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Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 60 mg phy gia chiit 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 v6i cing dung moi. Pha loang 2 ml dung dich thu duge
thanh 10 ml bang 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 gia chét
déo 16 chuén va 60 mg phu gia chét déo 17 chuin 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: Cham riéng biét 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.

Chém 1én ban mong thir nhét 10 pl dung dich dbi chigy
(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 dich muoi natri d:darophenofmdaphenm
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
db ctia dung dich thir tuong ung vGi vét cua phu gia chi
déo 19 (co gla tri Rgkhoang 0,5) khong duqc dam hon ve
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 14n 2 véi hé dung moi 1a hdn 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 hodc 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
nude, alcohol va trong methylen clorid. Bj thity phén bt
base manbh.

Dinh tinh

A. Liy 0,10 g nguyén li¢u can kiém tra vao binh thuy tinh
borosilicat ¢6 mai. Thém 25 ml dung dich kali hydroxd
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
mieoe, Do do hép thy cia dung dijch & budce song tir 210 nm
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dén 330 nm (Phy lyc 4.1). Dung dich phai cho d6 hap thu
cuce dai tai 240 nm.

B. Hoa tan 0,05 g nguyén liéu cin kiém tra trong 2 ml
1.1.1.3,3,3-hexafluoropropan-2-ol (TT). Ly vai giot dung
dich thu (?uqc': vao mot dia thuy tinh d3t trén cach thuy
trong ti hot dé tao thanh mot 16p phim mong ¢6 kich thuée
IS mm x 15 mm. Dé dung méi bay hoi va di chuyén 16p
phim bang mét dong nudce va mot cai kep. Siy kho phim
& 100 °C dén 105 °C trong 1 h dén 2 h. Phé hép thy héng
ngoai (Phy luc 4.2) cua nguyén ligu cin kiém tra phai
cho cac cyc dai hap thu tai sé séng 1725 cm’!, 1410 em™,
1265 cm!, 1120 cm', 1100 cm!, 1020 cm!, 875 cm!,
725 cm'!. Ngoéi. ra, phd hég thu hf‘mg ngoai thu dugc phai
ph}‘l hop v6i phod hap thu hong ngoai cia nguyén liéu lam
mau dién hinh.

Chuin bj cic dung dich S1, S2, S3, S4

Néu can, cat nguyén liéu can kiém tra thanh cdc manh nhé
c6 kich thudc moi chiéu khéng qua | cm.

Dung dich S1: Liy 10,0 g nguyén lidu cin kiém tra vio
binh thiy tinh borosilicat ¢6 mai. Thém 200 ml nuwée va
dun & 50 °C trong 5 h. Pé ngudi va gan ldy phin dung
dich. Dung dung dich S1 trong vong 4 h sau khi pha.

Dung dich $2: Liy 10 g nguyén liéu can kiém tra vio binh
thiry tinh borosilicat ¢ mai. Thém 100 ml ethanol

96 % (TT) va dun ¢ 50 °C trong 5 h. Dé ngudi va gan liy
phin dung dich. Ding dung dich S2 trong vong 4 h sau
khi pha.

Dung dich S3: Ly 20,0 g nguyén lidu cin kiém tra vio
binh thity tinh borosilicat c6 mai. Thém 50 ml dung dich
acid hydrocloric 0,1 M (TT) va dun & 50 °C trong 5 h. Dé
ngudi va gan lay phén dung dich. Dung dung dich S3 trong
vong 4 h sau khi pha.

Dung dich §4: Liy 20,0 g pguyén liéu cdn kiém tra vao
binh thuy tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 50 ml dung dich
natri hydroxyd 0,01 M (TT) va dun ¢ 50 °C trong 5 h. bé
ngudi va gan ly phan dung dich. Diing dung dich S4 trong
vong 4 h sau khi pha.

D9 trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S1 phai trong (Phu luc 9.2).

