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TCVN 10068-3:2013

L&i nodi dau

TCVN 10068-3:2013 hoan toan twong dwong voi EN 1400-3:2002

TCVN 10068-3:2013 do Tiéu Ban ky thuat tiéu chuan quéc gia TCVN/TC181/SC1
Pé dung tré em bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do ludng Chét luong dé nghi,
B Khoa hoc va Cong nghé céng bé.

B6 tiéu chuan TCVN 10068 (EN 1400), £6 dung tré em — Ty gid cho em bé va tré nhd, gdbm
cac phan sau:

— TCVN 10068-1:2013 (EN 1400-1:2002), Phan 1: Yéu cdu an toan chung va théng tin
san pham;

— TCVN 10068-2:2013 (EN 1400-2:2002), Phan 2: Yéu cau co hoc va phuong phap thi;

— TCVN 10068-3:2013 (EN 1400-3:2002), Phan 3: Yéu ciu héa hoc va phuwong phap thy.
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L&i gi®i thiéu
NUm ty bang vat liéu dan hdi hodc cao su dugc didu chinh bdi Chi thi 93/11/EEC vé viéc giai

phéng N-nitrosamin va cac chéat N-nitrosatable tir nim ty va ty gia lam bang cao su va

elastome.

Giéi han giai phong 2-mercaptobenzothiazol (MBT) d& duoc qui dinh trong tiéu chuan nay. Giéi
han nay lam giam dang ké mirc cla chat nay co thé giai phéng tur ty gia. Giéi han giai phong
MBT sé dwoc xem xét thém trong cac nghién ctru va khuyén nghij trong trong lai.

Luu y tit ca céc chi tiét bang chét déo dwoc digu chinh béi Chi thi 90/128/EEC.

Formaldehyt, caprolactam va cac chat mau khéng dwoc qui dinh trong tiéu chuan nay do thiéu
théng tin can thiét dé danh gia nguy co tiém an théa dang, hodc phuong phap thir dugc cong
nhan dé xac dinh murc thdi nhiém clia cac chét nay tir san pham lién quan. Van dé nay sé duoc
xem xét lai khi cé thém théng tin quan trong.

Véi ly do twong tw, nguy co di iing véi protein latex cting khong dugc qui dinh trong tiéu chuén
nay. Cé tac dong vo cung nho cla cac di irng protein latex véi em bé va tré nhd. Tuy nhién, cac
diéu khoan vé thong tin bao géi c6 chira cac su thién nhién dugc qui dinh trong Phén 1 cia
Tiéu chuén nay. Viéc phat sinh thémphan (ng nhay cam va phan ng di &ng tiém an tir san

pham béang cao su s& dwoc xem xét lai khi co thém théng tin quan trong.



TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 10068-3:2013

Do dung tré em — Ty gia cho em bé va tré nhé —

Phén 3: Yéu cau héa hoc va phwong phap thir

Child use and care articles — Soothers for babies and young children —

Part 3:Chemical requirements and tests

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh cac gidi han va phuong phap thir dbi voi sy gidi phéng mét sé hoa chét tiy vat
litu duoc st dung dé san xuat ty gia

Tiéu chuan nay ap dung cho cac san pham tuong ty hodc co chire nang gidng nhu ty gia trir khi chung
dugc ban nhu cac dung cu y té.

Tiéu chuan nay khéng ap dung cho san pham dwoc str dung trong cac (rng dung y té chuyén biét, vi
du, cac san pham st dung cho nguwai bi hdi chirng Pierre-Robin hoac tré sinh non. Céac trwéng hop
dac biét nay dwoc mé ta trong Phu luc A cia TCVN 10068-1:2013 (EN 1400-1:2002).

CHU THICH Khuyén nghi réng ty gia khéng thudc pham vi cia tiéu chudn nay phai dap (ring voi cac yéu chu co thé ap
dung khac.

Tiéu chuan nay khang ap dung cho cac nim ty dung dé cho tré an.

2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuan nay. Déi voi cac tai liéu vién dén ghi
nam cdng bé thi ap dung phién ban duoc néu. Ddi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam cong bé thi
ap dyng phién ban méi nhat bao gébm ca cac stra doi, bd sung (néu cd).

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phan tich trong phong thi nghiém - Yéu cau ky thuat va phuong
phap thtr.

TCVN 10069 (EN 12868), H6 dung tré em - Phuong phép xac dinh sy gidi phéng N-Nitrosamine va cac
chét N-Nitrosatable tir num ty va ty gia lam bang elastome hoac cao su.

TCVN 6238-3 (EN 71-3) "', An toan dé choi tré em — Phéan 3: Yéu cau muc gidi han sy xdm nhéap cua

céc doc to.

! Tiéu chuan nay da bi hiy va duoc thay thé bang tiéu chuan TCVN 6238-3 (ISO 8124-3).
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3 Thuét ngiv va dinh nghia

Trong tiéu chuén nay s&r dung cac thuat ngir va dinh nghia sau:

3.1
Ty gia (soother)
San pham dung dé dap ng nhu céu bu mat khong-dinh dwdng cia tré nhd.

CHU THICH Ty gia cling dugc goi 1a num v gia hode nim vi cao su cho em bé.

3.2
Num ty (teat)
NUm dan hoi, 1a mét phan cla ty gia, duoc thiét ké dé tré ngam vao miéng.

3.3
Vanh chan (shield)
Céu tric ndm phia sau num ty dé ty gia khong bi tut vao bén trong miéng tré.

3.4

Véng hodc nim tay ¢am (ring or knob)

Céu tric nam sat hodc ndm trén vanh chan dé cé thé dé dang cam duoc ty gia.

CHU THICH  Vong. num tay cdm hodc nép co thé duoc gén dng bd véi vanh chan hodc nit hoc ¢6 thé 1a chi tiét riéng ré
dugc gén véi vanh chan hoac not.

35

Nt (plug)

Chi tiét ndm trong cé ctia num ty dé co6 thégit chat nam ty véi vanh chan.

3.6
Néap (cover)
Chi tiét ngan viéc tiép xuc truc tiép véi nat.

37

L6 théng khi (ventilation holes)

Cac 16 hé & trén vanh chan cla ty gid, gilp lwu thdng khdng khi, d& tré c6 thé thé khi cho ty gid dot
ngét vao miéng. Cac 16 nay cling lam gidm nguy co ty gia bj hat vao trong hong do tao ra ap suat am.

4 Yéu cau héa hoc

41 Quy dinh chung

Vat ligu sir dung é san xuét ty gia phai duoc chudn bi theo quy trinh chun bi mau trong 5.1 va duoc

thir theo cac phép thir duoc liét ké trong Bang 1.
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CHUTHICH1  Théng tin bd sung déi véi san phdm hoan thién c6 thé sin co ti Chi thi 90/128/EEC (1) va Uy ban Céng
dong Chau au [2].

CHU THICH2  Khuyén nghi nha san xuat va nha cung cép thyc hién TCVN 1SO 80017 trong quan Iy chét lugng.

4.2  Tinh chit héa hoc

Cac tac nhan lwu hoa (vi du MBT) va cac chét chéng oxi héa duoc dé cap duéi day khong phai la danh
sach cudi cung. Cac hoa chét khac ma khéng duoc dé cap trong tiéu chuan nay co thé sir dung trong
ty gia khi c6 cac dir liéu doc tinh clia chat dau hodc san phdm phan (ng bét ky ching minh ching
khdng gay nén cac méi nguy hiém khang chap nhan duoc va co qui trinh phan tich phu hop dé xac

dinh mae théi nhiém caa chung.

43  Yéu cau cho vatligu

Cac vat liéu duoc st dung dé san xuét cac bd phan cla ty gid phai duoc tién hanh cac phép thir duoc
danh dau x trong Bang 1.
Bang 1 - Cac phép thir dwore tién hanh trén vat liéu

Vat liéu ' Thir nghiém
T Théinhiém |  Giai phong Giai phong | Giai phéng | Ham lwong |
ciamétsd | N-Nitrosaminva | MBT chatchéng = hop chat
nguyénté | cacchatcé kha (xem 5.4) oxihéa | bayhoi |
| (xem5.2) | nangchuyén héa | . (xem5.4) | (xem5.5) |
thanh '
' N-Nitrosamin
| (xem 5.3) J |
Caosulvuhéa | X | X X X
Cao su silicon X | X ' : X
Elastome nhiét X 3 x _
' déo (TPE) | |
Nhya nhiét déo | X

4.4  Suw thdi nhiém ctia mét s nguyén td

Khi duoc thi theo 5.2, su théi nhiém cla mot sé nguyén té tir tit ca cac vat ligu duoc st dung dé san
xuét ty gia khéng dugc vt qua cac gidi han dwoc néu trong Bang 2.

Khi ty gia c6 cac chi tiét duoc san xuat tir (cac) vat liéu khac nhau, hoac mau sac khac nhau, thi tat cac
cac chi tiét nay phai duoc thir riéng ré. Cac I6p trang tri phai duoc coi la mot phan cla vat liégu ma
chang duoc in 1én.
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Bang 2 - Gi¢i han thai nhiém cua cac nguyén té tir ty gia

Nguyén t6 7 Gi®i han
L S (mglkg)
Antimon, Sb 15
Arsen, As 10
| Bari, Ba 100
Cadmi, Cd 20
Chi, Pb 25
Crom, Cr 10
Thuay ngén, Hg 10
, Selen, Se 100

CHU THICH Phuong phap phan tich dwge qui dinh trong TCVN 6238
(EN 71-3) da duoc ap dung cho ty gid trong tiéu chuan nay. Cac gi¢i han cé
tinh dén viéc ngam lau dai ndm ty trong miéng. -

4.5  Giai phong N-Nitrosamin va cac chat cé kha niang chuyén héa thanh N-Nitrosamin

Khi dwoc thir theo 5.3, tdng ham lwgng N-Nitrosamin va cac chat cé kha nang chuyén hoéa thanh N-
Nitrosamin gidi phong clia bat ky chi tiét bang elastome hodc cao su nao khéng dugc vuot qua gidi
han dugc néu trong Bang 3.

Bang 3 - Gi¢i han cho phép cliia ham lweng N-Nitrosamin va
cac chét cé kha ning chuyén héa thanh N-Nitrosamingiai phéng va dung sai

Chét Giéi han = Dung sai
mg/kg ' mg/kg
N-Nitrosamin 001 | 001
| Cac chét co kha nang chuyén hoa 01 | 01

| thanh N-Nitrosamin

4.6 Giai phéng Mecaptobenzothiazol (MBT)

Khi cac chi tiét bang elastome cla ty gia duoc thir theo 5.4, sy thdi nhiém cla cac hop chat sau khong
duoc vuot qua 8 mglkg.

2- mercaptobenzothiazole hodc 2(3H)-benzothiazolethione.
S6 CAS: 149-30-4.

Danh phap IUPAC 1,3-benzothiazole-2-thiol.

4.7  Giai phéng cac chét chéng oxi hoa

Khi cac chi tiét bang elastome cua ty gia dwoc thir theo 5.4, sy thoi nhiém cla hop chéat sau khéng
duoc vuot qua 30 pg/100 mi hodc 60 pg/dm?.
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2,6-bis(1,1-dimethylethyl)-4-methylphenol (BHT)
S6 CAS: 128-37-0
Danh phap IUPAC 2,6-di-tert-buthyl-p-cresol

Khi cac chi tiét bing elastome cla ty gia duoc thir theo 5.4, sy thdi nhiém clia hop chat sau khong
duwoc vuot qua 15 pg/100 ml hodc 30 pg/idm?.

2,2"-methylenebis(6-(1, 1-dimethylethyl)-4-methylphenol) (chat chéng oxy héa 2246)
Sb CAS 119-47-1

Danh phap IUPAC 6,6'-di-tert-buthyl-2,2'-methylenedi-p-cresol

48  Ham lwong hop chat bay hoi

Khi cac chi tiét cao su silicon clia ty gia dwoc thtr theo 5.5, ham lvong hop chat bay hoi khéng duoc
vuot qua 0,5 % (m/im).

5 Phwong phap tho

5.1  Chuan bi mau
Qua trinh chuén bi mau nay ap dung cho tat ca cac phép thir, triv 5.3.

5.1.1 Trwoc khi diéu hoa, tit cd cac méu phai dugc ngdm trong nudc dun séi [Loai 3 theo
TCVN 4851 (ISO 3696)] trong 10 min ma khéng tiép xuc véi thanh binh chiva.

CHU THICH Thue hién diéu nay dé loai bo I6p phi bé mat duoc sinh ra trong qua trinh san xuat va bao dam vat lieu st
dung 6n dinh trong nuéc soi.

5.1.2 Tét ca cac mau phai dwoc didu hoa trude khi thir nghiém. Thyc hién didu hoa trong it nhat 40
h, trong méi trudng chuén & nhiét d6 (23 + 2) °C va d6 &m twong déi (50 + 5) %.

Mau phai duoc gile trong méi trudng diéu hoa nay cho dén khi tién hanh thir. Viéc thir nghiém co6 thé

dwoc thie hién trong phong & didu kién binh thudng.
5.1.3 S0 dung mau m&i, tét nhat 1a tr cing mét 16 cho mdi phép thir.

5.1.4 SU dung gang tay phu hop (khéng l1am bang cao su hodc chét déo) @é thao tac véi mau va
phan mau thtr va chi bao quan mau trong binh chira (bdng thly tinh) khéng théi nhiém, dwgc day chat,

dé trong bong toi.
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52  Xac dinh sw thdi nhiém ctia mdt sé nguyén té

5.2.1 Nguyén tic

Cac nguyén té tan dugc (antimon, arsen, bari, cadmi, crom, chi, thiy ngén va selen) duoc chiét tir cac
chi tiét riéng 18, tiép xuc duoc cia ty gia. St dung diéu kién tiép xic md phong véi axit da day. Nong
dd cac nguyén té tan dugc dinh Iong.

5.2.2 Thiét bj, dung cu

5.2.2.1 Ni cach thiy, c6 thé duy tri nhiét d cta hén hop thir & (37 + 2) °C va c6 dung cu khudy hén
hop thir.

5.2.2.2 May do pH c¢o do chinh xac + 0,2 don vi pH.

5.2.2.3 Phéu loc mang, c6 kich c& 16 0,45 pm.

5.2.2.4 May ly tam, c6 thé ly tam veéi téc dd (5 000 + 500) rev/min.
5.2.3 Thubdc thiv (loai phan tich triv khi ¢é qui dinh khac)
5.2.3.1 Dung dich axit clohydric, (0,07 + 0,005) mol/l.

5.2.3.2 Dung dich axit clohydric, (2,0 + 0,2) mol/l.

5.2.3.3 Nudc cét.

5.2.4 Lwachon miu thir

Phan mau thdr phai dwoc lay tir méi chi tiét riéng 18, tiép xic dwoc cla ty gid. Phai tach riéng cac chi
tiét ndi véi nhau va thir nhw cac chi tiét riéng 1&, vi du, ty gia dwoc 1am hoan toan tir latex thwong dugc
lam theo hai doan. Nut dugc bao kin hoan toan thi khéng can thir.

5.2.5 Chuén bi phan mau the

Chuan bi it nh4t 100 mg, tdt nhat 1a 1 g phan mau thi dai dién cho tirng chi tiét riéng 1€ cla ty gia.
Khdng gia nhiét vat liéu trong khi tach riéng cac chi tiét va trong quéa trinh ct chi tiét thanh cac manh
nho.

Chi c&t nam ty mét 1an theo chiéu doc. Cét tat ca cac chi tiét khac thanh cac manh cé chiéu dai tir
4 mm dén 6 mm va chiéu rong khong qua 6 mm, néu co thé.

52.6 Cach tién hanh

Tron phan méu thir da dwoc chudn bi (5.2.5) voi mét lugng dung dich axit clohydric (5.2.3.1) gép
50 14n khéi luong phan mau thir & (37 + 2) °C trong binh chira cé thé tich gép tir 1,5 dén 5 Ian thé tich

10
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axit. Khudy binh chira (5.2.2.1) trong (60 + 5) s va do do axit clia hén hop bang may do pH. (5.2.2.2).
Néu pH >1,5 thi vira khudy vira thém nhé giot dung dich axit clohydric (5.2.3.2) cho dén khi pH ndm
trong khoang ti 1,0 dén 1,5. Dé hén hop tranh anh sang va tiép tuc khudy trong diéu kién nhw vay
trong (60 1) min nGa trwdc khi Gé én dinh trong (60 1) min & cung nhiét Go.

Ngay sau khi 6n dinh, tach riéng chat ran ra khéi dung dich bang phéu loc mang (5.2.2.3) va, néu can
thiét, ly tdm (5.2.2.4) voéi tde do Ién dén 5 000 rev/imin va khdng lau hon 10 min. Viéc sir dung may ly
tam phai dugc bao céo.

Néu bao quan dung dich lau hon mét ngay trwéc khi phan tich thi phai 6n dinh dung dich béng cach
cho thém axit clohydric sao cho néng d6 dung dich dwoc bdo quankhoang 1 mol/l.

5.2.7 Xac dinh ham lwong cac nguyén té thoi nhiém

St dung phuong phap cé gi¢i han phat hién it nhat gap 0,1 |an gia tri cia cac nguyén té can do dé xac
dinh ham lwong.

CHU THICH  Gi6i han phat hién ciia mét phuong phap dugc cho 13 gép 3 lan do léch chudn cla gia tri mau trang dugc xac
dinh bang tién hanh phan tich trong phong thi nghiém.

5.3  Xac dinh sw giai phéng N-Nitrosamin va cac chat cé kha nang chuyén hoéa thanh N-
Nitrosamin

St dung TCVN 10069 (EN 12868) dé xac dinh cac mic clia N-Nitrosamin va cac chét c6 kha nang
chuyén héa thanh N-Nitrosamincé trong ty gia.

5.4  Xac dinh sw giai phong 2- Mecaptobenzothiazol (MBT) va cac chat chéng oxi hoa

5.4.1 Nguyén tac

MBT va cac mudi kim loai clia né dugc xac dinh dinh lugng sau khi dwoc chiét trong dich nuwéc théi
nhiém. MBT dugc phat hién va xac dinh bing phuong phap séc ky Idng hiéu nang cao (HPLC) va bd
phat hién UV tai buéc song xac dinh, bang cach bom tryc tiép dich nwdc thdi nhiém, hodc bom dung
dich c6 dac. Viéc phat hién duoc khang dinh bang cach so sanh phd UV cla pic mau do phat hién
duoc bang detector mang diot véi phd clia pic mau MBT ddi chirng.

CHU THICH Phuong phap nay dugc dya theo cong trinh cia G.Blosczyk va H.-..Domling [4] va G.Blosczyk [5).

Phuong phap nay ciing duoc st dung dé dinh tinh va dinh lugng cac chat chdng oxi hda 2,6-bis(1,1-
dimethylethyl)-4-methylphenol (BHT) va 2,2-methylenebis(6-(1,1-dimethyletjyl)-4-methylphenol) (chét
chéng oxi hoa 2246). Ca hai chét nay cung duoc phat hién va xac dinh bang HPLC va bd phat hién UV
tai budc séng xac dinh. Viéc phat hién duwoc khing dinh bang cach so sanh phd UV clia pic méu do
phat hién dwoc bang detector mang diot véi phd cua pic mau ddi chirng. Ddi voi cac mau chua biét, co
thé thuc hién xac dinh thém bang cach sir dung sac ky I6p mong (TLC) hoac séc ky khi léng (GLC).

11
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5.4.2 Thiét bi, dung cu

5.4.2.1 HPLC véi vong bom 20 i va detector mang diot duoc két ndi véi may tich phan hodc may

tinh ca nhan co cai phan mém sic ky.

5.4.2.2 Cot HPLC cé thé tach MBT va cac chat chéng oxi hoa va phan giai toan b cac chét chéng oxi
héa sao cho cac pic khéng bj chéng 1én nhau qua 1 % dién tich pic ctia cac chéat khac va cia nhiéu

sinh ra tir cac thanh phan khac trong méau.

5.4.3Thudc thir: Héa chét (loai phan tich trir khi cé qui dinh khac)
5.4.3.1 Nuwdc (loai dung cho HPLC).

5.4.3.2 Axetonitril (loai dung cho HPLC).

5.4.3.3 Nudc cét.

5.4.3.4Diclometan (loai phan tich can).

5.4.3.5 Natri sulphat khan.

5.4.3.6 Axit axetic (100 %).

5.4.3.7 Axit axetic (3 %).

5.4.4Thuéc thir: Mau déi chirng (dd tinh khiét Ién hon 98 %).
5.4.4.1 2-Mecaptobenzothiazole (MBT).

5.44.2 2 6-bis(1,1-dimethylethyl)-4-methylphenol (BHT)

5.4.4.3 2,2-methylenebis(6-(1,1-dimethylethyl)-4-methylphenol) (chat chéng oxi hoa 2248).
5.4.5Thudc thir: Dung dich chuan

5.4.5.1Dung dich MBT chuén

Chuén bj sau dung dich chuan cé chiva vi du: 1,0 mg hodc 2,0 mg hodc 5,0 mg hoac 10,0 mg hodc
15,0 mg va 20,0 mg MBT (5.4.4.1) trong 1 lit axetonitril {(5.4.3.2).

5.4.5.2 Dung dich chéng oxi héa chuan

Chuan bj dung dich cé chira hai chat chéng oxi hda gdbm 30 ug chéat chéng oxihéa BHT (5.4.4.2) va
15 pg chéat chéng oxi héa 2246 (5.4.4.3) trong 5 ml axetonitril (5.4.3.2).

12



TCVN 10068-3:2013

5.4.6 Cach tién hanh

Can 1 dm? hoac néu khdng di 1 dm? thi lay vung dién tich I&n nhéat co thé cua mau da duoc xu ly so
bd va cét thanh cang it manh cang tét. Sé lvong clia cac manh duoc xac dinh béi kich ¢& ¢6 clia binh
dung tich 250 ml. Dién tich m&u 1a téng dién tich mat trong va méat ngoai cua mau.

CHU THICH 1  Déi vai num ty thudng cét thanh hai manh.

CHU THICH2  Dé tro gitp cho vigc do dién tich, nén cét cac phan elastome thanh vai manh va phac thdo Ién gidy ké &
milimét. Téng sé 6 vudng sé cho biét dién tich cén do.

Ngam mau 24 h trong dich nudc thai nhidm (nuéc dé mé phong sira va axit axetic 3 % dé méd phong

nuéc hoa qua) & 40 °C trong ta sdy voi ti 18 1 cm?/2 mi dich nudc thdi nhiém.,

Sau khi Iy ra cac phén ran:

Hoac

1) lac dich nwéc thdi nhiém hai 1an, méi 1an v&i 50 ml dung dich diclometan (5.4.3.4). Gop cac pha
hiru co va lam kho bang natri sulphat khan (5.4.3.5) va dé bay hoi hoan toan dén khi khé han. Sau
do hoa tan can con lai trong 5 ml axetonitril (5.4.3.2),
CHU THICH  Cé thé sir dung c6t lam giau thay cho viéc lac véi diclometan.

Hoéac

2) Thém 2,0 ml axit axetic (5.4.3.6) vao dich nuwéc théi nhidém va duy tri & 4 °C cho dén khi phan tich
bang cach bom tryc tiép dung dich vao HPLC.

5.4.7 Tinh toan

54.71 MBT

M8&i dung dich chudn (5.4.5.1) phai duoc bom ba I1&n vao HPLC (5.4.2.1) v&i cot HPLC (5.4.2.2). St
dung mudi tam gia tri & xay dung dwong chuén biéu thi mg MBT/kg vat liéu.

Bom tirng dung dich thr (5.4.6) vao HPLC. S(r dung duwéng chuédn dé xac dinh ham luong MBT cua
dung dich thir, bang phuong phap thi cong hodc str dung phan mém xi 1y sé liéu. Phai thu duoc gici
han phat hién < 0,1 ug MBT/ml dung dich mau thar.

CHU THICH1  Cot HPLC va phuong phap phu hep cung sé liéu d6 tai lap cla phuong phap nay duge md ta trong Phu
luc A.

CHU THICH2  Khéng can thiét phai thyc hién toan bd qui trinh hiéu chuan cho méi day xac dinh. Théng thuéng chi can
chay mat Ian, tiép theo 1a hidu chudn lai dé thi bang phan mém sic ky 1a du.
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5.4.7.2 Chat chdng oxi héa

Bom dung dich chuén (5.4.5.2) vao HPLC (5.4.2.1) véi cdt HPLC (5.4.2.2). Bom tirng dung dich thuy
(5.4.6) theo cach tuong ty. Xac dinh lweng chat chéng oxi hoa théi nhiém, tinh bang microgam chét
chéng oxi hoa/déximét vudng vat liéu, bing cach so sanh dién tich pic trong séc ky db dung dich chudn

va dung dich mau, bing phwong phap tht céng hoac siv dung phan mém xi Iy s liéu.

Néu dién tich pic cua chét chéng oxi hoa trong dung dich thir Ién hon dién tich pic chudn, chudn bi va
thu nhan séc ky d6 cua dung dich chudn bé sung dé xay dwng dwong chudn phu hop. T duéng

chuén nay sé tinh dwoc ham lugng chat chéng oxi héa théi nhiém.
CHU THICH Cét HPLC va phuong phap phi hop duoc mé ta trong Phu luc A.
5.5  Xac dinh ham lweng chéat bay hoi

Céat khoang 10 g mau thanh cac manh nhd xép xi 2 cm?. Bao quan méu 48 h trong binh hut am & nhiét
do phong.

Can mau da duoc diéu hoa so bd trong chai chira nong ldng hd miéng (chinh xac dén + 0,1 mg) va dat
chai vao ti sdy & (200 + 5) °C co théng gié. Sau 4 h, dé ngudi chai trong binh hat &m va can lai. Ham
lwong chat bay hoi dwoc tinh bang phan trdm cta chénh léch khéi luong.
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Phu luc A
(tham khao)

Thiét bi, dung cu, phwong phap HPLC phu hop va sé liéu dé chum trong viéc xac dinh
2-Mecaptobenzothiazol (MBT) va/hodc chat chéng oxi héa

Cot phist hop: Cot pha dao Cs, vi du: Spherisorb Cg, dudng kinh hat 5 ym, chiéu dai 25 cm.
Diéu kién tién hanh phu hop ddi véi cot nay: Pha dong (Rira gidi A): nudc chira 1 % axetonitril, va Pha
dong (Rira giai B): axetonitril. Néu cé yéu cau: khir khi pha dong.

Bang A.1 - Chwong trinh gradien

T.h;i-gian.(phﬂt) % RagiaiA | % Ruwa giai B
odn2 10 30
2 dén 17 tuyén tinh dén 10 90
17 dén 22 10 90
22 dén 25 tuyén tinh dén | 70 ' 30
25@dén28 " B 70 l 30

' Hodc lau hon, néu can céan bang thém.

Piéu chinh gradien cla dung méi rira gidi néu st dung cdt khac voi cot mé té & trén. Téc dd dong:

1 mi/min.

Bo phat hién:

a) MBT: UV 320 nm, phd mang diot t 240 nm dén 360 nm, chuong trinh detector tir thdi gian 5 min
dén 12 min;

b) Chat chéng oxi héa: UV 280 nm, phd mang diot tir 240 nm dén 360 nm, chuong trinh detector ti
thoi gian 12 min dén 25 min;

Thoi gian luu:

a) MBT: khoang 10 min (cuc dai hap thu: 320 nm);
b) Chat chéng oxi hda BHT: khoang 19 min (cuc dai hap thu: 278 nm);

Chét chéng oxi héa 2246: khoang 20 min (cuc dai hap thyu: 282 nm).
Thé tich bom méu: 20 pl.
Phu thugc vao loai thiét bi st dung, thiét Iap diéu kién tién hanh phu hop.

Séc ky db dién hinh cho MBT va chét chdng oxi héa BHT va 2246 dugc minh hoa trong Hinh A.1.
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Hinh A.1 - Sic ky db cua MBT va chit chéng oxi héa
Di¥ ligu d6 chum
Phép phan tich théng ké clia thir nghiém cdng tac bay phong thi nghiém gan day da chi ra d6 Iap lai va
do tai lap cia phuong phap déi véi MBT la:
dé lap lai trung binh, r = 3,0

va
db tai lap trung binh, R = 7,4
Va hé sb thay @i cia 36 Iap lai va do tai lap la:
hé sé bién thién 1ap lai trung binh CV, = 10,4 %
va

hé sb bién thién tai lap trung binh CV, = 23,4 %.
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Thw muc tai liéu tham khao

[1) Commission Directive 90/128/EEC relating to plastic material and articles intended to come into
contact with foodstuffs and amendments

[2] Commission of European Communities, Synoptic Document No 8 Provisional list of monomers and
additives used in the manufacture of plastics intended to come into contact with foodstuffs. (Last
updated 10 January 2000).

[3] TCVN ISO 9001:2000 (ISO 9001:2000)"'Hé théng quén Iy chét luong — Céc yéu céu (Quality
management systems — Requirements.

[4] G.Blosczyk and H-J. Domling, Lebensmittelchemie und Gerichtl. Chemie, 36, 90,1982.

[5] G.Blosczyk, Deutsche Lebensmittel Rundschau, 88, 392, 1992,

“Pa hay va dugc thay thé bing TCVN I1SO 9001:2008 (1ISO 9001:2008).
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