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Théi gian hru twong di so véi ethanol (thdi gian luu khoang
5,3 min): methanol khoang 0,8, propanol khoang 1,6.
Kiém tra tinh phu hgp ctia h¢ théng: Trén sic ky dé cua
dung dich déi chiéu (6), d6 phén giai giira pic methanol va
pic ethanol it nhat la 5.

Lap dudng chudn véi truc hoanh 12 ndng 9 ethanol trong
cac dung dich dbi chiéu (2), (3), (4) va (6) va truc tung 1a
ty 1¢ trung binh giira dién tich pic ethanol véi dién tich
pic chuén ndi trong sic ky dd cua cac dung dich dbi chiéu
tuong ng.

Tinh ham lrong phan trim ctia ethanol trong ché pham can
kiém tra dya vao duong chuan lap duge.

Phwong phap C

Phuong phap sic ky khi (Phu lyc 5.2).

Dung dich chudn néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT))
thanh 100,0 ml bang nuwdc.

Dung dich thu: Pha loAng mot thé tich thich hop mau thir
c6 chira 1 g ethanol thanh 50,0 ml bing muée. Lay 1,0 ml
dung dich thu dugc, thém 1,0 ml dung dich chuén néi va
pha lodng thanh 20,0 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu (I): Pha loang 1,0 ml ethanol (TT)
thanh 50,0 ml bang nudc.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml methanol (TT>)
thanh 100,0 ml bang nude. Pha lodng 1,0 ml dung dich thu
dugc thanh 20,0 ml bing nude.

Dung dich doi chiéu (3): Tron déu 1,0 ml dung dich chuin
ndi, 1,0 ml dung dich déi chiéu (1) va 2,0 ml dung dich doi
chiéu (2) va pha loang thanh 20,0 ml bang mudc.

Diéu kién sac ky:

Cot silica nung chay (30 m x 0,53 mm) duogc phu pha tinh
cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94)polysiloxan (30 day phim
3 um).

Khi mang: Heli ding cho sdc ky.

Ty 1€ chia dong: 1 : 50.

Téc d6 dong: 3 ml/min.

Nhiét do:

Thén gian Nhiét d¢

(min) (°C)

0-1,6 40
Cé 1,6-99 40 — 65
ot 99-13,6 65 — 175

13,6 - 20 175

Budng tiém 200

Detector 200

Detector ion hoa ngon ltra.

Thé tich tiém: 1,0 pl dung djch thir, dung dich déi chiéu
(3), mi dung dich it nhit 3 1an.

Thir tyr rira giai: methanol, ethanol, propanol.

Thai gian luu trong d6i so véi ethanol (thai gian luu khodng
5,3 min): methanol khoang 0,8, propanol khoang 1,6.
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Kiém tra tinh phit hgp ciia hé thong: Trén sic ky d6 cua
dung dich déi chiéu (3), 40 phan giai giira pic methanol va
pic ethanol it nhét 1a 5.

Tinh ham lugng phﬁn tram ethanol (tt/tt) c6 trong ché
pham thir theo cong thirc sau:

A,uxlzx 100
Ay x 1 %V,

Trong do6:

AL A, lan luot 12 dién tich pic ethanol thu dugc trén sic ky
d6 ctia dung dich thir va dung dich dbi chiéu (3);

1,, I, 1an luot 1a dién tich pic chuan ndi thu dugc trén sic ky
db cua dung dich thir va dung dich déi chiéu (3);

V, 1 thé tich ciia mau thir trong dung dich thir (ml).

10.13 XAC PINH HAM LUQNG METHANOL VA
PROPAN-2-OL

Phuong phap A

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

Dung dich chuén néi: Pha lodng 1,0 ml propanol (TT))
thanh 100,0 ml bang nuée. Pha loang 1,0 ml dung dich thu
duoc thanh 20,0 ml bing nudc.

Dung dich thur: Tron déu 1,0 ml dung dich chuén noi va
4,0 ml mau thir va pha loang thanh 20,0 ml bang mrdc.
Chuyén 2,0 ml dung dich thu dwgc vao lo tiém méu.
Dung dich ddi chiéu (1): Tron déu 1,0 ml methanol (TT5)
va 1,0 ml propan-2-ol (TT,) va pha lodng thanh 100,0 ml
béng nuede. Pha lodng 1,0 ml dung dich thu duoc thanh
20,0 ml bﬁng nuoc.

Dung dich doi chiéu (2): Pha loang 5,0 ml ethanol (TT)
thanh 100,0 m! bing nwde. Pha lodng 25,0 ml dung dich
thu dugc thanh 100,0 ml bing nuwdéc. Pha loing 1,0 ml
dung dich thu dugc thanh 20,0 ml bang nwée.

Dung dich d@6i chiéu (3): Tron déu 1,0 ml dung dich chuén
néi, 2,0 ml dung dich déi chiéu (1) va 2,0 ml dung dich déi
chiéu (2) va pha loang thanh 20,0 ml bing medc. Chuyén
2,0 ml dung dich thu dwgc vao lo tiém mau.

(chii y: Ddy ngay cdc lo tiém mdu bang mit cao su phi
polytetrafluoroetylen va c6 dinh bang nap nhoém)

Piéu kién sdc ky:

Cot silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dugc phu pha tinh
cyanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94) polysiloxan (49 day phim
3 pm).

Khi mang: Heli diing cho sdc kp.

Ty 1€ chia dong: 1 : 50.

Tbc d6 dong: 3 ml/min.

Diéu kién tiém pha hoi tinh nhu sau: nhiét d$ cén bang
85 °C, thoi gian cin bing 20 min.

