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Nut dung cho do dyng thude llém dang long: Lay 12 chai
da nra sach, say khd. Cho vao méi chai mot Iuorng nudec it
hon 4 ml so véi thé tich danh djnh. P4y chai bing nut cin
kiém tra. Dong nﬁp nhom bén ngoai va dé yén trong 16 h.
Nut dung cho dé dyng thuoc tiém dang bot khé: Ly 12
chai, day chai bing nit can kiém tra.

Dung kim tiém dudi da gin vao mot bom tiém sach. Dam
kim xuyén qua nut chai, bom vao chai 1 ml nuédc va hit ra
I ml khong khi. Tién hanh 4 1an trén mi nat chai, méi lan
dam & mot vi tri khac nhau. Mdi kim chi sir dung cho mét
nat. Néu kim bi cun phai thay kim méi. Loc nudc ¢ trong
chai qua mang c6 16 loc khoang 0,5 pm. Pém cac manh
cao su co thé quan st bang mit thudong da roi ra. Téng s6
manh cao su dém dugc & 12 chai khong dugc qua 5.

Gidi han nay dya trén gia dinh ring cic manh cé duong
kinh bing hodc 16n hon 50 pm cé thé nhin thy bing mét
thuong; trong tmorng hop nghi ngo hodc chua rd rang, cac
manh duoc kiém tra véi kinh hién vi dé xac minh ban chét
va kich thudce cua cidc manh.

Kha nang tu bt kin 16 dam kim

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

Cho nueéc theo ding thé tich danh dinh vao 10 chai. Day
chai biang nat cin kiém tra. Pong nip nhém bén ngoai.
Dung kim tiém dudi da ddm xuyén qua nit, tién hanh 10
1an trén mdi nit chai, mdi lan ddm & mot vi trf khéc nhau.
M3i nat ding mét kim tiém méi. Xép chai theo chiéu
thang dirng, nhing ngdp trong dung dich xanh methylen
0.1% (TT). Glam ap suat bén ngoai t0'1 27 kPa trong 10 min.
Tra lai ap sudt khi quyén nhung vin dé chai chim trong
dung dich xanh methylen 0,1 % (TT) 30 min. Rira sach ben
ngoai chai. Quan st cac chai. Khong c6 chai nao c6 vét
dung dich mau.

P§ bén ciia niit khi ti¢t khuén

Tién hanh nhu md ta trong muc “Dung dich S”. Nt khéng
dugc bién dang hay chay dinh.

P§ kin cda nit

Phép thir nay chi dp dung vé6i niit cao su ding cho ché
pham thudc tiém déng don liéu.

Tién hanh nhu mé ta & muc “Kha nang ty bit kin 16 ddm
kim” nhung bo qua budc ding kim tiém dudi da dé dam
xuyén qua nt.

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

Bom llem vo khuin bﬁng chét déo sir dung mét 1an 12 dl,lng
cuy té sir dung dugc ngay dé dua thude tiém vao co thé.
Loai bom tiém nay dap | g vo khudn va khdng c6 chét gdy
sot, chi sir dung mét lan khong duqc tai tiét khuén hodc
ding lai. Bom tiém gdm c6 mdt éng bom tiém hinh try va
m{t pit tong, giira ong bom tiém va pit téng cé thé cé mot
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vong dan héi dé lam kin khit, kim tiém c6 thé gin vao dng
bom tiém va khéng théo roi dugc. I:I;l AbO‘l'" tiém dugce bao
6i bao quan riéng dé dam bao vo khuan.
(gﬁng bor:ln tiém pﬁél trong dé co the doc dugc dé dang
lugng thude can ding va c6 thé kiém tra bing mat thuéng
bot khi va céc phén tir la. ) . ,
Chat déo va nglljjyen ligu c6 tinh dan hoi lam Ong bom tiém
va pit tong phai dép img cdc yéu cau ky thual thich hop
ho#c cac yéu cau cua co quan 'y té c6 tham quyén. Nguyén
liéu thong dung nhat 1a polypropylen va polyethylen. Loai
bom tiém nay phai dap (g cic tiéu chuan hién hanh vé
kich c@ va tinh ndng.
Co thé trang dau silicon (Phy luc 17.7) vao mdt trong cua
éng bom tiém dé gitp van hanh bom tiém duoc nhe nhang
nhung khéng dugc thira dur lam anh huéng toi chét lugng
thudc tiém khi str dung.
Muec, hd dan, chét két dinh dung dé danh dau trén bom
tiém hodc trén dé bao géi va tai nhimg noi cin thlet khi
lip rap va dong goi bom tiém, khéng dugc dé ngam qua
cac thanh 6ng.

