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Bis[(2RS)-2- eth}'“'N”Wl][(dlocty[stannantrlyl)bxs
(sulfanediyl)]diacetat;

Di(isooctyl) 2,2'- -I(dioctylstannylen)bis(thio)|diacetat;
2,2"[(dioctylstannylen)bis(thio)]bis-, 1,1-diisooctyl ester
cua acid acetic.
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Tris[(2RS)-2-ethylhexyl][(octylstannantriyl)tris
(sulfandiyl)]triacetat;

Tri(isooctyl) 2,2',2""-[(monooctylstannylidyn)tris(thio)]
triacetat;

2,2',2"-[(Octylstannylidyn)tris(thio)]tris-, 1,1',1"- triisooctyl
ester cua acid acetic.

PG24  CyHy0,
O

R, R'= déng phan ciu tao CgHyg
o\
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Hén hop cua cac déng phan céu tao diisononyl (1Z,2%)-
cyclohexan-1,2-dicarboxylat;

Disononyl ester cua acid cyclohexan 1,2-dicarboxylic;
1,2-Diisononylester cuaacid 1,2-cyclohexanedicarboxylic.

R = -[CH3]5 - CH3
Trihexyl 2-(butanoyloxy)propan-1,2,3-tricarboxylat;
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Butyryl tri-n-hexyl citrat, butyryl tri-n-hexyl citrat;
2-(1-Oxobutoxy)-, 1,2,3-trihexyl ester cua acid 1,2,3-
propanetricarboxylic.

PG26 C;;Hs,Oq
o CH

[
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RO OR /<H’

0 fo) va déng phan déi quang

Tris[(2RS)-2-ethylhexyl] benzen-1,2,4-tricarboxylat;
Tris(2-ethylhexyl) trimellitat;

1,2,4-tris (2-ethylhexyl] estertricarboxylat cua acid 1,2,4-
benzentricarboxylic.

PG27 C,Hy,0,

0 CHj;
OR ~ i
= CH
RO R o ’
Ha 3
o va déng phan déi quang

Bis[(2RS)-2-ethylhexyl] benzen-1,4-dicarboxylat;
Bis(2-ethylhexyl) terephthalat;

Acid 1,4-benzendicarboxylic;
1,4-Bis(2-ethylhexyl) ester.

17.9.2 NGUYEN LIEU DE SAN XUAT PO DUNG
MAU VA CHE PHAM MAU

Mot hodc nhiéu polymer, neu can co thé cho thém phy gia
dwgce str dyung dé ché tao do dung bing chit deo ding dé
lay, bao quan, xur ly va sir dung mau va cic ché pham mau.
Trong di€u kién sir dung théng thudng, nguyén ligu hodc
dd dung lam tir cac nguyén liéu nay khong duoc phong
thich ra cdc monomer hodc cac chét khac ¢ mire do c6 the
gay hai cho co thé, hoac giy ra nhimg bién ddi bat thuomg
cho mau ciing nhu cac thanh phan mau.

. POLY(VINYL CLORID) (PVC) HOA DEO DUNG
CHE TAO DO PUNG MAU VA CAC CHE PHAM MAU
Nguyén li¢u thude loai poly(vinyl clorid) hoa déo co chira
khong it hon 55 % poly(vinyl clorid) va cac chat phu gia,
ngoai ra con cé cac polymer phén tir lugng cao thu duge
khi polymer héa vinyl clorid.

Nguyén li¢u PVC hoa déo dung ché tao do dung mau va
cic che phdm méu phai dugc néu rd thanh phén va ty 1&
céc chét da ding trong ché tao.

Ché tao

Nguyén liéu thudc loai PVC héa déo duge ché tao bﬁng
phuong phap polymer héa, ddm béo du lugng vinyl clorid
phai it hon | phin trigu.
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Vinyl clorid

Khong dugc qua | phén trigu.

Xac dinh bing phuong phap sic ky khi tiém pha hoi (head-
space) (Phy lyc 5. 2), dung ether (TT) 1am chuin noi.
Dung dich chudn néi: Str dung microxylanh, tiém 10 ].l[
ether (TT) vao 20,0 ml dimethylacetamid (TT), chi y dé
ngdp dau kim vao trong dung mdi. Ngay trude khi ding,
pha lodng dung dich 1000 lin bing dimethy Iacetarmd (TT).
Dung dich thir: Cho 1,000 g nguyén ligu cin kiém tra vao
lo hoiic binh thuy tinh dung tich 50 ml, thém 10,0 ml dung
dich chuén ndi. bay kin va kep ndp lo chic chin. Lic,
tranh dé chat long tlep xuc véi nut. Dt lo vao trong cach
thuy & (60 + 1) °C trong 2 h.

Dung dich goc vinyl clorid: Chuén bi trong ti hét. Cho
50,0 ml dimethylacetamid (TT) vao lo hodc binh thuy tinh
dung tich 50 ml. Ddy kin va kep nap lo chiic chén, can véi
do chinh xac to1 0,1 mg. Diing bom tiém polyethylen hodc
polypropylen dung tich 50 ml, hut khi vinyl clor ‘id (TT)
vio bom tiém, dé cho khi nep xuc trong khoang 3 min,
déy khi ra khoi bom tiém va hut lai 50 ml khi viny/ clorid
(TT). Lip kim vao bom tiém, day piston dé giam thé tich,
giir lai 25 ml khi trong bom. Tiém chim 25 ml khi vinyl
clorid (TT) con lai vao lo, lic nhe va tranh dé chit long
tiép xuc voi kim. Cén lai lo, khoi luong tang 1én khoédng
60 mg (1 pl dung dich thu dwgc c6 chira khoang 1,2 g
vinyl clorid). Dé yén trong 2 h. Bio quan dung dich goc
nay trong tu lanh.

