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dung dich acid sulfuric 20 % (TT), thém nude dén du
50 ml, pha ngay trudce khi ding.

Po pho tai bude séng phét xa cla thiée 13 189,99 nm, phd
nén dugc xdc dinh & buéce séng 190,10 nm.

Sir dung dung dich acid sulfuric khéng ¢6 thiéc,

Kém

Khéng duqc qua Q,Z %.

Xéc d}t)lh bang pho hap thu nguyén tir (Phy lyc 4.4, phuong
phép 1).

Dung dich thiz: Pha loang 100 lan dung dich S1 véi dung
dich acid hydmclor{c 0,1 M(TT).

Ddy dung djch Chud{a: Pha lodng dung djch kém mdéu 100
.?;7%‘7 triéu Zn (TT) biang dung dich acid hydrocloric 0,1 M
Do d9 hap thu & buéc séng 213,9 nm, dimg dén cathod
rong cda k&m lam nguoén phat xa va dén khi acetylen dé
nguyén fir héa mau.

Sur dung dung dich acid hydrocloric khéng cé kém.

Kim logi ning

Khong duge qué 50 phan triéu (Phu luc 9.4.8).

Thém 0,5 ml dung dich phenolphtalein (TT) vio 10 ml
dung dich S1, sau d6 cho thém dung dich natri hydroxyd
40 % (TT) cho dén khi c6 mau hdng nhat. Thém nuée dén
di 25 ml

Ly 12 ml dung dich thir theo phwong phép 1. Dung dung
dich chi mdu 2 phan triéu Pb (TT) dé pha dung dich déi
chiéu.

Cic chét chiét duwgc bang nwdc

Khéng dugc qua 0,3 %.

Béc hoi 50 ml dung dich S2 dén khé trén cach thiy va sy
khd & 100 °C dén 105 °C dén khéi lugng khong doi. Ding
méu tréng 1a 50,0 ml nuoc.

Khéi lugng cin so v6i mau tring khong duge 16n hon
7,5 mg.

Dinh lIrgng

Lay 50,0 mg méu thir, tién hanh d6t trong oxygen (Phy luc
10.19), thém 20 ml dung dich natri hydroxyd 1 M (TT) lam
dung dich hép thy san phdm dét. Thém 2,5 ml acid nitric
(TT) vio dung dich thu dugc. Chudn d¢ bing dung dich
bac nitrat 0,1 N (CP). Xéc dinh diém twong duong bing
phuong phép chuén d6 do dién thé (Phy lyc 10.2). Song
song tién hanh mAu tring.

| ml dung dich bac nitrat 0,1 N (CD) tuong duong vdi
6,25 mg poly(vinyl clorid).

17.9.10 POLY(VINYL CLORID) KHONG HOA DEO
DUNG PE SAN XUAT PO PUNG THUOC DANG RAN
VA DANG LONG KHONG DUNG PUONG TIEM

I. POLY(VINYL CLORID) KHONG HOA DEO DUNG
BE SAN XUAT PO PUNG THUOC DANG LONG
KHONG DUNG PUONG TIEM
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Poly(viny! clorid) khong héa déo dép img cic yéu cau
trong chuyén luan dudi day phu hop dé san xuét do dyng
cho céc dang thudc 1ong khong dung duong tiém, ciing c6
thé sir dung dé san xuat do dyng cho céc dang thudc rin
ding duéng udng va trong mdt sO trudmg hop, tly thude
vdo cac nghién ciru ddc bi¢t vé kha ning twong thich cua
dd dyng véi do chira & trong, c6 thé ding dé san xuét d6
dyng thudc dit. Chiing bao gdm 1 ho#c nhiéu poly(vinyl
clorid/vinyl acetat) hoic hdn hgp ciia poly(vinyl clorid) va
poly(vinyl acetat) hodc poly(vinyl clorid).

Ham lugng clor dugc biéu thj duéi dang poly(vinyl clorid)
khong dugce nhod hon 80 %.

Nguyén ligu c6 thé chira khong qué 15 % copolymer dua
trén acid acrylic va/hodc acid metacrylic va/hoic este cia
hai acid nay vd/hodc styren va/hodc butadien.