Dung dich S: Pha ché dung dich S mét cach cén than
khéng dé bi nhiém ban bdi cac tiéu phan la. Lay mot s6
legng bom tiém du dé tao 50 ml dung dich. Cho nudc dé
pha thubc tiém vao cac bom tiém dén dung tich quy dinh
va dé & nhiét d6 37 °C trong 24 h. Gép céc dung dich lay
ra tr bom tiém vao trong mot binh thay tinh borosilicat
thich hep.

P§ trong va mau sic dung dich: Dung dich S phai trong
(Phu lyc 9.2) va khong mau (Phu luc 9.3 Phuong phép 2)
va khong duge ¢6 céc tiéu phan ran la.

Gi6i han acid - kiém: Lay 20 ml dung dich S, thém
0,1 ml dung dich xanh bromothymol (TT). Dung dich phai
chuyén mau khi thém khéng qua 0,3 ml dung dich natri
hydroxyd 0,01 M (CP) hodc dung dich acid hydrocloric
0,01 M (CD).

P9 héip thy anh sang: Do hap thu 4nh sang cta dung dich
S (Phu luc 4.1) khéng dugce qua 0,4 trong khoang budc
song tir 220 nm dén 360 nm.

Ethylen oxyd: Néu nhan ghi 5 c6 ding ethylen oxyd dé
tiét khuan thi lwgng ethylen oxyd khéng dugc 1ém hon 10
phén triéu.

Xéc dinh béng phuong phap sic ky khi (Phy luc 5.2).
Diéu kién sdc ky:

Cot thép khong gi (1,5 m x 6,4 mm) dugce nhdi diatomit
silan héa va tam 30 % (kI/kl) macrogol 1500.

Khi mang: Heli ding cho sdc ky.

Téc 46 dong: 20 ml/min. Detector ion héa ngon Iira.

Duy tri nhiét do van hanh cot & 40 °C, budng tiém o
100 °C, detector ¢ 150 °C.

Kiém tra dam bao khong c6 cac pic khic anh hudng lén pic
ciia ethylen oxyd bing mot trong hai cach sau: 1) Tién hanh
sic ky str dung bom tiém khdng dugce tiét khudn hoic;
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2) Tién hanh quy trinh sic ky theo quy dinh nhur trén nhing
dung cjt thép khong gi (3 m x 3,2 mm) duge nhdi diatomit
silan héa duge thm 20 % (kVkl) miscyanoethoxypropan
(TT). Duy tri nhiét dg cft & 60 °C,
Dung dich ethylen oxyd: Tién hanh trong tu hut. Léy
50,0 ml dimethylacetamid (TT) vao mot lo thiy tinh dung
tich 50 ml, it lo lai va dong nit chic chén. Can khéi lugng
lo (chinh x4c dén 0,1 mg). Nap ddy khi ethylen oxyd (TT)
vdo mét bom tiém (bing polyethylen hogc polypropylen)
c6 dung tich 50 ml. Giir cho khi tiép xiic véi mat trong
cia bom tiém khoang 3 min, rdi ddy hét khi ra khoi bom
tiém va lai nap day 50 ml khi ethylen oxyd (TT) vao bom
tiém: Lap mét kim tiém (loai tiém dudi da) vao bom tiém
va day bot khi ra khéi bom tiém dén khi thé tich khi trong
bom tiém con 25 ml. Tiém tir tir lugng khi trong bom tiém
nay vao lo da chuan bi trén. Lic nhe nhang, tranh khong
ChQ kim tiép xuc yéri dimethylacetamid trong lo. Cén lai
khoi luong lo. Khoi lrgng ting khoang 45 mg dén 60 mg.
Dung khoi lugng ting nay dé tinh todn ndng d9 chinh x4c
cua dung dich khi ethylen oxyd trong dimethylacetamid
(khoang 1 g/L).
Xay dung dudmg chudn: Chun bi 7 lo thay tinh (cing loai
nhu da ding dé chuan bj dung dich thir), trong mdi lo da
c6 sin 150 ml dimethylacetamid (TT). Lan luot cho vao
céac lo 0 ml; 0,05 ml; 0,10 ml; 0,20 ml; 0,50 ml; 1,00 ml va
2,00 ml dung dich ethylen oxyd twong ng véi khodng
0 pg; 50 pg; 100 pg; 200 pg; 500 pg; 1000 pg va 2000 pg
ethylen oxyd. Pdy nut cac lo va déng nut chic chin. Pat
céc lo ndy vao ti siy & nhiét dd 70 °C + 1 °C trong 16 h.
Tiém 1 ml khi néng ciia timg 1o vio cot va vé& duong chuin
tir chiéu cao cia cdc pic va khbi lugng ethylen oxyd cé
trong méi lo.
Cdch tién hanh: Liy bom tiém ra khéi db bao gbi va
cin bom tiém. Cit bom tiém thanh timg manh cé kich
thudc canh khéng qua 1 cm va cho vao trong mdt lo
thiy tinh dung tich 250 ml dén 500 ml dé c6 sin 150 ml
dimethylacetamid (TT). Nt lo bing mot nut thich hop va
dong nut chic chin. ,
Pit lo vao tii siy & nhiét d6 70 °C + 1 °C trong 16 h. Ly
I ml khi néng tir lo va tiém vao cdt. Tinh khoi lrgng
ethylen oxyd trong lo dwa vao dudong chuan va chiéu cao
cua pic thu duge.
Déu silicon
Tinh dién tich bé mat trong (cm2) ciia mdt bom tiém theo
biéu thirc:

24v.r.h
Trong d6:
v 12 dung tich quy dinh ciia bom tiém (cm®);
h 12 chiéu cao cua phan chia vach khac (cm).
Ldy mét lugng bom tiém du dé co dign tich E’é mgt trong
khoang tir 100 cm? dén 200 cm?. Hit vio moi bom tiem

mét legng methylen clorid (TT) bing mot nira dung tich
quy dinh va ht tiép khong khi vao cho toi dung tich quy
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dinh. Rira bd mat trong twong (mg dung tich quy dinh
véi dung mdi ndy bing céch dao ngugc bom tiém 10 Iﬁq
lién tiép, dung ngon tay c6 boc mang chét déo (tro voi
methylen clorid) dé bit kin kim tiém. DAy céc dich chiét
trong bom tiém vao mot dia da cén bi va tién hénh‘ Chl‘ét
nhu vdy véi che bom tiém con lai. Bc hoi dich chiét dén
khé trén cach thuy. Séy khé & nhiét &g 100 °C dén 105 °C
trong 1 h. Khdi lwgng cén khéng dugc qua 0,25 mg/cm’
dién tich bé mit trong. )

Pinh tinh cén bing phuong phép quang phd hip thy héng
ngoai (Phy luc 4.2). Cén c6 dai hip thy dic trung cua ddu
silicon & 805 cm', 1020 cm!, 1095 cm!, 1260 cm’! va
2960 cm',

Chit khir

LAy 20,0 ml dung dich S, thém 2 ml acid sulfuric (TT) va
20,0 ml dung djch kali permanganat 0,002 M (CD). Pun
$6i 3 min. Sau d6 lam ngui ngay. Thém 1 g kali iodid (TT)
va chudn do ngay bing dung dich natri thiosulfat 0,01 M
(CD), ding 0,25 ml dung dich hé tinh bét (TT) 1am chi thi.
Song song lam mau tring v6i 20,0 ml nuée dé pha thuée
tiém (TT). Hiéu s6 gifra hai thé tich dung dich chuin d¢ da
ti€u thu khéng durge 16m hon 3,0 ml.

D trong sudt

Déng ddy nude vio mét bom tiém (mAu tring) va déng
diy hén dich chudn duc géc (Phu luc 9.2) d pha lodng
10 I4n vao mot bom tiém khac. Dung hdn dich chuin duc
gbc da dé yén & 20 °C + 2 °C trong 24 h. Quan sat bing
mit thudmg trong 4nh sang khuéch tan trén nén den. P
duc cia hdn dich phai dugc nhan biét rd khi so sanh véi
mau trfmg.

Thir vé6 khuén (Phu luc 13.7)

Bom tiém quy dinh vé khuin phai dap mg phép thir v
khudn tién hanh nhw sau: Sir dung k¥ thuit v6 khuin, m&
db bao g6i, thao roi cdc bd phan va dit mdi thir vao mét
binh chira thich hgp c6 chira sin mdt lugng méi trudng cdy
thich hop dii dé ngam chim hoan toan bd phén do.

Bom tiém quy dinh chi mét trong 13 vé khuan phai dap
tng phép thir v6 khuan tién hanh nhu sau: Ding 50 ml méi
trromg cy cho mdi bom tiém dé thir. Sir dung k¥ thuat vo
khudn, thao bd phén bao v¢ kim tiém ra va ngdm chim kim
tiém trong méi truomg cdy. Rira xjt bom tiém 5 1in bing
cach kéo pit tong t6i mirc cao nhét c6 thé duge.

Chit giy sot (Phu luc 13.4)

Bom tiém c6 dung tich quy dinh tir 15 ml tré 1én phai dap
(g phép thir chat gy sét. Dung it nhit 3 bom tiém dé thir.
Cho dung dich natri clorid 0,9 % (TT) khong c6 chét gay
sOt vao bom tiém téi dung tich quy dinh va gilr & nhiét d§
37 °C trong 2 h. Gop toan bj cac dung dich ndy trong didu
kién v6 khudn vao mot binh chira khong c6 chét gy sbt
va tién hanh thir nghiém ngay. Ding dung djch nay dé thir
chit gay sot véi liéu 10 ml/kg cén ndng tho.
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Ghi nhiin

Nhdén trén bao bi ghi ro.

Sé 16;

M6 ta bom tiém;

Bom tiém nay chi dugc sir dung mot lan.

Nhdn trén bao bi ngoai ghi ré:

Phuong phap tiét khuan;

Bom tiém nay vo khuén hodc chi mit trong bom tiém la
v khuén;

Tén, dia chi va logo nha san xuét;

Khéng dugc sir dung bom tiém nay néu db bao géi bi hong
hodc bo phan bao vé vo khudn khong khit.

17.7 SILICON

1. DAU SILICON DUNG BOI TRON

Dau silicon ding béi tron 12 mét poly(dimethylsiloxan)
dugc tao thanh bing cach thiy phan va da tring ngung
cua dicloromethylsilan v clorotrimethylsilan. Dau silicon
dung béi tron co nhiéu loai khac nhau, mdi loai co chi s6
d6 nhét quy dinh dat sau tén san pham.

Dau silicon ding béi tron c6 do polymer héa (n = 400
dén 1200) twong duong do nhat ddng hoc cua ching trong
khoang tir 1000 mm? s dén 30.000 mm?-s™.

Tinh chat

Chit long khong mau, trong, ¢6 dd nhot khac nhau. Thyc
té khong tan trong nudce va trong methanol, tron 1an duge
vdi ethyl acetat, methyl ethylceton va toluen, rat kho tan
trong ethanol khan.

Pinh tinh

A. P nhdt ddng hoc ¢ 25 °C (Xem phép thir DG nhét).
B. Phé hép thy hong ngoai (Phy luc 4.2) cia ché phim
phai phui hgp véi pho héng ngoai doi chleu ctia déu silicon
ding boi tron chuan. Khong tinh dén mién phé tir 850 cm!
dén 750 cm! vi & dai phd nay c6 sy khéc biét nho tiry theo
do polymer hoa.

C. D6t néng 0,5 g ché phdm trong mét dng nghiém trén
ngon lira nho dén khi bét ddu c6 khoi tring xuét hién. Up
ngugc ong nghiém nay 1én mét dng nghiém thir hai c6
chtra 1 ml dung dich mudi natri ciia acid cromotropic (TT)
0,1 % trong acid sulphuric (TT) sao cho khéi tiép xic véi
dung dich. Lic 6ng nghiém thir hai trong khoang 10 s va
dun noéng trén cach thuy trong 5 min, Dung dich ¢é mau tim.
D. Trong mot chén platin, chuén bj nhw phép thir tro sulfat
(Phu lyc 9.9); dung 50 mg ché pham. Cin thu dugc 14 bot
mau tring va cho phan img cua silicat (Phu lyc 8.1).

bj acid

Lay 2,0 g ché phim, thém 25 ml hdn hop déng thé tich
ethanol (TT) va ether (TT) da dugc trung hoa trude véi
0,2 ml dung djch xanh bromothymol (TT) 1am chi thj va
lac. Luong dung dich natri hydroxyd 0,01 M (CP) dung
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dé chuyén mau cia dung dich thanh mau xanh lam khéng
duge qua 0,15 ml.

D{ nhét

Xac dinh d6 nhét lyc hoe & 25 °C (Phy luc 6.3). Tinh dg
nhét dong hoc, lay ty trong twong dbi 1a 0,97. D nhét
dong hoc khong duge nho hon 95 % va khong lén hon
105 % d¢ nhét quy dinh trén nhan.

Déu khoéing

Léy 2 ml ché pham vao 6ng nghiém va quan sat duéi 4nh
sang tir ngoai & 365 nm. Huynh quang ciia ché pham khéng
duge dam hon huynh quang cua 2 ml dung dich ¢6 chira
0,1 phén triéu quinin sulfat trong dung dich acid sulfuric
0,005 M dugc quan sat trong cuing diéu kién.

Hop phin phenylat
Chi so khtic xa (Phu luc 6.1) khong duge 1ém hon 1,410,

Kim loai niing

Khéng duge qua 5 phén triéu.

Hén hop dung méi: Dung dich amoniac 2 M - dung dich
hydroxylamin hydroclorid 0,2 % (1 : 9).

Dung dich thie: Tron 1,0 g ché pham véi dicloromethan
(TT) va pha lodng thanh 20 ml véi cung dung méi. Thém
1,0 ml dung dich dithizon 0,002 % trong dicloromethan
(TT) méi pha, 0,5 ml nuwée va 0,5 ml hdn hop dung méi.
Lic k¥ ngay trong 1 min.

Dung dich déi chiéu: Song song chudn bj dung dich dbi
chiéu nhu sau: Liy 20 ml dicloromethan (TT) thém | ml
dung dich dithizon 0,002 % trong dicloromethan (TT) méi
pha, 0,5 ml dung dich chi mdu 10 phan triéu Pb (TT) va
0,5 ml hdn hop dung méi. Lic k¥ ngay trong 1 min.

Mau d6 cua dung dich thir khong duge dam hon mau do
ctia dung dich ddi chiéu.

Chit bay hoi

Khoéng duge qua 2,0 %.

Léy 2,00 g ché phdm vao mét dia c6 duong kinh 60 mm va
sdu 10 mm, sdy & nhiét d6 150 °C trong 24 h.

Nhén

Theo quy dinh hién hanh va cin c6 thong tin sau:

D6 nhét quy dinh bing con sé it & sau tén cia san phim.
Ché phédm dugc sir dung 1am chét bbi tron.

2. CAO SU SILICON DUNG LAM NUT CHAI VA
ONG DAN

Cao su smcon dap tng céc yeu cau dudi day thi phi hgp
dé san xudt nat chai va ong dan.

Cao su silicon dugc diéu ché bang phan tng lién két
chéo mdt polysiloxan mach thing ciu tao chu yeu tir
nhirng nhém dimethylsiloxy ciing véi mt s6 it nhom
methylvinylsiloxy; cdc ddu mach dugc khéa bing cic
nhém trimethylsiloxy hodc dimethylvinylsiloxy.

Cong thire téng quat cta polysiloxan nhu sau:



