TCVN 6238-11 : 2010

L& nél ddu
TCVN 6238 - 11 - 2010 hoan ton hrong duong véi EN 71 - 11 : 2005.

TCVN 6238 - 11 ;2010 do. Ban ki thudt tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 181
An fodn @B choi tré em bin-soan, Téng cuc Tidu chuln Bo lrdng Chét lueng
a8 nghi, BY Khoa hoc va Cdng nghé cang bé.

B& TCVN 6238, An todn d8 choi tré em, gdm céc phln sau:

- TCVN 6238-1 ; 2008 (1SO 8124-1 : 2000, Amd.1 : 2007, Amd.2 . 2007),
Phdn 1: Céc khia canh an toan lién quan dén tinh chét co ty;

- TCVN 6238-2 : 2008 (ISO B124-2 : 2007), Phin 2 : Y&u cAu chéng chéy;

- TCVN 6238-3 : 2008 (ISO 8124-3 : 1997}, Phin 3: Mire giéi han xdm nhip
clia céc doc té;

- TCVN 62384 : 1897 (EN 71-4 : 1990), Phéin 4: B 8 chot thuc nghiém vé
hoé hoc v céc hogt ddng lién quan;

- TCVN 62386 : 1997 (EN 71-5 : 1893), Phin 5: B db choi héa hoc ngoai
bd b choi thyre nghiém;

- TCVN 6238-6 : 1997 (EN 71-8 : 1694), Phin 8: Yéu cAu v& bidu tuong
cinh béo tudi tré em khang dugc str dung;

- TCVN 62389 : 2010 (EN 71-8 : 2005), Phin 9: Hop chit ho hoc hi co -
Yéu cdu chung;

- TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005), Phin 10: Hop chét hod hoc hiru
¢o - Chudn bj va chiét mau;

- TCVN 6238-11 : 2010 (EN 71-11 : 2005), Phn 11: Hop chét hod hoc hlru
co - Phuong phip phan tich,



TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 6238-11 : 2010

An toan &b choi tré em -
Phan 11: Hop chit hoa hoc hiru co ~ Phirong phip phin tich

Safaty of toy -
Part 11: Organic chemical compounds - Methods of analysis

1 Phamvldp dyng

Tidu chudn ndy quy dinh cac phirong phép phin tich dich chiét tir ad choi va vit 1idu dd chaoi duoc
chuén bj theo quy trinh tdy miu qui dinh trong TCVN 8238-10 (EN 71-10), a8 danh giad sy phi hop véi
céc ydu chu hoa hoc quy dinh trong TCVN 6238-8 (EN 71-9).

Tieu chuln nay quy dinh cdc phuong phép phan tich 88 nhan dang va xac dinh céc nhém hoa chilt
hirs cor sau: '

- Chét chéng chay
- Chét mau
- Amin thom so cip
- Monome va dung mdi
- Chét bdo quén gd
- Chét bdo qudn
- Chét 1am déo.
CHUTHICH 1 Céc phuong phép xéc Sinh formaldehyt o trong cac chi tiét bAng vét lidu dét tiép xuc duwoc cia

8b choi: chi tiét bng gidy tidp xtc dugc vé chi tiét bling g8 lin két voi nhyra tiép xUc durge clia 6 choi dugt quy
dinh trong TCVN 6228-9 (EN 71-8}.

CHU THICH2  Phuong phap xéc dinh formaldehyt ty do durgc sir dung dudi dang chit bdo quan duoe quy
dinh trong TCVN 6238-10 (EN 71-10).
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2 Tailigu vign din

Céic 131 li6u vidn dlin sau rét cAn thiét cho viec p dyng t8u chulin ndy. BAi véi céc tai ligu vién din gl
n&m cong bd thl dp dung phién ban duec ndu. Dbl v cdc tai idu vien din khong ghi néim cong bb tl
ép dung phién ban méi nhit bao gdm cé céc sira d8i, bd sung (nbu cb).

TCVN 6238-9 : 2010 (EN 71-9 : 2005), An fodn d3 choi tré am - Phén 9:'Hop chét hoé hoc hiru co
Yéu c8u chung.

TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2008), An todn 88 choi trd em — Phén 10: Hop chét hos hoc hO
co - Chufin bj va chiét miu.

TCVN 4851: 1989 (1SO 3898: 1987), Nuwde ding o8 phén tich trong phong thi nghiém ~ Yéu cdu §
thuét va phuomg phép thir.

3  Thujt nglr vk dinh nghia
Trong tigu chuln nay &p dyng céc thuit nglr va dinh nghia sau:

3.1

Giéd hgn xée dinh (action limit)

Giéi han thdng thudmg cé thé dat dugc cia viée dinh rgng mét chét cy thd sir dung phuong phé
phén tich qui dinh.

3.2

Djch chlét (aqueous migrate)

Chét ¥Bng thu duge tir quéa trinh chiét vat ligu a8 choi theo quy trinh quy dinh trong Didu B ¢l
TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005).

a3
Phin milu thiy (test portion)
Phan cua mAu phong thi nghiém duge chudn bj 88 phén tich.

34
Vit liju @8 chei (toy material)
VAt i8u 68 1am @3 choi va céc chi tiét cua 8d choi.

CHU THICH  Dinh nghta nay khéc véi ginh nghia dugc néu trong EN 71-3.

4  Canh bio vd mdi tredng, sirc khod va an toan

Khi xdy dyng tidu chudn ndy, @8 cb can nhéc dén viéc han ché t8i thidu cac tac dong dén mdi trrdr
do viée sir dung cac pherong phap phén tich nay.
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Ngueri sir dung tidu chudn phai co trach nhidm si? dung cac k§f thugt an todn va thich hgp khi xir Iy cac
vét lidu trong phurong phép phén tich duwee quy dinh trong tiéu chudn.

Tham vAn nha sdn xult vé cdc chi tiét cu thd nhur bang sé lidu an toadn clia vat lidu va cac
khuyén nghi khéic.

- S0 dyng kinh va &o bdo hd trong tit cd céc khu vire thi nghiém.
Cén thin véi cac chit ddc vihodc gdy ung thu.
Sir dyng ti hit khi chudin bj cac dung mdi hiru co.

- Céc dung mdi phai dugc logi bd phii hgp véi céc ydu clu vé mdi tredmg.

§ Phuong phép phén tich

5.1 Quidjnh chung

Tét ca cac héa chit sir dung 88 phan tich phdi 12 loai tinh khiét phan tich holic néu khdng c6 sdn thi
dung logi c6 @) tinh khiét ky thudt cao nhdt. Nudc phdi 12 logi 3 theo qui dinh trong TCVN 4851
(ISO 3696) holic logi twong duong va khdng cb chét cin phén tich.

Céc dyng cu thuy tinh dinh mire phéi c6 @4 chinh xéc cip A

Phép phan tich cac hop chét héa hoc c6 trong a8 chai vé vt lidu ab choi ma céc giéi han dugc ndu
trong cdc bang tir Béng 2 A @én 2| cla TCVN 6238-9 : 2010 (EN 71-9 : 2005) phdi dugc thve hign
theo quy trinh |4y milu qui djnh trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10: 2005) va phuong phép phdn
tich duwgc quy dinh trong tidu chudn ndy. Céc phuong phap phan tich thay thé khac chi duoc chép
nhan khi cac phirong phap ndy dat dugc dd chinh xdc va dd chym nhu cla céc phuong phép &rgc
ndu trong tidu chudn ndy; cé @3 nhay tuong xing; va a8 dugc cdng nhén 14 cho cac két qué trong
duromg v&i két qua ciia phurong phép chudin,

5.2 Chitchéng chiy

CHU THICH Cac phuong phdp xac dinh ete pentabromodiphenyl va ete octabromodipheny! tuan theo chl
thj 2003/11/EC cda HOi 83ng Chau Au vé xac dinh vgt ligu dét cda 83 choi.

5.24 Nguyén tic

Chét chédng chdy dugc xac dinh trong dich chiét axetonitril cia vit ligu @b chai bing phirong phép sic
ky i3ng véi detector khéi phé va hé dlot (LC-DAD-MS), sir dung phwong phap hidu chuéin chudn ngoai.
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5.2.2 Chit chuin, thubc thir vk dung mdl

5.2.2.1 Chét chudn

5.224.1 Ete pentabromodiphenyl "', 86 CAS 32534-81-9.
5.2.24.2 Ete octabromodiphenyl ¥, S8 CAS 32536-52-0.
8.2.21.3 Tri-o-cresyl photphat, S CAS 78-30-8.

5.224.4 Tris2chioroety)) phoiphat, 6 CAS 115-96-8.
5.2.2.2 Thube thir va dung mdl

5.2.2.2.1 Axetonitril

5.2.2.2.2 Diclometan

8.2.22.3 Amonl axetat khan

5.2.224 Axit axetic bing

5.2.2.2.8 Amoni axetat, dung dich nwrérc 10 mmol, pH 3,6,

Cho (0,77 £ 0,01) g amoni axetat (5.2.2.2.3) vao binh dinh mic 1 000 ml, thdm 980 mi nudrc va Gidu
chinh pH dén 3,6 £ 0,1 bing axit axetic biing va thém nudc dén vach mirc.

5.2.2.3 Dung djch chudn géc (100 mg/)

Can (10 & 1) mg timg chét chéng chéy (5.2.2.1), chinh xdc dén 0,1 mg, cho vao binh dinh murc 100 ml.
Thém 25 mi axetonitril (5.2.2.2.1) va tron ddu 6& hoa tan h8n hop. Dt binh vao b sidu &m trong
10 min @& hda tan hodn toan hdn hep. Thém axetonitril 48n vach mirc.

Thurdmg xuyén kidm tra sir 8n dinh clia dung dich chulin géc 63 trdn adu. Dung dich ndy c6 thé bin
vimg frong 6 thang khl & & noi t6i tai (4 + 2) °C.

8.2.3 Thiét b}, dyng cy
Thiét bj sic ky 16ng v&i detsctor khdi phd va he diot

Céc didu ki&n LC-DAD-MS sau d4y 13 phis hop cho viéc xac dinh céc chit chéng chéy:

' Chét ndy cling dugc biét 1a oxit pentabromodiphenyl.
* Khong cb y8u chu cho chét nay trong TCVN 6238-9 (EN 71-9).
? Chét ndy cing duge bidt 1 oxit cctabromadiphenyl.

8
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Cot: C18, 80 A, 3,5 um, 6 np dgy & hai Ay (Zorbax
Eclipse XDB * hodic twong durong): 2,1 mm x 150 mm
Cotbdova : C18,80A, 4mmx20mm
Pha déng A : Dung dich amoni axetat, 10 mmol, pH 3,6 (5.2.2.2.5)
Phaddng B : Axetonitril
Gradient; xem Bang 1
Thé tich bom: S5
Thevi gian chay: 45 min
Téc 85 dong : 0,3 mimin
Kidu DAD : 240 nm £ 20 nm
Khodng DAD : 200 nm @én 800 nm
Ong phun : 200 Kpa
Khi khé : 10 Vmin
Khodng MS: 110 m/z 8én 500 mvz
Kidu MS : quét duong
B ion hda : ESl+
Phén minh 80V
Bing 1 - Chwong trinh gradient
ThéA gian Pha ddng A Pha ddng B
min % %

0 60 40

7 40 60

17 2 o8

35 2 98

45 60 40

5.24 Cach tién hanh
6.241  Dung djch hiju chudn

Chudn bj mt dly dung dich hiéu chulin cdc chét chéng chdy dugc pha lofing tir dung dich chudn géc
(5.2.2.3) véri ndng A 13n ot 1: 1,0 mgh, 2,0 mg/l, 4,0 mgA va 8,0 mgA axetonitril.

* Zorbax Ectipse XOB 1a mét vi dy vé sadn phém cd t7én thi tredng. Thong tin trén ugc Sura ra nham 120 thuln ko
cho ngudi s dyng tidu chudn nay va khong phai 14 chl dinh cia CEN.
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5.24.2 Xacdnh

Tikn hanh xdc dinh bing phuang phdp séc ki 16ng sir dyng céc @du kign néu trong 8.2.3. Bom dung
dich hiu chulin (5.2.4.1) va dich chiét thu dugc theo 8.1.1 trong TCVN 6238-10 (EN 71-10).

5243  Nhindgng
D4 vé&i nhin dang duong tinh, hé b tinh khibt clia pic phdi dat Augc it nhit 85 %.

525  Tinh ndng a chit phén tich

Tir bidu 63 hidu chuln dugc x8y dimg tir cac dung dich higu chuln, xéc dinh ndng 8% clia chét chdng
chdy trong dich chiét axetonitril.

Tinh ndng 40 chét chéng chéy trong miu theo cBng thirc sau:

Clmg 1kg]= wﬂxw (1)

trong 46
Coom 1a ndng a8 ctia chét chdng chay trong dich chiét axetonitril;

A 1 khéi legng clia phin miu the 18y d8 phan tich (xem 8.1.1 trong TCVN 6238-10
(EN 71-10), tinh blng gam.

8.26  Giél hgn va dd chym
Bing 2 - GI&4 hgn va 68 chym

GiéA han % tﬁn - Higu sudt thu hdi
Thanh phin xéic djnh trong duong % tai 100 mg/kg
MY | 50 mgikg trong mAu) tir vai dt

Ete pentabromodiph

Pty omihony! . 2,0 103
(tdng 86 3 ddng phan)
Ete octabromodiphenyl

. 1,2 99

(tdng s4 4 abng phén)
Tri-o-cresyl photphat 50 24 69
Tris(2-chioroetyl) photphat 50 2,6 102 f
¥ Giti han trong CHI th) 2003/11/EC 12 0,1 % theo khdi lvgng (1 000 mg/kg)

Ha sé trong quan (n): > 6,995
527 Bao céo thir nghiém
Bdo cdo thir nghiém phai bao gdm céc thdng tin sau:

a) md t& va nhan dang san phim va vt lidu durgc thir,

10
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b) vién din tidu chudn nay;

c) nhan dang chét chéng chéy trong dich chiét ciia phin miu thir;

d) hromg clia m3i chét chéng chéy trong vét lidu dd choi duoc bidu thi bing ndng d8 (mg/kg):
o) bt cir sai khéc ndo so véi qui trinh thir 42 quy dinh;

f) ngay thir.

5.3 Chitmiau
5.3.1 Nguyén tic

Chét mau trong dich chiét ctia vét iéu 83 chot dugc nhin dang va bén dinh ireng bing phurong phap
séc ky i5ng v&i detector hd diot (LC-DAD). Néu két qud nhin dang duwong tinh thi cé thé xac nhan igi
bAing céch sir dung phirong phép séc ky 16ng khéi phd (LC-MS).

8.3.2 Chit chudn, thubc thir va dung mdi

CHU THICH VAt libu tinh khiét cho céc chét mau nay khong cé s3n va thanh phin cla chung co thé thay ddi.
D6i véri mBi phép phan tich cAn phai dinh 18 ngudn cung cdp chét mau thich hap.

5.3.21 Chitchuin*

5.3.2.1.1 Disperse Biue 1 (Xanh phan tén 1), C.I. 84500
Vi dy: Sigma Aldrich 21 564-3

5.3.21.2 Disperse Blue 3 (Xanh phan tan 3}, C.1. 61505
Vidy: Sigma Aldrich 21 565-1

5.3.21.3 Disperse Blue 106 (Xanh phén tén 106)

Vi dy: Fluka 28241

5.3.21.4 Disperse Blue 124 (Xanh phdn tin 124)

Vi dy: Fluka 21620

5.3.2.1.5 Disperse Yellow 3 (Vang phan tén 3), C.|. 11855
Vidy: Sigma Aldrich 21 568-6

5.3.2.1.6 Disperse Orange 3 (Cam phén tén 3), C.1. 11005
Vi dy: Sigma Aldrich 36 478-7

5.3.21.7 Disperse Orangé 37 (Cam phén tén 37)

4 Sac agiubn cung chp chit mau Sirge 68 cip 12 vl di vA cac sdn phdm phi hoo cb trén thi nrimg, Thang tin trén
durre dua ra nhém tao thudn ki cho ngudi s dung B8 chudn nay va khong phai @ eni dinh cla CEN.

