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hvdmc!oric 0,1 M (TT) .

piy dung dich chuan: Chuan bj day dung dich chuén bang
cich pha lodng dung dich kém may |0 pha:;z triéu Zn (TT)
oi dung dich acid hydrocloric 0,] M (T7).

Budc song: 213,9 nm.

Nguon sang: Dén cathod rdng kém,

Ngon lea: Khong khi - acetylen.

Sulfid dé bay hoi

Cho niit (c6 thé cit néu can) v6i ting dién tich b miit
20 cm® = 2 cm? vao binh nén dung tich 100 ml va thém
50 ml dung dich acid citric monohydrat (TT) 2 %, Dit gidy
tim chi acetat I€n trén mi¢ng binh va giit gidy bing cach
ip mdt coc thuy tinh 1én trén. Hép ¢ 121 °C + 2 °C trong
30 min, vet_ ma‘lu‘dcn hiﬁ‘;n Ién trén gidy khong dugc dam
hon mdu cia mau chuan dugc chuan bj trong cling thoi
gian va diéu kién nhu mau thir béng cach tron déu 50 ml
dung dich acid citric monohydrat (TT) 2 % va 5,0 ml dung
dich natri sulfid (TT) 0,0308 g/L méi pha.

Phép thir Kha ning cho ddm xuyen ciia nit, P§ bén
cia mit khi ddm kim, Kha niing tir bit kin 1 kim dam
- Thyc hi€n trén cac nit con nguyén ven.

- Xir 1y nit nhu d& m6 ta ¢ phan chuén bj dung dich S, sau
do d€ kho. Khi ti€n hanh 3 phép thir nay, mdi lin thir trén
mét nit ding mot kim ti€ém dudi da m6i; kim tiém duoc
boi tron c6 mui kim vat dai (goc vat 12° + 2°) voi duong
kinh ngoai 0,8 mm, dau kim vuéng géc véi bé mat nit,
dung lyc xuyén kim qua céc nat ma khéng xoay kim.

Khd nang cho dam xuyén cua nit

Cho m\rd’c theco diing thé tich danh dinh vao 10 chai. Day
chai bang nut can kiém tra. Péng ndp nhém bén ngoai.
Luc can thiét cho mdi lan ddm xuyén, duge xic dinh véi
d6 chinh xédc + 0,25 N, khong 1ém hon 10 N cho méi nt.
Dj bén ciia nit khi dam kim

Nit ding cho d6 dung thudc tiém dang long: Lay 12 chai
sach. Cho vao mdi chai mot lwgng nude it hon 4 ml so vai
thé tich danh dinh.

Nit ding cho dé dung thudc tiém dang long: Lay 12 chai
darira sach, séy kho. Cho vao mdi chai mot lugng nudc it
hon 4 ml so véi thé tich danh dinh. Day chai bang nit can
kiém tra. Dong nip nhom bén ngodi va dé yén trong 16 h.
Nit ding cho dd dung thudc tiém dang bot khd: Lay 12
chai, ddy chai bang nut cin kiém tra.

Ding kim tiém duéi da gin vao mdt bom tiém sach. Dam
kim xuyén qua nuat chai, bom vao chai 1 ml nudc va hit ra
I ml khong khi. Tién hanh 4 lan trén mdi nut chai, moi lan
dam & mot vi tri khac nhau. Mdi kim chi sir dung cho mot
nit. Néu kim bi cin phai thay kim méi. Loc nudc 6 trong
chai qua mang ¢6 15 loc khoang 0,5 pm. Dém cac manh
ca0 su ¢6 thé quan sat bang mét thuong da roi ra. Tong s
ménh cao su dém dugc & 12 chai khong dugc qua 5.

Gi6i han nay dua trén gia dinh rz‘mg_céc manh c6 dudng
kinh biing hodc 16n hon 50 pm c6 thé nhin thay bang m#;
thuomg; trong truémg hop nghi ngd hodc chua ré rang, ¢4
manh dugc kiém tra vai kinh hién vi d€ x4c minh ban chéy
va kich thudc ctia cac manh.

Kha niing tue bjt kin 16 dim kim

Phép thir nay chi ap dung _véri nat cao su dung cho ché
pham thubc tiém dong da lidu.

Cho nuoc theo dung th§ tich danh din}} vao 10 chai. bay
chai bing nut cén can kiém tra. Dong nap nhdm bén ngoai,
Dung kim tiém dudi da dam xuyén qua nit, tién hanh 10
lin trén mai nat chai, mdi lan ddm & mot vi tri khac nhau,
M3i nat ding mot kim tiém moi. Xep chai theo chiéy
thiang ding, nhing ngap trong dung dich xanh methylen
0,1 % (TT). Giam éap suat bé_n ngoai téi 2?_ kPa trong
10 min. Tra lai ap suat khi quyen nhung van dé chai chim
trong dung dich xanh methylen 0,1 % (TT) 30 min. Rira
sach bén ngoai chai. Quan sat céac chai. Khéng ¢6 chai nao
¢6 vét dung dich mau.

P§ bén cia nat khi tiét khuén

Tién hanh nhu mé ta trong muc “Dung dich S”. Nit khong
duge bién dang hay chay dinh.

D) kin cia nut

Phép thir nay chi ap dung vdi nat cao su dung cho ché
phim thubc tiém dong don licu. )
Tién hanh nhur mé ta & muc “Kha nang tw bit kin 16 dam
kim” nhung bo qua budc dung kim tiém dudi da dé dam
xuyén qua nut.

