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L&i néi dau
TCVN 10096:2013 hoan toan twong dwong voi ISO 15320:2011.

TCVN 10096:2013 do Ban ky thuat Tiéu chudn qudc gia TCVN/TC6 Gidy va san
phdm gidy bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdng Chét lvong dé nghi,
B6 Khoa hoc va Céng nghé céng bé.



TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 10096:2013

Bot gidy, gidy va cactong —
Xac dinh ham lwging pentachlorophenol trong dich chiét nwérc

Pulp, paper and board —

Determination of pentachlorophenol in an aqueous extract

CANH BAO Khi ap dung tiéu chudn nay ngw&i str dung c6 thé tiép xic véi cac vat ligu nguy
hiém, vi dyu nhw metanol va pentachlorophenol, Ia cac héa chat déc, ciing nhw axetic anhydrit
c6 tinh &n mon. Trong tiéu chuan nay khdng dé cap dén tat ca cac van dé an toan va méi trwéng
khi st» dung tiéu chuén. Trach nhiém ciia ngwoi sir dung tiéu chudn nay la phai thiét lap cac
hanh ddng vé an toan, sirc khée va méi trwwéng thich hop va xac dinh kha ning ap dung cac quy
dinh vé an toan trwéc khi st dung tiéu chuin.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap xac dinh ham luong pentachlorophenol (PCP) trong dich chiét
nwoc tie bot gidy, gidy va cactdng. Mac du tiéu chudn nay dwoc xay dung cho gidy va cactdng tiép xuc
véi thic phdm nhung ciing c6 thé ap dung dwoc cho tat ca cac loai bét gidy, gidy va cactong.

Khodng Iam viéc clia mirc o acetyl héa la tir 0,05 mg/kg dén 0,5 mg/kg.

CHU THICH  Gidi han trén clia khodng lam viéc co thé tang 1&n néu dich chiét nuéc dugc pha loang.

2 Tailiéu vién dan
Céc tai liéu vién dén la rat can thiét cho vigc ap dung tiéu chudn nay. Déi véi cac tai liéu vién dan ghi

nam cdng bd thi 4p dung ban dwoc néu. Di véi cac tai liéu vién din khéng ghi nam céng bd thi ap
dung phién ban méi nhét, bao gdm ca cac stra dbi.

TCVN 1270 (ISO 536), Gidy va cacténg — Xac dinh dinh lwong.
TCVN 3649 (ISO 186), Gidy va c4cténg — Lay mau dé xac dinh chét luong trung binh.
TCVN 4360:2001, Bét gidy — LAy méu dé thir (MOD 1SO 7213:1981).
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TCVN 4407 (ISO 638), Gidy, cacténg va bét gidy — Xac dinh ham luong chét khé — Phuong phap sdy
khé.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nudc dung dé phéan tich trong phdng thi nghiém — Yéu cdu ky thudt va
phuong phap thee.

3 Nguyén tic

M3u vat lidu tht dwoc chiét bang nwéc lanh hodc nwéc néng. Dich chiét pentachlorophenol duqc ¢d
ddc bang cach hép thy 1én ¢t phenyl silica, st dyung qua trinh chiét pha rén. Pentachlorophenol sau dé
duwec rira gidi ra khoi cot phenyl silica bang n-hexan va mét dan suét da axetyl hoa duoc tao thanh voi
axetic anhydrit. Lwong pentachlorophenol sau @ dugc xac dinh bing phuwong phap sic ky khi co
detector bay dién t&r (ECD) ho&c detector khéi phd (MS). Két qua dwoc bidu thi bang mg/kg vét ligu.

4  Thiét bj, dung cu

4.1 Binh tam giac, dung tich 500 ml cb réng c6 nat thdy tinh mai nham cén [xem TCVN 8830
(ISO 1773)).

4.2 Dung cuy loc, phéu loc thiy tinh ¢6 d6 x6p 4 (kich c& danh nghia 1a 90 um) cé thé 1ap khit v&i
binh loc dung tich 500 ml (xem ISO 6556).

4.3 Binh dinh mirc, dung tich 250 ml [xem TCVN 7153 (ISO 1042)].
4.4 Hé thdng chiét pha rén (SPE) va cac cot SPE, cac cot phenyl silica, 500 mg/3 ml.

4.5 Thiét bi sac ky khi, c6 bom chia dong/khdng chia dong théng thwdng, cé d6 nhay thich hgp khi
str dung kiéu khdng chia dong, iéu bom trén cot co thé dwoc st dyung.

4.6 Cot mao quan, phu hgp véi viéc xac dinh cac dan xuét da axetyl héa clia pentachlorophenol.
Dwoi day 1a vi du vé cbt co cac dic treng sau.

- Pha tinh: polydimetyl-siloxan v&i 5 % nhém phenyl;
- bg day film: 0,25 pm;

- Chidudai:30m;

- Buwdng kinh trong: 0,32 mm

4.7 Detector: Detector bdy dién t&r (ECD) hodc detector khéi phd (MS) thich hop dé thuc hién phép
xac dinh. Cac md hinh sau la mét vi du:

a) ion héa : El 70 eV (va cham dién t&);
b) d¢ phan giai: 1 amu (don vj khéi lwong nguyén td);
c) kha néng van hanh: phwong thiec SIM (kiém soat ion chon loc).
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CHU THICH  Béi véi mot sb thiét b SIM dwoc goi 1a SIR (ghi ion chon log),

5  Thuéc thiy

T4t ca cac loai thuéc thr phai 1 loai ding cho phén tich hodc ¢6 chét lvong twong duong.
5.1 Nuwdec, loai 2 theo TCVN 4851 (ISO 3696).

5.2 Metanol, CH;OH.

5.3 Axit clohydric, HCI (0,1molfl).

5.4 n-Hexan, CgHi..

5.5 Axit sunphuric, H;SO; (pha lodang 1+1).

5.6 Axetic anhydrit, C;HsO5 (99 %).

5.7 Dung dich kali cabonat, K,CO3 (0,1 mol/l). Can 13,8 g kali cacbonat chinh xac dén 0,1g cho vao
cdc va hoa tan bang mét lwgng nuéc nhd. Chuyén dung dich vao binh dinh mic 1 000 ml va b sung
nwéc dén vach mirc.

5.8 Natri sunphat khan, Na,SO..
5.9 Cac dung dich chuan déi chirng

5.9.1 Dung dich chuén déi chirng pentachlorophenol géc, 100 ug/ml. Dung dich nay co sén & dang
thwong pham.

5.9.2 Dung dich chuén déi chirng pentachlorophenol géc pha lodng, 5 ug/ml. Dung pipet ldy 1 ml
dung dich géc (5.9.1) cho vao binh dinh mirc 20 ml va pha loang dén vach muc béng metanol (5.2).
Dung dich nay bén it nhat trong 6 thang khi dwoc bdo quan trong ti lanh & nhiét 36 4 °C.

5.9.3 Dung dich chuin déi chirng pentachlorophenol, 0,5 ug/ml. Dung pipet ldy 1 ml dung dich géc
pha lodng (5.9.2) cho vao binh dinh mirc 10 ml va pha lodng dén vach murc bing metanol (5.2). Dung
dich nay bén it nhét trong 6 thang khi dwgc bdo quan trong ti lanh & nhiét do 4 °C.

5.10 Dung dich chuén ndi cho ECD

5.10.1 Dung djch 2,3,6 trichlorophenol chuan ndi géc, 10 ug/ml. Dung dich nay c6 sdn & dang
thwong pham.
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5.10.2 Dung dich 2,3,6 trichlorophenol chun ndi, 2 pg/ml. Dung pipet &y 2 ml dung dich chudn néi
gbc (5.10.1) cho vao binh dinh mirc 10 ml va pha lodng @én vach mirc béng metanol (5.2). Dung dich
nay bén it nhat trong 3 thang khi dwoc bao quan trong td lanh & nhiét do 4 °C.

5.11 Dung dich chuén ndi cho MS

5.11.1 Dung dich chudn ndi pentachlorophenol dwgc danh ddu *Ce (danh diu tai tit ca
6 cacbon) géc, 10 ug/ml. Dung dich ndy c6 sdn & dang thong phdm. Dung dich nay c6 thé st dung
thay thé cho dung dich 2,3,6 trichlorophenol dwoc néu tai 5.10.1 va chi st dung déi v&i detector khéi
phd.

5.11.2 Dung dich chuan ndi pentachlorophenol dwec danh diu *Cg, 1 ug/ml. Dung pipet ldy 1 ml
dung dich chuan ni géc (5.11.1) cho vao binh dinh mirc 10 ml va pha loang dén vach mrc bing
metanol (5.2). Dung dich nay bén it nhét trong 6 thang khi dwgc bdo quan trong ti lanh & nhiét 4o 4 °C.

6 Laymau

Néu viéc phan tich dung @& danh gia cho mét 16 gidy, cacténg hozc bét gidy thi mau thir phai dwoc ldy
theo TCVN 3649 (ISO 186) hodc TCVN 4360 (ISO 7213) twong &ng. Néu viéc phan tich dwoc thue
hién trén mAu dang khac thi bao cao ngudn gbc clia mau thir va néu cb thé thi ca quy trinh &y mau.
Chon mau thir sao cho dai dién cho mau nhan dwoc.

Khéng cham tay vao dién tich thir nghiém clia mau hodc mau thi; st dyng géng tay béo vé. Yéu cau
ldy lwgng miu it nhat 1a 10 g.

Lay mdt phan méu riéng dé xac dinh ham lwgng chét kho theo TCVN 4407 (1SO 638).

7  Qua trinh chiét

Xac dinh ham lwong chét khé clia mdu theo TCVN 4407 (ISO 638).

7.1 Qua trinh chiét bang nwéc lanh
Str dung géng tay bdo vé dé xé hodc cit mau thanh cac manh nho x4p xi tir 1 cm? Gén 2 cm?.

Cén (10 £ 0,1) g mau thir (khd tuyét ddi) chinh xac dén 0,01 g va cho vao binh tam giac (4.1), bd sung
200 ml nwéc va day nép binh lai. Gite m&u trong 24 h & nhiét d (23 + 2) °C, thinh thoang l4c.

Gan dich chiét va ria méu th» cdn lai trong binh hai 1an. Néu can, loc dich chiét nwéc (xem 4.2).
Chuyeén dich chiét va nwéc rira hodc phén dich chiét da loc vao binh djnh mirc (4.3), bd sung nwdc dén
vach mirc. S& dung dich chiét nwéc & trong binh nay dé xac dinh ham lvgng PCP.

7.2 Qua trinh chiét bang nwérc néng

St dung géng tay bao vé d& xé hodc cit mau thanh cac manh nhd x4p xi t&r 1 cm? dén 2 cm?
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Can (10 + 0,1) g mau thir (kho tuyét déi) chinh xac dén 0,01 g, cho vao binh tam giac (4.1), bd sung
200 ml nwéc néng va day ndp binh lai. Gir m3u 2 h + 5 min trong bép cach thiy & nhiét 4o (80 + 2) °C,
thinh loang Iac.

Gan dich chiét va rira m3u thtr & trong binh hai l&n bing nwéc & nhiét dd 80 °C. Néu can, loc dich chiét
nudc (xem 4.2). D& ngudi dén (23 £ 2) °C, sau d6 chuyén dich chiét va nudc riva hodc phan dich chiét
da loc vao binh dinh mirc (4.3) va bd sung nwérc dén vach mirc. S dung dich chiét nwéc & trong binh
nay dé xac dinh ham lwgng PCP.

8 Cach tién hanh

Phan tich dich chiét nwéc dwoc chudn bi tir 7.1 hodc 7.2 nh md ta dwéi day. Tién hanh hai phép xac
dinh song song.

8.1 Chuén bj

L4y 50 ml dich chiét nwéc. BS sung 200 pl dung dich chun ndi (5.10.2 hodc 5.11.2) va axit héa bang
1 ml dung dich axit sunphuric (5.5).

8.2 Co dic pharan

8.2.1 Didu hoa

Rira so bd cot phenyl (4.4) bang 2 ml metanol (5.2) va sau d6 bang 5 ml dung dich HCI 0,1 mol/l (5.3).
Khéng dé cho cdt bj khd .

8.2.2 Co dac

b dich chiét nwéc da dwoc axit héa vao cdt, riva gidi voi téc do tir 2 mi/min dén 3 mi/min. Tiép theo
rira cot béing 5 mi nwéc va hat khd béng chan khéng (thei gian khodng tir 5 min dén 10 min).

8.2.3 Rira giai

P& thu hdi dich rira gidi n-hexan, str dyung binh tam giac 50 mi ho&c phéu chiét véi 35 ml dung dich kali

cacbonat (5.7). D4 2,5 ml n-hexan 1&n cot phenyl va doi cho dén khi nhin thdy giot dau tién nho ra &
phia dw&i. Déng van va rira giai sau 2 min. Rira thém v&i 2,5 ml n-hexan.

8.3 Thu nhan dan xuat

B3 sung 1 ml axetic anhydrit (5.6) vao dung dich rira gidi (xem 8.2.3) va khudy tron manh trong khoadng
3 min d& giai phong hét tét ca cacbon dioxit. D& cho hai pha phén tach. D6 ddy nuoc vao binh chira
cho téi khi pha n-hexan day t6i ¢é cla binh chira. Chuyén Iép hiu co vao chai dé tranh phan (rng
nguoc. Loai nuéc cla dich chiét bing natri sunphat khan (5.8). Dich chiét nay duwoc phan tich bang
thiét b séc ky khi (GC) ECD hodc GC/MS.
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CHU THICH Néu dung dich n-hexan @wec lam khd, vi du bang natri sunphat khan (5.8) thi dung dich c6 thé bao
quan dwoc it nhét 2 tudn trong td lanh & nhiét dé 4 °C.

9  Dwng dwéng chuén

Cho 35 ml dung dich kali cacbonat 0,1 mol/l (5.7) vao binh tam giac dung tich 50 ml hodc phéu chiét
(xem 8.2.3). B4 sung 200 ul dung dich chuan ndi (5.10.2 hoac 5.11.2) tly theo st dung ECD hodc MS.
Chudn bi bén dung dich bang cach bd sung cac lwgng PCP khac nhau (st dung cac dung dich chuan
trong 5.9.2 va 5.9.3). Léc trong 3 min. B sung 5 ml n-hexan (5.4) va 1 ml axetic anhydrit (5.6) va lic
cho dén khi ngirng thoat khi (khoang 3 min). B4 sung nwéc phan tich tinh khiét (5.1) vao binh cho dén
khi pha hteu co ndi 18n dén cb binh va c6 thé lay ra dwoc béng pipet. Loai nwéc trong dich chiét bing
natri sunphat. Phan tich dich chiét bidng GC/ECD hoac GC/MS theo Biéu 10.

CHU THICH  Néu dung dich n-hexan dwgc lam khé, vi du bang natri sunphat khan (5.8) thi dung dich c6 thé
bao quan dwgec it nhét 2 tun trong tli lanh & nhiét dé 4 °C.

10 Phan tich sac ky khi

10.1 Diéu kién sac ky khi

Chon diéu kién thich hop @& xac dinh pentachlorophenol dugc danh déu "*Ce. Thirc hién theo huéng
dén clia nha san xuét thiét bj. Cac diéu kién dwéi day dwoc dwa ra nhu la mot vi dy:

- Bom khéng chia déng: 1ul;

- Nhiét ¢ bom: ' 250 °C:

- Nhiét dd detector bay dién tir: 350 °C;

- Khi mang, lwu lvong: 1 mi/fmin

- Chuwong trinh nhiét d: 1 min & 50 °C, tang dén 180 °C v&i toc dd 20 °C/min va gity
trong 2 min. Sau d6 tang dén 200 °C véi téc dd 2 °C/min va
gi® trong 1 min; hodc tang dén 280 °C v&i téc dd 20 °C/min va
gil trong 5 min.

Tién hanh xac dinh bang detector bdy dién t&r hodc detector khéi phd. Trong ca hai treéng hop, tién
hanh theo hwéng dan cla nha san xuét thiét bi.

Néu st dung phwong phap khéi phd véi chat chudn ndi 1a pentachlorophenol dwoc danh ddu *Cs, thi
pic nén m/v 266 dwoc st dung dé dinh lwgng PCP (m/v 266 = M + 2 trir ketene, CH,=C=0, tir axetat).
lon twong (ng tir pentachlorophenol dwgc danh ddu *Cg la m/v 272 (266 + 6). Viéc khang dinh véi
pentachlorophenol dwgc danh déu *Cg phai dwoc thye hién tir thei gian leu va ty 1€ gitka m/v 264 va
m/v 266 phai gdn mrc 61/100 do ty & clo déng vi.
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Néu gia tri ciia pentachlorophenol nhan dwoc 1én hon khodng bao trim bdi cac dung dich xay dwng
dwong chudn thi l3p lai phép phan tich trong 8.1 véi mau thlr dwoc pha lodng hon.

10.2 Thiét lap thoi gian lwu ciia pentachlorophenol

Nhan dang théi gian Iwu clia pentachlorophenol twong (ng véi thei gian lwu cla chat chudn ni.
10.3 Tinh toan ty |é dién tich ing véi ty s6 khdi lwong
Xac dinh dién tich cac pic clia pentachlorophenol va dién tich pic ctia chéat chuén noi.

Vé db thj clia ty 1& dién tich 4, twong (rng voi ty 1& khdi lugng w, theo cong thire (1) va (2)

A

4, =22 (1)
Aist
m

... (2)
g

trong 4o
Apep 12 dién tich cua pic nén pentachlorophenal;
A 14 dién tich cua pic twong (rng véi pic nén cia chuén noi;
mpac |& khéi lgng clia pentachlorophenol trong dung dich, tinh bang microgam;
miss 14 khéi lvgng clia chudn noi, tinh bang microgam, trong treéng hop nay 1a 0,4 pg.

Doc dd déc clia dwdng cong va thu nhan hé sé dap tng, /, 1a dai lwong khong don vi, khdng phu thudc
vao thé tich bom va hiéu suét qua trinh acetyl hoa.

_ Migep X A

ist (3)

- Mgy X Ao
Co thé doc hé sb dap (rng tir théng tin ddu ra ctia thiét bi séc ky khi.
Tinh dap trng ddi v&i ECD cé thé thay dbi theo thdi gian va hé sé dap (ng phai dwoc kiém tra thuong
Xuyén.
10.4 Dwng dwéng chuan déi véi phwong phap khéi phé sir dung pentachlorophenol dwoc
danh diu “Cq

Hé s dap (ng gitra PCP va pentachlorophenol dwoc danh déu ™Cgla 1. Nhw vay cé nghia 13 4, = m,

vaf=1.
- Agep 12 dién tich clia pic nén pentachlorophenol (266);

- A la dién tich clia pic twong (rng véi dién tich pic nén ctia chudn ndi (272).
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11 Tinh toan

Nhan dang pic ciia pentachlorophenol va xac dinh dién tich, Ap.,. Xac dinh dién tich cla pic twong Gng
vé&i chuan noi, A

Tinh toan két qua theo cong thirc sau

W,

trong do

Woep

F

Mist

ms

Apen

A ist

A, %
=SXM (4)

mg X Ais:

la phan khéi lvgng clia pentachlorophenol trong mAu, dwoc bidu thi bang mg/kg;

la hé sé dap (ng xac dinh theo 10.3 néu st dung ECD, hodc f = 1 theo 10.4 néu sl dung
MS;

la khdi Iwgng ctia chudn ndi, tinh bdng microgam; trong trwdng hop nay la 0,4 ug
2,3,6-triclorophenol hoc 0,2 ug pentachlorophenol dwoc danh dau Cs;

12 khéi long clia mAu thir khd tuyét dbi s dung trong qué trinh chiét véi nwdc, biéu thi
bing gam, thwéng 1a 10 g;

la dién tich ctia pic nén pentachlorophenol;

a dién tich clia pic twong (g véi pic nén clia chuén ndi.

Tinh toan gi4 tri trung binh cta hai l4n x4c dinh 14y chinh xac dén hai chir s6 c6 nghia.

12 Bao cao thir nghiém

B4o cao thir nghiém phai bao gém cac théng tin sau:

a) Vién dan tiéu chuan nay;

b)  Ngay va dja diém thir nghiém;

c) Nhan dang déy du vé mau thir;

d)  Vién din quy trinh chiét; phwong phéap chiét nwéc néng hodc nwéc lanh;

e) Kétqua, duoc bidu thj bing miligam trén kildgam bt gidy, gidy hodc cactong;

f)  Bé&tky sai khac nao so véi quy trinh quy dinh hodc cac yéu té ¢ anh hwdng dén két qua thir.

12



TCVN 10096:2013

Phu luc A
(tham khao)

D6 chum

A.1 Quy dinh chung

Thang 1 ndm 2009 mét phép thir lién phong da dwec thyc hién véi hai méau bt gidy béi 7 phong thi
nghiém khac nhau theo dung phwong phap trong tiéu chuén nay.
Céc mau bot gidy | cac mAu da thém chudn va ham lvgng PCP trong Mau 1 thdp hon va trong Méu 2

I&n hon. Mau thir duoc tién hanh chiét theo ca hai phwong phap chiét nuwéc nong va chiét nwéc lanh.
Ham lwgng PCP dwoc xac dinh trong tirng méu thir.

Gidi han @6 Iap lai va do tai lap dugc bao cdo la cac wéc lvgng cua mire chénh [éch Ion nhét sé x4y ra
ctia 19 trong 20 truong hop, khi so sanh hai két qua thir clia vat liéu gidng voi vat ligu duoc mé ta dudi
cac diéu kién thir twong ty. Cac gia tri wéc lvong nay c6 thé khdng c6 gia tri dbi voi cac vat ligu khac
nhau hodc diéu kién thr khac nhau.

CHU THICH  Gidi han dd 13p lai va @6 tai 1ap dugc tinh toan biing cach nhan 46 Iéch chuén cia 39 13p lai va
46 t4i 13p v6i 2,77 trong 86 2,77 = 1,962 .

A2 Db lap lai

Bang A.1 - D4g lap lai

| | | |

| Miuther | Sé Phwong Giatri | D léch chuan Hésd Gi&i han d§

. lvong | phap chiét | trung binh [ simalkg) | bién thién | lap lai

phong | mg/kg | | Cval(%) | r(mg/kg)
. TN ! !

‘M&u1 | 3 |Nuoclanh | 0,054 0,0055 Co01 0015
MEu2z | 3| 0,550 0,0062 | 1.1 0017
Miu3 | 3 | Nwécnong | 0,078 0,0250 | 323 0,069
Miua | 4 0,540 0,0240 a4 0.066
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A.3 Do tailap

Bang A.2 - Do tai lap

i Miuthi | S6 Phwong | Giatd Do léch chudn | Hé sb | Gi¢l han dd

| | . e | |
| ‘l It:;fng I phap chiét } trung :mh sa(mg/kg) | bién thién ;: tailap |
| | phong | | mokg | Gw(%) | R(mgkg)
‘ TN ' |
'M&u1 | 3 | Nuéclanh 0,054 0017 | 316 | 0047 |
| Mu 2 a | 0,650 0,15 284 | 0416
| M&u 3 3 | Nudcnéng 0,078 0,06 731 0466

| | |

| 1

Mau 4 4 | 0,540 0,20 ’ 37,0 | 0554
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Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 7153 (ISO 1042), Dung cu thi nghiém bang thdy tinh — Binh dinh murc (Laboratory
glassware — One-mark volumetric flasks).

TCVN 8830 (ISO 1773), Dung cy thi nghiém béng thdy tinh — Binh dun cé hep (Laboratory
glassware — Narrow-necked boiling flasks).

ISO 6556, Laboratory glassware — Filter flasks.

TCVN 8207 (EN 645), Gidy va cacténg tiép xuc voi thye phdm — Chuén bi nudc chiét lanh (Paper
and board intended to come into contact with foodstuffs — Preparation of a cold water extract).
TCVN 10088 (EN 647), Gidy va cécténg tiép xuc véi thuc phdm — Chuén bi dich chiét nuéc néng

(Paper and board intended to com into contact with foodstuffs — Preparation of a hot water
extract).
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