11
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Vi dy: Fluka 21603

5.3.21.8 Disperse Red 1 (B4 phantan 1), C.l. 11110

Vi dy: Sigma Aldrich 34 420-8

£.3.2.1.9 Solvent Yellow 1 (Vang dung mdi 1), C... 11000
VI dy: Sigma Aldrich 18 636-8

5.3.21.10 Solvent Yellow 2 (Vang dung mbi 2}, C.I. 11020
Vi dy: Sigma Aldrich 11 449-9

5.3.2.1.11 Solvent Yellow 3 (Vang dung mdi 3), C.}. 11160
Vi dy: Sigma Aldrich 12 158-8

5.3.2.1.12 Basic Red 9 (B4 Bazo 9), C.1. 425000

Vi dy: Sigma Aldrich 21 559-7

5.3.2.1.13 Basic Violet 1 (TIm Bazo1), C.1. 42535

Vi dy: Sigma Aldrich 19 808-8

5.3.2.1.14 Basic Violet 3 (TIm Bazo3), C.I. 42555

VI dy: Sigma Aldrich 86 099-9

5.3.21.15 Acid Red 26 (P06 Axit 26), C.1. 16150

VI dy: Sigma Aldrich 19 876-1

5.3.21.16 Acid Violet 49 (Tim Axit 49), C.I. 42640

Vi dy: Sigma Aldrich $334204

5.3.22  Thuébc thir va dung méi

5.3.2.2.1 Dung dich tetrabutylamoni hydroxit, 40 % trong nwéc
5.3.2.2.2 Axit xitric

5.3.2.2.3 Amoni axetat, khan

5.3.2.2.4 Axetonitril

5.3.22.5 Tetrahydrofuran

5.3.2.2.6 Etanol, nguyén chét

6.3.2.2.7 Amoni hydroxit, x4p xI 35 % (phAn thé tich)
§.3.2.2.8 Axit axetic bdng

5.3.2.2.9 Amoni axetat, 10 mmol/t dung dich nwére, pH 3,8

12
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Cho (0,77 £ 0,01) g amoni axetat (5.3.2.2.3) vao binh ginh mirc 1 000 mi, thém 880 ml nudc, didu
chinh pH dén 3,6 0,1 bang axit axetic bang va thdm nuée aén vach mire.

5.3.2.2.10 Dung dich tetrabutylamoni hydroxit dém xitrat

Cho (13,6 £ 0,1} g dung dich tetrabutylamoni hydroxit (5.3.2.2.1) va (2,8 £ 0,1) g Axit xitric vdo binh

dinh mirc 1 000 ml, thém 980 ml nuérc, didu chinh pH dén 8,0 2 0,1 blng amoni hydroxit (5.3.2.2.7) va
thaém niréc dén vach merc.

5.3.3 Dung dich chudn
5334 Quydjnhchung. -

Khi chudin b] cac dung dich géc cia timg chit mau, phai tinh dén a9 tinh khiét. Bdo quan céc dung dich
chudin gbc trong tli lanh & nhigt A9 (4 + 2) °C.

§.3.3.2 Dung dch chudn géc (50 pg/ml), hdn hop 1

Cén (5 £ 1) mg timg chit mau duoc list ké dudi ddy, chinh xéc dén 0,1 mg, cho véo binh dinh mirc
100 ml. Thém 50 ml etanol (5.3.2.2.6) va trdn ddu aé hda tan. Dit binh vao bd sidu 4m trong 15 min a8
hda tan hoan toan. Thém etanol dén vach mirc.

Disperse Blue 1 (Xanh phan tén 1)

Disperse Blue 108 (Xanh phan tan 106)
- Disperse Biue 124 (Xanh phdn tdn 124)
. Disperse Orange 3 (Cam phén tan 3)
- Disperse Orange 37 (Cam phén tén 37)
- Solvent Yellow 1 (Vang dung mdi 1)
- Solvent Yellow 2 (Vang dung mbi 2)
- Solvent Yellow 3 (Vang dung mdi 3)
- Basic Red 9 (B4 Bazo 9)
- Basic Violet 1 (Tim Bazo1)
- Basic Violet 3 (Tim Bazo3)

5.3.3.3 Dung dich chudin géc (50 pg/mi), hdn hop 2

Cn (S £ 1) mg timg chit mau duoc liét k8 dudi day, chinh xac dén 0,1 mg, cho vao binh dinh mirc
100 mi. Thém 50 mi etanol va trdn du @b hoa tan. B3t binh vio b siéu &m trong 15 min ¢8 héa tan
hodn toan. Thém etanol dén vach mirc.

- Disperse Blue 3 (Xanh phan tan 3)
- Disperse Yellow 3 (Vang phén tén_ 3)

13
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- Disperse Red 1 (B3 phantén 1)
- Acid Red 26 (Dé axit 26)
- Acid Red 49 (D$ axit 49)
5.3.4 Thiét b|, dyng cy
6.3.41  Phdu lgc mang PTFE, 0,45 ym
6342 Bésibudm
5343  Thibt b] shc ky 1ng vé detector hd diot
Céac didu kidn LC-DAD sau ddy Ia thich hop d8i véi vise phiin tich chét mau:

Cot : C18, 100 A, 5 pm cb nép Ay, (Luna C18(2)° hojic trong dwong),
250 mm x 4,6 mm

Cot bdo va: 2xC18, 100 A, 5 pm c6 ndp ddy, (Luna C18(2)° hoiic trong duong)

Nhidt ¢ ¢t : 25°C

Phaddng A: Dung dich tetrabutylamoni hydroxit 3ém xitrat (5.3.2.2.10)

Phadéng B : Tetrahydrofuran

Phadjng C: Axetonitril

Gradient: xem Bdng 3

Thei gian chay ; 45 min

Tée 66 dong 0,8 mUmin

Thé tich bom : 5 ul 8én 50 pl

Thevi gian phan tich : 35 min

Khodng buéc séng : 275 nm 8én 780 nm

Hé sé tach vach 48 nm

The ad thu phd : 1 phé/s

Bing 3 - Chwrong trinh gradient

Thov glan Pha dong A Phaddng B Pha ddng C
min % % %

0 80,0 100 10,0
250 80,0 10,0 10,0
30,0 5,0 48,0 47,0
350 5,0 48,0 47,0
450 800 | ~ 100 10,0

. Luna C18(2) vi dy v& san phdm phi herp o trén th tnrtmg. Thong tin trén duec dua ra nham tao thudn igi cho
agUdi s¢ dyng tidu chuln ndy va khong phai 14 chi djnh clia CEN.

14
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6.3.5 Céch tién hanh
6.3.5.1 Dung dich hidu chudn

Chuén bj hai day dung dich hidu chufin chit mau tir cdc dung dich chudn gdc cia hdn hep 1 (5.3.3.2)
va hdn hop 2 (5.3.3.3) tai céc ndng 46 1 mgh, 2 mg/l, 3 mg/l, 4 mg/l va 5 mg/i trong etanol.

6.3.56.2 Xic djnh

Tién hanh xéic dinh bAng phurrong phép sic ky 1dng sir dyng céc didu kidn dugc ndu trong 6.3.4.3. Bom
dung dich hidu chudn ciia ca hdn hop 1 va hdn hep 2 (5.3.5.1) va pha etanol nhdn dugc theo 8.1.3,
8.2.1,8.3.1, 8.4.1,8.8.1, 8.6.1, 8.7.1, 8.8.1 ho¥ic 8.9.1 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005).
6.3.53 Nhindgng

i véi nhain dang duong tinh, hd s tinh khidt cia pic phdi dat auec it nhét 85 %.

5.3.6 Tinh ndng ad chit phan tich

T bidu 88 hidu chuln duge xdy dyng tir chc dung dich hidu chudn, xédc dinh ndng 63 cla chét mau
trong dich chiét etanol.

Tinh ndng A9 chét mau trong mu thir theo cdng thire sau:

Cling 14g ] Semmlme 111, @
trong 46
C.an 4 ndng 80 ciia chét mau trong dich chit etanol
A 1a khéi lrgng clia phdn miu thir Ay 68 phan tich [xem 8.1.3, 8.2.1, 8.3.1, 8.4.1, 8.6.1,
8.6.1, 8.7.1, 8.8.1 hofic 8.9.1 trong TCVN 6236-10 : 2010 (EN 74-10:2005)}, tinh bing
gam;
D 13 h& s pha loding, thdng thudng 14 10, xem 8.5 trong TCVN 6238-10:2010

(EN 71-10 : 20085) a8i vé&i ciic mbu vit ligu 6 choi dang chét 1ng.

15
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6.3.7 Gl han va 4 chym

Bing 4 - GI&l hgn vi 4) chym

Chét Gl hgn xé&c dijnh % t:i%bmg!l
. mghg (hwong Gwrong 10 mg/kg
trong mét miiu)
Disperse Blue 1 (Xanh phén tan 1) 10 1.8
Disperse Blue 3 (Xanh phan tan 3) 10 49
Disperss Biue 108 (Xanh phan tdn 108) 10 4.4
Disperse Blue 124 (Xanh phan tn 124) 10 22
Disperse Yellow 3 (Vang phan tan 3) 10 0.3
Digperes Orange 3 (Cam phén tén 3) 10 16
| Disperse Orange 37 (Cam phan tan 37) 10 28
Disperse Red 1 (D0 phan tan 1) 0 1,8
Solvent Yellow 1 {Vang dung mé&i 1) 10 1.1
Solvent Yellow 2 (Vang dung mbdi 2) 10 1,1
Solvent Yellow 3 (Vang dung mdi 3) 10 18
Basic Red 9 (D4 bazer 9) 10 1,1
Basic Violet 1 (TIm bazo1) 10 1.5
Basic Violet 3 (Tim bazo3) 10 1,0
Acid Red 28 (D4 axit 26) 10 2.1
Acid Violet 48 (Tim axit 49) 10 14

Hé 86 twong quan (): > 0,995

5.3.8 Théng tin bd sung
5.38.14 Thwvign phd LC-DAD

Can phai thiét 1ap mét thu vién phd cla tt cd céc thubc nhudm durgc li8t ké trong 5.3.2.1, s dung
chuong trinh phdn m&m dang duoc dung d8 chay sic ky 13ng. Néu cb thé, ghi lai chi tiét vd thei gian

liru, brée séng Lambda max clia m8i chit mau ciing vél 8 ligu tinh khiét clia pic.

Ngudi ta a3 quan sat thdy mét sé chit mau phan tach thanh hai hosic nhidu pic s&c ky. Céc chét mau
@612 C.1. Acid Red 26 (Axit &3 26), C.1. Disperse Blue 3 (Xanh phén tan 3), C.1. Acid Vicler 49 (Tim axit
49) va C.1. Basic Violet 1 (Tim bazo 1). B mé ta nhimg pic ndy, phwong phip LC-MS da duoc xay
ding song song v&i phwong phap LC-DAD. Céc didu kién sir dung cho phan tich LC-MS duoc mb ta

chi tiét trong Phy lyc C.
539 Béo cdo thir nghidm

Bic cdo thiF nghidm phai bao gdm céc¢ thdng tin sau.

a) midu {4 va nhan dang san phim va vt lidu dugc thir;
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b) vién dén tiéu chudn nay;

c) nhén dang c&c chit mau ¢6 trong dich chiét etanol clia phdn miu ther;

d) khéi lromg clia m8i chét mau trong vit liéu 68 chol durgc bidu thi bing ndng a8 (mg/kg);

e) ¢6 tién hanh phép thir xac nhan hay khong va néu cé th ndu k9 thuét a8 sir dung va két qua:

f) bit ky sai khéc ndo so v&i quy trinh thir a4 quy dinh;

g) ngay thir.

64  Céc amin thom so cip

541  Nguyén tic

C4c amin thom trong céc dich chiét clia vat lidu dd choi dwge xéc dinh bang phuong phép sic ky khi
khéi phd (GC-MS) sir dung phirong phap hidu chudin chudin ngoai két hep véi chudin ndi thich hop.
6.4.2 Chiét chudn, thubc thir va dung mdi

5421  Chitchudn

5.4.21.1 Benzidin

§.4.21.2 Anilin

5.4.2.4.3 2-Naphtylamin

54214 3,3-Diclobenzidin

§4.21.6 33-Dimetoxybenzidin

54.216 3 3-Dimetylbenzidin

§4.21.7 2-Metoxyanilin

8§4.218 o-Toluidin

$.4.21.9 4-Cloroanilin

54.22  Thubc thir va dung mél .

5.4.2.21 Axetonitrii

54.22.2 Ete lort-butyl metyl

64.2.2.3 »n-Hexan

5.4.2.24 Chromabond XTR (kieselguhr hat xbp)®

® chromabond XTR sS vI dy vé sdn phdm phi hop ¢ trén thi ruemg. Thong tin trén Suee dura ra nham tao thudn
ki cho ngudi sir dyung tidu chulin ndy va khong phdi ta chi dinh cia CEN.

17



TCVN 6238-11 : 2010
54.23  Dung d|ch chudn géc (100 mg/l)

Cén (10 £ 1) mg m3i amin thom (5.4.2.1), chinh xéc @én 0,1 mg, cho vao binh dinh mirc 100 ml. Thém
25 ml axetonitril (5.4.2.2.1) va tron d3u a8 hoa tan h3n hop. Dt binh vao bé siéu am trong 10 min cho
h&n hop tan hoan todn va thém axetonitril #én vach mire.

Kiém tra thudmg xuyén tirh &n dinh cta hln hep dung dich chuln géc. Dung dich ndy cb thé bbn ving
trong 8 thang khi 88 & noi tdi tai (4 + 2) °C.

5.4.3 Thiét b], dyng cy

5431 Bislbulm

5432  Miy lic Vortex®

5.43.3 Miy ly tAm

§.4.34  Thibt b] skc ky khi khéi phd

Dém bio ring thiét bj sdc ky khi phdi dugc Iam sach hodn todn treérc khi phén tich vi vidc xéc dinh céc
amin thom bdng k§ thujt nay bi dnh huémg bdi cdc chit nhilm bin. Nguei ta khuyén nghi rAng éng
nap miu phai dwgc khir hoat tinh va sir dung mdt cét amin ridng biét.

Céc didu kién GC-MS sau 1a phi) hgrp cho viée xéc dinh cde amin thom so ¢Ap:

Budng bom:

Kidu: Khéng chia ddng 0,5 min

Khi mang: Heli 0,8 m¥min

Nhiét 85 budng bom: 250°C

Thé tich bom: 2l

cot: 5 % diphenylpolysiloxan / 85 % dimetylpolysiloxan, (Amin RTX-5 7
hodc twong durong), 30 m x 0,25 mm (ID) x 0,25 pm (40 day mang)

Chirong trinh nhiét 46 60°C (3 min) ~ 7°C/min — 280°C (4 min) = 10°C/min = 300°C (2 min)

Detector: MSD

Nhiét 3 déng chuyén: 280°C

Khodng quét detector: 70 méz dén 400 m/z.

lon djnh lwgng

Chon ian phan tir lam ion myc tiéu i véi m8i amin thom sau va xéc nhan bing hai ion dinh tinh.

" Amin RTX-S Ia vl dy v& san phém phis hop ©6 trén thi trudmg. Thong tin trén dugc ua ra nhdm tao thudn ki
cho ngurdri s dyng tidu chudin ndiy va khong phdi 13 chi dinh cia CEN.
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Bing § - Céc jon djnh tinh va myc tidu

Chit fon myc tibu | Bijnh tinh 1 Binh tinh 2

mz m/z m/iz

o-Toluidin 108 107 77

2-Methoxyanilin 108 123 80

4-Cloroanilin 127 128 92

2-Naphtylamin 143 115 118

Benzidin : 184 183 1885

"Anilin ' 83 92 o4
3,3"-Dimetylbenzidin 212 213 106

3,3 Diclobenzidin 252 254 126
3,3-Dimetoxybenzidin 244 207 229

5.4.4 Céch tién hanh
5.4.41  Dung djch hiju chudn

Chuéin bi mdt day céc dung dich hiéu chulin amin thom i dung dich chudn géc (5.4.2.3) tai céc néng
45 1 mg/l, 2,5 mgil, 10 mgA, 20 mgA trong ete fert-butyl mety!.

Dung dich hidu chudn phi dugc chudn bj méi hing ngay.
544.2  Xic djnh

Tién hanh x4c djnh bing phirong phép sdc ky khi sir dung cac didu kién dugyc néu trong 5.4.3.4. Bom
dung dich hidu chulin (5.4.4.1) va dich chiét ete fert-butyl metyl nh3n dugc theo 8.1.4, 8.2.2, 8.3.2,
8.4.2 8.5.2, 8.6.2, 8.7.2, 8.8.2 holic 8.9.2 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10:2005).

5.45 Tinh ndng ad chit phiin tich

Tir bidu @3 higu chudn duge xay dyng tir céc dung dich hidu chudin, xéc dinh ndng 80 cla amin thom
so cAp trong dich chiét ete tert-butyl metyl.