Dung dich vinyl clorid chudn: Hon hop gom 3 the tich
dimethylacetamid (TT) va 1 thé tich dung dich gbc vinyl
clorid.

Dung dich doi chiéu: Lay 6 lo hodc binh thay tinh dung
tich 50 ml, thém vao mbi lo 10,0 ml dung dich chuén noi.
Pay kin va kep ndp lo chic chén. Tiém lan lugt 1 pl, 2 pl,
3 ul, 5 pl va 10 pl dung dich vinyl clorid chuan vao 5 lo.
Sau dung dich thu dugc ¢ chira, lan luot 12 0 pg, khoang
0.3 pg; 0,6 ug; 0.9 pg: 1 ,5 pg va 3 pg vinyl clorid. Léc,
tranh dé chit 16ng tiép xic vdi nit. Dt lo 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
duge nhdi diatomit silan héa dung cho sic ky khi da tim
dimethylstearylamid 5 % (kl/ki) va macrogo] 400 5 % (ki/kl).
Khi mang: Nitrogen ding cho sdc ky khi (TT), toe dd
30 ml/min.

Detector ion héa ngon lira.

Nhiét do: cot & 45 °C, budng tiém & 100 °C va detector &
150 °C.

Thé tich tiém: 1 ml mAu da hoa hai (head-space) ciia mdi lg.
Tinh ham lugng vinyl clorid theo phuong phéap dudng
chuan.

Cac char phu gia
Mot sb chit phy gia dugc thém vao polymer dé nguyén
ligu cé dic tinh co, héa ly phi hop voi muc dich sir dung.
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Trir khi c6 quy dinh nao khéc, gidi han chat phu gia t6i da
dwrgc phép c6 trong mdi san pham nhu sau:

Khéng dugc qua 40 % di(2-ethylhexyl) phthalat (phy gia
chét déo 01).

Khéng duge qua 1 % kém octanoat (kém 2-ethylhexanoat)
(phu gia chat déo 02).

Khong dugc quéa 1 % calci stearat hodc k&m stearat hodc
| % hdn hop ctia 2 chét nay.

Khong duge qua 1 % N,N -diacylethylendiamin (phu gia
chét déo 03).

Khéng dirge qua 10 % ciua mdt trong cac loai ddu epoxy
héa dudi day hodc 10 % hén hop 2 dau nay:

— Déu dau nanh epoxy hoa (phu gia chat déo 04), c6 ham
lrgng oxy oxiran (ty & oxy trong lién két epoxy) tir 6 %
dén 8 %, va chi sb iod khong 16n hon 6.

— Déu hat lanh epoxy hda (phu gia chét déo 05), c6 ham
lrgng oxy oxiran khéng 16n hon 10 % va chi s6 iod khong
1én hon 7.

Khéng dugc qua 45 % cyclohexan 1,2- acid dicarboxylic,
diisonony! ester (phu gia chét déo 24).

Khéng duoce qua 45 % butyryl tri-n-hexyl citrat (phu gia
chat déo 25).

Khéng duge qua 45 % tris(2-ethylhexyl) trimellitat (phu
gia chét déo 26).

Khéng dwoc qua 45 % bis(2-ethylhexyl) terephtalat (phu
gia chét déo 27)

Nha cung cap nguyén li¢u phai chimg minh duoc thanh
phén va ty 18 cac chét trong mau dai dién dap ng yéu céu
cho timg 16 san pham.

Mau va céc ché phdm méu c6 nhitng doi hoéi khac nhau,
vi du nhur sur trao déi khi, nhiét d6 bao quan va nhirng dac
tinh co hoc ctia dd dung. Hon nira, 6 6n dinh va chat
luong ciia mau va cac ché phdm mau bao quan trong dé
dung c6 thé bj anh hudng boi cac chat hoa déo, chit phu
gia c6 trong thanh phan nguyen li¢u dd dung. Pé dam bio
tinh 6n dinh cia mau va cic ché pham mau trong qua trinh
san xuét va bdo quan, cac nguyén lidu lam ra d6 dung phai
duge lya chon cén than theo muyc dich sir dung.

Tinh chat

Nguyén liéu dudi dang bot, hat khong mau hodc vang
nhat, hodic di dugc ché tao thanh cic d6 dung hay cic
phién day méng khac nhau, trong mo, cé6 mui nhe. Khi dot
¢6 khoi den day dic.

Dinh tinh

Néu can, c6 thé cdt mau nguyén liéu can kiém tra thanh
cdc manh c6 kich thuée moi canh khéng lom hon 1 em.
Thém 200 ml ether khing co peroxyd (TT) vao 2, 0g
nguyén liéu cin kiém tra va chlel nong vdi sinh han hoi
liru trong 8 h. Loc dé tach riéng cin B va dung dich A.
Béc hoi dung dich A dén khé dudi 4p suat giam trong cich
thiy & 30 °C. Hoa tan ciin trong 10 ml roluen (dung dich
Al). Hoa tan cin B trong 60 ml ethylen clorid (TT), lam
nong trén céch thiy véi sinh han hdi luu. Loc. Vira thém
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vira lic manh timg giot dung dich thu duge vao 600 ml
heptan (TT) dd dun néng dén gin soi, Loc nong dé tdch
khdi dong ddc B va dung djch hiru co. Dé ngudi dich loc,
tdch tia B2 tao thanh va loc qua phéu thiy tinh x6p s6 40
da chn bi trurde,

A. Hoa tan ,kh(“ dong dic BI trong 30 ml tetrahydrofiran
(:{T}. vira lic vira thém din din 40 m vrhrmni'(T"l‘).. Loc
de tach tia B3, 1am khé trong chén khong vai diphosphor
pentoxyd (TT) & nhigt do khéng qua 50 °C. Hoa tan vi
miligam tua B3 trong 1 ml tetrahydrofuran (TT), cho vii
giot dung djch ‘thu dugc 1én phién natri clorid, bée hoi toi
khd trong ti say tr 100 °C dén 105 °C. Po phéd hip thy
hong ngoai (Phu luc 4.2), phé hip thy hdng ngoai thu duge
phdi phtt hop véi pho hip thy hdng ngogi ciia nguyén ligu
polyvinyl clorid chudn.

B. Dép img y€u cdu ctia phép thir Phu gia chit déo 01, 24,
25,26 va 27.

Céc phép thir
Néu can, co thé car mau nguyén ligu can kiém tra thanh
cac manh c6 kich thieée moi canh khéng lom hon | cm.

Dung djch S1: Cho 5,0 g nguyén liéu cin kiém tra vao
mdt binh dét. Thém 30 ml acid sulfuric (TT) va dun noéng
dén khi tao thanh khéi sén sét mau den. Dé ngudi va thém
tr tr 10 ml dung dich hydrogen peroxyd dam dac (TT).
Pun néng nhe. Dé ngudi va thém 1 ml dung dich hydrogen
peroxyd dam dac (TT), Lip lai qué trinh bdec hoi va thém
dung cﬁcfi hydrogen peroxyd ddm dic (TT) cho dén khi thu
dugc chat long khong mau. Bée hoi dé giam thé tich dung
dich con khoang 10 ml. Pé ngudi va pha lodng voi nudc
dén 50 ml.

Dung djch $2: Cho 25 g nguyén liéu cin kiém tra vao
mét binh thuy tinh borosilicat. Thém 500 ml meoc va diy
binh bing 1 céc thuy tinh borosilicat. Hip trong noi hap &
(121 % 2) °C trong 20 min. P& ngudi va gan ldy dung dich.
Thém nueée dén vira du 500 ml.

P§ trong va mau sdc cia dung dich $2: Dung dich S2
phdi trong (Phu luc 9.2) va khéng mau (Phy luc 9.3,
phuong phép 2).

Gidi hagn acid - kiém: Thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothymol (TT) vao 100 ml dung dich S2. Dung dich phai
chuyén thanh mau xanh lam khi thém khong qué 1,5 ml
dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CD). Thém 0,2 ml dung
dich methyl da cam (TT) vao 100 ml dung djch S2. Dung
dich phai chuyén tir mau vang thanh mau cam khi thém
khéng qua 1,0 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N(CD).

Bj hdp thy: Boc hoi 100,0 ml dung dich S2 t6i kho. Hoa
tan ciin trong 5,0 ml hexan (TT). Do lmp‘lhu (Phu luc 4 1)
cla dung djch & budc séng tir 250 nm den 31 0 nm khong
duge 16m hon 0,25,

Cde chdt khii. Tién hanh phép thir voi dung dich 82 trong
vong 4 h sau khi chufin bj. Thém | ml dung djch acid
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sulfuric loang (TT) v 20,0 ml dung djch kali permanganat
0,01 N (CP) vio 20 ml dung dich S2. Dun séi héi lwu
trong 3 min va lam ngudi nhanh. Thém | g kali iodid (TT)
vid chufin 40 ngay v&i dung dich natri thiosulfar 0.01 N
(CD), ding 0,25 ml dung djch ho tinh bét (TT) lam chi thi.
Tién hanh chudn d¢ méu tring, ding 20 ml mwede. Chénh
léch thé tich gitra hai lan chudn d miu tring va méu thir
khong qud 2,0 ml.

Céc amin thom bdc 1: Khong duge qua 20 phén triéu.
Thém 6 ml mede va 4 ml dung dich acid hvdrocloric 0,1 M
(TT) vio 2,5 ml dung dijch A1 thu duge khi dinh tinh. Lac
manh va bo 1op trén. Thém 0,4 ml dung dich natri nitrit
I % (TT) m&i pha vao I6p nude. Tron va dé yén trong
I min. Thém 0,8 ml dung dich amoni sulfamat 2.5 %, dé
yén trong | min va thém 2 ml dung dich N-(I-naphthyl)
ethvlendiamin dihydroclorid 0,5 % (TT). Sau 30 min, mau
ctia dung dich tao thanh khong duge dim hon mau cua
dung dich ch~uz‘m dugce chuédn bj twong tyr, nhung thay 16p
nudce bang hon hop | ml dung dijch naphthylamin 0,001 %
(TT) pha trong dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT), 5 ml
muwde va 4 ml dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Phy gia chit déo 01, 24, 25, 26 va 27

Xac dinh bing phuong phap sic ky khi khéi phé (Phy luc
5.2 va Phu luc 4.5).

Dung dich chuan ngi S3: Dung dich di-n-octyl phthalat
(TT) 0,1 % trong tetrahydrofuran ding cho sdc ky (TT).
Dung djch chuan ngi S4: Dung dich chira 5 pg/ml di-n-
octyl phthalat (TT) trong ethanol (TT).

Dung djch thi: Dung 0,2 g nguyén li¢u cdn kiém tra, néu
chn thiét ¢it thanh nhirg manh nho dai khoang 0,5 cm. Hoa
tan mau thir trong 12,5 ml dung dich chuén nodi S3 dung
khudy tir polytetrafluoroethylen. Sau khoang 20 - 30 min
s& thu dugc mau thir hoa tan hoan toan. Thém 37,5 ml
ethanol (TT) bing cach nho giot, poly(vinyl clorid) s& két
tiia dudi dang bdt mau tring. Ly tam, pha loang 1,0 ml
djch ndi thanh 50,0 ml v6i ethanol (TT). Nt:fmg do cudi
cling cta chuén ndi trong dung dich thir 1a 5 pg/ml.

Céc dung dich chudn gbe dudi diy dung duge trong vong
2 tudn khi bao quan & 4 °C.

Pha cdc dung dich chudn goc a, b, ¢, d. e: Hoa tan riéng
biét 20,0 mg chét chuén phu gia chit déo 01, 24, 25, 26 va
27 va pha lodng vira du thanh 20 ml véi dung dich chuén
ndi S4.

Day duwong chudn cdc dung dich doi chiéu a, b, ¢, d, e:
Tur cée dung dich chuén géc a, b, ¢, d, e, pha loang bing
dung dich chuin ngi S4 dé tao cic day dudng chuén §
ndng do twong ng a, - as, by - bs, ¢, - ¢5, d, - ds v e, - es
¢6 chira ndng do chét phy gia chudn tir 10 - 40 pg/ml.
Diéu kién sdc ky:

Cot silica nung chay dai 30 m, duomg kinh trong 0,25 mm
duge pha poly(dimethyl) (diphenyl) siloxan c6 d¢ day
0,25 pm.

Khi mang: Heli ding cho sdc ky khi (TT), tde 46 | mI/min.
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Ty ¢ chia dong: 1 : 20.
Nhiét do cét:
Thoi gian Nhiét dd
(min) (°C)
0 100
0-33 100 — 200
3,3-20 . 200 — 250
20-22,5 250
225-23 250 — 270
23-25 270
25-125,6 270 — 320
25,6 - 30,6 320

Nhiét dé budng tiém: 300 °C.

Phat hién bing phd khdi vdi cac diéu kién nhu dudi day,
diéu chinh cai dat detector dé dat duoc yéu chu vé tinh
thich hop hé théng.

— Hé thdng khbi phd tir cure ¢6 b phan ion hoa electron
(70 eV).

— Nhiét d6 ngudn ion: 230 °C.

— Hé théng tiép nhan dir liéu: Thuc hién ché d¢ quét toan
phé (full-scan) (m/z = 40 - 350) va kiéu do manh, theo ddi
mot ion (SIM).

— D6 tré dung méi: 2,5 min.

—Thé tlch tiém: 1 j.ll

Théng s6 khbi pho cho cac phan manh kiéu SIM va thyi
gian lru trong déi thu dugc nhur trong Bang 17.9.2.1.
Thoi gian luu tuong abi so voi chat di chiéu di-n-octyl
phtalat (thoi gian luu khoang 22 min): Phu gia chit déo 01
khoang 0,80; Phy gia chit déo 24 khodng 0,95 — 1,09; Phu
gia chét déo 27 khoang 1,02; Phu gia chét déo 25 khoang
1,14; Phuy gia chit déo 26 khoang 1,34.

Kiém tra tinh dic hiéu bing cich xdc dinh ty 1¢ giita cdc
ion. Céc ty 1é ion duoc xdc dinh tir dién tich pic sau khi
tiém dung dich chuin. Bang 17.9.2.2 14 cic gid tri ty 1¢
tham khao.

Bang 17.9.2.1
Chét Ion 1 " Ion2 Ion3 Thoi gian?u'u
4 (m/z) (m/z) (m/z)  twongddi
Phu gia chat |, 167 279 Khoing 0,80
déo 01
| . i
Phu gia chat Khoang
déo 24 183 127 29 0,95 - 1,09
‘Phugiachﬁt | Khoang 1.14
déo 25 71 213 315 oang 1,
Phy gia chit N
460 26 305 193 323 | Khoang 1,
Phy gia chat -
sBEch a6 149 167 Khoing 102
Di-n-octy! ‘
phtalat 149 279 167 -
(chuén néi)
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Bang 17.9.2.2

loni Ton2 Jfon3 Tyl Tyl
Chiit (m/z)y (m/z) (m/z) ion2/1 onl/i
(%) (%)
Phuy gia 149 167 279 50 30
'~ chét déo 01
Phy gia 155 127 299 30 13
chit déo 24
Phy gia 71 213 315 45 20
chat déo 25
Phy gia 305 193 323 55 20
chét déo 26
Phy gia 261 149 167 130 85
chét déo 27
Di-n-octyl
phtalat 149 279 167 = =
(chuan no:) B -
Tinh phtt hop cua hé thong

DJ phan giai: néu phu gia chit déo 27 duoc thir thi d§ phan
giai tdi thiéu phai dat 1,5 giira pic cia chuén ndi va pic cua
phu gia chit déo 27.

D¢ 1ap lai: tiém lap lai 6 1an dung dich dbi chleu 6 ndng
d6 nam giira duong chuan (20 pg/ml) cua mdi phu gia
chét déo. P 1éch chuan twong ddi cua thoi gian luu cia
pic khéng qua 1,0 % va d léch chuén tuong dbi cua ty
1€ di¢n tich pic gilra phu gia chét déo va chuan noi khong
qua 3,0 %. Tinh ket qua: Dua vao dudng chuén thu duge
tir cac dung dich dbi chiéu, tinh % phu gia chit déo can
kiém tra.

