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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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phai trong gi6i han 10 % cia khéi lugng cin thu duge khi
tién hanh v&i mAu nguyén li¢u dién hinh va khong duge
qué 5 %.

Phy gia chit déo

Phuong phép sic ky 16p mong (Phu luc 5.4)

Ban mong: Silica gel G.

Dung mdéi khai trién:

Dung mdi |: Hexan (TT).

Dung moi 2: Methanol - methylen clorid (5 : 95).

Dung dich thi: Bay hoi 50 ml dung dich S2 dén kh &

45 °C trong chin khong. Hoa tan cin trong 5 ml methylen

clorid (TT). Chuén bj mjt dung dich miu tréng tir dung

dich mau trfmg S2.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 20 mg phu gia chat déo 15
chuén va 20 mg phu gia chit déo 08 chuén trong methylen
clorid (TT) va pha lodng dén 10 ml v&i cung dung moi.
Céch tién hanh: Cham riéng biét 10 pl mdi dung dich
trén lén ban méng Trién khai séc ky v&i dung mdi 1 dén
khoang 13 cm. De khdé ban méng trong khéng khi. Tién
hanh trién khai sic ky 1an hai véi dung méi 2 dén khoang
10 cm. Dé khd ban méng trong khdng khi. Phun dung dich
acid phosphomolybdic 4 % trong ethanol (TT), sdy & nhiét
d9 120 °C dén khi céac vét hién ro trén sic ky 46 cua dung
djch ddi chiéu. Khéng dugc co vét ndo xuat hién trén sﬁc
ky d6 thu dugce tir dung dich thur, trir vét tai duong xuat
phat cia dung mdi khi khai trién sic ky v&i pha dong la
Dung méi 1 va cac vét trong ung V@i cac ohgomer Bo qua
cac vét tuong u-ng véi nhimg vét thu dugc trén sic ky db
cta dung dich mau tring.

Trén sic ky d thu dugc cua dung dich d6i chiéu phai c6
2 vét tach biét.

Kim loai ning

Khong dugc qué 2,5 phan triéu (Phy luc 9.4.8).

Bay hoi trén cach thuy 50 ml dung dich S3 téi con 5 ml
va pha loang thanh 20 ml béng nuéc. Lay 12 ml dung dich
thu dugc tién hanh thir theo phuong phéap 1. Dung 2,5 ml
dung djch chi mau 10 ph&n triéu Pb (TT) dé chuén bi dung
dich di chiéu.

Tro sulfat

Khéng dugc qua 0,02 % (Phy lyc 9.9, phuong phap 1).
Dang 5,0 g nguyén liéu can kiém tra.

2. Polyethylen chira phy gia chit déo diing dé san xuit
dd dyng thube tiém truyén va thubc ding trong nhin
khoa

Polyethylen chira phy gia chit déo thu duge bing cich
polymer hoa ethylen dudi ap sudt cao v&i sy c6 mit cla
chit xic tic hodc bﬂng cach copolymer hod ethylen vdi
khéng quéa 25 % ddng ding cao hon (C; t6i C,p).

San xuét

Mot s6 phy gia chit déo dugc thém vao trong qué trinh
polymer hoa nham tdi uu héa céc tinh chit vit ly, hoa hoc
va co hoe dé dap tmg yéu clu sir dyng. Tét ca cac phy gia
chét déo ndy dgu phai dugc lya chon tir Danh myc phu
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gia chat déo véi ham lugng t6i da trong giGi han cho phép
dugc quy dinh v6i timg sén phﬁm

Polyethylen c6 thé chira nhiéu nhit 1a 3 chat chéng oxy
héa, mét vai chit 1am tron hoZc chét chéng déng vén, chat
chin sing nhu titan dioxyd khi nguyén liéu ding dé san
xuat bao bi chéng 4nh sang,

~ butylhydroxytoluen (Phy gia chdt déo 07): Khéng qua
0,125 %,

- pentaerythrityl tetrakis[3-(3,5-di-rert-butyl-4- hydroxy
phenyl)propionat] (Phu gia chit déo 09): Khong qua 0,3 %,
- 1,3,5-tris(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl)-s-triazin-
2,4,6(1H,3H,5H)-trion (Phy gia chat déo 13): Khéng qué
0,3 %,

— octadecyl 3-(3,5-di-zert-butyl-4-hydroxyphenyl) propionat,
(Phy gia chat déo 11): Khéng qué 0,3 %,

— ethylen  bis[3,3-bis[3-(1,1-dimethylethyl)-4-hydroxy
phenyl] butanoat] (Phu gia chat déo 08): Khdng qué 0,3 %,
— dioctadecyl disulfid (Phu gia chét déo 15): Khéng qua
0,3 %,

— 4,4°,4”-(2,4,6-trimethylbenzen- 1,3,5-triyltrismethylen)
tris[2,6-bis(1,1-dimethylethyl)phenol] (Phu gia chét déo
10): Khong qua 0,3 %,
—2,2’-bis(octadecyloxy)-5,5"-spirobi[l,3,2-
dioxaphosphinan] (Phu gia chit déo 14): Khong qua 0,3 %,
— didodecyl 3,3’-thiodipropionat (Phu gia chét déo 16):
Khéng qua 0,3 %,

— dioctadecyl 3,3’-thiodipropionat (Phu gia chit déo 17):
Khéng qua 0,3 %,

— tris [2,4-bis(1,1-dimethylethyl)phenyl] phosphit (Phu
gia chat déo 12): Khong qué 0,3 %,

Téng lrgng cac phu gia chéat déo chdng oxy hoa da dugc
liét ké & trén phai khong vuot qua 0,3 %.

— hydrotalcit: Khong qua 0,5 %,

— cac alkanamid: Khdong qua 0,5 %,

— cdc alkenamid: Khong qua 0,5 %,

— natri silico-aluminat: Khéng qua 0,5 %,

—silica: Khong qua 0,5 %,

— natri benzoat: Khong qué 0,5 %,

— cac mubi hoac ester cia acid béo: Khong qua 0,5 %,

— trinatri phosphat: Khéng qua 0,5 %,

— parafin long: Khong qua 0,5 %,

— k&m oxyd: Khong qua 0,5 %,

— magnesi oxyd: Khong qua 0,2 %,

— calci stearat hoic kém stearat hoic hdn hop cua 2 chat:
Khong qué 0,5 %,

— titan dioxyd: Khong qua 0,4 %, chi sir dung cho nguyén
liéu dung dé san xudt bao bi cho ché phdm dung trong
nhan khoa.

Nha cung cap nguyén liéu phai ¢ kha nang de chirng minh
ring thanh phan dinh tinh, dinh lugng cia maéu dién hinh 1a
dat yéu cau di v6i timg 16 san xuét.

Tinh chit _
Nguyén l'iéu ¢ dang hat, bt hodc da dugc chuyén thanh
dang phién trong sudt, do day mong khéic nhau hodc céc
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d6 dyng; thyc té khong tan trong nuéc, ethanol, hexan
va trong methanol; tan trong hydrocarbon thom néng.
Nguyén liéu trd nén mém & nhiét dd 70 °C dén 140 °C.

Ty trong twong db6i (Phu lyc 6.5) cua nguyén liéu tir 0,890
dén 0,965.

Djnh tinh

Néu can, cdt nguyen heu can kiém tra thanh cae manh nho
c6 kich thuéc méi chiéu khong qua [ cm.

A. Lay 0,25 g nguyén li¢u, thém 10 ml roluen (TT) va dun
sbi hdi luu trong khoang 15 min. Nho mot vai giot dung
dich thu dwoc 1én 1 dfa natri clorid, bay hoi dung moi &
80 °C trong tu say Xac dinh phé hép thy hdng ngoai
(Phy lyc 4.2). Phé hip thy héng ngoai thu dwogc phai 6
cac cuc dai hap thy & cac s6 séng 2920 cm’! dén 2850 cm!,
1465 em', 1375 em™, 1170 em™, 730 cm-', 720 cm- '
Phé thu duoc phai phu hop voéi pho clia mau nguyen lleu
chuin. Néu nguyén 11eu can kiém tra & dang phlen mong,
c6 thé xac dinh truc tiép phd hip thy hdng ngoai trén phién
co kich thudc thich hop.