Tinh ndng 83 cac amin thom so cip trong m3u thir theo céng thire sau:

C[mg I kg ]= C: am [mg;!]xV[m.f] &)
trong A6
Ce. om 14 ndng @4 ctia amin thom so cip trong dich chiét ete tert-butyl metyl;
v I th& tich dich chiét ete tert-butyl metyl, tinh bing mi;
A 12 khéi lrgng cia phdn miu thir phan tich (xem 6.1.4, 8.2.2, 8.3.2,84.2,85.2, 862,

8.7.2, 8.8.2 hodic 8 9.2 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10: 2005), tinh bing g.
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548 Gi&i hgn va dd chym
Béng 6 — Gi&l hgn va 4§ chym

| . Giéihgn RSD Higu sufit |

Chit xic djnh % 98 9 mgh thuhdl -

mghg (tromg duamg %tai25mgn

§ mg/kg trong méu) ' |
o-Toluidin 5 37 93
2-Metoxyanilin 5 3.2 95
4-Cloroanilin 5 38 : 87
2-Naphtylamin 5 23 84
Benzidin 5 32 85

Aniin 5 5.0 102

3.3 -Dimetylbenzidin 5 19 82
3.3-Diciobenzidin 5 28 81
| 3,3 -Dimetoxybenzidin 5 30 77

Hé b tromg quan (1) > 0,995
5.4.7 Théng tin bd sung

Do bén chét phan cyc cia mot 86 amin, didu kién sdc ky sach rit quan trong. DAn xuét dich chibt vat
liu 68 cheri sir dung trifluoroaxetic anhydrit (TFAA) hojic N-metyk-bis (trifluoroacetamit) (MBTFA) c6 thé
gidi quydt drrgre vin 64 nay.

Trong qué trinh chuén bj miu va chiét vat idu ad choi dé phan tich céc amin thom so cp c6 khd ning
céc thudc nhudm azo cling bi chidt cling. Céc thubc nhudm a6 cb thé phan hiy thanh céc amin thom
trong qud trinh phan tich séc ky khi. Néu két qua thu dwoc clia mot amin thom so céip duge qui dinh
trong Béing 6 tir dich chiét vat liéu @b choi cé mau Ién hon giéi han xéc dinh thi cAn phai xac dinh 16
xem amin d6 cb phéi phét sinh tir sy phin hity cla chit mau azo hay khéng. Ngoal trir anilin, 8idu nay
ct thd chi ra sy tn tai clia mdt thube nhudm azo bj cém trong v4t lidu dét va da ciia 8 chei theo phép
lugt clia chau Au.

CHUTHICH1  Tham khdo Chith] 200281/EC ctia Uy Ban Chau Au.

CHU THICH 2 C6 thé xac dinh cac amin thom so cép béing phuong phap LC-DAD holic LC-MS thich hgp
dugre cdng nhén.

54.8 Béo cio thir nghiém

Béo cdo thir nghidm phdi bao gbm céc théng tin sau:
a) mé td va nhan dang sdn phdm va vt lidu duge thir
b) vién diin tidu chuln nay;

¢} nhan dang cdc amin thom so c4p trong dich chidt ete tert-butyl metyl clia phin mau thir;
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d) lvgng clia m&i amin thom sc cAp duoc xéc dinh trong vit lidu 8 choi, tinh bing ndng 43 (mg/kg);
e) bt ky sai khéc ndo so véi quy trinh &8 qui dinh;

f) ngay thir.

5.5 Monome va dung mdi

CHU THICH Trong tigu chudn nay cd séu phurong phap xéc dinh cac monome va dung moi (tir 8.8.1 ¢én
5.3.6).

551 Phuwong phép xic djnh acrylamit
§.5.1.1 Nguydn thc

Acrylamit dugc xéc dinh trong dich chidt nde clia viit lidu 83 choi biing phurang phép sic ky long voi
detector hé diot (LC-DAD), khdng cé chudn bj miu va din xudt.

5.5.1.2 Chét chudn

§.8.1.2.1 Acrylamit

5.8.1.2.2 Dung dich chudn gbc acrylamit trong nwérc, 1 000 mg/l .

8.51.3 Thiétbjva dyngcy |

Thibt b sdc k¥ 1dng véi detector h diot

C4c didu kidn LC-DAD dudi day la thich hep cho viéc phan tich acrylamit:

Cot: C18. 100A, 5 pm, (Nucleosil 100-5 C4, * hodic tvong durong), 250 mm x 3 mm
Nhiét 60 cbt : 25°C '

Dung mbi rira gidi: Nuée khir ion

Téc a9 déng : 0,85 mi/min

Thé tich bom: 100 pl

Thi gian chay © 10 min

Buéc song DAD ; 198 nm
5.5.1.4 Céch tién hanh
5.5.1.4.1 Dung djch hidu chudn

Chudn bj mat ddy dung dich hidu chuln acrylamit tir dung dich chuln géc acrylamit (5.5.1.2.2) tai cac
ndng 49 0,02 mg/, 0,04 mgA, 0,08 mgA, 0,2 mgA va 0,4 mg/ trong nudc.

5.5.1.4.2 Xic djnh

Cho mot phin dich chiét nwéc thu duge theo 8.4 clia TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 :2005) vao lo
nhé 2 mi va d3y bing ndp vin.

® Nucleosil 100-5 Cyy 18 Mot vi dy v& sdn pham co trén thi tneémg, Thang tin trén durge dua ra nham tao thuan loi
cho ngudri str dyng idu chudn ndy va khong phai la chi dinh cia CEN.
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Tién hanh xéc dinh bAng phurong phap séc ky 18ng sir dung céc didu kién mé ta trong 6.5.1.3. Bom céc
dung dich hidu chuén (5.5.1.4.1) va dich chiét nudc.

5.6.1.5 Tinh ndng 44 chit phén tich

Tir bidu @& hidu chudn dwgc x8y dyng tir céc dung dich higu chuén, xéc dinh ndng 49 cila acrylamit
trong dung dich nwére (mgh).

5.5.1.6 Giél han v 4) chym
Bing 7 - Giél hgn va 4§ chym

Gl hgn xéc dlnh RSD
Chit trong dl-c:‘gcnhl& nurée % tai 0,02 mgA
Acrylamit 0,02 0,6

Hé sé trong quan (7: > 0,985

5.5.1.7 Béo cho thir nghim

Béo céo thir nghiém phdl bao gdm céc thdng tin sau:

#) md t4 va nhn dang sén phim va vét lidu duoc thl;

b) vién din tidu chudn nay;

c) két qua phan tich acrylamit trong dich chiét nuérc clia vat idu 8 choi, tinh bing ndng 86 (mg/):
d) bét ky sai khac ndo 8o véi quy trinh thir da qui dinh;

e) ngay tha.

56.2 Phwong phip xéic dinh phenol va bisphenot A

5.5.21 Nguyén tic

Phenol va bisphenol A dugc xac dinh trong dich chidt nuée cla vit lidu dd choi bling phirong phap
séc ky 1dng v&l detector huynh quang va h@ diot (LC-DAD-FLD).

6.5.2.2 Chit chudn, thudc thir va dung méi
5.5.221 Chétchudn
6.5.2.2.1.1 Phenol

CHU THICH Phenol phai khdng mau hodc cod mau vang nhat. Khdng sir dung néu phenol c6 mau héng.
6.5.2.2.1.2 Bisphenol A

§.5.2.22 Dung méi
Metano!
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§.5.2.2.3 Dung dich chuin

6.5.2.2.3.1 Dung djch chudin géc phenol (1 000 mg/)

Can (100 £ 10) mg phenal, chinh xéc dén mg, cho vao binh dinh mirc 100 ml. Hda tan va thém metanol
@én vech mirc,

5.5.2.2.3.2 Dung djch chudn géc bisphenol A (1 000 mg/)

Can (100 + 10) mg bisphenol A, chinh xéc aén mg, cho vdo binh dinh mirc 100 ml. Hda tan va thém
metanol d8n vach mirc.

5.5.2.3 Thiétb], dyngcy
Thibt b} sic ky 1ong véi detector huynh quang va hé diot (FLD)
Céc didu kiénh LC-DAD-FLD duréri Gay 1a thich hop cho viée phén tich phenol va bisphenol A:

cot: C18, 100 A, 5 um, (Nucleosil 100-5 C.s° hoic trong duomg), 250 mm x 4 mm
Nhidt 4§ cit . 20°C

Pha d4ng : Metanol: nirére = 65 : 35; isocratic

Téc a9 dong: 0,8 mi/min

Thé tich bom: 40yl

Detector:

©4i véi phenol: DAD: 274 nm

Déi véi bisphenol A: FLD:  Buwéc séng kich thich, Ex = 275 nm
Buée sbng phiit xg, Em =313 nm

CHU THICH  Hai detector dugc két ndi theo diy, DAD & ahu.
8.5.24 Ciéich tién hanh
6.5.24.1 Dung dich hi$u chuin

CHU THICH Céc dung dich nuée clia phenol va bispheno! A &n dinh trong khodng thoi gian 3 tudin khi dé &
noi ti tal nhiét 80 (4 £ 2) °C.

5.5.24.1.1 Phenol

Chuln bj mét dly cac dung dich hidu chudn phenol tir dung dich chudn géc phenol (5.5.2.2.3.1) tai
ndng a8 1 mgA, 3 mgd, 7,5 mg/l, 15 mgA va 45 mg/ trong nurdre.
8.5.2.4.1.2 Bisphenol A

Chuln bj mdt ddy céc dung dich hidu chudn bisphenol A tir dung dich chuln géc bisphenol A
(5.5.2.2.3.2) tai cc ndng 46 0,01 mgA, 0,05 mg/, 0,1 mgh, 0,2 mg/ va 0,5 mgA trong nude.

* Nucleosil 100-5 Cys a2 mot vi dy vé& sdn phim c6 trén thi tnedmg. Thong tin trén dugc dua ra nham tgo thudn loi
cho ngudi 8 dung titu chudn ndy va khdng phai ta chl dinh clia CEN.
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5.6.2.4.2 Xic dlnh

Cho mét phin dich chiét nudc thu duge theo 6.4 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005) hodc
dich chiét thu duge theo 8.2.3, 8.6.3, 8.7.3 hofic 8.9.3 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005)
vao 10 2 mi va a3y béng nép vin.

Tién hanh xéc dinh bing phirong phép sic ky 1dng stz dung céc didu kidn dugc midu té trong 5.6.2.3.
Bom cac dung dich hidu chuln (5.5.2.4.1) v djch chiét nuére.

5.5.2.5 Tinh ndng a9 chit phin tich

Tir bidu @b hidu chudn dugc x8y dung tir céc dung dich hidu chudn, xéc dinh ndng 40 clia phenol va
bisphenol A trong dich chiét nudre (mg/), hodic ndng @9 clia phenol {dwéi dang chét bdo quin) trong
dich chiét (mg).-

Tinh ndng a9 khéi lgng clia phenol (duéi dang chit bao quén) trong miu thir theo cdng thirc sau:
Clmg 1kg]= M_:[:’g__ﬂxls @)

Trong 46
Ceam 12 ndng a4 ctia phenol trong dich chiét;

A - 1& khéi hegng clia phdn mu thiz idy 38 phan tich {xem 8.2.3, 8.5.3, 8.7.3 ho#ic 8.9.3
clia TCVN 6236-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005)}, tinh bing gam.

5.5.2.6 Gi&i han va 4d chym

Bing 8 ~ Giét han va 40 chym
p— Gi&t han trong djch chibt nwéc RSD
mgA %
Phenaol (dudi dang monome) 15 0,3 tai 15 mgA
Phenol (duéi dang chit bao 10 mg/kg
quan) (Gidi han xdc dinh trong
vit lidu dd choi)
Bisphenol A 01 1,5 1ai 0,03 mgh

H# 84 tuong quan (1): > 0,895

5.5.2.7 Béo cdo thir nghifm

Béo céo th(r nghiém phai bao gdm céc thang tin sau:

a) md ta va nhin dang sdn phim va vt lidu dugc th,;

b) vién din tidu chudn nay;

c} k8t qua phan tich phenol v& bisphenol A trong dich chiét nuérc clia vat liéu 63 choi tinh bing ndng 89
{mg/lj, hodc
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két qud phan tich phenot (duéi dang chit bdo quin) trong vat ligu 83 chai tinh biing ndng A (mg/kg);
d) bt ky sai khéc ndo so véi quy trinh thir 48 quy dinh;

e) ngdy thir.
6.5.3 Phuong phép xic djnh f :rmadehyt
6.8.3.1  Nguydn tic

Formaldehyt phidn (rng véi pentan-2,4-dion (axetylaxeton) khi cé mit ctia amoni axetat, tgo thanh
3.5—dlaxetyl—1.4-dihydroluﬂdin: Do hép thy dugc do tai budc séng 410 nm, S dyng phvong phap
phé t& ngoal (UV) 68 xac nhén khi mirc formaldehyt vurot qud gidi han qui djnh trong TCVN 6238-9
(EN 71-9).

CHU THICH Phuong phap ndy diea trén quy trinh qui dinh trong TCVN 8308 (EN 1541).
8.5.3.2 Chitchudn, thubc thir vi dung mdi

5.5.3.2.1 Amoni axetat, khan

6.8.3.2.2 Axit axetic béing (d = 1,05)

5.56.3.2.3 Pentan-2,4-dion

5.5.3.2.4 Axit clohydric, 1 mol?

§.5.3.2.5 Dung dich natri hydroxit, 1 mol/

5.5.3.2.6 Dung dich hd tinh bdt chudn bi mé&i, 2 gt

5.5.3.2.7 Dung diéh formaldehyt, 370 g/l dén 400 g/

5.6.3.2.8 Dung dich it chuéin, 0,05 moVll

5.5.3.2.9 Dung dich natri thiosulphat chuén, 0,1 molt

6.5.3.2.10 Thudc thir pentan-2,4-dion

Héa tan vao 25 ml nwéc trong binh dinh mirc 100 mil:

- 15,0 g amoni axetat khan;

- 0,3 ml axdt axetic béng;

- 0,2 mi pentan-2 4-dion;

Thém nuéc dén vach mirc. Thudc thr ndy phai dugc chudn bj méi.
5.5.3.2.11 Thuéc thir khdng cé pentan-2,4-dion

Hoa tan vao 25 mi nudc trong binh dinh mirc 100 mi:

-15,0 amoni axetat khan;

- 02 m! avit axetic bing
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Thém nuéc dén vach mire.

55.3.3  Dung djch chudn

5.5.3.3.1 Dung dich chudn géc formaldehyt

Cho 5,0 mi dung dich formal@ehyt (5.5.3.2.7) vao binh dinh mirc 1 000 mi va tham nuéc cho dén vach
mdrc.

Truwée khi sir dyng, xéc dinh ndng 36 dung dich ndy nhu sau:

D4 chuln héa dung dich géc ndy, cho 10,0 ml dung dich vao binh nén, thém 25,0 mi dung dich iot
chuén (5.5.3.2.8) va 10,0 ml dung dich natri hydroxit (5.5.3.2.5). B8 yén trong 5 min.

Axit héa bang 11,0 ml axit clohydric (5.5.3.2.4) va xac dinh lgmg iot du bing cach chulin @8 v6i dung
dich natri thiogulphat chuin (5.5.3.2.9), sir dyng 0,1 ml dung dich hd tinh bdt (5.5.3.2.6) lAm chét chi thi.

CHU THICH Tham dung dich hd tinh bdt khi dung dich dang dwec chudn 0 chuydn sang mau vang nhat.
Theo ly thuyét, 1,0 mi dung dich iot 0,05 mo¥ sir dung teong duong véi 1,5 mg formaldehyt.

5.5.3.3.2 Dung dich chudn pha lofing formaldehyt

Sir dung pipet va binh dinh mc, pha lodng véi nwéc mét luwgng dung dich chudin géc formaldehyt
(5.5.3.3.1) 8&n 20 I1An thé tich cla né, sau dd pha lodng tidp lvgng dung dich 43 pha lo&ng nay ¢én 100
1An thé tich cla nd sao cho 1,0 mi dung dich cudi chira khodng 0,001 mg formaldehyt,

Tinh ndng 48 formaldehyt thyc 8 (mgh).

Dung dich ndy phdi dwgc chudn bj méi.

5.5.3.4  Thibt bj, dyng cy

8.5.3.41 Phd ké, ct khd ning do 40 hip thy tai burdrc séng 410 nm vdi cuvet day 10 mm.

5.5.4.3.2 Quang phd ké tir ngoai (UV) quét, cé kha ning do trong khodng burérc séng tir 300 nm
dén 500 nm (yau cAu dbi véi cAc burére xac nhan)

5.5.3.4.3 B én nhi§t, co khi ning duy trl & nhiét 89 (60 £ 2) °C.
6.5.35  Cich tidn hinh
5.53.51 Qui dinh chung
“ Thiee hién hai phép thir xac dinh song song trén djch chiét nuérc trong vong 24 h sau khi chiét,
5.5.3.5.2 Dung dich hi§u chudn

Chudn bi m gt d&y céc binh non 50 mi va cho ¥n fugt 5,0 mi, 10,0 ml, 15,0 mi, 20,0 mi va 25,0 mi dung
dich chudn pha loang formaldehyt (5.5.3.3.2). Thém 5,0 ml thubc thir pentan-2,4-dion (5.5.3.2.10) vao
m&i binh va thém nwéc dén 30,0 mi.

Tinh ndng A% formaldehyt (mg#) trong céc dung dich nay.
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5.6.35.3 Dung dich miu

Cho 5,0 mi dich chiét nwrére nhan duec theo 8.4 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 - 2005}, 5,0 ml
thubc thir pentan-2,4-dion (5.5.3.2.10) va 20,0 ml nuée vao mét binh nén 50 ml.

§.8.3.54 Dung dich 88i chimg

Cho 5,0 ml dung dich niréc nhin durrec theo 6.4 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005), 5,0 mi
thude thir khéng c6 pentan-2,4-dion (5.5.3.2.11) vé 20,0 mi nuwrdc vao mét binh nén 50 mi.

CHU THICH Nhiku gay ra bdi cac chit mau trong dich chiét nurde duge logl trie bling cach s dung dung
dich 88 chirng nay.

55355 Dung djch tring

Cho 25,0 ml meére va 5,0 mi thubc thr pentan-2,4-dion (5.5.3.2.10) vao mdt binh ndn 50 mi.
CHU THICH Dung dich néy dvgc ding 38 xdy dieng dudrng chuén.

55356 Xhcdinh

Léc céc dung dich hidu chufin (5.5.3.5.2) trong khodng 15 8 va ngdm binh nén véo trong bé &n nhiét &
(80  2) °C trong 10 min 2 10 3. & ngudi binh it nhé&t 2 min trong b nirde 4.

Chuyén céc dung dich ndy vao cic cuvet do (xem 5.5.3.4.1). Bo a4 hdp thy clia m8i dung dich hidu
chuin tal budc 86ng 410 nm véi nuée trong cuvet dbi chimg.

Lic dung dich miu (5.5.3.5.2), dung dich 88i chimg (5.5.3.5.4) va dung dich tring (5.5.3.5.5) trong
khodng 15 8. Ng&m céc binh nén trong bd &n nhiét & (80 1 2) °C trong 10 min 2 10 8. D& ngudi binh 1t
nhét 2 min trong bd nude d4.

Chuydn céc dung dich vao cic cuvet do (xem 5.5.3.4.1). Do 89 hép thy cia dung dich mlu tai bude
86ng 410 nm véi dung dich 88 chimg trong cuvet d&i chimg (4,). Néu d9 hip thy thu duge vurgt quéd
pham vi cia dung dich higu chuln, phép do phii dugc thee hidn [ai véi dung dich miu va dung dich
abi chimg duoc pha lofing hon, véi 48 pha lofing bing nhau.

Do 40 hip thy clia dung dich tring v&i nurdc trong cuvet 8éi chung (A,).

Céc phép do dd hip thy phdi duge thire hién trong vong 36 min va 60 min tinh tir théi didm binh nén
dugc a4t trong b nwdc tai 60 °C.

5.5.3.6  Tinh ndng A9 chit phin tich

Dymg duwdmng chuln sau khi 14y mdi gid trj 38 hip thy thu dwec ti dung dich hidu chuén tnr gia ti 68
hép thy clia dung dich tréing (A4,).

Liy A tnr di A; va doc tir dudmg chuln ndng dd (C) clia formaldehyt trong dung dich mu.
Tinh ham lugng formaldehyt trong dich chiét, C,. theo cdng thirc sau :
G, [mgh] =C x5 {5}

27



TCVN 6238-11 : 2010

trong @6
C 12 ndng &0 ciia formaldehyt trong dung dich miu (mgh);
5  1a hé s pha lofing clia dung dich miu.

Béo cdo céc két qua dén hai chir 88 cb nghla.

8.5.3.7 Xiéc nhin

8.53.7.1 Yéu clhu xéc nh§n

Khi ham lecryg formaldehyt trong dich chiét nuérc virgt qué 2,5 mgAl (xem Béing 2D cia TCVN 6238-9
(EN 71-9), viéc xac dinh 88 dugc x4c nhén bing phé ké t ngoai (UV) quét.

§.53.7.2 Phé chuin

Trong khi chudn bj dlin xust formaldehyt (xem 5.5.3.5.8), quét 10,0 ml dung dich hiéu chulin tor budc
s6ng 300 nm a4n budc s6ng 500 nm. Ghi lai vi trl va gia trj 30 hip thy tai pic 16m nhit va tinh ty 18 céc
gid tri 4o 63 hilp thy duge do tai céc burde séng ting tirng 20 nm mot v& phia cla pic 1ém nhét.

Ph4 phdi théa man nhirng didu kién sau:
a) 40 hip thy I6m nhét & trong khoding burdre séng tir 408 nm dén 411 nm;

b) phé c6 khuynh huémg tién t&i o hdp thy "0%, nghfa Ia it hon 0,02 don vi 89 hiip thy bén dudi
buéc séng 320 nm.

Céc vi dy vé 17 18 40 hip thy mong dgi dugc liét ké trong Béng 9.
Do hép thy cye dgi: 410 nm.

Biang 9 - Vi dy vi ty 1§ 40 hlp thy tai chc bwdc séng trong (mg

Cip ht::: séng V18
370/410 0,520 £ 0,02
390/410 0,843 + 0,01
430/410 0,802 £ 0,01
450/410 0,386 £ 0,02

6.5.3.7.3 Phd miu

Ghi lai phd clia dung dich miu trong khodng burérc séng tir 300 nm va 500 nm va xdc dinh cye dai 80
hép thy va ty 16 hip thy. Céc ty #& ndy phdi phl hep véi céc ty 16 da dugc tim ra &&i véi 10,0 m! dung
dich hiéu chuéin trong pham vi £ 5 %. N&u tiéu chi nay thod man, ham lugng formaldehyt 43 xéc dinh
duge xac nhén.
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$.5.3.8 Sy cdng nhin va gi&l han

Phuong phédp nay da duwgc cdng nhin trong mét thir nghiém lién phéng véi céc dich chiét nude néng
va dich chiét nuére lanh clia gidly va cactdng (xem TCVN 8308 (EN 1541). Giéi han cla formaidehyt
dirdi dang mét monome 14 2,5 mgi trong dich chiét nude tir vat lbu dd choi.

§.5.3.9 Bdo céo thir nghi$m

Béo cdo thir nghiém phai bao gdm céc théng tin sau:

a) md ta va nhén bidt s4n phdm va vt lidu duge thir;

b) vién din tidu chuln ndy;

c) két qua phéin tich formaldehyt trong dich chiét nwée cla vt (iéu b choi, tinh bing ndng a8 (mg/);
d) 6 tién hanh phép thr xdc nhin hay khong va néu cb thi két qua;

@) bét ky sai khic nao so véi quy trinh thl a8 qui dinh;

f) ngdy chiét miy;

g) ngay thir.

8.5.4 Phwrong phép phin tich triclostylen vi diclometan
8.5.4.1 Nguyén tic

Tricloetylen va diclometan duge xéc dinh trong dich chiét nude clia vit lidu 88 choi biing phurong phap
sdc ky khi = khéng gian hoi v&i detector bly electron (Headspace-Gas Chromatography with electron
capture detection) (HS-GC-ECD)

§5.4.2  Chitchuin, thubc thir va dung moi
6.5.4.21 Chiit chudn

5.5.4.2.1.1 Tricloetylen

5.5.4.2.1.2 Diclometan

5.5.4.2.2 Thubc thir va dung mdi

5.5.4.2.2.1 Axeton

§.5.4.2.2.2 Natri clorua

5.5.4.2.3 Dung dich chudin

Chun bj dung dich chudn géc bdng cach pha lofing thd tich clla mdi chét liét k& trong Bang 10 v
axeton trong binh dinh murc 100 ml.

Tinh néng & cUa m&i chit theo mg/ml sir dung khéi lryng riéng thich hep.
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Béng 10 - Ndng d chét trong dung djch chudn géc

Chit Thé tich Kndliwgng ridng N&ng do
ul g/mi mg/ml
Tricloetylen 100 1,476 1,48
Diclometan 300 1,325 3,98
CHU THICH Dung dich ntrérc ndy c6 thé dd & noi 1) tal nhidt 40 (4 2 2) °C trong 3 tudn.

5.54.3  Thidtb], dyng cy

5.5.4.3.1 Duyng cy thumiu kh

Nhidt 30 budng bom:
Nhiét 8§ kim :

Nhidt 4 déng chuyén :
Théri gian quay véng :
Thevi gian 8n nhiét :
Théi gian ting 4p sult;
Thi gian bom :

5.5.4.3.2 Séc ky khi v&i detector bily electron

95 °C
95 °C

110°C
81 min
120 min
2.0 min
0,04 min

dng glan hoi (headspace sampler)

Céac didu kidn GC-ECD sau ddy la thich hgp cho viéc‘phﬁn tich tricloetylen va diclometan:

Budng bom:

Kidu:

Khl mang:

Nhiét 46 bubng bom:
Cht:

Chuwong trinh nhidt df:
Detector:

Nhiét 4& detsctor:

Khi &idu ché:

Théi gian chay didn hinh:

5544  Cachtién hanh

Khdng chia ddng 1 min

Nito
200 °C

8 % xyanopropylphenyl / 84 %dimetylpolysiloxan, (DB-624" hodc tvong
duong), 75 m x 0,53 mm (ID) x 3 pm (d) day phim)
40 °C (5 min) — 2 °C/min — 85 °C — 0 min — 10 °C/min — 200 °C (5 min)

ECD
300°C

Argon/metan

36 min

5.54.4.1 Dung dich hiju chudn

Chuéin bj mdt ddy cac dung dich chuén tir dung dich chudin géc (5.5.4.2.3) bing céch pha loing v

axeton thao thr ty 0,5 ml, 1,0 ml, 2,0 ml va 10,0 ml thanh 100 ml.

*° DB-624 1a mot v du v8& s3n phdm c6 trén thi trurdng. Thong tin trén dwgc dwra ra nhdm tao thudn lgi cho ngudi

sir dyng tiéu chudn ndy va khong phdi 12 chi ginh cia CEN.
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Sau @4, chudn bi mdt dily cdc dung dich hidu chuln bing céch pha loding 50 yl m&i dung dich chuén
véri nurédre thanh 100 mi.

5.54.42 Xacdinh

Chl.lyén 10,0 mi dich chiét nurérc nhidn dugc theo 6.4 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005)
vao o thuy tinh 20 ml va cho thém 5 g natri clorua. L&p tirc ddy binh bing nép véin va lic 4 mudi tan
trong dung dich. Thyre hidn tuong ty 86i véri dung dich hidu chudn (5.5.4.4.1).

Thyec hién phlin tich HS-GC-ECD sir dung céc didu kién duwec ndu trong 5.5.4.3.
5.54.5 Tinhndng 4} chiit phin tich

Tir bidu @8 hidu chudn duwgc xdy ding tir dung dich hidu chudin, xéc dinh ndng 89 chét phan tich trong
dich chiét nuérc (mgh).

5.64.6 Gl&d han va &) chym
Bing 11 - Gi&¢l hgn va 4§ chym

Gidd han trong
chit dich chiét nwéc &
mg/
Tricloetylen 0,02 1.4 1a1 0,013 mg/
(Gié han xdc djnh)
Diclometan 0,08 3,0tai 0,04 mgA

Hé 84 trong quan (n): > 0,685

5547 Bio cho thir nghidm

Béo cao thir nghiém phai bao gdm céc thdng tin sau:

a) md t3 va nhén dang sdn phim va vat idu thir nghiém;
b) vién dén tiéu chudn nay.

c) két qua phén tich tricloetylen va diclometan trong dich chiét nurérc clia vit lidu @b choi, tinh bing
ndng a5 (mg);
d) bét ky sai khac nao so véi quy trinh thir 43 qui dinh;

e) ngay thir.

5.5.5 Phuwrong phip phin tich metanol, toluen, etyl benzen, xylen vid xyclohexanon
5.5.5.1 Nguydn téc

Metanol, toluen, etyl benzen, xylen (tit cd céc ddng phan) va xyciohexanon dugc xdc dinh trong dich
chiét nirére clia vét iéu B chol bing phueng phap sfic ky khi khdi phd — khéng gian hoi (headspace ~
gas chromatography) (HS-GC-MS).
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5.5.5.2 Chét chudn, thudc thir va dung méi
5.5.52.1 Chétchudn

8.5.5.2.1.1 Metanol

5.5.5.2.1.2 Toluen

§.5.8.2.1.3 Etyl benzen

5.5.5.2.1.4 Xylen (tt ca cdc ddng phan)
8.8.5.2.1.5 Xyciohexanon

5.5.5.2.2 Thubc thir vi dung md
6.5.5.2.2.1 Natri clorua

5.5.5.2.2.2 Axeton

5.5.5.2.3 Dung djch chudn géc

Céc chét phan tich dugc xéc dinh theo phurong phdp ndy duge chia thanh hai nhém. D&i véi mbi
nhém, chuén bj mét dung dich chuln géc blng céch pha loing m&i chét tuwong (g lidt k8 trong
Béing 12 véi axeton trong binh dinh mirc 100 mi. Tinh ndng 85 cua m&i chét theo mg/mi, s dyng khéi
Iwgng riéng thich hop.

Bang 12 — Chudn bj céc dung djch chudn gée

Chit “Thi tich | Khal lwgng ridng Néng a0

mi g/ml mg/mi

Nhém 1: Toluen, stylbenzen, o-xylen, '

p-xylen, m-xylen va xyclohexanon

Toluen 30 0,885 259

Etylbenzen 20 0,867 17.3

o-Xylen 2,0 0,870 17,4

m-Xylen 2.0 0,868 174

p-Xylen 2,0 0,866 17,3

Xyclohexanon 30 0,947 28,4

Nhém 2: Metanol

Matanol 50 0,791 l 398

5.5.53  Thibtb|, dyngcy

5.5.5.3.1 Dyng cy thu méu khdng glan hol (headspace sampler)

Nhigt 89 budng bom: 95°C
Nhiét 40 kim * 95 °C
Nhiét 8§ dong chuyén 110°C

Théi gian quay vong - 61 min
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Thén gian dn nhidt : 120 min
Théi gian tng 4p suét: 2,0 min
Thivi gian bom; 0,04 min

5.5.5.3.2 Thidt b sic ky khi khéi phd

Céc didu kién GC-MS sau ddy 1a thich hgp che vidc phan tich metanol, céc hydrocacbon thom v
xycichexanon: ’

Budng bom :

Kibu: " Chia déng 1:5

Khi mang : ‘Hali

Nhiét 49 budng bom : 220°C

Cot: Polyetylen gfycol, (Supeico WAX-10"" hodic tirong durong),

60 m x 0,32 mm (ID) x 0,5 pym (@) day phim)
Churong trinh nhidt 4 : 40 °C (10 min) — 4 °C/min — 110 °C - 0 min — 8°C/min — 230 °C (10 min)
Detsctor MSD
Nhidt 40 dong chuyén : 250°C
Kidu: SIM
Thei gian chay didn hinh : 52 min

Bing 13 - Cic ion dwge chon

Ché: Céc ion dwrgre chon
m2z
Metanol 29; 32; 31
Toluen 65; 91, 92
Etylbenzen 71; 81; 108
o-Xyien 91; 105; 108
m-Xylen 91; 105; 108
p-Xylen 91; 105; 108
Xyclohexanon 55; 69; 98

55.5.4  Céhch tién hanh
§.5.5.4.1 Dung dich hi$u chuin

6.6.5.4.1.1 Nhém 1: Toluen, etylbenzen, o-xylen, p-xylen, m-xylen va xyclohexanon

Chulin bi mét dily céc dung dich chudn t&r dung dich chudn géc nhém 1 (5.5.5.2.3) bling cach pha
lodng véi axeton 1An legt 0,1 ml, 0,25 ml, 0,5 ml, 1,0 mi va 2,0 mi thanh 10 mt.

Sau @6 chudn bj mdt ddy céc dung dich hiu chudn bling cach pha loling 50 i cla timg dung dich
chudin vé&i nudre thanh 100 mi.

"' Supeico WAX-10 1a mot vi dy vé 8dn phm cb trén thi truding. Thong tin tran duge dua ra nhdm tao thudn lgi
¢ho ngudi sir dung tidu chufin nay va khing phaiia chl djnh ciia CEN.
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8.5.5.4.1.2 Nh6m 2: Metanol

Chufin bi mdt dily cac dung dich chulin tir dung dich chuln géc nhém 2 (5.5.5.2.3) bing céch pha
lo&ing v&i nuére 1dn gt 0,1 mi, 0,25 ml, 0,5 ml, 1.0 ml va 2,0 mi thanh 10 ml.

Sau d6 chulin bj mdt day cdc dung dich hidu chudn bing cach pha lofing 50 pl cda timg dung dich
chudin vé&i nudre thanh 100 mil.
5.85.54.2 Xécdinh

Chuyén 10,0 ml dich chiét nudic nhin Guroc theo 8.4 trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2008)
vao 19 thuy tinh 20 ml va thdm 5 g natri clorua. B4y binh béing ndp viin va I&c a4 hoa tan muéi trong
dung dich. Thic hién tirong tr véi dung dich hidu chuln (5.5.5.4.1).

CHU THICH  Néu ndng 60 xyciohaxanon cao va/hodc dai tuyén tink cia bidu @3 hidu chudn bj vrgt qua, cén
phdi pha lo&ng dich chiét nwrére. Trong nhirng trreng hop nhw vy, 6am bido thd tich dich chiét nuérc pha loang
duee chuydn sang ko thuy tinh viin duy trl & mdrc 10 ml.

Tién hanh xac dinh theo phuong phép GC-MS khéng gian hoi (GC-MS headspace) sir dyung cac didu
kién néu trong 6.5.5.3.

§.5.585  Tinh ndng ad chit phin tich
Tir bidu 83 higu chudn dugc xdy ding tir dung dich higu chuln, xéc dinh ndng 69 chét phén tich trong
dich chiét nwac (mgh).
CHU THICH  Cdn thiét phai kidm tra ddi tuyén tinh clis dung dich hidu chusén 43 khdng duroc viegt qud.
5556  Gitd han vk ) chum '
Biing 14 - Gi&i hgn va 49 chym

ki Gi&i han trong djch chilt nudre RSD
mg/ % tai 0,9 mg/!
Toluen 2,0 8,0
Etylberyzen 1,0 85
o-Xylen 7.8
m-Xylen 2.0 (tdng cong) 8.1
p-Xylen B0
Xyclohexanon 48 8.1
Metanol 50 42
{tai 7,9 mg/)

Hé sb tvong quan (9: > 0.995
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§.6.8.7 Bio cho thir nghig¢m

Béo cdo thir nghiém phéi bao gbm céc théng tin sau:
a) m& t3 va nhn dang sdn phim va vit idu dugc thir,
b) vién din tidu chudin nay;

c) Két qué phén tich metanol, toluen, etylbenzen, xylen va xyclohexanon trong dich chiét nuée cla vat
lidu @b choi, durere tinh bling ndng 80 (mgh);

d) bt ky sai khdc ndo so véi quy trinh thir 48 qui dinh;
&) ngay th(, -

8.5.6 Pheong phip phin tich 2-metoxystyl axetat, 2-etoxyetanol, 2-etoxyetyl axetat, ete
bis(2-metoxyetyl), 2-metoxypropyl axetat, styren, 3,55-trimetyl-2-xyciohexen-1-one vi
nitrobenzen

§.8.61  Nguydn tic

2-Metoxyetyl axetat, 2-etoxyetanol, 2-stoxyety! axetat, ete bis(2-metoxyetyl), 2-metoxypropyl axetat,
styren, 3,5,5-trimetyl-2-xyciohexen-1-one vé nitrobenzen dugc xac dinh trong dich chiét nude clia vat
fibu 3 choi biing phwrong phdp chiét pha rin va phuong phip sic ky khi khéi phd (GC-MS).

CHU THICH Phuong phap LC-DAD @8 xéc dinh phenol va bisphenol A (5.5.2) clng thich hop dé xéc dinh
3,5,5-trimetyl-2-xyciohexex-1-one (isophoron).

5562  Chétchuin, thubc thir va dung moi
5.5.6.21 Chitchudn

5.5.6.2.1.1 2-Metoxyety| axetat

5.5.6.2.1.2 2-Etoxyetanol

5.5.6.2.1.3 2-Etoxyety! axetat

5.5.6.2.1.4 Ete bis(2-metoxyetyl)

5.5.6.2.1.5 2-Methoxypropyl axetat

§.5.6.2.1.6 Styren

§.5.6.2.1.7 3,5,5-Timetyl-2-xyclohexen-1-one
5.6.6.2.1.8 Nitrobenzen

5.5.6.2.2 Thudc thir va dung mél
5.5.6.2.2.1 Axeton
5.5.6.2.2.2 Etyl axetat
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5.5.6.2.2.3 Natri sulphat
5.5.6.2.3 Dung dich chuén géc

Chudn b} dung dich chudin géc bing céch pha loling v&i axeton trong binh dinh mirc 100 mi thé tich
timg chét trong (mg liét ké trong Béing 15. Tinh ndng A& clia m&i chét theo mg/mi, sir dung khéi hrong
ridng thich herp.

Bing 15 - Chuidn uduﬁgdlchchulngsc

; Chit | Thdtich [ Khdlivgngridng |  Ndng 49
- ul g/ml mg/mi
2-Metoxyety! axetat ) 100 1,008 1,01
[ 2-Etoxyetanol 100 0,930 093
2-Etoxyetyl axetat 100 0,975 0,97
Ete bis(2-metoxyetyl) 100 0,937 0,94
2-Mstoxypropyl axetat 100 0,960 0,98
Styren 200 0,809 182
3,5,5-Trimetyi-2-xyclohexen-1-one 800 0.923 5,54

{isophoron)
Nitrobenzen 50 1,166 0,60

5563  Thiét b, dyngcy
5.5.6.3.1 Cic éng chiét pha rin

Chét abng tring hop polystyren-divinylbenzen dwoc thay ddi cye, 6 ml 7 500 mg, Chromabond — Easy'™
hodic tuong durong.

5.5.6.3.2 Thiét bj sdc ky khi khél phd
Cac didu kién GC-MS sau d4y (2 thich hop:

Budng bom :

Kidu: Khdng chia ddéng 1 min

Khi mang: Heli :

Nhiét 48 budng bom : 250°C

Thé tich bom : {1 88n 2) pi

cot: Polyetylen glycol, (Supelco WAX-10™ ho#ic turong dirong),
60 m x 0,32 mm (ID) x 0,5 pm (4 day phim)

Chuong trinh nhigt ab: 50 °C (2 min) — 5 °C/min — 260 °C - 2 min

Detector: MSD

' Chromabond - Easy 14 mét vi dy vé san phdm c6 rén thi tiirrng. Thong tin trén dugc dwa ra nhim teo thuan
loi cho ngurdri sir dung tidu chudin nay va khéng phai 14 chi dinh ciia CEN.

* Supelco WAX-10 1a mét v dy v san phim co trén thi trdmg. Théng tin trén duge dira ra nhim tao thuan (ol
cho ngurdi s dung tiéu chudin ndy va khéng phdi |a chl dinh cia CEN.
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Nhidt 4) dong chuydn : 260°C
Kidu: SiM
Théi gian chay dién hinh: 48 min

Béng 16 - Céc jon dwgc chon

't

Chét Céc lon dwgcchon !

2-Motoxyetyl axetat T35 8573
2-Etoxyetanol 45 59

ZEmgety e 39,43, 7267

[Ete bis(2-metoxyety) 45, 58, 59, 73, 89
"2 Metoxypropyl axetat T 43,45,56,72,87
Styren 51,78, 104
3,5,5-Trimetyl-2-xyclohexen-1-one 82; 85, 136
Nitrobenzen : 77,903,123

5.5.64  Céch tibn hanh
5.5.8.4.1 Dung dich hi$u chudn

Chudin bj dung dich chuln géc pha loling bing céch pha loing 5 ml dung dich chudn géc (5.5.6.2.3)
thanh 100 mi v&i diclometan.

Chuén bj mdt ddy céc dung dich hidu chuln tir dung dich chulin géc pha lofing bing céch 13n Iurot pha
loing 0,1 ml, 0,25 ml, 0,5 ml, 1,0 mi va 2,0 ml thanh 100 mi v diclometan.

5.5.6.4.2 Chiét pha rin _
Didu hda cbt chiét bing khodng 4 mi nurére. Khdng a8 cét khd trudre khi tién hanh budre tiép theo.

Cho tir tir 50 ml dich chiét nurdc nhin degc theo 6.4 trong TCYN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 . 2005)
qua it chiét pha rdn 44 dugc dibu hda dudi didu kién chan khdng. Vén téc dang khéng dugc vurot
qua 5 mli/min. Khdng thdi khd cat.

Trang éng ndm (An, m&i An v&i 1 mi etyl axetat. M3i phin phai tiép xtc vét chét nhdi tir 30 8 dén
1 min. Chuydn dung mai rira gidi vao binh dinh mirc 50 ml va thém diclometan dén vach méc.

Chuydn mot phin dung mai chiét ndy vao Io thuy tinh va @y kin bing ndp viin.
5.5.6.4.3 Xic djnh

Tién hanh xéc dinh bing phuong phap sic ky khi si dyng céc didu kién dugc ndu trong 5.5.6.3.2.
Bom dung dich higu chulin (5.5.6.4.1) va dung dich miu a8 dugc chudn bj theo 6.5.8.4.2.

CHUTHICH1  Dung dich hi¢éu chufin khdng phdi chiét pha rin tneéc khi phan tich.

CHUTHICH2  Co thé phdi pha loding thém dung dich mBu, d3¢ biet néu xult nign ndng 69 cao cla isophoren
va/hodc déi tuyén tinh coa bidu 64 hidu chulin bj vrgt qua.
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55.6.5  Tinh ndng 83 chit phin tich
Tir bidu @b hidu chudn xay dng tir dung dich hidu chulin, xac dinh ndng 46 chét phan tich trong dich
chidt nude (mg/ml).
CHU THICH  CAn thiét phai kiém tra ddi tuyén tinh cla b thi hisu chuén a8 khong duee vt qua.
5566 Gi&i han va 4) chym
Bing 17 ~ Gié4 hgn v 40 chym

G Gi& hgn trong dich chibt nurde ﬁ'
. mg/l % tai 0,05 mgA
2-Metoxyety! axetat 49
2-Etoxyetanot 4.1
[2-Etoxyetyl axetat 0,5 (tng céng)” 1.9
Ete bis(2-metoxyetyl) 34
2-Eetoxypropyl axetat _ 34
Styren . 0,75 9.6
3,5,5-Trimetyl-2-xyclohexen-1-one 30 3.1
{isophoron)
Nitrobenzen 0,02 48
_ (Gidi hgn xdc djnh) tal 0,025 mgh
56 lipu RSD A tha Gurre 17 cac thye nghiém 8& dung 200 mi dich chibt U< ti giai doan chidt pha Bn. |
®  Timg ele glycot va ete glycol axetat duoc Hiét ké phdl duoc xac inh ndu ndng 40 vuet qua 0,05 mgh.

Hé sé twong quan (1): > 0,995

5.56.7 Bdo cdo thir nghlgm

Béo cdo th¥ nghi&ém phdi bao gdm cac thdng tin sau:
a) mé ta va nhin dang sdn phim va vt liéu Guoc thir;
b) vién din tidu chuln nay;

c) két qud phan tich cac ete giycol, ete glycol axetat, styren, 3,5,5-rimety)-2-xyciohexsen-1-one va
nitrobenzen trong dich chit nwréc cla vit ligu 88 choi, tinh bAng ndng A8 (mg);

d) bét ky sai khic nao so véi quy trinh thir 43 qui ginh;
e) ngdy thir.

5.6 Chét bdo quén gd

5.6.1 Nguyén tic

Chét blo quén gd dugc xac dinh trong dich chiét 62 axetyl héa cUa 3 choi lam bing g& bAng phuong
phap sic ky khi v&i detector by elsctron (GC-ECD) sir dyng phurong phép higu chuln chuln ndi.
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5.6.2
5.6.2.1
6.6.21.4
§6.21.2
5.6.21.3
65.6.2.1.4
5.6.2.1.5
56.2.1.6
56.21.7
66.21.8
5.6.21.9
5.6.2.1.10
5.6.2.1.11
56.2.2
6.6.2.2.1
§.6.2.2.2
66.22.3
§.8.2.2.4
56.2.2.6
5.6.2.2.6
6.6.22.7

Trdn ddu 900 ml etanol (5.6.2.2.5) va 100 ml axit axetic (5.6.2.2.6).

5.6.2.2.8

Chét chudn, thubc thir va dung mdi
Chit chuéin

2,4-Diclophenc!” (2,4-DCP)

2,3 ,4-Triclophenol (2,34-TCP), chufin ndi
2,4,8-Triclophenol " (2,4,8-TCP)
2,4,5-Triclophenol * (2,4,5-TCP)
2,3,4,8-Tetraclophenol’ (2,3,4,6-TeCP)
Pentaciophenol (PCP)

Lindan

Xyfiuthrin, h8n hgp clia cée dng phén
Xypermethrin, hdn hop cla céc @dng phén
Deltamethrin

Permethrin, hdn hep clia ddng phin cis-va trans (1:3)
Thudc thir va dung mél

Kali cacbonat

Axit octo-photphoric

n-Hexan

Axetic anhydrit

Etanol

Axit axetic bdng

Dung ;Iich etanol/axit axetic (90:10, V/V)

Dung dijch kali cacbonat (0,1 M)

TCVN 6238-11 : 2010

Can 13,8 g kali cacbonat, chinh xdc dén 0,1 g, cho vao binh djinh mirc 1000 ml va thém mwréc dén vach
mirc. Léc ky.

5.6.3 Dung djch chudn

CHU THICH  Céc dung dich géc pha loing va dam ddc phdi &n dinh trong hal tudn khi durgc dyng trong binh
thuy tinh s3m mau 88 & nof t tai nhist 80 (4 £ 2) °C. Xyfluthrin, xypermethrin, deltamethrin va permethrin khong
bdn dudri anh s4ng ban ngay.

7 Khong co cac yéu cAu cho chét nay trong TCVN 6238-9 (EN 71-8).
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5.86.31  Dung dich chudn géc dfm dic 1

Cén (14 1 1) mg xyfluthrin (5.6.2.1.8) va xypemethrin (5.6.2.1.8) va (25 + 1) mg deltamethrin
(5.6.2.1.10) va permethrin (5.6.2.1.11), chinh xéc dén 0,1 mg, cho vdo binh dinh mire 50 ml. Thém
dung dich etanol/axit axetic (5.6.2.2.7) dén vach mirc va khudy k1.

5.6.3.2  Dung dich chuin géc djm dic 2

Cén (18 £ 1) mg 2,4-DCP (5.8.2.1.1), chinh xdc d8n 0,1 mg, cho vao binh dinh mirc 10ml. Thém dung
dich etanal/axit axetic dén vach mirc va khudy kI,

5.6.3.3 Dung dich chudn géc d4m djc 3

Can (17 £ 1) mg 2,3,4,6-TeCP (5.6.2.1.5) va PCP (5.6.2.1.6) va (25 £ 1) mg 2.4,6-TCP (5.6.2.1.3} vd
lindan (5.6.2.1.7), va (42 = 1) mg 2,4,5-TCP (5.6.2.1.4), chinh xéc d4n 0,1 mg, cho vao binh djnh mic
50 mi. Thém dung dich etanol/axit axetic d&n vach mirc va khudy KI.

5.6.34  Dung dich chudn ndl géc a4m djc

Cén (10 + 1) mg 2,3 4-TCP (5.6.2.1.2), chinh xéc ¢4n 0,1 mg, cho vao binh dinh mic 5¢ ml. Thém
dung dich etanol/axit axetic dén vach mirc va khudy Ki.

5.6.3.5  Dung djch chudn géc pha loling

Diing pipet thiy tinh dinh mirc |4y 10 ml dung dich 5.6.3.1, 5 ml dung dich 5.6.3.2 va 1 ml dung dich
5.6.3.3 vao binh dinh mirc 100 ml. Thém dung dich etanol/axit axetic 8n vach mrc va khudy kI.

5.6.3.6  Dung dich chudin nd! pha loSng

Dung pipet thily tinh dinh mirc ldy 2,5 ml dung dich 5.6.3.4 véo binh dinh mic 100 ml. Thém dung dich
etanol/axit axetic 3&n vach mirc va khudy k1.

Tinh ndng d thyre t8 cla tét ca cac chit phan tich theo mg/i.

5.6.4 Thidt b}, dyng cy

5.841  Bdsltuidm

5.64.2  Pipet 43 dugc hidu chudn

5.64.3  May léc Vortex®

5.6.44  Thidt bj skc ky khi v&i detector bily electron (ECD)

Budng bom:

Kibu: Khdng chia déng t min
Kh! mang: Nito

Nhiét 45 budng bom: 250°C

Thé tich bom: 24
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Cot: 5 % phenylpolysiloxan / 85 % metylpolysiloxan. (CPSi-8 CB-MS™ hodc
trong duong), 30 m x 0,25 mm (ID) x 0,5 pm (4§ day phim)

Churong trinh nhigt 60: 80 °C (0 min) — 5 °C/min — 200 °C - 0 min -~ 10 °C/min - 300 °C (5 min)

Detector: ECD

Nhiét 40 detector: 330°C

Khi dgidu ché ; Agon/metan

885 Cich tibn hanh
5.6.5.1 Dung djch higu chudn

Chuéin bj ném éng thuy tinh ¢ nat dgy dung tich 50 mi, thém 35 mi dung dich kali cacbonat 0,1 M
(5.8.2.2.8) vao mdi éng. Dung pipet a8 duwgc hidu chudn 14y 1n Irgt O i, 15 yl, 30 i, 45 pl va 60 i
dung dich chudin gbc pha loding (5.8.3.5) va 40 pl dung dich chudn ndi pha loéing (5.6.3.8) vao cac
8ng, gir pipet trong dung dich kali cacbonat. By ndp cac &ng va Idc trdn may idc co hoc (5.6.4.3)
trong 30 s.

Thém 5 ml hexan va 1 ml axetic anhydrit vao m8i ng. Lc 5 1n trong (3 & 1) s trdn may I&c co hoc.
Sau mdi lin t&c, cAn than md nép binh 88 khi tao thanh trong qué trinh phén (ng thodt ra. Khi khong
cdn khi, i&c mdi ng 3 1An trong (30 £ 5) s, m& ndp A& cho khi tao thanh thodt ra ngoai.

D4 trong thei gian thich hgp 8 h8n hp tach riéng thanh hal pha.
Tinh ndng a9 thye té (mgA) clia céc chét bdo quén trong phéin (ép hexan ndm bén trén.
56.5.2 Diduché din xult

Thém 35 ml dung dich kali cacbonat 0,1 M vao éng thily tinh c6 nit ddy dung tich 50 ml. Str dyng pipst
da duge hidu chudn iy 400 ul dich chiét thu dugc theo 8.3.3 trong TCVN 6238-10 (EN 71-10) va 40 pl

dung dich chudn ndi pha loing (5.6.3.6) vao dng trong khi gitr pipet trong dung dich kali cacbonat. Day
ndp cac dng thiy tinh va 14¢ trén mdy 14c co hoc trong 30 8.

Sau a6 cho thém 5 ml hexan va 1 ml axetic anhydrit. LAc 5 14n trong (3 £ 1) s trén mdy lic co hoc. Sau
mdi 1An lic, c¢in thdn mé& ndp binh & khi tao thanh trong qué trinh phan (mg thoét ra. Khi khéng con
khi, i&c m3i éng 3 14n trong (30  5) s, m& nip d& cho khl tac thanh dugc thoat ra ngoai.

D4 trong théi gian thich hop 48 hdn hep tich rigng thanh hai pha.

§6.83 Xhcdjnh

Tién hanh xéc dinh bing phuong phap sic ky khi nhur duge néu trong 6.6.4.4. Bom céc pha hexan
nhan dugc theo 5.6.5.1 va 5.8.5.2.

" CPSil-8 CB-MS I3 mot vi du v& san pham co trén thj trng. Thong tin trén duwrge dua ra nhim tgo thudn 19i
cho ngwéi sir dung tidu chudn ndy va khong phdi 1 chi dinh clia CEN.
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5.6.8 Tinh ndng d chiit phan tich

Tinh ty 1§ didn tich pic adi voi timg dung dich hidu chuin bﬁng céch chia didn tich pic cla mét thanh
phiin cho didn tich pic clia chudin ndl.

Tir @b thi hidu chuldn xay dung tir céc dung dich hidu chudn, xéc dinh ndng A0 chit bao quén g8 trong
dich chiét hexan.

Tinh ndng 48 chéit bdo quén gs trong miu thir theo cdng thirc sau:

Ccan Img 11]* 312 5
A (6}

Clmg 14g )=

trong 46
Ciam 14 ndng 40 cda chit bdo g8 trong dich chiét hexan

A 12 khéi heong ciia phén miu thir dugc phan tich (xem 8.3.3 trong TCVN 6238-10
(EN 71-10), tinh bAng gam;

312,5 12 ha b a8 tinh ndng 4 theo mg/kg.

58.7 Gi&l hgn vi 4 chym

Biéng 18 -~ Gi&l hgn va 4§ chym

_ RSD Ty 1§ thu hdi
Chit Giét ":n';,:‘g"' dinh | o tai gidsi han % tai gidi han
xéc dinh x4c dinh tir g8 sdi
2.4-Diclophenol 5" 37 114
2.4,6-Triclophenol (5)° a 96
2 4 5-Triclophenol (10)* 0.9 115
2,3,4,6-Tetraclopheno! (1)* 50 114
Pentaclophenol 2 586 120
Lindan 2 50 102
Xyfluthrin 10 131 101
Xypermethrin 10 29 109
Dettamethrin 10 82 92
Permethrin 10 1.8 80,5

¥ Khong c6 yéu clu trong TCVN 6238-8 (EN 71-8) dbi v

t ndy nhung gia tri trong ngodc cb thé dat duec.

Hé sb twong quan (n): > 0,995 (tnr 2,4,5-triciophencl = 0,992)

5.6.8 Bdo céo thir nghigm

Béo cdo thir nghiém phdi bao gdm céc thdng tin sau:

a} md td va nhan dang vat lidu Sugc thiy,

b) vién din tidu chudn nay;
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c) nhan dang chat bdo quan g8 trong dich chiét phin miu thir;

d) fuomg clia timg chét bio qudn dugc xac dinh trong vit ligu A3 choi, tinh bAng ndng a8 (ma/kg):
e) bt ky sal khic nao so véi quy trinh thir 43 qui dinh:
f) ngay thir.

6.7 Chit bdo quan
5.7.1 Nguyén tic

Céc chit bdo quan trong dich chibt cla vt lidu ad choi Guoc xic dinh bing phuong phap séc ki 1éng
véi detector tr ngoai (LC-UV) sl dyng phuromg phip hidu chudn chudn ngoai.

CHU THICH Phenol duge xac dinh biing phuong phap LC-DAD qui dinh trong §.5.2.
5.7.2 Chit chudn, thuéc thir va dung mdi

6.7.2.1 Chiit chudn

5.7.2.1.1 1,2-Benzylisothiazolin-3-one

6.7.2.1.2 2-Metyl-4-isothiazolin-3-one

5.7.2.4.3 5-clo-2-metyl-4-isothlazolin-3-one (w 1,2 %) / 2-metyl-4-isothiazolin-3-one (~ 0,3 %)

CHU THICH  Néng 60 clia S<clo-2-metyl-4-isothiszolin-3-one (v 2-metyl-4-isothiazolin-3-one khdng tinh khidt)
phy thudc vao nha cung cip va 1.

§7.22  Dung mdi va thubc thir
§.7.2.2.1 Axit axetic bing

§.7.22.2 Metanol

§.7.2.2.3 Dung dich axit axetic 0,4 % (V/V)
5.7.3 Dung dich chudn

Bdo quén céc dung dich chudn géc & noi téi tai (4 £ 2) °C va thudmg xuydn kidm tra 49 &n dinh clia
dung dich.

6.2.3.1 Dung djch chuin géc 1,2-benzylisothiazolin-3-one (50 mg/)

Cén 10 mg 1,2-benzylisothiazolin-3-one (5.7.2.1.1), chinh xéc dén 0,1 mg, cho vao binh dinh mirc
200 ml. Cho thém 25 ml pha ddng va trdn Gdu dé hda tan. D3t binh véo bd sidu 4m trong 10 min aé
hda tan hoan toan. Thém pha ddng 68n vach mirc.

6.7.3.2 Dung dich chudn géc 2-metyl-4-isothlazolin-3-one (100 mg/)

Cén 10 mg 2-metyl-4-isothiazolin-3-one (5.7.2.1.2), chinh x4c dén 0,1 mg, cho vao binh dinh mic
100 ml. Cho thém 25 ml pha ddng va trdn ddu ad hoa tan. D§t binh vao bé sidu am trong 10 min @&
hoa tan hoan toan. Thém pha ddng (5.7.2.2.3) én vach mirc.
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5.7.3.3 Dung dich chudn géc 5-clo-2-metyl-4-isothiazolin-3-one (120 mg/l)

Cén 1,0 g 5-clo-2-meyi-4-isothiazolin-3-one (5.7.2.1.2) vao binh dinh mirc 100 ml. Thdm 25 mi pha
adng va trdn ddu dd hoa tan. Thém pha ddng dén vach murc.

5.7.4 Thibt b}, dung cy

5.7.41 Bésidu dm

5.7.4.2  Pipet dwge hiju chudn

5.7.43  Miy lic Vortex®

5744  Miyly thm

5.7.45  Thiét bj sfic ky 16ng véi detector UV

Céc qdu kidn LC-UV sau a thich hop cho viéc xdc djnh isothiazolinon:

cot: C18, 120 A, 18,5 pm, c6 ndp & &hu (Hypersil RP **, ho#ic trong duong),
25cm x 0,48 cm
Kidu: Isocratic
Nhiét a4 cot: 27°C
Téc 8 dong: 1,0 (mlmin)
Thé tich phun: 30 pl
Pha d4ng: Metanol: dung dich axit axetic 0,4 % (20 : 80)
Buréc sdng UV: 280 nm d8i v&i S-clo-2-metyl-4-isothiazolin-3-one va 2-metyl4-isothiazolin-3-one,

320 nm @i véi 1,2-benzylisothiazotin-3-one.
5.7.5 Céch tién hianh
5.7.6.1 Dung djch hi$u chudn

CHUTHICH  Céc dung dich hiéu chulin phai dupc &8 & noi 1i tai (4 £ 2) °C va dugc chudn bj moi hang tulin,

5.7.51.1 Dung djch hi$u chudn 1,2-benzylisothiazolin-3-one

Chudn bj mdt day cac dung dich hidu chuin 1,2-benzylisothiazolin-3-one tir dung dich chuin géc
1,2-benzylisothiazolin-3-one (5.7.3.1) tai ndng @4 1,25 mg/, 2.5 mg/l, 5,0 mg/l, 7,5 mgh va 10,0 mgn
trong pha ddng (5.7.2.2.3). '

£.7.5.1.2 Dung dich hiju chudn 2-metyl-4-isothiazolin-3-one

Chudn bi mdt dly cdc dung dich hidu chudn 2-metyl4-isothiazolin-3-one tir dung dich chudn géc
2-metyl-4-isothiazolin-3-one (5.7.3.2) tai nbng ad 2,5 mgA, 5,0 mgM, 10,0 mg/t, 15,0 mgh va 20,0 mgA
trong pha déng.

** Hypersil RP 18 mot vI dy vé s3n pham c6 trén thi tnrmg. Théng tin trén duoc dua ra nhim tao thuan Igi cho
nguei 8l dung tidu chudn ndy va khong phai 1a chi djnh cia CEN.
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6.7.51.3 Dung djch hiju chudn s-clo-2-metyi-4-Isothiazolin-3-one

Chuén bj mdt d8y cdc dung dich hidu chudn 5-clo-2-metyt-4-isothiazalin-3-one tir dung dich chudn ghe
5~-clo-2-metyl-4-isothiazolin-3-one (5.7.3.2) tal ndng 84 3 mgA, 8 mgA, 12 mgh, 18 mgA, va 24 mg/l trong
pha ddng.

CHU THICH Céc dung dich higu chudn S-cio-2-metyl-4-isothiazolin-3-one cling chira 2-metyl-4-isothiazolin-3-
ane.

5752  Xécdinh

Ti6n hanh xéc dinh bing phrong phap LC-UV sir dung céc didu kién dirge néu trong 8.7.4.5. Bom céc
dung dich hidu chudn (5.7.5.1) va dich chidt nhin dugc tgi 8.2.3, 6.5.3, 8.7.3 holic 8.9.3 trong
TCVN 6238-10 (EN 71-10).

5.7.6 Tinh ndng d6 chdt phin tich

Tir bidu a8 hidu chudn duroc Xy dyng tir céc dung dich hidu chudn, xéc dinh ndng a6 chét bdo quan
trong dich chiét

Tinh ndng @3 chét bdo quén trong miu thir theo cdng thirc sau :

C[Wka]=§—'m£-——ﬂ—{-ﬂx15 t4)
irong 46
Cova l2 ndng 83 cla chét bdo quén trong dich chiét ;
A la khéi lrgng ciia phin mau thir 8 phan tich [xem 8.2.3, 8.5.3, 8.7.3 hodic 8.9.3 trong

TCVN 8238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005)}, tinh bdng gam.
5.7.7 Giot han va 49 chym

Bing 18 — Gi&i hgn va 49 chym

Thu hdl |
GI¥l hgn trong RSD % tru .
ng binh cla
Chét vt ligu dd chol Tei 2.5 mgh 2.5 mgll, 5 mg/l va
mg/kg 20 mg/l tir bot
1.2-benzylisothiazolin-3-one 5 2,2 _ BO }
; (Gidi han xAc dinh) |
2-metyl-4-isothiazonlin-3-one 10 38 86 -
5-clo-2-metyl-4-isothiazonlin-3-one 10 3,0 88

Hé 34 trong quan (1): > 0,895
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5.7.8 BSio cho thir nghigm

Béo cdo thir nghidm phdi bao gdm céc thdng tin sau:

a) md t3 va nhin dang vat lidu dugc thir,

b) vién din tidu chudn nay;

¢) nh8n dang chét bdo quan trong dich chiét phin méu thir;

d) lurong ciia mdi chét bdo quéin duge xdc dinh trong vt Iidu 68 chai, tinh bing ndng 8 (mg(kgj;
e) bét ky sal khacnaosovoiqdymmmdiquiainh;

f) ngay the.

§.8 Chétlam déo
5.8.1 Nguyén tic

Chét lam déo trong dich chidt nurére clia vit jidu 83 chot dugc xdc dinh bdng phuong phip séc ky khi
khéi phd (GC-MS) si¥ dung cd hai phirong phép hidu chufin chun ndi va hidu chuin chudn ngoai.

5.8.2 Chit chudn, thudc thir vd dung mdi

5821  Chitchuin

5.8.21.1 Triphenyl photphat, S CAS 115-86-6.

5.8.2.1.2 Tri-o-cresyl photphat (tri-o-tolyl photphat), S& CAS 78-30-8.
5.8.2.1.3 Tri-m-cresy! photphat (tri-m-tolyl phosphat), Sé CAS 563-04-2.
5.8.2.1.4 Tri-p-cresyl photphat (tri-p-tolyl phosphat), S CAS 78-32-0.
6.8.2.4.5 Benzyi butyl phtalat (chudn ndi), Sé CAS 85-88-7.

5.8.22 Thubc thir va dung moi

58221 Axeton

5.8.221 Toluen

6.8.22.1 Etyl axetat

 8.8.221 H&n hop dung mbi: h8n hop chira 95 % toluen va 5 % etyl axetat, theo thd fich.
5.8.3 Dung djch chudn

5.8.31  Dung djch chudn géc (120 mgil)

Cén (12 £ 1) mg md&i chét l1am déo (5.8.2.1.1 dén 5.8.2.1.4), chinh xdc dén 0,1 mg, cho vao binh dinh
mac 100 ml. Th&m 25 ml axeton va trn ddu & héa tan. Tham axeton dén vach murc va khudy dbu.
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8.8.3.2  Dung dich chudn ndi géc, 10 mg/ml, benzyl butyl phtalat trong axeton.

6.8.3.3  Dung dich chudn ngi pha lofing, 1 mg/ml, banzy butyl phtalat trong axeton.
5.8.4 Thiétb], dyng cy

5.8.41  Thiét b] sic ky khi khél phd

Budng bom:

Kidu: ' Khong chia ddng 1 min

Khi mang: ~ Heii

Nhidt 88 budng bom: 275°C

Thé tich bom: 14

cot: Optimai deita-3" holic teong duwrong, 30 m x 0,25 mm (ID) x 0,25 pm
(6% day phim)

Churong trinh nhiét 44: 100 °C (1 min) - 7 °Cimin - 300 °C - 10 min

Datector: ' MSD

Nhiét 49 dong chuyédn : 290 °C

Kidu: SIM

5.8.4.2 lon dinh lwgmg

Déi v&i mBi chét, st dung ion myc tidu cho vigc dinh fugng. lon dinh tinh dugc dung 88 xaic nhin.

CHUO THICH  Ton co ban thudmg duge ra chon 1am ion muc tidu va lon b pic cao thir hal trong phd khéi 12 ion
dinh tinh. Trong trromg hep bi nhidu béi cic chét khic, hva chon céc fon khac. Viéc 8 dung ion dinh tinh lm
gidm nguy co cho két qui duwng tinh gid do céic tin hidu gay nhilu, C6 th chép nhan sai lch 20 % 80 voi gia tri
dyy dodn tredre clia ion dinh tnh.

Bang 20 - Céc ion myc iéu va dinh tinh cho chiit lam déo

chit lon myc tidu Binh tinh
mz mz
Triphenyl photphat 325 169
" Tri-o-cresy! photphat; tri-o-tolyl photphat 185 179
Tri-m-cresyl photphat; tri-m-tolyl photphat 368 165
Tri-p-cresyl photphat; tri-p-tolyl photphat 388 1685

Bing 21 — Céc lon myc tiéu va d|nh tinh cho chudn ndi

| Chit fon myc tiéu Binh tink
mz m/z
Benzy! butyl phtalat (Ghudin ndn 149 208

1% Optimal delta-3 & mot vi dy v& sdn pham c6 trén thj trwdng. Thong tin trén duec dura ra nhiim tgo thusn Igi cho
ngudi st dyng tiéu chudin ndy va khang phdi 1 chi dinh cda CEN,
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Bing 22 - Thvi gian cia céc fon dwgc kidm tra

“Thai gian biit ddu lon dwrgc Kidm tra
min  ma
27 148, 208
28 325, 168
31 165, 170, 368

5.8.5 Céch tibn hianh
5851  Nguyén thc chung

Trang tht c& céc dyng cy thilly tinh va dung cy khéc cé tiép xiic véi mAu thir, dung dich chulin hay dung
dich hiéu chuin hai 1dn béng axeton.

§8.52 Dung djch hiju chuin

Chuan bi mdt ddy céc dung dich hidu chulin chét lam déo, mdi dung dich c6 chira 5 mg/l chuéin ndi, tr
dung dich chudn géc (5.8.3.1) vA dung dich chulin ndi géc (5.8.3.2) tai ndng 4§ 0,3 mg/l, 0,8 mgfl,
1.2 mg/, 1,8 mg/ va 2,4 mgA chiit 1am déo trong toluen.

§.8.53 Xécdinh

Chufin b mét dung dich tréng bdng céich cho 50 i dung dich chulin ndi géc (5.8.3.2) vao 1 000 mi
nirdre.

Cho 50 pl dung dich chun ndi pha lofing (5.8.3.3) vao 100 mi dich, chiét nwdc nhdn dwoc theo 6.4
trong TCVN 6238-10 : 2010 (EN 71-10 : 2005).

Chiét 100 ml dung dich tring va dich chidt nuée bdng céch lc v&i 10 mt hdn hop dung mdi (5.8.2.2.4)
trong 1 min. B4 y&n cho hai pha tach riéng bidt va thu hdi phéan lop bén trén.

Tién hanh xéc dinh bdng phuong phép séc ky khi sir dung céc didu kién dugc ndu trong 5.8.4. Bom
céc dung dich hidu chuln (5.8.5.2), dung dich tréing va dich chiét nuréc clia miu thir.

Sau khi hoan thanh viéc thu thép sé lidu, dyng cac dwimg chudn sir dyng cac ion myc tidu va ion dinh
tinh thich hep. St dung chuln ndi.

5.8.6 Tinh ndng a4 chét phén tich

Tinh ty 16 dién tich pic cla m&i dung dich hidu chuln bing céch chia di¢n tich pic cla mét thanh phin
cho dién tich pic cla chuln ndi.

Tir bidu @3 hidu chuldn duwee xay dung tir cac dung dich hidu chuln, xac dinh ndng 49 chét 1am déo
trong dung dich chiét nwéc cla miu thir.

CHU THICH Ham lugng chét lam déo Guge xac dinh trong dung dich triing khong duge vuot qua 10 % ham
Irong trong chét chudn hidu chuln thap nhéit,

48



Tinh ndng 83 chét lam déo trong dich chiét theo cdng thirc sau:

C[mg ,c;]= Ceoom [mg f‘]

TCVN 6238-11 : 2010

10 (®)
trong dé
Ce am 1a ndng a9 clia chét 1am déo trong dich chibt nuée cda mau thir.
5.8.7 Gi¥ han va d§ chym
Bing 23 - Gi&l hgn vi 4§ chym
Siike Giéi hyn xéc dinh trong djch chidt RSD
mg/l % tai 0,03 mg/l
Triphenyl photphat 0,03 48
| Tri-o-cresyl photphat 0,03 5.9
Tri-m-cresyt photphat 0,03 5,0
| Tri-p-cresyl photphat 0,03 37

H#é s twong quan (7): > 0,985.

5.9.8 Béo céo thir nghlém

Béo cdo thir nghiém phai bao gdm céc thdng tin sau:
a) mé ti va nhén dang vt [iBu durge thir,

b) vién diin tidu chudn nay;

¢) két qud phan tich chét déo trong dich chiét clia vat liu d choi, tinh bing ndng 80 (mg/kg);
d) béit ky sai khic ndo so v&i quy trinh thr 8& qui dinh;

e) ngay thir.
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Phylyc A
{tham khdo)
Céc phuong phép phin tich dung mai d8 bay hoi

A1 GI& thigu

CHU THICH Wi khéng co thei gian 08 cong nhén va xem xét k§f céc phuong phdp trong Phy lyc A nén céc
phurong phdp trong phy luc ndy chi dé tham khdo, khong bilt budc. Mot phdng thi nghlém @ nghj thyre hidn cac
phuong phép ndy phal $8n hanh sy cong nhan, ddy 60 véi myc dich cdc két qua s& dugc sir dyng.

A.1.1 Qui dinh chung

Thir nghiém va dinh gia sy phédt xa hoa hoc 13 rit quan trong a8 xac dinh cic vit lidu an toan. Nhin
chung, c4c két qua clia mdt phuong phép thir phis hop s8 cho phép dura ra két ludn mdt 3 chei oo an
toan hay khdng. Vi v@y, phuong phéap nay phdi dwa ra mdt két qua thich dang.

Viéc dénh gid sy hit vao céc dung mdi h(u co di bay hoi cb thé duoc phan tich bing phép thir bic
thang.

1. Tdng krgng dung mdi hign cb trong miu 3 choi (bdc 1).
2. Til4 bay hoi (ban dAu) clia dung mdi tir m3u a3 choi (bdc 2).

Béc 1 dugc chra trén gid thuyét xdu nhét duec gid dinh ring dung méi bt ky bay hot ngay 18p tirc tir
mau a3 choi. V1 Iy do ndy, phurong phép khdng glan hoi tinh (static headspace method) (A.2) véi nhiét
&% bay hoi cao (80 °C) dugre lwra chon a8 uée tinh tdng lrong dung mbi ¢ trong miu @b choi.

Bac 2 ydu chu mbt thir nghiém md phdng céc didu kidn cb thirc va phan bist gitra phat xa ngén han va
dai han (phdn dnh nhimg dnh hudmg cép tinh va mén tinh). Bidu ndy cb thd dat dugc bing cach do
phét xa tr m&u trong thei gian dai hon vdi mét s 1An 1dy mau. Phuong phép gidi hdp nhiét adng hoc
{A.3) do ndng A% dung mdi bay hoi duwrgrc chip nhén a& phan tich sy phét xa khi tir 83 choi.

A.1.2 Tiép c@n thir nghiém bc thang

Truwéce tién cac miu db choi duge phan tich bing phurong phép sic ky khi khéi phd khdng gian hai tinh
(GC-MS static headspace). Ham lwgng dugc tinh bing pg céc hgp chét hiru co bay hoi (VOC) trén
gam vat igu @b choi. Nbu ndng a9 cao xéc dinh dugc bAng khang gian hoi finh (static headspace) thi
thir tiép phirang phap thir thir hai 12 gidi hp nhiét. Uu didm ciia phurong phép ther thee hai 13 ¢6 thd
phan anh cé¢ didu kién thue, d6 13:

1. Phuong phép gidi hdp nhist ¢6 46 nhay cao hon nhidu so véi phrrong phép khéng gian hoi finh
(static headspace) & cling mt nhidt a8. Didu nay c6 Sugc 1a do 1am vide dudi céc didu kién ddng
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hec cling v&l vide lam gidu cac hop chit htru co dB bay hoi trong hé théng bom duoe 1am lanh.
S dung k§ thugt ndy, phat xa cé thd dwgce thu tai nhidt 80 thich hop |a 40 °C.

2. Kha ndng t3n tai méi lién quan gilra sy phit xa véi mdt thd tich khi (thd tich khi chibt dugc) va
bidu thi két qua theo pg/m’. Céc két qua ndy cé thé duoc so sanh véi cac gii han cho trong
Béng 2 F cia TCVN 6238-8 : 2010 (EN 71-9 : 2005).

A.2 Phuong phip sic ky khi khél phd khéng gian hot tinh (GC/MS static headspace)
A.2.1 Nguyén tiic

Céc hop chdt hiry cor 08 bay hoi (VOC) trong 63 chai dugc nhan dang va xéc dinh bing phuong phap
sdc ky khi khdi phé khdng gian hoi tinh (GC/MS static headspace). Mu dugc gia nhiét 3én 80 °C trong
mit to ddy kin, d& cac chit d& bay hoi thodt khdi miu va hinh thanh mdt pha khl ban tran chét rén.
Nhiét 3 nay dugre gilr trong 45 min, pha khi & gitra Suge thu Il tir o va dugc bom trye tiép vao hé
thdng GC/MS. Vide dinh lugng VOC Augre thue hién biing céch sz dung toluen-ds 1am chuln ndi.

A.2.2 Thuéc thir
Bing A.1 - Chit phin tich va dung méi

Chat S4 CAS
Metanol (dung méi) 87-56-1
Toluen-dy (chuan ndi) 108-88-3
 Banzen 71-43-2
Toluen 108-88-3
Etylbenzen , 100414
Xylen (tdt cd cac ddng phén) 106-42-3/5
1,3,5-trimetylbenzen 108-87-6
Tricloetylen 78-01-6
Diclometan 75-09-2
n-hexan 110-54-3
Nitrobenzen 88-95-3
Xyclohexanon 108-94-1
3,5,5-trimetyl-2-xyclohexen-1-one (isophoron) 78-58-1

A.2.3 Dung djch chudn
A.2.3.1 Qul djnh chung

Bdi v&i benzen, toluen, etylbenzen, xylen (tit ca céc ddng phan), 1,3,5-trimetylbenzen, triclostylen va
diclometan, chuln bj mdt dung dich chuln géc hdn hgp. B8i véi n-hexan, nitrobenzen, xyclohexanon
va 3,5 5-timety!-2-xyclohexen-1-one {isophoron), céc dung dich chuén géc riéng biét dugc chuln bj.
B3o quén céc dung dich chudin géc trong tu lanh & (4 + 2) °C.
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A.2.3.2 Dung djch chudn géc (xip xi 2 mg/mi)

Dé chuln bi dung dich chuln géc, can (200 + 20) mg dung méi thich hop (xem A.2.3.1), chinh xéc dén
mg, cho va0 binh dinh mirc 100 mi. Thém metanol dén vach mirc v trdn k§.

Khi chudin bj dung dich chuén géc hin hop, bt 8Au véi dung méi bay hoi thp nhiv/didm sbi cao nhét.
A.2.3.3 Dung dich chudin ndl géc (xdp xi 2 mg/ml)

Can (200 £ 20) mg toluen-d,, chinh xac dén 0,1 mg, cho vao binh dinh mirc 100 ml. Thdm metanol 3én
vach m(re va trdn ddu.

A.2.3.4 Dung dich higu chudn | (xdp x1 0,2 mg/mi)

Ding pipet thily tinh dinh mire, 1dy 10 ml dung dich chuén géc thich hop (A.2.3.2) cho vo binh dinh
mirc 100 ml. Thdm metanol 8én vach mirc va trdn Gdu.

A.2.3.5 Dung djch hiju chudn Il (xdp xi 0,02 mg/mi)

Ding pipet thiy tinh dinh mire, I8y 10 mi dung dich higu chuln thich hop (A.2.3.4) cho vao binh dinh
mire 100 ml. Thém metanol Gén vach mirc vé trdn ddu.

A.2,3.8 Dung dich chudn ndl pha loling (xép xI 0,02 mg/mi)

Dung pipet thily tinh dinh mirc, Idy 1 mi dung dich chudn ndi gée {A.2.3.3) cho vao binh djnh mirc
100 ml. Thém metanol 38n vach mirc va trén ddu,

A.2.4 Thiét bj, dyng cy

A.24.1 Thiét b| séc ky khi khéi phd va dyng cy thu miu khéng gian hol (Gas chromatograph
with mass spectrometer detactor and headspace sampler)

A.2.4.2 Céc didu kign phan tich d8i voi séc ky khi khéi phd khéng glan hoi (GC- MS headspace)
Bing A.2 — Khéng gian hoi tinh (static headspace): Dibu ki§n phén tich

Budng bom:

Kidu: Khéng chia ddng 0,5 min

Khi mang: Heli

Nhigt 4§ budng bom: 235°C

Thé tich bom: 1mi :

cot: DB-VRX": 30 m x 0,25 mm (ID) x 1,45 um (a8 day phim), ho#ic trong dirong

Churong trinh nhigt d9: 40 °C {7 min) — 10 °C/min = 125 °C - 0 min - 15 °C/min - 250 °C {5 min)
Detector: ITD
Kidu: SiM

7 DB-VRX' 14 m{t vi dy vA sdn phim co tran th| tnrérng. Thong tin trén duge dura ra nhim tao thudn !gi cho
nguéd sl dyng tiéu chudn nay va khéng phai k chi dinh clia CEN.
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A.2.5 Céch tién hanh

A.2.5.1 Chudn b} miu

Cén (10 + 5) mg phin miu thir, chinh xéc dén 0,1 mg, cho vao o 20 ml va cho thém 10 i dung dich
chudn ndi pha loding (A.2.3.6). Lip tirc a2y nép lo. Trudre khi phan tich GC/MS, gia nhist lo 6én 80 °C
va duy trd & nhidt 45 ndy trong 45 min.

CHUTHICH1  Néu cin thiét phdi xic dinh céc dung moi dé bay hoi trong mBu c6 ndng a9 VOC thép, Il.rv'r;g
méu co thd ting dén 300 mg.

CHOTHICHZ  Néu mu thir phdng thi nghiém c6 chira mot 84 vét lidu khac nhau (vi dy Ru clia tré em c6 cAc
vat Bou mau xanh, 68 vA vang) thi phii phan tich ritng 18 chc vt iéu nay.

CHOTHICH3  Phln khéi itromg céc vét idu khic nhau trong (ng vér thag khdi krong miu dugce xic dinh 4é
¢4 th tinh duge chinh xéc sy phit xp cla todn 5o miu. '

A.2.8.2 Céc chilt chudn hiu chudn

Chufin bj mt diy céc chéit chulin hidu chuln chira xép x7 0,1 pg, 0,2 pg, 0,5 pg, 1,0 pg va 3 ug céc
chét phén tich bing céich idy 1in It S ul, 10 i, 25 i, 50 pl va 150 i timg dung dich hidu chudn I
(A.2.3.5) va 10 gl dung dich ndi chudn pha lodng (A.2.3.8) vao mdt dily céc lo 20 mi. Béng kin lo ngay
sau khi cho céc chiit chulin. Truérc khi phiin tich GC/MS, gia nhiét céc lo 3én nhidt @ 90 °C va duy tri
& nhidt 88 ndy trong 45 min.

A.2.8.3 Xéc dinh

Tién hanh xac dinh binq phiromg phédp sdic ky khi s dung cic didu kién duge midu ta trong A.2.4.2.
Bom khi thu dugc tir kg deng miu &3 dugc chudn bi tai A.2.5.1. XU ly trong ty abi véi cc chit chudn
hidu chuln (A.2.5.2).

Céc hop chit hiu co d& bay hoi duge xéc dinh va dinh lwgng bing phrong phép GCMS. Sir dung
ion myc tidu aé dinh lrgng va cic ion dinh tinh 48 nhdn dang sy c6 mét clia chét nay. Thesi gian kru va
cac ion phan ménh @iic tnumg cla hop chit hiru co dB bay hot dugce lra chen cho phirong phéap khéng
gian hoi dugc nédu trong Bang A.3.

53



TCVN 6238-11 : 2010
Bing A.3 — Khéng glan hoi finh (static headspace): Nhin dang sic ky

el “‘:‘EE;‘":‘““ fon myc ddu | fon djoh tinh
Toluen-dy (chudn ndi) 114 98 100
Benzen 74 78 - 77751
Toluen 15 91 92780
Etylbenzen 14,15 81 106/51
m-& p-Xylen i 14,5 a1 106/105
o-Xylen k- 15,1 91 106778
1,3,5-Trimetylbenzen 16,8 105 120/119
Tricloetylen 838 130 85/132
Diclometan 34 43 B4/86
n-Hexan 47 57 85143
Nitrobenzen 19,05 77 123/51
Xyciohaxanon 15,0 98 55/42
Isophoron 19,8 82 39/138

Tinh ty 18 dién tich pic 881 vét mBi chét chulin hidu chudin bling céch chia dién tich pic cda ion myc tidu
cho dién tich cua chuén ndi (jon myc tidu 98). Dung drémg chudn bling céch v8 bidu ad ty I8 dién tich
pic adi v&i ndng a9 hop chit, theo ug.