Ché tao

Nguyén liéu thudc loai poly(vinyl clorid) khéng hoa déo
duge ché tao bang phwong phap polymer héa, dam béao dur
lugng vinyl clorid phai it hon | phan tri¢u. Phuong phap
sin xuét phéi dugc thim dinh, san phim phai dat céc phép
thir sau day.

Vinyl clorid

Khéng duge qua 1 phan trigu. Phuong phap sic ky khi
tiém pha hoi (head-space) (Phu luc 5.2).

Dung dich chudn néi: Sit dung microsyring, tiém 10 pl
ether (TT) vao 20,0 ml dimethylacetamid (TT), cha y dé
ngép dau kim trong dung méi. Ngay tru6c khi ding, pha
lodng dung dich thu dugc 1000 14n bang dimethylacetamid
Dung dich thir: Cho 1,000 g nguyén liéu can kiém tra vao
lo dung tich 50 ml, thém 10,0 ml dung dich chudn néi. Py
kin va kep ndp lo chic chin. Lic, tranh dé chét long tiép
xc véi nap lo. Dit lo vao trong cich thiy & (60 + 1) °C
trong 2 h.

Dung dich géc vinyl clorid: Chuan bi trong ti hét. Cho
50,0 ml dimethylacetamid (TT) vao lo hodc binh thiy tinh
dung tich 50 ml. Péy kin va kep nép lo chiic chin, cin véi
d¢ chinh xéc téi 0,1 mg. Dung bom tiém polyethylen hoic
polypropylen dung tich 50 ml, hit khi vinyl clorid vao bom
tiém, dé cho khi tiép xiic trong khoang 3 min, ddy khi ra
khoi bom tiém va hat lai 50 ml khi vinyl clorid. Lép kim
vdo bom tiém, ddy piston dé giam thé tich, giit lai 25 ml
khi trong bom. Tiém cham 25 ml khi vinyl clorid con lai
vao lg, liic nhe va trénh dé chit 1ong tiép xic véi kim. Can
lai lo, khoi lugng ting 1én khoang 60 mg (1 pl dung dich
thu dugc c6 chira khoang 1,2 pg vinyl clorid). Dé yén trong
2 h. B4o quan dung dich géc nay trong ti lanh.

Dung dijch vinyl clorid chudn: Hbn hop gbm 3 thé tich
dimethylacetamid (TT) va 1 thé tich dung dich gbc vinyl
clorid.

Dung dich déi chiéu: Léy 6 lo dung tich 50 ml, thém vao
mbi lo 10,0 ml dung dich chuén ndi. Day kin va kep nip
lo chic chén. Tiém lan lwet 1 pl, 2 pl, 3 pul, 5 pl va 10 pl
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dung dich vinyl clorid chudn vao 5 19. Dung djch trong 6
lo c6 chira lan Iuot 0 pg, khodng 0,3 pg; 0,6 pg; 0,9 ngs
1.5 pg va 3 pg vinyl clorid. Lic, trinh dé chdt long tiép xic
voi mit. Dt lo vao trong céch thiy ¢ (60 + 1) °C trong 2 h.
Diéu kién sac ky:

Cot thép khong gi dai 3 m, duomg kinh trong 3 mm duge
nhdi pha tinh diatomit silan héa ding cho sdc kv khi d@a tam
5 % (kU/K) dimethylstearylamid va 3 % (kl/kl) macrogol 400,
Khi mang: Nitrogen diing cho sac ky khi (TT).

Tée d¢ dong: 30 ml/min. Detector ion héa ngon lira.
Nhiél d6: cdt45°C, bl{éng tiém 100 °C va detector 150 €.
The tich tiém: 1 ml mau di héa hoi (head-space).

Tinh ham lugng vinyl clorid theo duémg chuin.

Cic cl_lﬁt phu gia

Mot s6 chat phu gia dugc thém vao polymer dé nguyén
li¢u 6 dic tinh co, hoa 1y phi hep véi muc dich sir dung.
Gidi han chat phu gia dwgc phép t5i da c6 trong méi sin
pham nhu sau:

Dau du nanh epoxy hoéa (phy gia chit déo 04) ¢6 ham
lugng oxy oxiran (ty 1§ oxy trong lién két epoxy) tir 6 % dén
8 % va chi so iod khong 16n hon 6: Khéng duge qué 8 %.
Mudi calei hodc mudi kém cia acid béo ¢ nhidu hon 7
nguyen tir carbon: Khong duge qua 1,5 % hogc hdn hep
cua chung khéng dugc qua 1,5 %.

