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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.
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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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— pentaerythrityl tetrakis [3- (3 5-di-tert-butyl-4-hydroxy-
phenyl)propionat] (phu gia chét déo 09): Khéng qua 0,3 %;
— 1.3.5-tris(3,5-di-rerr-butyl-4-hydroxybenzyl)-s-triazin- 2,4,6
(1H,3H,5H)-trion (phu gia chét déo 13): Khong qua 0,3 %;
— octadecyl 3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat
(phu gia chat déo 11): Khong qué 0,3 %;

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

- 2,2°,27.,6,6’,6"-hexa-fert-butyl-4,4’ 4”-[(2,4,6-trimethy]-
1.3,5-benzentriyl)trismethylen]triphenol (phu gia chét déo
10): Khong qua 0,3 %;
-2,2’-bis(octadecyloxy)-5,5-spirobi[1,3,2-dioxaphos
phinan] (phu gia chit déo 14): Khong qua 0,3 %03

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

_ dioctadecy! 3,3 -thiodipropionat (phu gia chét déo 17):
Khong qua 0,3 %;

— tris (2,4-di-terr-butylphenyl) phosphit (phu gia chit déo
12): Khong qua 0,3 %;

Téng lugng cac chét chdng oxy héa thém vao da néu trén
khong dugce vuot qua 0,3 %.

— hydrotalcit: Khéng qué 0,5 %;

— alkanamid: Khéng qua 0,5 %;

— alkenamid: Khong qué 0,5 %;

— natri silico-aluminat: Khong qua 0,5 %;

— silica: Khéng qua 0,5 %;

— natri benzoat: Khong qua 0,5 %;

— cAc ester hodc mudi ciia acid béo: Khong qué 0,5 %;

— trinatri phosphat: Khong qua 0,5 %;

— déu parafin: Khong qué 0,5 %;

— ké&m oxyd: Khong qua 0,5 %;

— talc: Khong qua 0,5 %;

— magnesi oxyd: Khéng qua 0,2 %;

— calci stearat hodc kém stearat hay hon hop ctia ca 2 chit:
Khong qua 0,5 %;

— titan dioxyd: Khong qua 4 %, chi yéu cau dbi véi nguyén
liéu lam do dung thuée nho mit.

Nha cung cap nguyén li¢u phai c6 kha nang de chimg minh
ring thanh phan dinh tinh, dinh lugng cua méu dién hinh 1a
dat yéu cu déi voi timg 16 san xuét.

Tinh chét ,
Nguyén liéu & dang bot, giot, hat nhd hodc sau khi chuyén
d6i 1a nhimg phién trong mo ¢6 d6 day khac nhau hogc 1a
nhimg d6 dyng. Thuc té khong tan trong nudc, tan trong
hydrocarbon thom néng, thyc té khong tan trong ethanol,
trong hexan va trong methanol. Nguyén ligu tré nén mém
& nhiét d§ nr khoang 120 °C.

Djnh tinh

Néu cén, c6 thé cit nguyén liéu cin kiém tra thanh nhimng
manh nhé c6 kich thuéc méi canh khéng 16n hon 1 cm.
A. Thém 10 ml foluen (TT) vao 0,25 g nguyén liéu can
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kiém tra va dun sbi hdi luu khoang 15 min. Nho mét vai
giot dung dich dang con nong Ién trén mot dia natri clorid
va [am bdc hoi dung méi trong ti say & 80 °C. Po pho hip
thu hong ngoai (Phu lyc 4.2). Phé hip thu hong ngoai cia
nguyén liéu can kiém tra phai co céc cyc dai & 1375 cm’!,

1170 cm', 995 cm! va 970 cm''. Phé thu duge phél phu
hop voi pho cua nguyén liéu da dugc chon lam mau dién
hinh. Néu nguyén liéu can kiém tra g dang phlen thi co thé
do phé hép thy hdng ngoai trye tiép trén mot manh cit c6
kich thude phu hop.

B. Nguyén lidu can kiém tra dap img yeu céu cua Céc phép
thtr b sung twong (g voi phu gia chat déo duéi day.

C. Tron khoang 20 mg nguyén liéu cin kiém tra véi 1 g
kali hydrosulfat (TT) trong chén nung platin va dun ndng
cho néng chay hoan toan. Dé ngudi va thém 20 ml dung
dich acid sulfuric loang (TT). Pun néng nhe, loc dung dich
thu duge. Thém vao dich loc 1 ml acid phosphoric (TT) va
1 ml dung dich hydrogen peroxyd dam dic. Néu nguyén
liéu c6 thanh phan chit chin sang bang titan dioxyd, mau
vang cam s& xuét hién.

Chuin bi céc dung dich S1,52,S3
Néu cdn, c6 thé cat nguyén liéu can kiém tra thanh nhimg
manh nho ¢6 kich thuée moi canh khong lom hon 1 em.

Dung djch S1: St dung dung dich S1 trong vong 4 h sau
khi pha.

Cho 25 g nguyén liéu cin kiém tra vao mot binh thuy tinh
borosilicat ¢b mai. Thém 500 ml muede dé pha thude tiém
va dun s6i hdi Iuru trong 5 h. D& ngudi va gan. Dé lai mot
phédn dung dich ding cho phép thir d6 trong va mau sic
cua dung dich, loc phan con lai qua phéu loc thiy tinh x0p,
d6 x6p s6 16 (Phu luc 3.4).

Dung djch §2: Cho 2,0 g nguyén liéu can kiém tra vao
mot binh nén bang thiy tinh borosilicat ¢ mai. Thém
80 ml roluen (TT), dun sbi hdi hru va khudy lién tuc trong
1,5 h. D& ngudi dén 60 °C, thém va tiép tuc khudy voi
120 ml methanol (TT). Loc dung dich qua phéu loc thiy
tinh x6p s6 16 (Phu luc 3.4). Rira binh nén va phéu loc véi
25 ml hdn hop gdm 40 ml toluen (TT) va 60 ml methanol
(TT), gdp dich rira vao dich lpc va pha loang thanh
250,0 ml bang cung hdn hop dung méi. Chuan bi mét mau
tring trong cung diéu kién.

Dung djch §3: Cho 100 g nguyén liéu can kiém tra vao
mdt binh nén bing thuy tinh borosilicat ¢é mai. Thém
250 g dung dich acid hydrocloric 0,1 M (TT), dun s6i hoi
lvu va khudy lién tuc trong 1 h. D& ngudi va gan lay
dung dich.

D) trong va mau sic ciia dung dich

Dung dich S1 khong duge duc hon hén dich débi chiéu II
(Phu luc 9.2) va khéng mau (Phu lyc 9.3, phuong phép 2).
Gidi han acid - Kiém

Ly 100 ml dung dich SI thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothylmol (TT,). Dung djch thu dugc phai chuyén
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sang mau xanh duong khi thém khéng qua 1,5 ml dung
df‘ch natri hydroxyd 0,01 N (CD).

Lay 100 ml dung djch S1, thém 0.2 m] dung dich methyl
da cam (TT). Dung dich thu dugc phéi chuyén tr mau
vang sang da cam khi thém khéng qua 1,0 ml dung dich
acid hydrocloric 0,01 N (CD).

D{ hip thy dnh sing

Do hé{) thy dnh séng cia dung dich S| trong khoang budce
song tir 220 nm dén 340 nm khéng dugc 16n hon 0,2 (Phy
luc 4.1).

Cic chit khir

Thém | ml dung dich acid sulfuric loang (TT) va 20 ml
dung dich kali permanganar 0,01 N (CP) vao 20 ml dung
dich S1. Pun séi héi luu trong 3 min va lam ngudi ngay lap
tie. Thém 1 g kali iodid (TT) va chuin d¢ ngay véi dung
dich natri thiosulfat 0,01 N (CD), diing 0,25 ml dung dich
ho tinh bt (TT) lam chi thi. Tién hanh chuin d6 mot mau
tring. Chénh léch thé tich gitra hai l4n chuin dd mau thir
va mu tring khéng duge qué 0,5 ml,

Chit tan trong hexan

Cho 10 g nguyén liéu can kiém tra vio mét binh nén bing
thiy tinh borosilicat cd mai, dung tich 250 ml. Thém
100 ml hexan (TT), dun s6i hdi luu trong 4 h, khudy lién
tuc. Lam ngudi trong nu6e da va loc nhanh qua phéu loc
thiy tinh x6p, d6 xdp s6 16 (Phu luc 3.4), giir nhiét d6
dung dich & 0 °C (thoi gian loc phai dudi 5 min; néu cin ¢é
thé ting toc do loc bang cach loc gidm 4p). Cho 20 ml dich
loc vao mét chén thily tinh d4 can bi, béc hoi trén cach thiy
dén can. Sy cin trong ti siy & 100 °C dén 105 °C trong
1 h. Khéi luong ciia cin thu duoc phai ¢ trong khoang
10 % ciia cin thu dugce khi tién hanh v&i mau dién hinh va
khong dugc qua 5 %.

Nhom ‘

Khéng dugce 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. i

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

Do cuomg do phat xa cia nhom tai budce song 396,15 nm,
hiéu chinh duong nén tai budc song 396,25 nm. ,
Sir dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khéng chira
nhom.

Crom ‘

Khong dwgc qua 0,05 phan triéu. o o
X4c dinh bang phwong phép quang phd phat xa nguycn tr
trong plasma argon (Phuy luc 4.4, phuong phap 1).

Dung dich thir: Dung dich S3. )

Dung djch chudn: Pha lodng dung dich crom mdu 100
phan tri¢gu Cr (TT) bing hdn hop dung méi gom 2 thé tich
acid hydrocloric (TT) va 8 thé tich mudc.
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Po cudng d phat xa cua Crom tai budc séng 205,55 nm,
hi¢u chinh duong nén tai budc song 205,50 nm.
Sir dung acid hydrocloric khéng chira crom.

Titan

Khéng dugc qua 1,0 phén triéu.

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

Day dung dich chudn: Pha loang dung dich titan méu 100
phan trigu Ti (TT) bing dung dich acid hydrocloric 0,1 M(TT).
Do cudng dé phat xa cua titan tai bude song 336,12 nm,
higu chinh duong nén tai budc séng 336,16 nm.

Str dung dung dich acid hydrocloric 0,1 M khong chira
titan,

Vanadi

Khong duge qua 0,1 phin triéu.

Xac dinh bing phuong phip quang phd phat xa nguyén
tir trong plasma cla argon (Phu lyc 4.4, phuong phép 1).
Dung dijch thir: Dung dich S3.

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

Do cuong d6 phat xa ctia vanandi tai budc song 292,40 nm,
hi¢u chinh dudng nén tai buée séng 292,35 nm.

Str dung acid hydrocloric khong chira vanadi.

Kém

Khéng dugce qué 1,0 phan triéu.

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

Dung dich thir: Dung dich S3.

Day dung dich chudn: Pha lodng dung dich kém mau
10 phén triéu Zn (TT) bing dung dich acid hydrocloric
0,1 M(TT).

Do do hfip thu tai budc song 213,9 nm, s dung dén
cathod rdng k&m 1am ngudn birc xa va ngon lra khong
khi - acetylen.

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

Kim loai niing

Khéng dugc qua 2,5 phén trigu (Phu lyc 9.4.8, phuong
phap 1).

Liy 50 ml dung dich S3, cd trén cach thuy con khoang
5 ml roi pha loang thanh 20,0 ml véi nwée. Lay 12 ml dung
dich thu dugc dé thir. .
Dung 2,5 ml dung dich chi mau 10 phcfn triéu Pb (TT) de
chuén bj méu déi chiéu.

Tro sulfat

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

Gidi han nay khong duge ap dung cho nguyén li¢u ¢6 ding
titan dioxyd 1am chét chin sang.
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Céc phép thir bo sung
Tuy theo yéu cau ddi vai nguyen liéu can kiém tra, s& phai
thure hién toan by hodc mdt so phép thir sau day:

Chét chong oxy hod phenolic

Phuong phap sic ky long (Phu luc 5.3)

Hon hop dung méi: Acetonitril - tetrahydrofuran (50 : 50).
Dung dich thu (1): Bay hoi 50 ml dung dich S2 trong chén
khong & 45 °C téi kho. Hoa tan can trong 5,0 ml hén hop
dung moéi. Song song chuén bi miu tring tir dung dich S2
mau l:réng

Dung dich thir (2): Bay hoi 50 ml dung dich S2 trong chan
khong & 45 °C t61 kho. Hoa tan cén trong 5,0 ml methylen
clond (TT). Song song chuén bj miu tring tir dung dich
S2 mau tring.

Trong cdc dung dich doi chiéu dwdi ddy chi can chudn b
cde dung dich déi chiéu can thiét cho viéc phdn tich chdt
chéng oxy héa phenolic cé trong nguyén liéu can kiém tra.
Dung dich doi chiéu (1): Hoa tan 25,0 mg butylhydroxy-
toluen chuan (phu gia chét déo 07) va 60,0 mg phu gia chat
déo 08 chuén trong 10,0 ml hdn hop dung méi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dwogc thanh 50,0 ml véi ciing hdn hop
dung moi.

Dung dich déi chiéu (2): Hoa tan 60,0 mg phu gia chét
déo 09 chuén va 60,0 mg phu gia chit déo 10 chuén trong
10,0 ml hén hop dung méi. Pha loang 2,0 ml dung dich thu
duoc thanh 50,0 ml véi ciing hon hop dung mai.

Dung dich d6i chiéu (3): Hoa tan 60,0 mg phu gia chét
déo 11 chuén va 60,0 mg phu gia chét déo 12 chuén trong
10,0 ml methylen clorid (TT). Pha lodng 2,0 ml dung dich
thu duge thanh 50,0 ml véi cing dung méi.

Dung dich doi chiéu (4): Hoa tan 25,0 mg butylhydroxy-
toluen chuén (phu gia chat déo 07) trong 10,0 ml hén hop
dung moéi. Pha lodng 2,0 ml dung dich thu dugc thanh
50,0 ml véi cung hén hop dung méi.

Dung dich doi chiéu (5): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 08 chuin trong 10,0 ml hén hop dung méi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi ciing hdn hop
dung moéi. )
Dung dich déi chiéu (6): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 13 chuin trong 10,0 ml hdn hop dung moi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cing hon hop
dung moi. )
Dung dich déi chiéu (7): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat
déo 09 chuan trong 10,0 ml hdn hgp dung méi. Pha lodng
2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cling hdn hop
dung méi.

Dung dich déi chiéu (8): Hoa tan 60,0 mg phu gia chit
déo 10 chuan trong 10,0 ml hdn hgp dung moi. Pha loéing
2,0 ml dung dich thu drgc thanh 50,0 ml véi cing hdn hop
dung moi.

Dung dich doi chiéu (9): Hoa tan 60,0 mg phu gia chat déo
11 chuan trong 10,0 ml methylen clorid (TT). Pha loang
2,0 ml dung djch thu dugc thanh 50,0 ml véi cling dung
moi.
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Dung dich doi chiéu (10); Hoa tan 60,0 mg phu gia chit
déo 12 chuin trong 10,0 ml methylen clorid (TT). Pha
lodng 2,0 ml dung dich thu dugc thanh 50,0 ml véi cing
dung méi. '

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

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

Diéu kién sdc ky:

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

Detector quang phé tir ngoai dit tai budce song 280 nm.
Téc d6 dong: 2 ml/min.

Thé tich tiém: 20 pl.

Cdch tién hanh:

Tlen hanh sic ky vdi dung dich thir (1), dung dich mau
tring caa dung dich thir (1), dung dich dbi chiéu (1), moi
dung dich déi chiéu (4) hodc (5), hodc dung dich déi chiéu
(4) va (5). Tién hanh séc ky trong 30 min.

Kiém tra tinh phir hop ciia hé thong:

Do phan giai giira pic cua phu gia chét déo 07 va phu gia
chét déo 08 trén sic ky dd thu dugc cua dung dich dbi
chiéu (1) khong duoc nhé hon 8,0.

Sac ky d6 cua dung dich thir (1) chi cho cac pic cna cac
chét chéng oxy héa trong thanh phau da dang ky va nhimg
p1c nho trong 1rng véi cac pic trén sdc ky dd cua dung dich
mau trang

Gidi han:

Dién tich céc pic trén sic ky d6 thu dugc tir dung dich thur
(1) phai nho hon dién tich cac pic tuong img trén sic ky do
cla dung dich déi chleu (4) va/hoic (5).

B. Néu nguyén liéu can kiém tra c¢6 chira mot hodc nhiéu
hon céc phu gia chit déo sau day:

Phu gia chit déo 09,

Phu gia chét déo 10,

Phu gia chit déo 11,

Phu gia chit déo 12,

Phu gia chét déo 13,

thi tién hanh sic ky véi didu kién d4 néu & trén (phan A),
nhung c6 thay déi nhur sau:

Pha dong: Nicoc - tetrahydrofuran - acetonitril (10 : 30 : 60).
Téc dé dong: 1,5 ml/min.

Céch tién hanh: Tién hanh sic ky véi dung dich thir (1),
dung dich méu triing cta dung dich thir (1), dung dich déi
chiéu (2) va cac dung dich ddi chiéu twong tmg véi cac
chét chéng oxy héa da dang ky c6 trong nguyén liéu cin
kiém tra thudc danh muc trén.

Kiém tra tinh phit hop ctia hé thong:

E)Q phan giai giira plC cua phu gia chat déo 09 va phu gla
chét déo 10 trén sic ky do thu dwoc cua dung dich doi
chiéu (2) khong dugc nhé hon 2,0.

Séc ky dd cua dung dich thir (1) chi cho cac pic cua cac
chét chéng oxy héa trong thanh phan da dang ky va cac
pic nho tuong (g véi cac pic trén sic ky dé cua dung dich
mau lrang
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Gioi han:

Di¢n tich cdc pic trén sic ky 6 thu dugc tir dung dich thir
(1) phai nho hon dién tich cic pic twong (mg trén sic ky
d6 thu dugc tr dung djch déi chiéu cua céc chat chéng oxy
héa da néu ¢ trén c6 trong thanh phén nguyén liéu,

C. Neu nguyén liéu can kiém tra c6 chira phy gia chét déo
11 vivhogc 12 thi tién hanh séc ky véi diéu kién da néu &
phén A, nhung c6 thay ddi nhur sau:

Pha dong: Nudc - 2-propanol - methanol (5 : 45 - 50).
Toc do 4dng.' 1,5 m!/min.

Cdch tién hanh: Tién hanh sac ky véi dung dich thir (2),
dung dich mau tring cﬁa,dung dich thir (2), dung dich déi
chicu (3) va dung dich d6i chiéu (9) hoiic (10), hoiic dung
dich doi chiéu (9) va (10).

Kiém tra tinh phit hop ciia hé thong:

b{ phan giai giira pic cta phy gia chit déo 11 va phy gia
chat déo 12 trén sic ky d6 thu dugc cia dung dich dbi
chiéu (3) khong duge nhoé hon 2,0.

Sic ky d6 cua dung dich thir (2) chi cho cac pic cua chc
chét chdng oxy héa trong thanh phin da dang ky va cac pic
nhé twong img véi cac pic trong sic ky db cia dung dich
mau tring.

Gici han:

Dién tich cac pic trén sic ky db thu dugc tir dung dich thir
(2) phai nhé hon dién tich cac pic twong tmg trén sic ky dd
thu dugc tir dung dich di chiéu (9) va/hoic (10).

Chit chong oxy hod non-phenolic

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

Ban mong: Silica gel GF ;54

Dung méi khai trién:

Dung méi 1: Hexan (TT).

Dung méi 2: Methylen clorid (TT).

Dung dich thir: Bay hoi 100 ml dung dich S2 trong chén
khéng & 45 °C téi khé. Hoa tan cén trong 2 ml methylen
clorid da dworc acid hoa (TT). )
Dung dich ddi chiéu (11): Hoa tan 60 mg phu gia chat déo
14 chuan trong methylen clorid (TT) va pha loang thanh
10 ml véi ciing dung moi. Pha loang 2 ml dung dich thu dugc
thanh 10 ml bing methylen clorid da dugc acid. hoa (TT).
Dung dich déi chiéu (12): Hoa tan 60 mg phu gia chat déo
I5 chuén trong methylen clorid (TT) va pha loéng thanh
10 ml véi cing dung méi. Pha loang 2 ml dung dich th}l duge
thanh 10 ml bing methylen clorid da duoc acid' hod ( T’I?.
Dung djch déi chiéu (13): Hoa tan 60 mg phu gia chat fleo
16 chuén trong methylen clorid (TT) v pha lodng thanh
10 ml véi ciing dung moi. Pha loang 2 ml dung dich thu dwgc
thanh 10 ml bang methylen clorid da dugc acid hod ;( TT)
Dung dich déi chiéu (14): Hoa tan 60 mg phu gia chat (.180
17 chuén trong methylen clorid (TT) va pha loang thanh
10 ml véi cing dung méi. Pha loang 2 ml dung dich thu dugc
thanh 10 ml bang methylen clorid da dugc acid hoé (TT)£
Dung dich déi chiéu (15): Hoa tan 60 mg phu gia chat
d&0 16 chudn va 60 mg phy gia chat déo 17 chuan trong
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methylen clorid (TT) va pha lodng thanh 10 ml véi cing
dung méi. Pha loang 2 ml dung djch thu dugc thanh 10 ml
bang methylen clorid da dwgc acid hod (TT).

Cdch tién hanh: ChAm riéng biét 1én ban méong 20 pl dung
dich thir, 20 ul dung djch dbi chiéu (15) va 20 ul dung dich
dbi chiéu tuong (mg véi chit chéng oxy hoa phenolic hozc
non-phenolic c6 trong thanh phan chit kiém tra.

Trién khai séc ky v6i hé dung méi 1 dén khoang 18 cm. Dé
kh® ban mong. Trién khai sic ky I4n hai v&i hé dung méi

2 dén khoang 17 cm. Dé khd ban mong va quan sat dudi

anh sing tir ngoai & budc séng 254 nm. Phun dung dich

iod 1% trong ethanol (TT), sau 10 - 15 min, quan st dudi

anh sang tir ngoai & budc séng 254 nm. Bt ky vét nao thu

dugc trén sic ky db caa dung dich thir khéng dugc c6 mau

ddm hon mau cta cac vét twong ty vé vi tri thu duge trén

sic ky d6 ciia dung dich ddi chiéu. Phép thir chi c6 gia trj

khi sdc ky 6 thu dugc tir dung dich d6i chiéu (15) cho 2

vet tich nhau rd rét.

Cac amid va stearat

Phuong phap sic ky I6p mong (Phu luc 5.4).

Ban mong: Silica gel GF,s,.

Dung méi khai trién:

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

Dung méi 2: Hexan (TT).

Dung dich thir: Dung dung dich thir ciia phép thir Chat
chéng oxy hoa non-phenolic.

Dung dich dbi chiéu (16): Hoa tan 20 mg acid stearic
chuan (phu gia chit déo 19) trong methylen clorid (TT) va
pha lodng thanh 10 ml v&i ciing dung mbi.

Dung dich doi chiéu (17): Hoa tan 40 mg phu gia chét déo
20 chuén trong methylen clorid (TT) va pha lodng thanh
20 ml vai cung dung méi.

Dung dich d6i chiéu (18): Hoa tan 40 mg phu gia chat déo
21 chuén trong methylen clorid (TT) va pha loang thanh
20 ml véi cung dung moi.

Cdch tién hanh: Ding 2 ban mong. Chim 1én mdi ban
mong 10 pl dung dich thu.

Chém tiép Ién ban méng thir nhat 10 pul dung dich déi
chiéu (16).

Tiép tuc chim riéng biét 1én ban moéng thir hai 10 pl dung
dich dbi chiéu (17) va (18).

Ban méng thir nhat: Trién khai sic ky véi hé dung méi
1 dén khoang 10 cm. Dé khoé ban moéng trong khong
khi. Phun dung dich natri diclorophenolindophenol (TT)
0,2 % trong ethanol (TT) va siy ban méng & 120 °C trong
vai phut t6i khi cac vét hién ro. Bat ky vét nao thu dugc
trén sic ky dd ctia dung dich thir trong img véi vét cua phu
gia chit déo 19 (co gié trj R¢khoang 0,5) phai khong dugc
dam hon vét twong ty vé vi tri thu dugc trén sic ky db cua
dung dich dbi chiéu (16).

Bén mong thir 2: Trién khai sic ky v6i hé dung méi 2 dén
khoang 13 cm. D& kh ban méng trong khéng khi. Khai
trién lan 2 v&i hé dung méi 12 hdn hop methanol - methylen
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clorid (5 : 95) dén khoang 10 cm, dé kho ban mong. Phun
dung dich acid phosphomolybdic 4 % trong ethanol ( 17T)
vé sdy ban mong & 120 °C t6i khi cdc vét hién ro. Bét ky
vét nao thu dugc trén siic ky dd cua dung dich thir trong
{mg vai vét ctia phu gia chét déo 20 hojic 21 (c6 gia trj Ry
khoang 0,2) phai khong dugc ddm hon vét ¢6 cung gid trj
R; thu duge trén sic ky dd cia dung dich déi chiéu (17)
va (18).

17.9.8 POLYAMID-6 (PA-6) DUNG LAM PO PUNG
CHE PHAM KHONG PHAI THUOC TIEM

Pinh tinh

Nguyén liéu can kiém tra: Mau dem thir ¢6 thé 1a céc phan
cua do dyng ma chua dan hodic in nhin, hodic chua bj dat
mong. Mu ciing c6 thé 1a cic hat chit déo trong trromg
hop d6 dymg duge tao ra trong cing mét quy trinh kin “tao
hinh - dong thudce - han kin™.

A. Phé hap thu hong ngoai (Phu luc 4.2)

Xac dinh pho hap thu hong ngoai cua nguyen liéu cin
kiém tra trong khoang s6 séng tir 3800 cmr - dén 600 cm-'.
Phé hong ngoai ciia méu thir phai phu hop véi phé hip thy
hong ngoai cua polyamld -6 chudn. Sy phu hop giira pho
ctia mau chuén va mau thir dugc chap nhén chi khi c6 cac
khéac biét nho vé pho do thanh phan tur nhién va‘hodc do
bién déi vat ly.

B. Po nhiét lwgng quét vi sai - DSC (Phu lyc 6.12) Thyc
hién phép thir trong méi truomg khi nitrogen.

Lam néng ché pham tir nhiét d6 phong dén 250 °C véi toe
d¢ trong khoang tir 10 - 20 °C/min va gilr & 250 °C trong
1 min. Lam ngudi den nhiét 46 phong vai tde dd cao nhit
c6 thé (thuomg & toe do dudi 50 °C/min) va giir trong
| min. Lam néng lai téi 250 °C véi téc do nhur lin dau.
Biéu d6 phan tich nhiét vi sai cia lin lam néng lai duoc
dung dé so sanh. So sanh biéu d6 phan tich nhiét vi sai ciia
ché phdm va polyamid-6 chuan. Nhiét do tai pic cia sy
nong chay thu duge tir biéu dd nhiét vi sai cua ché phim
khong dugce léch nhiéu hon 8,0 °C so véi nhiét dg tir biéu
d6 nhiét vi sai ciia polyamid-6 chuin.

Chuin bj cdc dung djch S1, S2, S3

Dung djch S1 (djch chiét nuéc)

Lay 25 g nguyén liéu cin kiém tra vao binh thiy tinh
borosilicat nit mai. Thém 500 ml nudc va dun séi hdi luu
trong 5 h. Dé ngudi t6i nhiét dd phong, loc dich chiét qua
phéu loc thuy tinh xép. Chuyén dich loc vao binh djnh
mirc 500 ml va pha loang t6i vach biang nude duge dung
dich S1. Sir dyng dung dich S1 trong vong 4 h sau khi pha.

Dung djch S2 (djch chlet acid)

Liy 5 g nguyén liéu cin kiém tra vao binh thiy tinh
borosilicat nat mai. Thém 100,0 ml acid hydroc!or:c 0,1 M
(TT) dun sbi héi luu trong 1 h va khudy lién tuc. D& ngudi
va cho cac chét rin ling xubng, gan phin dung djch phia
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trén vao binh dinh mae 100,0 ml, pha loding téi vach biing
dung djch acid hydrocloric 0,1 M (TT) dugc dung djch S2.

Dung djch 83 (djch chiét phenol)

Hoa tan 1,0 g nguyén liéu cin kiém tra trong 50,0 mlphenoi
(TT) biing cach dun néng & 50 °C trong 4 h vn khuay lién
tuc, thu duge dung dich S3. Chuéin bji mgt méu tr"lng

D§ hip thy dnh sing

Po hép thy (Phy lyc 4.1) cta dung dich S1 trong khoang
bude song tir 220 nm dén 340 nm.

Dé hép thu khong duge qua 0,25.

Gi6i han acid - kiém

Lay 100 ml dung dich SI thém 0,15 ml dung dich xanh
bromothylmol (TT;). Dung dich thu dugc phai chuyén
sang mau xanh lam khi thém khéng qua 1,5 ml dung dich
natri hydroxyd 0,01 N (CP). Liy 100 ml dung dich SI,
thém 0,2 ml dung dich da cam methyl (TT). Dung dich
thu dugce phai chuyén tir mau vang sang da cam khi thém
khong qué 4,0 ml dung dich acid hydrocloric 0,01 N (CD).

Chiit kiém ty do

Dung dich acid percloric 70 % trong phenol: Hoa tan
khodng 0,72 g (0,710 - 0,7250 g) acid percloric (TT) trong
50,0 ml phenol (TT).

Léy 50,0 ml dung djch S3, chudn d9 bing dung dich acid
percloric 70 % trong phenol. Xéc dinh diém két thic bing
phuong phép chuén d¢ do dién thé (Phy luc 10.2). Song
song chuin dé mau tréng, duoc chuan bi ¢ muc dung
dich S3, trong cung diéu kién. Chénh l1gch thé tich dung
dich chuén d¢ ctia miu thir va mau tring khong dugc qua
0,4 ml.

Tap chéit lién quan (monomer ton du hoiic dung méi
ton dw)

Caprolactam

Khéng dugc qua 1 %.

Phuong phép sic ky khi (Phu luc 5.2).

Dung dich thir: Hoa tan 1,0 g ché phim trong lugng vira
du acid formic (TT). Pha lodng thanh 10,0 ml véi cing
dung méi.

Dz:r{g dich géc caprolactam: Hoa tan 125 mg caprolactam
chuin trong trong acid formic (TT). Pha loadng thanh
50,0 ml véi cang dung moi.

Dung dich déi chiéu: Lfly 0, 2,4, 6,8 va 10,0 ml dung
dich gbc caprolactam vao 6 binh dinh mirc 20,0 ml. Pha
loAng dén vach véi acid formic khan (TT), thu duge 6 dung
dich theo thir ty 1d mdu tring va cac dung dijch DC1 dén
PCS5) c6 chira lan luot 0; 0,25; 0,50; 0,75; 1,00; 1,25 mg
caprolactam/ml.

Diéu kién sdc ky:

Cot mao quan kich thudc 2 m x 4 mm, duge nhdi diatomit
da dwgc silan héa ding cho sdc ky khi (TT) da dugc thm
10 % (kl/kl) polyethylen glycol 20.000.

Nhiét d¢ cot: 170 °C.



