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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
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khong qua 4,0 ml dung djch acid hydrocloric 0,01 N (CD ).

Chét kiém ty do

Dung dich acid percloric 70 % trong phenol: Hoa tan
khoang 0,72 g (0,710 - 0,7250 g) acid percloric (TT) trong
50,0 ml phenol (TT).

Ly 50,0 ml dung dich S3, chuén d¢ bing dung dich acid
percloric 70 % trong phenol. Xac dinh diém két thuc bing
phuong phép chuan d¢ do dién thé (Phy luc 10.2). Song
song chuén do mﬁ}l trang, dugc chuan bi & myc dung dich
S3, trong cung dieu ki¢n. Chénh léch thé tich dung dich
chuén dd ctia mau thir va miu tring khéng duoc qué 0,4 ml.

Tap chiit lién quan (monomer tén dw hoic dung moi
ton du)

Caprolactam

Khong dugce qua 1 %.

Phuong phéap séc ky khi (Phy luc 5.2).

Dung dich thir: Hoa tan 1,0 g ché phdm trong luong vira du
acid formic (TT). Pha loang thanh 10,0 ml véi cung dung
moi. )

Dung dich goc caprolactam: Hoa tan 125 mg caprolactam
chuén trong trong acid formic (TT). Pha loang thanh 50,0 ml
véi cung dung moi.

Dung dich doi chiéu: Lay 0, 2, 4, 6, 8 va 10,0 ml dung
dich gbc caprolactam vao 6 binh dinh muc 20,0 ml. Pha
lodng dén vach voéi acid formic khan (TT), thu dugc 6 dung
dich theo thir tu 14 miu tring va cac dung dich PC1 dén
PC5) c6 chira lan luot 0; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25 mg
caprolactam/ml.

Diéu kién sdc ky:

C6t mao quan kich thurde 2 m x 4 mm, dugc nhdi diatomit
da dwoc silan héa ding cho sdc ky khi (TT) da dugc tim
10 % (kI/k1) polyethylen glycol 20000.

Nhiét do cot: 170 °C.

Nhiét do dectector: 250 °C.

Khi mang la nitrogen ding cho sdc ky khi (TT) hodc heli
diing cho sdc ky khi (TT), leu luong 25 ml/min.

Detector ion héa ngon lira.

Thé tich tiém: 1 pl.

Cach tién hanh:

Tiém dung dich méu tréng ba lan. ’
Kiém tra tinh phu hop cua hé thong: Tiém dung dich doi
chiéu DC4 nam l4n, d6 1éch chuin trong ddi cia dién tich
pic trén sic ky dd thu duoc ciia dung dich DC4 khong duoc
qua 5 %. Hé sé dbi ximg cua pic caprolactam thu dugc
trong 1an tiém thir 3 phai trong khodng 0,8 - 1,3.

Rira cét. Tiém dung dich mau trang. '
V& duomg chuan truge: Tiém lan luot cac dung dich doi
chiéu tir DC1 dén DC5. Vé dudng biéu thi sy tuong quan
gitra dién tich pic thu dugc va né"mg d6 caprolactam trong
cac dung dich déi chiéu. Hé sb tuong quan (r?) cia dudng
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théng tuyén tinh khong duoc nh¢ hon 0,98. -
Rira cét, Tiém dung dich mau trang. Tiém dung dich thy,
tiém khong qué 6 dung dich thir.
Rira cot. Tiém dung dich mau trang.. ‘
V& dudng chuin sau: Tiém cdc dung dich doi chiéu i
dén DC5. V& dudng biéu thi sy twong quan gitra dign ticp
pic thu duwgc (cua ca lan tiém truoc va .s;au) va ndng dy
caprolactam trong cac dung dich doi chiéu. Hé so tuong

quan (%) ciia dudong thang tuyén tinh khong dugce nhé hoy,

0,98. o
Tinh lugng caprolactam trong dung d!Ch‘ thir duaz vao dign
tich pic thu dugc cua dung dich ﬂ}xu’ du‘(mg Chlli‘in da lap,
Tinh lugng caprolactam trong mau thir theo ham hwong
phdn trim bang cach nhan két qua thu dugc vai hé s 19

va chia cho khéi lugng mau thir (g).

Carbon hiru co toan phin ) |

Lugng carbon hifu co toan phan trong dung dich S1 dugc
xac dinh theo phuong phap ghi trong Phu "-‘_C 7.11.
Phuong phap sir dung phai c6 gidi han phat hién 12 0,2 mg/L
(ppm) va phéi co khoang tuyén tinh nf 0,2 - 20 mglL
(khoang phu dugc gioi han cua carbon hiru co toan phan),
Khoang tuyén tinh co néng do6 cao 'h(m‘ c6 thé dugc ding
néu su tuyén tinh duogc thiét 1ap. Néu nong d¢ carbon hiry
co toan phﬁn ctia dung dich S1 16n hon ndng do F['én f:ﬁa
khoang tuyén tinh, can pha loang dung dich thir dén nong
d6 phi hop cho qué trinh phan tich. ‘

Chénh léch gitra nong dé carbon hiru co toan phéan clia miu
thir va mau tring khéng dugc 16n hon 5 mg/L.

Kim loai ning

Sir dung dung dich S2. Tién hanh nhu sau:

Dung dich @éi chiéu: Lay chinh xac 1,0 ml dung dich chi
mau 20 phdan triéu Pb (TT) vao ong Nessler 50 ml, pha
lodng dén 25 ml bang nwde. Diéu chinh pH cua dung dich
thu dugc dén pH 3,0 - 4,0 bang acid acetic 6 % (TT) hoic
dung dich amoniac loang (TT), pha loang v nudc toi
35 ml va tron déu.

Dung dich thir: Lay 25 ml dung dich S2 vao 6ng Nessler
50 ml. Diéu chinh pH cta dung dich thu dugc dén pH
3,0-4,0 bang acid acetic 6 % (TT) hoic dung dich amoniac
!oc’z:ng (TT), pha lodng véi nudce téi 35 ml va tron déu.
Tién hanh: Thém vao mbi 6ng Nessler ¢ trén 10 ml dung
dich hydrogen sulfid bio hoa trong nude vira méi pha, tron
deu, pha loang thanh 50 ml bing nwde, dé yén trong 5 min
va quan sat cac dung dich doc theo chiéu dai cua bng trén
nén trang; mau cia c}ung dich thir khong dugc dam hon
mau ctia dung dich déi chiéu.

Arsen, chi, thily ngan, cadmi, cobalt, nickel va vanadi:
Bao cdo gioi han cu thé do dwgc dbi véi dung dich S3
theo cach tién hanh nhur trén véi céc gié tri thu duge trén
0,01 mg/L (ppm) twong tmg voi gidi han trén 0,025 pg/e:

N
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Néu cée gid tri thu duge thip hon céc gi4 i trén thi bao
cdo két qua nhé hon 0,01 mg/L (ppm) twong (mg véi nhod
hon 0,025 pg/g. Céc chi tiéu chap nhan bj sung cho méi
kim loai s& dugc thiet 1dp sau,

17.9.9 POLY(VINYL CLORID) HOA DEO DUNG PE
AN XUAT PO PUNG DUNG DICH TIfM TRUYEN

Nguyén liéu thuge loai poly(vinyl clorid) (PVC) héa déo
chira khéng it hon 55% poly(vinyl clorid) va c4c chat phy
gia, ngoai ra con ¢6 cic polymer phan tir lrgng cao thu
duoc khi polymer héa vinyl clorid.

Nguyén liéu PVC héa déo dung dé san xuit dd dung dung
dich tiém truyen duge quy dinh 13 rang vé ban chét va ty 1¢
che chdt da ding trong trong ché tao. '

Ché tao

Nguyén liéu thudc loai poly(vinyl clorid) héa déo duoc
ché tao bang phuong phap polymer hoa, dam bao dir lrgng
vinyl clorid phai it hon 1 phan triéu.

Vinyl clorid

Khong dugc qua 1 phan triéu.

Phuong phép sac ky khi tiém pha hoi (head-space) (Phu
luc 5.2).

Dung dich chudn néi: Sir dung microsyring, tiém 10 pl
ether (TT) vao 20,0 ml dimethylacetamid (TT), cht y dé
ngép dau kim vao trong dung méi. Ngay trude khi dung, pha
lodng dung dich thu duoc 1000 lan bang dimethylacetamid
Dung dich thir: Cho 1,000 g nguyén liéu cén kiém tra vao
lo dung tich 50 ml, thém 10,0 ml dung dich chuin noi. Py
kin va kep nap lo chic chan. Lac, tranh dé chat long tiép
xiic voi ndp lo. Pit lo vao trong cach thiy & (60 + 1) °C
trong 2 h.

Dung dich géc vinyl clorid: Chuan bi trong ti hdt. Cho
50,0 ml dimethylacetamid (TT) vao lo hoac binh thuy tinh
dung tich 50 ml. Pay kin va kep nép lo chéc chan, cin véi
d9 chinh x4c tgi 0,1 mg. Dung bom tiém polyethylen hoac
polypropylen dung tich 50 ml, hut khi vinyl clorid vao bom

mdi 1o 10,0 ml dung dich chudn ngi. Ddy kin va kep nip
lo chéc chan. Tiém lan lugt 1 pl, 2 pl, 3 pl, 5 pl va 10 pl
dung dich vinyl clorid chudn vao 5 lo. Dung dich trong 6
lo ¢6 chira 14n lugt 1 0 pg, khoang 0,3 pg; 0,6 ug; 0,9 pg;
1,5 ug va 3 pg vinyl clorid. Lic, tranh dé chit 1ong tiép xic
véi nat. Bt 1o vao trong cach thuy & (60 £ 1) °C trong 2 h.
Diéu kién sdc ky:

Cot thép khong gi dai 3 m, dudng kinh trong 3 mm duogc
nhdi pha tinh diatomit silan héa ding cho séc ky khi da tim
5 % (kI/kl) dimethylstearylamid va 5 % (kUkl) macrogol
400. )

Khi mang: Nitrogen dung cho sdc ky khi (TT).

Téc d6 dong: 30 ml/min.

Detector ion hoa ngon lua.

Nhiét do: cot 45 °C; budng tiém 100 °C va detector 150 °C.
Thé tich tiém: 1 ml mau da hoa hoi (head-space).

Tinh ham lugng vinyl clorid theo dudng chuén.

Cic chit phu gia _

Mot sb chat phu gia dugc thém vao polymer dé nguyén
liéu c6 dic tinh co, hoéa 1y phu hgp véi muc dich sir dung.
Gidi han chit phy gia duoc phép t6i da c6 trong mdi san
pham nhur sau:

Khong duge qua 40 % di(2-ethylhexyl) phthalat (phu gia
chét déo 01).

Khéng duge qua 1 % k&m octanoat (k&ém 2-ethylhexanoat,
phu gia chit déo 02).

Khéng duge qua 1 % calci stearat hodc kém stearat hodc
I % hdn hop ctia 2 chét nay.

Khéng duge qua 1 % N, N’-diacylethylendiamin (phu gia
chat déo 03).

Khéng dwge qua 10 % cua mgt trong cac loai diu €poxy
hoéa dudi day hodc 10 % hén hop 2 dau nay:

— DAu d4u nanh epoxy hoa (phu gia chét déo 04), c6 ham
luong oxy oxiran (ty 1& oxy trong lién két epoxy) tir 6 %
dén 8 % va chi s6 iod khéng 16m hon 6.

— Déu hat lanh epoxy héa (phy gia chéat déo 05), c6 ham
lugng oxy oxiran khong 1én hon 10 % va chi s6 iod khong
16n hon 7.

Xanh Ultramarin (phu gia chat déo 06) dugc phép thém
vao nguyén liéu dé tao mau. Néu sir dung chit tao mau
khac, phé% chirng duoc tinh an toan cia nguyén liéu dap
Ung yéu cau cia co quan quan ly.

Nha cung cap phii chimg minh dugc thanh phn ciia mau
ki€ém tra phu hgp cho ting 16 san pham.

Tinh chit

Nguyén li¢u dudi dang bdt, hat cdm khong mau hodc hoi
xanh ‘ducmg hodc vang nhat, ho3c di dugc ché tao thanh
céc do dung hay cdc phién trong mo, c6 d day khéc nhau,
6 mui nhe. Khi dot c6 khoi den, day dic.

tiém, ¢ cho khi tiép xtc trong khoang 3 min, dé:\y’khi ra
khoi bom tiém va hit 1y 50 ml khi vinyl clorid. Lap kim
vio bom tiém, ddy piston dé giam thé tich, gir lai 25 ml
khi trong bom. Tiém cham 25 ml khi vinyl clorid con lai
vio lo, lc nhe va tranh dé chat long tiép xac voi kim. Can
lai lo, khéi hrong tang 1én khoang 60 mg (1 pl dung dich
thu drgre ¢4 chira khoang 1,2 pg vinyl clorid). Bé yén trong
2h. Bao quan dung dich goc nay trong ti lar}h- )
Dung djch vinyl clorid chudn: Hén hop gbm 3 thé tich
dimethylacetamid (TT) va 1 thé tich dung dich goc vinyl
clorid,

Dung dich d@éi chiéu: Lay 6 lo dung tich 50 ml, thém vao
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