi vinyl ciorid. 1.&p kim vao bom tiém,
day piston dé giam thé tich, gi®r lai 25 ml khi trong bom.
Tiém cham 25 mi khi vinyi cioridcon lai vao lo, I&c nhe va
tranh de chat long tiép xdc véi kim. Can lai lo, khoi lwong
tang Ién khodng 60 mg (1 pl dung dich thu dwgc cé chlra
khodng 1,2 Iug vinyl ciorid). D& yén trong 2 h. Bao quan
dung dich géc nay trong td lanh.

Dung dich vinyl ciorid chuén: Thém 3 thé tich dimethyl-
acefamid (77) vao 1theé tich dung dich goc vinyl clorid.
Dung dich doi chiéu: Lay 6 lo dung tich 50 ml, thém vao
méi lo 10,0 ml dung dich chudn ndi. Bay kin vii kep nép lo
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chéc chan. Tiém lan iuot 114. 2 ul, 3 pl, 5 pi va 10 JUdung
dich vinyl dorid chuén vao 5 lo. Sau dung dich thu dwoc
6 chira, lan lwot la 0 pg, khoang 0,3 pg; 0,6 pg; 0,9 pg;
i,5 pg va 3 pg vinyl ciorid. L&c, tranh dé chéat 16ng tiép xuc
vOi nat. Bat lo vao trong cach thly ¢ (60 + 1) cc trong 2 h.
Diéu kién sac ky:

Cot thép khong ui dai 3 m. dwdng kinh trong 3 mm
duwoc nhdi diatomit silan héa dims cho sic ky khi da tdm
dimethyisteoryiamid 5 % (ki/kl) va macrogoi 400 5 % (ki/kI).
Khi mang: Nitrogen ding cho sic ky, téc do 30 ml/min.
Detector ion héa ngon Ila.

Nhiét dd cot: 45 °c, budng tiém: 700 °c va detector 150 °C.
Thé tich tiém: i ml miu d4 hoa hoi (head-spacc) cla
mai To.

Tinh ham fucrng vinyl elorkl.

Céc chatphu gia
Mot s6 chat phu gia dwgc thém vao polymer do nguyén
liéu c6 dac tinh cuU; héa ly ph hop véi muc dich s dung.
Gidi han chat phu gia duoc phép tdi da c6 trong moi san
pham nhv sau:
Khéng dwgc qua 40 % di(2-eihyihexyl) phlhalat (phu gia
chét deo 01).
Khéng dugc qua 1% kém octanoat (kém 2-ethvlhexanoat,
phu gia chat doo 02).
Khéng duwgc qua 1% calci stearat hodc kém stearat hoac
1% hon hop ctia 2 chét nay.
Khéng dvgc qua 1 % A'L'V'-diacylethylendiamin (phu gia
chét dco 03).
Khong duoc qua 10 % clia mot trong céac loai dau epoxy
héa du6i day hodc 10 % hon hop 2 dau nay:
- dau dau manh epoxy héa (phu gia chat déo 04), c6 ham
lvong oxy oxiran (ty 1& oxy trong lién két epoxy) tir 6 %
dén 8 %, va ehi s6 iod khong I6n hon 6.
- dau hat lanh epoxy héa (phu gia chat deo 05), c6 ham
lvgng oxy oxiran khong 16n hon 10 % va chi sg iod
khéng Ién hon 7.
Khéng dwgc thém phu gia chong oxy héa vao polymer.
C6 tho phat hién dugc trong polymer Tihing lwgng rét nho
chét chong oxy héa da cho vao vinvi clorid monomer.
Chi c¢6 chat mau ultramarin blue dwgc phép thém vao
polymer.
Nha cung cdp phai chirng minh dugc thanh phan clia mau
thlr phu hop cho tirng 16 san pham.

Tinh chat

Nguyén liéu dw6i dang bot, hat khéng mau hodc vang nhat,
hodc da duoc ché tao thanh cac do dwng hay cac phién day
moéng khac nhau, trong hodc m@, ¢ mui nhe. Khi dét cd
khoi den, day dae.

Dinh tinh

Neu can, c6 thé cat mau nguyén liéu can kiém tra thanh
cac manh c6 kich thudc mdi canh khéng 16t} hem 7 cm.
Thém 200 ml ether khdéng c6 peroxyd (Ti) vao 2,0 g
nguvén liéu can kiém tra va chiét nong vGi sinh han hoi
lru trong 8 h. Loc de tach riéng can U va dung dich A
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Béc hoi dung dich A dén khé dudi ap suét giam trong céach
thiy & 30 °c. Hoa tan can trong 10 ml tojuen (dung dich
Al). Hoa tan can B trong 60 ml ethylei7ciorid (TT), lam
néng trén cach thav vaéi sinh han hdi fuu. Loc. Vira thém
vira 18 manh ting giot dung dich thu duoc vao 600 ml
heptan (IT) d4 dun néng dén gan sbi. Loc néng dé tach
khoéi dong déc Bl va dung dich hitu co. Dé ngudi, tach tla
B2 tao thanh va loc qua phéu thay tinh x8p ¢ dudng kinh
16 x6p tir 10 - 16 i.im da can bi trudc.

A, Hoa tan khéi dong dic Bl trong 30 ml tetrahvdrofuran
(TT), vira l&c vira thém dan dan 40 ml ethanol (IT). Loc
dé tach tlia B3, lam khé trong chan khéng véi diphosphor
pentoxyd (TT) & nhiét do khéng qua 50 cc. Hoa tan vai
miligam t0a B3 trong 1 ml teirahydrofuran (TT), cho vai
giot dung dich thu dwoc 1én phién natri clorid, boc hoi 16i
kho trong th sdy tlr 100 °c dén 105 °c. Do phd hap thu
hoéng ngoai (Phu luc 4.2), phd hdp thu hdng ngoai thu dwoc
phai phl hop voi phd hap thu hdng ngoai cta nguyén liéu
polyvinyl clorid chuén.

B. Do plid hap thy hdng ngoai (Phu luc 4.2) cla can ¢ thu
dugc trone phép thir phu gia chat déo 01, 04 va 05, phd
hép thu hong ngoai thu dwgc phai phl hop vai phé hap thu
hong ngoai clia phu gia chat déo 01 chuan.

Céac phép thir
Néu can, ¢ thé cit mau nguyén liéu can kiém tro thanh
ccic manh cé kich thuéc méi canh khéng 16n hon | cm.

Dung dich Si: Cho 5,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mot binh dot. Thém 30 ml acid sulfuric (TT) va dun néng
dén khi tao thanh khoi sén sét mau den, Be ngudi va thém
tlr tr 10 ml dung dich hvdrogen peroxyd dam dac. Bun
nong nhe. B& ngudi va thém 1 ml dung dich hydrogen
peroxvd dam dac; béc hoi va them tiép dung dich hydrogen
peroxyd, lam lién tuc nhu vay cho dén khi thu dwgc chat
I6ng khdng mau. B6c hoi de giam thé tich con khoang
10 mi, D06 ngudi va pha lodng v&i nudc den 50 ml.

Dung dich S2: Cho 25 g nguyén liéu can kiém tra vao mot
binh thdy tinh borosilicat. Thém 500 ml nuéc de pha thudc
tiém va day binh bang 1 cdc thdy tinh borosilicat. Lam
néng bang cach hdp & (121 +2)°c trong 20 min. B ngudi
va gan lay dung dich. Thém metre den vira di 500 ml.

Do trong va mau sac cla dung dich S2: Dung dich
s? phai trong (Phu luc 9.2) va khdng mau (Phu luc 9.3,
phuong phap 2).

Gi6i han acid - kiém: Thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothymoi (Ti) ) vao 100 ml dung dich S2. Dune
dich phai chuyén thanh mau xanh lam khi thém khong
qué 1,5 ml dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CD). Thém
0,2 ml dung dich methyl da cam (TT) vao 100 ml dung dich
S2. Dung dich phai chuyén tr mau vang thanh mau cam
khi them khoéng qua 1,0 ml dung dich acid hydrociork:
0.01 N (CD).

Do hap thu: Boc hoi 100,0 ml dung dich S2 t6i khd. Hoa
tan can trong 5,0 ml hexan (Ti). D9 hap thu (Phu luc 4.1)
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cla dung dich & buwéc séng tlr 250 nm dén 310 nin khong
duwoc 16n hon 0,25.

Céc chat khtr: Tién hanh phép thr v6i dung dich S2 trong
vong 4 h sau khi chuan bi. Thém 1 mi dung dich acid
suifurie lodng (TT) va 20,0 mi dung dich kaiipermanganat
0,01 N (CP) vao 20 tnl dung dich S2. Bun sbi hdi lwu
trong 3 min va lam ngudi nhanh. Thém 1 g kaii ittdid (TT)
va chuan do ngav voi dung dich natri thiosui/at 0,01 N
(CDb), dung 0,25 ml dung dich ho tinh bét (TT) Iam chi thi.
Tien hanh chudn do mau trang, dung 20 ml nuwéc ciépha
thudc tiém. Chénh léch tho tich gitra hai 1an chuan d6 mau
trdng va mau thir khéng quéa 2,0 ml.

Céc atnin thom boc 1: Khéng dwgc qua 20 phan triéu.
Thém 6 ml nuéc va 4 ml dung dich acid hydrocioric 0,1 M
(TT) vao 2,5 ml dung dich Al thu duoc khi dinh tinh. Lic
manh va bd 16p trén. Thém 0,4 ml dung dich natri nitril
1 % (TT) moéi pha vao 16p nuwéc. Tron va dé yén trong
1min. Thém 0,8 ml dung dich amoni suiphamat 2,5 %, de
vén trong 1 min va thém 2 ml dung dich N-{i-nuphthyi)
ethylendiamin dihydrociorid 0,5 % (TT). Sau 30 min, mau
cla dung dich tao thanh khéng dwgc dam hon mau cla
dung dich chuén clman bi tvong tw, nhwng thay 16p nwéc
bang hon hop 1ml dung dich naphthyiandn 0,001 % (TT)
pha trong dung dich acid hydrocioric 0,1 M (77), 5 ml
nwéc va 4 ml dung dich acid hvdrocioric 0,1 M (77).

Phu gia chat déo 01, 04 va 05: Phuong phéap sic ky I6p
méng (Phu luc 5.3).

Ban maéng: Siiica gei (7/Aiy, trang day 1 mm.

Céc dung dich doi chiéu: Chuén bi cac dune dich c6 chira
0,1 mg/ml chuin phu gia chat dco 01, 04 va 05 trong
toinen (77).

Céch tién hanh: Cham lén ban méng 0,5 ml dung dich Al
thu dugc tir phép thi dinh tinh thanh mét dai kich thuéc
30 mm X3 mm.

Cham Ién ban méng 5 gl mdi dung dich doi chiéu. Trién
khai vgi pha dong la foluen (77) dén 15 cm. DBé khd ban
mong. Kiém tra dudi dén tlr ngoai & bwdc song 254 nm
va danh dau vung twong (ng v6i phu gia chat déo 01 (Rf
khoang 0,4). Cao lay phan siliea gel clia ving tvong (ng va
lic v&i 40 ml ether (77) trong 1min. Loc, trang 2 lan, mdi
fari vi 10 ml ither (77), edp dich trang vao dich loc va boc
hoi t6i khd. Lugng can ¢ thu dugc khong dwgc qua 40 mg.
Cho ban mong tiép xlc voi hoi iod trong 5 min. Kiém tra
s&c ky d6 va danh ddu ving tirong (*ng v&i phu gia chéat déo
04 va 05 (Rf- 0). Cao ldy phan silica gel cta ving tuong
(ng. Tuong tu 18y mot phan silica gel ving ngoai lam mau
trang. L&c riéng hai mau nay véi 40 mi mcthanoi (77) trong
15 min. Loc, trang 2 lan, moi 1an voi 10 ml methanoi (TT),
gdp dich trang vao dich loc va boc hoi téi khd. Chénh léch
khéi lugng clia 2 can khéng dugc qua 10 mg.

Phu gia chat déo 03: Rira tlia B2 thu dwgc trong phép thi
dinh tinh co chira trén phéu loc x8p véi cthanoi (77). Lam
kho trén phosphor pentoxyd (77) t6i khéi lwvgng khong
doi. Khoi lvgng ttia khdng duoc quéa 20 mg.
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Do phd hdp thu hdng ngoai (Phu luc 4.2) cla tda thu duoc
tr trén, pho hap thu héng ngoai thu dwgc phai phu hop vai
ph6 hdp thu hdong ngoai clia phu gia chét déo 03 chuan.

Bari

Khong dugc qua 5 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phé phat xa nguyén tir
trong piasma argon (Phu luc 4.4).

Dung dich thi: Nung LO g chat can kiém tra trong chén
nung bing silica. Hoa cin bang 10 ml acid hvdrocioric
(Ti") va béc hoi t6i khd trén cach thdy. Thém vao cén
20 ml dung dich acid hvdrocioric 0,7 M (TT).

Dung dich chiuin: Pha lodng dung dich ban mau 50 phan
triéu Ba (77) trong dung dich acid hvdrocioric 0,i M (TTj
d6 dwoc dung dich cé chira 0,25 phan triéu ban.

Do phd tai bwdc song phat xa cla ban 1a 455,40 nrn, phé
nén duoc xac dinh & budc séng 455,30 nm.

St dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M va acid
hvtlrocloric khéng c6 bari.

Cadmi

Khong dwgc qua 0,6 phan triéu.

Xéc dinh bang phrong phap quang pho hép thu nguyén ti
(Phu luc 4.4, phuong phéap 1).

Dung dich thi: Boc hoi 10 ml dung dich SI t6i khd. Hoa
can bang 5 ml dung dich acid hydrocioric 7 % (T1"), loc va
thém acid vao dich loc dén da 10,0 ml.

D&y dung dich chuén: Pha lodng dung dich cadmi mau
000 phan triéu Cd (TT) bang dung dich acid hydrodoric
i % (77). _

Do phd hép thu o budc séng 228,8 nm, ding dén cathod
rong clia cadmi lam ngudn phat xa va ngon lira khi acctylcn
de nguyén tir héa mau.

St dung dung dich acid hydrocloric | % khoéng c6 cadmi.

Caici

Khong duoc qua 0.07 %.

Xac dinh bang phrong phap quang phd phat xa nguycn tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phwong phap 1).

Dung dich thir: DUng dung dich thir da chuén bi dé xac
dinh ban.

Dung dich chuén: Pha lodng dung dich caici mau 400
phan triéu Ca (77) vai dung dich acid hydrocioric 0,J M
(77) dé duoc dung dich cd chira 50 phan triéu calci.

Do pho tai buwéc séng phat xa cla calci la 315,89 nm, pho
nén dugc xac dinh & bwéc séng 315,60 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng c6 calci.

Thiéc

Khéng dugc qua 20 phén triéu.

Xac dinh bang phwong phap quang phé phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thtr: Pha loang 10 Ian dung dich SI véi nuwéc
ngav truwéc khi dung.

Dung dich chuan: Lay 2 ml dung dich thi€éc mau 5 phan
triéu Sn (77) cho vao binh dinh m&c 50 ml cd chda 5 ml
dung dich acid sui/uric 20 % (17). thém nuéc dén du
50 ml, pha nga' liir—C khi diing.
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Do phoé tai budc sdng phat xa clia thiéc la j89,99 nm, ph6
nén dugc xac dinh & bwéc séng 190,10 nin.

Str dung dung dich acid sulfuric 20 % khéng co thiéc.
Ké&m

Khéng dwgc qué 0,2 %.

Xac dinh bang phd hap thu nguyén tir (Phu luc 4.4, phurong
phéap 1).

Dung dich tht: Pha lodng 100 Ian dung dich SI véi dung
dich acid hydrocioric 0,1 M (TT).

Day dung dich chudn: Pha lodng dung dich k&m mau
00 phan triéu Zn (TT) bang dung dich acid hydrocioric
0,IM(TT).

Do dd hap thu & budc séng 213,9 lim, dung dén cathod
rong cla k&m lam ngudn phat xa va dén khi acetylen dé
nguycn tir héa mau.

St dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong c6 kém.

Kim loai nang

Khong dugc qua 50 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Thém 0,5 ml dung dich phenoiphtaiein (TT) vao 10 ml
dung dich SI, sau d6 cho them dung dich natri hydroxyd
40 % (Ti) cho dén khi c6 mau hdng nhat. Thém nwéc dén
dd 25 ml. Lay 12 ml dune dich thir theo phwong phap 1,
Dung dung dich chi mau 2phan triéu Pb (77) dé pha dung
dich doi chiéu.

Céc chat chiét dwoc bang nwéc

Khéng duoc qua 0,3 %.

Boc hoi 50 ml dung dich S2 dén khé trén cach thly va sdy
khd & 100 °c dén 105 °c dén khoi lwgng khong déi. Dlng
mau tréng 1a 50 ml nuéc dé pha thude tiém. Khoi lvong
cdn so véi mau trang khong dugc lon hon 7,5 mg.

Pinh luong

Ldy 50,0 tng mau thir, tién hanh dot trong oxygen (Phu
luc 10.19). Thém vao binh chira san phani d6t chay 20 ml
dung dich noth hydroxvd | M (77). Thém vao dung dich
thu dwoc 2,5 ml acid nitric (77), 10.0 ml dung dich bac
nitrai 0,7 Ar(CP), 5 ml dung dich sat (Hi) amoni sui/at
10% (77) va 1mi dibutyiphtalat (77). Chuén do véi dung
dich amoni sulfocyanid 0,05 N (CD) cho t6i khi thu duoc
mau vang do. Sone song tién hanh mau trang.

1 ml dung dich bac nitrat 0,1 iV (CD) twong dwong véi
6,25 mg polyvinyl clorid.

Voi cac do dung vd khuan, kiém tra thém cac phép
thir sau:

Dung dich S3: Néu dd dung can kicm tra c6 chita dung
dich chong ddng, bo chat chong dong va rira véi 250 ml
nudc dépha thudce tiém o (20 = 1) °c va bo nuéc rira trude
khi chudn bi dung dich S3. Cho vao dé dwng mét thd tich
nwdc dé pha thube tiém tuong irng vai thé tich dung dich.
DPay nit va lam néng trong ndi hap & 110 °c tronc 30 min.
Sau khi d€ ngudi, cho nwdc dépha thudc tiém vao db dung
dén the tich quy dinh va lac déu.
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Dung dich d6i chiéu: Lam nén« nuwéc dé pha thude tiém
trong mot hinh thiy tinh borosiheal trong ndi lidgp & 110 °c
trong 30 min.

Cac chat khtr

Tién hanh phép thir véi dung dich S3 ngay sau khi pha.
Cho mét thé tich bang 8 % dung tich quy dinh cla do
dwng vao mot binh thly tinh borosilicat. Tién hanh déng
thoi mau tréng dung cung the tich dung dich d6i chiéu moi
pha cho vao mot binh khac. Thém 20,0 mi dung dich kaii
pennwnganat 0,0i N (CD) va 1 ml dung dich acid sui/uric
lodng (Tw) vao mbi binh. D& yén va tranh anh sang trong
15 min. Thém 0,1 g kaii iodid (TT) vao mdi binh, dé yén va
tranh anh sang trong 5 min, sau dé chuén dé ngay voi dung
dich natri thiosid/at 0,0i N (CB), dung 0,25 ml dung dich
h6 tinh hot (TT) Iam chi thi. Chénh léch thé tich gita hai
1an chu&n dd mau trang va mau thir khong duoc qua 2,0 ml.

Gioi han acid - kiém

Thém 0,1 ml dung dich phenoiphtaicin (Ti) vao mot thé
tich dung dich S3 twong tng véi 4 % dung tich quy dinh cua
dd dwng. Dung dich phai khong c6 mau. Thdm 0,4 ml dung
dich natri hvdroxyd 0,0i N (CB), dung dich phai chuyén
thanh mau hong. Thém 0,8 ml dung dich acid hydrocloric
0,0i N (CP) va 0,1 m! dung dich dé mcthyi (TT), dung dich
chuyén sang mau do hodc dé - cam.

Ciorid

Khéng duoc qua 0,4 phan triéu (Phu luc 9.4.5).

Ldy 15 nai dung dich S3 lam dung dich thr. Ding hdn
hop 1,2 ml dung dich ciorid mau 5 phan triéu ¢/ (Ti) va
13,8 ml nwéc 1am dung dich méau doi chiéu.

Amoni

Khong dugc qué 2 phan triéu (Phu luc 9.4.1, phuong phap A).
Pha loang 5 ml dung dich S3 v@i nwéc do duge 14 ml dung
lam dung dich thtr.

Chaét chiét duoc bing nuwdc

Boc hoi 100 ml dung dich S3 dén khd trén céch thay, sy
kho can & 100 °c dén 105 °c t6i khdi lvgng khong doi.
Tién hanh song song v&i mau trang, ding 100 m! dung
dich d6i chiéu. Khéi lugng cén cua dung dich S3 khong
duoc I6n lum 3 ing so Vi mau trang.

Do hép thu &nh sang

Do do hap thu (Phu luc 4.1) dung dich S3 trong khoang
budc song tir 230 nm dén 360 nm, dung dung dich doi
chidu lam mau trang. D9 hap thu khéng dugc 16n hon 0,30
0 khoang budc séng tr 230 nm den 250 nm, va khong
dwoc 16n hwn 0,10 ¢ klioang budc song tlr 251 ntn déu
360 nm.

Phu gia chat déo &1 co thé chiét dwogc

Pha ethcmoi 96 % (Ti) véi nuwdc dé duoc hdn hop co tv
trong twong doi tr 0,9389 dén 0.9395 (Phu luc 6 5) lalu
dung moi chiét.

Dung dich goc: Hoa tan 0,100 g chudn phu gia chai doo
01 trong dung mai cliiet va thém dung méi dén 100.0 mi.
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Day dung dich chuan: L&y lan lwot 20,0 ml; 10,0 ml;

5,0 ml; 2,0 ml; 1,0 ml dung dich gdc cho vao céc binh dinh
mic 100 ml. Thém dung méi chiét dén du thé tich.

Do db hap thu (Phu luc 4.1) cla cac dung dich chudn &
cuc dai 272 nm, dung dung mai chiét lam mau trang va
v& duong chudn do hap thu - ndng do phu gia chat déo 01.

Quy trinh chiét: Dung mot &ng cép c6 gan kim hodc 6ng

néi thich hop, cho vao do dung mot thé tich dung moi chiét

(da 1am néng den 37 °c trong mdt binh kin) bang mdt nira
dung lich quv dinh. Budi hét khéng khi con lai trong do

dwng ra va han kin 6ng cap. Nhing ngap do dung theo

chiéu ngang trong mot ndi cach thdy & (37 + 1) °c trong

khoang (60 + 1) min, khong lac. Lay do dung ra khoi ndi

céch thay, doc ngwgc dd dwng nhe nhang 10 lan, do dich

chiét ben trong ra mot binh thay tinh. Do dé hap thu (Phu

luc 4.1) ngay & cuc dai 272 nm, ding dung mdi chiét lam

mau trang.

Xéc dinh néng dé phu gia chat déo 01, tinh ra miligam

trong 100 ml dich chiét theo dwdng chuén da I1ap. Gidi han

phu gia chat déo 01 cho phép:

D6 dung dung tich tlr tién 300 ml dén 500 ml: Khéng quéa
10 mg/100 ml dich chiét.

D0 dwng dung tich It tren 150 ml dén 300 ml: Khéng qua
13 mg/100 ml dich chiét.

D0 dwng dung tich dén 150 ml: Khéng qua 14 mg/100 ml

dich chiét.

Khi d6 dwng c6 chira dung dich chéng déng, dung dich
nay phai dat yéu cau vé dung dich bao quan va chéng
déng cho ché pham mau va dat phép thir sau:

Do hap thu anh sing

Do dd hap thu (Phu luc 4,1) cla dung dich chéng dong
trong khoadng buéc séng tr 250 nm den 350 nm, dung
dune dich chéng dong c6 cung cone thic nhimg khong
cho tiép xtc véi dd dung chat déo 1am mau tring. Do hap
thu v budc song 280 tun khdng dugc 101 hon 0,5.