Phu gia chit déo 03

Rira tiia B2 thu dugc trong khi dinh tinh v&i ethanol (TT)
qua phéu xép thiy tinh dudng kinh 16 x5p tir 16 - 40 pum
da can bi truée. Lam kho dén khoi lugng khong dbi trén
phosphor pentoxyd (TT) va can. Khéi luong tua khong
duoc qua 20 mg.

Po phé hong ngoai (Phy lyc 4.2) tua thu dugc ¢ trén. Khi
lugng taa khong du dé chuin bi miu do dang dfa thi ghi
phé hong ngoai bing phan xa toan phan suy giam (ATR)
ctia tiia duge dit giira hai phién kinh trong subt.

Phé hép thy héng ngoai ciia tia thu dugc phi phi hgp véi
phé cua phu gia chat déo 03 chuan.

Phy gia chit déo 04 va 05

Phuong phap siic ky 16p mong (Phu lyc 5.3).

Ban mong: Silica gel GF,s,.

Dung méi khai trién: Toluen (TT).

Cdc dung dich doi chiéu: Chuan bj cac dung dich co chira
10 mg/ml chit chuin cua phu gia chit déo 04 va 05 trong
toluen ( TT). )

Cdch tién hanh: Cham lén ban mong 0,5 ml dung dich Al
thu dugce tir phép thir Dinh tinh thanh mét dai kich thudc
30 mm x 3 mm va 5 pl mdi dung djch ddi chiéu. Trién khai
sic ky dén 2/3 ban mong. Dé kho ban mong ngoai khong
khi, D& ban méng tiép xuc véi hoi iod trong 5 min.

i
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Kiém tra sic ky dd va danh déu ving twong {mg v&i phu
gia chat déo 04 va 05 (R;= 0). Cao ldy phan silica gel cua
ving tuong {mg. Tuong ty cao lay mot phén silicagel ving
ngodi khong c6 vét gi dé lam mAu tring. Lic riéng hai mau
nay v6i 40 ml methanol (TT) trong 15 min. Loc, trang 2
lan, moi 1an v6i 10 ml methanol (TT), g0p dich trang vao
dich loc va boc hoi t6i kho. Chénh léch khéi lugng ciia 2
can khéng dugc qua 10 mg.

Bari

Khéng duq‘c qua 5 phan triéu.

Xéc dinh bang phuong phap quang ph phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phép 1).

Dung dich thi:: Nung 1,0 g chét cin kidm tra trong chén
nung’béng silica. Cho vao cin 10 ml acid hydrocloric (TT)
va boc hoi tdi kho trén cich thuy. Thém vao cin 20 ml
dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Dung dich chudn: Pha lodng dung dich bari mau 50 phan
rr!'éu Ba (TT) trong dung dich acid @ydrocloric 0,1 M(TT)
dé duoc dung dich c6 chira 0,25 phan triéu bari.

Po phd tai budc séng phat xa cua bari 1a 455,40 nm, phd
duong nén dugc xéc dinh ¢ budc séng 455,30 nm.

Lwu y: Sir dung acid hydrocloric (TT) va dung dich acid
hydrocloric 0,1 M (TT) khong c6 bari.

Calci

Khong dugc qua 0,07 %.

Xéc dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén tir
trong plasma argon, (Phu lyuc 4.4, phurong phép 1).

Dung dich thir: Dung dung dich thir da chuan bi d& xic
dinh bari.

Dung dich chudn: Pha lodng dung dich calci méu 400
phan triéu Ca (TT) véi dung dich acid hydrocloric 0,1 M
(TT) dé duogc dung dich c6 chira 35 phén triéu calci.

Do phd tai budc séng phat xa cia calci 1a 315,89 nm, phd
nén dugc xédc dinh ¢ budce song 315,60 nm. Sir dung dung
dich acid hydrocloric 0,1 M (TT) khong c6 calci.

Cadmi

Khong dugc qué 0,6 phan triéu. o

Xéc dinh bang phuong phap quang phd hap thy nguyén tir
(Phuy luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thir: Bbc hoi 10 ml dung dich S1 t6i khé. Cho
vio cin 5 ml dung dich acid hydrocloric 1 % (t/tt), loc va
pha lodng dich loc dén du 10,0 ml bang cung dung dich
acid. )
Day dung dich chudn: Pha loang dung dich cadmi mau
1000 phan tri¢u Cd (TT) bing dung dich acid hydrocloric
1% (tv/tr).

Do ph hép thy & buéc song 228,8 nm, dung dén cathod
rong cadmi lam ngudn birc xa va ngon lira khong khi -
acetylen dé nguyén tir héa mau. Sir dung dung dich acid
hydrocloric 1 % (tt/tt) khong c6 cadmi.

Thiéc
Khéng duge qua 20 phan trigu.
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X4c dinh bing phuong phép quang pho phét xa nguyén tir
trong plasma argon (Phy lyc 4.4, phuong phap 1).
Dung dich thir: Pha loang 10 lan dung dich S1 véi nudc
ngay trudce khi dung. o 5
Dung dich chudn: Lay 2 ml dung dich thiéc mau 5 phan
trigu Sn (TT) cho vao binh dinh mirc 50 ml c6 chira 5 m]
dung dich acid sulfuric 20 % (tt/tt), thém nwéc dén da
50 ml, pha ngay trudce khi ding. ) )
Do phd tai budc séng phat xa cia thiéc 1a 189,99 nm, pho
nén duoc x4c dinh & budc séng 190,10 nm. Sir dung dung
dich acid sulfuric 20 % (1t/tt) khong co thiéc.

Kém

Khoéng duge qua 0,2 %.

Xéc dinh bang phuong phap quang phd hap thy nguyén tir
(Phu lyc 4.4, phuong phép 1).

Dung dich thir: Pha loang 100 lan dung dich S1 véi dung
dich acid hydrocloric 0,1 M (TT).

Day dung dich chudn: Pha loang dung dich kém mdu 100
phan triéu Zn (TT) bing dung dich acid hydrocloric 0,1 M
.

Do d6 hép thu & budc song 213,9 nm, dung dén cathod
rong ciia k&m 1am ngudn birc xa va ngon lira khéng khi -
acetylen dé nguyén tir hoa miu. Sir dung dung dich acid
hydrocloric 0,1 M (TT) khéng c6 kém.

Kim logi ndng

Khéng dugc qua 50 phﬁn triéu (Phu luc 9.4.8).

Thém 0,5 ml dung dich phenolphtalein (TT) vao 10 ml
dung dich S1, sau d6 cho thém dung dich natri hydroxyd
40 % (TT) cho dén khi c6 mau hdng nhat. Thém nude dén
du 25 ml. Ly 12 ml dung dich thir theo phuong phap 1.
Dung dung dich chi mdu 2 phén triéu Pb (TT) dé pha dung
dich déi chiéu.

Cdc chit chiét dwgc bang nudéc

Khéng dugc qua 0,3 %.

Béc hoi 50 ml dung dich S2 dén kho trén cach thay v siy
kho & 100 °C dén 105 °C dén khéi lugng khong dbi. Ding
mu tring la 50 ml nuwée. Khéi luong cin so véi miu tring
khong dugc 1on hon 7,5 mg.

Dinh lwgng

Léy 50,0 mg mAu thu, tién hanh dét trong oxygen (Phu
lyc 10.19). Thém vao binh chira sin phim dét chay
20 ml dung djch natri hydroxyd 1 M (TT). Thém vao dung
dich thu dugc 2,5 ml acid nitric (TT). Chuan dd véi dung
dich bac nitrat 0,1 N (CP), xac dinh diém két thic bing
phuong phap chuin d6 do dién thé (Phy luc 10.2) hoic
phuong phép thich hgp. Song song chuin d méu tring
vai cung diéu kién.

I ml dung dich bac nitrar 0,1 N (CD) tuong duong véi
6,25 mg polyvinyl clorid.

Ghi chii: Phép thir véi cdc do dung vé khudn diing cho
mdu va ché phdm mau: xem Phu luc 17.4va 17.8
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2. POLY(VINYL CLORID) (PVC) HOA DEO DUNG
LAM BO DAY TRUYEN MAU VA CAC THANH
PHAN MAU

Nguyén li¢u 1a PVC héa déo dung lam day truyén méu va
céc thanh phan méau ¢6 chira khong it hon 55 % poly(viny!
clorid) va cac chédt phy gia khac, ngoai ra con c6 cac
polymer phan tir cao thu dugc khi polymer héa vinyl
clorid. Céc nguyén li¢u la po!y(vmyl clorid) héa déo dung
lam cdc Ong cia bo ddy lruyen mau va cac ché pham mau
dugc xac dinh boi ban chat va ty 1é cac chét ding trong

ché tao.

Ché tao

Nguyén li¢u lam poly(vinyl clorid) héa déo dugc ché tao
bang phuong phap polymer hoa, dam bao ham lugng vinyl
clorid con lai phai it hon 1 phan tri¢u. Phuong phdp sén
xuit phai duge thim dinh dé san pham dat cic phép thir

sau day.

Vinyl clorid

Khong dugc qua l phan triéu.

Xac dinh bang phuong phap sic ky khi pha hoi (head-
space) (Phu luc 5.2), dung ether (TT) 1am chuan ndi.

Thie hién tuong ty nhu da@ mo ta & Phan 1. Poly(vinyl
cior:d) (PVC) hoa deo dung ché 1ao dé dumg mdu va cac

ché phdam mau.

Cac chat phu gia

Mdt sé chét phy gia dugc thém vao polymer dé nguyén
liéu c6 dic tinh co, hoa ly phu hop véi muc dich sir dung.
Trir khi c6 quy dinh nao khac, gid1 han chit phu gia dugc
phép téi da c6 trong mdi san pham nhu sau:

Khong duge qué 40 % di(2-ethylhexyl) phthalat, (phu gia
chat déo 01).

Khéng dugc qua 45 % cyclohexan 1,2- acid dicarboxylic,
diisonony] ester (phu gia chét déo 24).

Khoéng duge qui 45 % butyryl tri-n-hexyl citrat (phu gia
chét déo 25).

Khéng dugc qué 45 % tris(2-ethylhexyl) trimellitat (phu
gia chat deo 26).

Khong dugc qua 45 % bis(2-ethylhexyl) terephtalat (phu
gia chat déo 27).