17.9.2 NGUYEN LIEU PE SAN XUAT PO PUNG
MAU VA CHE PHAM MAU

Mot hoic nhiéu polymer, néu can c¢6 thé cho thém phu gia
duge sir dung dé ché tao db dung bing chit déo dung dé
ldy, bao quan, xir 1y va st dung mau va cic ché phdm mau.
Trong diéu kién sir dung thong thudmg, nguyén liéu hodc
d6 dung lam tr cac nguyén liéu nay khong dugc phong
thich ra cac monomer hoic cac chit khac & mirc d6 c6 thé
gay hai cho co thé, hodc gy ra nhirng bién d6i bat thuomg
cho méu cling nhir cac thanh phan mau.

1. POLY(VINYL CLORID) (PVC) HOA DEO DUNG CHE
TAO PO PUNG MAU VA CAC CHE PHAM MAU

Nguyén liéu thuéc loai poly(vinyl clorid) hoa déo c6 chira
khong it hon 55 % poly(vinyl clorid) va cac chat phu gia,
ngodi ra con c¢6 cac polymer phén tir lugng cao thu duge
khi polymer héa vinyl clorid.

Nguyén liéu PVC hoa déo ding ché tao do dyng mau va
céc ché pham mau phai dugc néu rd thanh phén va ty 1€ cac
chét da dung trong ché tao.
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Ché tgo

Nguyén ligu thude loai PVC héa déo dugc ché tao bing
phuong phép polyrner héa, dam bao du lugng vinyl clorid
phai it hon 1 phan triéu.

Vinyl clorid

Khong duo’c qua | phan triéu.

Xac dinh bang phuong phip sac ky khi tiém pha hoi (head-
space) (Phu luc 5.2), dung ether (TT) lam chuén noi.

Dung dich chudn ngi: St dung microxylanh, tiém 10 Lll
ether (TT) vao 20, 0 ml dimethylacetamid (TT), cha y dé
ngap dau kim vao trong dung moi. Ngay truéc khi ding,
pha loang dung dich 1000 lan bc’mg dfmethy!acetam:d (TT).
Dung dich thiz: Cho 1,000 g nguyén liéu cin kidm tra vao
1o hodc binh thiy tinh dung tich 50 ml, thém 10,0 ml dung
dich chuin ndi. Day kin va kep nap lo chéc chin. Lic,
tranh dé chat 16ng tiép xic véi nit. bit lo vao trong cach
thuy & (60 £ 1) °C trong 2 h.

Dung dich goc vinyl clorid: Chuén bj trong ti hét. Cho
50,0 ml dimethylacetamid (TT) vao 1o hodc binh thuy tinh
dung tich 50 ml. Pay kin va kep nap lo chic chin, can véi
d9 chinh xac t6i 0,1 mg. Dung bom tiém polyethylen hoic
polypropylen dung tich 50 ml, hatkhi vinyl clorid (TT) vao
bom tiém, dé cho khi tiép xuc trong khoang 3 min, dy khi
ra khoi bom tiém va hit lai 50 ml khi vinyl clorid (TT). Lip
kim vao bom tiém, day piston dé giam thé tich, giit lai 25 ml
khi trong bom. Tiém cham 25 ml khi viny! clorid (TT) con
lai véo lg, lic nhe va tranh d& chit long tiép xtc v&i kim.
Can lai lo, khéi lugng ting 1én khoang 60 mg (1 pl dung
dich thu dugc c6 chira khoang 1,2 pg vinyl clorid). Pé yén
trong 2 h. Bao quan dung dich gbc nay trong tu lanh.
Dung dich vinyl clorid chudn: Hon hop gdém 3 thé tich
dimethylacetamid (TT) va 1 thé tich dung dich gbe vinyl
clorid.

Dung dich doi chiéu: Léy 6 lo hodc binh thuy tinh dung
tich 50 ml, thém vao mdi lo 10,0 ml dung dich chuan ngi.
Pay kin va kep nip lo chic chén. Tiém lan luot 1 pl, 2 pl,
3 pl, 5 plva 10 pl dung dich vinyl clorid chuén vao 5 lo.
Séu dung dich thu dugc ¢6 chira, lan lugt 1a 0 pg, khoang
0,3 ng; 0,6 ng; 0.9 ug; 1.5 pg va 3 pg vinyl clorid. Lic,
tranh dé chét 16ng tiép xuc véi nat. Dat lo vao trong cach
thiy & (60 + 1) °C trong 2 h.

Diéu kién sdc ky:

Cot lhep khong gi dai 3 m, dudng kmh trong 3 mm
duoc nhéi diatomit silan héa dung cho sic ky khi da tAm
dimethylstearylamid 5 % (ki/kl) va nrracmgo)r 4005 % (k!/k!)
Khi mang: Nitrogen ding cho sac ky khi (TT), toe do
30 ml/min.

Detector ion hda ngon lira.

Nhiét d: cot & 45 °C, budng tiém ¢ 100 °C va detector &
150 °C. y
Thé tich tiém: 1 ml mau da hoa hoi (head-space) ciia moi lo.
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Tinh ham lugng vinyl clorid theo dudng chuén.

Cdc chér phy gia e

Mot sé chat phy gia dugc thém vao Polyme!- aé nguyéy

lidu c6 dic tinh co, héa 1y pht hop vdi muc dich sir dkmg

Trir khi ¢6 qui dinh nio khac, gioi han chét phy gia téj da
hiam nhu sau:

dugc phép c6 trong moi san p

Khong duoc qué 40 % di(2- -ethylhexyl) phthalat (phy gi,

chét déo 01).
Khong duoc qué 1 % kém octanoat (kém 2-ethylhexanoat)

(phu gia chat déo 02). o

Khéng duge qua 1 % calci stearat hodc kém stearat hoj,
1 % hén hgp cua 2 chét nay.

Khong dugc qua 1 % NN’ -diacylethylendiamin (phy gj,

chét déo 03).

Khéng dugc qua 10 % cua mot trong cac logi dau epoxy

héa dudi day hodc 10 % hon hop 2 dau nay:

_ Diu dau nanh epoxy héa (phu gia chét déo 04), ¢6 him

lugng oxy oxiran (ty 1é oxy trong lién két epoxy) tir 6 %

dén 8 %, va chi s6 iod khong 16n hon 6.

_ Déu hat lanh epoxy h6a (phu gia chét déo 05), ¢6 ham

lwgng oxy oxiran khong 16n hon 10 % va chi s6 iod khong

16m hon 7.

Khong dugc qua 45 % cyclohexan 1,2- acid dicarboxylic,

diisonony| ester (phu gia chat déo 24)

Khéng dugc qua 45 % butyryl tri-n-hexyl citrat (phu gia

chét déo 25)

Khéng duge qua 45 % tris(2-ethylhexyl) trimellitat (phy

gia cht déo 26)

Khéng dugc qua 45 % bis(2-ethylhexyl) terephtalat (phy

gia chat déo 27)

Nha cung cép nguyen liu pha1 ching minh dugc thanh

phan va ty 1& cac chét trong mau dai dién dap img yéu ciu

cho timg 16 sin pham.

Mau va cac ché pham mau c6 nhitng doi hoi khac nhau,

vi du nhu su trao ddi khi, nhiét d6 bao quan va nhimng dic

tinh co hoc ciia dd dung. Hon nita, dd én dinh va chat

lugng ctia mau va cac ché pham méu bao quan trong do

dung c6 thé bi anh huéng boi cac chit hoa déo, chét phy

gia c6 trong thanh phin nguyén liéu dd dung. D& dam bio

tinh on dinh cia méu va céc ché pham mau trong qua trinh

sdn xuat va bio quan, cic nguyén lidu 1am ra 6 dung phii

dugc lya chon cén than theo muc dich sir dung.

Tinh chat

Nguyén liéu du6i dang bot, hat khong mau hoge vang nhat,
hozc d3 dugc ché tao thanh cic dd dung hay cac phlen day

mong khac nhau, trong mé, ¢ mui nhe. Khi dét cé khéi
den day dac.

Pinh tinh

Néu can, coé thé cat mau nguyén liéu can kiém tra thanh
cdc manh c6 kich thuée moi canh khong I6m hon 1 cm.
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Thém 200 ml ether khéng cé peroxyd (TT) vao 2,0 8
pguyén ligu can kiém tra va Chlet néng véi sinh han hoi
o trong 8 h. Loc dé tach riéng cén B va dung dich A.
Boc hoi dung dich A dén kho dudi 4p suat giam trong cach
thuy ¢ 30 °C. Hoa tan can trong 10 ml toluen (dung dich
Al). Hoa tan cin B trong 60 ml ethylen clorid (TT), 1am
néng trén cach thay véi sinh han hoi luu, Loc. Vira thém
vira lic manh timg giot dung dich thu dugc vao 600 ml
};epl‘aﬂ (TT) da dun noéng dén gan s6i. Loc néng dé tach
khoi dong dac B1 va dung dich hiru co. bé ngudi dich loc,
tich tua B2 tao thanh va loc qua phéu thuy tinh xép sé 40
da can bi trudc.
A.Hoa tan khéi dong dac Bl trong 30 ml tetrahydrofuran
(m vira lic vira thém dan din 40 ml ethanol (TT). Loc
dé tach tua B3, lam khé trong chan khéng véi diphosphor
penroxyd (TT) & nhig¢t d6 khong qua 50 °C. Hoa tan vai
miligam tia B3 trong 1 ml tetrahydrofuran (TT), cho vai
giot dung dich thu dugce 1én phJen natri clorid, béc hoi t6i
kho trong ta say tir 100 °C dén 105 °C. Po phé hip thu
hong ngoai (Phu luc 4. 2), phd hap thu hong ngoai thu dugc
phai phi hop véi pho hép thy hdng ngoai ciia nguyén li¢u
polyvmyl clorid chuan
B. Pép img yéu cau phép thir Phu gia chit déo 01, 24, 25,
26va27.

Cic phép thir

Néu can, ¢6 thé cat mau nguyen liéu can kiém tra thanh
cde manh co kich thudc méi canh khéng lom hon 1 cm.
Dung dich SI1: Cho 5,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
moét binh d6t. Thém 30 ml acid sulfuric (TT) va dun néng
dén khi tao thanh khoi sén sét mau den. Dé ngudi va thém
tr tr 10 ml dung dich hydrogen peroxyd dam dac (TT).
Pun néng nhe. Pé ngudi va thém 1 ml dung dich hydrogen
peroxyd dam dac (TT), Lap lai qué trinh béc hoi va thém
dung dich hydrogen peroxyd dam dac (TT) cho dén khi thu
duge chat 1ong khong mau. Béc hoi dé giam thé tich dung
dich con khoang 10 ml. Dé nguéi va pha lodng véi nudc
dén 50 ml.

Dung dich S2: Cho 25 g nguyén li¢u can kiém tra vao
mgt binh thuy tinh borosilicat. Thém 500 ml nudc va day
binh bang 1 cdc thity tinh borosilicat. Hép trong ndi hap &
(I121£2)°C trong 20 min. Dé nguéi va gan liy dung dich.
Thém nuée dén vira di 500 ml.

D¢ trong vi mau séc ciia dung dich S2: Dung dich S2 phai
trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu luc 9.3, phuong
phap 2).

Giti han acid - kiém: Thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothymol (TT,) vao 100 ml dung dich S2. Dung dich
phai chuyén thanh mau xanh lam khi thém khong qua 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 tir mau vang thanh mau cam khi thém
khong qua 1,0 ml dung djch acid hydrocloric 0,01 N (CP),
bj hép thu: Bbc hoi 100,0 ml dung dich S2 téi khé, Hoa
tan cén trong 5,0 ml hexan (TT). D hip thu (Phy lyc 4. 1)
ctia dung dich & buéc séng tir 250 nm dén 310 nm khong
duge 16n hon 0,25.

Cdc chit khiz: Tién hanh phép thir v6i dung dich S2 trong
vong 4 h sau khi chuan bi. Thém 1 ml dung dich acid
sulfuric loang (TT) va 20,0 ml dung dich kali permanganat
0,01 N (CP) vao 20 ml dung dich S2. Pun s6i hdi lvu trong
3 min va lam ngudi nhanh. Thém 1 g kali iodid (TT) va
chuin d6 ngay v&i dung dich natri thiosulfat 0,01 N (CP),
duing 0,25 ml dung dich hé tinh bgt (TT) 1am chi thi.

Tién hanh chuin d6 mau trang, ding 20 ml nwéc. Chénh
léch thé tich gitra hai l4n chuén d6 miu trfmg va mau thir
khéng qua 2,0 ml.

Cic amin thom bic 1: Khong duoc qua 20 phan trigu. Thém
6 ml nuée va 4 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT)
vao 2,5 ml dung dich A1 thu dugc khi dinh tinh. Lac manh
va bo 16p trén. Thém 0,4 ml dung dich natri nitrit 1 % (TT)
méi pha vao 1ép nude. Trén va dé yén trong 1 min. Thém
0,8 ml dung dich amoni sulfamat 2,5 %, dé yén trong 1 min
va thém 2 ml dung dich N-(I-naphthyl) ethylendiamin
dihydroclorid 0,5 % (TT). Sau 30 min, mau cua dung dich
tao thanh khong dwge dim hon mau cua dung dich chuan
duoge chuin bi twong tu, nhung thay 16p nude bz%mg hén
hop 1 ml dung dich naphthylamin 0,001 % (TT) pha trong
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT), 5 ml nuwcc va 4 ml
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Phu gia chét déo 01, 24, 25, 26 va 27

X4c dinh bing phuong phap sic ky khi khéi phd (Phu luc
5.2 va Phu luc 4.5).

Dung dich chuan ngi S3: Dung dich di-n-octyl phthalat
(TT) 0,1 % trong fetrahydrofuran dung cho sdc ky (TT).
Dung dich chuan ngi S4: Dung dich chira 5 pg/ml di-n-
octyl phthalat (TT) trong ethanol (TT).

Dung dich thir: Ding 0,2 g nguyén lidu cin kiém tra, néu
can thiét cit thanh nhimg manh nho dai khoang 0,5 cm. Hoa
tan mau thir trong 12,5 ml dung dich chuin ndi S3 ding
khudy tir polytertrafluoroethylen. Sau khoang 20 - 30 min
s& thu duge mau thir hoa tan hoan toan. Thém 37,5 ml ethanol
(TT) bang cach nhé giot, poly(vinyl clorid) s& két tua dudi
dang bot mau tring. Ly tim, pha loang 1,0 ml dich ndi
thanh 50,0 ml v&i ethanol (TT). Nong do cudi cling cla
chuén ndi trong dung dich thir 1a 5 pg/ml.

Céc dung dich chuan géc dudi day dung duoc trong vong
2 tuan khi bao quan & 4 °C,

Pha cdc dung dich chudn géc a, b, ¢, d, e: Hoa tan riéng
biét 20,0 mg chat chuin phu gia chét déo 01, 24,25, 26 va
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27 va pha loang vira du thanh 20 ml vé6i dung dich chuén
ndi S4. _

Day dwong chuan cac dung dich déi chiéu a, b, c, d, e;:
Tir cac dung dich chuan goc a, b, ¢, d, e, pha loang béng
dung dich chuén ndi S4 dé tao cac day duéng chuan 5 nong
d6 tuong ing al - a5, bl -b5,cl -c5,dl -d5 vael - e5 co
chira nong d6 chét phy gia chuén tir 10 - 40 pug/ml.

Diéu kién sdc ky:

Cot silica nung chay dai 30 m, dudng kinh trong 0,25 mm
dugc phu poly(dimethyl) (diphenyl) siloxan c6 d6 day
0,25 pm. )

Khi mang: Heli ding cho sac ky khi (TT), tbc 4o 1 ml/min.
Ty 1€ chia dong: 1 : 20.

Nhiét d6 cot:
Thei gian Nhiét d¢
(min) (°C)

0 100
0-33 100 — 200
3,3-20 200 — 250
20-225 250
22,5-23 250 — 270
23-25 270
25-25,6 270 — 320
25,6 - 30,6 320

Nhiét d6 budng tiém: 300 °C.

Phét hién bang phd khéi véi cac didu kién nhu duoi day,
diéu chinh cai dat detector dé dat dugc yéu cau vé tinh
thich hgp hé thong.

— Hé thong khéi phd tir cuc c6 b phan ion hoa electron
(70 V).

— Nhiét 46 nguén ion: 230 °C. ,

— Hé thong tiép nhan dir liéu: Thyc hién ché do quét toan
phd (full-scan) (m/z = 40 - 350) va kiéu do manh, theo dai
mot ion (SIM).

~ Do tré dung moéi: 2,5 min.

— Thé tlch tiém: | pl.

Thong s khoi pho cho céc phan manh kiéu SIM va thoi
gian lwu twong di thu dugc nhu trong Bang 17.9.2.1.

Thoi gian lwu tuong ddi so voi chat di chiéu di-n-octyl
phtalat (thoi gian Iuu khoang 22 min): Phu gia chét déo 01
=khoang 0,80; Phu gia chat déo 24 =khoang 0,95 — 1,09;
Phuy gia chat déo 27 *khoang 1,02; Phu gia chit déo 25
=khoang 1,14; Phu gia chét déo 26 =khoang1,34.

Kiém tra tinh ddc hiéu bang cach xac dinh ty I¢ gilta cac
ion. Cac ty 1& ion dugc xac dinh tir di¢n tich pic sau khi
tiém dung dich chuin. Bang 17.9.2.2 1a céc gid tri ty 1¢
tham khao.
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Bdng 17.9.2.1
onl | Ton2 | Ton3 | Thoigianln
Phy gia 149 167 279 Khodng 0,80
chit déo 01 — -
: Khoang
Phy gia 155 127 299 0.95 - 1,09
chat déo 24 I —
Phy gia 71 213 315 | Khoang 1,14
chét déo 25 A —_
Phuy gia 305 193 323 Khodng 1,34
chit déo 26 — |
Phu gia 261 149 167 | Khoang 1,02 |
chit déo 27 =
Di-n-octyl- |
phtalat 149 | 279 167 - ‘
(chuén ndi) | B B I S
Bang 17.9.2.2
T T [ | Tyion | Tyitim)
i Jonl | Ion2 | Ion3 yzfl | y3,?l '
(m/z) | (m/z) | (m/z) %) | %)
|
Phugia | 149 | 167 | 279 50 30
chat déo 01 | ]
Phu gia |
s 127 299 30 13
chat déo 24 159 |
Pby gia 13 | 315 45 20
chat déo 25 7 | 4
Phy gia | 103 | 323 55 20
chitdéo 26 | 3% ;
Phu gia |
i 49 | 167 130
dhbtasgzy | 280 | 14 83
Di-n-octyl-
phtalat 149 | 279 167 | - .
_(chuan ndi) | . |
Tinh pht hop cua hé thong

bo phan g1a1 néu phu gia chat deo 2’? duo‘c thu th1 do phan

.....

gia chit déo 27.

D9 13p lai: tiém 1ap lai 6 14n dung dich dbi chiéu c6 néng
d0 ndm giita duong chuan (20 pg/ml) cia méi phu gia chat
déo. Bo léch chuin twong ddi cua thoi gian luu cua pic
khong qua 1,0 % va dd léch chuén tuong d6i cia ty I¢ dién
tich plc gifta phu gia cht déo vi chun n6i khong qua 3,0 %.
Tinh két qua: Dwa vao duéng chuén thu dugc tir cac dung
dich d6i chiéu, tinh % phu gia chat déo can kiém tra.

Phu gia chit déo 03

Rira tua B2 thu duge trong khi dinh tinh v6i ethanol (TT)
qua phéu xdp thiy tinh duong kinh 15 XOp tir 16 - 40 pm
da can bi truéc. Lam khé dén khéi lugng khong déi trén
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pko!' peﬂfﬂx}'d (TT) va cén, K.héi ll.l'Q'ng tua khéng

Hroc q_ué 30 mg.
po pho hong ngoat (Phy lyc 4.2) tua thu duge ¢ trén, Khi
ngma khong du d¢ chuan bi mdu do dang dia thi ghi

 hong ngoai bang phan xa toan phin suy giam (ATR)
cua tia dugc dit gitr hai phién kinh trong suét.
pho hép thu _héng ngoai cua tua thu dugce phai phi hgp véi

5 cua chuén phy gia chat déo 03,
phy gia chdt déo 04 va 05
phwong phap sdc ky 16p mong (Phuy lyc 5.3).
gan mong: Silica gel GF .
pung moi khai tr:;e“n: Toluen (TT).
Cic dung dich doi chiéu: Chuén bj cc dung dich cé chira
10 mg/ml chuén phy gia chit déo 04 va 05 trong roluen
). ,
Cach tien hanh: Cham 1én ban méng 0,5 ml dung dich A1
thu duge tir phép thir Dinh tinh thanh mét dai kich thudc
30mm X 3 mm va 5 pl méi dung dich ddi chiéu. Trién khai
sic ky dén 2/3 ban mong. Pé khd ban mong ngoai khong
khi. D€ ban mong ti€p xtc véi hoi iod trong 5 min.
Kiém tra sic ky d6 va danh diu vung twong g véi phu
gia chat déo 04 va 05 (R = 0). Cao lay phan silica gel cua
viing tuong Umg. "{'ucmg fir cao lfiy mot phén silicagel vung
ngodi khong cé vet gi dé 1am miu tréng. Lic riéng hai mdu
ndy voi 40 ml methanol (TT) trong 15 min. Loc, tring 2
lin, mdi 1an vé&i 10 ml methanol (TT), gbp dich trang vio
dich loc va béc hoi t6i khé. Chénh léch khéi lugng cua 2
can khong dugc quéa 10 mg.
Bari
Khéng dugc qué 5 phén trigu.
Xac dinh bang phuong phap quang phé phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).
Dung dich thir: Nung 1,0 g chat can kiém tra trong chén
nung bﬁng silica. Cho vao céin 10 ml acid hydrocloric (TT)
vi bdc hoi t&i kho trén cach thuy. Thém vao cén 20 ml
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT). .
Dung dich chudn: Pha loang dung dich bari mau 50 phan
trigu Ba (TT) trong dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT)
d¢ dugc dung dich c6 chira 0,25 phan trigu bari. _
Do pho tai budc séng phat xa cia bari 1 455,40 nm, pho
duong nén dugc xac dinh & budc song 455,30 nm.
Lwu y: Sir dung acid hydrocloric (TT) va dung dich acid
hydrocloric 0,1 M (TT) khong c6 bari.
Calci
Khong dugce qua 0,07 %. )
Xac dinh bing phwong phap quang pho phat xa nguyén tir
trong plasma argon, (Phu luc 4.4, phuong phép 1).
Dung djch thir: Dung dung dich thir da chuén bi de xac
dinh bari. . ;
Du,,g dich chudn; Pha loang dung dich calci mau 400 phan
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tri¢u Ca (TT) véi dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) aé
duge dung djch ¢o chira 35 phén tri¢u calci.

Po phd tai budc song phét xa cia calci 1 315,89 nm, phé
nén duge xdc dinh & bude song 315,60 nm. Sir dung dung
djch acid hydrocloric 0.1 M (TT) khong c6 calci.

Cadmi .

Khong dugc qua 0,6 phan trnigu. .

X4c dinh bing phuong phép quang pho hap thy nguyén tw
(Phy lyuc 4.4, phuong phép 1). ,

Dung dich thie: Béc hoi 10 ml dung dich S1 t6i kho. Cho
vao cin 5 ml dung dich acid hydrocfoﬁc 1 % (tt/u), loc va
pha loang dich loc dén du 10,0 ml bang cing dung dich
acid. .
Day dung dich chudn: Pha lodng dung dich cadmi mau
1000 phdn triéu Cd (TT) bing dung dich acid hydrocloric
1 % (tt/tt).

Po phé hép thu & budc song 228,8 nm, dl}mg dén cathod
réng cadmi lam ngudn birc xa va ngon lira khong khi -
acetylen dé nguyén tir hoa mau. Str dung dung dich acid
hydrocloric 1 % (tt/tt) khong c6 cadmi.

Thiéc

Khéng dugc qua 20 phan tri¢u. n

Xéc dinh bing phuong phap quang pho phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu lyc 4.4, phuong phép 1).

Dung dich thii: Pha loang 10 lan dung dich S1 v6i nude
ngay trudc khi dung. .. .
Dung dich chudn: Lay 2 ml dung djch thiéc mau 5 phan
triéu Sn (TT) cho vao binh dinh mirc 50 ml ¢6 chira 5 ml
dung dich acid sulfuric 20 % (tt/tt), thém medc dén di S0 mi,
pha ngay trudc khi dung.

Po phé tai budc song phét xa cua thicc 12 189,99 nm, phé
nén duoc xé4c dinh & buéc séng 190,10 nm. Sir dung dung
dich acid sulfuric 20 % (tt/tt) khéng c6 thiéc.

Kém

Khéng dugc qua 0,2 %.

Xéc dinh bing phuong phap quang phd hap thu nguyén tir
(Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dijch thir: Pha loang 100 lan dung dich S1 v&i dung
dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Day dung dich chudn: Pha lodng dung dich kém mdu 100
pha‘;n triéu Zn (TT) bang dung dich acid hydrocloric 0,1 M
(Tn.

Po d6 hap thu ¢ budc séng 213,9 nm, dung dén cathod
rong cua k&m lam nguén birc xa va ngon lira khong khi -
acetylen dé nguyén tir hda mau. Sir dung dung djch acid
hydrocloric 0,1 M (TT) khong c6 kém.

Kim logi ngng

Khéng dugc qua 50 phén triéu (Phu luc 9.4.8).

Thém 0.5 ml dung djch phenolphtalein (TT) vao 10 ml
dung dich S1, sau d6 cho thém dung djch natri hydroxyd
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40 % (TT) cho dén khi c6 mau héng nhat. Thém nwrde dén
du 25 ml. Léy 12 ml dung dich thir theo phuong phép 1.
Dung dung djch chi mau 2 phén tri¢u Pb (TT) 4 pha dung
dich déi chiéu.

Cic chét chiét dwgc bing nude

Khong dugc qua 0,3 %.

Bbc hoi 50 ml dung dich S2 dén khé trén cich thiy va say
khﬁ d100°C dén 105 °C dén khéi lwong khéng dbi. Diing
mAu tring la SO ml mede. Khoi heong cin so véi miu tring
khéng dugce 16m hon 7,5 mg.

Dinh lugng

Liy 50,0 mg méu thir, tién hanh dét trong oxygen (Phu
luc 10.19). Thém vao binh chira san pham dét chay 20 ml
dung dich natri hydroxyd 1 M (TT). Thém vao dung dich
thu dugc 2,5 ml acid nitric (TT). Chuan d6 véi dung dich
bac nitrat 0,1 N (CP), x4c dinh diém két thic bang phuong
phap chuén d6 do dién thé (Phu luc 10. 2) hodc phuong
phap thich hgp. Song song chuin d¢ miu tring véi cung
didu kién.

1 ml dung dich bac nitrat 0,1 N (CD) tuong du'ong Vi
6,25 mg polyvinyl clorid.

Ghi chu: Pfhep_thar Vvéi cde do dung vé khudn dung cho
mau va che pham mau: xem Phu luc 17.4 va 17.8

2. POLY(VINYL CLORID) (PVC) HOA DEO DUNG LAM
B(O DAY TRUYEN MAU VA CAC THANH PHAN MAU
Nguyén li¢u la PVC héa déo dung lam day truyén mau va
c4c thanh phdn méu c6 chira khong it hon 55 % poly(vinyl
clorid) va cac chat phu gia khac, ngoai ra con c6 céc
polymer phén tir cao thu dugc khi polymer hoa vinyl clorid.
Cac nguyén liéu la poly(vmyl clorid) hoa déo dung lam
cac ong cua by day truyen mau va cac ché pham mau duqc
x4c dinh bdi ban chét va ty 16 cac chat dung trong ché tao.

Ché tao

Nguyen ligu lam poly(vinyl clorid) héa deo dugc ché tao
bang phuong phap polymer hoa, dim bao ham lugng vinyl
clorid con lai phai it hon 1 phan tri¢u. Phuong phap san
xuat phai dugc thim dinh dé san pham dat cac phép thu
sau day.

Vinyl clorid

Khéng duoc qua 1 phan triéu.

Xac dinh bing phuong phép sac ky khi pha hoi (head-
space) (Phu luc 5.2), dung ether (TT) lam chuén noi.

Thyc hién tuong tu nhu da mo ta & Phan 1. Poly(vinyl
ciond) (PVC) héa déo dung ché tao d6 dung mau va cac
ché pham mau.

Cic char phu gia
Mot s chit phu gia duge thém vao polymer dé nguyén
liéu c6 dc tinh co, héa Iy phii hp véi muc dich sir dung.

PL-520

P - .
Trir khi c6 qui dinh ndo khéc, gi6i han chét phy gia du,
: 5 nhu sau:

hép t6i da c6 trong mdi san phim
Il;hgng duge qué 40 % di(2- -ethylhexyl) phthalat, (phy g,
chat déo 01).
Khéng dugc qua 45 % cyclohexan 1,2- acid dlcarb0xy]1c
diisononyl ester (phu gia chét déo 24). _
Khéng dugc qué 45 % butyryl tri-n-hexyl citrat (phy gj,
chat déo 25).
Khong dugc quéa 45 %
gia chat déo 26). _
Khéng dugc qué 45 % bis(2-ethylhexyl) terephtalat (pp,
gia chat déo 2?)
Nha cung cap nguyén llf,'u phai chimg minh dugc thanp
phin ciia mau thir ca v& sb luong va chét luong phy hop
cho timg 16 san pham
Méu va cac ché pham maéu c6 nhirng yéu cau khac nhay,
vi du nhu sy thay dbi khi, nhlet d6 bao quan va rlhung dic
tinh co hoc cua bd day truyen Hon nira, d6 on dinh v3
chit lugng cua mau va céc ché phdm méu trong qua trinh
truyén dich co thé bi anh hudng cua céc chat hoa déo, chit
phu gia c6 trong thanh phan nguyén li¢u ché tao day truyén
dich. Pé dam bao tinh 6n dinh cia mdu va cac ché phim
mau trong qué trinh truyén dich, cac nguyén liéu lam ra
day truyén dich phai dugc lua chon can than theo muyc dich
str dung.

Tinh chit

Nguyén lidu duéi dang bot, hat khong mau hoac vang nhat
hodc da ché tao thanh cac day hodc dang bng rdng, mui
nhe. Khi d6t co khoi den day déc.

Pinh tmh

Néu can, ¢6 thé cdt mau ngu}en liéu can kiém tra thanh
cac manh co kich thuée moi eanh khong lon hon 1 em.

A. Phuong phap ph6 hong ngoai (Phu luc 4.2).

Thém 30 ml tetrahydrofuran (TT) vao 0,5 g nguyén liéu
can kiém tra. DBun néng trén cich thuy trong hot, vira dun
vira khudy trong 10 min. Mau thir tan hoan toan. Thém
timg giot methanol (TT) va khudy, c6 tia tao thanh & dang
hat. Loc va sﬁy tua & 60 °C. Hoa tan 50 mg ta thu duge
trong 2 ml tetrahydrofuran (TT) va cho 1én mot lam kinh
méng. Say khé & 80 °C, l4y 16p phim méng va cé dinh trén
mot gia thich hgp. Po phé hép thu hdng ngoai, phd hip thy
héng ngoai thu dugc phai phu hop véi phd thu dugc cia
polyvinyl clorid chuan.

B. Dép (g yéu cau cua phép thir Phu gia chat déo 01,24,
25,26 va27.

Céac phép thir

Néu can, c6 thé cit miu nguyén lidu can kiém tra thanh
cdc manh co kich thude moi canh khong lom hon 1 cm.

Dung dich S1: Cho 5,0 g nguyén liéu can kiém tra vao m@‘
binh dét. Thém 30 ml acid sulfuric (TT) va dun néng dén

tris(2-ethylhexyl) trimellitat (phy
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hi (30 thanh khéi sén sét mau den. Pé ngudi va thém tir tir

joml dung dich hydrogen peroxyd dam diic. Pun néng nhe.

De guql va thém 1 ml dung djch hydrogen peroxyd ddm

boc hoi va thém tlep dung dich hydrogen peroxyd,

am llen tuc nhu vdy cho dén khi thu duoc chit l(‘mg khong

iU Béc hoi dé giam thé tich con khoang 10 ml. Pé nguéi
vi pha lodng véi nuée dén 50 m,

pung dich S2: Cho 25 g nguyén ligu cin kiém tra vao
mot binh thuy tinh borosilicat. Thém 500 ml nuarc va day
binh bang 1 coc thuy tinh borosilicat. Hap trong ndi hip &

(121 £ 2) °C trong 20 min. Bé ngudi va gan liy dung dich.
Them nwde vira dia 500 ml.

trong va mau sdc dung djch S2: Dung dich S2 phai

rong (Phu luc 9.2) va khong mau (Phy lyc 9.3, phuong

phap 2)-
Phu gia cha{ déo 01, 24, 25, 26 va 27

Xic dinh bang phuong phép séc ky khi khéi phd (Phu luc
52 va Phu luc 4.5)
Tién hanh nhu mo ta trong phép thir Phu gia chét déo 01,
24,25,26 va 27 trong Phan 1. Polyvinyl clorid (PVC) héa
déo dung ché tao do dung mau va cdc ché pham mau.

Bari, cadmi, thiéc, kim logi ning: Gi6i han cho phép
vi phuong phap thur nhu qui dinh v&i Phan 1. Polyvinyl
clorid (PVC) héa déo ding ché tao do dung madu va cdc
chéphffm mau.

Pinh lrong

Thém 30 ml tetrahydrofuran (TT) vao 0,500 g nguyén
lidu cin kiém tra, dun nong trén cach thiy trong ti hét
va khudy trong 10 min. Mau thir tan hoan toan. ’Them
timg giot 60 ml methanol (TT), vira thém vira khuay, tua
polyvmyl clorid tao thanh dudi dang hat. Dé yén vai phut
Tiép tuc thém methanol (TT, ) cho dén khi khong thay co
thém tua. Chuyen tua 1én phéu thuy tinh xop (s6 do xop
40) da duoc say va can (m,), trang binh va rua tua 3 lan
voi timg lugng nho methanol (TT). Say phéu loc dén khdi
lugng khong ddi & 60 °C, cén lai pheu loc (m,).

Ghi chii: Phép thir véi b day truyén mau vo khudn: xem
Phuluc 17.4.

17.9.8 POLYAMID-6 (PA-6) DUNG LAM PO PUNG
CHE PHAM KHONG PHAI THUOC TIEM

Dinh tinh

Nguyen liéu cAn kiém tra: Mau dem thir co thé 1a céc phan
clia d6 dung ma chua dén hodc in nhan, hodc chua bi dat
mong. Mu ciing c6 thé 1a cac hat chét déo trong trudng
hop d6 dyng dugc tgo ra trong cung mét qui trinh kin “tao
hinh - dong thudc - han kin”.

A. Phé hap thuy hong ngoal (Phu luc 4.2)

Xdc dinh pho hap thy hong ngoai cua nguyén liu can kiém

tra trong khoang so song tir 3800 cm’! dén 600 cm’'. Phd
hong ngoai cia miu thir phai phd hgp véi phd hip thy
hong ngoai cua polyamid-6 chudn. Sy phu hgp giira phé
ctia miu chuédn va mau thir dugc chép nhén chi khi ¢c6 c4c
khac biét nhd vé phé do thanh phan ty nhién va/hodc do
bién d6i vt ly.

B. Po nhiét lugng quét vi sai - DSC (Phy lyc 6.12)

Thuc hién phep thir trong moi truong khi nitrogen.

Lam néng ché pham tir nhiét d§ phong dén 250 °C véi te do
trong khoang tir 10 - 20 °C/min va giir & 250 °C trong 1 min.
Lam ngudi dén nhiét d6 phong voi téc dd cao nhit c6 thé
(thuong o tdc do dudi 50 °C;‘m1n) va giu trong 1 min. Lam
nong lai tai 250 °C voi toc do nhu lan dau. Biéu db phén
tich nhiét vi sai cua lan lam néng lai duge ding dé so séanh.
So sanh biéu dd phan tich nhiét vi sai cua ché pham va
polyamid-6 chuin. Nhiét do tai plC cua sy nong chay thu
duqc tir biéu dd nhiét vi sai ctia ché pham khong dugc léch
nhiéu hon 8,0 °C so véi nhiét d tir biéu dd nhiét vi sai cua
polyamid-6 chuin.

Chuén bi cic dung dich S1, S2, S3

Dung dich S1 (djch chlet mro'c)

Liy 25 g nguyén ligu cén kiém tra vao binh thuy tinh
borosilicat nat mai. Thém 500 ml nwéc va dun séi hdi luu
trong 5 h. P& ngudi téi nhiét dg phong, loc dich chiét qua
phéu loc thuy tinh xdp. Chuyén dich loc vao binh dinh mic
500 ml va pha loang t&i vach bing nuwde duge dung dich
S1. Sir dung dung dich SI trong vong 4 h sau khi pha.
Dung dich S2 (dich chiét acid)

Liy 5 g nguyén liéu cin kiém tra vao binh thay tinh
borosilicat nut mai. Thém 100,0 ml acid hydrocloric 0,1 M
(TT) dun sbi héi luu trong 1 h va khudy lién tuc. Dé ngudi
va cho cac chit ran ling xuéng, gan phan dung dich phia
trén vao binh dinh mirc 100,0 ml, pha lodng téi vach bing
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) dugc dung dich S2.
Dung dich S3 (dich chiét phenol)

Hoa tan 1,0 g nguyén liéu can kiém tra trong 50,0 ml phenol
(TT) bang cach dun néng & 50 °C trong 4 h va khudy lién
tuc, thu dugc dung dich S3. Chuan bi mét mau tréng.

P hip thu 4nh sing

Do hap thu (Phy luc 4.1) ctia dung dich S1 trong khoang
budc séng tir 220 nm dén 340 nm.

D6 hip thu khong duge qua 0,25.

Gi6i han acid - kiem

Lay 100 ml dung dich S1 thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothylmol (TT1). Dung dich thu dugc phai chuyén
sang mau xanh lam khi thém khong qua 1,5 ml dung dich
natri hydroxyd 0,01 N (CP). Lay 100 ml dung dich S,
thém 0,2 ml dung dich da cam methyl (TT). Dung djch
thu dugc phai chuyén tir mau vang sang da cam khi thém

PL-521