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

Giéi han acid - kiém

Ly 50 ml dung dich S1 thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothymol (TT,). Dung dich chuyén thanh mau ving.
Dung dich nay phai chuyén sang mau xanh duong khi thém
khong qué 0,5 ml dung dich natri hydroxyd 0,01 N (CD).
Ly 50 ml dung dich S1 khéc, thém 0,2 ml dung dich methyl
da cam (TT). Dung dich chuyén thanh mau vang. Dung dich
nay phai chuyén tir mau vang sang da cam khi thém khong
qué 0,5 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CD).
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P hdp thy (Phy luc 4.1)

D6 hap thy cua dung dich S1 tai cic budc song trong
khodng tir 220 nm dén 340 nm khéng dugc qua 0,20. Thém
vao d6, d6i vdi cac polyethylen terephthalat c6 mau thi &g
hép thu cua dung dich Sl tai céc budc song trong khoang
tir 400 nm dén 800 nm khéng dugc qué 0,05.

Do hép thu cta dung dich S2 tai cac budc song trong
khoang tir 400 nm dén 800 nm khéng dugc qua 0,05.

Chét khir

Léy 20 ml dung dich S1, thém 2 ml dung dich acid sulfuric
0.5 M (TT) va 20 ml dung dich kali permanganat 0,01 N
(CD). Pun sbi trong 3 min rdi lam ngudi ngay dén nhiét

d6 phong. Thém | g kali iodid (TT), 0,25 ml dung dich hé

tinh bt (TT) 1am chi thj va chuan d¢ bing dung dich natri

thiosulfat 0,01 N (CP). Dung 20,0 ml meéc dé chuén bj

mu tring trong clng diéu kién. Chénh léch thé tich dung

dich chuan d¢ ciia mau thir va méu tring khong dugc qua

0,5 ml.

Chit tan trong dioxan

Khéng dugce qua 3 %.

Ldy 2 g nguyén lidu cin kiém tra vao binh thay tinh
borosilicat ¢c6 mai. Thém 20 ml dioxan (TT) va dun héi
luru trong 2 h. Bay hoi 10 ml dung dich thu duoc dén cén
khé trén cach thity, sdy khd cin & 100 °C dén 105 °C. Khéi
lrgng cin thu dugc khong qua 30 mg.

Nhom

Khéng duogc qua 1.0 ph?m triéu.

Xac dinh bang phrong phép quang phd phat xa nguyén tr
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thir: Dung dich S3.

Day 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 do phat xa cia nhom tai budc soéng 396,15 nm,
hi¢u chinh dudng nén tai budc song 396,25 nm.

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

Antimony

Khéng duge qué 1,0 phan triéu.

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

Dung dich the: Dung dich S4.

Ddy dung dich chudn: Pha loang dung dich antimony mau
100 phan triéu Sb (TT) bing dung dich natri hydroxyd
0,01 M (TT).

Do cuong d phét xa clia antimony tai bude song 231,15 nm
hogic 217,58 nm, hig¢u chinh dudng nén tai budc song
231,05 nm.

Bari

Khéng dugce qué 1,0 phin triéu.

Xéc dinh bang phwong phép quang phd phat xa nguyén tr
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).
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Dung dich thu: Dung djch S3.

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich bari mdu
50 phan tri¢gu Ba (TT) bing dung dich acid hydrocloric
0.1 M(TT).

Do cudmg d§ phat xa cua bari tai budc song 455,40 nm,
hiéu chinh duéng nén tai budc séng 455,30 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khang chira
bari.

Cobalt

Khéng dugc qua 1,0 phﬁn triéu.

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

Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich cobalt mdu
100 phan triéu Co (TT) bang dung dich acid hydrocloric
0.1 M (TT).

Do cudong do phat xa cua cobalt tai budc song 228,62 nm,
hiéu chinh duémg nén tai bude song 228,50 nm.

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

Germani

Khéng duge qua 1,0 phén triéu. 1

Xac dinh bang phwong phap quang pho phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap [).

Dung dich thir: Dung dich S4.

Day dung dich chudn: Pha loang dung dich germani méu
100 phan triéu Ge (TT) bang dung dich natri hydroxyd
0,01 M(TT).

