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QUY CHUAN KY THUAT QUOC GIA
VE PHU GIA THU'C PHAM - CHAT LAM BONG
National technical regulation on Food Additive — Glazing agent
. QUY BINH CHUNG
1. Pham vi diéu chinh

Quy chuén ky thuat quéc gia (sau day goi tat la Quy chuén) nay quy dinh céc yéu cau ky thuat va quan ly vé
chét lwong, vé sinh an toan ddi véi cac chét lam béng dwoc str dung véi muc dich 1am phu gia thue pham.

2. B6i twrong ap dung
Quy chuan nay ap dung dbi véi:

2.1. Tb chirc, ca nhan nhap khau, xuét khau, san xuét, budn ban va str dung cac chét lam bong lam phu
gia thwe phdm (sau day goi tat la tb chirc, ca nhan).

2.2. Co quan quan ly nha nwéc co lién quan.

3. Giai thich ttr ngir va chir viét tat:

3.1 Chét 1am bong: 1a phu gia thwe phdm dwoc cho thém vao bé mat phia ngoai cla thuc phadm
nham tao d6 bong hoac tao I&p bao vé.

3.2. JECFA monograph 1 - Vol. 4 (JECFA monographs 1 - Combined compendium of food additive
specifications; Joint FAO/WHO expert committee on food additives; Volume 4 - Analytical methods,
test procedures and laboratory solutions used by and referenced in the food additive specifications;
FAO, 2006): Cac yéu cau ky thuat dbi véi phu gia thuc phdm, Tap 4 Cac phwong phap phan tich, quy
trinh th&r nghiém, dung dich th&r nghiém dwoc st dung (hodac tham chiéu) trong yéu cau ky thuat doi
v&i phu gia thwc phdm; JECFA bién soan; FAO ban hanh nam 2006.

3.3. Ma s6 C.A.S (Chemical Abstracts Service): Ma s6 dang ky héa chéat cia Hiép hoi Héa chat Hoa
Ky.

3.4. TS (test solution): Dung dich thudc thir.

3.5. ADI (Acceptable daily intake): Luwgng &n vao hang ngay chip nhan duoc.

3.6. INS (International numbering system): Hé théng ma sb quéc té vé phu gia thywc phadm.

Il. YEU CAU KY THUAT, PHWONG PHAP THU VA LAY MAU

1. Yéu cau ky thuat va phuong phap thir d6i voi cac chét lam bong dwoc quy dinh tai cac phu luc ban
hanh kém theo Quy chuan nay nhuw sau:

1.1. Phu luc 1: Yéu cau ky thuat va phwong phap thir déi véi sap ong

1.2. Phu luc 2: Yéu cau ky thuat va phwong phap thir déi véi sap Candelila
1.3. Phu luc 3: Yéu cau ky thuat va phwong phap thir déi véi Shellac

1.4. Phu luc 4: Yéu cau k¥ thuat va phwong phap thir déi véi dau khoang
1.5. Phu luc 5: Yéu cau ky thuat va phwong phap ther déi véi sap vi tinh thé



2. Cac yéu cau ky thuat quy dinh trong Quy chuan nay duwoc thir theo JECFA monograph 1 - Vol. 4,
ngoai trlr mot sé phép thir riéng dwoc md ta trong cac phu luc. Cac phwong phap ther dwoc huéng
dan trong Quy chuan nay khong bat budc phai ap dung, c6 thé sir dung cac phwong phap thir khac
twong dwong.

3. Lay mau theo hwong dan tai Thong tw 16/2009/TT-BKHCN ngay 02 thang 6 nam 2009 cla Bo
Khoa hoc va Céng nghé vé hudng dan kiém tra nha nuwéc vé chat lwgng hang héa lwu thong trén thi
trwdng va cac quy dinh khac cda phap luat coé lién quan.

ll. YEU CAU QUAN LY
1. Céng bd hop quy
1.1. Céc chét lam boéng phai dwoc cong bd phu hop véi cac quy dinh tai Quy chudn nay.

1.2. Phwong thirc, trinh tw, tha tuc céng bbd hop quy dwoc thye hién theo Quy dinh vé chirng nhan
hop chuén, chirng nhan hop quy va céng bd hop chuan, cong bd hop quy ban hanh kém theo Quyét
dinh s 24/2007/QD-BKHCN ngay 28 thang 9 nam 2007 cla Bo trwéng Bé Khoa hoc va Cong nghé
va céac quy dinh cla phap luat.

2. Kiém tra déi v&i chat lam béng

Viéc kiém tra chét lwong, vé sinh an toan déi voi cac chat lam béong phai thwe hién theo cac quy dinh
clia phap luat.

IV. TRACH NHIEM CUA TO CHU'C, CA NHAN

1. Té chirc, ca nhan phai céng b hop quy phu hop v&i cac quy dinh ky thuat tai Quy chuén nay,
dang ky ban cong bo hop quy tai Cuc An toan vé sinh thyc phdm va bdo dadm chét lvong, vé sinh
an toan theo dung néi dung da céng bo.

2. T6 chirc, ca nhan chi dwoc nhap khau, xut khau, san xuét, budn ban va st dung cac chét lam bong sau
khi hoan tat dang ky ban céng bd hop quy va bao dam chat lwong, vé sinh an toan, ghi nhan phu hop véi cac
quy dinh cla phap luat.

V. TO CHU’'C THU'C HIEN

1. Giao C_)uc An toan vé §.inh thwc pham cha tri, phéi hpp v&i cac co quan chirc nang co lién quan
hwéng dan trién khai va té chirc viéc thwc hién Quy chuan nay.

2. C&n c vao yéu cau quan ly, Cuc An toan vé sinh thuwc phdm cé trach nhiém kién nghi Bd Y té stra
ddi, bd sung Quy chuan nay.

3. Trwéng hop huwéng dan cta qubc té vé phwong phép'thfl’ va cac quy dinh cta phap luat vién dan
trong Quy chuan nay dwoc stra ddi, b sung hodc thay thé thi 4p dung theo van ban méi.

PHU LUC 1
YEU CAU KY THUAT VA PHUONG PHAP THU BOI VOI SAP ONG
1. Tén khéc, chi sé Beeswax
INS 901
2. Dinh nghia Séap ong dwoc lay tir td ong mat (ho Apidae, vi du Apis mellifera L)

sau khi da ruat hét hoac ly tam hét mat ong. Té ong dugc lam chay
vé&i nwdc noéng, hoi nwédc hodc phoi dwdi anh mat troi, sau d6 san
phdm da tan chay dwoc loc va déng thanh banh sap ong vang. Sap
ong trang thu dwoc bang cach tay trdng sap ong vang dung cac chat
oxy héa nhw hydro peroxyd, acid sulfuric, hay anh sang mat troi. Sap
ong & mot hén hop cac ester cla cac acid béo va coén béo, cac
hydrocarbon va acid béo tw do, va c6 mét phan nhé cac con béo tw
do.

M4 s6 C.A.S. 8006-40-4 (s&p ong vang)
8012-89-3 (s&p ong trang)

3. Cam quan Sap ong vang: chat rdn mau vang hoac nau sang, khi lanh thi dé v&,
khi v& tao thanh miéng m& duc, dang hat, khong c6 dang tinh thé, &
nhiét dé khoang 35°C tr& nén mém déo. C6 mui dac trwng clia mat
ong.

Séap ong trédng: chat rdn mau trdng hay mau trdng nga (I6p méng
thwdng trong mo), c6 mui nhe dac trwng clia mat ong.



4. Chirc nang

5. Yéu cau ky thuat
5.1. Pinh tinh

Do tan

5.2. P6 tinh khiét
Khoang néng chay
Chi's6 acid

Chi sé6 peroxyd

Chi sé xa phong hoa
Sap carnauba

Ceresin, parafin va mét sé
sap khac

Chat béo, sap Nhat
colophan va xa phong

ban,

Glycerin va cac polyol khac

Chi

6. Phwong phap thor
6.1. Do tinh khiét

Chi sé6 peroxyd

Sap carnauba

Ceresin, parafin va mét sé
loai sap khéac

Chét béo, sa&p Nhat ban,

Chét lam bong, chét giai phong, chat 6n dinh, chét tao két cau cho
keo cao su, chat mang cho phu gia thwc pham (bao gom mang
hwong va mang mau), chat lam duc.

Khoéng tan trong nwéc, it tan trong con, rat dé tan trong ether.

62 — 65°C

17-24

Khéng dwoc quéa 5,0. (xem mo ta trong phan Phwong phéap thiy)
87-104

Dat yéu ciu (xem mb ta trong phan phwong phap thir)

Dat yéu cau (xem mo ta trong phan phwong phap thi).
Dat yéu cau (xem mo ta trong phan phwong phap thi).

Khéng dwoc qué 0,5% (tinh theo glycerin)
(xem mé ta trong phan phwong phap th).

Khéng dwoc qué 2,0 mg/kg.

Can chinh xac 5 g mau vao binh nén 200 mL. Thém 30 mL dung dich
cloroform va acid acetic (TT) 2:3 va day ndat binh nén. Lam néng mau
trong nwéc 4m va xody tron dé& hoa tan mau. Bé ngudi dén nhiét do
phong va thém 0,5 mL dung dich kali iodid bao hoa. BDay binh nén
bang nuat va I&c manh trong 60 + 5 gidy. Thém 30 mL nwéc I&c déu
va chuan do ngay bang dung dich natri thiosulfat dung chi thi hd tinh
bot (TT). Tién hanh thém trén mét mau tréng.

(a—b)x Nx1000
m

Chi s6 peroxyd =

Trong do:

a = sb6 mL natri thiosulfat dung cho mau th
b = s6 mL natri thiosulfat ding cho m&u trang
N = ndng dd dwong lwong cla natri thiosulfat
m = khéi lwong mau (g)

Can khoang 100 mg mau thir vao mét 6ng nghiém, thém 20 mL n-
butanol. Nhing 6ng nghiém vao chau nuéc dang soi, lac hén hop
nhe nhang dén khi mau thtr hoa tan hoan toan. Chuyén mau trong
éng nghiém vao mot cdc c6 md chra nwédc & 60°C, va dé yén cho
nwédc ngudi xudng nhiét dd phong. Mot khdi xbép cac tinh thé min
gidng hinh kim tao thanh, tach khéi Iép dung dich me trong suébt.
Dwéi kinh hién vi, cac tinh thé xdp hinh kim hodc cac bui hinh sao,
khéng c6 khéi vd dinh hinh, chirng té khéng cé sap carnauba.

Can 3,0 g mau vao mét binh ciu day tron 100 mL, thém 30 mL dung
dich kali hydroxyd 4% (kl/tt) trong ethanol khong chira aldehyd va
dun nhe dwéi éng sinh han hdi lwu trong 2 gi¢. Thao bo ong sinh
han, nhing ngay vao dé mét nhiét ké. Ngam binh vao chau nwéc
80°C va dé cho ngudi, lién tuc I&c xo4y tron binh. Khéng dwoc c6 két
tha trwéc khi nhiét do dat dén 65°C, mac du dung dich c6 thé trang
duc.

Pun 1 g mau véi 35 mL dung dich natri hydroxyd 1:7 trong 30 phdt,
3



colophan va xa phong

Glycerin va cac polyol khac

Chi

gitr nguyén thé tich bang céch thinh thoang thém nuoc, réi dé ngugi
hon hop. Sap sé tach ra, va dung dich van trong su6t. Loc hon hop
lanh va acid héa dich loc bang acid hydrocloric. Khéng c6 két tla tao
thanh.

Cho 0,20 g mau vao mét binh cau day tron, thém 10 mL dung dich
kali hydroxyd trong ethanol (TT), néi sinh han héi lwu va dun trong
mét binh céach thay trong 30 phat. Thém 50 mL acid sulfuric lodng
(TT), d& ngudi va loc. Rra binh va phéu loc bang acid sulfuric lodng
(TT). Gop dich chiét va dich r&ra, pha lodng thanh 100,0 mL acid
sulfuric lodng (TT). L4y 1,0 mL dung dich vao mét ng nghiém, thém
0,5 mL dung dich natri periodat 1,07% (kl/tt) trong nwéc, lac déu va
dé yén trong 5 phat. Thém 1,0 mL dung dich fuchsin da lam mat mau
(xem & dwdi), l&c déu. Két tda phai tan hét. D&t dng vao mot cbe co
mé chira nwéc & 40°C. D& ngudi, quan séat trong khodng 10 — 15
phat. Néu dung dich chuyén thanh mau tim xanh, mau phai khéng
dwoc dam hon mau dung dich chuan pha déng thi theo cach twong
tw nhwng dung 1,0 mL dung dich glycerin 0,001% (kl/tt) trong acid
sulfuric loang (TT).

Dung dich fuchsin dwgc khr mau

Hoa tan 0,1 g fuchsin dang base trong 60 mL nwé&c. Thém dung dich
gdm 1 g natri sulfit khan (tinh khiét thuéc th) trong 10 mL nuéec.
Thém t tr 2 mL acid hydrocloric, vira thém vira I&c lién tuc. Thém
nwdc dén dd 100 mL. Bé yén, tranh anh sang trong vong it nhat 12
gi®, loai mau bang than hoat tinh va loc. Néu dung dich tr& nén duc,
loc trwee khi dung. Néu sau khi dé& yén, dung dich chuy&n sang mau
tim, loai mau lan nira bang than hoat tinh. Bdo quan tranh anh sang.

- Thir theo JECFA monograph 1 - Vol.4.

- Xac dinh bang k¥ thuat quang phd hap thu nguyén t& thich hop cho
ham lwong quy dinh. Lwa chon c¢& mau thir va phwong phap chuan
bi mau dwa trén nguyén tac cta phwong phap mé ta trong JECFA
monograph 1 - Vol.4 phan cac phwong phap phan tich céng cu.

PHU LUC 2

YEU CAU KY THUAT VA PHUONG PHAP THU BOI VO'I SAP CANDELILLA

1. Tén khéac, chisé
2. Pinh nghia

INS 902

Séap candelilla thd thu dwoc bang cach dun sdi cac nhanh khé cla
cay candelilla (Euphorbia antisyphilitica) trong nwéc da dwoc acid
héa bang acid sulfuric d& gidi phong ra sap. Sap tan chay nay sau dé
duwoc loai béo va dé cho déng dac lai, tiép theo dwoc tinh ché béng
cach xtr ly v&i acid sulfuric va qua cac cong doan ép - loc.

Sap candelilla vé co ban chira n-alkanes mach 1& (C29 dén Cas) V6
cac ester clia cac acid va cac rwou c6 mach carbon chan (Czs dén
Css). Céc acid tw do, rwou tw do, sterol, keo trung tinh va cac chét
khoang cling c6 mat.



M3a s6 C.A.S.

3. Cam quan

4. Chtrc nang

5. Yéu cau ky thuat
5.1. Binh tinh
Do tan

D6 hép thu hdng ngoai

5.2. D6 tinh khiét

Khoang nhiét do tan chay
Chi sé acid

Chi sé xa phong héa

Chi

6. Phwong phap tho

D6 tinh khiét

Chi

8006-44-8

Dang chét ran, clrng, ron, béng mau nau hoi vang, cé mui thom khi
lam noéng.

Chét lam bong, chét tao két cau cho keo cao su, chét phi bé mat,
chat mang cho phu gia thye pham (bao gom mang hwong va mang
mau), chat lam duc.

Khéng tan trong nwéec, tan trong toluen.

Phé hong ngoai ctia mau thir, da dwoc lam tan chay va chuén bi dé
phan tich trén mot tam kali bromid phai twong (ng voi phd héng
ngoai cta sap candelilla tiéu chuan (xem Phu luc).

68,50 — 72,5°

T 12 dén 22

T 43 dén 65.

Khéng duoc qué 2 mg/kg.

- Thir theo JECFA monograph 1 - Vol.4.

- X&c dinh bang ky thuat quang phd hap thu nguyén t& thich hop cho
ham lwong quy dinh. Lwa chon ¢& mau thtr va phwong phap chuan
bi mau dwa trén nguyén tac cGa phwong phap mé ta trong JECFA
monograph 1 - Vol.4 phan cac phwong phap phan tich céng cu.

PHU LUC 3

YEU CAU KY THUAT VA PHUONG PHAP THU BOI VOI SHELLAC

1. Tén khéac, chisé
2. Pinh nghia

M& s6 C.A.S

3. Cam gquan

4. Chirc nang
5. Yéu cau ky thuat

INS 904

Senlac 1a nhya polyester thu dwoc tir canh kién dé, chat nhya tiét ra
tr loai cbn trung Laccifer (Tachardia) lacca Kerr (Ho Coccidae).
Senlac da tdy mau thu dwgc nho qua trinh hoa tan canh kién dé
trong dung dich Na2COs trong nuwéc, sau dé tdy mau bang natri
hypochlorit, két tia canh kién dé da tdy mau bang dung dich H2SO4
lodng va sy kho; senlac da tdy mau khoéng chva sap duoc diéu ché
bang cach xt ly tiép, theo d6 sap dworc tach ra bang céch loc.

9000-59-3

Sellac da tdy mau: dang nhwa hat v6 dinh hinh c6 mau tréng téi vang
nhat;

Senlac da tdy mau khéng chira sap: dang nhwya hat vd dinh hinh c6
mau vang sang.

Chét lam béng, chat phi bé ngoai



5.1. Binh tinh
Phan trng mau

Do tan

Chi s6 acid
5.2. D6 tinh khiét
Giadm khéi lvong khi séy kho

Rosin

Sap

Chi
6. Phwong phap thor
6.1. PBinh tinh

Phan dng mau

Chi sé acid

6.2. D6 tinh khiét

Phai c6 phan trng mau dac trwng.

Khéng tan trong nwéc; tan cham trong ethanol; it tan trong aceton va
ether.

60 — 89 (xem md ta trong phan Phuwong phap thir)

Khong dwoc qua 6,0 % (sdy & 40°C trong 4 gi®, sau d6 lam nguodi
dén nhiét dé phong trén silicagel trong 15 gi®)

Dat yéu cau (xem mé ta trong phan Phuong phép thi).

Senlac da tdy mau: khéong dwoc qua 5,5% ; Senlac da tdy mau
khong cé sap: khéng duwoc qua 0,2%

(xem mé ta trong phan Phwong phap thir)

Khéng dwoc qua 2,0 mg/kg.

Cho vai giot dung dich chra 1 g amoni molybdat trong 3 ml acid
sulfuric vao 50 mg mau. Mau xanh l&4 cay dwoc hinh thanh chuyén
sang mau hoa ca khi dung dich mau dwoc trung hoa bang dung dich
amoni hydroxyd 6N.

Can chinh xac 1 g mau nghién min va hoa trong 50 ml alcol trwéc do
da dwoc trung hoa badng NaOH véi chat chi thi phenolphthalein, va
chuén d6 bang dung dich KOH 0,1N. Xac dinh diém két thic béng
cach str dung phenolphthalein TS ho&c dung cu do dién thé. Néu
phenolphthalein dwoc diing, chudn dd cho dén khi mau hdng nhat
bén it nhat trong 30 gidy. Tinh chi sb acid bang cong thirc:

Chi sb acid = 56,1V x N/W
Trong do:
V: Thé tich dung dich NaOH (ml)
N: Nong dé dung dich NaOH
W: Khéi lwgng mau (g) tinh theo chét kho.



Rosin

Sap

Chi

Hoa tan 2 g mau trong 10 ml ethanol da khir nwéc, va thém t tor 50
ml dung mdi hexan vira thém viva lac. Chuyén hén hop vao mot
phéu tach, rira 2 1&n 50 ml nwéc va loai bd nwéc rira. Loc 16p dung
moi, c6 dén kho va thém 2 ml hén hop gdm 1 phan thé tich phenol
Idng va 2 phan thé tich methylen chlorid vao phan cdn kho vira cbd
duwoc. Khudy va chuyén mét phan hén hop vao hé réng cia dia phan
&ng mau. Lam day hé réng lién ké bang hén hop gébm 1 phan thé
tich brom va 4 phan thé tich methylen clorid, day ca hai hé réng bang
mot kinh ddng hd. Khong c6 mau tia hodc mau xanh indigo dam
dwoc hinh thanh & trong hoac bén trén 1&p dich 1éng chira cdn mau.

Can chinh xac 10 g mau da nghién minva 2,5 g Na2COs vao cbe cao
dung tich 200 ml. Thém vao 150 ml nwdc noéng, ngam coc trong cach
thly sb6i va khuay cho dén khi mau dwoc hoa tan. Bay cdc bédng mot
kinh ddng hd, gia nhiét trong 3 gio khéng khudy, sau d6 lam ngudi
trong chau nwoc lanh. Khi sap ndi 1én bé mét, loc hon hop qua giay
loc khong tro tbc do6 trung binh, chuyen sap sang g|ay va rira phéu
loc bang nwéc. R6t 5 -10 ml ethanol vao phéu loc dé 1am khé nhanh.
Goi gidy vao mot to gidy loc rong, budc bang moét sgi day nhd va lam
khé bang cach gia nhiét nhe. Chiét bang cloroform trong dung cu
chiét xuat lién tuc thich hop trong 2 gi¢, st dung binh da lam khé va
can khéi lwong trwdc dé hirng sap trich ly va dung méi. C6 dung méi,
lam khé sap & 105°C cho t&i khéi lwgng khdng ddi, tinh % séap.

- Thir theo JECFA monograph 1 - Vol .4.

- Xac dinh bang k¥ thuat quang phd hap thu nguyén t& thich hop cho
ham lwgng quy dinh. Lwa chon c& mau ther va phwong phap chuan
bi mau dwa trén nguyén tac cha phwong phap mé ta trong JECFA
monograph 1 - Vol.4 phan cac phwong phap phan tich céng cu.

PHU LUC 4

YEU CAU KY THUAT VA PHUONG PHAP THU BOI VO'I DAU KHOANG

1. Tén khéc, chi sd

2. binh nghia

M& s6 C.A.S

3. Cam gquan

4. Chirc nang
5. Yéu cau ky thuat
5.1. Binh tinh

Liquid parafin, liquid petrolatum, food grade mineral oil, white mineral
oil

INS 905a

Hbén hop cla cac hydrocarbon 1dng naphthalin va parafin da tinh ché
voi diém soi trén 350°C; thu dwoc tir lcéc cbng doan tinh ché dau
khoang th6 khac nhau (vi du: chwng cat, trich ly va ket tinh) va lam
sach tiép bang acid va/hoac xtr ly hydrogen hoa co6 xuc tac; co thé
chtra cac chat chéng oxy hoa dwoc chap thuan dung cho thwc phadm.
8012-95-1

Dang dau 16ng khéng mau, trong suét, phat ra huynh quang dwéi
anh sang ban ngay; khdng mui

Chét 1am béng, chat chéng dinh, chét béi tron, chat pha bao vé



D¢ tan Khdng tan trong nwéc, it tan trong ethanol, tan trong ether

Dot chay Dét chay tao ra ngon Itra sang chéi va cé mui gibng mui parafin
5.2. Do tinh khiét
D6 nhot & 100°C Khéng nhé hon 11 ¢St
gg carbon & diém chung cdt  Khoéng nhé hon 28
0

Diém s6i & diém chung cét 5% cao hon 422°C

Khoéi lugng phén ti trung binh  Khdng nhé hon 500

Pé acid hodc dé kiém Dat yéu cau.

Céc chét dé than ho4 Dat yéu cau.

Hydrocarbon da vong thom Dat yéu cau.

Parafin rén Dat yéu ciu (xem mo ta trong phan Phuong phap thi).
Chi Khéng dwoc qua 1,0 mg/kg.

6. Phwong phap thor

D0 tinh khiét

Do acid hodc do kiém Cho 20 ml nwéc sbi vao 10 ml mau va lac manh trong 1 phat. Tach
I&p dung dich nwéc va loc. Cho 0,1 ml dung dich phenolphthalein TS
vao 10 ml dung dich lgc dwgrec. Dung dich khéng mau. Khéng dwoc
qua 0,1 ml dung dich NaOH 0,1N thém vao dé thay déi thanh mau
hong.

Céc chét dé dang than hoa Cho 5 ml mau vao éng thir cé nap thuy tinh trwdc d6 da dwoc riva
sach bang hén hop dich riva acid chromic. Thém 5 ml dung dich
H2SO4 TS va gia nhiét trong cach thay séi trong 10 phat. Sau khi de
ong thr trong chau trong 30 giay, Iay ra nhanh va trong khi day nap
l&c 3 lan that manh theo phwong thang dlrng v&i bién d6 10 cm. Lap
lai sau méi dot 30 giay. Khéng dwoc dé éng thlr ngoai cach thdy qua
3 giay cho méi lan l4c. Két thic sau 10 phit tinh ti théi gian bat dau
dat éng thlr vao cach thay cho dén khi lay ra khdi cach thay. Mau gidr
nguyén mau va acid khong tré& nén sdm mau hon mau chuén dwoc
chuan bi bang cach trén trong mét éng thir twong tw 3 ml sat (1)
clorid TSC, 1,5 ml cobalt clorid TSC va 0,5 ml CuSQOa4, hén hop nay
duwoc pha bang 5 ml dau khoang bén trén.

Parafin rén Lam khé lwgng méu thich hop béng cach gia nhiét & 100°C trong 2
gio' va lam ngudi trong binh hat am trén acid H2SO4 dam dac. Cho
vao ong thuy tinh c6 dwéng kinh trong khoang 25 mm, day éng va
ngam bng vao trong chau nwéc da. Sau 4 gio, chét 1dng tao thanh
phai da trong dé c6 thé nhin thdy dé dang mét vach mau den rong
0,5 mm trén nén trang git thang dng & phia sau éng thay tinh.

Chi - Thir theo JECFA monograph 1 - Vol.4.

- X&c dinh bang k¥ thuat quang phd hap thu nguyén t& thich hop cho
ham lwong quy dinh. Lwa chon ¢& mau thtr va phwong phap chuén
bi mau dwa trén nguyén tic cta phwong phap mod ta trong JECFA
monograph 1 - Vol.4 phan cac phwong phap phan tich céng cu.

PHU LUC 5
YEU CAU KY THUAT VA PHUONG PHAP THU BOI VO'I SAP VI TINH THE
1. Tén khac, chi sé Petroleum wax;
INS 905¢
2. Dinh nghia Sap vi tinh thé 1a hén hop tinh ché cta cac hydrocarbon bao hoa, rén chi
yéu la parafin nhanh, thu dwoc tir dau mé.
3. Cam quan Dang sap khéng mau hoac trang, hoi trong mé, khéng vi va khéng mui
4. Chilrc nang Chét gum cao su, chat phi bao vé, chat chéng tao bot, chat Iam bong
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5. Yéu cau ky thuat
5.1. Pinh tinh

Do tan

Chi sé khuc xa

Phé hép thu héng ngoai

5.2. B tinh khiét
D6 nhot & 1000C

Sé carbon & diém chung cét
5%

Khéi lwong phan td trung
binh

Can sau khi nung
Mau sac
Lwu huynh

Chi

Hydrocarbon da vong thom

6. Phwong phap thor
Do tinh khiét
D¢ nhoét & 1000C

Khong tan trong nwéc, tan rat it trong ethanol, it tan trong diethyl ether va
hexan.

n (100, D): 1,434 — 1,448

Phé hép thu hdng ngoai ctia mau néng chay va chuan bj trén mét tam
caesi hoac kali bromid twong &ng véi phé trong phan Phu luc

Khéng dwoc nhé hon 11 mmé2/giay

Xem mé ta trong phan Phwong phap thiy

Khéng dwoc qua 5% céc phan tl cé s carbon nhd hon 25
Xem mb ta trong phan Phwong phap thiy

Khéng nhé hon 500

Xem mb ta trong phan Phwong phap thiy

Khéng dwoc qua 0,1%

Xem md ta trong phan Phwong phap tho

Xem mo ta trong phan Phwong phap thiy

Khéng dwoc qué 0,4%

Xem mo ta trong phan Phwong phéap thiy

Khéng dwoc qué 3,0 mg/kg.

Mau thlr phai dap (ng cac gi¢i han hap thu tia cwe tim khi tién hanh phan
tich nhu dwgc mo ta trong Phwong phap thir.

D6 hap thu cuc dai/chiéu dai dwong
truyén (cm)

Buwdéc séng (nm)

280 - 289 0,15
290 - 299 0,12
300 - 359 0,08
360 - 400 0,02

(ASTM D 445 dwoc chip nhan véi sy cho phép tir Sach thueng nién Tiéu
chudn ASTM ban quyén cla Hiép hdi My v& Thir nghiém va Vat liéu, 100
Harbor Drive, West Conshohocken, PA 19.428 ban sao cua tiéu chuén
ASTM hoan chinh c6 thé dwoc mua truc tiép tv ASTM, dién thoai 610-
832. - 9.585, fax: 610-832-9555, e-mail: service@astm.org,

website: http://www.astm.org)

S& dung nhét ké mao quan thuy tinh, da hiéu chinh va c6 kha nang do dé
nhét déng hoc véi do lap lai chi cd 1/20 trwdng hop vwot qua 0,35%.
Ngam nhét ké trong chau chat 16ng néng & nhiét dé +0,1°C thich hop dbi
véi mau thir, @m bao trong sudt qua trinh do, lic ndo mau tht trong nhét
ké ciling & dwdi bé mat chat 16ng trong chau it nhat 1a 20 mm. Cho mau
vao nhét ké theo cach chi dan thiét ké thiét bi. Gitx mau trong chau
khoang 30 phut. Diéu chinh thé tich mau dén vach qui dinh theo thiét ké
cta nhét ké. Dung &p lwc diéu chinh mirc trén cing cta mau dén vij tri
cach phia trén cta vach mc thé nhat khodng 5 mm trong nhanh mao
quan cuda thiét bi. Cho mau chay tw do, do, thdi gian can thiét cho mat
khum cta chat 16ng chuyén ti vach dinh miec thé nhat dén vach dinh mac
th& hai. Thoi gian do dwoc tinh bang gidy véi sai léch 0,2 giay Néu thdi
gian nhé hon 200 gidy, chon nhét ké c6 mao quan cé dwdng kinh nhd
hon va 13p lai cach lam. Do thdi gian chay 1an hai. Néu ca hai lan do cé
sai s trong khoang 0,2%, dd nhét déng hoc dwoc tinh bang gia tri trung
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Sé carbon & diém chung cét
5%

binh. Néu ca hai lan do khong tvong dong thi lap lai cach xac dinh sau khi
lam sach va lam khé can than nhét ké.

Do nhét & 100°C (mm?/giay) = C x t
Trong do:
C: Hé sb hiéu chinh nhét ké (mm?2/giay)
t: thoi gian chay (giay)

“S6 carbon” 1a s6 nguyén tir carbon trong mot phan tkr. Xac dinh sb
carbon c6 trong mau bang sac ky khi. Dwéi day chi ra mot so dieu kién
hoat dong dién hinh dé xac dinh dén sb carbon dén 45.

Chiéu dai cot (m) 25 30 15
BPuwdng kinh trong (mm) 0,32 0,53 0,25
Pha tinh DB-5 5%
DB-1 methyl RTX-1 phenyl
- methyl
silicon . methyl
silicon -
silicon
Do day Iop phim moéng 0.25 0,25 0.25
(Hm)
Khi mang heli heli hel
Téc do dong (ml/phat) 1,56 5,0 2,3
Téc do tuyén (cm/giay) 33 35 60
Chuwong trinh nhiét d6
Nhiét do ban dau 80°C 80°C 80°C
Tbc d6 nang nhiét (¢/phat) 10 8 5
Nhiét d6 cudi cung 380°C 340°C 350°C
Ky thuat bom NguoI trén cot rlguol nguol trén
trén cot cot
Detector FID FID FID
Nhiét 380°C 340°C 375°C
Dung tich mau (ul) 1,0 1,0 1,0

Lwu y: Bang cach t6i wu hoa chiéu dai cot tach va/hoc nhiét do cot, cac
loai s&p vé&i sd carbon cao hon 45 ciing c6 thé phan tich duoc.

Céc chuan dé hiéu chuan va dinh tinh:

Cac mau chuan cua parrafin thong thudng bao phi khoang sb carbon cla
mau cé do tinh khiét Ién hon 95%.

Chuén tuyén tinh

Chuén bi mét hén hop da biét khéi lwong cha cac n — parafin c6 chubi
carbon Cis — Ces, hoa tan hdn hop trong cyclohexan. S dung nhirng
lwong twong dwong clia méi loai parafin da can chinh xac dén 1%. Cac
dung dich c6 néng dd 0,01 % (tinh theo khéi lwong) cé thé dwoc siv dung.
Khong nhét thiét phai bao gdm moi n-parafin trong hén hop nay mién la
né chira Cis, Cas, va ca Ceo Néu xac dinh sb lwong carbon cao hon lién
quan) va it nhat mét trong méi n - parafin th tw. Chat chuan nay phai
dwoc day chat dé ngan ngira that thoat dung méi.

Dung dich néi chuén:

Chuan bi dung dich géc cha 0,5% (theo khéi lwgng w/w) n — Cie trong n
— hexan ( d6 tinh khiét ti thidu 98%) bang céach can chinh x&c 0,4 g n —
Ci6 cho vao binh dinh m&c dung tich 100 ml. Thém 100 ml cyclohexan va
can lai. Ghi khéi lwgng n — Cis ( Wiste) t6i trong khoang 0,001 g va khoi
lwong cla dung dich goc ( Ws ) t6i trong khoang 0,1 9. Chuan bi dung
dich néi chuan loang bang cach pha mét phan dung dich gbc véi 99 phan
cyclohexan. Tinh néng dé dung dich ndi chuén theo cdng thirc sau:
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o - Vum 100
e Ws 100 o (wiw)

Trong do:

Ciste: NOng dd clia n — Cis trong dung dich ndi chuan loéng (% theo khbi
lwong)

Ws: Khéi lveng dung dich géc (g)

Kiém tra mau trang:

Bom 1 pl dung méi. Khéng cé pick nao dwoc phat hién trong khoang thoi
gian lwu ma sap rira giai.

Do phan gidi cot:

Bom 1 ul dung dich 0,05% mdi n — C20 va n — Czs trong cyclohexan. Do

phan gidi c6t R khong dwoc nhd hon 30 dwoc tinh toan theo cong thirc
sau:

B 2d
1.699 (W1 + W2)

Trong do:

d: Khoang céach gitra cwe dai pic ctia n — C2o va n — C24 (mm)
W1: Pic bang mét ntra chiéu cao ctia n — Czo (mm)

W2: Pic bang mét ntra chiéu cao ctia n — Cz4 (mm)

Do tuyén tinh:

Phan tich chuan tuyén tinh. Cac hé sb dap ng khéi lwong tinh toan lién
qguan dén hexadecan phai trong khoang 0,90 — 1,10.

Do 1ap lai thoi gian lwu:

Phan tich chuan tuyén tinh 2 14n. Céc thoi gian lwu dbi véi phan tich 2 1an
phai khéng chénh Iéch hon 0,1 phdt.

Hiéu chuan ddi vaoi xac dinh n — parafin:

Xac dinh thoi gian lwu cla tlrng n — parafin trong chudi C16 — Cas ( hodc
Ceo néy xac dinh so carbon cao hon lién quan ) bang céch bom lweng nho
cla moi parafin hodc riéng biét hoac trong hon hop da biét trwvdece.

Lay mau:

Gia nhiét mau tai nhiét d6 cao hon 10°C so v&i nhiét do sap dwoc nau
chay hoan toan. Tron déu béng cach khudy... st dung édng nhd giot sach,
nhd mat vai giot 1én trén mat tAm |4 nhém sach, dé doéng d&c va bé thanh
trng miéng. La nhoém thuwong c6 chira sdn mét mang mong bang dau.
Trwéc khi st dung, dau nay phai dwoc loai bo bang cach rra 14 nhém
bang cac dung méi nhw hexan hodc cén khoang.

Céch tién hanh:

Can chinh xac 0,01 g mau ( Wma ) thu dwoc theo mé ta trong phan lay
mau, cho vao mét lo thuy tinh cé dung tich 15 ml. Thém khoang 12 ml
dung dich néi chuan loang, day nap lo va can chinh xac khéi lwgng cda
dung dich ndi chuan pha lodng thém vao ( Wins ). L&c lo cho dén khi sap
hoa tan hoan toan, s& dung cach gia nhiét nhe néu can thiét.

Bom 0,5 — 1,0 pl dung dich mau. Ghi lai séc ky db va lwu gil tin hiéu
detector. Pic tr dung dich ndi chuan phai dwoc phan giai hoan toan khai
dién tich mau sap. Dya vao thdi gian lwu nhw thu dwoc trong phan Hiéu
chuan déi v&i xac dinh n — parafin, dinh tinh cac pic parafin. St dung vach
thang ding lén dwong nén nam ngang, l4y tich phan tin hiéu cua
detector. Tong cong dién tich cla tat ca cac pic ciia méi sé carbon. Theo
quy wéc, cac pic gan sé carbon n la nhirng pic rira gidi gitra thung liing
ngay pic parafin (Cn-1) va thung liing twong (rng tiép sau pic parafin (Cn).
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Khéi lwong phan t& trung
binh

Can sau khi nung

Mau séc

i N 1 . L : " 3 L

'imtu ¥ R TN TR ¥y %

Hinh 1: Tdng sb carbon (sic ky dd v&i dwdéng nén nam ngang)
Tinh két qua:

Déi véi méi sb carbon, ham Ilwong tinh theo % khéi lwgng dwoc tinh theo
cbng thire sau:

Ci= -mmmmemmee- X RRFj X -=-=-=-mnmm-- X Cistp

Trong do:

Ci: Ham lwong hydrocarbon c6 sé carbon i (% theo khéi lwong)
Ai: Téng dién tich cta cac hydrocarbon véi sé carbon i

Aistp: Dién tich ctia pick ndi chudn n — Cis

RRFi: Hé sb dap &ng lién quan dén n — Cue

Winsto: Khéi lwgng dung dich ndi chuén lodng

Whmau: Khéi lwong mau sap

Cisto: Ndng d6 n — Cis trong dung dich ndi chuén loéng

Ham lwong tdng hop cla cac thanh phan c6 sb carbon nhé hon 25 khéng
dwoc qua 5%.

St dung phan bé sé carbon thu duoc trong phan thir vé “Sé carbon tai
diém chwng cat 5%” tinh khdi lwong phan t& trung binh theo coéng thirc
sau:

i=i

S (14i+2)
i=17
100

Trong do:
i S6 carbon
Ci: Ham lwong cac thanh phan c6 sbé carbon i (%)

Can chinh xac 2 g mau cho vao dia st hodc platin da biét khéi lwong va
gia nhiét trén ngon Itra. Mau bay hoi ma khéng thoat ra mui hang. Nung &
nhiét do khéng qua sac dd tdi cho dén khi khéng con carbon. Lam ngudi
trong binh hat &m va can.

Lam tan chdy khodng 10 g mau trong chau hoi nuwéc va cho 5 ml chét
I6ng vao éng thir vi sinh bang thuy tinh sach, kich thwéc 16 x 150 mm:
chét 16ng dwoc lam &m, tan chady khong dwoc sdm mau hon dung dich
dworc tao ra bang cach tron hdn hop gébm 3,8 ml sét (111) clorid TS (FNP 5)
va 1,2 ml cobal clorid TS (FNP 5) trong éng thr twong tw, so sanh hai éng
bang phan chiéu anh sang twong phan véi nén mau tréng, cac éng tho
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Luu huynh

dwoc gitr tryc tiép twong phan véi nén & mot géc ma khong cé huynh
quang.

(ASTM D 2622 Xem phép thtr déi v&i Do nhot & 100°C vé Ban quyén cho
phép)

Xac dinh béng phép do phd tia X st dung cac diéu kién sau:

Dung cuy, thiét bi:

- May quang phd tia X dwoc trang bi dé phat hién tia mém trong dai 537 A.
- Buong truyén quang cda heli

- Thiét bi phan tich chiéu cao xung hodc céac thiét bi phan biét ning lwong
khac

- Detector duwoc thiét ké dé phat hién cac tia X buéc song dai

Tinh thé phan tich phu hop véi dd tan séc cla tia X Ka lwu huynh trong
khodng géc cua thiét bi quang phd dwoc si dung. Pentaerythritol va
germani 1a phd bién nhat méc du nhirng chét it phan chiéu hon nhw
EDDT, ADP va thach anh cé thé dwoc dung.

Ong tia X phat btrc xa Ka lvu huynh.
Ong tia X v&i muc tiéu vonfram, platin hoac crom.
Do nhay chuén:

Céc chét petroleum 1ong chira Iwu huynh & cac ndng do xap xi khoang
gitra dd thi hiéu chuan duoc st dung cho phép thir.

Chuén hiéu chinh:

Chuén bj chuén hiéu chinh bang cach pha cén than lweng di-n-butyl sulfid
(chuén tinh khiét cao v&i mét phan tich dwoc chirng nhan, san xuéat déc
biét nhw mot chéat hiéu chinh cho phwong phap nay, luén cé sén ctia Coéng
ty Philips Petroleum, Bartlesville, OK, M) v&i dau trdng (chira nhé hon 5
mg/kg). Cac ndng dd chuan chinh xac dwoc chuan bj gdm 0,1; 0,25; 0,5
va 1,0% (theo trong lwvong).

Puwong chuén:

Bo birc xa Iwu huynh phat ra thyc tir méi chuan hiéu chinh. V& d6 thi
cwdng d9, dwdi dang sO dém thuc trén gidy, véi ndng dd Iwu huynh.

Dé duy tri gia tri dworng chudn véi sy thay déi nhé vé do nhay céc thiét bi,
do d6 nhay chuén tai cac khoadng thoi gian thuwéng xuyén trong cac ngay
chay. Thiét lap ty & tinh cta chuan nay bang cach do d6 nhay cuta ching
tai cac khoadng th&i gian thwdng xuyén trong qua trinh chuan bi dwong
hiéu chuan. Tinh hé sé hiéu chinh déi véi cac thay dbdi do nhay cla thiét bi
hang ngay bang céng thirc sau:

F=f
B

Trong do:
A: S6 dém cta dd nhay chun dwoc xac dinh tai thoi diém hiéu chinh
B: S6 dém cla dd nhay chuan dwoc xac dinh tai thdi gian phan tich

Céch tién hanh:

Dé& mau trong céng do thich hop. M&c du birc xa lwu huynh xuyén qua chi
mot khoang nhd trong mau, phan tan t» céc mau va mau co thé khac
nhau dén m&c ma mot lwong cu thé hodc moét lwong tdi thiéu mau phai
duwoc st dung.

D&t mau trong chum tia X va cho phép khi quyén quang hoc tia X dé& dén
trang thai can bdng. Xac dinh cuwdéng dd cia bic xa Ka lwu huynh tai
5,373 A bang cach do téc d6 dém tai nhirtng ché géc chinh xac dat cho
bwéc séng nay. Do tbc d6 dém nén tai 5,190 A.

Tinh két qua:
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Chi

Hydrocarbon da vong thom

Ham lwong Iwu huynh trong mau duoc tinh theo cong thire sau:

R:[%— CB xFP]XF

S5 52

Trong do:

R: Téc d6 dém thwe da dwoc hiéu chinh

Ck: Tdng s6 dém thu dwoc tai 5,373 A d6i véi mau
S1: Thoi gian can thiét dé thu dwoc cac sé Ck (giay)
Ce: Tdng s6 dém thu duwoc tai 5,190 A dbi véi nén
S2: Thoi gian can thiét dé thu dwoc cac sé Cs (giay)

F: Téc do dém tai 5,373 A / téc d6 dém tai 5,190 A dbi véi mau khong
chira lwu huynh

F: Hé s6 hiéu chinh dbi v&i cac thay déi do nhay thiét bi hang ngay.

S dung tbc d6 dém thwe da hiéu chinh, doc ndng dd lwu huynh tir dwéng
chuan.

- Thir theo JECFA monograph 1 - Vol.4.

- Xac dinh bang k¥ thuat quang phéhap thu nguyén t& thich hop cho ham
lwong quy dinh. Lwa chon ¢& mau th&r va phwong phap chuan bi mau dwa
trén nguyén tac cta phwong phap mé ta trong JECFA monograph 1 -
Vol.4 phan cac phwong phap phan tich cong cu.

Hwéng dan chung:

Do d6 nhay cta phép thir, kha ndng sai sd phat sinh tir nhiém ban la kha
I&n. Didu quan trong nhét 1a tat ca dung cu thuy tinh phai dwoc co rira
sach nghiém ngat dé loai bé tat cd cac chat hiru co nhw dau, mé&, dw
lwong chét tay rira,... Kiém tra tat ca dung cu thay tinh, bao gébm ca nit va
cac van, du¢i anh sang tlr ngoai dé phat hién bat ky 6 nhiém huynh
quang con soét lai. Nhw mét bién phap dé& phong, khuyén nghj thwe hanh
rira tat cd dung cu thay tinh v&i isooctane tinh khiét ngay trwéc khi st
dung. Khéng st dung bat ky mé& béi tron nao hodc khép ndi. Hét strc can
than dé tranh 6 nhiém cac mau séap trong viéc xt ly va dé ddm bao khong
c6 bat ky chat khong lién quan phat sinh tlr bao bi khéng thich hop la diéu
can thiét. B&i vi mot sb cac hydrocarbon da vong tim dwoc trong thé
nghiém nay rat dé bi oxy héa bdi anh sang, toan bo quy trinh phai dwoc
thyc hién dwdi anh sang diu.

Thiét bi, dung cu:

- Phéu chiét: dung tich 250 ml, 500 ml, 1.000 ml va tot nhat a loai c6 dung
tich 2.000 ml, c6 khoé van bang polymer tetrafluoroethylen.

- Binh chtra: dung tich 500 ml, dwoc trang bi mét khop ndi thon qhuén
24/40 noi tai day binh va mot khép noi cau & trén dinh binh dé noi voi
nguon cung cap nitrogen. Khép noi thich hop phai dwoc trang bi cac méc
thuy tinh.

- Cot sac ky: dai 180 mm, dwdng kinh trong 15,7 £0,1 mm, dwogc trang bi
voi mét dia thuy tinh xop tho, khoa van polymer tetrafluoroethylen va mot
kh&p noi thon chuan 24/40 c6 10 de lap & vi tri cudi doi dién. (chieu dai
toan bo clia cot vai khép ndi co 16 dé 1&p la 235 mm).

- Bia: dwoc lam bang polymer tetrafluoroethylen dwong kinh 2 inch, day
3/16 inch c6 16 & gitra dé vira khit than cot sac ky.

- Ao gia nhiét: hinh nén, dung cho phéu chiét dung tich 500 ml. (Bwoc st
dung vé&i bo kiém soét bién nhiét).

- Binh hat: Binh loc dung tich 250 ml hoac 500 ml.
- Ong sinh han: khép ndi 24/40, nbi véi éng kho, chiéu dai khéng bat budc

- Binh ¢6 (khdng bat budc): Tat ca binh thuy tinh dung tich 250 ml hoac
500 ml dwgc trang bi v&i nap day thon chuan cé ong dan vao va ra cho
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phép nitrogen qua ngang bé mét ctia chat 1dng dwoc cb.

- Dung cu chung cét chan khong: tat cd bang thuy tinh (dé lam sach
dimethyl sulfoxid); binh cét dung tich 2 lit c6 &o gia nhiét; sinh han
Vigreaux dwoc bao chan khoéng (hodc twong dwong) co chidu dai khodng
45 cm va dau chung cat néi v&i 6ng sinh han c6 thé chia nhanh lanh.
Dung polymer tetrafluoroethylen boc ngoai cac khép néi thuy tinh dé ngan
doéng bang. Khéng duoc str dung mé & cac khoa van hoac cac khép ndi.

- Céac cong do quang phd: cac cong do lam tir thach anh ndu chay, chiéu
dai dwdng truyén quang 5,0 0,005 cm; mét loai cdng do khac chi dé kiém
tra hiéu suét cda thiét bi quang phd, cé chiéu dai dwdng truyén quang hoc
1,000 + 0,005 cm. V&i nwéc cat trong cac céng do, xac dinh xem cé
chénh léch d6 hap thu hay khong.

- Thiét bj quang phé: Dai quang phd 250 — 400 nm v&i chiéu rong khe phd
2 nm hoéac phé hon, theo cac dieu kién hoat dong cla thiét bi de do do
hap thuy, thiét bj quang phdé cling phai dap &ng cac yéu cau thwc hién sau
day:

Do Iap lai hap thu : + 0,01 tai d6 hap thu 0,4

D6 chinh xac hép thu : + 0,05 tai d6 hap thu 0,4

Do 1ap lai buwéc séng: £ 0,2 nm

Do chinh xac bwéc song: = 1,0 nm

- B‘mh khi nitrogen: nitrogen tinh khiét trong binh khi nén dwoc trang bi bd
diéu ap va van dé kiém soat dong khi tai 5 p.s.i.g.

Nguyén vat liéu va hoa chét:

- Dung mdi hiru co: Tat ca dung méi dwoc st dung trong qui trinh phai
phl hop véi cac déc tinh k§ thuat va phép thir dwoc mo ta trong phan cac
dac tinh ky thuat nay. Isooctan, benzen, aceton va methyl alcol dwoc chi
ré trong danh sach dwéi day sé phai qua phép thtr sau:

Cho lvgng dung méi xac dinh vao trong binh tam giac dung tich 250 ml.
thém vao 1 ml n — hexadecan tinh khiét va cé trén chau hoi nwéc dwdi
dong nitrogen (40 14 nhém r&i bao quanh binh sé lam tang téc do co).
Ngwrng cd khi con lai khéng qua 1 ml c&n. (Cho mét phan 10 ml isooctan
tinh khiét vao cén tir benzen, cd lai va 1&p lai mot 1an nira dé dadm bao da
loai hoan toan benzen).

Céch khéc, thdi gian c6 c6 thé gidm bang cach s dung binh ¢b tuy chon.
Trong trwdng hop nay dung mdi va n — hexandecan dwgc cho vao trong
binh dat trong ndi cach thay, 1ap hé théng édng va mét dong nitrogen dwoc
cho vao qua dwéong éng vao trong khi duwéng éng ra dwoc ndi véai mot bay
dung méi va dwdng chan khdéng nhuw la cach dé ngan bat ky dong ngwng
nao quay nguwgc lai vao binh.

Hoa tan 1 ml can hexadecan trong isooctan va dinh mic téi vach. Bo dd
hap thu trong céng do c6 chiéu dai dwdng truyén 5 cm so véi isooctan lam
ddi chirng. 6 hap thu dung dich cta can dung mdi (trr methyl alcol)
khéng vuwot qua 0,01/cm chiéu dai dwong truyén trong khoang budc séng
280 nm va 400 nm. Déi vé&i methyl alcol, dd hap thu phai bang 0.

- Isooctan (2,2,4 — trimethylpentan): Dung 180 ml cho phép th& dwgc miéu
ta trong doan trwdc. Lam sach néu can bang cach cho qua cot chira silica
gel da hoat hoa (loai 12, Céng ty hoa chét Davison, Baltimore, Maryland,
ho&c twong dwong) cé chiéu dai khoang 90 cm va dwdng kinh 5 — 8 cm.

- Benzen tinh khiét: Ding 150 ml cho phép thir. Lam sach néu can bang
chwng cat hoac bang cach khac.

- Aceton tinh khiét: Duing 200 ml cho phép thir. Lam sach néu can bang
chwng cat.

- Hén hop riva giai:

+ Benzen 10% trong isooctan: Dung pipet l4y 50 ml benzen cho vao binh
dinh mtre c6 nap day thuy tinh dung tich 500 ml, dieu chinh dén thé tich
500 ml bang isooctan va lac déu.
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+ Benzen 20% trong isooctan: Dung pipet l4y 50 ml benzen cho vao binh
dinh mtre c6 nap day thuy tinh dung tich 250 ml, diéu chinh dén thé tich
250 ml bang isooctan va lac déu.

+ Hén hop aceton — benzer] — nwéce: Cho 20 ml nwée vao 380 ml aceton
va 200 ml benzen, va tron déu.

- n — hexadecan, 99% khéng c6 olefin: Pha 1 ml n — hexadecan dén thé
tich 25 ml bang isooctan va do dd hap thu trong céng do 5 cm so Vv&i
isooctan lam ddi chirng & gitra 280 — 400 nm. D6 hap thu trén mét cm
dudng truyén khéng vuot qua 0. Lam sach néu can bang loc thdm qua
silicagel da hoat hoa ho&c bang chuwng cét.

- Methyl alcol tinh khiét: Dung 10,0 ml methyl alcol. Lam sach néu can
bang chwng cat.

- Dimethyl sulfoxid: tinh khiét, trong, mau trdng nwoc, nhiét d nong chay
thap nhat 18°C.

Pha 120 ml dimethyl sulfoxid vé&i 240 ml nwéc cét trong phéu chiét dung
tich 500 ml, l&c déu va dé& ngudi trong 5 -10 phat. Thém 40 ml isooctan
vao dung dich va chiét bang cach l&c ph&u manh trong 2 phat. Hat I&p
nwéc phia dwdi vao phéu chiét thi hai c6 dung tich 500 ml va lap lai quéa
trinh tach vé&i 40 ml isooctan. Hut va loai bé I&p tan trong nwéc. Rira mbi
phan chiét dwoc 40 ml ba 14n béng cac phan 50 ml nuwéc cat. Thoi gian
ldc cho méi lan r&ra la 1 phat. Loai bd cac I&p tan trong nuwéc. Loc phan
chiét dau tién qua Na2SO4 khan da dwoc rira béng isooctan (xem NaxSOa
khan trong phan “Nguyén vat liéu va hoa chat” déi véi chun bi phéu loc)
vao trong binh tam giac hoac binh cé tuy chon. Rira phéu chiét thir nhat
bang phan chiét 40 ml isoocatan th& hai va loc qua Na2SOs vao trong
binh. Sau dé rira lan lwot phéu chiét thr hai va thé nhat bang 10 ml
isooctan, va cho dung mdi qua Na2SO4 vao trong binh. Thém 1 ml n -
hexadecan va c6 isooctan trén cach thiy cé dudi hoi bang khi nitrogen.
Ngirng cd khi khdng qua 1 ml can con lai. Cho 10 ml isooctan vao can va
lai ¢6 t&i khi con 1 ml hexadecan. Lap lai, cho 10 ml isooctan vao can va
c6 t&i 1ml hexadecan dé dam bao loai bé hoan toan tat cd cac chat bay
hoi. Hoa tan 1 ml hexadecan trong isooctan vira da 25 ml. Do d6 hap thu
trong cac céng do c6 chiéu dai dwdng truyén 5 cm so véi isooctan 1a dbi
chung.

D6 hap thu clta dung dich khéng dwoc qua 0,02/cm chiéu dai dwong
truyén trong dai 280 — 400 nm. ( Chu y: Viéc khé dap tng déac tinh hap thu
nay c6 thé 1a do céc tap chét hiru co trong nwéc cat. Sy 1ap lai cta phép
thtr khéng cé dimethyl sulfoxid sé& phat hién ra chang. Néu can thiét dé
dap &ng céac dac diém ky thuat, lam sach nwéc bang chwng cét lai, cho
chay qua mét loai nhwa trao ddi ion, hoac béng cach khéac).

Lam sach néu can thiét bang cach sau: Cho 6 ml dung dich HsPO4 va 50 g
Norit A (carbon kh& mau, kiém) ho&c twong dwong vao 1,5 lit dimethyl
sulfoxid trong binh ¢6 nép day thuy tinh dung tich 2 lit. Day nap binh va
dung may khudy tlr (thanh khudy boc polymer tetrafluoroethylen) khudy
dung méi trong 15 phut. Loc dimethyl sulfoxid qua bén I&p gidy c6 rdnh
(18,5 cm) (Schleicher & Schuell sé 597 hoadc twong dwong). Néu dich loc
ban dau cha bot carbon, loc lai theo gidng cach trén cho dén khi dich loc
thu dwoc trong. Bao quan sulfoxid tranh khong khi va dm trong subt qua
trinh nay bang cach pha 1én dung mai trong phéu va binh thu bang moét
I&p isooctan. Chuyén phan loc dwoc vao phéu chiét dung tich 2 it va hat
ra dimethyl sulfoxid cho vao binh dung tich 2 lit cta thiét bi chwng cét
chan khéng va cat & ap suét khodng 3 mmHg hodc thap hon. Loai bd
phan phan doan 200 ml dau cla dung dich chwng cét dwoc va thay binh
hirng dich chung cét dwoc bidng mdt binh sach. Tiép tuc chwng cét cho
dén khi thu dwoc khoang 1 lit sulfoxid. Khi hoan tat qua trinh chung cét,
chét phan tng can pha| dwoc bao quan trong cac chai co nap day thuy
tinh vi n6 dé hat &m va phan (rng véi mot sé dung cu chira bang kim loai
khi c6 mat cta khong khi.

- H3POxs tinh khiét 85%

- Natri borohydrid 98%

- MgO ( Sea Sorb 43, Céng ty thiét bi thwc phdm, chi nhanh Westvaco,
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dwoc phén ph0| b&i cac hang hoa chat, hoac twong duong): Cho 100 g
MgO vao mot cde I&n, thém vao 700 ml nwéc cét tao thanh mot chat sén
sét lodng, gia nhiét trén cach thay trong 30 phat va thinh thoang khudy.
Luc dau khudy déu dam bao tat ca cac cau t& MgO déu dwoc thadm nuéec.
S& dung phéu Buchner va gidy loc c6 duéng kinh phu hop, loc hiit. Tiép
tuc loc hat cho dén khi nuwéc khong con chay nho giot tr phéu nia.
Chuyen chét hap thu sang mét mang thuy tinh dwoc 16t bang la nhém (da
loai hét dau chong dinh). Lam v& magnesi bang thia sach va trai chat hap
thu nay trén tAm Ia nhém moét Iép day 1 — 2 cm. SAy & 160 +1°C trong 24
gid. Gid nhd magnesi bang cbi gid va chay. Ray chat hap thu dwoc gid
qua kich thwdc ray 60 — 180 mesh. Dung magnesi con lai trén ray 180
mesh.

- Celite 545 (C6ng ty Johns — Manville, dat tdo cat, hodc twong dwong)

- H6n hop MgO — Celite 545 (2 + 1) theo khéi lwgng: Cho 2 phan MgO (60
— 180 mesh) va 1 phan Celite 545 theo khéi lwong lan Iwot vao binh thuy
tinh c6 ndp day du Ién dé tron cho phi hop. Ladc manh trong 10 phdt.
Chuyén hén hop sang mét mang thuy tinh dwoc 16t bang 14 nhém (da loai
hét dau chéng dinh) va trai hén hop trén tm |4 nhém mét Iép day 1 — 2
cm. Lai gia nhiét hén hgp & 160 +1°C trong 2 gid va bdo quan trong binh
da duwoc day chat.

- Na2S0a4 khan, tinh khiét, tét nhat dung & dang hat: Déi véi mbi binh chiva
Na>SOs tinh khiét dwoc siv dung, thiét 1ap nhu sau, rira truéc Na2SO4 can
thiét d& cung cdp cac bd loc nhw yéu cau trong phwong phap: Cho
khoang 35 g Na2SO4 khan vao trong phéu thuy xp thé ¢ dung tich 30 ml
hodc phéu loc dung tich 65 ml cé chét béng thuy tinh; rira 1an lwot cac
phan 15 ml dung mai chi dinh cho dén khi phan rtra 15 ml c6 dd hap thu
bang 0/cm chiéu dai dwéng truyén tai bwdc séng 280 — 400 nm khi dwoc
do nhw mé ta trong phan “Dung méi hitu co”. Thuweng dung 3 phan clia
dung moi rira la du.

Céch tién hanh:

Trwéce khi thue hién phan tich mau, do d6 hap thu trong cong do co chiéu
dai dwéng truyén 5 cm tai dai budc séng 250 — 400 nm déi véi mau trang
bang cach thwc hién cach tién hanh, khéng c6 mau sap, & nhiét d6 phong,
ghi phé sau giai doan chiét va sau khi hoan thanh céch tién hanh nhw mé
ta. D6 hap thu trén 1 cm chiéu dai dwong truyén sau giai doan chiét khéng
duwoc quéa 0,04 tai khodng buéc séng 250 — 400 nm; D6 hép thu trén 1 cm
chiéu dai dwong truyén sau hoan thanh céach tién hanh khéng dwoc quéa
0,07 tai khodng bwdc séng 250 — 299 nm, va cling khéng vwot qua 0,045
tai khodng bwéc séng 300 — 400 nm. Néu trong ca hai phé xuat hién pic
cla benzen d&c trwng trong ving 250 — 260 nm, loai bé benzen bang
céach tién hanh trong phan “Dung méi hiru co” va ghi lai 6 hap thu.

Cho 300 ml dimethyl sulfoxid vao trong phéu chiét dung tich 1 lit va thém
vao 75 ml HsPO4. Lac déu cac thanh phan trong phéu va dé yén trong 10
phut. (Phan &ng gitka sulfoxid va acid toa nhiét. Xa ap sau khi l&c, sau d6
déng nap phéu lai). Thém vao 150 ml isooctan va lac déu cac dung moi.
Hut ra tieng |&p riéng biét va gil trong cac binh thuy tinh c6 nép day.

Cho 1 kg mau dai dién cla sap, hoac néu lwong nay khéng cé du thi cho
toan bé mau vao trong mét cdec c6 dung tich gap khoang ba lan thé tich
clia mau va gia nhiét trén cach thay s6i, thinh thoang khuéy cho dén khi
sdp néng chay hoan toan va dong nhat. Can bén phan 25 + 0,2 g sap
nong chay cho vao cac cbc dung tich 100 ml riéng biét. Dw trlr ba trong
bén phan dé phan tich 1&p sau néu can. D4 mot phan mau da biét khdi
lwong ngay sau khi néng chay lai trén cach thay sbi vao phéu chiét dung
tich 500 ml cé chira 100 ml hdn hop sulfoxid va HsPO4 da can béng trudc,
gia nhiét trong 4o nhiét & nhiét do vira A cao dé lam néng chay sap. (Chu
y: Trong qua trinh gia nhiét trudc hén hop sulfoxid va acid, dinh ky mé&
nap day cda phéu chiét dé gidam ap suét).

Nhanh chéng hoan thanh viéc chuyén mau vao phéu trong 4o gia nhiét
v&i cac phan isooctan can bang trwéc, lam dm cbc néu can thiét, va s
dung téng thé tich 50 ml dung mdi. Néu sap tach ra khdi dung dich trong
toan bd cach lam nay, dé phéu chiét déng nap & trong 4o gia nhiét cho
dén khi sap tan lai hoan toan. (Binh ky m& nap day cta phéu chiét dé
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gidm 4p suét).

Khi sap chay tan thanh dung dich, I4y phéu chiét ra khdi 4o gia nhiét va
l&c manh trong 2 phat. Chuén bi s&n 3 phéu chiét dung tich 250 ml véi
méi phéu chra 30 ml dung mdi isooctan da can béng trwéc. Sau khi tach
pha 16ng, d& ngudi cho dén khi phan chd yéu cta dung dich sap —
isooctan bat dau hinh thanh két tia. Lac xody nhe phéu chiét khi két tha
luc dau xuét hién & thanh trong cta phéu chiét nham lam tang nhanh hon
qua trinh nay.

LAy can than I&p phia dwéi, loc cham qua I&p bong thuy tinh méng vira
dat 1dng trong phéu loc vao trong phéu chiét thi nhat dung tich 250 ml,
riva lan lwot bang cac phan 30 ml isooctan chira trong cac phéu chiét
dung tich 250 ml con lai. Thoi gian lac dbi véi méi 1an rira & 1 phat. Lap
lai qua trinh chiét bang cach thém hai phan hén hop sulfoxid va acid, thay
phéu trong ao gia nhiét sau mai lan chiét d& dam bao sap tan trong dung
dich va rra 1an lwot mbi phan chiét thu dwoc béng ba phan isooctan gidng
nhau.

Tap trung cac phan chiét thu dwoc (téng thé tich 300 ml) cho vao phéu
chiét (tbt nhat dung loai phéu c6 dung tich 2 lit) c6 chira 480 ml nwéc cét,
l&c va dé ngudi trong mot vai phat sau khi phan chiét thu dwoc cubi cling
dwoc thém vao. Thém 80 ml isooctan vao dung dich va chiét bang cach
l&c manh phéu trong 2 phat. Rt ra &p tan trong nwéc & phia duéi trong
phéu chiét thir hai (t6t nhat dung loai 2 lit) va I&p lai quéa trinh chiét bang
80 ml isooctan. Rt ra va loai bd I&p tan trong nwéc. Rira mbi phan chiét
thu dwoc 80 ml ba 1an véi cac phan 100 ml nwéc cat. Thoi gian lac cho
méi lan rira 1a 1 phut. Loai bé cac 16p tan trong nwéc. Loc phan chiét thir
nhat qua Na.SO4 khan duoc rira trwdc bang isooctan (xem NazSOa trong
phan “Nguyén vat liéu va hoa chat” déi véi chuan bj phéu loc) vao trong
binh tam giac (ho&c binh cé tuy chon). Rtra phéu chiét thr nhat bang
phan chiét 80 ml isooctan thi hai va cho qua Na2SOa. Sau d6 rira lan lwot
phéu chiét thir hai va thir nhat bang mét phan 20 ml isooctan va cho dung
moi qua Na2S0a4 vao trong binh. Thém 1 ml n — hexadecan va c6 isooctan
trong céch thay cé théi khi nitrogen. Ngirng cd khi con lai khéng qua 1 ml
can. Thém 10 ml isooctan vao phan can, co lai t¢i 1 ml hexadecan va lap
lai qua trinh nay mét lan niva.

Chuyén toan Iwong phan cén trong isooctan vao binh dinh mdc dung tich
25 ml, dinh mwc t&i thé tich 25 ml va lac déu. Do dd hap thu cta dung
dich trong cac céng do cé chiéu dai dwong truyén 5 cm so va&i isooctan la
ddi chirng tai dai buwéc séng 280 — 400 nm (can than khéng dé mét dung
dich trong qua trinh d6 mau day céng do).

Hiéu chinh céac gia tri d6 hap thu dbi véi bat ky dd hap thu nao c6 ngudn
gdc tlr hoa chét dwoc xac dinh béi tién hanh cach lam khéng c6 mau sap.
Néu dd hap thu khéng vwot qué gidi han dwoc mé ta tai Cac dac tinh ky
thuat, sap dap ng cac dac tinh ky thuat vé hap thu tia cwc tim. Néu do
hap thu hiéu chinh trén mdi cm chiéu dai dwong truyén vuwot qua gidi han
quy dinh tai Cac d&c tinh k§ thuat, tién hanh nhu sau:

Chuyén toan lweng dung dich isooctan vao binh dwoc I&p khép nbi 24/40
dung tich 125 ml va c6 isooctan trong chau cach thdy dwéi dong nitrogen
t&i thé tich 1 ml hexadecan. Thém 10 ml methyl alcol va khoang 0,3 g
natri borohydrid (Gidm thiéu tiép xic borohydrid v&i bau khi quyén. Mot
dung cu nhang do cé thé dwoc st dung). Ngay lap tic, rap binh véi mot
sinh han lam nguéi bang nwéc dwoc ga lap mot khép nbi 24/40 va bng
lam khé dan vao trong binh, khudy cho dén khi borohydrid tan, dé yén
trong 30 phit & nhiét d6 phong, thinh thodng l&c xody. Tai diém két thic
cla giai doan nay, th&ao binh va cd methyl alcol trong cach thay c6 thdi khi
nitrogen cho dén khi natri borohydrid bt d4u tach ra khdi dung dich. Sau
do6 thém 10 ml isooctan va c6 téi thé tich con lai khoang 2 — 3 ml. L&p lai,
cho 10 ml isooctan va cé dén thé tich khoang 5 ml. Lac xoay binh 13p lai
nhiéu Ian d& dam bao du rira can natri borohydrid.

Lap dia polymer tetrafluoroethylen Ién phan trén cla than cot sac ky, sau
do dé cot sac ky vai dia trén binh hat va hat chan khéng (ap suét khoang
135 mmHg). Can 14 g hén ho’p magnesi oxyd va Celite 545 (ty 1& 2/1) va
dd hén hop chat hap phu vao trong cot séc ky véi cac I16p day khoang 3
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cm. Sau khi thém vao méi I&p, san béng phan trén cla chat hap phu bang
thanh kinh phéng hodc pittdng kim loai bdng cach nhan xudng that chic
cho dén khi chat h4p thu dwoc nhdi vao. N&i 1dng vai ml trén cung cta mdi
I&p hap phu bang thanh kim loai trwéc khi bd sung 16p ké tiép. Tiép tuc
nhdi theo cach nay cho dén khi tat cd 14 g chat hap phu dwoc cho vao
c6t. San bang phan diu cda chat h4p phu bang thanh kinh phang ho&c
pittdng kim loai badng cach nhan xuéng that chac dé tao ra dd sau cua lép
chéat hap phu khoang 12,5 cm. Tét chan khoéng va khoa binh hat. N&i binh
nhan dung tich 500 ml vao bén trén cét sac ky va lam am cét trwéc béng
cach cho 100 ml isooctan qua cét. Diéu chinh ap suét khi nitrogen dé téc
dd ha xubng cla isooctan ra ngoai cot la 2 — 3 ml/phat. Ngung ap luc
ngay truwéc khi isooctan cudi ciing dat dén mdre cta chat hap phu. (Cha y:
Khong cho phép muirc chét Idng rat duwdi mire hap phu bét ct khi ndo).

Thao binh chira ra va gan 5 ml dung dich isooctan dam dac vao cét va lai
st dung &p lwc nhe day chét 1dng rat xudng chi trén mdc chat hdp phu.
Nhanh chéng hoan thanh viéc chuyén twong tw véi hai phan 5 ml
isooctan, 1ac xody binh nhiéu l1an méi Ian d& dam bao da rira can. Ngay
trwde khi riva 5 ml cudi cung dat dén dinh cda chat hap phy, thém 100 ml
isooctan vao binh nhan va tiép tuc thdm qua véi tbc dd 2 — 3 mil/phut.
Ngay trwéc khi isooctan cudi cung dat dén mirc d6 hap phu, thém 100 ml
dung dich benzen 10% trong isooctan vao binh nhan va tiép tuc thdm qua
véi tbc do dé cap & trén. Ngay truwéc khi hén hop dung méi dat dén mure
chét hap phu, thém 25 ml dung dich benzen 20% trong isooctan vao binh
nhan va tiép tuc cho thAm qua v&i téc do 2 - 3 ml/phat cho dén khi tat ca
hén hop dung moéi nay da dwoc loai bd ra khoi cot. Loai bd tat ca dung
moi riva gidi thu dwoc dén thoi diém nay. Thém 300 ml hén hop aceton —
benzen — nwéc vao binh nhan va cho thdm qua cot dé rira gidi cac hop
chét da vong. Thu thap cac phan rira giai vao trong mét phéu chiét sach
dung tich 1 I. D& cot chay cho dén khi hau hét cac hén hop dung moi
duoc lay ra. Rtra phan dich rira gidi ba 14n véi cac phan 300 ml nwéc cét,
l&c déu cho méi lan rira. (Viéc bd sung mét lwong nhd NaCl tao diéu kién
cho qué trinh phan tach). Loai bd 1&p dung dich nwéc sau méi lan rva.
Sau khi tach lan cubi ciing, loc benzen dw qua Na:SOs khan dwoc rira
trwéc bang benzen (xem Na,SO, trong phan “Nguyén vat liéu va hoa
chat” déi v&i chuan bj phéu loc) vao trong binh tam giac dung tich 250 ml
(hodc vao trong binh c6 tly chon). Rira phéu chiét 2 1an nira, méi lan voi
20 ml benzen cling da dwoc loc qua Na2S0s4. Thém 1 ml n — hexadecan
va loai hoan toan benzen bang cach ¢é duéi dong nitrogen, st dung cach
tién hanh dac biét dé loai benzen nhw mé ta& & phan trwéc & muc “Dung
mai hiru co”.

Chuyén toan lwong can véi isooctan vao binh dinh mic dung tich 25 ml
va diéu chinh dén thé tich 25 ml. Do dd hap thu cta dung dich trong cac
céng do cé chidu dai dwdng truyén 5 cm so véi isooctan la déi chirng &
khodng buéc séng 250 — 400 nm. Hiéu chinh véi bat ky d6 hap thu nao
xuét phat tr cac hoa chat nhw xac dinh bang cach thuc hién khéng co
mau sap. Néu quang phd cho thay cac pic benzen dac trung trong ving
250 - 260 nm, c6 dung dich dé loai bé benzen theo cach tién hanh trong
phan "Dung méi hitu co”. Hoa tan cén, chuyén toan lwong va diéu chinh
thé tich dén thé tich 25 ml trong binh dinh mic bang isooctan. Ghi d6 hap
thu moét 1an nira. Néu d6 hap thu da hiéu chinh khéng vuwot qua gi¢i han
dwoc mo ta trong phan Céac dac tinh ky thuat, chi tiéu sap dap wng ky
thuat vé hap thu tia cuc tim.

19



Phu luc

THarGRu TTARCE %]

Phé hdng ngoai Sép vi tinh thé

e L| | | 1

Fe) -] 1B 17
WAVENUMARER T T B

20