2. Polyvinyl clorid (PVC) hoa déo dung lam bd day
truyén mau va cac fhanh phan mau

Nguyén liéu la PVC hda déo dung lam day truyén mau va
céc thanh phan man c¢6 chlra khong it him 55 % polyvinyl
clorid véi di(2-ethylhexyl)phlhalat lam chéat héa deo (phu
gia chat déo 01).

Ché tao
Nguyén liéu lam polyvinyl clorid héa deo dwgc ché tao
bang phuong phap polymer hda, dam bao ham lwong vinyl
clorid con lai phai it hon 1phéan triéu. Phwong phap san
Xuét phai dugc tham dinh do san phditi dat cac phép thir
sau day.

Vinyl dorid

Khéng duoc qua 1 phan triéu.

Xéc dinh bang sac kv khi pha hoi (head-space) (Phu luc
5.2). dung ether lam chuati ndi.
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Thuc hién twong ty nhy dd mé ta & Phan 1 Polyvinyl
ciorici (PVC) héa déo dung ché tao d6 dung mau va cac
ché pham méu.

Nha cung cdp nguvén liéu phai co thé chirng minh dugc
cong thirc clia mau thir pha hap cho mbi 16 san pham.

Tinh chat

Nguyén liéu dwgi dang bot, hat khéng mau hodc vang nhat
hodc da ché tao thanh cac dav hodc dang 6ng réng, mui
nhe. Khi dot cé khoi den, day doc.

Pinh tinh

Neu can, cé thé cat mau nguyén liéu can kiém tra thanh
cac manh c6 kich thuwéc maéi canh khong I6n hon / cm.

A. Them 30 ml tetrahydrofuran (TT) vao 0,5 g nguyén liéu
can kiém tra. Bun noéng trén céch thdy trong hot, vira dun
vlra khudy trong 10 min. Mau th( tan holn tocan. Thém
tlrng giot methanol (TT) va khudy, c6 tda tao thanh & dang
hat. Loc va sav tlia &@ 60 QC. Do ph6 hap thu hdng ngoai clia
tlia thu dugc dé kiém tra (Phu luc 4.2). Hoa tan 50 mg trong
2 ml tctrahvdrofuran (TP) va cho 1én mot lam kinh méng.
Say kho & 80 °c, ldy 16p phim méng va c6 dinh tron mot
gia thich hop. Do phd hdp thu héng ngoai (Phu luc 4.2),
pho hap thu hdng ngoai thu dwgc phai phu hep véi phd ihu
dwoc cua polyvinvl clorid chuan.

B. Kiém tra can thu duoc trong phép thtr phu gia chat déo
01 bang do phd hap thu hdng ngoai (Phu luc 4.2), ph6 hép
thu héng ngoai thu dugc phai pht hop vai pho thu duoc
cla phu gia chat deo 01 chuan.

Céc phép thtr
Néu can, c6 thé cat mau nguvén liéu can kiém tra thanh
cac mimh COkich thudc moi canh khong 16n hom T cm.

Dung dich Si: Cho 5,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mot binh dét. Thém 30 ml acid sulfuric (TT) va dun néng
dén khi tao thanh khéi sén sét mau den. D& ngudi va thém
tlr tir 210 ml dung dich hydrogen peroxyd dam ddc. Hun
nong nhe. Bé ngudi va thém 1 ml dung dich hydrogen
peroxyd dam déc; boc hoi va them ti€p dung dich hydrogen
peroxyd, 1am lién tuc nhu vy cho dén khi thu dwgc chat long
khong mau. Boc hoi dé gidm thé tich con khoang 10 ml. Bé
ngudi va pha lodng véi nwéc dén 50 mi.

Dung dich S2: Cho 25 g nguyén lidu can kiém tra vao
mot binh thiy tinh borosilicat. Them 500 ml nwéc va day
binh bdng 1 c8c thay tinh borosilicat. Bun ndng trong ndi
hap 0'(121 + Z) °Ctrong 20 min. Dé ngudi va gan lay dung
dich. Thém nudc vira du 500 ml.

Do trong va mau séc dung dich S2: Dung dich S2 phai
trong (Phu fuc 9.2) va khéng mau (Phu luc 9.3, phuong
phép 2).

Phu gia chéat déo Of

Phuong phép sic ky i6p mong (Phu luc 5.3).

Ban mong: Silica gei G.

Dung dich tht: Thém 200 ml ether khaml cé peroxyd
(i 0 vao 2,0 g nguyén liéu can kiém tra va dun néng, véi
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sinh han hoi lvu trong 8 h. Loc dé lach riéng can va béc
hoi dich loc dén khé du6i ap suat giam trong cach thiy &
30 cc. Hoa tan c&n tromi 10 ml toiuen (TT).

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 0,8 g phu gia chit déo 01
chuan trosic 10 ml toiuen (TT).

Céch tién hanh: Cham riéng biét 1én ban mong 0,5 ml dung
dich thr thanh mot dai kich thwéc 30 mm x 3 mm va 5 iil
dung dich d6i chiéu. Trién khai vai pha dong la toluen i17)
dén 15 cm. De kho badn mong. Kiém tra sac do dwdi dén ti
neoai & bwdc séng 254 lun va danh dau vung twong tng
vGi phu Kia chat déo 01. Cao ldy phan silica gcl clia ving
twong fnrmva I&c véi 40 ml ether (iT). Loc, tranh lam mét
mau va béc hoi t&i khd. Lugng cén thu dugc khong duoc
qué 40 mg.

Ban

Khéng duoc qua 5 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguycn tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4).

Thyc hién tuong ty nhu d@ mo ta trong phép thr Bari,
Phan 1. Poiyvinvi ciorid (PVC) héa déo dung ché tao do
alirfig mau va cac chépham mau.

Caditti

Khong dugc qua 0,6 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd hép thu nguyén ti
(Phu fuc 4.4, phwong phéap 1).

Thuc hién twong tv nhr da mo ta trong phép thtr Cadmi,
Phan i. Poiyvinyl ciorid (PVC) héa déo dung ché lao do
dimg méau va cac ché phdm mau.

Thiéc

Khong dugc qua 20 phan triéu.

Xéc dinh bang phwong phap quang phd phéat xa nguyén tir
trong piasroa argon (Phu luc 4.4. phuong phap 1).

Thyc hién tvong ty nhu cla md ta trong phép tht Thiéc,
Phan i. Polyvinyl clorid (PVC) hda déo dung che tao do
dwng mau va cac che phdm mau.

Kim loai nyng

Khéng dugc qué 50 phan triéu.

Thuyc hién twong tw nhu da mo td trong phép thtr Kim loai
nang, Phon 1. Poiyvinyl ciorid (PVC) héa déo dung ché
tao d6 aimg mau vA cac ché pham mau.

Binh Ivong

Thém 30 ml teirahydro/urun (TT) vao 0,500 g nguyén liéu
can kiém tra, dun néng trén cach thuv trong ti hét va khudv
trong 10 min. Mau thir tan hoan toan. Thém tirng giot 60 ml
methanoi (IT), vira thém vira khudy, tda polYvinvl eloritl
tao thanh duw¢i dang hat. Dé yén vai phit. Tiép tuc thém
methanoi (7T) cho dén khi khong thay c6 thém tda. Cho tla
Ién phéu x6p thay tinh x8p, c6 so dd x8p 40, trang binh va
rira tim 3 1an voi tirne fwgng nhd methanoi (TT). sdy phéu
loc dén kh6i hrung khéng ddi ¢ 60 °C, can tla.

P1.-445
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Véi bo day truyén dich vo khuén, thyc hién thém
mot s6 phcp thir sau:

Dung dich Si: Lap ndi 3 bd day truyén thanh mot hé kin
voi mot binh thay tinh borosilicat 300 ml. Cho binh vao
mot thiét bi diéu nhiét c6 the duy tri nhiét do chat llng
trong binh & (37 + 1) °c. Cho 250 ml nwéc dé pha thudc
liém chay tuan hoan trong hé day ndi theo chiéu chay cla
dich truyén trong 2 h végi toc do | L/ (co thé diung mot
bom nhu dong ldp vao hé néi qua rudt 6ng Silicon cang
ngan cang tét). Thu lay toan bd dung dich va dé ngudi.

Do trong vd mau sic cha dung dich Si: Dung dich
S3 phai trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu luc 9.3,
phuong phéap 2).

Gidi han aad - kiém

Cho 0.15 ml dung dich xanh bromothymoi (TTi) vao
25 ml dung dich S3. Dung dich phai chuyén thanh mau
xanh lam khi thém khéng qud 0,5 ml dung dich natri
hydmxyd 0,0! i\r(CD).

Cho 0,2 ml dung dich methyi dacam (TT) vao 25 ml dung
dich S3. Dung dich phai bat dau chuyén mau tlr vang sang
cam khi thém khoéng qua 0,5 ml dung dich acidhydrocioric
0,01 N(CD).

Do hédp thu &nh sang

D06 hap thu cua dung dich S3 khéng dwoc I6n hon 0,30
trong khoang buwéc séng tu 230 nm dén 250 nm va khong
dwgc 16n hon 0,15 trong khodng buwéc séng tir 251 lim dén
360 nm.

Céc chat kht

Tién hanh phép thir v6i dung dich S3 trong vong 4 h sau khi
pha. Cho 1ml dung dich ucidsul/uric h&ng (Ti) va 20,0 mi
dung dich kalipermanganat 0,0i N (CP) vao 20,0 ml dung
dich S3, Bun sbi trong 3 min va lam ngudi nhanh. Thém
1gkaii iodid (77), chun d6 véi dung dich natri thiosuifat
0. 07 N (Cb), duing 0,25 ml dung dich hd tinh bdt (77) lam
chi thi. Tién hanh song song mau trang, ding 20 ml nuéc
dé pha thudéc tiém. Chénh léch thé tich gitra hai lan chuan
dd mau trang va mau thir khéng dwoc qué 2,0 ml.

Chaét chiét duoc bang nwdc
Boc hoi 50 ml dung dich S3 dén kho trén cach thdy, sdy
can & 100 °C dén 105 °C 16i khéi lugng khong dbi. Tién
hanh sonf song mau trng véi 50 ml nuéc dé pha thudc
tiém. Khéi lwong can cta dung dich S3 so véi mau trang
khéng dugc 16n hon 1,5 rng.

17.9.3 POLYETHYLEN

1. Polyethylcn khéng chira phu gia chat déo dung dé
sadn xudt do dwng thudc tiém truyén va thudc dung
trong nhén khoa

Polyethylen khéng chita phu gia chét deo thu duwoc bang
cach polymer hod ethylen dugi ap suét cao véi chét xdc tac
la oxygen hodc chét tao gic tu do.
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Tinh chat

Nguyén liéu ¢ dang hat, bt hodc da dugc chuyén thanh
dang phién trong su6t, dé dcy méng khac khau hodc cac
do duwng: thuc t€ khong tan trong nwéc, ethanol, hexan
va trong incihanol; tan trong hydrocarbon thom noéng.
Nguyén liéu tré nén mém tlr 65 °c tro Ién.

Ty trong tuong d6i Ir 0,910 dén 0,937.

Pinh tinh

Néu can, cé thc Cat nguyén liéu can kiém tra thanh cac
manh nho c6 kich thwéc méi canh khdng qua i an.

A. Léy 0,25 g nguyén liéu can kiém tra, thcm 10 mnl toluen
(TT) va dun séi hoi luu trong 15 min. Nho vai giot dung
dich Ién dia natri clorid va bay hoi dung moi trong tu sdy
& 80 °C. Pho hép thu héng ngoai (Phu luc 4.2) ctia nguycn
liéu can kiém tra phai cho cac cuwc dai hap thu tai sd séng
2920 em'l 2850 cm 1465 em'l, 730 cm'l 720 cnr}
Ph6 hdp thu hdng ngoai thu dugc phai phd hop véi phd
hap thu héne ngoai clia mau nguyén liéu dién hinh. Neu
nguyén liéu can kicm tra & dang phién mong, cé thé xac
dinli pha hép thu hong ngoai triec tiép trén phién méng coé
kich thuwdc thich hop.

B. Nguyén liéu can kiém tra dap (ng yéu cau clia phép thir
Phu gia chét dco.

Chuan bi cac dung dich SI, S2, S3
Néu can, cat nguyén Hau can kiém tra thanh cac manh nhd
co kich thudc mai chiéu khong qua i cm.

Dung dich SI: Cho 25 g nguyén liéu can kiém tra vao
mét binh thiy tinh borosilicat c6 mai. Thcm 500 ml nuéc
dung dé pha thudc tiém va dun néng hoéi lvu trong 5 h- Bé
ngudi va lang gan. Gir mot phan dung dich dé dung cho
phép thir DO trong va mau sic cla dung dich. Loc phan
con lai qua phéu luc thuy tinh x8p c6 dudng kinh 16 x6p
tlr 10 |im dén 16 pm. Dung dung dich SI trong vong 4 h
sau khi pha.

Dung dich S2: Cho 2,0 g nguyén liéu can kicm tra vao
mot binh thay tinh borosilicat c6 inai. Thém 80 ml toiuen
(77), dun so6i hoi lvu va khudy licn tuc trong 1,5 h. Be
ngudi dén 60 °c, vira khudy vira thém 120 ml methanol
(T7). Loc dung dich qua phéu ioc thdy tinh x8p c6 duong
kinh 16 x8p tir 10 ptn dén 16 pm. Ri&a binh va phéu loc
bang 25 nil hdn hop gdbm 40 rnl toiuen (77) va 60 ml
methanoi (77), gbp dich rira vao dich loc va pha loang
thanh 250 ml véi cing hon hep dung méi. Chudn bi dung
dich mau trang trong cting diéu kién.

Dung dich S3: Cho 100 g nguyén liéu vao mot binh
thay tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 250 ml dung dich acid
hydrocioric 0,7 M (77), dun s6i hoi lvu va khudy lién tuc
trong 11i. Dé ngudi va gan lay phan dung dich.

D& trong va mau séc cda dung dich
Dung dich SI phai trong (Phu luc 9.2) va khéng inau (Phu
luc 9.3, phwong phap 2).
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Gidi han acid - kiém

Lay 100 ml dung dich SI thém 0,15 ml dung dich xanh
hromothylmoi (Tii). Dung dich thu dugc phai chuyén
sang mau xanh dwong khi thém khéng qua 1,5 ml dung
dich natri hydroxyd 0,0i N (CD).

L4y 100 mi dung dich s ], thém 0,2 ml dung dich methyi
da cam (TTy. Dung dich thu dwgc phdi chuyéti tr mau
vang sang da cam khi thém khdéng qué 1,0 ml dung dich
acid hydrocioric 0,07 N (Cti).

D0 hap thu (Phu luc 4.1)
D06 hédp thu cla dung dich Sl tai cadc bwéc séng trong
khoang tlr 220 nm dén 340 nm khong dwgc qua 0,2.

Chat khtr

Lay 20 ml dung dich S1, thém 1ml dung dich acidsui/uric
lodng (TT) va 20 ml dung dich kaii permanganat 0,0] N
(CD). Bun sbi hoi luu trong 3 min roi lam ngudi ngay.
Thém 1 g kaii iodid (TT) va chuan dd ngay béng dung dich
natri thiosnyat 0,01 N (CD), dung 0,25 ml dung dich hd
tinh hot (TT) Iam chi thi. Bong thoi tién hanh véi mau tréng
trong cling diéu kién. Chénh léch thé tich dung dich chuan
d6 cta mau thtr va mau trang khong dugc qua 0,5 ml.

Chaét tan trong hexan

Cho 10 g nguyén liéu vao mét binh thay tinh borosilicat co
mai dung tich 250 ml. Thém 100 ml hexan (TT), dun sbi
hoi lvu va khudy lién tuc trong 4 h. Lam ngudi trong nuéc
da va loc nhanh qua phéu loc thdly tinh x8p c6 duong kinh
16 x0p tlr 10- 16 pm, duy tri nhiét d6 cta dung dich & 0 °c
(thoi gian loc phai it hon 5 min; néu can thiét cd thé tang
toc do loc bang cach tang ap suét loc). B6c hoi 20 ml dich
loc trong dia thuy tinh dén khd trén céch thly, sdy kho can
& 100 °c dén 105 °c trong 1 h. Khéi lvong can thu dwoc
phai trong gi¢i han 10 % cla khdi lwong cin thu duoc khi
tién hanh vi mau nguyén liéu dién hinh va khéng duwoc
qua 5 %.

Phu gia chat déo

Phuong phap sic ky 16p méng (Phu luc 5.4)

Ban méng: Siiica gei G.

Dung mdi khai trién:

Dung mbi 1 Hexan (Ti).

Dung méi 2; Methanoi - methyien ciorid (5 : 95).

Dung dich th*: Bay hoi 50 ml dung dich S2 dén khd &
45 °c trong chan khong. Hoa tan can trong 5 ml methylen
ciorid (T7). Chuan bi mdt dung dich mau trang I dung
dich mau tréng S2.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 20 mg phu gia chét déo 15
chudn va 20 mg phu gia chat déo 08 chudn trong methyien
ciorid (Ti) va pha loang dén 10 ml véi cing dung méi.
Céch tién hanh: Chadm riéng biét 10 pl moi dung dich
trén Icn ban mong. Trién khai s&c kv voi dung mdi T dén
khoang 13 cm. D€ kho ban mong trong khong khi. Tién
hanh trién khai sac ky 1an hai véi dung méi 2 dén khoang
10 cm. Be kho ban méng trong khéng khi. Phun dung dich
acidphosphtiinoiybdic 4 % trong ethanoi (Ti), sav & nhiét
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dd 120 °c dén khi cac vét hién rd trén sic ky do clia dung
dich doi chiéu. Khdng dwoc ¢ vét nao xuét hién trén sac
ky do thu duoc tr dung dich thiy, trlr vét tai dwong xuéat
phat clia dung mai khi khai trién sic ky voi pha dong la
Dung mdi 1va céc vét twong tng véi cac oligomer. Bo qua
cac vét twong (ng voi nhitng Vét thu duoc trén sic ky do
cla dung dich mau trang.

Trén séc ky dd thu duoc cua dung dich ddi chiéu phai cé
2 Vét tach biét.

Kim loai nang

Khéng dugc qua 2,5 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Bay hoi trén cach thuy 50 ml dung dich S3 t6i con 5 ml
va pha lo&ng thanh 20 ml bang nwéc. L&y 12 mi dung dich
thu duoc tién hanh thir theo phuong phdp 1 Dung 2,5 ml
dung dich chi mau i 6phan triéu Pb (TT) dé chuén bi dung
dich déi chiéu.

Tro Sulfat
Khong dugc quéa 0,02 % (Phu luc 9.9, phwong phop 1).
Dung 5,0 g nguyén liéu can kiém tra.

2. Polyethylen chita phu gia chat déo dung dé san
xudt do dwng thudc tiém truyén va thudc dung trong
nhan khoa

Polyethylen chtta phu gia chat dco thu duvoc bang cach
polymer hda ethylen duéi ap sudt cao voi sy c6 mat cla
chét xic tac hodc bang cach copolymer hoa ethyien voi
khdng qua 25 % dbng dang cao hon (C3t6i ¢ 10).

Diéu ché
M6t sO phu gia chat déo dwoc thém vao trong qua trinh
polymer hoa nham t6i wu hda céc tinh chat vat ly, hda hoc
va co hoc dé dap (ng you cau s dung. Tat ca cac phu gia
chat déo nay déu phai dwgc lya chon tr Danh muc phu
gia chat déo voi ham lwgng téi da trong gidi han cho phép
duoc quy dinh voi tirng san pham.
Polyethylen cd thé chira nhigéu nhét 1a 3 chit chéng oxy
héa, mat vai chat lam tron hodc chét chong dong vén, chét
chén sang nhu titan dioxyd khi nguyén liéu ding d6 san
xudt bao bi chdng anh sang.
- butylhydroxytoluen (Phu gia chat déo 07): Khong qué
0,125%,
- pentaerythrityl Ictrakisf3-(3,5-di-/m-butyl-4- hydroxy
phenyl)propionat] (Phu gia chét déo 09): Khdng qua 0,3 %,
- 1,3,5-Iris(3,5-di-te/g-butyl-4-hydroxybenzyl)-.s-triazin-
2,4%(JH,3H,510)-tlon (Phu gia chat déo 13): Khong qué
0,3%,
- octadccyl 3-(3,5-di-ter/-butyl-4-hydroxyphenyf) propionat,
(Phu gia chat déo 11): Khéng qua 0,3 %,
- ethylen bis[3,3-bis[3-(l,I-dimeibylethyl)-4-hydroxy
phenyl] butanoat] (Phu gia chat déo 08): Khéng qua 0,3 %,
m dioctadccyl disuliid (Phu gia chat déo 15): Khong
qué 0,3 %,
-4,4,,.4°-(2,4,6-trimethylbcnzen-1 ,3,5-triyltrismethylen)
tris[2,6-bis(l,I-di:nethylefhvl)phenol] (Phu gia chét déo
10): Khéng quéa 0,3 %,
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- 2,2"-bis(oetadccyloxy)-5,5’-spirabi[ 1,3,2-dioxaphosphinan}
(Phu gia chat déo 14): Khéng qua 0,3 %,
- didodccyl 3,3’-thiodipropionat (Phu gia chét déo 16):
Khong qua 0,3 %,
dioctadccyl 3;3Mhiodipropionat (Phu gia chat déo
17): Khong quéa 0,3 %,
- tris [2,4-bis(l,I-dimethylcthyl)pheny!] phosphit (Phu
gia chdt déo 12): Khong qua 0,3 %,
'long lwgng cac phu gia chat déo chong oxy hoa da duwoc
liét ké ¢ trén phai khong vuwot qua 0,3 %.
hydrotalcit: Khéng qua 0,5 %,
cac alkanamid: Khéng qua 0,5 %,
cac alkenamid: Khéng qué 0,5 %,
natri silico-aluminat: Khéng qua 0,5 %,
- silica: Khong qua 0,5 %,
- natri ben/.oat: Khong quéa 0,5 %,
cac mudi hodc ester cta acid béo: Khong qua 0,5 %,
trinairi phosphat: Khéng qua 0,5 %,
- parahn I6ng: Khong quéa 0,5 %,
kém oxyd: Khéng qua 0,5 %,
ssmagnesi oxyd: Khong qué 0,2 %,
- calci stearat hodc kém sicarat hodc hon hgp cuia 2 chét:
Khéng qua 0,5 %,
- titan dioxyd: Khong qua 0,4 %, chi st dung cho nguyén
liéu diing dé san xuat bao bi cho ché phdm dung trong
nlian khoa.
Nha cung cép nguyén liéu phai cé kha ning dé chirng minh
rang thanh phan dinh tinh, dinh lwong ctia mau dién hinh la
dat yéu cau ddi voi tung 16 san xuat.

Tinh chat

Nguyén liéu & dang hat, bot hodc di dugc chuyén thanh
dang phicn trong sudt, do day méng khac nhau hodc cac
do dung; thuc té€ khdng tan trong nwéc, cthanol, hexan
va trong methanol; tan trong hydrocarbon thom ndng.
Nguyén liéu tro nén mém & nhiét do 70 °c dén 140 °c.
Ty trong twong doéi (Phu luc 6.5) clia nguyén liéu tir 0,890
dén 0,965.

Pinh tinh

NEu can, ct nguyén liéu can kiém tra thanh cac manh nho
c6 kich thudc moi chiéu khéng qua | cm.

Ldy 0,25 ¢ nguycn liéu, thém 10 ml toiuen (77) va dun soi
hoi lvu trong khoang 15 min. Nhé mét vai giot dung dich
thu dwgc 1én 1dfa natri clorid, bay hoi dung méi ¢ 80 °c
trong t0 sdy. Xac dinh ph6 hdp thu hong ngoai (Phu luc
4.2). Pho hdp thu hong ngoai thu dwoc phai cd cac cuc dai
hap thu & cac so sdng 2920 cnrildén 2850 cnvl, 1465 cnrl,
1375 cnrl 1170 em ', 730 cm’L 720 cm*l. Pho thu duoc
phai pht hop véi phd clia mau nguyén liéu chuan. Neu
nguyén libu can kiém tra & dang phién mong, cé thc xéc
dinh tryc ti€p ph6 hdp thu hdng ngoai trén phidn cé kich
thwéc thich hop.

13 Nguvén liéu can kiém tra phai dap ting Cac phép thir bd
sung tuong ng véi phu gia chat déo cé trong thanh phan,
c. Tron 20 rng nguyén liéu voi 1 g kaii hydrosullat (77)
trong chén platin va dun néng cho dén khi hon hop chay
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hoan toan. Bé ngudi va thém 20 ml dung dich acid sulfuric
lodng (Ti). Bun nong nhe. Loc. Thém vao dich lgc 1 mi
acid phosphoric (77) va 1 ml dung dich nuéc oxy gia dam
d3c. Mau vana cam xuat hién ncu nguyén liéu can kiém tra
dwoc thém chat chan sang ia titan dioxyd.

Chuan bi cac dung dich SI, S2, S3
Néu can, cai nguyén liéu can kiém tra thcmh cac manh nho
c6 kich thuwéc moi chiéu khdng qua i cm.

Pung dich Si: Cho 25 g nguvén liéu can kiém tra vao
mot binh thly tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 500 ml nwéc
dung dé pha thuéc tiém va dun séi hoi luu trong 5 h. B
ngudi va lang gan. Gilt mot phan dung dich cho phép thw
D0 trong va mau sac dung dich. Loc phan con lai qua
phéu loc thuy tinh xép c6 dudng kinh 16 x6p tr 10 jj.ni dén
16 pm. Dung dung dich Sl trong vong 4 h sau khi pha.

Dung dich S2: Cho 2,0 g nguyén liéu vao mot binh thuy
tinh borosilicat cd6 mai. Thém 80 ml toiuen (TT), dun s6i
hoi lvu va khudy lién tuc trong 90 min. D& ngudi dén
60 °C, vira khudy vira them 120 mi methanol (77). Loc
dung dich qua phéu loc thiy tinh x8p c6 dwong kinh 16
x0p tir 10 gm dén 16 |im. Rita binh va phéu loc bang 25 ml
hon hgp gém 40 ml toiuen (TT) va 60 ml methanol (77),
gop dich rtra vao dich loc va pha lodng thanh 250,0 ml véi
cuing hon hop dung méi. Chuan bi dung dich mau tring
trong cung diéu kién.

Dung dich S3: Cho 100 g nguyén liéu vao mot binh
thly tinh borosilicat c6 mai. Thém 250 ml dung dich acid
hydrocioric 0,1 M (77), dun sbi hoi iwu va khuay lién tuc
trong 1h. Dé ngudi va gan lay phan dung dich.

Do trong va mau sac ctia dung dich
Dung dich Sl phai trong (Phu luc 9.2) va khdng mau (Phu
luc 9.3, phwong phép 2).

Gio6i han acid - kiém

Ldy 100 ml dung dich SI thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothylmoi (77)). Dung dich thu dwgc phai chuycn
sang mau xanh duwong khi them khéng qua 1,5 ml dung
dich natri hydroxyd 0,0i N (Cb).

Lay 100 ml dung dich SI, thém 0,2 ml dung dich methyl
da cam (77). Dung dich thu dwgc phai chuyén tir mau
vang sang da cam khi thém khéng qué 1,0 ml dung dich
acid hydrocioric 0,01 N (CD).

Do hdp thu anh sang (Phu luc 4.1)
D0 hap thu anh sang clia dung dich S1tai cac budc séng
trong khoang fir 220 lim dén 340 nm khong dwgc qua 0,2.

Chat kht

Lay 20 ml dung dich S1, thém 1ml dung dich acidsulfuric
lodng (77) va 20 ml dung dich kali permanganot 0,01 M
(77). Dun s6i hoi lwu trong 3 min réi Iam ngudi ngay. Them
1gkali iodid (T7) va chudn do ngay bang dung dich natri
tluosulfat 0,01 N (CD), dung 0,25 rnl dung dich hd tinh hot
(77) 1am chi thi. Song song lien hanh véi mau trang trong
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cling diéu kién. Chénh léch thé tich dung dich chudn do
clia mau thir va mau trane khéng dwoc qua 0,5 ml.

Chat tan trong hexan

Cho 10 g nguyén liéu can kiém tra vao mot binh thly tinh
borosilicat c6 mai. Them 100 ml hexan (77), dun sdi hoi
lvu va khudy lién tuc trong 4 h. Lam ngudi trong nwéc da
va loc nhanh qua phéu loc thiy tinh x6p ¢6 dwong kinh 16
x0p tlr 10 - 16 lim khi nhiét do ctia dung dich dugc duy
tri tai 0 °c (thoi gian loc phai it hon 5 min; neu can thiét
c6 thé tang tc dd loc bang cach loc giam &p). Bay hoi
20 ml dich loc trong dTa thuy tinh dén kho trén céch thiy.
Sy kho can & 100 °c dén 105 °c trong tu sy trong 1h.
Khoi lugng can thu dugc phai trong gidi han 10 % cua
khéi lugng cdn thu duoc khi tién hanh véi mau nguyén
liéu dién hinh va khéng qua 5 %.

Nho:

Khéng dugc qué 1,0 phéan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén ter
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thtr: Dung dich S3.

Dav dung dich chucm: Pha lodng dung dich nhém mau
200 phan triéu Ai (Ti) bang dung dich acid hvdrocioric
0JIM(TT).

Bo cudng do phat xa clla nhém tai budc séng 396,15 nm,
hiéu chinh dwong nén tai budc séng 396,25 nm.

St dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng chira nhém.

Crom

Khéng duoc qué 0,05 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phé phat xa nguyén ti
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thtr: Dung dich S3.

Day dung dich chuén: Pha loéng dung dich cmm mau i 00
phan triéu Cr (77) bang hon hgp dung moi gém 2 thé tich
acid hydracioric (77) va 8 thé tich nwéc.

Do cwong do phat xa cua nguyén td Cr tai budc song
205,55 nm, hiéu chinh dwong nén tai bwéc séng 205,50 nin.
St dung acid hydrocloric khéng chia crom.

Titan

Khong dwoc qua 1,0 phan triéu.

Xéc dinh bang phwrong phap quang pho phét xa nguyén tir
trong plasma cua argon (Phu luc 4,4, phuong phap 1).
Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chuén: Pha lodng dung dich titan mau
100 phan triéu Ti (TT) bang dung dich acid hydrocioric
0,1 M (Ti).

Do cutng do phat xa cla titan tai buwéc song 336,12 ran,
hiéu chinh dwong nén tai budc song 336,16 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng chtra titan.

Vanadi

Khéng dwgc qua 0,1 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd nhat xa nguven tir
'rong plasma cua argon (Phu iuc 4.4, phuong phap 1).
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Duiig dich th*: Dung dich S3.

D3y dung dich chuan: Pha lodng dung dich vancidi mau
| g/l V(77) bang hon hgp dung moéi gébm 2 thé tich acid
hydrocloric (77) va 8 thé tich nuéc.

Do cudng dd phai xa cua vanandi tai budc séng 292,40 nm,
hiéu chinh dudng nén tai buéc séng 292,35 nm.

St dung acid hydrodoric khong chtra vanadi.

Ké&m

Khong dwoc qua 1,0 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd hap thu nguyén nt
(Phu luc 4.4, phuong phéap 1).

Dung dich tht: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich kém mau
10 phan triéu Zn (77) bang dung dich acid hydrocioric
0,1 M (77).

Do do hdp thu tai huéc séng 213,9 nin, st dung don
cathod rong kém lam ngudn blc xa va ngon lira khong
khi - acetylcn.

St dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khoéng chira kém.

Zirconi

Khong dugc qua 0,1 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén tir
trong plasma ctia argon (Phu luc 4.4, phuong phéap ).
Dung dich th*: Duné dich S3.

D&y dung dich chuén: Pha lodng dung dich zirconi mau
i g/i Zr (77) bang hdn hop dung méi gdm 2 thé tich acid
hydrocioric (TT) va 8 thé tich nudc.

Do cuong dd phat xa cua zirconi tai buéc séng 343,82 nm,
hiéu chinh dwong nén tai buéc séng 343,92 nm.

St dung acid hydrocloric khong chra zirconi.

Kim loai néng

Khong dwgc qua 2,5 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Boc hoi trén cach thuy 50 ml dung dich S3 t6i con 5 ml,
pha lodng thanh 20,0 ml bang nwéc. Lay 12 ml dung dich
thu duoc tién hanh thir theo phuong phap 1 Dung 2,5 mi
dung dich chi mau 10phan triéu Pb (77) de chuén bi mau
dai chiéu.

Tro Sulfat

Khong duoc qua 1,0 % (Phu luc 9.9, phwong phép ).
Dung 5,0 g nguyén liéu cin kiém tra.

Gidi han nay khong duoc ap dung cho nguyén liéu c6 dung
titan dioxvd lam chét chan sang.

Cac phép thir bo sung
Ty theo yéu ciu d6i véi nguyén liéu can kiém tra, sé phai
thuyc hién toan bd hodac mét sé nhitng phép thu sau day:

Chat chong oxy hoaphenolic

Phwong phap sac kv long (Phu luc 5.3).

Hon hop dung mdi: Acetonitril - tetrahydrofuran (50 : 50).
Dung dich thir (7): Bay hoi 50 ml dung dich S2 trong chan
khong & 45 °c toi khd. Hoa tan cén trong 5,0 ml hon hop
dung méi. Song song chudn bi mau trang tir (lung dielt S2
mau trang.
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Dung dich thim(2): Bay hoi 50 ml dung dich S2 trong chan
khong & 45 °C t6i kho. Hoa tan can trong 5.0 mi mcthvicn
ciorid (77). Song song chuan bi mau trang tir dung dich
S2 mau trang.

Trong céc dung dich dbi chiéu dwdi day chi can chuén bi
cac dung dich doi thiéu con thiét cho viéc phan tich chat
chong oxv hodphenoiic c6 trong nguvén fiou can kiém tra.
Dung dich doéi chiéu (7): Hoa tan 25,0 mc butylhydroxY-
toluen chuan (phu gia chat déo 07} va 60,0 mg phu gia chéat
doo 08 chuan trong 10,0 mi hon hop dung méi. Pha loang
2.0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cung hon hgp
dung mbi.

Dung dich doi chiéu (2): 170a tan 60,0 mg phu gia chat
deo 09 chuan va 60,0 mg phu gia chat déo 10 chuan trong
10.0 ml hén hop dung méi. Pha lodng 2,0 riil dung dich thu
dwoc thanh 50,0 ml véi cling hon hop dung moi.

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
doo 11 chuan va 60,0 mg phu gia chat déo 12 chuan trong
10.0 mi mcthyien ciorid (TTj. Pha lodng 2,0 ml dung dich
thu dwgc thanh 50,0 ml véi clng dung moi.

Dung dich ddi chiéu (4): Hoa tan 25,0 mg butyihvdroxy-
toluen chuan (phu gia chét déo 07) trong 10,0 mi hon hup
dung mdi. Pha ioang 2,0 mi dung dich thu dwgc thanh
50.0 ml v@i cung hon hep dung moi.

Dung dich doi chiéu (5): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 08 chuén trong 10,0 mi hdn hop dung méi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu dvoc thanh 50,0 ml véi ciine hon hop
dung méi.

Dung dich déi chiéu (6): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 13 chuan trong 10,0 m! hén hop dung méi. Pha loang
2.0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 ml véi ciing hdn hop
(lung méi.

Dung dich doi chiéu (7): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 09 chudn trong 10,0 ml hdn hop dung moéi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 ml véi cung hén hop
dung moi.

Dung dich doi chiéu (8): Hoa tan 60,0 mg phu gia cliat
dco 10 chuén trong 10,0 ml hén hop dung mdi. Pha lodng
2.0 mi dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi ciing hdn hop
dung moi.

Dung dich dbi chiéu (9): Hoa tan 60,0 mg phu gia ehat
deo ii ehuan trong 10,0 ml mcthyien clorid (77). Pha
lodng 2,0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 ml véi clng
dung moi.

Dung dich dbi chiéu (10): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 12 chudn trong 10,0 ml methvien ciorid (17). Pha
lodng 2,0 mi dung dich thu duoc thanh 50,0 ml véi cung
dung mbi.

A. Néu nguyén liéu can kiém tra co chita phu gia chét déo
07 hodc/va phu gia chat déo 08. tion hanh nhu sau:

Pha dong: Nuwdc - acetoiiitril (30 : 70).

Diéu kién sac k=

Cot kich thudc (25 cm X 4,6 mm) duoc nhdi pha tinh C
(5 [tm).

Dcteetor quang phé tir ngoai dat tai bwdc song 280 111l
To6c do dong: 2 mi,'min.

Thé tich tiém: 20 pl.
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Céch tién hanh:

Tién hanh sdc ky véi dung dich th® (1), dung dich mau
trdng cua dung dich thr (1), dung dich déi chiéu ()), moi
dung dich d6i chiéu (4) hodc (5), hodc dung dich doi chiéu
(4) va (5). Tién hanh séac ky trone 30 min.

Kiém tra tinh phu hop cta hé thong:

D0 phan giai gifra pic cla chéat phu gia chat déo 07 va phu
gia chat déo 08 trén sic ky do thu dwoc clia dung dich d6i
chiéu (1) khéng dwgc nho hon 8,0.

Sac ky dd cia dung dich tht (T) chi cho céc pic cla céc
chat chong oxy héa trong thanh phan da diang ky va va
nhitng pic nho twong (ng voi cac pic trén sic ky do cia
dung dich mau trang.

Gidi han:

Dién tich cac pic trén séc ky do thu dwoc tir dung dich thir
() phéi nho hon cac dién tich pic tvong (ng trén sac ky do
cta dung dich ddi chiéu (4) vadioac (5).

B. Néu nguyén liéu can kiém tra cé chira mét hodc nhiéu
hon cac phu gia chdt déo sau day:

Phu gia chat déo 09,

Phu gia chét deo 10,

Phu gia chét déo 11,

Phu gia chal déo 12,

Phu gia chat deo 13

thi tién hanh sac ky véi didu kién d4 néu o trén phan A
nhuwng c6 thay déi nhu sau:

Pho dong: Nuwéc - tetrahydrofuran - acetonitrii (10 :
30 : 60)

Téc do dong: 1,5 ml/min.

Céch tién hanh: Tién hanh sic ky voi dung dich thir (1),
dung dich mau trdng cta dung dich thir (1), dung dich doi
chiéu (2) va cac dung dich doi chiéu twong (ng voi cac
chéat chong oxy héa da dang ky cé trong nguyén liéu can
kiém tra thudc danh muc trén.

Kiém tra tinh phu hop cua hé théng:

Do phan giai gita pic cua phu gia chat déo 09 va phu gia
chét déo 10 trén sic ky do thu duoc cla dung dich doi
chiéu (2) khong dwgc nhé hon 2,0.

Sac ky dd cta dung dich thir (1) chi cho cac pic cua cac
chét chéng oxv hoa trong thanh phan da dang ky va cac
pic nho twong (ng Vi cac pic trén sac ky do ctia dung dich
mau trang.

Gioi han:

Dién tich cac pic trén sac ky do thu dwoc tir dung dich thir
(1) phai nhdé hem dién tich cac pic twong (ng trén sac ky
d6 thu dwoc tir dung dich dbi chiéu clia cac chit chdng oxy
héa da néu & trcn c6 trong thanh phan nguyén liéu,

c. Néu chat kiém tra cd chita phu gia chét déo i1va/hodc
12 thi tién hanh sac ky vgi diéu kién dd néu & phan A,
nhung c¢é thay doi nhu sau:

Pha dong: Nwéc - 2-propanol - methanol (5 : 45 : 50).
foc d6 déng: 1,5 mi/min.

Céch tién hanh: Tién hanh sac ky véi dung dich thir (2),
dung dich mau trdng cta dung dich thr (2), dung dich doi
chiéu (3) va dung dich ddi chiéu (9) hoac (10), hodc dung
dich doi chiéu (9) va (10).
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Kiém tra tinh phu hgii cla hé thong:

D06 phan giai gilra pic cla phu gia chat déo 11 va phu gia
chéat déo 12 trcn sic ky dd thu dwoc clia dung dich doi
chiéu (3) khong duwoc nhd hem 2,0.

Sac ky dd clia dung dich thir (2) chi cho cac pic cla céc
chat chong oxy héa trong thanh phan da déng ky va va cac
pic nhd twong Gng voi cac pic trong sic ky do cha dung
dich mau trang.

Gi6i han:

Dién tich céc pic trcn sac ky do thu dwoc tir dung dich thir
(2) phai nhoé hon dién tich cac pic twong (ng trén cac sac
ky d6 thu duoc tir dung dich doi chiéu (9) vaTioac (10).

Chat chdng oxy hoa iton-phenolic

Phuong phap sac ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Bon mong: Silica gei GF:14.

Dung mbi khai trién:

Dung mdi ]: Hexan (Ti").

Dung moi 2: Methyien clorid (71).

Dung dich thlr: Bay hoi 100 ml dung dich S2 trong chan
khoéng & 45 °c toi kho. 1loa tan cén trong 2 mi methyien
ciorid da duoc acid hoa (77).

Dung dich doi chiéu (7): Hoa tan 60 mg phu gia chat déo
14 chuén trong methyien ciorid (T7) va pha lodng thanh
10 ml v@i cung dung méi. Pha lodng 2 ml dung dich thu dugc
thanh 10 mi bang methyien ciorki dd duoc acid hoa (TT).
Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 60 mg phu gia chét déo 15
chuan trong mcthyien clorid (7T) va pha lodng thanh 10 ml
v0i cung dung moi. Pha lodng 2 ml dung dich thu dugc thanh
10 ml bang methvien cioria da duoc acid hda (77).

Dung dich ddi chiéu (3): Hoa tan 60 mg phu gia chét déo
16 chuan trong methyien clorid (Ti) va pha loang thanh
10 ml véi cung dung méi. Pha lodng 2 mi dung dich thu dwoc
thanh 10 ml bang methyien cioridda dwoc acid hda (71).
Dung dich doi chiéu (4): Hoa tan 60 mg phu gia chat déo 17
chuan trong methyien ciorid (77) va pha lodng thanh 10 ml
voi cung dung méi. Pha lodng 2 ml dung dich thu dugc thanh
10 ml bang methylen cloridda dwoc tidd héa (77).

Dung dich doi chiéu (5): Hoa tan 60 mg phu gia chat
déo 16 chudn va 60 mg phu gia chat déo 17 chuan trong
methyien ciorid (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cling
dung méi. Pha lodng 2 fiil dung dich thu duoc thanh 10 ni[
hang methylen ciorid d& dwgc acid héa (TT).

Caéch tién hcmh: Cham riéng biét 1én ban méng 20 pl dung
dich thir, 20 it dung dich d6i chiéu (5) va 20 pl dung dich
déi chiéu twong ime véGi chét chong oxy hoa phenolic va
non-phenolic c6 trong thanh phan chat kiém tra.

Tricn khai sac ky véi hé dung moi 1t6i khoang 18 cm. Dé
kho ban mong. Trién khai sic kv 1an hai véi hé dung moi
2 dén khoang 17 cm. D6 kho ban méng va quan sat dudi
anh sang tr ngoai ¢ bwdc séng 254 nm. Phun dung dich
iod 7 % trong ethanoi (77), sau 10 - 15 min, quan sat duGi
anh sang rir ngoai ¢ bwéc séng 254 nrn. Bat ky vét nao thu
dwoc trén sac ky do cla dung dich tht phai khong dwgc co
mau dam hem mau clia cac vat twong tu vé vi tri thu duwoc
trén sic ky do ctia dung dich déi chiéu. Pliép thu chi c6 g'd
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tri khi sic ky do thu dwoc tir dung dich d6i chiéu (5) cho 2
vét tach nhau ro rét.

Cac amid va stearat

Phuong phap sac ky 16p méng (Phu luc 5.4)

tian mong: Silica gei GF:S+

Dung moi khai trién:

Dung moi 1: Ethanol - trimethylpentan (25 : 75).

Dung méi 2: Hexan (77).

Dung dich th*: Dung dung dich thir cta phép thir Chat
chdng oxy hoé non-phenolic.

Dung dich ddi chiéu (7): Hoa tan 20 mg acid stearic chuin
(phu gia chat deo 19) trong methylen ciorid (77) va pha
loéng thanh 10 mi v&i cung dung moi.

Dung dich dui chiéu (2): Hoa tan 40 mg phu gia chét deo
20 chuén trong methyicn clorid (77) va pha lodng tlfaiti
20 ml v@i cung dung moi.

Dung dich d6i chiéu (3): Hoa tan 40 tng phu gia chat déo
21 chuén trong methylen ciorid (77) va pha loéng thanh
20 ml v&i cung dung méi.

Cach tién hanh: Dung 2 ban méng.

Cham 1én mdi bdn mong 10 pl dung dich tht.

Chéam 1én ban mong th nhat 10 pl dung dich dbi chiéu (2).
Cham riéng biét 1én ban méng thi hai 10 pl dung dich d6i
chiéu (2) va (3).

Ban mong tht nhat: Trién khai sic ky véi hé dung moi
(1) dén khodng 10 cm. DE khé ban méng trong khong
khi. Phun dung dich mudi natri diciorophenoiindophenoi
0,2 % (77) va sdy ban mong & 120 °c trong vai phat téi
khi cac vét hién rd. B4t ky vét nao thu dugc trén sic ky
do cuia dung dich thir tvong (ng voi vét cla phu gia chat
déo 19 (c6 gia tri Rfkhoadng 0,5) khong duoc dam hom vét
teong ty vé vi tri thu duoc trén sic ky do cua dung dich
dsi chiéu (1).

Ban mong thir 2: Trién khai séc ky voi hé dung mdi (2) dén
khoang 13 cm. Dé khé ban mong trong khong khi. Khai
trien lan 2 v6i hé dung modi la hon hop methanol - methvien
clorid (5 : 95) dén khoang 10 cm, d6 khé ban mong. Phun
dung dich acid phosphomolybdic trong ethanol 4 % (77)
va say ban méng ¢ 120 °c t¢i khi cac vét hién ro. Bat ky
vét nao thu dugc trén sac ky do cla dung dich thir trong
(rng Vv&i vet clia phu gia chat déo 20 hodc 27 (c6 gia tri Rf
khoan i 0,2) khong dugc dam hon vét c6 cung gia tri Ri
thu dwgc trén sac ky do clia dung dich ddi chiéu (2) va (3),

17.9.4 POLYEIHYLEN TEREPHTHALAT BE
SAN XUAT i)O BUNG CHE PHAM KHONG
PHAI LA THUOC TIEM

Polvethylen terephthalat thu duwgc bang cach polymer
héa acid terephthalie hodc dimethyl terephthahlat voéi
ethyien glycol. Acid isophthalic, dimethyl isophthalat,
i,4-bis(tiydroxymethyl)cyclohexan(cyciohexan-1,4-
dimclhanol) hodc diethylen glycol cé thé dwgc dung trong
cua trinh polymer hdéa. Nguyén liéu khéng dugc chira qua
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0,5 % silica hodc silicat va cac chat mau trong danh muc
Céc phu gia cho chat deo dwoc phép st dung.

San xuét

Qua trinh san xuét phai dugc danh gia dé chirng minh fa
ham lwgng acetaldehyd t6n duw trong nguyén liyu khong
qua 10 phan triéu.

Tinh chat
Dang hat trong hodc hoi duc. Thuc Ic khong tan trong
nuwoc, alcohol va trong incthylen clorid. Bi thay phan boi
base manh.

Pinh tinh

A. Lay 0,10 g nguyén liéu can kiém tru vao binh thav tinh
borosilicat c6 mai. Thém 25 tnl dung dich kaii hydroxyd
20 % trong ethanol 50 % (TT). Bun hoi lvu 30 min. Be
ngudi va pha lodng thanh 100 ml b&ng nrnrc. Loc néu can.
Pha loang 1,0 ml dung dich thu dwgc thanh 100 ml bang
nuéc. Do do hap thu cla dung dich & buéc séng tlr 210 nm
dén 330 nm (Phu iuc 4.1). Dung dich phai cho d6 hap thu
cuc dai tai 240 nm.

B. Hoa tan 0,05 g nguyén liéu can kiém tra trong 2 ml
13J,3,3,3-hexafii(oropropan~2-oi (TTi. Lav vai giot
dung dich thu dwgc vao mot dia thly tinh dat trén cach
thly trong t0 hot do lao thanh mat 16p phim maéng co kich
thude 15 mm X 15 mm. BE dung mdi bay hoi va di chuyén
I6p phim bang mdt dong nudc va mot cai kep. sdy kho
phim & 100 °c dén 105 °c trong 1 h dén 2 h. Pho hép
thu hong ngoai (Phu fuc 4.2) clia nguyén liéu can kiém
tra phai cho cac cuc dai hdp thu tai s6 séng 1725 em'],
1410 cm , 1265 cnr\ 1120 em ', 1100 em’', 1020 cm ],
875 cnrl 725 cm'l Ngoai ra, phd hdp thu hdéng ngoai
thu dwoc phai phl hop véi pho hdp thu hong ngoai cla
nguyén liéu 1am mau dién hinh.

Chuan bi cac dung dich SI, S2, S3, S4
Néu can, cat nguyén liéu can kiém tra thanh cac manh nho
c6 kich thudc moi chiéu khéng qua i cm.

Pung dich Si: Lay 10,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
binh thiy tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 200 ml nuéc va
dun & 50 °c trong 5 h. P& ngudi va gan ldy phan dung
dich. Dung dung dich SI trong vong 4 h sau khi pha.

Dung dich S2: Ldy 10 g nguyén liéu can kiém tra vao
binh thly tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 100 ml ethanoi
96 % (TT) va dun & 50 °c trong 5 li. D& ngudi va gan lay
phan dung dich. Dung dung dich S2 trong vong 4 h sau
khi pha.

Dung dich $3: &y 20,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
binh thly tinh borosilicat c6 mai. Thém 50 mi dung dich
ocid hydrodoric 0,1 M (TT) va dun & 50 °c trong 5 h. Dé
ngudi va gan ldy phan dung dich. Duing dung dich S3 trong
vong 4 h sau khi pha.

Dung dich S4: L4y 20,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
binh thdy tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 50 ml dung dich
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natri hydroxyd 0,01 M (TT) va dun & 50 °C trong 5 h. D6
ngudi va gan ldy phan dung dich. Dung dung dich S4 trong
vong 4 h sau khi pha.

Do trong va mau sac ctia dung dich

Dung dich SI phai trong (Phu luc 9.2).

Dung dich S2 phai trung (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu
luc 9.3. phuong phép 2).

Gidi hen acid - kiém

Lay 50 ml dung dich SI thém 0,15 ml dung dich xanh
hromothymoi (77)). Dung dich chuyén thanh mau vang.
Dung dich nay phai chuyén sang mau xanh dwong khi thém
khoéng qua 0,5 ml dung dich nutri hydroxyd 0,01 N(CB).
Ldy 50 mi dung dich SI khéc, them 0,2 mi dung dich
methyl da cam (Ti'). Dung dich chuyén thanh mau vang.
Dung dich ndy phai chuyén tlr mau vang sang da cam
khi them khorig qua 0,5 ml dung dich acid hydrocioric
0,01 V(CH).

Do hap thu (Phu luc 4.1)

DO hédp thu clia dung dich Sl tai cac buwéc séng trong
khoang tlr 220 nm dén 340 nm khéng dugc qua 0,20. Thém
vao do, doi vai cac polyethylen terephthalat c6 mau thi do
hap thu ctia dung dich Sl tai cac bwéc song trong khodng
hr 400 nm dén 800 nm khong dugc qué 0,05.

Do hdp thu cla dung dich S2 tai cac buwéc séng trong
khoang tir 400 nm dén 800 nm khéng dwgc qua 0,05.

Chét khtr

Lay 20 ml dung dich Sl, thém 2 ml dung dich acid sulfuric
0,5 M (TT) va 20 ml dung dich kali pennonganat 0,01 N
(CD). Bun sdi trong 3 min rdi lam ngudi ngay dén nhiét
dd phong. Thém 1g kali iodid (77), 0,25 ml dung dich ho
tinh bot (71) lam chi thi va chuan dé bang dung dich natri
ihitisuyat 0,07 N (CEO. Dung 20,0 ml nwéc dé chuan bi mau
trang trong cung dieu kién. Chénh Iéch thé tich dung dich
chuén do ctia mau thir va mau tring khdng duoc quéa 0,5 m.

Chét tan trong dioxan

Khong dugc qué 3 %.

Lay 2 g nguyén liéu can kiém tra vao binh thiy tinh
borosiiicat ¢6 mai. Thém 20 mi dioxan (7T) va dun hdi
lvu trong 2 h. Bay hoi 10 ml dung dich thu dwoc dén cén
kho trén cach thlly, sdv khd c&n & 100 °c dén 105 cc. Khoi
lvgng cén thu dwgc khong qua 30 mg.

Nhém

Khong dugc qua 1,0 phan triéu.

Xac dinh bang phwong phap quang phd phat xa nguyén U(
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phwong phéap 1).

Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich nhém mau
200 phan triéu Af (TT) bang dung dich acid hydrocioric
0,1 M (TT),

Po cutng do phat xa cla nhém tai budc séng 396,15 nm.
hiéu chinh dwong nén tai budc séng 396,25 nm.

St dung dung dich acid hydrocloric 0.1 M khéng chitanhém.
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Antimony

Khong duoc qua 1,0 phan triéu.

Xéc dinh bang phwong phép quang phd phat xa nguyén tir
trong plasma atgon (Phu luc 4.4, phuvong phép 1).

Dung dich thtr: Dung dich S4.

Day dung dich chuan: pha loang dung dich anthnony mau
100 phan triéu Sb (77) bang dung dich natri hydroxyd
0,0iM (77).

Po cuong do phat xa cua antimony tai buwéc song 231,15 nm
hodc 217,58 nm, hiéu chinh dudng nén tai budc séng
231,05 nm.

Bari

Khéng dugc qua 1,0 phan triéu.

Xéac dinh bang phwone phap quang phd phat xa nguyén ti
trong plasma argon (Phu luc 4,4, phwong phap 1).

Dung dich thir: Dung dich S3,

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich hari mau
50 phan triéu Ba (77) bang dung dich acid hvdrocloric
O.IM(TT).

Do cuong do phat xa cla bari tai bwéc séng 455,40 nm,
hiéu chinh duong nén tai buwéc séng 455,30 nm.

St dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng chira bari.

Cobalt

Khong duoc qua 1,0 phan triéu,

Xac dinh bang phuong phap quang phd phét xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phrvong phap 1).

Dung dich thir: Dung dich S3.

D3y dung dich chudn: Pha lodng dung dich cobali mau
700 phén triéu Co (TT) bang dung dich acid hydrocloric
0,1 M (TT).

Do cwdng db phat xa cua cobalt tai budc séng 228,62 run,
hiéu chinh dudng nén tai bwéc séng 228,50 nm.

St dung dung dich acid hydrocloric 0, | M khéng chia cobah.

Germani

Khéng dugc qua 1,0 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén tir
trong piasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thir: Dung dich S4.

D&y dung dich chuan: Pha lodng dung dich germani mau
00 phan triéu Ge (7T) bang dung dich natri hydroxyd
0,0i A/ (77).

Do cuong do phat xa clia germani tai buéc séng 206,87 nm
hodc 265,12 ran, hiéu chinh duwdng nén tai bwéc séng
206,75 nm.

Mangan

Khoéng dugc qua 1,0 phan triéu.

Xéac dinh bang phwong phap quang pho phat xa nguyén tl
trong plasma argon (Phu iuc 4.4, phwong phap 1).

Dung dich thtr: Dung dich S3.

Day dung dich chun: Pha lodng dung dich mangan mau
i00 phan triéu hin (7'Ti hang dung dich acid hvdrocioric
0,1 hi (77).
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DBo cuong do phat xa cuia mangan tai hwéc séng 257,61 nm,
hiéu chinh duong nén tai bwéc séng 257,50 nm,
Strdung dung dich acid hydrodonc 0,1 M khdng chira mangan.

Titan

Khong duwoc qua 1,0 phan triéu.

Xéc dinh béng phuong phap quang phd phét xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Duny dich thir: Dune dich S3.

Day dung dich chuén: Pha lodng dung dich titan mau 100
phan triéu Ti (77) bang dung dich acid hydmcioric 0,7 M(TT).
Po cwong do phat xa cua titan tai buéc song 323,45 nni
hodc 334,94 nm, hiéu chinh dwdng nén tai bwdc séng
323,35 nm.

St dung dung dich acid hydrodoric 0,1 M khong chira titan.

Kém

Khéng dwgc qua 1,0 phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phwong phap 1).

Dung dich tht: Dung dich S3.

DAy dung dich chudn: Pha loang dung dich k&m mau
100 phan triéu Zn (77) bang dung dich acid hydrocioric
0,1 A/I77).

Po cuong do phat xa clra kém tai budc song 213,86 nm,
hiéu chinh duong nén tai buéc séng 213,75 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng chia kém.

Tro suifat
Khéng dwgc qua 0,5 % (Phu luc 9.9, phuong phap 2).
Dung 1,0 e nguyén liéu can kiem tra.

17.95 POLY(ETHYLEN-VINYLACETAT) DUNG
SAN XUAT PO BUNG VA DAY TRUYEN DICH
DINH DUONG

binh nghia

Poly(ethylen-vinyl acetat), dap (ng cac yéu cau duti day
thi dwgc str dung dé san xuédt do dung (nhw binh/lo/tai
chira) va day truyén dich dinh dudng.

Poly(ethylen-vinyl acetat) thu dugc bane cach copolymer
hoa hdn hop ethylen va vinvt acctat. Copolymer nav chira
khong qua 25 % vinyl acetal déi v6i nguyén liéu san xuat
dd dwng va khdng qua 30 % vinvl acetat doi voi neuvén
liéu san xuat day truvén dich.

biéu ché
Mot sO phu gia chdt déo dwoc thém vao trong qua trinh
polymer hoa nham t8i vu hda cac tinh chat vat Iy, hda hoc
va co hoc dap (ing yéu cdu st dung. T4t ca cac phu gia chat
déo nay dou phai cé trong Danh séch phu gia chat déo cho
phép véi ham lugng toi da nam trong gigi han cho phép
quy dinh véi tirng san pham.
Poly(ethylcn-vinyl acetat) c6 thé chira khong qua 3 trong
sé Cac chat chong oxy hoda sau:
- butylhydroxvtoluen (phu gia chat déo 07): Khéng qua
0,125%,
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-peniaervthrityl letrakis[3-(3,5-db/i-77-butyi-4-hvdroxy-

phenyl) propionat] (phu  chét déo 09): Khdng qua 0,2 %,

- octadcceyl 3-(3,5-di-7t7'/-butyi-4-bydroxyphenyl) propionat

(phu gia chat déo 11): Khdng qué 0,2 %,

- tris(2,4-di-/c77-buiyiphenyl) phosphit (phu lda chét

déo 12): Khong qua 0,2 %,

-2,2°,2\6,6,,6”-hexa-toY-butyM,4,,4”-[(2,4,6-tnnicthyl-

1,3,5bcir/ciitriyl)trisincthylcn]tri-phcnol (phu gia chéat déo 10):

Khong qua 0,2 %.

Céac copolvmer nay ciing c6 thé chira:

- olcamid (phu gia chat déo 20): Khdng qué 0,5 %,

- emcamid (phu gia chat déo 21): Khong qua 0.5 %,

- calci stcarat hodc k&m stearat hodc hon hop clia ca 2

chat: Khong qué 0,5 %,

- calci carbonat hodc kali hydroxyd: Khéng qua 0,5 %

moi chat,

- silic oxyd keo (colloidal silica); Khéng qué 0.2 .
Nha cung cdp nguyén liéu phdi chirng minh dwgc cac
thanh phan trong nguyén liéu 1am mau dién hinh cho moi
16 san phdm déu c6 chét lwong va ham lugng dat yéu cau.

Tinh chat

Dang hat nho, c6m, hodc chuyén dang thanh cac phién
ma, hodc ¢ dang day co do day khac nhau, hoac & dang do
dwng; thuc t€ khdng tan trong nuéc, tan trong hydrocarbon
thom néng, thuyc t€ khéng tan trong cthanol, mcthanol va
hexan la cac dung moi hoa tan cac polymer c6 phan t
lugng thap, Khi chay cho ngon lira mau xanh. Nhiet do
fam mdm chat déo thay d6i theo ham lugng vinyi acetat,
gidm tir 100 °c (twong Gng véi vai phan trdm vinyl acetat)
t6i 70 °c (twong (’ng voi 30 % vinyl acetat).

Pinh tinh

Né&u can, c&t nguyén liéu can kiém tra thanh cac manh nho
c6 kich thudc moi chiéu khong qua i cm.

Thém 10 ml toiuen (77) vao 0,25 g nguyén liéu can kicm
tra va dun s6i véi sinh han hoi luu trong khoang 15 min.
Nho mot vai giot dung dich thu dugc 1én mot dia natri
clorid, bay hoi dung méi & 80 °c trong t0 sdy. Do phd
hdp thu hong ngoai (Phu luc 4.2). Pho hdp thu hdng
ngoai thu dugc phai cé cac cuc dai hap thu tvong tng voi
vinyl acetat & céc vi tri 1740 em'] 1375 cm'l 1240 cm']
1020 em \ 610 cm'l; twong (ng vGi ethylen & cac vi tri
2920 em'1dén 2850 cnri, 1470 cm'l, 1460 cnvl, 1375 cm'],
730 em'1 720 cm'1l Ngoai ra, ph6 hap thu hdng ngoai thu
dwgc phai gidng véi phd cla chat doi chiéu do nha san
Xuat cung cap. Néu nguyén liéu cin kiém tra 0 dang phién
mong, cd thé cat 1dy mot manh nhd cd kich thudce thich
hop dé xac dinh truc ti€p pho hap thu hdng ngoai.

Chuan bi cac dung dich SI, S2
Néu can, cat nguyén liéu can kiém tra thanh cac manh nho
c0 kich thwdc méi chiéu khéng qua i cm.

Bung dich ST: Cho 2,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mot binh thuv tinh borosilicat c6 mai. Thém 80 ml toluen
(TT) va dun néng vai sinh han hoi luu trong 90 min, khudy
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lién tuc. e dung dich ngudi don 60 cc, vira thom 120 ml
methanol (77) vira khudy lién tuc. Loc thing dich qua phéu
loc thiy tinh x0p, s6 do x8p 16 (Phu luc 3.4). R(ra binh va
phdu loc bang 25 ml hdn hgp gdm 40 ml toiueu (Ti) va
60 ml methanol (77), gdp dich rita vao dich loc va pha
lodng thanh 250 ml véi cting hén hop dung mai.

Bung dich S2: S dwng trong vong 4 h sau khi pha. Cho
25 g nguyén liéu vao mot binh thiy tinh borosilical c6 mai.
Thém 500 ml nwéc do pha thude tiém va dun séi véi sinh
han hdi luu troné 5 min. Be ngudi va gan. Gitt mét phan
dung dich dé thir B9 trong va mau sac cua dung dich S2,
loc phan con lai qua phéu loc thiy tinh x8p, s6 dd x6p 16
(Phu luc 3.4).

Do trong va mau sic cla dung dich S2
Dung dich S2 phai trong (Phu luc 9.2) va khdng mau ( Phu
luc 9.3, phuong phéap 2).

Gi6i han add - kiém

Thém 0,15 ml dung dich xanh bromothymoi (71)) véo
100 ml dung dich S2. Dung dich thu dwoc phai chuyén
sang mau xanh khi them khong qua 1,0 ml dung dich natri
hydroxvd 0,0i N (CB). Thém 0,2 ml dung dich methyl da
cam (TT) vao 100 ml dung dich S2. Dung dich thu dugc
phai chuyén tir mau vang sang da cam khi thém khong qua
15 ml dung dich acid hydroclorie 0,01 N (CD).

Do hap thu
D0 hap thu ctia dung dich S2 (Phu [uc 4.1) tai cac budc séng
trong khodng tlr 220 nm dén 340 nm khong duoc qua 0,2.

Chat khtr

Them 1 ml dung dich acid sulfuric hang (TT) va 20 ml
dung dich kali permanganat 0,01 N (CD) vao 20 ml dung
dich S2. Dun séi véi sinh han héi lwvu trong 3 min, lam
ngudi ngay. Thém 1 g kali iodid (TT) va chuan do ngay
bang dung dich nairi thiosui/at 0,01 N (CD), sir dung
0,25 ml dung dich ho tinh hot (T7) lam chat chi thi. Déng
thoi ti€én hanh mau trang. Chénh léch thé tich gitta 2 lan
chuén dd mav thir va mau trdng khdng duoc qua 0,5 ml.

Céc amid va acid stearic

Phuong phép sac ky 16p mong (Phu luc 5.4)

Ban mung: Dung 2 ban méng silica gel GF24.

Dung méi khai trién:

Dung moi |: Ethanol - trimethyipentan (25 : 75).

Dung méi 2: Hexan (TY).

Dung mbi 3: Methanol - methyien citirid (5 : 95).

Dung dich thtr: Bay hoi loo ml dung dich SI dén kho &
45 °c: troné chan khong. Hoa tan can trong 2 ml me.thyien
c.iorid (77) da duoc acid hoa.

Dung dich doi chiéu (i): Hoa tan 20 mg acid stearic chuan
(phu gia chat déo 19) trong lo ml methvie.n clorid(71).
Dung dich ddi chiéu (2): Hoa tan 40 mg phu gia chat déo
20 chuén trong 10 tnl methyien ciorid(T1). Pha loang 1ml
dune dich thu dugc thanh 5 ml véi cung dung moi.



Duwoc BPIEN VIET NAM V

Dung dich d6i chiéu (3): Hoa tan 40 mg phu gia chét dco
21 chuén Irong 10 ml mcthyien ciorid (77). Pha lodng 1nil
dung dich thu dugc thanh 5 mi véi ctng dung moi.

Cach tién hanh: Cham ricng biét 1én 2 ban méng 10 pl moi
dung dich trén.

Ban mong thtt nhat: Sir dung dung mdi 1, trién khai sic
ky dén khi dung mdi di dwgc khodng 10 cm. D& khd ban
méng. Phun dung dich mudi natri diciorophenolindophenol
0 2% trung ethanol (TI), say kho vai phdt trong ta say ¢
nhiét d6 120 °c dé hién vét rd. Bat ky vét nao twong ng
voi phu gia chat deo 19 trén sdc ky d6 thu dwoc tir dung
dich thir khong dugc dam hon vét trén séc ky dé thu dugc
tlr dung dich doi chiéu (2).

Ban moén« thir hai: St dung dung mdi 2. trién khai sac
ky don khi dung méi di dwgc khoang 13 cm. Bé kho ban
mong; tiép tuc trién khai ban mong nay 1an 2 véi dung mai
3 dén khi dung méi di duoc khodng 10 cm. D6 khd ban
maéng. Phun dung dich acid phosphomolybdic. 4 % trong
ethanol (T1"), sdy trong tu sdy & 120 °c cho t&i khi xuét
hién vét. Bat ky vét nao tvong (rng véi phu gia chat deo 21
hodc phu gia chét d&o 20 trén s&c ky do thu dugc tir dung
dich thtr déu khdng dwoc dam hon vét trén sac ky dd thu
duoc tlr dung dich d6i chiéu (2) va (3) twong ung.

Chat chdng oxy héa phenolic

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

Pha dong: Nuéc - tetrahydrofuran - acetonitrii (10:30: 60).
116n hop dung mai: Acetoniirii - tetrahydrofuran (50 : 50).
Dung dich thiv (T): Bay hoi 50 ml dung dich SI trong chan
khong o 45 °c t6i khd. Hoa tan can trong 5,0 mI hon hop
dung méi.

Dung dich thir (2): Bay hoi 50 ml dung dich SI trong chéan
khong & 45 °c t¢i khd. Hoa tan can trong 5,0 ml methylen
ciorid (77).

Dung dich d6i chiéu (1): Hoa tan 25 mg butylhydroxytoluen
chuan (phu gia chat déo 07), 40 mg phu gia chat deo 10
chudn, 40 mg phu gia chit déo 09 chuin va 40 mg phu
gia chét déo 11 chuén trong 10 ml hon hgp dung méi. Pha
lodng 2 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 mi véi cling hon
hop dung moi.

Dung dich d6i chi€u (2): Hoa tan 40 ing phu gia chat déo
11 chuén va 40 mg phu gia chét dco 12 chuén trong 10 ml
methyien ciorid (77). Pha loang 2 ml dung dich thu dugc
thanh 50 ml véi cung dung moi.

Diéu kién sac K<

Cot kich thudc (25 cm x 4,6 mm), nhdi pha tinh ¢ (5 pm).
Téc d6 dong: 1,5 ml/min.

Detector quang phd tr ngoai dat & bwéc séng 280 nin.
Thé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh:

Tién hanh sic ky v6i dung dich thr (1) va dung dich doi
chiéu ().

Kiém tra tinh phu hop cua hé thong: Trén sac ky do cla
dung dich doi chiéu (I), d6 phan giai gilta pic twong rng
v6i phu gia chat déo 09 vii phu gia chat déo 10 khong nhéd
hon 2,0. S6 dia ly thuyét ctia cot tinh theo pic cla phu gia
chét deo 07 phai khéng nl.0 hon 2500.
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Gi6i han:

Sac ky do thu dwoc tir dung dich thw (1) chi ¢d nhitng pic
chinh twong Gng véi cac pie trén sic ky do thu duoc tir
dung dich ddi chiéu (1) véi thoi gian luu trén 2 min.

Dién tich cla cac pie tren sic ky do cla dung dich thir (1)
khong duoc in hon dién tich cua cac pic twong (ng trén
séc ky dd clia dung dich d6i chiéu (1), trir pic rira giai cudi
cuing trén séc ky do ctia dung dich déi chiéu (1).

Néu trén sac ky do thu dugc tir dung dich thir (1) ¢6 ] pic
cung thoi gian lwu voi pic chat chéng oxy héa rira gidi cudi
cung trén sac ky do cta dung dich déi chiéu (1) thi tién
hanh phép thir v&i cac thay déi lihu sau:

Pha dong: Nuwéc - 2-propanol - methanol (5 : 45 : 50).
Cach tién hanh:

Tién hanh sac ky véi dung dich thir (2) va dung dich dbi
chiéu (2).

Kiém tra tinh ph0 hop cha hé thong: Trén sic kv do cia
dung dich d6i chiéu (2), o phan gidi giita pic clia phu gia
chéat déo 11 va phu gia chat deo 12 khéng nhé hon 2,0.
Gi6i han:

Sac ky dd thu duoc tir dung dich thir (2) chi ¢ nhitng pic
chinh twong (ng voi céac pic trén sic ky do thu dwoc tir
dung dich d6i chiéu (2) véi thoi gian lvu trén 3 min.

Dién tich cua céc pic thu dwgc tir dung dich thir (2) khéng
duoc 16n hon dién tich cac pic twong (ng thu duoc tir dung
dich dai chiéu (2).

Chat tan trong hexan

Cho 5 g nguyén liéu can kiém tra vao mot binh thdy tinh
borosilicat ¢c6 mai. Thém 50 ml hexan (77), dun soi vGi
sinh han hoi luu trén céch thay trong 4 h, khudy lien tuc.
Lam ngudi trong nwdc da, co tho tao thanh mot Uvp gel.
Chuén bi mot bd phéu loc thy tinh x6p, s6 do x0p 16 (Phu
luc 3.4) ¢6 bd vé lam hanh bang nudc da va cé thd ding
loc hat dwéi ap suét giam dé tang tdc do loc. Pe lanh bod
loc 15 min, sau d6 loc dung dich hcxan dw6i ap suét 27
kPa, khong rira can. Thoi gian loc khdng dugc quéa 5 min.
Bay hoi 20 ml dich loc dén kho trén céach thdy. Lam kho
& 100 °c trong 1h. Khéi lvgng can thu dugc khéng dwoc
qua 40 mg (2 %) doi véi copolymer diing lam do dung va
khéng qua 0,1 g (5 %) v&i chat copolymer ding lam day
truyén dich.

Tro sulfat
Khéng dugc qua 1,2 % (Phu luc 9.9, Phuong phap 2).
Dung 5,0 g nguyén liéu can kiém tra.

Pinh lvung

Cho tir 0,250 g dén 1,000 g nguyén liéu can kiém tra (tty
theo ham lugnc vinyl acetat trong copolvmer can dinh
Irong) vao mdt binh nén nit mai 300 ml, c6 san khudy tir.
Thém 40 ml xyien (77). Bun sdi v6i sinh han hdi hru trong
4 h, khudy lién tuc. Tiép tuc khudy tir, dé ngudi cho tGi khi
bét dau xudt hién tda thi thém tir It 25,0 ml dung dich kaii
hydmxyd trong ethanol (TTp. Tiép tuc dun sdi vor sinh
han hoi lvu va khudy lién tuc trong 3 h. Pe nsudi trong khi
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van khudy lién tuc, rira sinh han hdi lvu bang 50 mi nuéc
véa them 3U,0 mi chon; dich acid sulfuric 0,1 N (CD) vao
binh. Chuyén toan bd hén hop trong binh vao cdc c6 dung
tich 400 ml, rtra binh 2 lan, mdi Ian vé&i 50 ml dung dich
natri sulfat khan 20 % (TT) va ti€p tuc lira 3 lan, moéi lan
20 ml nuéc. GOp toan bd dich rira vao cdc chira dung dich
ban dau. Chuéan dd acid sulfuric thira bang dung dich natri
hydroxyd 0,1 N (CD), xac dinh diém twong duong béang
phwong phap chuin do do dién thé (Phu luc 10.2). Song
song tién hanh chuadn d® mau trang.

1 ml dung dich acid sulfuric 0,1 N (CD) lwong tng vGi
8,609 rng vinyl acetat.

17.9.6 POLYOLEFIN

binh nghta

Polyolefin thu dwoc bang cach polymer hoa ethvlen hoic
propylen, hodc bang cach copolymer héa hon hgp ca hai
chét trén ma chira khdng qué 25 % cac dong dang cao hon
(C416i ¢ 10 hodc cac acid carboxylic hodc cac ester. Mot
sb nguyén liéu c6 thd la hon hop céc polyolefin.

biéu ché
MOt sb phu gia chdt déo dwgc thém vao trong qud trinh
polymer héa nham t6i wu héa cac dac tinh héa hoc, vat ly
va co hoc dé dap (ng yéu cau clia muc dich s dung. Tat
ca cac phu gia chat déo nay déu phai c6 trong Danh sach
phu gia chat déo cho phép véi ham lvgng toi da nam trong
giéi han cho phép quy dinh véi ting san pham.
Polyolefin cd thé chira t6i da 3 chat chdng oxy hda, mot
hodc mot vai chat hdi tron hodc titan dioxyd dwgc dung
nhuw chéat chan sang khi nguyén liéu yéu cau phai c6 kha
nang chdng anh sang.
Céc chat chdng oxy héa va gi6i han cho phép quy dinh
nhu sau:
- butylhydroxytoluen (phu gia chat déo 07): Khéng qua
0,125%,
- pentaerythrityl tetrakis[3-(3,5-di-fE77-butyl-4-hydroxy-
phenyl)propionat | (phu gia chét deo 09): Khéng qua 0,3 %;
m |,3,5-tris(3,5-di*-r(?r/-butyl-4-hydroxybcnzyl)-j-tria/.in-
2,4,6(/11,311,5//)-trion (phu gia chat déo 13): Khong qua
0,3%;
octadecyl 3-(3,5-di-fe/i-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat
(phu gia chat déo 11): Khong qua 0,3 %;
- ethylen bis[3,3-bis[3-(l, 1-dimethvlethvl)-4-hydroxy-
phenyll-butanoal] (phu eia chat déo 08): Khong qua 0,3 %;
- dioctadecyl disuliid (phu gia chat deo 15): Khéng qua
0,3 %;
- 4,4°,4”7-(2,4,6-Iritnethylben/en-1,3,5-trivkrismetbylen)-
trio[2,6-bis(l,I-dirnethvlethyl)phenolj (phu gia chat déo
10): Khong qua 0,3 %;
2,2"his(octadecyloxy)-5,5-spirobi[l ,3,2-dioxa-phosphinan]
(phu gia chét dco 14): Khdng qua 0,3 %;
- didodecyl 3,3’-thiodipropionat (phu gia chat déo 16):
Khong qua 0.3 %;
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- dioctadecyl 3,3Mhiodipropionat (phu gia chéat deo
17): Khong quéa 0,3 %;
tris[2,4-bis(l,I-dimethylcthyl)phenyl] phosphit (phu
gia chat déo 12): Khong qua 0,3 9%;
- phu gia chat déo 18: Khéng qua 0,1 %;
copolymer cliahdn hgp dimcthyl succinat va (4-hydroxy-
2,2,6,6-tetramelhylpiperidin~l-yl) ethanol (phu gia chat
déo 22): Khéng quéa 0,3 %;
Tong lwong cac phu gia chét deo chdéng oxy hda ké trén
khbng dugc qué 0,3 %.
Céc copolymer nay ciing cé thé chira:
- hydrotalcit: Khong quéa 0,5 %,
céac alkanarnid: Khong qué 0,5 %,
céac alkenamid: Khéng qua 0,5 %,
natri silico-aluminat: Khéng qua 0,5 %,
silica: Khdng qua 0,5 %,
natri benzoat: Khong qua 0,5 %,
— csler hoac mudi cla acid béo: Khong qua 0,5 %,
- trinatri phosphat: Khéng qua 0,5 %,
- paraiin l6ng: Khong qua 0,5 %,
- kém oxyd: Khong qué 0,5 %,
- talc: Khéng qua 0,5 %,
- magnesi oxyd: Khong qué 0,2 %,
- calci stearat hodc kém stearat hoic hon hop ca 2 chét
trén: Khong quéa 0,5 %,
- titan dioxyd: Khéng quéa 4 %.
Nha cung cép nguyén liéu phai chirng minh duoc cac
thanh phan clia nguycn liéu 1am mau dién hinh cho moi
16 san xudt déu co chét lvong va ham lugng dat yéu cau.

Tinh chét

Dang bdt, hat, cdm, hodc chuyén dang thanh cac phién
méng ¢ do day khac nhau, hodc cac dang d6 dung; thuc
té khong tan trong nuéc, tan trong cac hydrocarbon thom
nong, thuc té khong tan trong ethanol hcxan va methanol;
tro nén mém & nhiét do tir 65 °c va 165 °C; khi chay cho
ngon Ira mau xanh.

Pinh tinh

Neti can, cai nho nguyén liéu can kiém tra thcinh cAc manh
nhé ¢ kich thwéc moi chiéu khéng qua i an.

A. Thém 10 ml to!nen (T’ vao 0,25 g nguyén liéu can
kiém tra va dun s6i hoi luu trong khoang 15 min. Nho vai
giot dung dich thu duwgc Icn mot phién natri clorid, bay hoi
dung méi & 80 °c trong tl sdy. Do phd hap thu hong ngoai
(Phu luc 4.2). Ph6 hap thu hdng ngoai ctia nguyén liéu can
kiém tra phai c6 cac cuc dai dac trung & cac s6 séng sau:
2920 em'], 2850 cnvl 1475 cnrl 1465 cnrl 1380 cnrl,
1170 cnrl, 7?5 cnr’, 720 cm'L pho thu dwoc phai giéng
vGi ph6 clia nguyén liéu déi chiéu. Ncw nguyén liéu can
kiém tra & dang phién mdng, c6 thd xac dinh truc tiép phod
hap thu hdng ngoai trén mét manh co kich thudc phu hop.
B. Nguyén liéu can kiém tra phai dap tng Cac phép thir bo
sung lrong Gng véi cac phu gia chat déo co trong thanh phan,
c. Tron khoang 20 mg nguyén liéu can kiém tra v6i 1g
kaii hydrosuildt (T1) trong mot chén platin va dun néng téi
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khi chdy hoan toan. B8 ngudi, them 20 ml dung dich acid
sulfuric hang (Ti). Bun nbéng nhe, loc. Thém vao dich
loc thu dwge 1 ml acidphosphoric (77) va 1 ml dung dich
hydrogen peroxyd dam dac. Néu nguyén liéu can kiém tra
cb dung titan dioxyd d6 lam cht chan sang thi SCxuét hién
mau vang cam.

Chuan bi cac dung dich SI, S2, S3
Xcu can, cat cac nguyén liéu can kiém tra thanh cac manh
nhé co kich thwdc mdi chiéu khang qua i cm.

Dung dich ST: Cho 25 g nguyén liéu can kiém tra vao mot
binh thly tinh borosilicat c6 mai. Thém 500 ml nuéc dé
pha thudc tiém va dun s6i dugi sinh han hoi luu trong 5 h.
0€ ngubi va gan. Gitt mot phan dung dich dé kiém tra do
trong va mau sac ctia dung dich, loc phan con lai qua phéu
loc thdy tinh x6p, s do x6p 16 (Phu fuc 3.4). S dung
dung dich SI trong vong 4 h sau khi pha.

Dung dich S2: Cho 2,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mot binh thly tinh borosilicat c6 mai. Thém 80 nil toluen
(77). dun s6i dugi sinh han hdi lvu trong 90 min, khudy
lien tuc. De ngudi dén 60 °c, vira thém 120 ml methanol
(TT) vilra khudy tién tuc, Loc dung dich thu dugc qua phéu
loc thiy tinh x6p, s6 do x6p 16 (Phu luc 3.4). Rira binh va
phéu loc bdng 25 ml hdn hop gom 40 ml fofuen (TT) va
60 ml methanol (77). Gop dich rlra va dich loc, pha loang
hén hop thu dwoc thanh 250 ml véi cang hdn hop dung
méi. Song song tién hanh mau trang.

Dung dich S3: Cho 100 g nguyén tiéu can kiém tra vao
mot binh nén thav tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 250 ml
dung dich acid hydrocioric 0,7 iY (CDP) va dun sbi duoi
sinh han hoi lwu trong 1 h, khudy lién tuc. Be ngudi, gan
lay dung dich.

Do trong va mau séc clia dung dich
Dung dich s 1phai trong (Phu luc 9.2) va khdng mau (Phu
luc 9.3, phwong phép 2).

Ciidi han acid - kiém

Thém 0,15 ml dung dich xanh bromothvmol (Ti)) vao
100 ml dung dich s1 Mau cla dung dich thu dwgc phai
chuyén sang xanh khi thém khong qud 1,5 ml dung dich
natri hydroxyd 0,07 X (CB).

1liém 0,2 ml dung dich methyl da cam (77) vao 100 ml
dung dich S1. Mau cua dung dich thu dwgc phai chuyén tir
vang sang da cam khi thém khéng qua 1mi dung dich acid
hydroclorie 0,01 X (CD).

tio hap thu
D6 hap thu cua duns dich SI (Phu luc 4.]) tai céc buéc
séng tr 220 nm dén 340 nm khdng dugc qua 0,2.

Chat khtr

1hém 1 ml dung dich acid sulfuric lodng (77) va 20 ml
dung dich kali i-erm:mganat 0.0i A (CD) vao 20 ml dung
dich s1. Bun sA héi hiU trong 3 h va lam lanh ngay. Them
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t g kali iodid (77), chuéin do ngay bang dung dich natri
thiosui/at 0,01 //(CD) vé6i chi thi la 0,25 ml dung dich ho
tinh bdt (77). Song song tién hanh mdt mau tréng. Chénh
léch thé tich gilra hai 1an chudn dé khéng duwoc qua 3,0 ml.

Chaét tan trong hexan

Cho 10 g nguyén liéu can kiém tra vao mdt binh nén thly
tinh borosilicat c6 mai. Thern 100 ml hexan (77) va dun soi
duwéi sinh han hoi luu trong 4 h, khudy lién tuc. Lam ngudi
trong nuéc da va loc nhanh (thoi gian lgc khéng duge qua
5 min; c6 thd tang tdc dd loc néu can bang céach loc giam ap)
qua 1 phéu ioc thdy tinh xdp, s do x0p 16 (Phu luc 3.4),
duv tri dung dich & khoang 0 °c. Bay hoi trén cach thly
20 ml dich loc trong mét cdc thiy tinh borosilicat da dugc
can bi. Sdy khd cdn & 100 °c dén 105 cc trong 1 h. Khéi
lwgng cén thu duoc phai ndm trong khoang 10 % ctia c&n thu
duoc I nguyén liéu 1am mau dién hinh va khong qua 5 %.

Nhém

Khong qua 1 phan triéu.

Xac dinh bang phuwong phap quang pho phat xa nguycn ti
trong plasma ctia argon (Phu luc 4.4, phwong phap 1).
Dung dich thir: Dung dung dich S3.

Day dung dich chudn: Pha lodng dung dich nhém mau
200 phan triéu AT (77) béang dung dich acid hydrocioric
0,1 Ai(TT).

Do cwong do phat xa cua nhém & budc séng 396,15 nm,
hiéu chinh duong nén & budc séng 396,25 nm.

St dung dung dich add hydrocloric 0,1 M khéng c6 nhém.

Titan

Khong qué 1phan triéu.

Xéc dinh bang phwong phap quang pho phat xa nguyén tt
trong plasma cua argon (Phu luc 4.4, phwong phép 1).
Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha loang dung dich titan mau 700
phan biéu Ti(77) bang dungdich acid hydrocloric 0,i M(IT).
Do cuwong do phat xa cua nhdom & buéc séng 336,12 nm,
hiéu chinh dudng nén & buéc séng 336,16 nm.

St dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong cd titan.

Ké&m

Khong qua 1phan triéu.

Xé&c dinh bang phuong phap quang pho hdp thu nguyén tir
(Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thi: Dung dich S3.

D&y dung dich chuan: Pha lodng dung dich kém mau
10 phan triéu Zn (Ti) bang dung dich acid hydrocloric
0,1 M (77).

Do d6 hdp thu tai bwdc séne 213,9 Tim, st dung den
cathod réng kém lam nguén blic xa va ngon I¥a khong
khi - acetylcn.

St dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong cé kém.

Kim loai ndang
Khong duoc qué 2,5 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

PL-457



PHU LUC 17

Bay hoi 50 mi dung dich S3 dén con khoang 5 ml trén cach
thdly, pha lodng thanh 20 ml béng nuwéc. LAy 12 ml dung
dich thu dugc tién hanh tht theo phwong phap 1 Diing
2,5 ml dung dich chi mau 10 phan triéu Ph (Ti) dé chuén
bi mau déi chiéu.

Tro Sulfat

Khéng qua 1,0 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).

Dlrng 5,0 g nguyén liéu can kiém tra.

Gidi han nay khong &p dung cho nguyén liéu can kiém tra
c6 dung titan dioxyd d6 lam chét chan séang.

Céac phép thir bd sung
TUy theo yéu ciu ddi voi nguyén liéu cin kiém tra, sé phai
thuc hién toan bd hodc mot sé phép thir sau day:

Chat chdng oxy héa phenolic

Phuong phép sac ky 16ng (Phu luc 5.3).

Ho6n hop dung méi: Acetonitril - tetrahydro/uran.

Dung dich thir (i): Bay hoi 50 ml dung dich S2 dén kho
trong chan khéng ir 45 °c. Hoa tan can trong 5,0 ml hon
hop dung méi. Chuan bi mét dung dich mau trang tir dung
dich S2 mau trang.

Dung dich thu (2): Bay hoi 50 ml dung dich S2 dén kho
trong chan khéng & 45 °c. Hoa tan can trong 5,0 mi
methyfen clorid (T7). Chuan bi dung dich mau trang tir
dung dich dung dich S2 mau trang.

Dung dich thtr (3): Bay hoi 50 mi dung dich S2 dén kho
trong chan khéng ¢ 45 °c. Hoa tan can trong 5,0 ml
hén hop dbng thé tich cla acetonitrii (TT) va dung dich
iert-butyihydroperoxyd (Ti) 1 % trong tetrahydrofuran
(77). Day ndp binh va dé yén 1h. Chuén bi dung dich mau
trang tir dung dich dung dich S2 mau tring.

Trong cac dung dich doi chiéu duéi day chi can chuan bi
clic dung dich doi chiéu can thiét cho viéc phan tich chat
chong oxv hoa phenoiic c6 trong nguyén liéu can kiém tra.
Dung dich doi chiéu (i): Hoa tan 25,0 mg bulyihydroxy-
toluen chudn (phu gia chat dco 07) va 60,0 mg phu gia chat
déo 08 chuan trong 10.0 ml hon hop dung mdi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cuing hén hop
dung méi.

Dung dich d6i chiéu (2): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 09 chudn va 60.0 ing phu gia chat déo 10 chuan trong
10.0 ml hén hop dung méi. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu
dwoc thanh 50,0 ml véi cting hén hop dung mai.

Dung dich ddi chiéu (3): Hoa tan 60,0 tng phu gia chét
déo 11 chudn va 60,0 mg phu gia chét dco 12 chuan trong
10.0 ml methyien ciorid (TT). Pha lodng 2,0 ml dung dich
thu duoc thanh 50,0 mi v6i ciing dung mai.

Dung dich doi chiéu (4): Hoa tan 25,0 mg phu gia chét
déo 07 chuén trong 10,0 ml hdn hop dung méi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu dwoc thanh 50,0 ml vé6i cung hon hgp
dung méi.

Dung dich d6i chiéu (5): Hoa tan 60,0 mg phu gia chét
déo 08 chuan trong 10,0 mi hon hgp dung moi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu dwoc thanh 50,0 rl véi cting hdn hop
dung moi.

PL-458

DUQC BINN VIET NAM V

Dung dich doi chiéu (6): Héa tan 60,0 mg phu gia chéat
déo 13 ehuan trong 10,0 ml hdn hop dung méi. Pha lodng
2.0 jn! dung dich thu duoc thanh 50,0 ml véi cung hon hop
dung moi.

Dung dich doi chiéu (7): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 09 chuén trong 10,0 ml hén hop dung mdi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu dwoc thanh 50,0 ml v&i cung hon hop
dung mbi.

Dung dich dbi chiéu (8): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 10 chuan trong 10,0 ml hon hop dung méi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 m! véi cling hén hop
dung moi.

Dung dich d6i chiéu (9): Hoa tan 60,0 ml phu gia chét déo
1 chuan trong 10.0 ml methyien ciorid (IT). Pha lodng
2.0 ml dung dich thu dwoc thanh 50,0 ml véi cling hon hop
dung mbi.

Dung dich doi chiéu (10): Hoa tan 60,0 ml phu gia chét
déo 12 chuan trong 10,0 inl methvicn ciorid (77). Pha
lodng 2.0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 mi véi clng
dung moi.

Dung dich ddi chiéu (11): Hoa tan 20,0 mg phu gia chat
deo chuadn 18 trong 10,0 ml hén hgp dbng thé tich cla
acetonitrii (IT) va dung dich tcrt-butyihydroperoxvd (TT)
1 % trong tetrahydrofuran (77). Bay ndp binh va dé yén
1h. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml
bang hdn hop dung moi.

A. Neu nguyén liéu can kiém tra c6 chira phu gia chat dco
07 hodc/va phu gia chat déo 08, tién hanh nhu sau:

Pha dong: Nudc - acetonitrii (30 : 70).

Diéu kién s&c ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4.6 mm) duoc nhoi pha tinh ¢
(5 pin).

Detector qllang phé ttr ngoai dat tai budc séng 280 nm.
Toc do dong: 2 mi/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Céach tién hanh:

Tiém céc dung dich sau: dung dich thr (1), dun£ dich mau
trang ctia dung dich thir (1), dung dich d&i chiéu (]), moi
dung dich d6i chiéu (4) hoac (5), hodc dung dich ddi chiéu
(4) va (5). Tién hanh sic ky trong 30 min.

Tinh phu hgp cua hé théng:

Do phén gidi gilra pic cla phu gia chat déo 07 va phu gia
chét doo 08 trén sac ky dé thu dwoc cla dung dich doi
chiéu (1) khong dwgc nhé hon 8,0.

S&c ky do cua dung dich thir (i) chi cho cac pic cua cac
chét ch6ng oxy héa trong thanh phan da dang ky va nhiing
pic nhé twong (ng véi cac pic trén sac ky dé cla dung dich
mau trang.

Gi6i han:

Dién tich céc pic trén sic kv dd thu dwoc tir dung dich thir
(1) phai nhé hon cac dién tich pic twong ng trén sac ky do
cla dung dich ddi chiéu (4) va/hoac (5).

B. Neu nguyén liéu can kiém tra c6 chira mét hodc nhiéu
hon céc phu gia chat déo sau day:

Phu gia chéat deo 09,

Phu gia chat deo 10.

Phu gia chai déo 11,
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Phu gia chét déo 12,

Phu gia chat déo 13

thi tién hanh sac ky vi digu kién da néu o trén (phan A),
nhimg ¢ thay ddi nhu sau:

Pha dong: Nuwéc - tetrahydrofunm - acetotuirii (10:30:60).
T6c do dong: 15 ml/min.

Céch tién hanh: Tién hanh sic ky v6i dung dich thir (1),
dung dich mau trng ctia dung dich thir (1). dung dich doi
chiéu (2) va cac dune dich doi chiéu tvong (ng v&i cac
chét chdng oxy hda da dang ky c6 trong nguyén liéu can
kiém tra thuéc danh muc trén,

Kiém tra tinh phu hop clia hé thong:

Do phan gidi gilta pic clia phu gia chat déo 09 va phu gia
chat déo 10 trén séc ky do thu dwoc cla dung dich d6i
chiéu (2) khong dugc nho hon 2,0.

S&c ky do cua dung dich thir (1) chi cho cac pic cla cac
chat chdng oxy hoéa trong thanh phan da dang ky va cac
pic nhé twong ng véi cac pic trén sic ky dd cta dung dich
mau trang.

Gidi han:

Dién tich céc pic trén sic kv do thu duoc tir dung dich thir
(1) phai nhd hon dién tich cac pic twong (ng trén séc ky
do thu dwoc tr dung dich doi chiéu clia cac chat chéng oxy
héa dd néu 0 tren c6 trong thanh phan nguyén liéu.

. Neu chat kiém tra cé chtra phu gia chat déo 11 va/hodc
12 thi tién hanh sic ky voi diéu kién da néu o phan A,
nhung co thay ddi nhu sau:

Pha dong: NuGc - 2-propanoi - methanol (5 : 45 : 50).
Toe do dong: 1,5 ml/min.

Céch tién hanh: Tién hanh séc ky voi dung dich thir (2),
dung dich mau tring ctia dung dich thir (2), dung dich d6i
chiéu (3) va dung dich d6i chiéu (9) hoac (10), hodc dung
dich d6i chiéu (9) va (10).

Kiém tra tinh phu hop cla hé thong:

Do phéan gidi gilia pic cua phu gia chal déo 11 va phu gia
chat déo 12 trén sic ky do thu dugc cla dung dich d6i
chiéu (3) khdng duoc nhd hon 2,0.

Sac ky do cla dung dich thtr (2) chi cho céc pic clia cac
chat chong oxy héa trong thanh phan da dang ky va céc pic
nhd twong (ng véi cac pic trong sdc ky do cla dung dich
mau trang.

Gidi han:

Dién tich céc pic trén sac ky do thu duogc tir dung dich tht
(2) phai nho hon dién tich céc pic twone (ng trén cac sac
ky dd thu dugc tir dung dich di chiéu (9) va/hodc (10).

D. Néu nguyén liéu can kiém tra cé chita phu gia chat déo
18, tién hanh sac ky voéi diéu kién dd néu ¢ phan A, nhung
c6 thay d6i nhu sau:

Pha dong: Tetrahydrofuran - acetonitrii (20 : 80).

Toc dd déng: 1,5 inl/min.

Cach tién hanh: Tién hanh sic ky voi dung dich thir (3),
dung dich méu trang clta dung dich thir (3) va dung dich
déi chiéu (11).

Kiém tra tinh phu hop cun hé thong:

D6 phan gidi gida 2 pic chinh (thdi gian lvu khoang 3,5 va
5,8) trén sac ky do thu dwoc cua dung dich doi chigu (11)
khéng dwoc nho h(m 6,0.
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sdc ky do cua dung dich thir (3) chi cho cac pic clia cac
chat chéng oxy héa trong thanh phan da dang ky va céc pic
nhd twong ng vGi cac pic trong sic ky dd cua dung dich
mau trang.

Gi6i han:

Dién tich cac pie trén sac ky do thu dwoc tir dung dich thi
(3) phai nho hon dién tich céac pic wOTig tng trén sac ky doé
cua dung dich déi chiéu (11).

Chat chdng oxy héa non-phenoiic

Phuong phép sac kv I6p mong (Phu luc 5.4).

Ban méng: Silica gei Gi‘24

Dung mdi khai trien:

Dung mdi 1 Hexan (TT).

Dung moi 2: Methylen dorid (TT).

Dung dich thir (4): Bay hoi 100 mi dune dich S2 dén khd
trong chan khdng & 45 °c. Hoa tan cin trong 2 mi methylen
clorid d& duoc acid hoa (77).

Dung dich d&i chiéu (12): Hoa tan 60 mg phu gia chat
(leo 14 chuéan trong 10 ml methvlen clorid. Pha lodng 2 ml
dung dich thu dwoc thanh 10 mi bang rnethyien ciorid da
dugc acid héa (TT).

Dung dich déi chiéu (13): lioa tan 60 mg phu gia chét déo
15 chuén trong 10 ml methylcn ciorid (77). Pha lodng 2 ml
dung dich thr duoc thanh 10 ml bang methyien clorid da
duoc acid héa 677).

Dung dich d8i c.hiéu (14): Hoa tan 60 mg phu gia chét dco
16 chuan trong 10 ml methylen ciorid (77). Pha loang 2 ml
dung dich thu (lugc thanh 10 ml bang mcthyien clon'd da
duoc acid hoéa (77).

Dung dich doi chiéu (15): Hoa tan 60 mg phu gia chét déo
17 chuén troné 10 ml methyicn clorid (77). Pha lodng 2 ml
dung dich thu dwoc thanh 10 mi béng mcthyicn clorid da
dugc acid hot7 (77).

Dung dich doi chiéu (16): Hoa tan 60 mg phu gia chat déo
16 chuén va 60 mg phu gia chat deo 17 chuan trong 10 ml
methvlen clorid (Ti). Pha loiine 2 mi dung dich thu dwoc
thanh 10 ml bang methylen clorid da dugc acid héa (T7).
Céch tién hanh: Cham riéng biét tron ban mong 20 pl moi
dung dich thir (4), dung dich d&i chiéu (16) va mdi dung
dich d6i chiéu twong (ng vii tat ca cac chat chdng oxy
hda phenolic va non-phenohc dugc cong b cd trong thanh
phan nguycn liéu can kiem tra.

Trién khai sac kv véi dung moi 1dén khodng 18 cm. bBe
kho ban mong. Tiép tuc trién khai sac ky véi dung méi 2
dén khoang 17 cm. Pe khd ban mong va quan sat dugi anh
sang tl ngoai & buwdc séng 254 nm. Phun dung dich iod
5 9% trong ethanol (77), sau 10 min den 15 min quan sat
dué6i anh sang tlr ngoai & budc séng 254 nm. Khéng duoc
€6 hdt c vet nao trén sac ky do thu dugc tir dung dich thr
(4) dam hon vét tvong (ng tren sac ky do thu duwoc tir cac
dune dich ddi chiéu. Phép thir chi c6 gia tri khi sac ky do
thu dwoc tir dung dich ddi chiéu (16) cho 2 vét riéng biét.
Phu gia chét tico 22

Phuwong phép sac ky lene (Phu luc 5.3).

Pha donv: Efiianoi - hexai: (11: 89).

PL-45'
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Pinn* dich thir: Bay hoi 25 ml dung dich S2 den kho trong
chan khéng & 45 °c. Hoa tan can trong 10 ml lohten (iT)
va 10 ml dung dich tetrabutvivmoni hvdroxyd (TT) ] %
trong hén hgp gébm 35 thé tich tollten (VT) va 65 thé tich
ethanol (IT). Bun sbi dudi sinh han hdi hru trong 3 h. De
ngudi va loc néu can.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 30 me phu gia chat déo
chuén 22 trong 50 ml tollten (TT). Thém 1 ml dung dich
thu dwgc vao 25 ml dung dich S2 mau trang va bay hoi dén
kho trong chan khong & 45 °c. Hda tan can trong 10 ml
tollten (TT) va 10 ml dung dich tetrabutyiamoni hydroxyd
(TT) 1% trong hon hop gom 35 thé tich tniuen (TT) va 65
the tich ethanol (TV). Bun séi dugi sinh han hdi lwu troné
3 h. Be ngudi va loc néu can.

Diéu kién sac ky:

Cot kich thuéc (25 cm x 4,6 nim), nhdi aminopropvisiiyi
silica gel dung cho sac ky (5 pm).

Detector quang pho tlr ngoai dat & budc séns 221 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.

To6c do dong: 2 inlénin.

Thoi gian sac ky: 10 min.

Céch tién hanh:

Tién hanh sic ky v6i dung dich d6i chiéu, ghi sac ky
do. B9 phan gidi gilta cac pic twong ing véi thanh phan
“dioi” va dung mdi cta dung dich doi chiéu phai khong
nhé hon 7.

Tién hanh sic ky 1an lvot v6i dung dich thir va dung dich
d6i chiéu, trén sic ky do thu dwoc tir dung dich thir, dién
tich pic twong ng véi thanh phan “diol” trong phu gia
chét déo 22 phai nhé hon dién tich pic twong trg trén sic
ky d6 thu dwoc tir dung dich ddi chiéu.

Céc amid va stearat

Phwong phéap sic ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Bim méng: Silica gel GF1I4.

Dung madi khai trién:

Dung méi 1: Ethanol - trimethylpentan (25: 75).

Dung méi 2: Hexan (TT).

Dung mdi 3: Methanol - methylen ciorid (5: 95).

Dung dich thir: Dung dung dich tht (4) m6 ta trong phan
th&r Chét chdng oxy héa non-phenolic.

Dung dich doi chiéu (17): Hoa tan 20 mg acid stearic (phu
gia chét déo 19 chuan) trong 10 ml methylen ciorid (Ti).
Dung dich déi chiéu (18): Hoa tan 40 mg oicamid (phu gia
chét déo 20 chuén) trong 20 ml methvien ciorid (V7).
Dung dich déi chiéu (19): Hoa tan 40 mg crucamid (phu
gia chat déo 21 chuén) trong 20 ml methyien cioYld (TE).
Céach tién hanh: Dung hai ban méng.

Cham I1én moi ban moéng 10 pl dung dich thir (4).

Chéam tiép Ién ban mdng th( nliat 10 ul dung dich d6i
chiéu (17). _

Tiép tuc chdm riéng biét 1én ban mong th hai 10 pl dung
dich ddi chiéu (18) va (19).

Ban mong thiv nhat: Trién khai sac ky' v6i hé dung méi (1)
dén khoang 10 cm. Dé khé ban mong trong khong khi.
Phun dung dich 2.6 diclorophenoi-indophenol (Ti) 0,2 %
trong ethanol (11) va say vai phit & 120 cc dd hién vét.

PL-460

Diroc BIHN VIET NAM V

Bat ctr vét nao tuong (ng voi phu gia chat déo 19 tren sac
ky do cla dung dich thir (4) déu phai cé cung vi tri (Rf
khoang 0,5) nhung khéng duoc dam hon vét trén sic ky do
clia dung dich chuén (17).

Ban mong tht hai: Trién khai sic ky véi hé dung moi
(2) den khodng 13 cm. Bé khd badn mong ngoai khdng
khi. Tiép tuc trién khai sic ky & ban méng nav lan 2 voi
dung méi 3, dén khi dung méi di duoc khodng 10 cm.
Bé khd ban mong. Phun dung dich acidphosphomoiybdic
5 % trong ethanol (TT). sdy & 120 °c cho t&i khi hién vct.
Bat ky vét nao twong ng v6i phu gia chat deo 20 hodc
phu gia chat déo 21 trén sic ky do dung dich th (4) phai
6 cung vi tri (Rfkhoang 0,2) nhung khdng duoc dam hon
mau clia vét tvong (rng tron sac ky do dung dich doi chiéu
(18) va (19).

17.9.7 POLYPROPYLEN DUNG LAM DO BUISG
VA NUT CHO THLOCTIEM TRUYEN VA THUOC
NHO MAT

Polypropylen bao gdm dong polymer (homopholymer) cluia
propyfen hodc mot copolymer ctia propylen véi khéng qua
25 % ethylen hoac mdt hén hop (alloy) clia Polypropylen
vGi khong qua 25 % polyethylen. Nguyén liéu cé thé chiva
cac chat phu gia.

San xudt
Mot s6 luwgng nhét dinh chat phu gia dugc thém vao
polymer nhdm t8i wu héa ddc tinh hda hoc, ly hoc va QU
hoc cho phu hop v6i muc dich st dung. Tat ca cac chat
phu gia nay duoc lua chon tir danh muc da duoc cho phép,
ma & dd co chi r ham luc.mg t6i da dugc phép dbi véi moi
san pharn.
Polypropylen cé thé chira t6i da 3 chat chong oxy hoa, mot
hodc nhiéu chéat béi tron hodc tac nhan héa deo cling nhw
titan dioxyd dugc dung lam chat chan sang khi nguyén liéu
phadi dung dé tranh anh sang.
- butylhydroxytoluen (phu gia chat déo 07): Khéng
duoc qua 0,125 %;
- pentaerythrityl tetrakis [3-(3,5-di-/er/-butyl-4-hydroxy-
phcayl)propionat] (phu gia chat doo 09): Khéng duwoc qua
0,3 %:
- 1,3,5-tris(3,5-di-mr?-butvl-4-hydroxvbenzvl)~s-triazin-
2,4,6(771,3//,5//Mrion (phu gia chat déo 13): Khéng
duoc qua 0,3 %;
- octadecvl 3-(3,5-di-/ei7-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat
(phu giachat déo 11): Khéne dwgc qua 0,3 %;
- ethylen bis[3,3-bis[3-(LI-iiimethvlethy!)-4-hydroxy
phenyljbuianoat] (phu eia chat déo 08): Khéng duoc
qua 0,3 %;
- dioctadccyl disulfid (phu gia chat deo 15): Khéng
duoc qua 0,3 %;
« 2,2\2,,,6.6,.6"-hexa-/E-r6butyl-4,4\4”-[(2,4,6-trimethy!-
1,3,5-benzcntriyl)Insmethylen]tnphenol (phu gia chat déo
10): Khéng qua 0,3 %;
-2,2’-bis(octadecyk>xy)-5..5,-spirobi[l,3,2-dioxaphos
phinan] (phu gia chat doo 14); Khéng qua 0,3 %;
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- didodecyl 3,3’-thiodipropionat (phu gia Chat déo 16):
Khéng qué 0,3 %;
dioctadecyl 3,3’-thiodipropionat (phu gia chét déo
17): Khéng qué 0,3 %;
- tris (2,4'di-/i.-rNbutyiphcnyl) phosphit (phu gia chat
déo 12): Klidng qua 0,3 %;
Tong lvong cac chat chéng oxy hda thém vao da néu trcn
khong dugc vuot qua 0,3 %.
* hydrotalcit: Khong quéa 0,5 %;
- alkanamid: Khong qua 0,5 %;
- alkenamid: Khdng qua 0,5 %;
natri silico-aluminat: Khéng qua 0,5 %;
silica: Khéng qué 0,5 %;
natri benxoat: Khoéng qua 0,5 %;
céc ester hodc mudi cua acid béo: Khong qua 0,5 %;
trinatri phosphat: Khéng qua 0,5 %;
- dau parafin: Khéng qua 0,5 %;
* k&m oxyd: Khéng qua 0,5 %;
- talc: Khoéng qua 0,5 %;
magnesi oxyd: Khéng qua 0,2 %;
- calci stearat hoac kem stearat hay hon hop cla ca 2
chat: Khong qué 0,5 %;
- titan dioxyd: Khong qua 4 %, chi ycu cau déi voi nguyén
liéu 1am dd dyng thudc nho mét.
Nha cung cap nguyén liéu phai ¢ kha ndng dé chiing minh
rang thanh phan dinh tinh, dinh lvgng ctia mau dién hinh la
dat yéu cau doi v6i tirng 16 san xuét.

Tinh chat

Nguyén liéu & dang bot, giot, hat nhé hodc sau khi chuyén
ddi l1a nhirng phién trong mo co do day khac nhau hodc la
nhitng dé dwng. Thuc té khong tan trong nuwéc, tan trong
hydrocarbon thom néng, thuc té khong tan trong ethanol,
trong hcxan va trong methanol. Nguyén liéu tré nén mém
O nhiét do tir khodng 120 °c.

Pinh tinh

Néu can, co thé cat nguyén liéu can kiém tra thanh nhiing
manh nhd c6 kich thwéc moi canh khono, i hon 7 cm.

A. Thém 10 ml toiucn (TT) vao 0,25 g nguyén liéu can
kiém tra va dun séi hoi lvu khoang 15 min. Nho mdt vai
giot dun” dich dang con nong Ién trén mot dia natri clorid
va lam boc hei dung mbi trong tu sy & 80 °c. Do pho hap
thu hdng ngoai (Phu luc 4.2). Phd hap thy hdng ngoai cla
nguyén liéu can kiém tra phai cé cac cuwc dai 0 1375 em'],
1170 em'1, 995 em'1va 970 cnr’. Pho thu dugc phai phu
hop v6i phd clia nguyén liéu da duoc chon 1am mau dién
hinh. Neu nguyén liéu can kiém tra ¢ dang phién thi cé thé
do phd hép thu hdng ngoai tryc tiép trén mdt manh cét co
kich thuéc phu hop.

B. Nguyén liéu can kiém tra dap trng vcu cau clia Cac phép
thir bd sung twong ng v6i phu gia chat déo duéi day.

c. Tron khoang 20 me nguyén liéu can kiém tra voi 1g
kail hydrosuiyat (TT) trong chén nung platin va dun néng
cho néng chdy hoan toan. Bé ngudi va thém 20 ml dung
dich acidsuiyuric loang (TT). Bun néng nhe, loc dung dich
thu dwgc. Thém vao dich lgc 1 ml acidphosphoric (7T) va
1ml dung dich hydrogen pcroxyd dam dac. Neu nguyén
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lieu c6 thanh phan chat chan sang bang titan dioxyd, mau
vang cam sc xudt hién.

Chuén hi cac dung dich Sl, S2, S3
Néu can. cd thé cat nguyén liéu con kiém tra thanh nhing
manh nhé c6 kich thuéc méi canh khong Ién hofi i cm.

Dung dich ST: St dung dung dich s 1trong vong 4 h sau
khi pha.

Cho 25 g nguyén liéu can kiém tra vao mét binh thiy tinh
borosificat ¢6 mai. Thém 500 ml nwéc dé pha thube tiém
va dun s6i hoi luu trong 5 h. Bé ngudi va gan. De lai mot
phan dung dich dung cho phép thir do trong va mau sic
cua dung dich, loc phan con lai qua phéu loc thay tinh xdp,
dd x0p s6 16 (Phu luc 3.4).

Dung dich S2: Cho 2,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mot binh nén bang thdy tinh borosilicat ¢cd6 mai. Thém
80 ml toiuen (77), dun s6i hdi luvu va khuay lién tuc trong
15 h. D6 ngudi dén 60 °c, thém va tiép tuc khudv vai
120 ml melhanoi (TT). Loc dung dich qua phéu loc thiy
tinh x6p s6 16 (Phu luc 3.4). Rira binh ndn va phéu loc voi
25 ml hon hop gdm 40 ml toiuen (TT) va 60 ml methanol
(TT), gop dich rlra vao dich loc va pha lodng thanh
250,0 ml bang cung hon hup dung mdi. Chuan bi mot mau
trang trong cung diéu kién.

Dung dich S3: Cho 100 g nguyén liéu can kiém tra vao mot
binh nén bang thay tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 250 g dung
dich acid hydrodoric 0,1 M (77), dun s6i hoi luvu va khudy
lién tuc trong 1 h. Be ngudi va gan ldy dung dich.

Do trong va mau séc ctia dung dich
Dung dich SI khéng dwoc duc hon hén dich ddi chiéu Il
(Phu luc 9.2) va khong mau (Phu luc 9.3, phuong phap 2).

Gidi han acld - kiém

Ldy 100 ml dung dich SI thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothyimoi (TTi). Dung dich thu dwgc phai chuyén
sang mau xanh dwong khi thém khéng qua 15 ml dung
dich natri hydroxyd 0,01 N (CU).

Lay 100 ml dung dich SlI, thém 0,2 ml dung dich methyi
da cam (77). Dung dich thu duoc phai chuyén tir mau
vang sang da cam khi thém khéng qua 1,0 ml dung dich
acid hydrocioric. 0,01 N (CD).

Do hdp thu anh sang

Do hép thu &nh sang clia dung dich SI trong khoang budc
song tir 220 nm dén 340 nm khdng dugc 16n hon 0,2 (Phu
luc 4,1).

Céc chét khtr

Thém 1 ml dung dich acid sui/uric lodng (TT) va 20 ml
dung dich kali permanganat 0,01 N (CP) vao 20 ml dung
dich Si.Dun s6i hdi luu trong 3 min va lam ngudi ngay lap
tlrc. Thém 19 kaii iodid (77) va chuan do ngay véi dung
dich natri thiosui/at 0,01 ;VV(CB). dung 0,25 ml dung dich
hd tinh bat (TT) Iam chi thi. Tién hanh ehuan d& mot mau
trdng. Chénh Iéch thé tich gitta hai 1an chudn do mau thir
va mau trang khong dugc qua 0,5 ml.
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Chét tan trong hexan

Cho 10 g nguvén liéu can kiém tra vao mot binh nén bang
thay tinh borosilicat c6 mai, dung tich 250 ml. Thém
100 nil hexan (77), dun s6i hoi hru trong 4 h, khudy lién
tuc. Lam ngudi tronu nwéc da va loc nhanh qua phéu loc
thav tinh x0p, do xop s6 16 (Phu luc 3.4), giir nhiét do
dang dich ¢ 0 °c (thoi gian loc phai duw6i 5 min; néu can
co the tang téc do loc bang cach loc gidm ap). Cho 20 mi
dich loc vao mdt chén thly, (inh da can bi, boc hoi trén
cach thiy dén can. sdy can trong ni sdy ¢ 100 °c dén
105 °c trong 1h. Khéi lvonu cua can thu duoc phli o
trong khoang 10 % cta can thu dugc khi ti€én hanh véi mau
dién hinh va khong dugc qua 5 %.

Nhém

Khong dwoc qua 1,0 phan triéu.

Xéc dinh bang phrong phap quang phé phat xa nguycn ti
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phéap 12).

Dung dich thu: Dung dich S3.

Day dung dich chudn: Pha lodng dung dich nham mau
200 phan triéu Ai (77) bang dung dich acid hvdrocioric
0.iIMOT).

Po cudng do phat xa cla nhom tai buéc song 396,15 nm,
hiéu chinh dwong nén tai budc séng 396,25 nm.

St dung dung dich acid hvdroelorie 0,7 M khoéng chira nhém.

Croin

Khéng duwgc qua 0.05 phén triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén ti
trong plasma argon (Phu iuc 4.4, phuonng phép ]).

Dung dich thir: Dung dich S3.

Dung dich chuan: Pha lodng dung dich crom mau 100
phan triéu Cr (77) bang hon hop dung méi gom 2 thé tich
acid hydrocioric (TT) va 8 tho tich nuéc.

Do cuong do phat xa ca Crom tai budc séng 205,55 nra,
hiéu chinh duong nén tai buéc séng 205,50 nm.

St dung acid hydrocloric khéng chira crom,

Titan

Khong duoc qua 1,0 phan triéu.

Xéc dinh banti phwong phap quang phd phéat xa nguvén t
trong plasma cua argon (Phu luc 4.4. phwrong phéap 1).
Dung dich thtr: Dung dich S3.

D&y dung dich chiidn: Pha lodng dung dich titan mau i00
phan triéu Ti (TT) bang dung dich acidhydrocioric 0,i M (77).
Do cuong do phat xa cla titan tai buéc séng 336,12 um,
hiéu chinh duong nén tai bwéc séng 336,16 nm.

St dung dung dich add hydroclorie 0, | M kliénii chita titan.

Vanadi

Kiiodiig duvgc qua 0,1 phan triéu.

Xac dinh bang phwong phap quang phd phat xa nguyén tiy
trong plasma cua argon (Phu iuc 4.4, phwong phap 1).
Dung dich thr: Dung dich S3.

Day dwng dich chuén: Pha loang dung dich vamtdi mau
i g/i V(77) bang hon hgp dung méi gobm 2 thé tich acid
hydrodoru {77) va 8 thé lich nuwoc.

Pi.-402

DUOC PIEN VIET NAM V

Do cudng do phét xa cla vanandi tai buéc séng 292,40 nm,
hiéu chinh dutng nen tai bwéc séng 292,35 nm.
St dung acid hydrocloric khéng chira vanadi.

Kém

Khéng dwgc qua 1,0 phan triéu.

X(c dinh bang phrong phép quang phd hap thu nguyén tir
(Phu luc 4.4, phuong phép 1).

Dung dich tht: Dung dich S3.

D&y dung dich chudn: Pha lodng dung dich kém méu
[Ophan triéu Zn (77) bang dung dich acid hydrocioric
0,1 M (772

Do do6 hadp thu tai budc séng 213,9 nm, siv dung den
cathod 16ng kém lam ngudn bic xa va ngon I¥a khong
khi - acctvlen.

Str dung dung dich acid hvdrodoric 0,1 M khong chira kém.

Kim loai nang

Khéng dugc qua 2,5 phan triéu (Phu luc 9.4.8, phuong
phap 7).

Lay 50 ml dung dich S3, c0 trén cach thdy con khoang
5 mi rdi pha lodne thanh 20,0 ml véi nuéc. Lay 12 ml dung
dich thu duoc dé thr.

Dung 2,5 ml dung dich chi mau 10 phan triéu Pb (77) dé
chuan bi mau d6i chiéu.

Tro suiiat

Khone duoc qué 1,0 % (Phu luc 9.9, phwong phap 1).
Dung 5,0 g nguyén liéu cén kiém tra.

Gi6i han ndy khong duoc ap dung cho nguyén liéu c6 ding
titan dioxyd lam chét chan sang.

Céac phép thir hé sung
Tuy theo véu cau doi vai nguyén liéu can kiém tra, sé phai
thwe hién toan bd hodc mot so phép thir sau day:

Chét chdng oxy hoa phenolic

Phwong phap sac ky 16ng (Phu luc 5.3)

Hon hgp dung méi: Acetonitrii - ietrahydrofuran (50 : 50)
Dung dich thtr (7): Bav hoi 50 ml dung dich S2 trong chan
khong & 45 °c 16i khd. Hoa tan can trong 5,0 ml hon hop
dung méi. Song song chudn bi mau trang tir dung dich S2
mau trang.

Dung dich tht (2): Bay hei 50 ml dung dich S2 trong chan
khong & 45 °c t6i khd. Hoa tan cn trong 5,0 mi methyien
ciorid (77). Song song chuin bi mau tring tir dung dich
S2 méu trang.

Trong cac dung dich doi chiéu du¢i day chi can chuén bi
cuc dung dich ddi chiéu can thiét cho viéc phan tich chat
chdng oxv hod phenoiic c6 trong nguyén liéu can kiém tra.
Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 25,0 mg butylhydroxy-
tolucn chudn (phu gia chat déo 07) va 60,0 mg phu gia chat
deo 08 chudn trong 10,0 ml hén hop dung méi. Pha lodng
2,0 mi dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi ciing hdn hop
dung moi.

Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 09 chuén va 60,0 mg phu gia chat déo 10 chuén trong
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10.0 inl hdn hgp dung méi. Pha lofing 2,0 mi dung dich thu
dwgc ihanh 50,0 ml véi cung hon hgp dung moi.

Dung dich ddi chiéu (3): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 11 chuén va 60,0 mg phu gia chat déo 12 chwan trong
10.0 ml methylen ciorid (T7). Pha lodng 2,0 ml dung dich
thu duwc thanh 50,0 ml véi cung dung moi.

Dung dich doi chiéu (4): Hoa tan 25,0 mg butylhydroxy-
toluen chuén (phu gia chét déo 07) trong 10,0 ml hon hop
dung méi. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu dwgc thanh
50.0 ml v6i ciing hon hop dung moi.

Dung dich doi chiéu (5): Hoa tan 60,0 rng phu gia chat déo
08 chuan trong 10,0 ml hon hgp dung méi. Pha lodng 2,0 mi
dung dich thu dwgc thaidi 50,0 ml vi cting hdn hop dung méi.
Dung dich d6i chiéu (6): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat déo
13 chuén trong 10,0 ml hon hop dung mdi, Pha lodng 2,0 ml
dung dich thu dwgc thanh 50,0 ml vai cting hdn hop dung méi.
Dung dich d6i chiéu (7): Iloa tan 60,0 mg phu gia chat
deo 09 chuan trong 10,0 mi hdn hop dung méi. Pha lodng
2.0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 ml véi ciing hén hop
dung moi.

Dung dich doi chiéu (X): Hoa tan 60,0 mg phu gia chét
déo 10 chuén trong 10,0 ml hén hop dung mdi. Pha loing
2.0 ml dung dich thu dwoc thanh 50,0 ml véi ciing hén hop
dung méi.

Dung dich doi chiéu (9): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
dco 11 chuén trong 10,0 ml methylen ciorid (V7). Pha
lodng 2,0 ml dung dich thu dwgc thanh 50,0 ml véi clng
dung méi.

Dung dich d6i chiéu (10): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 12 chudn trong 10,0 mi methvien ciorid (TT). Pha
lodng 2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cing
dung moi.

A. Néu nguyén liéu can kiém tra co chira phu gia chat déo
07 hodc/va phu gia chat déo 08, tién hanh nhu sau:

Pha dong: Nuwéc - acetoniirii (30 : 70).

Diéu kién sac ky:

Cot kich thuéc (25 em »4,6 mm) dugc nhdi pha tinh ¢ (5 prn).
Detector quang pho tlr ngoai dat tai hudc séng 280 nm.
Téc dd dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Céch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi dung dich thr (1), dung dich mau
trang ctia dung dich thir (1), dung dich d6i chiéu (1), moi
dung dich ddi chiéu (4) hodc (5), hodc dung dich ddi chiéu
(4) va (5). Tién hanh sac ky trong 30 min.

Kiém tra tinh phu h<1? cua hé thong:

D0 phan giai gitra pic clia phu gia chat deo 07 va phu gia
chat déo 08 trén sic kv dd thu dwoc cla dung dich dGi
chiéu (1) khéng dwgc nhoé hon 8,0.

Séc ky do cla dung dich thir (]) chi cho céc pic cua cac
chat chéng oxy hda trong thanh phan da dang ky va va
nhitng pic nhd twong Ung voi cac pic trén sac ky do cla
dung dich mau trang.

PLIVLUC 17

Gidi han: '

Dién tich cac pic tren sac ky do thu dugce tir dung dich thir
(1) phai nhé hon céc dién tich pic trong tng trén sic ky do
cua dung dich déi chiéu (4) va'hodc (5).

B. Néu nguyén liéu can kiém tra c6 chira mét hodc nhiéu
hon céc phu gia chat déo sau day:

Phu gia chat déo 09,

Phy gia chét déo 10,

Phu gia chat déo 1],

Phu gia chat deo 12,

Phu gia chat déo 13.

thi tién hanh sac ky véi diu kién dd néu & trén (phan A),
nhwng cé thay déi nhu sau:

Pha doéng: Nuoc - tetrahydro/uran - acetonitrii (10:30: 60).
T6c d6 déng: 1,5 ml/min.

Céch tién hanh: Ticn hanh sic ky véi dung dich thir (1),
dung dich mau trang clia dung dich thtr (1), dung dich doi
chiéu (2) va cac dung dich doi chiéu tvong (ng voi cac
chét chéng oxy héa da dédng ky cé trong nguyén liéu can
kiém tra thudc danh muc trén.

Kiém tra tinh phu hop cla hé thong:

D0 phéan gidi gitra pic cla phu gia chat déo 09 va phu gia
chat déo 10 trén sic ky do thu duoc cla dung dich d6i
chiéu (2) khéng dugc nhé hon 2,0.

Sac ky do cia dung dich thir (1) chi cho céc pic cla cac
chét chéng oxy héa trong thanh phan da dang ky va cac
pic nhé tuong (ng voi céc pic trén sic ky dd cla dung dich
mau trang.

Gi6i han:

Dién tich cac pic trén sic ky do thu dugc tir dung dich thir
(1) ph&i nhd hon dién tich cac pic twong (ng trén sac ky
dd thu duwoc tlr dung dich d6i chiéu clia cac chat chéng oxy
héa da néu tr trén cd trong thanh phan nguycn liéu.

c. Ncu nguyén liéu can kidm tra cé chira phu gia chat deo
11 va/hodc 12 thi tién hanh sic ky voi digu kién da néu o
phan A, nhung co thay doi nhu sau:

Pha dong: Nu6c - 2-propanoi - methanoi (5 : 45 : 50).
Téc do dung: 1,5 ml/min.

Céch tién hanh: Tién hanh sc ky v6i dung dich thr (2),
dung dich mau trang cta dung dich thir (2), dung dich d6i
chiéu (3) va dung dich d6i chiéu (91 hoic (10), hodc dung
dich doi chiéu (9) va (10).

Kiém tra tinh phu hgp clia hé (héng:

Do phan gidi gilta pic cla phu gia chat deo 11 va phu gia
chdt déo 12 trén sac ky dd thu dugc cua dung dich dbi
chiéu (3) khong dugc nho hon 2,0.

Séc ky do ctia dung dich thir (2) du cho cac pic clia cac chét
chéng oxy hda trong thanh phan da dang ky va cac pic nhd
lrong (ng VGi cac pic trong sic ky do cuiadung dich mau trang.
Gidi han:

Dién tich cac pic trén sac ky do thu duoc tr dung dich thi
(2) phai nhd hon dién tich cac pic twong (ng trén cac sac
ky dé thu dugc tu dung dich d6i chiéu (9) vadioge (10).
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Chéat chéng oxy hod non-phenolic

Phuong phap sac ky 16p mong (Phu iuc 5.4).

Bun méng: Siiica gel GF54

Dung moi khai irién:

Dung mbi 1 ilc.xan fiT).

Dung mdi 2: Methyien ciorici (TT).

Dung dich thir: Bay hoi 100 ml dung dich S2 trong chan
khong & 45 °c t6i khd. Hoa tan cén trong 2 rl meihyien
ciorid da dwoc acid hot (TT).

Dung dich doi chiéu (i l): Hoa tan 60 mg phu gia chét déo
14 chuan trong methyien ciorid (77) va pha lodng thanh
10 ml v&i cung dung méi. Pha lodng 2 ml dung dich thu duoc
thanh 10 ml bang methyien ciorid d& duoc acid hoa (TT).
Dung dich d6i chiéu (12): Hoa tan 60 mg phu gia chat déo
15 chiidn trong methyien ciorid (TT) va pha loang thanh
10 ml v6i ciing dung méi. Pha lodng 2 mi dung dich thu dugc
thanh 10 ml bang methylen cloridda duoc acidhoa (Ti).
Dung dich doi chiéu (13): Hoa tan 60 mg phu gia chat déo 16
chuan trong methyien ciorid (TT) va pha lodng thanh 1@ mi
voi cung dung mai. Pha loane 2ml dung dich thu dugc thanh
10 mi béng me.thvien doridda ditoc acidhoa (IT).

Dung dich doi chiéu (14): Hoa tan 60 mg phu gia chat deo 17
chuan trong methvien ciorid (77) va pha loang thanh 10 ml
v@i cung dung mdi. Pha lodng 2 ml dung dich thu dwoc thanh
10 ml bang methyien cioridda dugc acidhoa (77).

Dung dich doi chiéu (15): Hoa tan 60 mg phu gia chat
déo 16 chudn va 60 mg phu gia chat dco 17 chuan trong
mcthyien ciorid (77) vu pha lodng thanh 10 ml véi clng
dung mbi. Pha lodng 2 ml dung dich thu dwogc thanh 10 ml
bang methyien ciorid d& dwgc acid hoa (77),

Céch tién hanh: Cham riéng biét Ién ban méng 20 pl dung
dich thtr, 20 Jii dung dich ddi chiéu (15) va 20 pl dung dich
d6i chiéu tuemg (rng véi chdt chéng oxy hod phcnolic hodc
non-phcnolic c6 trong thanh phan chat kiém tra.

Trién khai sac ky v6i hé dung mdi i dén khoang 18 cm. Bc
kho ban mong. Trién khai sac ky lan hai voi hd dung moi
2 dén khodng 17 cm. Dé khd ban mong va quan sat dudi
anh sang tir ngoai & buéc séng 254 nm. Phun dung dich
iod i% trong elhanoi (TT), sau 10-15 min, quan sat duGi
anh sang tlr ngoai & buéc séng 254 mn. Bat ky vét nao thu
duoc trén séc ky dd ctia dung dich thir khdng dugc c6 mau
dam hom mau cua cac vét twong tuw Ve vi tri thu dugc trén
séc ky dd ctia dung dich d6i chiéu. Phép thir chi c6 gi4 tri
khi sac ky dd thu dwoc tir dung dich ddi chiéu (15) cho 2
vét tach nhau ro rét.

Cac amid va stearat

Phuong phap sc ky 16p mong (Phu luc 5.4).

Bcin méng: Sifica gci GF4

Dung modi khai trién:

Dung mdi 1 Ethanoi - trimethyipentan (25 : 75).

Dung moéi 2: tiexan (77).

Dung dich tht: Dung dung dich thir clia phép thir Chat
chdng oxy hoa non-phenolic.

Dung dich d6i chi€u (16): Hoa tan 20 mg acid stearic
chuan (phu gia chat déo 19) trong mcthvien ciorid (77) va
pha lodng thanh 10 mi v&i cung dung moi.
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Dung dich d6i chiéu (17): Hoa tan 40 mg phu gia chat déo
20 chuan trong methyicn ciorid (TT) va phu lodng thanh
20 ml véi cung dung moi.

Dung dich doi chiéu (18): Hoa tan 40 mg phu gia chat déo
21 cliuan trong methyicn clorid (77) va pha loang thanh
20 ml v6i cung dung moi.

Céach tién hanh: Dung 2 ban méng.

Chéam 1&n mbi ban mong 10 pi dung dich thi.

Cham tiép Ién ban mong th¢ nhat 10 Lil dung dich d6i
chiéu (16).

'Tiép tuc cham riéng biét I1én ban mong thit hai 10 lil dung
dich ddi chiéu (17) va (18).

Ban mong thir nhat: Trién khai sic ky véi hé dung moi
1 dén khoang 10 om. Bc khdé ban moéng trong khdng
khi. Phun dung dich natri diciomphenoiindophenoi (77)
0,2 % trong ethanol (T1) va sdy ban mong & 120 °c trong
vai phut téi khi cac vct hién ro. Bét ky vét nao thu dugc
tren sac ky do cuia dung dich thi twong trng véi vét cua phu
gia chat déo 19 (cé gia tri Rfkhoang 0,5) phai khéng duoc
dam him vét twong tw vO vi tri thu dugc trén sic ky do cla
dung dich déi chiéu (16).

Ban méng thir 2: Trien khai sac ky véi hé dung méi 2 dén
khoang 13 cm. De khd ban méng trong khong khi. Khai
trién 1an 2 voi hé dung mdi 1a hon hgp methanol - meihvien
clorid (5 : 95) dén khoang 70 cm, dé kh6 ban méng. Phun
dung dich acid phosphomolybdic 4 % trong ethanol (TT)
va sdy ban méng & 120 °c t6i khi cac vét hién rd. Bat ky
vét nao thu dwoc trén sic ky do clia dung dich thir twong
(ng v6i vét cla phu gia chat déo 20 hodc 21 (c6 gia tri Rf
khoang 0,2) phai khong dwoc dam hon vét co cling gia tri
Rf thu duoc trén sic ky do cla dung dich d6i chiéu (17)
va (18).
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PHU LUC 18
BANG NGUYEN TU LUONG CAC NGUYEN TO

Theo tai liéu cta Lién doan qudc té vé héa hoc thuan tdy va (ng dung xuat ban ndm 2001 (Pure Appl. Chem. 2003,
75,1107).

Tén nguyén t6 Ky hiéu Nguyén ti so Nguyén tlr luomg
Argon Ar 18 39,948
Arsen As j 3 74,9216
Bac (Argentum) Ag ! 47 107,8682
Bari Ba i 56 137,327
Beryll . Be 4 9,0122
Bismuth Bi 83 208,9804
Bor B 5 10,811
Brom Br i 35 79,904
Cadmi Cd [ 48 112,411
Calci Ca I 20 40,078
Carbon C 6 12,0107
Ceri Ce 58 o
Cesi (Caesium) Cs 55 132,9054
Chi (Plumbum) Pb 82 207,2
Clor Cl 17 35,453
Cobalt Co 27 58,9332
Crom Cr 24 51,9961
Bbng (Cuprum) Cu 29 63,546
Dysprosi Dy 66 1625
Erbi Er 68 167,259
Europi Eu 63 151,964
Fluor F 9 18,9984
Gadolini Gd 64 157,25
Gali Ga 3 69,723
Germani Cie 32 72,64
Hafni Hf 72 178,49
Heli He 2 4,0026
Holmi Ho 67 163,9303
Hydrogen H 1 1,0079
Tndi In 49 114,818

Tod | 53 126,9045
Iridi Ir 77 192,217
Kali K 19 39,0983
Ké&m (Zincum) Zn 30 65,409
Krypton Kr i 36 83,798
Lanthan M. La i 57 138,9055
Lithi Li 1 3 6,941
Luteti Lu 71 174,967
Luu huynh (Sulfur) S 16 32,065
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Tén nguyén to
Mangan
Magnesi
Molybden
Natri
Neodymi
Neon
Nhém (Aluminium)
Nickel (Niccolum)
Niobi
Nitrogen
Osmi
Oxygen
Paladi
Phosphor
Platin
Praseodymi
Rheni
Rhodi
Rubidi
Rutheni
Samari
sat (Iron)
Scandi
Selen
Siiic (Silicium)
Stibi (Antimony)
Stronti
Tantal
Techneti
Telur
Terbi
Thali
Thiéc (Stannium)
Thori
Thuli
Thay ngan (Hydragyrum)
Titan
Uran
Vanadi
Vang (Aurum)
Wolfram (Tungsten)
Xenon
Yterbi
Vtri
Zirconi

PL-466

Ky hiéu
Mn
Mg
Mo
Na
Nd
Ne
Ai
Ni
Nb

Os
Pd

Pt
Pr
Re
Rh
Rb
Ru
Sm
Fe

Se
Si

Ta
Tc
Te
Th
Tl
Sn
Th
Tm
Hg_
Ti

c

Au

Xe
Yb

Zr

Nguyén tt so
25
2
42
ik
60
10
13
28
41
7
76
8
46
15
78
59
75
45
37
a4
62

26
2
34
14
51

38
73
43
52
65
8
50
90
69
80
00
92
23
79
74
54
70
39
40
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Nguyén tir lvgng
54,9381
24,305
95,94
22,9898
144,24
20,1797
26,9815
58,6934
92,9064
14,0067
190,23
15,9994
106,42
30,9738
195,078
140,9077
186,207
102,9055
85,4678
101,07
150,36
55,845
44,9559
78,96
28.0855
121,760
87,62
180,9479
[98]
127,6
158,9253
204,3833
118,7
232,0381
168,9342
200,59
47,867
238,0289
50,9415
196,9665
183,84
131,293
173,04
88,9059
91,224
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PHU LUC 19

PHU LUC 19

BANG LIEN HE GIA PHAN TRAM ETHANOL THEO THE TiCH, PHAN TRAM ETHANOL
THEO KH8Il LUONG, KHOI LUONG RIENG CUA HON Hup ETHANOL VA NUGC

% tt/tt
r 0,0
01
0,2
03
04
05
0,6
0,7
08
09

i 10
11
12
13
r 14
15
16
r 17
18
19

L. 20
21

2,2

r 2,3
24

25

2,6

27
28

29

3lo
31
32 °
33

°/, kl/kl
0,0
0,08
0,16
0,24
0,32
0,40
0,47
0,55
0,63
0,71

0,79
0,87
0,95
1,03
m
119
1,27
1,35

2,06
2,14
2,22
2,30

2,38
2,46
2,54
2,62

P20 (kg/m3)
998,20
998,05
997,90
997,75
997,59
997,44
997,29
997,14
996,99
996,85

996,70
996,55
996,40
996,25
996,11
995,96
995,81
995,67
995,52
995,38

995,23
995,09
994,94
994,80
994,66
994,51
994,37
994,23
994,09
993,95

993,81
993,66
993,52
993,38

% tt/tt
34
3,5
3,6
3,7
3,8
39

4.0
43

42
43
44
45
46
41
48
4,9

50
51
52
53
54
55
5,6
5,7
58
59

6,0
6,1
6,2
6,3
6,4
6,5
6,6
6,7

% kl/kl
2,70
2,78
28
2,94
3,02
3,10

3,18
3,26
3,34
3,42
3,50
3,58
3,66
3,74
3,82
390

3,98
4,06
414
4,22
4,30
4,38
4,46
4,54
4,62
4,70

4,78
4,86
4,95
5,03
511
519
5,27
535

P20 (kg/mJ

993,24
993,11
992,97
992,83
992,69
992,55

992,41
992,28
992,14
992,00
991,87
991,73
991,59
991,46
991,32
991,19

991,06
990,92
990,79
990,65
990,52
990,39
990,26
990,12
989,99
989,86

989,73
989,60
989,47
989,34
989,21
989,08
988,95
988,82
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% tt/it % Kl/ki Pio (kg/ni3 % tiltt % KI/kI i tD(kg/mw
6,5 543 988,69 105 8,42 984,11
i 551 988,56 10,6 850 983,99
S s - 107 4 8,58 983,88
i : ’ 108 1 8,66 983,76
71 5,67 988,30 109 . 083 64
72 5,75 988,18 i
73 ! >83 988,05 11,0 8,83 983,52 I
74 1 501 987,92 ! -
75 2 o 1,1 891 983,40
76 = 3 087 67 11,2 8,99 98329 1
77 6.15 98754 113 9,07 983,17
78 6,23 087,42 11,4 9,15 j 983,05 !
79 6,32 987,29 115 9,23 982,94
116 9,32 1 982,82
8,0 6,40 987,16 117 9,40 i 982,70
81 6,48 987,04 118 9,48 982,59
8,2 6,56 986,01 119 9,56 982,47
83 6,64 986,79 -+ 1
8,4 i 6,72 986,66 120 9,64 i 98235 1
85 6,80 986,54 21 | 9,72 98224
8,6 1 6,38 986,42 12,2 9,80 982,12
8,7 6,96 986,29 123 9,89 982,01
838 1 7,04 986,17 124 9,07 981,89
8,9 7,12 986,05 125 10,05 981,78
12,6 10,13 981,67
90 7,20 985,92 27 1021 981,55
9,1 7,29 985,80 12,8 10,29 981,44
9,2 7,37 985,68 129 1037 981,32 i
93 7,45 985,56 |
9,4 1 7,53 985,44 130 i 10,46 981,21
9,5 7,61 985,31 131 10,54 981,10
9,6 > e 985,19 132 10,62 980,98 1
v 7,77 985,07 133 10,70 980,87
9,8 7,85 984,95 134 10,78 980,76
9,9 7,93 984,83 135 10,87 i 980,64
136 10,95 980,53
100 i 8,01 984,71 137 11,03 980,42
10,1 8,10 984,59 138 11,11 980,31
102 i 8,18 984,47 3¢ 11,19 980,19
103 8,26 984,35
104 8,34 984,23 4,0 11,27 98(\08
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% tt/tt % Ki/kl pitk (kg/rad % tt/tt % kirkl pdD(kg/m3
141 11,36 ! 979,97 17,8 14,40 975,92
142 11,44 979,86 17,9 14,48 975,81

~ -143 11,52 979,75
144 11,60 979,64 IsCo 14,56 975,71
145 11,68 979,52 181 14,64 975,60
14,6 I 11,77 i 979,41 18,2 14,73 975,49
14,7 11,85 979,30 18,3 1481 975,38
148 11,93 979,19 18,4 14,89 975,28
149 P "0 ' 979,08 B85S 1491 975,17
18,6 15,06 975,06
15,0 12,09 978,97 18,7 15,14 974,95
151 12,17 978,86 18,8 15,22 974,85
152 12,26 978,75 18,9 15,30 974,74
153 i 12,34 978,64
154 12,42 978,53 19,0 15,39 974,63
155 12,50 978,42 191 15,47 974,52
15,6 12,59 978,31 19,2 15,55 974,42
15,7 12,67 978,20 19,3 15,63 974,31
15,8 12,75 978,09 194 15,72 974,20
15,9 ! 12,83 977,98 195 15,80 974,09
19,6 15,88 973,99
16,0 1291 977,87 L 19,7 15,97 973,88
161 13,00 977,76 198 16,05 973,77
16,2 13,08 977,65 19,9 16,13 973,66
16,3 13,16 977,55
16,4 | 13,24 977,44 20,0 16,21 973,56
16,5 13,32 977,33 20,1 16,30 973,45
16,6 1341 977,22 20,2 16,38 973,34
16,7 13,49 977,11 20,3 16,46 973,24
16,8 13,57 977,00 20,4 16,55 973,13
16,9 13,65 976,89 20,5 16,63 973,02
20,6 16,71 972,91
17,0 B4 976,79 20,7 16,79 972,80
171 3 ﬁ% 976,68 20,8 16,88 972,70
172 13,90 976,57 20,9 16,96 972,59
173 13,98 976,46
174 14,07 976,35 2¢Co 17,04 972,48
175 14,15 976,25 211 17,13 972,37
17,6 1423 976,14 21,2 17,21 972,27
17,7 1431 976,03 21,3 17.29 972,16

PL-469



PHU LUC 79 DUQC BIEN VIET NAM V

% tt/tt % ki/k! £ (kg/ili*) % tt/tt % Kl/KI Pio (kg/m3
21,4 17,38 972,05 25,0 20,38 968,10
215 17,46 971,94 | 251 20,47 967,99
21,6 17,54 971,83 25,2 20,55 967,87
21,7 17,62 97173 | 25,3 20,63 967,76
21,8 17,71 97162 1 1 254 20,72 967,65
21,9 17,79 971,51 " 255 20,80 967,53
25,6 20,88 967,42
22,0 17,87 971,40 25,7 20,97 967,31
21 17,96 971,29 25,8 21,05 967,19
222 18,04 971,18 259 21,14 967,08
123 18,12 971,08 i
24 1821 970,97 26,0 21,22 966,97
225 18,29 970,86 26,1 21,31 966,85
22,6 18,37 97075 1 262 21,39 966,74
227 18,46 970,64 263 21,47 966,62
22,8 18,54 970,53 264 1 21,56 966,51
C 229 18,62 970,42 1 265 21,64 966,39
26,6 21,73 966,28
23,0 1871 970,31 26,7 21,81 966,16
RE: 18,79 97020 | 268 i 21,90 966,05
23,2 18,87 970,09 26,9 21,98 965,93
L 283 18,96 969,98 ,! .
23,4 19,04 969,87 i 270 22,06 965,81
235 19,13 969,76 271 22,15 965,70
23,6 19,21 969,65 27,2 2,23 965,58
237 19,29 969,54  ; 273 22,32 965,46
238 19,38 969,43 27,4 22,40 965,35
23,9 19,46 969,32 i 275 22,49 965,23
© 276 22,57 965,11
24,0 19,54 96921 1 21,7 22,65 964,99
24,1 19,63 969,10 ! 27,8 22,74 964,88
24,2 1971 968,99 ! 27,9 22,82 964,76
24,3 19,79 968,88
244 19,88 968,77 28,0 2291 964,64
24,5 19,96 968,66 281 i 22,99 964,52
24,6 20,05 968,55 28,2 23,08 964,40
24,7 20,13 968,43 283 23,16 964,28
24,8 20,21 968,32 i 284 2325 964,16
24,9 20,30 968,21 285 2333 964,04
28,6 23,42 963,92

PL-4/0



Puoc BIEN VIET NAM V PHU LUC 19

% tt/tt % KI/kl P2 (kg/m3 % tt/tt % Ki/kl PD
287 23,50 963,80 323 26,57 959,27
288 23,59 963,68 32,4 26,66 959,14
28,9 23,67 963,56 325 26,75 959,01
326 26,83 958,87
29,0 23,76 963,44 27 26,92 958,74
291 23,84 963,32 328 27,00 958,61
29,2 2393 963,20 32,9 27,09 958,47
29,3 24,01 963,07
29,4 24,10 962,95 330 27,18 958,34
29,5 24,18 96283 31 27,26 958,20
29,6 24,27 962,71 33,2 21,35 958,07
29,7 24,35 962,58 . 333 27,44 957,94
29,8 24,44 962,46 . 334 27,52 957,80
29,9 24,52 962,33 335 27,61 957,66
b 336 27,69 957,53
30,0 24,61 962,21 337 27,78 957,39
301 24,69 962,09 338 27,87 957,26
30,2 24,78 961,96 33,9 21,95 957,12
303 24,86 961,84
30,4 24,95 %171 | 34,0 28,04 956,98
305 25,03 961,59 4,1 28,13 956,84
30,6 25,12 961,46 34,2 2821 956,70
30,7 25,20 961,33 34,3 28,30 956,57
308 25,29 961,21 34,4 28,39 956,43
30,9 25,38 961,08 34,5 28,47 956,29
| 34,6 28,56 956,15
31,0 25,46 %6095 34,7 28,65 956,01
31,1 25,55 960,82 348 28,73 955,87
31,2 25,63 960,70 i 349 28,82 955,73
313 25,72 96057 |
3M_ 25,80 960,44 35,0 2891 955,59
31,5 25,89 96031 i 351 28,99 955,45
31,6 25,97 960,18 35,2 29,08 955,30
31,7 26,06 960,05 353 29,17 955,16
318 26,15 959,92 354 29,26 955,02
319 26,23 959,79 1 35,5 29,34 954,88
35,6 29,43 954,73
32,0 26,32 959,66 35,7 29,52 954,59
21 26,40 959,53 358 29,60 954,44
32,2 26,49 959,40 359 29,69 954,30

PL-T7



PHy Luc 19

% tt/tt
36,0
36,1
36,2
36,3
36,4
36,5
36,6
J 36,7
! 36,8
36,9

[ 370
371
37,2
37,3
o 374
1 375
376
877
i 378
! 379

38,0
381
38,2
38,3
38,4
38,5
38,6
38,7
38,8
38,9

-

-

39,0
39,1
39,2
39,3
39,4
39,5
39,6

PL-472

% kl/kl
29,78
29,87
29,95
30,04
30,13
30,21
30,30
30,39
30,48
30,56

30,65
30,74
30,83
30,92
31,00
31,09
31,18
31,27
31,35
31,44

31,53
31,62
3L,71
31,79
31,88
31,97
32,06
32,15
32,24
32,32

3241
32,50
32,59
32,68
32,77
32,86
32,94

P2 (kg/nid
954,15
954,01
953,86
953,72
953,57
953,42
953,28
953,13
952,98
952,83

952,69
952,54
952,39
952,24
952,09
951,94
951,79
951,63
951,48
951,33

951,18
951,02
950,87
950,72
950,56
950,41
950,25
950,10
949,94
949,79

949,63
949,47
949,32
949,16
949,00
948,84
948,68

% ti/tt
39,7
39,8
39,9

40,0
40,1
40,2
40,3
40,4
40,5
40,6
40,7
40,8
40,9

41,0
411
41,2
41,3
41,4
41,5
41,6
41,7
41,8
41,9

42,0
421
423
42,4
425
42,6
42,7
428
42,9

43,0
431
43,2
43,3

% kl/kl
33,03
33,12
3321

33,30
33,39
33,48
33,57
33,66
33,74
33,83
33,92
34,01
34,10

34,19
34,28
34,37
34,46
34,55
34,64
34,73
34,82
34,91
35,00

35,09

g
35.36
35,45
35,54
35,63
35,72
35,81
35,90

35,99
36,08
36,17
36,26

Duoc PIEN VIET NAM V

P20 (kg/r"3
948,52
948,37
948,21

948.05
947,88
947,72
947,56
947,40
947,24
947,08
946,91
946,75
946,58

946,42
946,26
946,09
945,93
945,76
945,59
945,43
945,26
945,09
944,93

944,76
944,59
944,25
944,08
943,91
943,74
943,57
943,40
943,23

943,06
942,88
942,71
942,54



DUQC BIKN VIET NAM V

r

-

% tt/ti

434
435
436
437
438
439

44,0
441
44,2
443
44.4
445
446
44,7
448
44,9

45,0
451
45,2
453
454
45,5
45,6
45,7
45,8
45,9

46,0
46,1
462
46,3
46,4
46,5
46,6
46,7
46,8
46,9

% KI/KI ~

36,35
36,44
36,53
36,62
36,71
36,80

36,89
36,98
37,07
37,16
37,25
37,35
37,44
37,53
37,62
37,71

37,80
37,89
37,98
38,08
38,17
38,26
38,35
38,44
38,53
38,62

38,72
38,81
38,90
38,99
39,08
39,18
39,27
39,36
39,45
39,54

pi0 (kg/m3

942,37
942,19
942,02
941,84
941,67
941,49

941,32
941,14
940,97
940,79
940,61
940,43
940,26
940,08
939,90
939,72

939,54
939,36
939,18
939,00
938,82
938,64
938,46
938,28
938,10
937,91

937,73
937,55
937,36
937,18
937,00
936,81
936,63
936,44
936,26
936,07

% tt/tt

47,0
47,1
472
473
47,4
475
476
47,7
47,8
47,9

48,0
481
48,2
48,3
48,4
48,5
48,6
48,7
48,8
48,9

49,0
49,1
49,2
49,3
49,4
49,5
49,6
497
49,8
49,9

50,0
50,1
50,2
50,3
50,4
50,5
50,6

+———

fn

% Kl/kl
39,64
39,73
39,82
39,91
40,00
40,10
40,19
40,28
40,37
40,47

40,56
40,65
40,75
40,84
40,93
41,02
41,12
4121
41,30
41,40

41,49
41,58
41,68
41,77
41,86
41,96
42,05
42,14
42,24
42,33

42,43
42,52
42,61
42,71
42,80
42,90
42,99

j_.

—— P

PHU LUC 19

D¢ (kg/nl3)
935,88
935,70
935,51
935,32
935,14
934,95
934,76
934,57
934,38
934,19

934,00
933,81
933,62
933,43
933,24
933,05
932,86
932,67
932,47
932,28

932,09
931,90
931,70
931,51
931,31
931,12
930,92
930,73
930,53
930,34

930,14
929,95
929,75
929,55
929,35
929,16
928,96

\



PIIU LUC 19 DUQC BIEN VIET NAMV

% tt/tt % Kl/kl P (kg/ni3) % tt/tt % Ki/kl P20 (kg/m3

50,7 43,08 928,76 543 1 46,51 921,43

50,8 43,18 928,56 54,4 46,61 T 91

50,9 43,27 928,36 54,5 46,70 921,01

I 54,6 46,80 920,80

51,0 4337 928,16 54,7 46,90 “1 920,59

51,1 43,46 927,96 54,8 46,99 920,38

51,2 43,56 927,77 54,9 47,00 920,17
51,3 43,65 92757 1 1

51,4 43,74 927,36 55,0 47,18 919,96

51,5 43,84 927,16 55,1 47,28 919,75

51,6 43,93 92696 55,2 47,38 919,54

51,7 44,03 926,76 553 1 441 919,33

51,8 44,12 926,56 55,4 47,57 919,12

51,9 44,22 926,36 555 47,67 918,91

i i 55,6 u 47,77 918,69

52,0 44,31 926,16 557 | 47,86 918,48

52,1 44,41 925,95 558 47,96 918,27

52,2 44,50 925,75 55,9 48,06 918,06

52,3 44,60 925,55

[ 524 44,69 92535 | 56,0 48,15 917,84

525 44,79 925,14 56,1 4825 917,63

52,6 44,88 924,94 62 [ 4835 917,42

52,7 44,98 92473 ! 563 | 48,45 917,20

......... 52,8 45,07 924,53 564 1 48,54 916,99

52,9 45,17 924,32 56,5 48,64 916,77

56,6 48,74 916,56

53,0 45,26 I 92412 56,7 48,84 916,35

" w1 45,36 923,01 56,8 48,93 916,13

. 532 45,46 923,71 56,9 49,03 915,01
53,3 45,55 923,50 1

[' 534 45,65 923,30 570 i 49,13 915,70

53,5 45,74 L 92309 571 4 4923 915,48

53,6 4584 1 922,88 57,2 49,32 915,27

| 537 45,93 i 922,68 57,3 49,42 915,05

53,8 46,03 92247 1 57,4 49,52 91483

539 46,13 922,26 57,5 49,62 914,62

1 I 57,6 ) 49,72 914,40

54,0 46,22 i 92206 . 577 4981 914,18

54,1 46,32 921,85 ! 578 | 4991 913,97

54,2 46,41 921,64 57,9 50,01 913,75

PL-474



DUQC BIEN VIITr NAM V

’

_—y

% U0
58,0
58,1
58,2
58,3
58,4
58,5
58,6
58.7
58,8
58,9

59,0
59,1
59,2
59,3
- 2
59,5
59,6
59,7
59,8
59,9

—

60,0
60,1
602
SOk
60,4
60,5
60,6
60,7
60,8
60,9

61,0
61,1
61,2
61,3
61.4
61.5
61.6

% Kl/KI
50,11
50.21
50,31
50,40
50,50
50,60
50,70
50,80
50,90
51,00

51,10
51,19
51,29
51,39
51,49
51,59
51,69
51,79
51,89
51.99

52,09
52,19
52,29
52,39
52,49
52.59
52,69
52,79
52.89
52,99

53,09
53,19
53.29
53,39
53,49
53,59
53.69

plo
913,53
913,31
913,09
912,87
912,65
912,43
912,22
912,00
911,78
911,55

911,33
911,11
910,89
910,67
910,45
910,23
910,01
909,78
909,56
909,34

909,11
908,89
908,67
908,44
908,22
908,00
907,77
907,55
907,32
907,10

906,87
906.64
906,42
906,19
905,97
905.74
905,5!

% tt/tt
61,7
61,8
61.9

62,0
62,1
62,2
62,3
62,4
62,5
62,6
62,7
62,8
62,9

63,0
63,1
63,2
63,3
63,4
63,5
63,6
63,7
63,8
63,9

64,0
64,1
64,2
64,3
64,4
64,5
64,6
64,7
64,8
64,9

65,0
65,1
65,2

% KI/ki
53,79
53.89
53,99

54.09
54,19
54,30
54.40
54,50
54,60
54,70
54,80
54,90
55,00

55,11
55,21
5531
5541
55,51
55,61
55,72
55,82
55,92
56,02

56,12
56,23
56,33
56,43
56,53
56,64
56,74
56,84
56,94
57,05

57,15
57,25
57,36

PHU LUC

P (kg/m3)
905,29
905,06
904,83

904,60
904,37
904,15
903,92
903,69
903,46
903,23
903,00
902,77
902,54

902,3r
902,08
901,85
901,62
901,39
901,15
900,92
900,69
900,46
900,23

899,99
899,76
899,53
899,29
899,06
898,83
898,59
898,36
898,12
897,89

897,65

897,42
897,18

PL-475



PHU LUC 19

% tt/Et
65,3
65,4
65,5
65,6
65,7
65,8
65,9

66,0
66, i
66,2
66,3
66,4
66,5
66,6
66,7
66,8
66,9

&°
67,1
67,2
67,3
67,4
67,5
67,6
67,7
67,8
67,9

680
68,1
68,2
68,3
68,4
68,5
68,6
68,7
68,8
68,9

PL-476

% Ki/kl
57,46
57,56
57,67
57,77
57,87
57,98
58,08

58,18
58,29
58,39
58,49
58,60
58,70
58,81
58,91
59,01
59,12

59,22
59,33
59,43
59,54
59,64
59,74
59,85
59,95
60,06
60T6

60,27
60,37
60,48
60,58
60,69
60,80
60,90
61,01
61,11
61,22

pio (kg/DI3
896,94
896,71
896,47
896,23
896,00
895,76
895,52

895,28
895,05
894,81
894,57
894,33
894,09
893,85
893,61
893,37
893,13

892,89
892,65
892,41
892,17
891,93
891,69
891,45
891,20
890,96
890,72

890,48
890,23
889,99
889,75
889,50
889,26
889,01
888,77
888,52
888,28

-

% tt/tt
69,0
69, [
69,2
69,3
69,4
69,5
69,6
69,7
69,8
69,9

70,0
70,1
70,2
70,3
70,4
70.5
70.6
70,7
70,8
70,9

710
711
71,2
71,3
714
71,5
71,6
717
7.8
719

72,0
721
72.2
72,3
72,4
725
72,6

Duoc: DIHN VIET NAM V

% KIykf"
61,32
61,43
61,54
61,64
61,75
61,85
61,96
62,07
62,17
62,28

62,39
62,49
62,60
62,71
62,81
62,92
63,03
63,13
63,24
63,35

63,46
63,56
63,67
63,78
63,89
63,99
64,10
64,21
64,32
64,43

64,53
64,64
64.75
64,86
64,97
65,08
65,19

pdo"m3J

888,03
887,79
887,54
887,29
887,05
886,80
886,55
886,31
886,06
885,81

885,56
885,31
885,06
884,82
884,57
884,32
884,07
883,82
883,57
SSH

883,06
882,81
88256
882,31
882,06
831,81
831,55
881,30
881,05
880,79

880,54
880,29
880.03
879,78
879,52
879,27
879,01

L



DUQC DIEN VIET NAM V PHU LUC 19

% tt/tt %0’ id/Kl PD(kg/ra3) % tt/tt % kl/kl Pi» (kg/*«3
i 72,7 65,29 878,75 76,3 1 69,27 869,35
72,8 65,40 878,50 76,4 ! 69.38 869,09
72,9 65,51 j 878,24 76,5 69,49 868,82
76,6 69,61 868,55
73.0 6562 ... 877,99 76,7 69,72 868,28
731 65,73 : 877.73 76,8 69,83 868,02
73'2 65,84 877,47 76,9 ! 69,94 867,75
~ 73,3 65,95 877,21 f
734 66,06 876,96 77,0 70,06 867,48
735 66,17 876,70 771 70,17 867,21
73,6 66,28 ;" 876,44 77,2 u 70,28 866,94
73/7 66,39 876,18 773 70,39 866.67
738" 1 66,50 875,92 774 70,51 866,40
739 N 1Y 875,66 775 70,62 " 866,13
77,6 ! 70,73 865,86
74,0 I 66,72 ol 875,40 71,7 70,85 865,59
74,1 66,83 875,14 778 70,96 865,32
74,2 1 66,94 874,88 77,9 71,07 865,05
74.3 67,05 i 874,62
74,4 67,16 874,36 78,0 71,19 864,78 i
74,5 67,27 874,10 78,1 71,30 864.50
74,6 67,38 873,84 78,2 71,41 ; 864,23
4.7 ~ " 67,49 "o 873,58 78,3 71,53 863,96
74.8 67,60 873,32 78,4 1 71,64 ! 863,69
74,9 67/71 873,06 78,5 71,76 i 863,41
78,6 71,87 : 863,14
75,0 67,82 872,79 78,7 71,98 862,86
[ 75,1 67,93 1 87253 78,8 72,10 , 862,59
75,2 68,04 872,27 789 7221 862,3!
! 75,3 68,15 872,00 .
75,4 68,26 871,74 hs=] 72,33 862,04
75,5 68,38 871,48 79,1 72,44 861,76
75,6 68,49 ! 871,21 79,2 72,56 861.49
75,7 68,60 870,95 79,3 72,67 861,21
75,8 68.71 870,68 79,4 72,79 860,94
75,9 68,82 870,42 79,5 72,90 860,66
79,6 73,02 860,38
76,0 68753 870,15 79,7 73,13 860,10
76.1 69,04 869,89 798 73,25 859,83
76,2 69.16 869,62 79,9 73,36 859,55

PL-4>7



PHU LUC 19 DUQC BIEN VIET NAM V

% tt/tt % kl/ki Piti (kg/m*) % tt/tt % ki/ki P2» {Lg/nP)
. 800 73,48 859,27 837 77,84 848,70 i
1 81 73,60 858,99 8338 77,9 848,41
80.2 7371 858,71 83.9 78,08 848,11
80,3 73,83 858,43
I 804 73.94 858,15 1 84,0 78,20 847,82
80,5 74.06 857,87 84.1 78.32 847,53
80.6 74,18 857,59 84,2 78,44 847,23
80,7 74,29 857,31 84,3 78,56 846,93
80,8 7441 857,03 84.4 78,68 846,64
80,9 74,553 856,75 84,5 78,80 846,34
! 846 i 78,92 846.05
81,0 74,64 856,46 84,7 79,04 845,75
81,1 74,76 856,18 84,8 79,16 845,45
812 74,88 855,90 84,9 79,28 845,15
81,3 74,99 855,62 ¥
i 814 75,11 1 85533 85,0 ! 79,40 844,85
815 7523 85505 . _ &1 79,53 B 844,55
81,6 75,34 854,76 85,2 79,65 844,25
81,7 75,46 854,48 85,3 79,77 843,95
I 818 75,58 854,19 1 85.4 79,89 843,65 1
81,9 75.70 853,91 85.5 80,01 843,35
85.6 80,14 843,05
82,0 , 75,82 853,62 85,7 80,26 | 84275
82,1 75,93 853,34 85,8 80,38 842,44
82,2 76,05 853,05 85,9 80,50 842,14
823 76,17 852,76
=N 76,29 852,48 1 860 80,63 841,84 "I
82,5 76,41 852,19 86,1 80,75 841,53
i 826 76,52 851,90 86,2 80,87 841,23
82,7 76,64 851,61 86,3 81,00 840,92
82,8 76,76 851,32 86,4 81,12 ~ 840,62
82,9 76,88 851,03 86,5 81,24 840,31
86,6 81,37 840,00
83,0 : 77,00 850.74 86,7 81,49 839,70
83,1 7712 850,45 86,8 81,61 ‘ 839,39
83,2 ! 77,24 850,16 86,9 81,74 839,08
833 77,36 849,87 !
834 77,48 849,58 87,0 81,86 838,77
835 ! 77,60 849,29 871 81,99 838,46
83,6 77,72 848,99 87,2 8211 838,15

PL-478



Duwoc DIEN YIRT NAM V PliU LUC 19

% tt/tt % kl/kl PO % tt/it % Kl/kI pD
873 82,24 837,84 91,0 86,97 825,83
87,4 82,36 837.52 91,1 87,10 825,49
87,5 82,49 837,21 91.2 87,23 " 825,15
87,6 82,61 836,90 91,3 87,36 824.81
87,7 8214 836,59 91,4 87,49 824,47
87,8 82,86 836,27 91,5 87,63 824,13
87,9 82,99 835,96 91,6 87,76 823,78
91,7 87,89 ' 823,44
i 88,0 83,11 ;83564 91,8 88,02 823,09
88,1 8324 835,32 91,9 88,16 822,74 "
88,2 83,37 835,01
88.3 83,49 ; 834,69 92,0 88,29 822,39
88.4 83,62 834,37 921 88,42 822.04
g 88,5 : 83,74 834,05 922 _,_,_ 8856 821,69
! 88,6 83,87 833,73 &L 8869 821,34
88,7 84,00 833,41 24 88,83 820,99
88,8 84,13 : 833,09 92,5 88,96 820,63
88,9 84,25 832,77 92-6 89,70 : 820,28
92,7 89,23 819,92
89,0 8438 832,45 92,8 89,37 819,57
89,1 8451 832,12 92.9 89,50 819.21
89,2 84,64 831,80
89,3 84,76 1 83148 93,0 89,64 818.85
89,4 84,89 8 & 931 89,77 818.49
89,5 85,02 i 830,82 93,2 89,91 818,12
89,6 85,15 830,50 93,3 90,05 817.76
89,7 85,28 830,17 93,4 90,18 817.40
89,8 85,41 | 82984 93,5 90,32 8i7,03
89,9 85,54 i 82951 Y 90,46 816,66
93,7 90,59 816,30
90,0 886 829,18 9338 90,73 815,93
20,1 85,79 828,85 93,9 90,87 815,55
90,2 85,92 828,52
%03 86,05 828,19 94,0 91,01 815,18
90,4 86,18 827,85 %1 91,15 814.81
90,5 86,31 827,52 94,2 91.29 814.43
90,6 86,44 827,18 94,3 91,43 814,06
90,7 86,57 826,85 94,4 91,56 813,68
90,5 86,71 826,51 94,5 91,70 813,30

90,9 86,84 826,17 94,6 91.84 8)2,92

PL



PHI1LUC 19 DUQC BIEN VIKT NAM V

% ti/ti % ki/kl p20(kg/m3) % te/tt % Ki/k! B P20 (kg/fi3)
94,7 91,98 812,54 98,3 97,28 797,54
94,8 92,13 812.15 98,4 97,43 797,08
94,9 oo 07 811,77 98,5 97,59 796,62

98,6 97.74 796,15
95.0 92,41 811,38 98,7 97,90 795,68
95,1 92,55 810,99 98,8 98,06 | 795,21
95,2 92,69 810,60 1 98,9 98,22 794,73
95,3 92,83 810,21
95,4 92,98 809,82 99,0 98,38 794,25
95,5 93,12 809,42 99,1 98,53 793,77
95,6 93,26 809,02 99.2 98,69 793,28
95,7 9341 808,63 99,3 98,86 792,79
95,8 ’ 93,55 808,23 994 99,02 792,30 i
95,9 93,69 807,82 99,5 99,18 791,80
99.6 99,34 791,29
96,0 93,84 807,42 99,7 ; 99,50 790,79
96,1 ! 93,98 ! 807,01 1 99,8 99,67 790,28 1
96,2 94,13 806,61 99,9 99,83 789,76
96,3 94,27 806,20
96,4 94,42 1 80578 1003 100,0 789,24
96,5 94,57 805,37
96,6 94,71 804,96
96,7 94,86 ! 804,54
96,8 95,01 804,12
96,9 95,16 803,70
97,0 95,31 803,27
97,1 95,45 802,85
97,2 95,60 802,42
97,3 i 95,75 801,99
97,4 95,90 801,55
97,5 96,05 801,12
97,6 96,21 800,68
97,7 96,36 800,24
97,8 96,51 799,80
97,9 96,66 799,35
98,0 96,81 798,90
98,1 96,97 798,45
98,2 97,12 798,00 ;
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