Nha cung cap nguyén liéu phéi chirng minh dugc thanh
phén cua mau thir ca vé sé lugng va chét lrgng phi hep
cho tirng 16 san pham

M4u va céc ché pham méu c6 nhimg yéu cau khéc nhau,
vi du nhu sy thay ddi khi, nhigt d6 bao quan va nhimng
déc tinh co hoc cua bd day truyen Hon nita, d6 én dinh
va chat lugng cia mau va cac ché pham méu trong qua
trinh truyen dich ¢6 thé bj anh hufmg ctia céc chét hoa déo,
chat phu gia c6 trong thanh phan nguyén li¢u ché tao day
truycn dich. D& dam bao tinh & on dinh cua mau va cac ché
pham mau trong qué trinh truyén djch, cdc nguyén ligu 1am
ra ddy truyén dich phai dugc lya chon cédn than theo myc
dich sir dyng.

PL-560

DUQC PIEN VIET NAM Vi

Tinh chit

Nguyén li¢u duéi dang bét, hat khdng mau hodc vang nhat
hodc da ché tao thanh cac day hodc dang 6ng rong, mui
nhe. Khi dét c6 khéi den day dic.

DPinh tinh

Néu can, c6 thé cdt mau nguyén liéu can kiém tra thanh
cdc manh cé kich thiuée méi canh khong lom hom | cm.

A. Phuong phap phd hong ngoai (Phu luc 4.2).

Them 30 ml tetrahydrofuran (TT) vao 0,5 g nguyén li¢u
can kiém tra. Pun néng trén céach thity trong hét, vira dun
vira khudy trong 10 min. Mau thir tan hoan toan. Thém
tung giot methano! (TT) va khuay, c6 tia tao thanh & dang
hat. Loc va say tua & 60 °C. Hoa tan 50 mg tua thu dugc
trong 2 ml retrahydrofuran (TT) va cho lén mot lam kinh
mong. Say khé & 80 °C, ]ay l6p phim moéng va cod inh trén
mot gid thich hop. Po phé hip thu héng ngoai, pho hap thy
héng ngoai thu duoc phai phi hop véi phd hap thy héng
ngoai cia polyvinyl clorid chuan.

B. Dép (mg yéu ciu ciia phép thir Phu gia chat déo 01, 24,
25,26 va 27.

Céc phép thir
Néu can, co thé cat mau nguyén liéu can kiéem tra thanh
cdac manh co kich thuede moi canh khéng lom hon | cm.

Dung djch S1: Cho 5,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mQt binh dét. Thém 30 mI acid sulfuric (TT) va dun néng
dén khi tao thanh khéi sén sét mau den. Dé nguodi va thém
tr tr 10 ml dung dich hydrogen peroxyd dim dic. Pun
néng nhe. Dé ngudi va thém 1 ml dung dich hydrogen
peroxyd dam dic; béc hoi va thém tiép dung dich hydrogen
peroxyd, lam lién tuc nhu vdy cho dén khi thu dugc chat
16ng khong mau. Béc hoi dé gidam thé tich con khoang
10 ml. Bé ngudi va pha lodng véi nude dén 50 ml.

Dung dich $2: Cho 25 g nguyén liéu can kiém tra vao
mdt binh thuy tinh borosilicat. Thém 500 ml nudc va diy
binh bang 1 céc thiy tinh borosilicat. Hap trong ndi hap &
(121 + 2) °C trong 20 min. Dé ngudi va gan lay dung dich.
Thém nwée vira du 500 ml.

D¢ trong va mau sdc dung dich S2: Dung dich S2 phai
trong (Phu luc 9.2) va khong mau (Phy luc 9.3, phuong
phap 2).

Phu gia chat déo 01, 24, 25, 26 va 27

Xac dinh bing phuong phap sic ky khi khéi phd (Phu luc
5.2 va Phu lyc 4.5).

Tién hanh nhur mé ta trong phép thir Phu gia chat déo 01,

24,25, 26 va 27 trong Phan 1. Polyvinyl clorid (PVC) héa
déo ding ché tao do dung mdu va cdc ché phdm madu.

Bari, cadmi, thiéc, kim logi ndng: Gi6i han cho phép
va phuong phép thir nhu quy dinh v&i Phan 1. Polyvinyl
clorid (PVC) héa déo dimg ché tao @ dung mau va cdc
ché pham mau.
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pinh lurgng

Thém 30 TI tetrahydrofuran (TT) vao 0.500 g nguyén
ligu cz‘n} kiem tra, dun néng trén cach thiy trong ti hét
va khuay trong 10 min. Miu thir tan hoan toan. Thém
timg giot 60 ml merthanol (TT ), vira thém vira khuéy, tua
polyvinyl clorid tao thanh dudi dang hat. Dé yén vai phit.
Tiep tuc thém merthanol (TT) cho dén khi khéng thay c6
thém tua. Chuyén tua 1én phéu thiy tinh xép (s6 do xép
40) da dwgc say va can (m,), trang binh va rira tua 3 lan
voi timg lugng nho methanol (TT). Séy phéu loc dén khbi
lugng khdng d6i & 60 °C, can lai phéu loc (m,).

Ghi chii: Phép thir véi bp day truyén mau vo khudn: xem
Phu luc 17 .4.

17.9.3 POLYETHYLEN

1. Polyethylen khdng chira phu gia chit déo dung dé
san xudt dd dyng thudc tiém truydn va thubc ding
trong nhin khoa

Polyethylen khong chira phu gia chét déo thu dugc bing
cach polymer hoa ethylen dudi ap suét cao véi chét xuc tac
1a oxygen hodc chit tao gdc tu do.

Tinh chét

Nguyén liéu & dang hat, bot hodc da duge chuyén thanh
dang phién trong suét, 4o day mong khac khau hodc cac
d6 dung; thyc té khong tan trong nwdc, ethanol, hexan
va trong methanol; tan trong hydrocarbon thom néng.
Nguyén liéu tré nén mém tir 65 °C trd 1én.

