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L&i néi dau

TCVN 10069:2013 hoan toan twong dwong véi EN 12868:1999
TCVN 10069:2013 do Tiéu Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC 181/SC 1896
dung tré embién soan, Téng cuc Tiéu chudn Po lwong Chét lvong dé& nghi, B

Khoa hoc va Céng nghé céng bé.
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L&i gioi thidu

NGm ty cho &n va ty gid duwoc lam ti elastomehodc cao su cé thé giai phong raN-nitrosamin va
cac chét ¢o kha nang chuyén haa thanh N-nitrosamin (cac chét nitrosatable).

Muc dich clia tiéu chuan nay la dua ra phuong phap phan tich chi tiét dé phat hién va xacdinh
N-nitrosamin va cac chét coé kha nang chuyén héa thanh N-nitrosaminduoc giai phong tr num
ty va ty gia d& phi hop véi cac yéu cau cda Chi thj 93/11/EEC.

Phuong phap duoc phé chuldn bdi thty nghiém lién phong gém muéi hai phong thi nghiém
thanh vién. Cac phép thlr tap trung vao cac san pham gidi phong N-nitrosodimetylamin,
N-nitrosodietylamin, N-nitrosodibutylamin va N-nitrosodibenzylamin. Két qué ciing duoc st

dung @& xem xét dung sai phan tich (Diéu 9).
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D6 dung tré em —

Phwong phap xac dinh sw giai phéngN-Nitrosamin va cac chat cé
kha nang chuyén héa thanh N-Nitrosamin tir nim ty va ty gia lam
bang elastomehodac cao su

Child use and care articles — Methods for determining the release of N-Nitrosamines and

N-Nitrosatable substances from elastomer or rubber teats and soothers

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nayqui dinh cac phwong phap phan 1ap, phat hién va xac dinh N-nitrosamin va cac chét
co kha nang chuyén héa thanh N-nitrosamindwoc gidi phong trong dung dich nudc bot nhan tao tir

nam ty va ty gia lam béng cao su va elastome.

2 Tai liéu vién dan
Céc tai lidu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. D4i véi cac tai ligu vién dan ghi
nam cong b thi ap dung phién ban dwoc néu. Déi voi cac tai lidu vién dan khdng ghi nam céng bb thi

ap dung phién ban méi nhét bao gém ca cac sra déi, bd sung (néu co).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phén tich trong phong thi nghiém - Yéu céu ky thuét va phuong
phap thir.

EN 45001, General criteria for operation of testing laboratories (Tiéu chi chung dbi véi van hanh cac
phong thi nghiém);
3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuéan nay st dung cac thuat ngir va dinh nghTa sau:

31
Ty gia (soother)

San phadm dwoc st dung dé dap ng nhu ciu bu mutva lam tré khong qudy.

CHU THICH Ty gia clng dugc goild nim vi gia hodc num va cao su cla em bé.
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3.2
Nam ty(teat)
Chi tiét dwgc lam bang elastomehodc cao su cua ty gia dwoc thiét ké dé tré ngam vaomiéng. Theo

cach khac no co thé la nam ty cho an.

3.3
Nuam ty cho an(feeding teat)
NGm vu thay thé ma khi dwec gén vao binh chira chét Idng, cho phép tré nhan duoc chét ldng bang

cach ba/mut.

3.4
Cao su(rubber)
Vat ligu co 8o gian cao két hop véi kha nangphuc hdi vé lai hinh dang ban dau trong maét thoi gian

ngén - vat liéu c6 tinh co gian cao.

3.5

Elastome

Vat liéu c6 clng tinh chét co dan cao nhuw cao su qua dé xac dinh dwoc khoang nhiét d9, nhung co cau
tric héa hoc khac véi cao su.

36
N-nitrosamin
Chét ma trong cong thirc c6 nhomehire -N-N=0, thuéng duoc tao thanh bdi phan (ng cia mot amin

(cht yéu 1a amin thir cép) véi mdt tac nhan nitrosat hoa, vi du nitrit, trong méi tredng axit.

3.7
Cac chét c6 kha nang chuyén héa thanh N-nitrosamin
Chéat ma khi duoc gidi phéng vaotrong dung dich thir, dwoc nitrosat hoa tao thanh N-nitrosamin & cac

diéu kién qui dinh.

4 Nguyén tic

N-nitrosamin va cac chat cé kha nang chuyén hoa thanh N-nitrosamin dwoc chiét vao trong dung dich
mudi nudc bot nhan tao ¢ chira nitrit. Sau khi cé d&c, va trong treeing hop cac chat c6 kha nang
chuyén héa thanh N-nitrosamin, sau khi chuyén haéa, dung dich thtr cudi cung dwoc kiém tra N-
nitrosamin bang séc ky khi (GC), st dung detector phat quang héa hoc hoac ky thuat phan tich da
dwgc céng nhan phi hop khac. Phép phan tich phai dwgc thuyc hién trong méi trwdng khong cd N-
nitrosamin va cac chat co kha nang chuyén héa thanh N-nitrosamin bay hoi. N-nitrosamin va cac chét
c6 kha nang chuyén hoa thanh N-nitrosamin gidi phéng dwoc bidu thi dudi dang N-nitrosamin giai

phéng, tinh bang microgam trén kildgam (ug/kg) mau.
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CANH BAO N-nitrosamin c6 thé gay nguy hiém cho s(rc khoe con ngwéi do déc tinh cuia né.
Cac phong thi nghiém phai chia y déc biét dén cac yéu cau vé sirc khoe va an toan theo ndi qui

cdng viéc,

5 Thubc thir

5.1  Tri khi co qui dinh khac, t&t ca cac héa chét phai co do tinh khiét phan tich va nuwdc cét hodc
nwéc co do tinh khiét trong dwong it nhat a Loai 3 theo TCVN 4851 (ISO 3696).

5.2 Natri hydrocacbonat

5.3 Natri clorua

54 Kali cacbonat

5.5 Natri nitrit

CHU THICH Cac thudc thir nay thé co han st dung chi khodng hai nam.
5.8 Dung dich axit clohydric, ¢(HCI) = 0,1 mol/l.

57 Dung dich natri hydroxit, c(NaOH) = 0,1 mol/l.

5.8 Dung dich mudi nwéc bot nhan tao.

Hoa tan 4,2 g dung dich natri hydrocacbonat (5.2), 0,5 g natri clorua (5.3), 0,2 g kali cacbonat (5.4) va
30 mg natri nitrit (5.5) trong nwéc va pha loang bang nwéc thanh 900 ml. Diéu chinh dén pH 9,0 néu
can bang cach thém nho giot dung dich axit clohydric (5.6) hodc dung dich natri hydroxit (5.7). Chuyén
hén hgp sang binh dinh mikc 1 | va pha loang bang nwéc én vach dinh mirc.

CHU THICH Dung dich nay co thé s& dung trong khdng qua hai tuén khi durgc bdo quan trong chai kin va cdit nhat mt
khoang khéngd trén chét 1dng.

5.9 Diclometan, d& chuwng cat, dwng trong binh thay tinh va da kiém tra sw cd mat cda nitrosamin va
cac chéat co kha nang chuyén hoa thanh nitrosamin (7.5).

5.10Kieselguhr, d& chiét Iong-long, b& mat qui dinh 1 m2g, kich c& 16 tr 3 000 nm dén 8 500 nm, kich
¢ hat tir 150 ym dén 650 pm; dwoc gia nhiét dén 200 °C trong 1 h, d& ngudi va rira bang diclometan
(5.9).

CHU THICH €& thé st dung vat liéu tach khac, mién la da dugc cong nhan nhu Kieselguhr.
5.11n-hexan.

5.12 Dung dich axit clohydric, c¢(HCI) = 1 mol/l.
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5.13 Dung dich natri hydroxit, c(NaOH) = 1 mol/l.

5.14 Nito tinh khiét.

515 Hat chdng suc.

5.16 Thuy tinh duwgc nung chaydé san xuat cdt (6.3 va 6.4).
5.17 Axeton, hodc dung mdi thich hop khac.

5.18 Dung dich N-nitrosamin chuén.

Chudn bi (cac) dung dich trong n-hexan (5.11) co lwgng N-nitrosamin §a biét, dwoc xac dinhtrong
khodng ndng Go tr 100 ng/ml dén 300 ng/ml. Ngoai ra, c6 thé s&r dung cac dung dich duoc chirng
nhan khac dé co6 duoc khodng néng dd twong tu.

Cac N-nitrosamin sau da duoc xac nhanco lién quan dén nam ty va ty gid dwgc lam tir cao su va vat
liéu dan héi. Tuy nhién, céc liét ké dwédi day khong bao gém toan bd cac N-nitrosamin:

N-nitrosodimetylamin (NDMA);

N-nitrosodietylamin (NDEA);

N-nitrosodipropylamin (NDPA);

N-nitrosodibutylamin (NDBA);

N-nitrosopiperidin (NPIP);

N-nitrosopyrrolidin (NPYR);

N-nitrosomorpholin(NMOR);

N-nitrosodibenzyllamin (NDBzA);

N-nitrosodiisononylamin (NDINA), c6 nghia N-nitroso 3,5,5-trimetylhexylamin;
N-nitroso N-metyl N-phenylamin (NMPhA);

N-nitroso N-etyl N-phenylamin (NEPhA).

Khi phat hién dwgc cac N-nitrosamin khac, thi cacN-nitrosamin nay phai phai dugc xac dinh va bao

cao theo quy dinh.

519 Dung dich chudn ndi N-nitrosodiisopropylamin (NDiPA), khéng chira cac N-nitrosamin khéc,
ndng d6 khodng 200 ng/ml trong axeton hodc dung méi thich hop khac (5.17).

CHU THICH N-nitrosamin bj khir dwéi anh sang t& ngoai (UV). Khong décac dich chiét hodc cacdung dich chudn tiép xuc
véi cac ngudn anh sang nhu &nh sang mat tréi, anh sang dén huynh quang. Phai boc méu va cac dung dich chuén béng gidy
nh&m va bao quan trong bong téi & nhiét d& dudi 5 °C.
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5.20 Natri sulfat khan (dang hat) hodc phéu loc tach pha Whatman pha hop.
Rura trudc 30 g natri sulfat bang 25 ml diclometan (5.9).
5.21 Dung dich amoniac, ¢(NH;) = 0,1 mol/l.

5.22 Cat, duoc rika béng axit va nung.

6 Thiét bi, dung cu

6.1  Thiét bi, dung cy phong thi nghiém thong thwong.

Bt ky thiét bi, dung cy béng thiy tinh nao duoc rira béng tac nhan lam sach ¢ tinh axit thi phai x ly
béng dung dich amoniac (5.21) sau d6 xa lai véi nudc va sdy khd trude khi st dung.

6.2  Tu sdy, co thé duy tri nhiét do (40 + 2) °C.

6.3  Cot thuy tinh cé ddu xa va khéa voi bang polytetrafloetylen (PTFE); chiéu dai cdt khodang 300
mm, dwéng kinh trong khoang 26 mm.

6.4  Cot thiy tinh c6 dau xa va khéa voi bang PTFE; chiéu dai cot khoang 300 mm, dwéng kinh
trong khoang 15 mm,

6.5 Binh va may cb bay hoi Kuderna-Danish (K-D), duoc cai tién cé binh thu nhd giot va bd [am
mat khi voi khdi cau gian nd hoic di dong.

CHU THICH Cé thé sir dung may ¢ khac mién |4 dugc cong nhan nhu hé théng K-D.
6.6  N&i cach thly, cé thé duy tri nhiét do trong pham vi tir 40 °C Gén 60 °C.

6.7  Ampun, duoc vién mép va co thé dwoce dong kin bang cac vong bich va septadwoce phi PTFE
(dé bao dam septa khong ¢ N-nitrosamin).

6.8  Kim cap niém phong cho ampun (6.7).

6.9  Bong thiy tinh, da dwoc riva sach béng diclometan (5.9).

6.10  Phéu chiét (200 ml).

6.11  Phéu chiét (100 ml).

6.12 Detector phat quang héa hoc ¢6 6§ nhay phi hop (May Phan tich Nhiét nang).

CHU THIiCH Cé thé sir dung detector phan tich khac mién la dwoc cong nhan nhur TEA,
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6.13 Séc ky khi (GC)

Hé théng GC dé st dung tly theo Iwa chon clia ngudi phan tich. Tuy nhién, phong thi nghiém phai
chirng minh cac diéu kién da dwoc toi wu sau:

— (céc) hé thdng phai tach N-nitrosamin dwgc néu trong tiéu chuan nay (5.18), nhu dién tich pic cla
ching dé co thé so sanh véi pic clia chuén ndi (5.19);

— Heé thdng phai tach dwoc N-nitrosodimetylamin va N-nitrosodietylamin tir cac N-nitrosamin duoc
néu trong tiéu chudn.

CHU THiCH Cac hudng din dudi day cho hé théng sic ky ¢ thé dat dugc viéc tach mong mudn. Tuy nhién, diéu kign
gilra cac phong thi nghiém la khac nhau va méi phang thi nghiém phai bao dam dat dugc viéc tach tvong (ng véi hé théng
Iya chon. Co thé yéu cdu hai cdt dé tach tat ca cac N-nitrosamin va dé thu dugc d6 nhay phu hgp déi véi NDBzA.

Céc diéu kién sau duoc xem la phu hop dé xac dinh cac N-nitrosamin bay hoi:

viDu 1 Cot nhoi

Nhiét d6 budng bom: 200 °C.

Nhiét dé lo: 200 °C

Cot: ot thiy tinh, chigu dai (2,5 — 3,0) m, dwéng kinh ngoai 1/8”, dwgc nhoi voi:
16% Carbowax 20M, TPA trén Chromsorb WHP 100/120mesh.
hodc 10% Carbowax 20M, 2% KOH trén Chromsorb WHP 100/120 mesh
hoac cdtthdy tinh, chidu dai (4,0 — 5,0) m, dwéng kinh ngoai 1/8” dwgc nhdi
véi 15 % SP 1200, 1% H;PO, trén Chromsorb WAW 100/120 mesh.

Nhiét do nhiét phan: 480 °C

Khi mang: Argon, heli hodc nito v&i téc dé dongkhoang 20 mi/min.

Cap: trwe tiép gitva cot GC va 10 nhiét phan, hodc strdung mat phan cach duoc

gia nhiét & 250 °C.

Cac thay ddi sau dwoc xem la phu hop dé xac dinh cac alkyl phenyl N-nitrosamin:

Nhiét do budng bom: 150 °C.

Nhiét ¢ lo: khoang (120-130) °C.

Cot: b&ng thiy tinh dai 2,0 m, dwéng kinh ngoai 1/4", duéng kinh trong 2,0 mm,
duoc nhoi véi :

10 % OV-101 trén Chromsorb WHP 80/100mesh
hoéc: 3 % OV-225 trén Chromsorb WHP 80/100 mesh.
Nhiét dd nhiét phéan: 480 °C.

10
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Nhiét 9 mat phan cach: 250 °C.
Vi DU 2: Cot mao quan
Nhiét dé bubng bom: 200°C

Nhiét d¢ lo: 60 °C, 230 °C (10 °C/min).

Cat: 25,0 m silicadwgc nung chay 0,53 mm FFAP 1 um.
Nhiét 8§ nhiét phan: 480 °C.

Nhiét dd mét phan cach: 250 °C.

Hoac:

Nhiét dd bubng bom: 50 °C 1 min, 200 °C (75 °C/min),

Nhiét dd lo: 40 °C 7 min, 60 °C (1 °C/min), 230 °C (14°C/min).

Caot: 30,0 m silica dwgcenung chay 0,53 mm, film SE-54, 2 pm.
Nhiét dd nhiét phan: 480 °C.

Nhiét d6 mat phan cach: 250 °C.

7 Cach tién hanh
7.1 Thai nhiém tir nim ty va ty gia

7.1.4  Can téi thidu 40 g nim ty cho an hodc nim ty duoc lay tir ty gid. Chuyén vao céc c6 mé chira
nudc ct sdi va dun sdi trong 10 min, st dung luong nudc téi thidu can thiét & lam ngap nam ty.
Dung kep hodc kim gép dé Idy ty gia ra khdi nwéc. Bé ngudi xuéng nhiét d phong va sau d6 cat méi
nam ty thanh hai phan theo chigu doc va dé khé trong khong khi.

7.4.2 Can it nhat 10 g nim ty d chudn bj, chinh xac dén 0,1 g va cho vao binh nén 50 ml. Dung pipet
lay 40,0 ml dung dich nwdc bot nhan tao (5.8) cho vao binh. Day binh béng nut thay tinh dugc mai
nham va l4c nhe nhang dé bao dam toan bd num ty dugc ngép trong dung dich, dé binh da day kin
trong tu sdy (6.2) & nhiét 4o (40 + 2) °C trong 24 h (+30 min).

CHU THICH Néu 14y khdi lugng nam ty I&n hon 10 g, thi trong qua trinh phin tich, thubc thir va binh chira sir dung phai
tang ty 1, riéng thé tich cta dung dich chudn ni (5.19) van Ia 1,0 ml.

7.1.3 Gan dung dich trong binh vao dng dong 50 ml, ddy kin bang nut thaytinh nham. Rira num ty
bang 4,0 ml dung dich nuéc bot nhan tao (5.8) va @b sang éng dong. Pha loang bing nuéc cét dén
50,0 ml va tron.

7.1.4 Dung pipet dé lay 10,0 midung dich nay sang binh nén 25 ml va day kin béng nut thay tinh
nham. Dung dich nay |a Dung dich B.

11
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7.1.5 Dung dich con lai (40,0 ml) la Dung dich A.
7.2  Phan lap N-nitrosamin trong Dung dich A

7.2.1 Dung pipet Iy 1,0 ml dung dich chuén néi (5.19) va 1,0 ml dung dich natri hydroxit (5.13) cho
vao dung dich A (7.1.5) dwoc dung trong ng dong.

CHU THICH Cé thé sir dung Phuong phap A hoac Phuong phap B dé 1am sach dung dich thir.
Phwong phap A

7.2.2 Thém 25 g Kieselguhr hoac vat liéu tach phu hep (5.10) vao ¢t thay tinh dwéng kinh trong 26
mm (6.3) duoc day kin day bang bdng thiy tinh (6.9). Phu 1&n dau cdt bang thiy tinh duwoc nung
chay(5.16) hodc mot Iép cat day khoang 1 cm (5.22).

Khi nhdi day c6t, nhe nhang go ngoai thanh cot dé chat nhdi dugc déng déu hon.

7.2.3 Day nat va lac éng dong chira dung dich (7.2.1) va tir tir rét vao cot (7.2.2) Kieselguhr da chuén
bi, hoac cot twong tuw.

Phan bé mau duwoi dang pha tinh trén vat liéu nén x6p trong khoang 10 min dén 15 min. Van con mét

khoang khd co chiéu réng khodng 50 mm dén 70 mm & phén dudi cét.

7.2.4 ROt tr60 ml dén 80 ml diclometan (5.9) vao c6t va trong khoang 15 min dén 25 min, thu dich
chiét (khoang 40 ml) vao binh K-D, hodc dung cu twong ty (6.5), diéu chinh téc dd nhd giot bang khoa
voi PTFE.

CHU THICH Trong qua trinh rira gidi bang diclometan, khodng khé bi thu hep lai con 15 mm dén 30 mm. Quan sat dé
dang qua trinh ndy do su thdm wét khac nhau clia mau va tham wét diclometan clia Kieselguhr, hodc vat liéu tuong tiy. Piéu
nay rat quan trong dé khoang khd khéng bi kiét dung méi, mat khac mu thir cé thé chua nuée.

Phuwong phap B

7.2.5 Day ndp va lic éng dong chira dung dich (7.2.1) va db t ti vao phéu chiét (6.10).

7.2.6 Thém téi thiéu 20 ml diclometan (5.9) va l&c manh trong 1 min. D& cac pha 16ng tach pha va,
néu can thiét, ly tam dé pha v& nhii twong hinh thanh, Lay I6p bén dwéi va d6 qua 30 g natri sulfat da
dwoc lam sach truére hodc phéu loc chiét pha thich hop (5.20) vao binh K-D, hoéc dung cu tvong ty
(6.5).

7.2.7 Lap lai qui trinh trong 7.2.6 hai lan niva.

7.2.8 Rura natri sulfat hodc phéu loc tach pha thich hop (5.20) bang 25 ml diclometan (5.9) va cho
vao binh K-D hoéc dung cu twong tw (6.5).

12
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Lam giau N-nitrosamin trong dung dich A

7.2.9 Cho 2 ml n-hexan (5.11) va hai hoac ba hat chéng suc (5.15) vao binh K-D hoac dung cu twong
tw (6.5) chiradich chiét tir Phuong phap A hodc Phuong phap B. Gan bd lam mat khong khi vao binh
K-D hoac dung cu tuong tw (6.5). C6 dac dung dich con 4 ml dén 6 ml trong ndi cach thuy (6.6) hoac
dung cy trong ty, bit ddu & (40 £ 2) °C va tang cham dén (60 * 2) °C (khoang 2 °C/min) @& tranh lam
mét m3u. Dé ngudidung dich va rira thanh binh bay hoi va hé théng ¢ dac béng khoang 2 ml
diclometan (5.9).

7.2.10 Thao bd lam mat khdng khi ra khéi binh K-D, hodc dung cu twong ty (6.5). TU tir théi nito (5.14)
qua dung dich trong bd ¢ dé dung dich gidam xudng con khoang 1 ml. D& can bang véi nhiét dd phong
va sau dé chuyén sang ampun c6 vién mép (6.7) va day bang septa va vong bich (6.7)

Digu chinh dong nito d& bao dam chd I5m dugc tao ra trén bé mat dich chiét duoc ¢ dic khdng séu
qua 4 mm dén 5 mm, mat khac co thé xay ra dich chiét bi qua lanh hodc ré ri. Quan trong la thé tich
phai khéng dwoc xudng dwéi gia tri tdi thiéu dugc qui dinh trong buwdc cd dac do sy bay hoi cia N-
nitrosamin. Néu dé dung dich ¢b dac 1au hon 1 h trieée khi phan tich, thi phai bao quantrong chd téi &
nhiét dd khéng qua 5 °C.

7.3 Phén 1ap cac chit ¢6 kha niang chuyén héa thanh N-nitrosaminé dang N-nitrosamin trong
Dung dich B

7.3.1 Dung pipet 4y 1,0 ml dung dich axit clohydric(5.12) vao Dung dich B (7.1.4) va I&c dé tron(gia tri
pH cuia dung dich khoang 1,4). D& yén &chd t6i 30 min.

7.3.2 Dung pipet cho thém 2,0 ml dung dich natri hydroxit (5.13) dé kiém héa dung dich va 1,0 ml
dung dich chuan ndi (5.19) va l&c.

CHU THICH C6 thé str dung Phuang phap C hodc Phuong phap D dé lam sach dung dich thir.
Phwong phap C

7.3.3 Chuan bi 8 g Kieselguhr, hodc vét liéu tach pha hgp khac (5.10) va cot nhu md ta trong 7.2.2,
st dung ¢ot thiy tinh cé dwdng kinh trong 15 mm (6.4).

7.3.4 Duwa dung dich (7.3.2) Ién c6t nay nhw mé ta trong 7.2.3.

7.3.5 ROt tir 25 ml dén 30 ml diclometan (5.9) 1én cdt va thu lai dich chiét (khoang 15 ml) nhu md ta
trong7.2.4.

Phwong phap D

7.3.6 Cho dung dich (7.3.2) vao phéu chiét (6.11).

13
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7.3.7 Thém tbi thiéu 10 ml diclometan (5.9) va I&c manh trong 1 min. Thu I&p htru co bén duédi vao
binh K-D, ho&c dung cu twong tw, nhv mé ta trong7.2.6.

7.3.8 Lap lai qui trinh trong 7.3.7 hai 1an niva.

7.3.9 Rura natrisulfat hodc phéu lgc tach pha (5.20) nhw md ta trong7.2.8 va cho vao binh K-D, hoac
dung cu twong tw (6.5).

Lam giau cac hop chat cé kha ning chuyén héa thanh N-nitrosamindwéi dang N-nitrosamin
trong Dung dich B

7.3.10 C6 dac dich chiét tir Phwong phap C hoac Phuong phap D dén thé tich cudi cing khoang 1 ml
nhu mé ta trong 7.2.9 va 7.2.10.

7.4  Thi» mau trang

Phép thtr nay dwoc thyuc hién bang cach tién hanh tat ca céac qui trinh tir 7.1.2 dén 7.3.9 ma khong cé
nGm ty va khéng c6 budc thédi nhiém (7.1.2).

7.5 Sacky

Bom tir 1 pl dén 10 pl dich chiét vao GC/detector phat quang hda hoc & cac diéu kién téi wu (6.13).
Ciing phan tich mét thé tich twong tw déi voi dung dich chuan (5.18) va dung dich chuén néi (5.19).

Dé nhan duoc cac két qua tin cay, nén thuc hién cac phan tich cling ngay véi chuén bi dich chiét. Néu
khéng thé thuc hién duoc, thibdo quandich chiéttranh anh sang & nhiét dd khéng qua 5 °C.

8 Giai thich két qua
8.1 Ham lweng N-nitrosamin cua Dung dich A

8.1.1 Tinh toan ham lwgng clia tirng N-nitrosamin s dung Cong thire (1) va (2).

SFANA (2)
M (ug/kg) = ———
9/ g 4Anpipar
trong dé:

M la lwgng N-nitrosamin thdi nhiém tir mau vao dung dich thi nuéc bot
tinh bang pg/kg, duoc hiéu chinh bing so sanh véi ti 1& thu hdi
chudn ndi Np;pdwoc thém vao;

F Ia hé sb dwoc tinh toan t& Céng thire (2);

. o VCAxpiparVnasTp (2)

GAnasTpVipipar
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Trong dé:

Ana Ia dién tich pic ciia N-nitrrosamin thdi nhiém xac dinh dwoc tir mau vao dung dich
thir nwéc bot (Dung dich A).

AxpipaR la dién tich pic ctia chuan ndi Np;paduoc thu héi tir Dung dich thir A

c la ndng a6 cua N-nitrosamin xac dinh dwec trong dung dich chuén tinh béng pgll;
G la phan vat liéu mau dugc can, tinh bang g;

ANASTD la dién tich pic ctia N-nitrosamin xac dinh dwoc trong dung dich chuén;

Axpipar & dién tich pic khi bom tryc tiép chuén ndi Np;pa, tinh bang pl;

VNASTD la thé tich cta chudn N-nitrosamin dwe'c bom vao, tinh bang ul;

Vapipa: & thé tich cUa chudn ndi Npjpa, tinh béng pl.

8.1.2 Tinh toan tdng ham lwgng N-nitrosamin béng cach cho thém vaomét lweng tirng N-nitrosamin
riéng lé phat hién duoc. Néu khéng nhandwoc pic dac trung cho mdi N-nitrosamin riéng 18, nghia la3
1&n chi nhan duoc tin hiéu nhiéu cla dwdng chuan, thi phai bao cao la “khong phat hién dwoc” hoac
“ND" va gia tri dwgc xt Iy bang “khéng”.

CHU THICH San pham sé phu hop véi Chi thi 93/11/EEC néu c6 tbng ham lugng N-nitrosamin phat hién dugc it hon
0,01 mg/kg elastomehodc cao su, sau khi 4p dyng dung sai phan tich trong Biéu 9.

8.2 Ham lwong cac chat c6 kha ning chuyén héa thanh N-nitrosamin cua dung dich B, dwoc
tinh dwéi dang N-nitrosamin

8.2.1 Tinh toan ham Iuwgng tirng N-nitrosamin riéng 1& phat hién duoc bing s&r dung Céng thire (2) va
(3). Ham lwgngeua tirngN-nitrosamin xac dinhdwec, dugc tinh trong Dung dich A phai dwoc trir tlr cac
gié tri thu dugec.

5FA, 3
M (ug/kg) = ———= ©)
NDiPAR
Trong do
M la ham lwong N-nitrosamin théi nhiém tr mu vao dungdich thr nwéc bot tinh
bang pg/kg, duoc hiéu chinh bang cach so sanh vei ti 1€ thu hdi chudn ndi Npipa
dwoc thém vao;
F la hé s dugc tinh toan tir Céng thirc (2);
Apa la dién tich pic ciia N-nitrosamin théi nhiém xac dinh dwoc t mau vao dung dich

thtr nwéc bot (Dung dich B);

Aypipar  la dién tich pic ciia dung dich chuan ndi Np;ps duoe thu hoi tir Dung dich thir B.
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8.2.2 Tinh toan tdng ham Iwgng cac chat ¢ kha nang chuyén héa thanh N-nitrosaminbng cach cho
thém vaomét lwgng tirngchat co kha nang chuyén hoéa thanh N-nitrosaminriéng & phat hién dwoc,
dwoc hiéu chinh déi véi lwgng clia tirng N-nitrosamin dwgce tinh trong dung dich A. Néu khéng
nhandugc pic dac trwng cho méi N-nitrosamin riéng 1€, nghia 1a 3 1an chi nhan dwoc tin hiéu nhiéu cua
dwdng chudn, thi phai bao cdo 1a “khdng phat hién dwoc” hodc “ND" va gia tri dugc xt 1y bang
“khéng".

CHU THICH Sén pham sé& phit hgp voi Chi thj 93/11/EEC néu ¢6 tong ham lugng cac chét cé khd nang chuyén héa
thanh N-nitrosamin phat hién dwoc it hon 0,1 mg/kg elastomehoac cao su, sau khi 4p dung dung sai phan tich trong Diéu 9.

9 Dung sai phan tich

9.1 Bét ky két qua phan tich nao thu dwoc trong Diéu 8l6n hon giéi han qui dinh trong 8.1.2 va
8.2.2 phai ap dung dung sai phan tich trong 9.2 dé tinh dwoc két qua phan tich.

9.2 Dung sai phan tich cho N-nitrosamin: 0,01 mg/kg.
Dung sai phén tich cho céc chét cé kha nang chuyén hoa thanh N-nitrosamin: 0,1 mg/kg.

CHU THICH Dung sai phan tich dwoc yéu chu co tinh dén cac thay déi vén cé trong phép do dugc chi ra boi cac phép
thir lién phdng thi nghiém.

9.3  Cac san pham duoc cho la phi hop véi Chi thi 93/11/EEC néu két qua phan tich tinh dugc nhd
hon cac gidi han dwgc qui dinh trong 8.1.2 va 8.2.2.

Két qua phan tich N-nitrosamin, 0,018 mg/kg

Hiéu chinh phan tich 0,01 mg/kg

Két qua phan tich duoc tinh = 0,018 mg/kg — 0,01 mg/kg = 0,008 mg/kg.

Diéu nay duoc cho 1a phi hop véi Chi thi 93/11/EEC (gi¢i han N-nitrosamin, 0,01 mg/kg).

10  Xac nhan lai N-nitrosamin phat hién dwoc

10.1  Néu tébng ham luvong N-nitrosamin biéu kién xac dinh dwoc trong dung dich thir nudc bot Ion
hon, hodc béang véi cac giéi han dwoc qui dinh trong 8.1.2 va 8.2.2, cac N-nitrosamin phat hién dwoc
va khéi lugng ctia chung phai dwgc xac nhén lai bAng mét trong cac cach sau:

a) Cho mét phan dung dich thir con lai vao mét lo thiy tinh nhé trong suét vai UV va cho bire xa UV di
qua (3 h, bwéc song 366nm) ciing véi mét dung dich chudn dwoc chuan bj twong tw (5.19) trong
mét lo riéng. Trong phan tich GC, cac pic twong &ng véi swcd métcha N-nitrosamin sé khéng xuét
hién hodc phan hdy. Tuy nhién, néu pic maukhéng bj khir sau khi chiéu xa, pic co ban sé& & vi tri sai
va khéng yéu ciu khao sat thém sw co6 mat cta N-nitrosamin.

b) St dung it nhat mét cot khac véi pha tinh ¢6 dd phan cuc khac; hoac
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c) béng phd khéi lwgng.

10.2  Néu xuét hién mot sé pic khong tuong wng voi N-nitrosamin sau khi thue hién cac qui trinh trén,
tinh toan lai tdng ham lugngN-nitrosamin bao gém chi cac pic d6 tuy thuge vao N-nitrosamin.

11 Bao cao thir nghiém

11.1  Cac tién hanh phén tich phong thi nghiém phai duec bao céo véi két qua thtr chinh xac, rd rang
va khéng map mo va tat ca cac thdng tin lién quan khac phai phiu hop v&iEN 45001. Tét nhét 1a bao
gbm ca két qua phan tich va két qua tinh toan dbi voi tirng N-nitrosamin va téng ham lwong
N-nitrosamin va cac chat co kha nang chuyén héa thanh nitrosamin.

11.2  Bao cao thir nghiém phai bao gém it nhat cac thong tin sau:

a) Tén va dia chi cia phaong thir nghiém va vi tri phép thi duoc thuc hién néu khac vai dia chi phong
thir nghiém.

b) Cach nhan biét ciia bao cao (nhu s seri) va clia méi trang, va téng s trang bao céo;

¢) Mé ta va nhan dang mau phong thi nghiém;

d) M@ ta qui trinh ldy mau, néu co lién quan;

e) Ngay nhin miu phong thi nghiém, va ngay thuc hién thir va

f) Nhan dang yéu cau thir hodc mé ta qui trinh phan tich.
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Thw muc tai liéu tham khao

Bestimmung von Nitrosaminen in bestimmten
Bedarfsgegenstanden (Babysauger),Bundesgesundheitsblatt 27, Nr. 5, Mai 1984, Seiten 160
bis 162 (Germany).

Directive 93/11/EEC Commission Directive 93/11/EEC of 15 March 1993 concerning the
release of the N-nitrosamines and N-nitrosatable substances from elastome or rubber
teats and soothers.
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