Dau hodc este da hydrogen héa cta acid béo: Khéng dugc
qua 2 %.

Sap, parafin long, macrogol ester, sorbitol: Vi mdi chét,
khong dugc qua 1.5 %.

2. 4-dinonylphenyl phosphit hoic di(4-nonylphenyl)
phosphit hodc tris(nonylphenyl) phosphit: Khong dugc
qua | %.

C6 thé chira mét trong cic nhém chit én dinh sau:
— Thiéc dudi dang di(isooctyl)-2,2"-[(dioctylstannylen)
bis(thio)]diacetat chira khoang 27 % tri(isooctyl) 2,2',2"-
[(monooctylstannylidyn)tris(thio)]triacetat: Khéng duge
qua 0.25 %.

~Thiéc dudi dang hdn hop chia khéng qui 76% di
(isooctyl) 2,2'-[(dimetylstannylen)bis(thio)]diacetat va
khéng qua 85 % tri (isooctyl)-2,2’,2"-[(monomethyl-
stannylidyn)tris (thio)] triacetat: Khong dugc qua 0,25 %.
— l-phenyleicosan-1,3-dion (benzoylstearoylmethan) hodc
2-(4-dodecylphenyl) indol hoic didodecyl 1,4-dihydro
pyridin-2,6-dimethyl-3,5-dicarboxylat: Khéng dugc qua
1 % hodc khéng dugc qua | % hdn hgp ciia 2 trong s6 3
chét nay.
Chat tao mau c6 thé duoc thém vao véi diéu kién siran toan
cha nguyén ligu phai dap img yéu ciu clia co quan quan ly.
Nguyén liéu c6 thé dugc lam tri’;ng bfing titan c{ioxyd.

Nha cung cép phai chimg minh dugc thanh phan ciia mau
thir phu hop cho timg 16 san phim.

Tinh chét ' ,
Nguyén liéu dudi dang bot, hat, com, cac phi‘én co do day
khac nhau hodc di dugc ché tao thanh cic d6 dyng. Thyc
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té khong tan trong nuréc, tan trong tetrahydrofuran, kh¢ (ap
trong methylen clorid, khéng tan trong ethanol lfh“"' Khi
dét tpo ngon lra mau vang cam vién xanh 14 ciy, vi lao
khoi den day dic.

DPjnh tinh

Hon tan ciin A (& dung dich S2) trong 5 ml retrahydrfuran
(TT), cho vai giot dung dich thu dugc 1én phién natri clorid,
béc hoi t¢i kho trong ti shy tr 100 °C dén 105 °C..

Phé hﬁp thy héng ngogi (Phy luc 4.2) thu dm;y-(l: phai ¢6 c4c
cyre dai hip thy & s6 song 2910 em', 1425 em™, 1330 emy!,
1252 cm-', 958 cm', 690 cm’! (duge phép + 5cmh).

Cic phép thir )

Néu cén. ¢ thé cdt mau nguyén li¢u can kiém tra thanh
cde manh cé kich thwde moi canh khong lom hon 1 em.

Dung djch SI: Cho 25 g nguyén li¢u cin kiém tra vio mit
binh thity tinh borosilicat. Thém 500 ml nwoc va day blr:h
biing 1 cbc thily tinh borosilicat. Lam néng bang cach hap
& (121 £ 2) °C trong 20 min. Pé ngudi va gan lay dung
dich. Thém nueée dén vira du 500 ml.

D§ trong va mau sic ciia dung dich S1: Dung dich S|
khéng duge duc hon hén dich dbi chiéu I (Phu luc 9.2) va
khéng mau (Phu luc 9.3, phuong phap 2).

D§ hdp thu ciia dung dich S1: Béc hoi 100 ml dung d'ic:h
S1 t&i khé. Hoa tan cén trong 5 ml hexan (TT). Loc, neu
cén, qua bd loc da dugc trang trude bang hexan (TT). By
hip thy (Phu luc 4.1) cua dich loc & bude song tir 250 nm
dén 310 nm khéng dugc 16n hon 0,25.

Dung djch S2: Hoa tan 5,0 g nguyén liéu cin kiém tra
trong 80 ml rerrah_]"drqﬁ;ran' ( TT) va pha loang thanh 100 Q‘li
véi ciing dung méi. Loc, néu can, dung dich thu dugc van
¢6 thé hoi duc. Ly 20 ml dich loc, nho timg giot va vira
nho vira lic nhe, vao 70 ml ethanol 96 % (TT). _Lém lanh
trong dé trong 1 h. Loc hodc ly tim dé thu ldy cin A. Rira
cin A bing ethanol 96 % (TT), gbp nudc rira va phan dich
loc thu dwgc khi loc dé thu cén A (hogc phéan chét long sau
ly tim dé thu cin A) va thém ethanol 96 % (TT) vira di
100 ml.

Dj hdp thu ciia dung djch S2: Xéac dinh trong khoing
buée séng tir 250 nm dén 330 nm (Phu lyc 4.1). Khéng
dugc qua 0,2 d6i véi nguyén liéu c6 thém thiée lam chit én
dinh hoiic 0,4 d6i véi cac nguyén lidu khac.

Dung djch S3: Cho 5 g nguyén liéu cin kiém tra vao mét
binh thuy tinh borosilicat. Thém 100 ml dung dich acid
hydrocloric 0,1 M (TT) va dun s6i hdi lwu trong 1 h. Dé
ngudi va dé cho chit rin ling xuéng déy binh.

Bari

Khéng duge qué 2 phén trigu.

Xac dinh bang phuong phép quang phé phét xa nguyén ti
trong plasma argon (Phy lyc 4.4).

Dung djch thir: Ding dung dich S3.
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Dung dich doi chiéu: Pha loding dung dich bari mdu 50
phan tri¢u Ba (TT) bing dung dich acid hydmclonc 01M
(TT) dé duoc dung dich c6 chira 0,1 phén triéu bari.

bo phd tai bude séng phét xa ciia bari 1a 455,40 nm, phé
nén dwoc xéc dinh & budc song 455,30 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong cé bari.
D¢ phat xa tai 455,40 nm cua dung dich thir khong dugc
I6n hon cua dung dich di chiéu.

Cadmi

Khong duge qué 0,6 phén triéu,

X4c dinh bing phuong phédp quang phé hap thy nguyén tir
(Phu lyc 4.4, phuong phép 1).

Dung dich thir: Dung dung dich S3.

Dung dich doi chiéu: Pha lodng dung dich cadmi mdu
1000 phan triéu Cd (TT) bing dung dich acid hya’roclomc
0,1 M (TT) dé dugc dung dich c6 chira 0,03 phén triéu
cadmi.

bo phé hép thu & buéc _song 228,8 nm, dung dén cathod
rong cua cadmi lam nguon phat xa va ngon lira khi acetylen
dé nguyén tir héa mau.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong ¢ cadmi.
D6 hip thy tai 228,8 nm cua dung dich thir khéng dugc 16m
hon ctia dung dich di chiéu.

Nguyén li¢u ding chat én dinh c6 chira thiéc

Khéng duge qué 0,25 % Sn.

Dung dich thiéc goc: Pha loang 81 mg phu gia chét déo 23
chuén trong 100,0 ml tetrahydrofuran (TT).

Dung dich thiéc chudn: Pha lodng 20 ml dung dich thiéc
goc thanh 100,0 ml bang ethanol 96 % (TT).

Dung dich thir. Lay 0,10 ml dung dich S2 vao éng thr,
thém 0,05 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT), 0,5 ml
dung dich kali iodid (TT) va 5 ml ethanol 96 % (TT). Tron
déu va dé 5 min. Thém 9 ml mede va 0,1 ml dung dich ratri
sulfit (TT) 0,5 % va tron déu. Tiép tuc thém 1,5 ml dung
dich dithizon (TT) 0,05 % mdi pha trong cloroform (TT)
da dugc pha loding 100 1in bing methylen clorid (TT). Lic
15 s va dé yén 2 min.

Dung dich d6i chiéu: Tién hanh song song nhur dung dich
thir, dung 0,10 ml dung dich thiéc chuan.

Mau tim ciia I6p dudi thu dugc trong dung dich thir khong
duge dam hon trong dung dich dbi chiéu.

Mau xanh lyc cua dung dich dithizon chuyén sang mau
hong khi c6 mit thiée.

Nguyén li¢u diing chit én dinh khong chira thiéc
Khéng duge qué 25 phén triéu Sn.

Dung dijch thir: Lay 5 ml dung dich S2 vao dng thu, thém
0,05 ml dung dich acid hydmc!or:c | M (TT) va 0,5 ml
dung dich kali iodid (TT). Tron déu va dé 5 min. Thém 9 ml
nu6e va 0,1 ml dung dich natri sulfit (TT) 0,5 % va tron déu.
Néu dung djch tao thanh c6 mau, thém tirng phan 0,05 ml
dung dich natri sulfit (TT) 0,5 %. Tiép tuc thém 1,5 ml
dung dich dithizon (TT) 0,05 % m6i pha trong cloroform
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(TT) da dugc pha loang 100 lan bing methylen clorid (TT).
Lic 15 s va dé yén 2 min.

Dung dich déi chiéu: Tién hanh song song nhur dung djch
thir, ding 0,05 ml dung dich thiéc chudn (Xem phép thir
Nguyén liéu ding chit én dinh c6 chira thiéc).

Mau tim cua l6p dudi thu dugc trong dung dich thir khong
dugc didm hon mau tim thu dugce trong dung dich ddi chiéu.

Kim logi ndng _
Khﬁng dugce qua 20 phan triéu (Phuy luc 9.4.8).
Léy 12 ml dung dich S3 thir theo phuong phap 1. Dung 10 ml

dung dgch chi mdu 1 phan triéu Pb (TT) dé pha dung dich
dbi chiéu.

Kém

Khéng duge quéa 100 phén tridu.

Xéc dinh bang phd hép thu nguyén tir (Phu luc 4.4, phuong
phap 1).

Dung dich thir: Pha loang 10 lin dung dich S3 bﬁng nude.

Dung dich d6i chiéu: Pha lo@ng dung dich kém mau 5 mg
Zn/ml (TT) bang dung dich acid hydrocloric 0,01 M (TT)
dé thu dwogc dung dich ¢6 chira 0,50 phan triéu Zn.

D§ hip thy & bude séng 214,0 nm cia dung dich thir khéng
duge 16n hon cia dung dich déi chiéu.

Sir dung dung dich acid hydrocloric 0,01 M khéng c¢6 kém.

Tro sulfat (Phy luc 9.9, phuong phép 2)

Khéng duoc qué 1,0 %. Dung 1,0 g nguyén liéu cin kiém tra.
Khong dwrgc qua 4,0 % véi nguyén ligu duoc lam tring
bang titan dioxyd.

Dinh lrgng

Lay 50,0 mg mau thr, tién hanh dét trong oxygen (Phu luc
10.19), thém 20 ml dung dich natri hydroxyd 1 M (TT) lam
dung dich hap thu san pham dét. Thém 2,5 ml acid nitric
(TT) vao dung dich thu dwgc. Chuin dé bing dung dich
bac nitrat 0,1 N (CD). Xéc dinh diém tirong duong bing
phuong phép chuan do do dién thé (Phu luc 10.2). Song
song tién hanh miu tring.

| ml dung dich bac nitrat 0,1 N (CP) tuong duong véi
6,25 mg poly(vinyl clorid).

2. POLY(VINYL CLORID) KHONG I:[(')A DEO DU]tJG
PE SAN XUAT PO PUNG THUOC DANG RAN
DUNG PUONG UONG

Pap g yéu cau cac phép thir cia myc Poly(vinyl clorid)
dung dé san xuat d6 dung thudc dang long khong ding
dudng tiém, trir mot sé thay ddi sau:

Cic chit phu gia

Tuy thude vao muc dich sir dung cua nguyén li¢u polymer
ma c6 thé thém céac chat phy gia dé t6i wu héa qua trinh xur
ly hodc céc tinh chét héa hoc, vat ly va co hoc cua nguyén
ligu. Céc chit phy gia va ham lugng ti da cho phép cua
timng chét nhur sau:
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_ Dhu d4u nanh epoxy héa (phy gia chit déo 04) ¢6 ham
lugng oxy oxiran (ty 1¢ oxy trong lién két epoxy) tir 6 %
dén 8 % va chi sd iod khdng 1én hom 6 trong nguyén ligy
ding thiéc 1am chét on dinh: Khéng dugc qué 2 %,

_ Déu du nanh epoxy héa (phy gia chit déo 04) cé ham
lirgmg oxy oxiran (ty I¢ oxy trong lién két epoxy) tir 6 % dén
8 % va chi sd iod khong 16n hon 6 trong nguyén liéu khéng
dung thiéc 1am chat 6n dijnh: Khong duge qua 3 %,

— Mubi calci, magnesi hodc mudi kém cua acid béo c6
nhiéu hon 7 nguyén tir carbon: khong duge qua 1.5 % hoac
hén hop cta ching khéng duge qua 1.5 %, '
— Sap: Khong dugce qué 4 %.

— Parafin long: Khong duge qua 1,5 %.

~ Dau hofic este da hydrogen hoa cia acid béo: Khong
dugce qua 2 %.

— Téng phan tram cua 3 chét sap, parafin 16ng va diu hoiic
este da hydrogen héa cta acid béo: Khéng dugc qua 4 %. ‘
— Sorbitol, macrogol ester: Vi mdi chit, khéng dugc qua
1,5 %.

— Calci carbonat, silica, 2,4-dinonylphenyl phosphit
hoac di(4-nonyiphen¥l) phosphit hodc tris(nonylphenyl)
phosphit: V&i m6i chat, khéng duge qua 1 %.

— C6 thé chira mt trong cc nhém chat én dinh sau:
Thiéc dudi dang di(isooctyl)2,2"-[(dioctylstannylen) bis
(thio)]diacetatchira27%tri(isooctyl)2,2'2"-[(monooctyl
stannylidyn)tris(thio)]triacetat: Khong dugc qua 0,25 %.
Thiéc duéi dang tri(isooctyl)2,2'2"-[(monooctyl stannyl-
idyn)tris(thio)]triacetat: Khong dugc qua 0,25 %.

Thiéc dudi dang hdn hgp chira khéng qué 76 % di(isooctyl)
2,2'-[(dimethylstannylen)bis(thio)]diacetat va khéng qu4
85 % tri(isooctyl) 2,2',2"-[(monomethylstannylidyn)tris
(thio)]triacetat: Khéng dugc qua 0,25 %.
1-phenyleicosan-1,3-dion (benzoylstearoylmethan): Khong
dugc qua 1 %.

Chét tao mau c6 thé dugc thém vao khi chimg minh dugc
su an toan cua nguyén liéu dép img yéu cdu cia co quan
quan 1y. Nguyén li¢u c6 thé dugc lam tring bang titan
dioxyd.

Nha cung cip phai chimg minh dugc thanh phan clia mau
kiém tra phi hop cho timg 16 san pham.

Dj hip thu cia dung dich S1: Bdc hoi 100 ml dung dich
S1 t6i khé. Hoa tan cin trong 5 ml hexan (TT). Loc, néu
cin, qua bd loc da dugc trang trude bing hexan (TT). Do
hflp thu (Phu lyc 4.1) cua djch lgc & bude séng tir 250 nm
dén 310 nm khong dugc 16n hon 0,3.

D hdp thy ciia dung djch S2: X4c dinh trong khoang budc
séng tir 250 nm dén 330 nm (Phy luc 4.1). Khong dugc
qué 1,0 ddi v6i nguyén liéu khong chira 1-phenyleicosan-
1,3-dion, x4c dinh trén dung djch S2. Khéng dugc qua 0,4
d6i véi nguyén liéu ch(a 1-phenyleicosan-1,3-dion, xdc
dinh trén dung djch S2 da pha lodng 10 lin véi ethanol
96 % (TT).

Cadmi va bari: Khong cén kiém tra.
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