Ty trong tuong ddi tir 0,910 dén 0,937.

Pinh tinh

Néu can, c6 thé cdt nguyén liéu can kiém tra thanh cdc
manh nho ¢ kich thuéc méi canh khong qud 1 cm.

A. Léy 0,25 g nguyén liéu can kiém tra, thém 10 ml toluen
(TT) va dun s6i hoi luu trong 15 min. Nho vai giot dung
dich 1én dia natri clorid va bay hoi dung méi trong ti say
o 80 °C. Phd h:flp thu héng ngoai (Phu luc 4.2) cia nguyén
liéu cén kiém tra phai cho cac cyc dai hap thy tai sd song
2920 cm’!, 2850 cm’!, 1465 ¢cm!, 730 cm', 720 c‘m"’; Pho
hdp thy héng ngoai thu dgce phai phu hop véi phd hap thy
hdng ngoai ciia miu nguyén ligu dién hinh. Néu nguyén
liéu can kiém tra & dang phién mong, c6 thé xac dinh phd
hip thu hdng ngoai truc tiép trén phién mong c6 kich
thuge thich hop. .

B. Nguyén liéu cén kiém tra dap img yéu cau cta phép thir
Phu gia chat déo.

Chuén bj cdc dung djch S1, 82, S3 . '
Néu can, cdt nguyén li¢u cdn kiém tra thanh cac manh nho
¢6 kich thuée moéi chiéu khdng qua 1 cm.

Dung djch S1: Cho 25 g nguyén liéu cin kiém tra \:z‘lo r‘nét
binh thuy tinh borosilicat co mai. Thém 500 ml niedc ding
dé pha thudc tiém v dun néng hoi luu trong 5 h. DE ngui
vi ling gan. Gilr mét phin dung dich d¢ dung cho phép
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thir D¢ trong va mau séc cua dung dich. Loc Qhﬁn con lai
qua phéu loc thuy tinh xép c6 duémg kinh 16 xop tir 10 pm
dén 16 pm. Dung dung dich S1 trong vong 4 h sau khi pha.

Dung djch §2: Cho2.0 g nguyén liéu cdn kiém tra vao mot
binh thuy tinh borosilicat c6 mai. Thém 80 ml lpluen (TT)
dun s6i hdi luwu va khudy lién tuc trong 1.5 h. D€ nguéi dén
60 °C, vira khudy vira thém 120 ml methanol (TT). Loc
dung dich qua phéu loc thiy tinh x6p c6 dudmg kinh 16 xép
tir 10 pm dén 16 pm. Rira binh va phéu loc bang 25 ml hén
hop gbm 40 ml foluen (TT) va 60 ml methanol (TT), gp
djch rira vao dich loc va pha lodng thanh 250 ml véi cung
hén hgp dung méi. Chuan bj dung dich mau tring trong
cung diéu kién.

Dung djch §3: Cho 100 g nguyén li€u vao mét binh thuy
tinh borosilicat ¢6 mai. Thém 250 ml dung dich acid
hydrocloric (J.] M(TT), dun’séi hf)i luu va khuéy lién tyc
trong 1 h. D€ ngudi va gan lay phédn dung dich.

Do trong va mau sic cia dung dich

Dung dich S1 phai trong (Phu luc 9.2) va khdng mau (Phy
luc 9.3, phuong phap 2).

Giéi han acid - kiém

Ldy 100 ml dung dich S1 thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothylmol (TT,). Dung dich thu dugc phai chuyén
sang mau xanh duong khi thém khong qui 1.5 ml dung
dich natri hydroxyd 0,01 N (CD).

Lay 100 ml dung dich S1, thém 0,2 ml dung dich methyl
da cam (TT). Dung dich thu duge phai chuyén tir mau
vang sang da cam khi thém khéng qua 1,0 ml dung djch
acid hydrocloric 0,01 N (CD).

Pd hip thy (Phu luc 4.1)
D¢ hép thy cta dung dich S tai cic budc séng trong
khoang tir 220 nm den 340 nm khong duge qua 0,2.

Chit khir

LAy 20 ml dung dich S1, thém | ml dung dich acid sulfuric
loang (TT) va 20 ml dung dich kali permanganat 0,01 N
(CP). Pun sbi hdi lwu trong 3 min rdi lam ngudi ngay.
Thém 1 g kali iodid (TT) va chuan d¢ ngay bang dung dich
natri thiosulfat 0,01 N (CP), ding 0,25 ml dung dich hé
tinh bot (TT) 1am chi thi. Pong thoi tién hanh voi miu tring
trong cing diéu kién. Chénh léch thé tich dung dich chuan
d6 clia mau thir va méu tring khong dugce qua 0,5 ml.

Chit tan trong hexan

Cho 10 g nguyén liéu vao mdt binh thiy tinh borosilicat cb
mai dung tich 250 ml. Thém 100 ml hexan (TT), dun séi
héi lru va khufly lién tuc trong 4 h. Lam ngudi trong nudc
d4 va loc nhanh qua phéu loc thuy tinh xp c6 duéng kinh
16 x6p tir 0 - 16 pm, duy tri nhiét d¢ cua dung djch & 0 °C
(thoi gian loc phai it hon 5 min; néu céin thiét c6 thé tang
tdc do loc bang cach tang dp sudt loc). Bée hoi 20 ml dich
loc trong dia thuy tinh dén kho trén cach thiy. Sdy khé can
& 100 °C dén 105 °C trong | h. Khdi lugng ciin thu duge
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