B. Nguyén li¢u can kiém tra phai dap img Céc phép thir bd
sung tuong (ng véi phu gia chét déo co trong thanh phan.
C. Trén 20 mg nguyeén liéu véi 1 g kali hydrosulfat (TT)
trong chén platin va dun néng cho dén khi hdn hop chay
hon toan. Dé ngudi va thém 20 ml dung dich acid sulfuric
loang (TT). Dun néng nhe. Loc. Thém vao dich loc 1 ml
acid phosphoric (TT) va |1 ml dung dich nwdc oxy gia dam
ddc. Mau vang cam xuét hién néu nguyén liéu cin kiém tra
dugc thém chit chin sang 14 titan dioxyd.

Chuén bi cdc dung dich S1, S2, S3
Néu can, cat nguyén liéu can kiém tra thanh cac manh nho
co kich thudc moi chiéu khong qua I cm.

Dung dich S1: Cho 25 g nguyén li¢u can kiém tra vao mot
binh thiy tinh borosilicat c6 mai. Thém 500 ml nudce dimg
dé pha thuéc tiém v dun s6i hdi Iuu trong 5 h. D& ngudi va
ling gan. Giir mt phan dung dich cho phép thir D trong
va mau sdc dung dich. Loc phan con lai qua phéu loc thuy
tinh x6p c6 duomg kinh 16 xop tr 10 pm dén 16 um. Ding
dung dich S1 trong vong 4 h sau khi pha.

Dung djch 52: Cho 2,0 g nguyén liéu vao mét binh thuy
tinh borosilicat ¢cd mai. Thém 80 ml roluen (TT) dun s6i
héi Iuru va khuay lién tuc trong 90 min. Dé ngudi dén
60 °C, vira khudy vira thém 120 ml methanol (TT). Loc
dung dich qua pheu loc thuy tinh xp c6 dudng kinh 16
x0p tir 10 pm dén 16 um. Rura binh va phéu loc bing 25 ml
hén hop gém 40 ml toluen (TT) va 60 ml methanol (TT),
g0p dich rira vao dich loc va pha lodng thanh 250,0 ml véi
cung hdn hop dung méi. Chuén bj dung djch mau tring
trong ciing diéu kién.

Dung djch §3: Cho 100 g nguyén li¢u vao mot binh thuy
tinh borosilicat c6 mai. Thém 250 ml dung dich acid
hydrocloric 0,1 M (TT), dun sbi hpl luru va khudy lién tyc
trong 1 h. Dé ngudi va gan liy phén dung dich.
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Dj trong va mau sic ciia dung djch
Dung dich S1 phai trong (Phy lyc 9.2) va khong mau (Phy
luc 9.3, phuong phap 2).

Gidi han acid - kiém

Ly 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 qua 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 dugc phai chuyén tir mau
vang sang da cam khi thém khong quéa 1,0 ml dung dich
acid hydrocloric 0,01 N (CD).

D) hip thy dnh sang (Phy lyc 4.1)
D hap thu anh sang cua dung dich SI tai cac budc séng
trong khoang tir 220 nm dén 340 nm khéng dugc qua 0,2.

Chit khir

LAy 20 ml dung dich S, thém 1 ml dung dich acid sulfuric
lodng (TT) va 20 ml dung dich kali permanganat 0,01 N
(CP). Pun sbi héi luu trong 3 min rdi 1am ngudi ngay. Thém
1 g kali iodid (TT) va chuan d¢ ngay bing dung dich natri
thiosulfat 0,01 N (CP), dung 0 25 ml dung d:ch ho tinh bot
(TT) lam chi thi. Song song tién hanh véi mAu trang trong
cing diéu ki¢n. Chénh léch thé tich dung dich chuén dé ctia
mau thir vd mu tring khéng duge qua 0,5 ml.

Chit tan trong hexan

Cho 10 g nguyén lidu cin kiém tra vao mét binh thiy tinh
borosilicat ¢6 mai. Thém 100 ml hexan (TT), dun séi hoi
luu va khudy lién tuc trong 4 h. Lim ngudi trong nuéc da
v loc nhanh qua phéu loc thiy tinh x6p c6 dudng kinh 15
x0p tir 10 - 16 pm khi nhiét d6 cia dung dich dugc duy
tri tai 0 °C (thoi gian loc phai it hon 5 min; néu cén thiét
c6 thé tang tde do loc bang cach loc giam 4p). Bay hoi
20 ml dich lgc trong dia thuy tinh dén khé trén cach thay.
Say kho cin ¢ 100 °C dén 105 °C trong tu sy trong 1 h.
Khdi lugng cén thu dugc phai trong gidi han 10 % cua
khéi luong can thu dugc khi tién hanh v6i miu nguyén
liéu dién hinh va khong qua 5 %.

Nhom

Khéng dugc qué 1,0 phan tridu.

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

Dung djch thir: Dung dich S3.

Dady dung dich chudn: Pha loang dung dich nhém mau 200
phan triéu Al (TT) bang dung dich acid hydrocloric 0,1 M
(TT).

Do cuomg d§ phat xa cua nhom tai budc song 396,15 nm,
hiéu chinh duong nén tai bude song 396,25 nm.

Sir dung dung djch acid hydrocloric 0,1 M khdng chira
nhém.

Crom
Khéng duge qua 0,05 phén triéu.
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Xéc dinh bang phuong phap quang phé phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phy luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chudn: Pha lodng dung dich crom mau 100
phan tri¢u Cr (TT) bang hdn hop dung méi gdm 2 thé tich
acid hydrocloric (TT) va 8 thé tich rmo'c

Po cuong d¢ phat xa cua nguyen td Cr tai bude song
205,55 nm, hi¢u chinh dudng nén tai bude song 205,50 nm.
Sir dung acid hydrocloric khéng chira crom.

Titan

Khéng dugc qué 1,0 phén trigu.

Xac dinh bang phuong phéap quang p116 phat xa nguyén tir
trong plasma cua argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).
Dung dich thu: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha loang dung dich titan mau 100
phan triéu Ti (TT) bang dung dich acid hydrocloric 0,1 M
(TT).

Do cuong d¢ phat xa cua titan tai budc séng 336,12 nm,
hiéu chinh dudng nén tai budce song 336,16 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng chira
titan.

Vanadi

Khéng duge qua 0,1 phin triéu.

Xac dinh bing phuong phép quang phd phét xa nguyén tir
trong plasma cta argon (Phu luc 4.4, phuong phép 1).
Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chudn: Pha loang dung dich vanadi méu
1 g/l V (TT) bing hdn hop dung méi gdm 2 thé tich acid
hydrocloric (TT) va 8 thé tich nude.

Do cudng d6 phat xa cia vanandi tai budc song 292,40 nm,
hiéu chinh duong nén tai budc séng 292 35 nm.

Str dung acid hydrocloric khong chira vanadi.

Kém

Khéng dugc qué 1,0 phan triéu.

Xic dinh bang phuong phap quang phd hip thu nguyén tir
(Phu luc 4.4, phuong phép 1).

Dung djch thi: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha loang dung dich kém mdu 10
phan triéu Zn (TT) bang dung dich acid hydrocloric 0,1 M
(TT).

Po 46 héap thu tai budc song 213,9 nm, sir dung deén
cathod rong kém lam ngudn birc xa va ngon lira khong
khi - acetylen.

Su dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong chira kém.

Zirconi

Khéng duge qué 0,1 phén triéu.

Xac dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén tir
trong plasma cua argon (Phy luc 4.4, phuong phép 1).
Dung dich thi: Dung dich S3.

Day dung dijch chuén: Pha loang dung dich zirconi mau
1 g/ Zr (TT) bing hdn hop dung mdi gdm 2 thé tich acid
hydrocloric (TT) va 8 thé tich nuor.
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Do cuong do phat xa cua zirconi tai bude song 343,82 nm_
hi¢u chinh duong nén tai budc song 343,92 nm.
Str dung acid hydrocloric khong chira zirconi.

Kim loai ning

Khong dugc qua 2,5 phén tri¢u (Phy luc 9.4.8).

Bdc hoi trén cach thuy 50 ml dung dich S3 t&i con 5 m,
pha loang thanh 20,0 ml bing nude. Lay 12 ml dung d;ch
thu duoc tién hanh thir theo phuong phap 1. Dung 2,5 m]
dung a’;ch chi mau 10 phan triéu Pb (TT) dé chuan bj mj,

dbi chiéu.

Tro sulfat

Khéng duge qua 1,0 % (Phy luc 9.9, phuong phép 1),
Dung 5,0 g nguyén ligu can kiém tra.

Gidi han nay khong duqc ap dung cho nguyén liéu c6 dung
titan dioxyd lam chét chén sang.

Cac phép thir bo sung
Tuty theo yéu cau doi voi nguyén li¢u can kiém tra, s& phai
thuc hién toan b hoic mot s6 nhirng phép thur sau day:

Chit chéng oxy héa phenolic

Phuong phap sic ky 1ong (Phu luc 5.3).

Hon hop dung méi: Acetonitril - tetrahydrofuran (50 : 50),

Dung djch thir (1): Bay hoi 50 ml dung dich S2 trong chan
khéng ¢ 45 °C toi kho. Hoa tan can trong 5,0 ml hon hgp
dung moi. Song song chuan bi mau tring tir dung dich $2
mau trang

Dung dich thir (2): Bay hoi 50 ml dung dich S2 trong chin
khong & 45 °C toi khé. Hoa tan can trong 5,0 ml methylen
clorid (TT). Song song chudn bi miu trang tir dung dich
S2 mau tring.

Trong cdc dung dich déi chteu dudi ddy chi can chudn bi
cdc dung dich ddi chiéu can thiét cho viéc phan tich chdr
chéng oxy hod phenolic cé trong nguyén liéu can kiém tra,
Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 25,0 mg butylhydroxy-
toluen chudn (phu gia chét déo 07) va 60,0 mg phu gia chét
déo 08 chudn trong 10,0 ml hdn hop dung méi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cling hon hop
dung méi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 09 chuan va 60,0 mg phy gia chit déo 10 chuin trong
10,0 ml hon hop dung méi. Pha loang 2,0 ml dung dich thu
dugce thanh 50,0 ml véi ciing hon hop dung méi.

Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 60,0 mg phy gia chit
déo 11 chuén va 60,0 mg phu gia chit déo 12 chuén trong
10,0 ml methylen clorid (TT). Pha loang 2,0 ml dung dich
thu dugc thanh 50,0 ml véi cing dung méi.

Dung dich déi chiéu (4): Hoa tan 25 ,0 mg butylhydroxy—
toluen chuén (phy gia chét déo 07) trong 10,0 ml hén hgp
dung mdi. Pha loﬁng 2,0 ml dung dich thu dugc thanh
50,0 ml v6i cung hén hop dung méi.

Dung djch doi chiéu (5): Hoa tan 60,0 mg phu gia chit
déo 08 chuén trong 10,0 ml hén hop dung moi. Pha lodng
2,0 ml dung djch thu dugc thanh 50,0 ml vai cung hon hgp
dung moi.
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Dung djch doi chiéu (6): Hoa tan 60,0 mg phy gia chét
déo 13 chudn trong 10,0 ml hdn hep dung méi. Pha loing
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi ciing hdn hgp
dung moi.

Dung dich doi chiéu (7): Hoa tan 60,0 mg phy gia chit
déo 09 chudn trong 10,0 ml hén hop dung méi. Pha loang
2,0 ml dung djch thu dugc thanh 50,0 ml véi cang hdn hop
dung méi.

Dung dich déi chiéu (8): Hoa tan 60,0 mg phy gia chit
déo 10 chuén trong 10,0 ml hén hop dung méi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cang hdn hop
dung mai.

Dung d;r h doi chiéu (9): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat déo
11 chufn trong 10,0 ml methylen clorid (TT). Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cing dung
moi.

Dung dich déi chiéu (10): Hoa tan 60,0 mg phu gia chit
déo 12 chuéan trong 10,0 ml methylen clorid (TT). Pha
loding 2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml vé&i cling
dung méi.

A. Néu nguyén liéu can kiém tra c6 chira phu gia chit déo
07 hofic/va phu gia chit déo 08, tién hanh nhu sau:

Pha déng: Nude - acetonitril (30 : 70).

Diéu ki¢n sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi pha tinh C
(5 pm).

Detector quang phé tr ngoai dat tai budc séng 280 nm.
Tée dd dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cch tién hanh:

Tién hanh sic ky véi dung dich thir (1), dung dich mau
tring cua dung djch thir (1), dung dich dbi chiéu (1), mdi
dung dich dbi chiéu (4) hoic (5), hoic dung dich dbi chiéu
(4) va (5). Tién hanh sic ky trong 30 min.

Kiém tra tinh phit hop cua hé théng:

Do phan giai gifra plC cua chit phu gia chét déo 07 va phu
gia chét déo 08 trén sic ky dd thu dugc cia dung dich déi
chiéu (1) khéng duge nho hon 8,0.

Sic ky dd cua dung dich thir (1) chi cho céc pic cua cdc
chét chong oxy héa trong thanh phan da dang ky va nhimg
pic nho tuong (g vdi céc pic trén siic ky db cua dung dich

miu lrénf,

Gidi han:

Dién tich céc pic trén sic ky d6 thu duoc tir dung d|ch thir
(1) phéi nhé hon céac d1¢n tich pic twong (g trén siic ky db
cia dung djch dbi chlcu (4) va/hodc (5).

B. Néu nguyén li¢u cn kiém tra c6 chira mdt hoéic nhiéu
hon céc phy gia chét déo sau day:

Phy gia chét déo 09,

Phy gia chét déo 10,

Phy gia chit déo 11,

Phy gia chit déo 12,

Phu gia chit déo 13,
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thi tién hanh sic ky véi diéu kién da néu & trén phan A
nhung cé thay déi nhir sau:

Pha dong: Nudc - tetrahydrofuran - acetonitril (10 : 30 :
60).

Téc d¢ dong: 1,5 ml/min.

Cdch tién hanh: Tién hanh sic ky v6i dung dich thir (1),
dung dich mu tring cua dung dich thir (1), dung dich déi
chiéu (2) va céc dung dich déi chiéu twong mg véi cic
chit chéng oxy héa da ding ky c6 trong nguyén ligu can
kiém tra thudc danh muc trén.

Kiém tra tinh phit hop ciia hé théng:

D¢ phén giai giira pic cta phu gia chit déo 09 va phu gia
chit déo 10 trén sic ky d6 thu duge cua dung dich déi
chiéu (2) khéng duoc nho hon 2,0.

Sic ky dd cua dung dich thir (1) chi cho cac pic cua cac
chit chéng oxy héa trong thanh phan da dang ky va céc
plc nho twong img véi cac pic trén sic ky d6 cua dung dich
mau trﬁng

Gioi han:

Dién tich céc pic trén sic ky dd thu duge tir dung dich thir
(1) phai nho hon dién tich cac pic trong (mg trén sac ky
d thu dugce tir dung dich ddi chiéu cua cac chat chéng oxy
héa da néu & trén c6 trong thanh phan nguyén lidu.

C. Néu chat kiém tra c6 chira phu gia chét déo 11 vivhodc
12 thi tién hanh sic ky voi diéu kién da néu & phin A,
nhung cé thay déi nhur sau:

Pha déng: Nuoc - 2-propanol - methanol (5 : 45 : 50).
Téc do dong: 1,5 ml/min.

Cdch tién hanh: Tién hanh sic ky véi dung dich thir (2),
dung dich mau tréng cua dung dich thir (2), dung dich déi
chiéu (3) va dung dich déi chiéu (9) hodc (10), hodc dung
dich dbi chiéu (9) va (10).

Kiém tra tinh phit hop ciia hé thong:

Do phén giai giira pic cua phu gia chit déo 11 va phy gla
chit déo 12 trén sic ky d6 thu duge cia dung dich dbi
chiéu (3) khong dugce nho hon 2,0.

Sic ky d6 cua dung dich thir (2) chi cho céc pic ciia céc
chit chdng oxy hoa trong thanh phan da dang ky va cic pic
nhé tuong \ng voi cic pic trong sic ky dd cua dung dich
maéu tré’mg

Gioi han:

Dién tich céc pic trén sfic ky d6 thu dugc tir dung dich thir
(2) phai nhé hon dién tich céc pic trong (mg trén sic ky do
thu dugce tir dung dich ddi chiéu (9) va/hodc (10).

Chit chéng oxy hod non-phenolic

Phwong phap sic ky 16p mong (Phuy luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF,s,.

Dung méi khai trién:

Dung méi 1: Hexan (TT).

Dung moéi 2: Methylen clorid (TT).

Dung djch thir: Bay hoi 100 ml dung dijch S2 trong chin
khéng & 45 °C t6i kho. Hoa tan ciin trong 2 ml merhylen
clorid da dwoe acid hoa (TT).

PL-565
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Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 60 mg phu gia chét déo14
chuén trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh 10 ml
véi cung dung moi. Pha lodng 2 ml dung djch thu dugc
thanh 10 ml bang methylen clorid da dugc acid hod (TT).
Dung dich d6i chiéu (2): Hoa tan 60 mg phu gia chét déo
15 chuan trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh
10 ml vai cung dung mo6i. Pha loang 2 ml dung djch thu dugce
thanh 10 ml bé’mg methylen clorid da dicgc acid héa (TT ).
Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 60 mg phu gia chit déo
16 chuan trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh
10 ml véi cing dung mdi. Pha lodng 2 ml dung dich thu
dugc thanh 10 ml bﬁng methylen clorid da dieoe acid hda
(TT). o
Dung dich doi chiéu (4): Hoa tan 60 mg phy gia chét déo
17 chuén trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh
10 ml voi cling dung méi. Pha loang 2 ml dung dich thu duge
thanh 10 ml bang methylen clorid da diwoc acid hoa ( TT).
Dung dich doi chiéu (3): Hoa tan 60 mg phy gla chét
déo 16 chuin va 60 mg phu gia chét déo 17 chuén trong
methylen clorid (TT) va pha loang thanh 10 ml véi ciing
dung méi. Pha lodng 2 ml dung dich thu dugc thanh 10 ml
bang methylen clorid da duwgc acid héa (TT).
Cdch tién hanh: Chdm riéng bi¢t 1én ban mong 20 pl dung
dich thir, 20 pl dung dich déi chiéu (5) va 20 pl dung dich
déi chiéu tuong tmg véi chit chdng oxy hod phenolic va
non-phenolic cé trong thanh phin chét kiém tra.
Trién khai sic ky véi hé dung moi 1 t&i khoang 18 cm. Dé
kho ban mong. Trién khai sic ky lin hai voi hé dung méi
2 dén khoang 17 cm. Dé khé ban mong va quan sat dudi
anh sang tr ngoai & budce soéng 254 nm. Phun dung dich
iod 1% trong ethanol (TT), sau 10 - 15 min, quan sat dudi
4anh sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Bat ky vét nao thu
dugc trén sic ky db cua dung dich thir phai khéng dugc co
mau dam hon mau cua céc vét twong tr vé vi tri thu dugce
trén sac ky do cua dung dich dbi chiéu. Phép thir chi c6 gia
trj khi sdc ky d6 thu dugc tir dung dich dbi chiéu (5) cho 2
vét tach nhau 1o rét.

Céac amid va stearat

Phuong phap sic ky 16p mong (Phy luc 5.4)

Ban mong: Silica gel GFys,.

Dung méi khai trién:

Dung méi 1: Ethanol - trimethylpentan (25 : 75).

Dung méi 2: Hexan (TT).

Dung djch thir: Dung dung dich thir cia phép thir Chét
chéng oxy hoa non-phenolic.

Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 20 mg acid stearic chuén
(phu gia chét déo 19) trong methylen clorid (TT) va pha
loAng thanh 10 ml v&i cung dung mai.

Dung d;ch ddi chiéu (2): Hoa tan 40 mg phy gia chét déo
20 chuén trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh
20 ml v@i cung dung moi.

Dung djch doi chiéu (3): Hoa tan 40 mg phuy gia chal déo
21 chuén trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh
20 ml v&i cung dung moi.
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Céch tién hanh Dung 2 ban mong.

Cham 1én mdi ban mong 10 pl dung djch thir.

Chim 1én bian mong thir nhit 10 pul dung dich déi chi,
(l) Cham riéng biét Ién ban mong thir hai 10 pl dung diy
dbi chiéu (2) va (3).

Ban mong thir nhat: Trién khai sic ky voi hé dung mg,
(1) dén khoang 10 cm. D& khé ban mong trong kheng

khi. Phun dung d;ch muoi natri d:doropheno!mdophenm
0.2 % (TT) va say ban mong éf 120 °C trong vai phit 1y
khi cac vét hién rd. Bat ky vét nao thu duge trén sic ky
dd cuia dung dich thir tuong ung vGi vét cua phu gia chi
déo 19 (co gla tri Rrkhoang 0,5) khong duge dam hon véy
tuong ty ve vi tri thu dugc trén sic ky dé cia dung dich
déi chiéu (1).

Bén mong thir 2: Trién khai sic ky vai hé dung méi (2) dén
khoang 13 em. Dé kho ban mong trong khéng khi. Khaj
trién 1An 2 v&i hé dung méi 1a hon hop methanol - methylen
clorid (5 : 95) dén khoang 10 cm, dé kho ban mong. Phun
dung dich acid phosphomolybdic trong ethanol 4 % (TT)
va sdy ban mong & 120 °C téi khi cac vét hién rd. Bat ky
vét nao thu dugc trén sic ky dd cta dung dich thir trong
img véi vét cua phy gia chit déo 20 hogc 21 (c6 gia tri R,
khoang 0,2) khong dugc dam hon vét cé cung gid trj R,
thu duroc trén sic ky d6 cta dung dich dbi chiéu (2) va (3).

17.9.4 POLYETHYLEN TEREPHTHALAT DE SAN
XUAT PO PUNG CHE PHAM KHONG PHAI LA
THUOC TIEM

Polyethylen terephthalat thu dwoc bing cach polymer
héa acid terephthalic ho#c dimethyl terephthalat vai
ethylen glycol. Acid isophthalic, dimethyl isophthalat,
|,4-bis(hydroxymethyl)cyclohexan(cyclohexan-1,4-
dimethanol) hoiic diethylen glycol cé thé duge dung trong
qua trinh polymer hoa. Nguyén liéu khong dugc chia qua
0,5 % silica hodc silicat va cac chat mau trong danh myc
Céc phy gia cho chat déo dugc phép sir dung.

San xuit

Qua trinh san xudt phai duge danh gia dé chimg minh la
ham lugng acetaldehyd ton du trong nguyén liéu khong
qud 10 phan triéu.

Tinh chét
Dang hat trong hodc hoi duc. Thyc té khong tan trong
nurde, alcohol va trong methylen clorid. Bj thity phin bai
base manbh.

Dinh tinh

A. Liy 0,10 g nguyén li¢u can kiém tra vao binh thuy tinh
borosilicat c6 mai. Thém 25 ml dung dich kali hvdroxd
20 % trong ethanol 50 % (TT). Pun héi luu 30 min. pé
ngudi va pha loding thanh 100 ml bing nurdc. Loc néu cin.
Pha lo@ing 1,0 ml dung djch thu dugc thanh 100 ml bing
nwede. Do dg hép thy cua dung djch & bude song tir 210w