Do cuong do phat xa cua germani tai budc song 206,87 nm
hodc 265,12 nm, hiéu chinh dudng nén tai budc séng

206,75 nm.

Mangan

Khéng dugc qué 1,0 phén triéu.

Xac dinh bing phuong phap quang phé phat xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thir: Dung dich S3.

Daéy dung dich chudan: Pha lodng dung dich mangan mau
100 phcfn triéu Mn (TT) bfmg dung dich acid hydrocloric
0.1 M (TT).

Po cuong dd phat xa cua mangan tai budc song 257,61 nm,
hiéu chinh dwdong nén tai buéc song 257,50 nm. Sir dung
dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng chira mangan.

Titan

Khéng dugc qua 1,0 phan triéu.

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

Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich titan mdu
100 phan tri¢u Ti (TT) bing dung dich acid hydrocloric
0.1 M (TT). Bo cudng d6 phat xa cua titan tai budc séng
323,45 nm hoac 334,94 nm, hi¢u chinh dudng nén tai buéce
song 323,35 nm.

PL-568

DUGQC PIEN VIET NAM V]

Sitr dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong chira
titan.

Kém

Khéng duge qué 1,0 phan triéu.

X4c dinh bing phuong phap quang phé phét xa nguyén tir
trong plasma argon (Phu luc 4.4, phwong phép 1).

Dung dich thir: Dung djch S3.

Day dung dich chudn: Pha loang dung dich kém mau
100 phan tri¢u Zn (TT) bing dung djch acid hydrocloric
0,1 M (TT).

Po cudong do phat xa cua kém tai budc song 213,86 nm,
hiéu chinh dwdéng nén tai bude séng 213,75 nm.

Str dung dung djch acid hydrocloric 0,1 M khong chira
kém.

Tro sulifat
Khong duogc qua 0,5 % (Phu luc 9.9, phuong phép 2).
Dung 1,0 g nguyén liéu can kiém tra.

17.9.5 POLY(ETHYLEN-VINYL ACETAT) DUNG
SAN XUAT PO DUNG VA DAY TRUYEN DICH
DINH DUONG

Pinh nghia

Poly(ethylen-vinyl acetat), dap img cic yéu cau dudi day
thi duoc sir dung dé san xuit d6 dung (nhu binh/lo/ti
chira) va déy truyén dich dinh dudng.

Poly(ethylen-vinyl acetat) thu dugc bang cach copolymer
hoa hon hop ethylen va vinyl acetat. Copolymer nay chira
khéng qué 25 % vinyl acetat doi vai nguyén ligu san Xut
d6 dung va khong quéa 30 % vinyl acetat dbi v6i nguyén
liéu san xuat day truyén dich.

San xuat

Mot s6 phu gia chat déo duge thém vao trong qua trinh
polymer hoa nhim ti wu héa cac tinh chat vat ly, hoa hoc
va co hoc dp img yéu cau sir dung. Tat ca cic phu gia chat
déo nay déu phai co trong Danh sich phu gia chat déo cho
phép véi ham lugng téi da nim trong gidi han cho phép
quy dinh véi timg san pham.

Poly(ethylen-vinyl acetat) co thé chira khong quéa 3 trong
s cdc chat chong oxy hoa sau:

— butylhydroxytoluen (phu gia chit déo 07): Khong qua
0,125 %,

— pentaerythrityl tetrakis[3-(3,5-di-zert-butyl-4-hydroxy-
pheny!) propionat] (phu gia chat déo 09): Khéng qua 0,2 %
— octadecyl 3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)
propionat (phu gia chat déo 11): Khong qua 0,2 %,

— tris(2,4-di-rert-butylphenyl) phosphit (phu gia chat déo
12): Khong qua 0,2 %,
-2,2°,27.6,6,6"-hexa-tert-butyl-4,4’,47-[(2,4,6-
trimethyl-1,3,5benzentriyl)trismethylen]tri-phenol (phu
gia chat déo 10): Khéng qua 0,2 %.

Céc copolymer nay ciing c¢6 thé chira:



