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natri sulfat khan 20 % (TT) va uep tuc n.ra 3 lﬁn mdi lan
20 ml nurére, Gop toan bg dich nira vao cde chira dung dich
ban dau. Chuan d¢ acid sulfuric thira bing dung djch natri
hydroxyd 0,1 N (CD), xic dinh diém tuong duong bing

phucmg phap chuin d¢ do d:en thé (Phu Iyc 10. 2). Song
song tién hanh chuén d6 miu trang

I ml dung dich acid sulfuric 0,1 N (CP) tuong g v&i
8.609 mg vinyl acetat.

17.9.6 POLYOLEFIN

Pinh nghia

Polyolefin thu dugce bing cach polymer hoa ethylen hoic
propylen, hodc bing cach copolymer hoa hén hop ca hai
chét trén ma chira khéng qua 25 % cac dong dang cao hom
(C4101 Cyp) hodic céc acid carboxylic hoic cic ester. Mot s6
nguyén liéu cé thé 1a hdn hop cac polyolefin.

San xuat

Mot s6 phy gia chat déo duge thém vao trong qua trinh
polymer héa nham tbi wu hoéa cac dic tinh hoa hoc, vat ly
va co hoc dé dap ing yéu cdu cuia muc dich sir dung. Tét
ca cac phu gia chét déo nay déu phai c6 trong Danh sach
phu gia chét déo cho phép véi ham luong téi da ndm trong
gi6i han cho phép quy dinh veéi timg san pham.

Polyolefin c6 thé chira téi da 3 chét chéng oxy héa, mét
hodc mét vai chét bodi tron hodc titan dioxyd duge ding
nhu chat chin sang khi nguyén liéu yéu ciu phai ¢ kha
ning chong anh sang.

Cac chat chong oxy hoa va gi61 han cho phép quy dinh
nhu sau:

— butylhydroxytoluen (phu gia chét déo 07): Khéng qua
0,125 %,

— pentaerythrityl tetrakis[3-(3,5-di-zert-butyl-4-hydroxy-
phenyl)propionat] (phu gia chit déo 09): Khong qua 0,3 %;
- 1,3,5-tris(3,5-di-fert-butyl-4-hydroxybenzyl)-s-triazin-
2,4,6(1H,3H,5H)-trion (phu gia chit déo 13): Khdng qua
0,3 %;

- octadecyl 3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat
(phu gia chét déo 11): Khong qué 0,3 %;

~ ethylen bis[3,3-bis[3-(1,1-dimethylethyl)-4-hydroxy-
phenyl]-butanoat] (phu gia chét déo 08): Khong qué 0,3 %;
— dioctadecyl disulfid (phu gia chét déo 15): Khéng qué
0,3 %;

- 4.4’ 4”-(2 4,6-trimethylbenzen-1,3,5- tnyltnsmethylen)
trio[2,6-bis(1,1-dimethylethyl)phenol] (phu gia chat déo
10): Khéng qua 0,3 %;
—2,2"-bis(octadecyloxy)-5,5"-spirobi[ 1,3,2-dioxa-phosphinan]
(phu gia chét déo 14): Khong qué 0,3 %;

— didodecyl 3,3’-thiodipropionat (phu gia chat déo 16):
Khéng qua 0,3 %;

~ dioctadecyl 3,3’-thiodipropionat (phu gia chét déo 17):
Khéng qua 0,3 %;
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— tris[2,4-bis(1, |-dimethylethyl)phenyl] phosphit (phu gia
chit déo 12): Khong qua 0,3 %:

— phu gia chat déo 18: Khong qua 0,1 %;

—copolymer ciia hon hop dimethyl succinat va (4-hydroxy-
2,2,6,6-tetramethylpiperidin-1-yl) ethanol (phu gia chat
déo 22): Khong qua 0,3 %;

Tong lugng cac phu gia chit déo chdng oxy héa ké trén
khéng dugc qua 0,3 %.

Céc copolymer nay ciing c6 thé chira:

— hydrotalcit: Khong qua 0,5 %,

~ cdc alkanamid: Khéng qua 0,5 %,

— cac alkenamid: Khéng qua 0,5 %,

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

— silica: Khong qua 0,5 %,

— natri benzoat: Khong qua 0,5 %,

— ester hodc mudi cua acid béo: Khéng qua 0,5 %,

— trinatri phosphat: Khong qua 0,5 %,

— parafin 16ng: Khéng qua 0,5 %,

— kém oxyd: Khéng qua 0,5 %,

— talc: Khong qua 0,5 %,

—magnesi oxyd: Khong qua 0,2 %,

— calci stearat hodc kém stearat hoic hén hop ca 2 chit
trén: Khong qua 0,5 %,

— titan dioxyd Khéng qua 4 %.

Nha cung cap nguyén liéu phai chimg minh duge céc
thanh phan cla nguyen liéu 1am mau dién hinh cho mm
16 sn xuat déu c6 chat lugng va ham lugng dat yéu cau.
Tinh chat

Dang bdt, hat, cém, hodc chuyén dang thanh cic phién
mong ¢6 d¢ day khac nhau, hodc cic dang d6 dung; thuc
té khong tan trong nudc, tan trong cac hydrocarbon thom
néng, thyc € khéng tan trong ethanol, hexan va methanol;
tro nén mém & nhiét d6 tir 65 °C va 165 °C; khi chay cho
ngon Itra mau xanh.

Pinh tinh

Néu can, cét nho nguyén liéu can kiém tra thanh céc manh
nho c6 kich thuée méi chiéu khéng qua I cm.

A. Thém 10 ml toluen (TT) vao 0,25 g nguyén liéu can
kiém tra va dun s6i hoi lwu trong khoang 15 min. Nhé vai
giot dung dich thu dugce 1én mot phién natri clorid, bay
hoi dung méi ¢ 80 °C trong tu say. Po phé hap thy héng
ngoai (Phu luc 4.2). Phd hép thy hong ngoai cua nguyén
liéu cin kiém tra phai cé cac cu‘c dai dac tnmg & céc so
song sau: 2920 cm’!, 2850 cm™', 1475 cm’!, 1465 cm!,
1380 em™, 1170 cm | , 735 cm’! 770 cml; ph6 thu duge
phai glong vai phd clia nguyén lu:u ddi chiéu. Néu nguyén
liéu can kiém tra & dang phién mong, c6 thé xac dinh trye
tiép phd hap thy hong ngoai trén mét manh c6 kich thude
pht hop.

B. Nguyén ligu can kiém tra phai dap imng Cac phep thur
bé sung tuong mg v6i cic phu gia chit déo cé trong
thanh phan.
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C. Tron khoang 20 mg nguyén li¢u cin kiém tra véi | g
kali hydrosulfat (TT) trong mét chén platin va dun néng téi
khi chay hodn toan. D€ ngudi, thém 20 ml dung dich acid
sulfuric loang (TT). Pun néng nhe¢, lgc. Thém vao dich
loc thu dugce 1 ml acid phosphoric (TT) va | ml dung djch
hydrogen peroxyd d@m ddc. Néu nguyén li¢u cén kiém tra
¢6 ding titan dioxyd dé lam chit chan sang thi s& xuat hign
mau vang cam.

Chuﬁn bj cdc dung djch S1, 82, §3
Néu can, cat cdc nguyén I:gm can kiém tra thanh cdc manh
nhé c6 kich thwde moi chiéu khéng qua I cm.

Dung djch SI: Cho 25 g nguyén li¢u can kiém tra vao mot
binh thuy tinh borosilicat ¢6 mai. Thém 500 ml nwge dé
pha thudc tiém va dun sdi dudi sinh han hoi lwu trong 5 h.
Dé ngudi va gan. Gir mot phan dung dich dé kiém tra do
trong va mau sﬁc cua dung dich, loc phén con lai qua phéu
loc thiy tinh xp, s6 do xdp 16 (Phu luc 3.4). Sir dung
dung dich S1 trong vong 4 h sau khi pha.

Dung djch 52: Cho 2,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mot binh thuy tinh borosilicat ¢6 mai. Thém 80 ml foluen
(TT), dun s61 dudi sinh han héi luu trong 90 min, khuay
lién tuc. Dé ngum dén 60 °C, vira thém 120 ml methanol
(TT) vira khuay lién tuc. Loc dung dich thu dugc qua phéu
loc thuy tinh x0p, s6 do x6p 16 (Phu luc 3.4). Rira binh va
phéu loc bing 25 ml hdn hop gom 40 ml toluen (TT) va
60 ml methanol (TT). Gép dich rira va dich lgc, pha lodng
hén hop thu dugc thanh 250 ml véi ciing hén hop dung
méi. Song song tién hanh miu tring.

Dung dich S3: Cho 100 g nguyén liéu cén kiém tra vao
mot binh nén thuy tinh borosilicat ¢é mai. Thém 250 ml
dung dich acid hydrocloric 0,1 N (CD) va dun s6i dudi
sinh han héi lwu trong 1 h, khudy lién tyc. Dé ngudi, gan
ldy dung dich.

P§ trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S1 phai trong (Phu luc 9.2) va khong méau (Phy
luc 9.3, phuong phép 2).

Giéi han acid - kiém

Thém 0,15 ml dung dich xanh bromothymol (TT)) vao
100 ml dung dich S1. Mau cta dung djch thu dugc phai
chuyén sang xanh khi thém khéng 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 dich S1. Mau cta dung dich thu dugc phai chuyén tir
vang sang da cam khi thém khéng qué | ml dung dich acid
hydrocloric 0,01 N (CD).

D{ hap thy

Do hip thy cua dung dich S1 (Phy lyc 4.1) tai cac budc
song tr 220 nm dén 340 nm khéng dugc qua 0,2.

Chit khir

Thém 1 ml dung dich acid sulfuric loang (TT) va 20 ml
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dung dich kali permanganat 0.01 N (CD) vao 20 ml dung
dich S1. Pun s6i héi lwu trong 3 h va lam lanh ngay. Thém
| g kali iodid (TT), chuin d9 ngay bing dung dich narri
thiosulfat 0,01 N (CP) vai chi thi 1a 0,25 ml dung dich hé
tinh bpr (TT). Song song tién hanh mét mau tréng. Chénh
I§ch thé tich giira hai lan chuan d¢ khong dwgc qua 3.0 ml.

Chiit tan trong hexan

Cho 10 g nguyeén li¢u cin kiém tra vao mot binh nén thuy
tinh borosilicat ¢c6 mai. Thém 100 ml hexan (TT) va dun séi
dudi sinh hn héi luu trong 4 h, khuy lién tuc. Lam ngugi
trong nuéce da va loc nhanh (!hm glan loc khong duge qua
5 min; c6 thé ting toc dé loc neu can béng cach loc giam
dp) qua | phéu lgc thuy tinh xdp, s6 4o x6p 16 (Phu luc
3.4), duy tri dung dich & khoang 0 °C. Bay hoi trén cach
thiy 20 ml dich loc trong mét cée thity tinh borosilicat da
dugc cin bi. Sdy khé cdn ¢ 100 °C dén 105 °C trong 1 h.
Khoi lugng cin thu dugc phai ndm trong khoang 10 % cia
ciin thu duge tir nguyén liéu lam mau dién hinh va khong
qua 5 %.

Nhém

Khong qué 1 phén triéu.

Xac dinh bing phuong phap quang phd phat xa nguyén
tr trong plasma cua argon (Phu luc 4.4, phuong phap 1).
Dung dich thir. Dung dung dich S3.

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

Do cudng d§ phat xa cua nhém ¢ budc song 396,15 nm,
hiéu chinh duémg nén & budc song 396,25 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong c6 nhom.

Titan

Khéng qua 1 phan trigu.

Xéc dinh bang phuong phap quang phd phat xa nguyén
tr trong plasma cua argon (Phuy lyc 4.4, phuong phap 1).
Dung djch thir. Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich titan mau
100 phan triéu Ti (TT) bang dung dich acid hvdrocloric
0,1 M (TT). Do cuomg d§ phat xa cia nhém & budc song
336,12 nm, hiéu chinh dudng nén & budce song 336,16 nm.
Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong ¢ titan.

Kém

Khéng qua | phén trigu.

Xdc dinh bing phuong phap quang phd hép thy nguyén tir
(Phu luc 4.4, phuong phap 1).

Dung djch thir: Dung dich S3.

Day dung dich chuan: Pha lodng dung dich kém mau
10 phan triéu Zn (TT) bing dung dich acid hydrocloric
0.1 M(TT).

Po do hép thy tai buéc song 213,9 nm, su dung den
cathod rdng kém lam nguén birc xa va ngon lira khong
khi - acetylen.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng c6 kém.
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Kim loai niing

Khéng duge qud 2,5 phin triéu (Phy lyc 9.4.8).

Bay hoi 50 ml dung djch S3 dén con khoang 5 ml trén céch
thiy, pha lodng thanh 20 ml bing nuwge. Liy 12 ml dung
dich thu dugc tién hanh thir theo phuong phép 1. Dung

2,5 ml dung dich chi mau 10 phén tri¢u Pb (TT) dé chuin
bi méu déi chiéu.

Tro sulfat

Khéng qua 1,0 % (Phy luc 9.9, phuong phép 2).

Dung 5.0 g nguyén lidu can kiém tra.

Gidi han nay khéng ap dung cho nguyén ligu can kiém tra

.

c6 dung titan dioxyd dé 1am chét chén sang,

Cic phép thir pé sung

Tily theo yéu cau ddi véi nguyén ligu cin kidm tra, s phai
thue hi¢n toan bd hoic mdt s6 phép thir sau day:

Chit chc’fng oxy hoa phenolic

Phuong phép sic ky long (Phy lyc 5.3).

Hon hop dung méi: Acetonitril - tetrahydrofuran (50 : 50).
Dung dich thir (1): Bay hoi 50 ml dung dich S2 dén khé
trong chén khéng & 45 °C. Hoa tan cén trong 5,0 ml hdn
hop dung moi. Chuén bi mét dung dich méu trz"Lng tir dung
dich S2 miu tring.

Dung dich thir (2): Bay hoi 50 ml dung dich S2 dén kho
trong chan khong & 45 °C. Hoa tan cin trong 5,0 ml
methylen clorid (TT). Chuén bi dung dich miu tréng tir
dung dich S2 miu tring.

Dung dich thir (3): Bay hoi 50 ml dung dich S2 dén kho
trong chan khéng & 45 °C. Hoa tan cén trong 5,0 ml hén
hop dong thé tich cia acetonitril (TT) va dung dich fert-
butylhydroperoxyd (TT) 1 % trong tetrahydrofuran (TT).
Diy ndp binh va dé yén 1 h. Chuén bi dung dich mAu tring
tir dung dich S2 mAu tring. ‘ ’
Trong cdac dung dich déi chiéu d,ud’i day chi can chuan bz
cdc dung dich d6i chiéu can thiét cho viéc phan tich chat
chong oxy hod phenolic c6 trong nguyén liéu can kiém tra.
Dung dich déi chiéu (1): Hoa tan 25,0 mg butylhydroxy-
toluen chudn (phu gia chit déo 07) va 60,0 mg phu gia chat
déo 08 chudn trong 10,0 ml hdn hop dung mdi. Pha loang
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cang hon hop
dung méi. N
Dung dich doi chiéu (2): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 09 chuan va 60,0 mg phy gia chat déo 10 chuan trong
10,0 ml hén hgp dung méi. Pha loang 2,0 ml dung dich thu
duoc thanh 50,0 ml véi ciing hon hgp dung moi. _ )
Dung dich déi chiéu (3): Hoa tan 60,0 mg phy gia chat
déo 11 chuin va 60,0 mg phu gia chat déo 12 chuan trong
10,0 ml methylen clorid (TT). Pha lodng 2,0 ml dung dich
thu dugc thanh 50,0 ml véi cung dung moi. .
Dung djch déi chiéu (4): Hoa tan 25,0 mg phy gia chat
déo 07 chudn trong 10,0 ml hdn hop dung moi. Pha loang
2,0 ml dung djch thu dwgc thanh 50,0 ml vdi cung hon hgp
dung méi.
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Dung djch déi chiéu (5): Hoa tan 60,0 mg phu gia chit
déo 08 chuén trong 10,0 ml hdn hgp dung méi. Pha loéng
2,0 ml dung djch thu dugc thanh 50,0 ml véi cing hén hop
dung moi.

Dung dich déi chiéu (6): Hoa tan 60,0 mg phu gia cht
déo 13 chuén trong 10,0 ml hén hop dung méi. Pha lodng
2,0 ml dung djch thu dwgc thanh 50,0 ml véi ciing hén hgp
dung mbi.

Dung dich dbi chiéu (7): Hoa tan 60,0 mg phu gia chét
déo 09 chudn trong 10,0 ml hdn hop dung méi. Pha loang
2,0 ml dung dich thu dwgc thanh 50,0 ml véi ciing hén hop
dung moi.

Dung dich doi chiéu (8): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 10 chuén trong 10,0 ml hdn hop dung méi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu durge thanh 50,0 ml véi cung hén hop
dung méi.

Dung djch déi chiéu (9): Hoa tan 60,0 ml phy gia chét déo
11 chuén trong 10,0 ml methylen clorid (TT). Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cing hén hop
dung méi.

Dung dich déi chiéu (10): Hoa tan 60,0 ml phy gia chit
déo 12 chuéan trong 10,0 ml methylen clorid (TT). Pha
lodng 2,0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 ml véi clng
dung méi.

Dung dich déi chiéu (11): Hoa tan 20,0 mg phu gia chit
déo chuan 18 trong 10,0 ml hén hop ddng thé tich cia
acetonitril (TT) va dung dich tert-butylhydroperoxyd (TT)
1 % trong tetrahydrofuran (TT). Piy nip binh va d¢é yén
1 h. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu duoc thanh 50,0 ml
bang hdn hop dung moi.

A. Néu nguyén liéu cin kiém tra c6 chira phu gia chit déo
07 ho#c/va phy gia chat déo 08, tién hanh nhu sau:

Pha dgng: Nudc - acetonitril (30 : 70).

Diéu kién sdc ky:

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

Detector quang pho tir ngoai dit tai bude séng 280 nm.
Téc do dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tiém céc dung dich sau: dung djch thir (1), dung dich mau
trang ctia dung dich thir (1), dung dich déi chiéu (1), mi
dung dich dbi chiéu (4) hoic (5), hodc dung dich dbi chiéu
(4) va (5). Tién hanh sic ky trong 30 min.

Tinh phit hop cua hé thong:

D¢ phén gidi gitra pic cta phy gia chat déo 07 va phy gia
chit déo 08 trén sic ky db thu dugc cia dung dich dbi
chiéu (1) khéng duoc nhod hon 8,0.

Sic ky dd ctia dung dich thir (1) chi cho cdc pic cla céc
chét chéng oxy héa trong thanh phin da ding ky va nhimg
pic nho twong (mg véi cic pic trén sic ky db cua dung djch
mau tring.
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Gidd han:
Di¢n tich cde pic trén siic ky dd thu dwge tr dung dich thi

(1) phdi nhd hon cic di¢n tich pic twong img trén sic ky dd
cia dunb dich ddi Llufu (4) vivhode (5).

B. Néu nguyén llgu ciin kiém tra ¢6 chira mdt holie nhidu
hom cie phy gia chit déo sau diy:

Phy gia th}l déo 09,

Phy gia chat déo 10,

Phy gia chit déo 11,

Phu gia chit déo 12,

Phu gia chilt dc?u 13,

thi tién hinh siic Ky vai diéu ki¢n da néu & trén (phéin A),
nhung co6 thay d6i nhur sau:

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

Toc d¢ dong: 1,5 ml/min,

Cdch tién hanh: Tién hanh sic ky véi dung dich thir (1),
dung dich miu triing cia dung dich thir (1), dung dich déi
chiéu (2) va cac dung dich dbi chiéu twong tmg voi cde
chét chéng oxy hoa da ding ky c6 trong nguyén lidu cin
kiém tra thude danh myc trén.

Kiém tra tinh phit hop cia h¢ thong:

D§ phin gidi gilra pic cua phy gia chit déo 09 va phu gia
chét déo 10 trén sic ky d6 thu dugc cia dung djch dbi
chiéu (2) khong duge nhé hon 2,0.

Sic ky 6 cua dung dich thir (1) chi cho cdc pic cia céc
chét chéng oxy hoa trong thanh ph’in da dang ky va cac
pic nho tuong tmg véi cac pic trén sic ky d6 cua dung dich
mau tring.

Giot han:

Dién tich céc pic trén sdc ky do thu duge tir dung dich thir
(1) phai nho hon di¢n tich céc pic twong Lrng trén sic ky
dd thu duoc tir dung dich déi chiéu cua cic chét chong oxy
héa da néu ¢ trén c6 trong thanh phén nguyén ligu.
C. Néu chat kiém tra c6 chira phy gia chit déo 11 va/hoc
12 thi tién hanh sic ky véi diéu kién da néu & phén A,
nhung c6 thay ddi nhu sau:

Pha dong: Nudrc - 2-propanol - methanol (5 : 45 : 50).
Toc dg dong: 1,5 ml/min.

Cdch tién hanh Tlen hanh sic ky véi dung dich thir (2)
dung dich mau trﬁng cua dung dich thar (2), dung dich déi
chiéu (3) va dung djch dbi chiéu (9) hoic (10), hofic dung
d;ch dbi chiéu (9) va (10).

Kiém tra tinh phit hap ctia hé thong:

D6 phén giai gilra pic cua phy gia chét déo 11 va phy gla
chit déo 12 trén sic ky dg thu duge cua dung dich d6i
chiéu (3) khéng durge nho hon 2,0.

Siic ky db cua dung dich thir (2) chi cho céc pic clia céc
chat chong oxy héa trong thanh phan da dang ky va cac pic
nho twong (mg véi cic pic trong sic ky d6 cia dung djch
mau tring.

Gidi han:

Dign tich cc pic trén sic ky d thu dugc tir dung dich thir
(2) phﬁn nho hon di¢n tich céc p1c tuong (mg trén céc siic
ky dd thu duge tir dung dich doi chiéu (9) va/hotic (10).
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D. Néu nguyén ligu cn kiém tra c6 chira phy &un chit deo
I8, tién hanh sic ky voi diéu kién dii néu & phin A, nhung
6 thay ddi nhr sau:

Pha dgng: Tetrahydrofuran - acetonitr il (20 : 80).

Tée do tk\ng 1.5 ml/min.

Cdch tién hanh: Tién hanh sic ky voi dung dich thir (3),

dung d;Lh miu triing cia dung dich thir (3) va dung djch

d6i chicu (1),

Kiém tra tinh phi hop cua hé thong:

DJ phin gidi gitra 2 pic chinh (thoi gian lwu khoang

3,5 min va 5,8 min) trén sic ky dd thu duge cia dung dich

d6i chidu (l 1) khong duge nhod hon 6,0.

Siic ky db cua dung dijch thir (3) chi cho clc pic cua cic

chét chéng oxy héa trong thanh ph‘\m da dang ky va cac pic

nhé tuang ing voi cic pic trong siic ky d6 cua dung dich

miu tring,

Giot han:

Di¢n tich cdc pic trén siic ky do thu dugc tir dung dich thir

(3) phai nho6 hon du,n tich cdc pic tuong ng trén sAc ky do

cua dung dich dbi chiéu (11).

Chit chdng oxy héa non-phenolic

Phuong phép siic ky 16p méng (Phy luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GFs,.

Dung moi khai trién:

Dung méi 1: Hexan (TT).

Dung méi 2: Methylen clorid (TT).

Dung djch thir (4): Bay hoi 100 ml dung dich S2 dén kho
trong chén khong & 45 °C. Hoa tan céin trong 2 ml methylen
clorid dda dwoc acid hoa (TT).

Dung dich déi chiéu (12): Hda tan 60 mg phu gia chit
déo 14 chuén trong 10 m] methylen clorid. Pha loéng 2 ml
dung dich thu dugc thanh 10 ml bing methylen clorid da
duge acid hoa (TT).

Dung djch déi chiéu (13): Hoa tan 60 mg phy gia chét déo
15 chuén trong 10 ml methylen clorid (TT). Pha lodng 2 ml
dung djch thu dugc thanh 10 ml bing methylen clorid d
dwoe acid héa (TT).

Dung dich déi chiéu (14): Hoa tan 60 mg phu gia chét déo
16 chuéin trong 10 ml methylen clorid (TT). Pha lodng 2 ml
dung dich thu dugc thanh 10 ml bang methylen clorid da
dwoe acid hoa (TT).

Dung dich déi chiéu (15): Hoa tan 60 mg phu gia chdt déo
17 chuén trong 10 ml methylen clorid (TT). Pha loang 2 ml
dung djch thu dugc thanh 10 ml bing methylen clorid da
dwoc acid hoa (TT).

Dung dich doi chiéu (16): Hoa tan 60 mg phu gia chit déo
16 chuin va 60 mg phy gia chat déo 17 chuén trong 10 ml
methylen clorid (TT). Pha lodng 2 ml dung djch thu dugc
thanh 10 ml bing methylen clorid da dwoc acid héa (TT).
Céch tién hanh: Cham riéng biét trén ban mong 20 pl mdi
dung dich thir (4), dung dich dbi chiéu (16) va moi dung
dich di chiéu twrong img véi tit ca cac chit chong oxy
héa phenolic va non-phenolic dugc cong bé c6 trong thanh
phén nguyén liéu can kiém tra.
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Trién khai sic ky véi dung méi 1 dén khoang 18 cm. Dé
kh6 ban mong. Tiép tuc trién khai séc ky véi dung méi 2
dén khoang 17 cm. Pé khé ban mong va quan sat dudi anh
sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Phun dung dich iod
3 % trong ethanol (TT), sau 10 min dén 15 min quan sét
dudi anh séng tir ngoai _c'r bu(rc‘séng 254 nm. Khéng duge
cd bat cir vét ndo trén sic ky d6 thu duoc tiy dung dijch thir
(4) ddm hon vt tuong {mg trén séc ky 43 thu dugc tir céc
dung dich doi chicu. Phép thir chi ¢6 gid trj khi sic ky db
thu duge tir dung dich doi chiéu (16) cho 2 vét riéng biét,
Phu gia chat déo 22

Phuang phip sic ky 16ng (Phy luc 5.3),

Pha dong: Ethanol - hexan (11 : 89).

Dung dich thir: Bay hoi 25 ml dung dich S2 dén kho trong
chan khéng & 45 °C. Hoa tan cin trong 10 ml toluen (TT)
va 10 ml dung dich tetrabutylamoni hydroxyd (TT) 1 %
trong hdn hop gérm 35 thé tich toluen (TT) va 65 thé tich
ethanol (TT). Pun s6i duéi sinh han hi luu trong 3 h. Pé
ngudi va loc néu can.

Dung dich doi chiéu: Hoa tan 30 mg phu gia chét déo
chuin 22 trong 50 ml oluen (TT). Thém | ml dung dich
thu dwge vao 25 ml dung dich S2 miu tréng va bay hoi dén
kho trong chén khong & 45 °C. Hoa tan cin trong 10 ml
toluen (TT) va 10 ml dung dich retrabutylamoni hydroxyd
(TT) 1 % trong hén hop gdm 35 thé tich toluen (TT) va 65
thé tich ethanol (TT). Pun s6i dudi sinh han hdi hru trong
3h. Dé ngudi va loc néu can.

Diéu kién sdc ky:

Cot kich thude (25 cm x 4,6 mm) duge nhdi aminopro-
pylsilyl silica gel d?mg cho sdc ky (5 pm).

Detector quang pho tir ngoai dat & budc song 227 nm.
Thé tich tiém: 20 pl.

Tdc d6 dong: 2 ml/min.

Théi gian sic ky: 10 min.

Cdch tién hanh: o

Tién hanh sdc ky véi dung dich doi chiéu, d6 phan giai
giira c4c pic twong g v¢i thanh phan “diol” va dung méi
ciia dung dich ddi chiéu phai khéng nho hon 7. .
Tién hanh sdc ky lan luot voi dung dich thir va dung dich
dbi chiéu, trén séc ky do thu duge tir dung dich thi, dién
tich pic twong (rng v&i thanh phén “diol” trong phy gia
chit déo 22 phai nhé hon dién tich pic tuong (ing trén sic
ky d6 thu dugc tir dung dich doi chiéu.

Cdc amid va stearat

Phuong phap sic ky 16p méng (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF »s4.

Dung méi khai trién:

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

Dung méi 2: Hexan (TT).

Dung méi 3: Methanol - methylen clorid (5 : ?5)- .
Dung dich thir: Dung dung dich thir (4) mb ta trong phan
thir Chét chéng oxy héa non-phenolic.

PHU LUC 17

Dung djch doi chiéu (17): Hoa tan 20 mg acid stearic (phy
gia chét déo 19 chuén) trong 10 ml methylen clorid (TT).
Dung dich doi chiéu (18): Hoa tan 40 mg oleamid (phy
gia chit déo 20 chuén) trong 20 ml methylen clorid (TT).
Dung dich doi chiéu (19): Hoa tan 40 mg erucamid (phu
gia chit déo 21 chuén) trong 20 ml methylen clorid (TT, ).
Céch tién hanh: Dung hai ban mong.

Chédm 1én mdi ban méng 10 pl dung dich thir (4).

Chém tiép Ién ban mong thir nhét 10 pl dung dich déi
chiéu (17).

Tiép tyc cham riéng biét 1én ban méng thir hai 10 pl dung
dich déi chiéu (18) va (19).

Bin moéng thir nhét: Trién khai sic ky v&i hé dung méi (1)
dén khoang 10 cm. Pé khé ban mong trong khong khi.
Phun dung dich 2,6 diclorophenol-indophenol (TT) 0,2 %
trong ethanol (TT) va séy vai phit & 120 °C dé hién vét.
Bat cir vét nao twong g véi phu gia chit déo 19 trén sic
ky do cua dung dich thir (4) déu phai c6 cung vi tri (R¢
khoang 0,5) nhung khong duge dam hon vét trén sic ky dd
cua dung dich chuén (17).

Ban méng tht hai: Trién khai sic ky v6i hé dung méi (2)
dén khoéng 13 cm. D¢ khé ban moéng ngoai khong khi.
Tiép tuc trién khai sic ky & ban mong nay l4n 2 véi dung
mbi 3, dén khi dung méi di dugc khoang 10 cm. Dé kho
ban moéng. Phun dung dich acid phosphomolvbdic 5 %
trong ethanol (TT). Sy & 120 °C cho téi khi hién vét, Bét
ky vét nao tuong tmg véi phu gia cht déo 20 hoic phu gia
chit déo 21 trén séc ky do cta dung dich thir (4) phai ¢6
cung vi tri (Ry khodng 0,2) nhung khéng duge dam hon
mau cua vét trong (mg trén sic ky d6 cua dung dich dbi
chiéu (18) va (19).

17.9.7 POLYPROPYLEN DUNG LAM PO DUNG
VA NUT CHO THUOC TIEM TRUYEN VA THUOC
NHO MAT

Polypropylen bao gdm déng polymer (homopolymer) cia
propylen hodc mét copolymer ctia propylen véi khong qua
25 % ethylen hoac mot hon hop (alloy) cua polypropylen
vdi khéng qua 25 % polyethylen. Nguyén lidu c6 thé chia
céc chat phu gia.

San xuit

Mot s6 lwong nhit dinh chét phu gia dugc thém vao
polymer nham t5i wu héa dac tinh hoéa hoc, ly hoc va co
hoc cho phu hop v6i myc dich sir dung. Tt ca cac chit
phu gia nay duoc lya chon tir danh muc da dugce cho phép_).
ma & d c6 chi rd ham lugng t6i da dugc phép dbi voi moi
san pham.

Polypropylen cé thé chira t6i da 3 chét chéng oxy héa, mét
hoiic nhiéu chét bdi tron hodc téc nhan héa déo ciing nhu
titan dioxyd dugc diing 1am chat chiin sang khi nguyén liéu
phai dung dé tranh anh sang.

— butylhydroxytoluen (phy gia chét déo 07): Khong qua
0,125 %;
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