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ETHER ME

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 50 pl methanol khan
(TT) va 50 pl acetaldehyd (TT) thanh 50,0 ml bing ché
phim. Pha loéng 100 ul dung dich thu dugc thanh 10,0 ml
biing ché phim.

Dung dich doi chiéu (3): Pha loang 150 ul acetal (TT)
thanh 50,0 ml bang ché phim. Pha loang 100 pl dung dich
thu dugc thanh 10,0 ml bing ché phim.

Dung dich déi chiéu (4): Pha loang 100 pul benzen (TT)
thanh 100,0 ml bing ché phim. Pha loang 100 pl dung
dich thu dugc thanh 50,0 ml bing ché pham.

Diéu kién sdc ky:

Cot silica nung chay, kich thuéc (30 m x 0,32 mm) duge
phu poly{(cyanopropyl)(phenyl)] [dimethyl]siloxan (40 day
16p bao 1,8 pm).

Khi mang: Heli ding cho sdc ky khi (TT) véi tbe do
35 cm/s.

Ty 1é chia dong: 1 : 20.

Nhiét do:
o Théi gian Nhigt dp |
(min) (°C) |

0-12 40 |

Cot 12-32 40 — 240 |

| 32-42 240 ‘
Buong tiém 200 |
Detector 280 }

Detector ion hda ngon lira.

Thé tich tiém: 1 pl.

Cdch tién hanh:

Kiém tra tinh phi hop ctia hé théng: Trén sic ky dd cua
dung dich ddi chiéu (2), 46 phan giai giita pic thir nhit
(acetaldehyd) va pic thir hai (methanol) it nhét 1a 1,5.
Gidi han:

Dién tich ciia pic methanol trong sic ky db cua dung dich
thir (1) khong dugc 16n hon 0,5 lan dién tich pic trong tng
trong séc ky 6 cua dung dich di chiéu (1) (200 ppm, tt/tt).
Acetaldehyd + acetal: Khong dugc qua 10 phén triéu (tvtt),
tinh theo acetaldehyd. i

Tinh tong ham lugng phan trigu (tt/tt) cua acetaldehyd va
acetal theo cdng thirc sau:

10x4p  30%Cp
AT_AE CT_CE

44,05
X
118,2

Trong dé:

Ag la dién tich pic acetaldehyd trén sic ky d6 cua dung
dich thir (1).

Aq l1a dién tich pic acetaldehyd trén sic ky d6 cia dung
dich dbi chiéu (2).

C; 14 dién tich pic acetal trén sic ky d6 cua dung djch thir (1).
C; la dién tich pic acetal trén sic ky dé cia dung dich doi
chiéu (3).

44,05 1a khéi lugng phén tir ciia acetaldehyd.

118,2 Ia khdi lugng phan tir cia acetal.

Benzen: Khong dugce qua 2 ph?m triéu (tt/tt).
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Tinh ham lugng phén triéu (tt/tt) cia benzen theo cong
thirc sau:

2Bg
Br-Bg

Trong do:

Bg 14 dién tich pic benzen trén sic ky d6 cua dung dich
thir (1).

By la dién tich pic benzen trén sic ky d6 cia dung dich déi
chiéu (4).

Néu cn, c6 thé x4c dinh benzen bing mot hé thdng sic ky
thich hop khac (pha tinh véi d§ phan cuc khac).

Téng dién tich pic cia c4c tap don khac trén sic ky d6 cia
dung dich thir (2) khéng dugc 16m hon dién tich pic cua
4-methylpentan-2-ol trén sic ky dd cua dung dich thir (2)
(300 ppm).

Bo qua céc pic c6 dién tich nhd hon hoic bing 0,03 lan
dién tich pic cia 4-methylpentan-2-ol trén sic ky dé cua
dung dich thir (2) (9 ppm).

Ghi chu:

Tap chét xem & chuyén luan Ethanol.

Cin con lai sau khi bay hoi

Khéng duwgc qua 25 phén triéu (kUtt).

LAy 100 ml ché phdm lam bay hoi trén cach thuy dén kh,
sy cin & 100 °C dén 105 °C trong 1 h. Cén con lai khéng
dugce qua 2,5 mg.

Bédo quén
Tranh anh sang.

ETHER ME

P

H,c~ "0~ TCH,

C4H|00 P.t.l: 74,1

Ether mé 1a diethyl ether c6 chira mét lugng thich hop chét
chong oxy hoa khong bay hoi phi hgp.

Tinh chit

Chiét 16ng trong sudt, khong mau, rat linh dong, c6 mui
dic bigt. D& chay, dé bay hoi. Hoi ether hoa 1An & mét ty 1é
nhét dinh véi khong khi, oxy hodc nitrogen oxyd cho hdn
hop né. Tan trong 15 phin nuéc, tan theo bat ky ty 1é nao
trong ethanol, benzen, cloroform, ether diu hoa, cac dau
béo va céc tinh dau.

Dinh tinh
A. Ché pham phai dat yéu cau phép thi Ty trong.
B. Ché pham phai dat yéu ciu phép thir Khoang chung cit.

Ty trong
0,714 dén 0,716 (Phu luc 6.5).
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Khodng chung cit

Khong thyc hién néu ché phdm khong dép img phép thir
peroxyd. Ché phim phai dugc cdt hoan toan trong khoéng
34 °C dén 35 °C (Phy lyc 6.8). Sir dung thiét bj 1am néng
thich hgp, tranh 1am néng tryc tiép phén binh cét phia trén
muyc chét long.

Ether mé phadi tudn theo cdc yéu cdu va phwong phdp thie
tinh khiét nhur “Ether thuong ", ngodi ra con phai ddp img
cdc yéu cdu sau:

Peroxyd

Cho 8,0 ml dung djch kali iodid - hé tinh bt (TT) vao 6ng
nghiém co6 nit mai cé dung tich khoang 12 ml, dudmg kinh
1,5 cm. Lam déy béng ché phim va lic manh, dé yén & chd
t6i 30 min, khéng dugc xuat hién mau.

Aceton va aldehyd

Lac 10,0 ml ché pham v&i | ml dung dich kali tetraiodo-
mercurat kiém (TT) trong 6ng nghiém c6 nit mai trong
10 s va dé yén 5 min trong bong tdi. Chi dugc xudt hién
duc nhe & l6p chét long phia dudi.

Néu khong dat dugc yéu cau trén, lay 40,0 ml ché phim
dem cat dén con lai khoang 5 ml, dich cit dugc himg vao
binh lam lanh trong nuéc da. Thir lai voi 10,0 ml dich cét
(qua trinh cAt lai chi ap dung khi ché phim dat yéu ciu vé
peroxyd).

Bao quén

Trong lo kin, tranh 4nh sang va dé & chd mat (nhiét d¢ tir
8 °C dén 15 °C).

Ghi chii: Khong dugce ding gay mé néu lo d2 mo qua 24 h,
Sau thai han 6 thang bdo quan phai kiém tra chat lugng
cia ché pham.

Nhin

Cin phai ghi loai, ndng do bit ky chét chéng oxy héa
khong bay hoi dugc thém vao; dudng dung thich hgp cho
viéc sir dung dé gy mé.

Loai thudc
Gay mé.
ETHER THUONG
H,e” 07 “CcH,
CH,,0 Pt.l: 74,1

Ether thuémg 1a diethyl ether chira tir 96,0 % dén 98,0 %
CH,,0, c6 chira mdt it ethanol va nudc.

Tinh chét

Chét long trong sudt, khong mau, rit linh dong, c6 mui
d4c biét. DE chay, dé bay hoi. Hoi ether hoa 1&n & mot ty 18
nhit dinh véi khong khi, oxy hoc nitrogen oxyd cho hén

ETHER THUONG

hop nd. Tan trong 15 phin nudc, tan theo bét ky ty Ié ndo
trong ethanol, benzen, cloroform, ether diu hoa, cic diu
béo va cac tinh diu.

Dinh tinh
A. Ché phdm phai dat yéu cdu phép thir Ty trong.
B. Ché phdm phai dat yéu cau phép thir Khoang chung cét.

Ty trong
0,714 dén 0,718 (Phy luc 6.5).

Khoang chung cét

Khong thyc hién néu ché phim khéng dép tmg phép thir
peroxyd. Ché phém phai dugc cit hoan toan trong khoang
34 °C dén 36 °C (Phy luc 6.8). Sur dung thiét bj lam nong
thich hop, tranh 1am néng tryc tiép phén binh cét phia trén
mure chét 1ong.

Gidi han acid

L4y 20,0 ml ethanol 96 % (TT), thém 0,25 ml dung djch
xanh bromothymol (TT) va nhd dung dich natri hydroxyd
0,02 M (CP) cho t&i khi xuét hién mau xanh bén vimg
trong 30 s. Thém 25,0 ml ché phdm, tron déu va nho thém
dung dich natri hydroxya' 0,02 N (CD) cho tdi khi mau
xanh xuat hién tro lai bén vimg trong 30 s. Thé tich dung
djch natri hydroxyd 0,02 N (CP) da dung khong dugc l6n
hon 0,4 ml.

Peroxyd

Cho 8,0 ml dung dich kali iodid 10 % (TT) vao éng
nghiém cé nit mai, dung tich khoang 12 ml, duéng kinh
1,5cm. Lamday bing ché phim va lic manh, & yén & chd
t6i 30 min. Bt ky mau vang nao xuat hi¢n khong dugc
dam hon mau cia dung dich gom 0,5 ml dung dich iod
0,0005 M (CP) dugc pha lodng véi 8,0 ml dung dich
kali iodid 10 % (TT).

Aldehyd

Lic 10,0 ml ché phim véi | ml dung dich kali tetra-
iodomercurat kiém (TT) trong dng nghiém cé nit mai
trong 10 s va d& yén 5 min trong bong tbi. Lop chit long
phia dudi duc va ¢6 mau vang hodc nau do, khong dugc céd
mau xam hoic den.

Miii la
Nho din dan 10,0 ml ché phim lén manh gidy loc sach,
khéng mui, c6 dién tich khoang 25 cm?, dé bay hoi ngoai
khéng khi. Sau khi ether da bay hoi, gidy loc khéng ¢6
mui la.

Nuéc
Khéng dugc qua 0,2 % (kl/tt) (Phu lyc 10.3).
Dung 20 ml ché pham.

Ciin sau khi bay hoi
Khong tién hanh phép thir nay néu nhu ché phim khéng dat
yéu ciu vé peroxyd. Liy chinh xac 50 ml ché phidm cho vao
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