Nhiét do:
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Théi gian Nhigt ¢

(min) (°C)

0-1.6 40
Cot 1,6-99 40 — 65
99-13.6 65 — 175

13.6-20 175

Budng tiém 200

Detector 200

Detector ion héa ngon lira.
Thé tich tiém: 1,0 ml pha hoi cua cac dung d;ch thu, dung
dich dbi chiéu (3). mdi dung dich it nhét 3 1in.
Thr tw rira giai: Methanol, ethanol, propan-2-ol, propanol.
Thoi gian luru tuong déi so vai ethanol (thét gian luu
khoang 5,3 min): methanol khoang 0,8; propan-2-ol
khoang 1,2; propanol khoang 1.6.
Kiém tra tinh phu hop cua hé thdng: Trén sic ky do cua
dung dich ddi chiéu (3), do phén giai gitra pic methanol va
pic ethanol it nhit |2 5.
Tinh phan trim thé tich/thé tich cia methanol (hodc
propan-2-ol) c6 trong ché pham thir theo cong thic sau:
A= I

A= I; x40
Trong do:
Ay, A, lan luot la dien tich pic methanol (hoic propan-2-
ol) thu duoc trén sac ky db cia dung dich thir va dung dich
dbi chiéu (3):
I,, 1, lan luot [a dién tich pic chuén ndi thu duoc trén séc ky
do cia dung dich thir va dung dich déi chiéu (3).

Phurong phip B

Phuong phap séc ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich chuan néi: Pha loang 1,0 ml propanol (TT),)
thanh 100,0 ml bang nude.

Dung dich thir: Tron déu 1,0 ml dung dich chuan ndi va
4,0 ml mAu thir va pha lodng thanh 20,0 ml bang nudc.
Dung dich déi chiéu (1): Tron déu 1,0 ml methanol (TT,)
va 1,0 ml propan-2-ol (TT) va pha loang thanh 100,0 ml
bing mudc. Pha loang 1,0 ml dung dich thu dugc thanh
20,0 ml bing ruedc.

Dung dich déi chiéu (2): Pha loang 1,0 ml ethanol (TT)
thanh 50,0 ml bang nuoc.

Dung dich doi chiéu (3) Tron déu 1,0 ml dung dich chuén
ndi, 1,0 ml dung djch déi chiéu (2) va 2,0 ml dung dich dbi
chiéu (1) va pha loang thanh 20,0 ml bang nudc.

Diéu kién séc ky:

Cot silica nung chay (30 m x 0,53 mm) dugc phu pha tinh
cvanopropyl(3)phenyl(3)methyl(94) polysiloxan (4o day phim
3 um).

Khi mang: Heli ding cho sac ky.

Ty 1€ chia dong: 1 : 50.

Toc 46 dong: 3 ml/min.

Nhiét do:
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Théi gian Nhiét dé
(min) O
0-1.6 40

& 1.6-99 40 — 65

Cot 9.9-136 65 — 175
13.6-20 175
Budng tiém 200

Detector _ 200

Detector ion hoa ngon lira. ' '
Thé tich tiém: 1,0 pul dung dich thur, dung dich doi chiéu
(3). mdi dung dich it nhat 3 lan.

Thir t nira giai: Methanol, ethanol. propan-2-ol. propanol.
Théi gian lwu twong ddi so véi ethanol (thoi gian hru
khoang 5.3 min): methanol khoang 0.8: propan-2-ol
khoang 1,2 propanol khoang 1.6.

Kiém tra tinh pht hop cua hé théng: Trén sic ky do caa
dung dich ddi chiéu (3), d6 phan giai gitra pic methanol va
pic ethanol it nhat 1a 5.

Tinh phin tram thé tich/thé tich cua methanol (hodc
propan-2-ol) c6 trong ché pham thir theo cong thirc sau:

A, x [, % 40
Trong do:
A,, A, lan Iuot 1a dién tich pic methanol (hodc propan-2-
ol) thu dugc trén sic ky dd cua dung dich thir va dung dich
ddi chiéu (3);
I,, I, 1an luot 14 dién tich pic chudn ndi thu dwgc trén sic ky
dd cua dung dich thir va dung dich déi chiéu (3).

10.14 XAC PINH DUNG MOI TON DU

Quy trinh mé ta trong phy luc nay dugc ap dung dé xac
dinh dung méi ton du trong céc trudmg hop:

1. Dinh tinh dung mdi nhém 1 va dung méi nhém 2 ton du
trong duge chét, ta dugce, hay duge pham;

2. Xac dinh gidi han dung méi nhém 1 va dung méi nhom 2
khi chiing t6n tai trong dugc chét, ta duge, hay duge pham;
3. Pinh lvong dung méi nhém 2 khi lugng tén dir 16m hon
1000 ppm (0.1 %) hodc dinh lugng dung méi nhém 3 tén
dur khi ¢6 yéu cau.

Céc dung mbi ton du nhém 1, nhém 2, nhém 3 duqc liét
ke tai cac bang trong Phu luc 10.14.1 Quy dinh d6i voi tap
chit la dung méi ton dur.

Chuyén luan ndy gidi thi¢u 3 cach pha méu thir va cic
didu kién ky thuat tiém pha hoi cac mau thir hoa hoi 1én
hé théng sic ky khi. Sir dung hai h¢ sic ky, hé sic ky A
thuong duge chon trude, con hé sic ky B thuong duge
dung dé cing cd két qua phat hién. Vlec chon céch pha
mau thir tiy thude vao d tan cia miu tha. Trong mt sd
it truomg hop cach pha mau tiy thude dung méi tén du cin
kiém tra.
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