A.2.6 Tinh ndng 60 chit phin tich

Tinh ty 1@ dién tich pic a8i v&i hep chét trong m3u bing céch chia didn tich pic clia hop chét (ion myc
tidu) cho didn tich chudn ndi (IS) (ion myc tidu):

Dién tich pic cia viing chuén ndi (IS). (fon myc tibu)

118 dién tich pic = (A1)
Dién tich pic cia hop chét (ion myc tiéu)

CHUTHICH  Chuln ndl = Toluen-d; (lon myc tiéu 98).

Tinh lugng VOC (ndng 6 (x) theo ug) bing cach iap bidu & 1y 1& dién tich pic trong ham hiéu chuln
hién tai:

y=axx[ug]+b (A2)

y (8116 didn tich pic) - b

Néng ap x (x) = S (theo ig) (A.3)

Hg (x>

Né = ;
ng do x (x3 2 (TLL) FOng PIOETD (theo po/g) (A.4)
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A.2.T St cbng nhin, 8 chym va gi&i han
A.2.7.1 Gl&d han phét hign, gicd han dinh luegng va gidd han phét xg
Bing A.4 - Gi&l han phét hign, gléd han &jnh lrgng va giGi han phit xa

Gi&l han phit xg tr
Gidd hgn Giél hgn vit iju a8 chot*
' phéthign | dinhiveng Hg/g
Chit o 4o Db choi ¢6 :
nguyén chét | nguyén chét Léu thd théi M bédo hidm
phdng
Benzen - 0,03 0,09 - . -
Toluen 0,02 0_.06 2 1 0.1
Etylbenzen 0,04 0,11 10 5 05
m-& p-Xylen 0,03 0,08
i 10 5 0.5
o-Xylen 0,02 0.08
1,3 5-trimetylbenzen 0,01 0,04 2 1 0,1
[Trciostylen 0,02 0,05 52 0.1 0.05
Diclometan 0,01 0,03 . 0.2 0.1 0,05
n-Hexan 0,03 0,09 20 10 1
Nitrobenzen 0,06 0,17 0.2 02 0.2
Xyclohexanon 0.03 0,07 0.5 0.25 0,1
Isophoron 0,04 0,12 10 5 05
*  Céc gidi han nay xuét phat tir cac két qud nhin dugc tén milu 83 choi duge phan tich bng cé phirong
phdp khong gian hot tinh (static headspace) (A.2) va phuong phap gidi hdip nhigt (A.3). Céc gia tri sau da duec
gilt Gjnh cho khdi lkegng clia loai 8 choi va thé tich trong ¢ng cla ching: lu; 1 kg & 1 m®; 63 choi c6 thd thdi
phdng: 500 g & 25 m® (thd tich tréng ma 10 % lugng hit vao); mo bdo hibm: 200 g & 0,01 m® (thd tich bén
trong). Cdc gidi han ndy phai dugc xem I3 chi thj va ndu cb thi thay thé cac gid trj chinh xéc hon 68 dva ra sy
gid dinh, cac giél han ndy 6 thé dugc didu chinh bling cach &p dung cdng thirc sau xufit phat tir hé sé nzp
m&u tuomg 64i (xem A.3.6.2)]:
gicd han phat xa x khéi kegmg 83 chol gid dinh x thd tich tham chidu thay thé
Gidl han phét xa &k chinh =
Kkhél lrgng 83 choi thay thé x thd tich tham chidu gid dinh

A.27.2 D) I§p lglad tal l§p

D9 |ap lgi cia phiromg phap khdng gian hoi finh (static headspace) a8 duge xac dinh biing cach thuc
hi#n ndm phép do I3p lai clia cic dung dich chuln va phat xg tir ba miu ¢& chai. Cac mirc @b hidu
chudn cho dung dich chusin va két qua 46 v&i 89 18ch chudn tromg adi (RSD) dugc chi ra trong Bing
A.5. Céc két qua a6 v&i ba m3u ab choi va céc dd #ch chuln teong ddi cla chiing (RSD) duyc chira
trong Bdng A.6.
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Bing A.5 — Khdng gian hoi tinh (static headspace): Mirc hidu chudn a8 v&l dung dich chudn va
@$ l§ch chudn twong 481 {(RSD)*

B4 lch chuln twong a8l (%)
Chit Mic1 | Mic2 | Mdc3 | Micd | MicS | Mdcé

. 0fpg | O2pg | O04pg Tpg | 2pg | 3pg
Benzen 24 3s 0.8 14,0 8.0

Toluen 5,1 35 22 47 05

Etylbenzen 10,1 73 47 14,4 5.2

m-& p-Xylen 05 | 54 43 11,2 28

o-Xylen 42 49 48 12,8 12,5

1,3 5 Trimetylbenzen a3 30 6.4 11,2 6.1 _
Tricioroetylen 75 33 13 72 8,4 34
Dicloromatan 24 9.4 1,7 34 6,9

n-Hexan 71 B85 0,5 0.1 0.4

Nitrobenzan _ 12,4 88 35 34

Xyclohexanon 4,7 48 57 39 8.5
Isophoron 7.9 8.0 7.8 0,2
¥ Thyee hidn nam 1an xac dinh 681 vé1 m3i ndng &0,
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Bing A.6 - Khéng glan hot tinh (static headapacs): Kiét qué 881 v&l ba miu 63 choi

Phdn tich miu
Gl tri
Chit 1 2 3 4 6 trung RDS
HO/g Lo volo Ho/g 17 1) binh %
Miu db choi 1 -
Toluen 0,30 0,20 0.26 0,31 0,35 0,20 202 °
n-Hexan 0,11 0,12 0.13 0,10 0,70 0,11 116
Xyclohexanon 299 | 188 | 172 | 173 135 178 174
lsaphoron 434 484 446 7.0 38,1 419 12,5
Miu 60 chol 2
Toluen 235 | 265 2,25 2,93 2,28 2,56 19
n-Hexan 0,15 0.13 0,16 0,15 0,21 0,15 188
Xyclohexanon 24 8,0 7.2 10,3 134 89 23,3
lsophoron 15,1 151 30,8 20,4 15,9 19,4 340
Miu 80 chol 3
Toluen 085 | 072 0.74 0,82 0,90 0.81 9.3
Etylbenzen 0,52 0,41 0,45 0,41 0,89 0,50 239
m-& p-Xylen 071 | 053 | 04 | 080 | 072 | 058 22.1
o-Xylen 0,43 0.45 0,37 0,39 0,71 047 20,3
nHexan 0,20 0,18 0,19 0,22 0,20 0.20 75
1,3,5-Trimetylbenzen 0,18 0,13 0,14 0,08 0,12 0,13 20,2
A.2.7.3 Tinh chit tuyén tinh

Tinh chét tuyén tinh @4 dwrgc xac dinh biing céch sir dung céc 86 lidu nhan dugce ddl vdi vide xac dinh
30 chinh x&c cdng véi gid tri trdng. Gid tri trung binh 681 véi tirng ndng 39 cia céc dung dich chuén da
dugc xéc dinh va sl duny cho phan tich hdi quy. Buéng chuln dugc xay dyng cho nim mirc ndng 4.
Céc 4 lidu nhan dugc cho mdt sb dung mdi quan t4m duwgc chira trong Bang A.7.
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Bing A.7 - Cie dung mdi quan thm

Chit Phueong trinh hiju chulin R
Banzen Y = 0,0250 + 3,5218 x 0.8002
| Toluen Y = 0,0022 + 4 68073 x 0,8891
[ Etyibenzen Y = 0,0681 + 4,1928 x 0,8078
m-& p-Xylen Y = 0,3813 + 3,4990 x 0,0073
o-Xylen Y=0,2143+3,7118x 0,0075
73,5 Trimetylbonzen . | Y = 0,2786 + 3,3833 x 0,0066
Tricloetylen Y =0,0089 + 1,6924 x 0,8880
Diclometan Y =-0,0050 + 1,7835 x 0,9998
n-Hexan Y =-0,2190 + 3,2625 x 0,8958
Nitrobenzen Y = 0,0001 + 1,4090 x 0,8993
Xyclohexanon Y =0,0452 + 0,8614 x 0,0088
Tsophoron Y = 0,1055 + 2,0738 x 0.6998

A.3 Phwong phip gldi hip nhijt - GC/MS
A.3.4 Nguydn thc

Céc hap chét hiru co db bay hoi trong @b chol duge nhén dang va xac dinh bing phuong phip gisi
hép nhidt - GC/MS. Trude tisn mau duge chidt trong mdt thiét bi chiét nhigt tal 40 °C trong 15 min bing
céich by hoi rén mot éng hép thy iy miu khi. Sau 86 céc bng duoc gidi hip nhigt va chét phan tich
auac t3p trung tai dAu vao clia hé théng GC/MS bing céch thu hdi lanh va sau d6 dugc bom vao 6é
phan tich dinh tinh va dinh lrgng. Vise dinh legng VOC dugc thye hin cé sir dung toluen-ds lam chit
chuén nYi.

Vidc xéc dinh VOC dat dugc bing céch [dy miu trén Tenax TA™ sau d6 tién hanh gidi hdp nhigt va
phan tich s&c¢ ky khi phis hop vél ENJISO 16017-1 va 1ISO/DIS 16000-6.

A.3.2 Thude thir

A.3.2.1 Chit hidp thy

Tenax TA™, (poly(2,6-diphenyl-p-phenylen oxit}}, c& hat 0,18 - 0,25 mm (60 — BO mét lr&i)
A.3.2.2 Chit phin tich vi dung mdi

Xem Bang A.1

A.3.3 Dung djch chudn

Xem A 2.3
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A.3.4 Thiét b}, dyng cy

A.3.4.1 Thidt b| siic ky khi khdi phd

A.3.4.2 Thibt bj gidi hip nhijt - GC/MS

A.3.4.2.1 Dyng cy chiét nhigt

Dung cy d gia nhigt miu aén 40 °C trong 15 min dugc didu chinh béi mét dong khi sach hodc khi tro, .
A.3.4.2.2 Ong hilp thy

Ong thily tinh, thép khang gl hodc thép khdng gl dugc boc silica duere nhdi it nhit 200 mg chét hip thy
Tenax TA™.

Luéi bdng thép khdng rl hodic bdng thiy tinh chura silan héa dugc sir dung 48 gitr chét hip thy trong
dng. Céc bng phdi duge nhdi va gén kin phi hop voi ENASO 16017-1.

Hai éng hip thy drroc néi véi nhau dugc sir dung dd thu hoi thodt ra tir thidt bi chibt (A.3.4.2.1)
A.3.4.2.3 Dyng cy hidu chudn éng

Dung cu 6& diin chét chudin Bng hodic khi vao dhu idy miu clia 8ng hap thy (A.3.4.2.2) trong ddng khi
tro (nhu dugc midu té trong ENASO 16017-1).

A.3.4.2.4 Dyng cy aldu hda éng

Duyng oy ding dé didu hda so bd dng hdp thy trudc khi ching dugc sir dung d8 thu hdi hai, hodic chinh
Ia thiét bij gidi hap nhist (A.3.4.2.5) hodc thidt bj ridng bidt cb khd néing gia nhidt dng trong dong khi
mang tra.

A.3.4.2.5 Dyng cy glil hdp nhigt

Dung cu gidi hdp nhiét @4p img céc yéu cAu clia EN/ISO 160171,
A.3.4.3 Dyng cy hipu chudn lru lwgng ké

Mét lru krong k& bot khi hogic dung cy thich hep a8 hidu chudn déng khi.
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A.3.4.4 Cac didu ki§n phan tich cho vijc giat hdp nhigt: Cac dibu kign phdn tich
Béng A.8 — Glil hiip nhi§t: Cic didu ki§n phan tich

Dyng cy Bibu kign phiin tich
Thidt bj gidi hdp nhigt Kidu mau loal bd miu
' Kibu : khéng chia déng
Nhiét 30 ban adu; 30°C
Thi gian il hofin: _0.30 mn
Téc 49 ban dhu: 80 °C/min
Nhist a9 cubi dbu tisn; 300°C
Thei gian cubl ddu tign: 5 min
Budmg chuydn: 300°C
Khi mang Heli 5,0
CcHt 5% pheny! polysilphenylen-siloxan (HP-Ultra 2" hojic trong twong):
50 m, 1D 0,32 mm, phi: 0,25 pm
Budng born Kiu: kh8ng chia ddng 1,5 min
Thei gian cn bing: 0,5 min
Thiét bj blly lanh Nhiét 48 ban ddu: -150°C
Téc 49 ddu: 10°C/s
Nhist 30 cubi ahu tién: 300°C
Thir gian cudi ddu tign: 3 min
Dém thily tinh nhdi ady Tenax TA™
Detactor MSD
Pham vi quét; 35 m/z 88n 450 m/z
A.3.5 Céich tibn hinh

A.3.5.1 Chuidn b] 8ng hilp thy
A.3.5.1.1 Quy djnh chung

Didu hda so bd; Iy gilr Sng hép thy @A didu hda; didu hoa lai, va Ivu gitr dng mBu a5 dugc nap theo
EN/ISO 16017-1.

A.3.5.1.2 Bibu hda so bd bng hip thy

Truére khi st dung, didu h&ahbng hép thy (A.3.4.2.2) it nhit 18 h trong ddng khi mang 100 mi/min tai
nhigt 4 330 °C bing dung cy didu hda 8ng (A.3.4.2.4)

A.3.5.1.3 Lwu gitr Sng hilp thy ail didu hda

©éng dng hip thy a8 duec didu hoa biing nlp dgy va 68 trong hdp kin tgi nhiét 60 phang.

" HP-Ultra 2 1& m&t vi dy dy vé& sdn pham ¢6 trén thi truémg. Thang tin trén dugc disa ra nhdm tao thudn igl cho
nguedr sir dyng tidu chudin nay va khong phai la chi dinh cia CEN.
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A.3.5.1.4 Didu hos Igi Sng hilp thy ai dwge didu hda so bd

Trude khi sl dung dng hép thy di duoc Su hda so bY, logi bd vét hiru co bay hoi bi bly trén dng &
nhigt 6 300 °C trong 10 min. Xac dinh 60 sach cua éng bling phan tich dng chura dugc nap theo céc
didu kién thong thudmg. Mirc @0 sach clia éng hip thy cb thé chip nhan dugc nbu cac pic nhin dugc
nhé hon 10 % didn tich pic clia chiit phén tich quan tdm (ENV 13989-1:2001). Trong trudmg hep nay,
dién tich pic phéi nhd hon 10 % didn tich clia ndng @8 chudin thdp nhit. Néu gid tri ndy qua cao, 12p lai
quy trinh didu haa.

A.3.5.2 Chudn b miu va glai hp

Cén (50 + 5) mg phdn mau fhr, chinh xdc 6én 0,1 mg, cho vao cc dyng cla thibt bj chiét nhiat
{A.3.4.2.1). Chiét mAu trong 15 min & 40 °C véi ddng nito tde @4 20 miimin, thu khi bay hoi trén hai éng
hdp thy da didu hda (xem A.2.5.1) dugc ndi véi nhau. Doy dng ngay sau khi 14y miu. Phan tich éng
miu 48 dugc nap cang som cang t&t A& tranh thdt thoét, trong vong théng sau khi thu méu
(ENV 13969-1:2001)".

Truére khi phan tich, bom vao éng da dugc nap 10 pl dung dich chuln ndi pha lofing (A.1.3.6) sir dung
thiét bi hidu chudin 6ng (A.3.4.2.3) trong ddng khi nitor téc 49 100 mimin. By ng ngay sau khi cho
thém dung dich chudin ndl. Sir dung céc didu kién quy dinh trong Bang A.8, gidi hdp nhi#t éng trong
thiét bj gidi hdp nhidt (A.3.4.2.5), thu hdi lanh iudng khi vao hé théng sic ky khi. D8 ddm bio gidi hap
hoan todn hoi dtrgc thu trong éng hip thy, thire hién vide gidi hdp 1An thir hai trong cling didu kidn.
Phan tich hoi thu dugce bing phuong phap GC/MS (xem A.3.5.4).

A.3.5.3 Cic chit chudn higu chudn

Chusin bj mt diy cac chét chulin hidu chudn chira xAp X 0,1 pg, 0,2 ug, 0,5 pg, 1 pg va 3 pg cac chit
phan tich bling céch pha IAn lrgt § pl, 10 pl, 25 4, 50 pi va 150 P mSi dung dich hidu chudn [1 (A.2.3.5)
véi 10 pl dung dich chudn ndi pha loling (A.2.3.6) viio mdt dy cac 8ng hip thy a8 didu hoa sir dyng
thidt bj hidu chudn éng (A.3.4.2.3) va mot ddng nite tde 49 100 mUmin. By binh ngay sau khi cho thém
céc chit chudn.

Gidi hip nhiét cac éng hip thy da& dugc bown chét & trén trong thidt bi gidi hdp nhiét, sir dung cac didu
kién gidng v&i viéc phan tich miu,
A.3.6.4 Phit hign va djnh hrgng
Tién hanh phan tich VOC béing phurrong phdp GC/MS (xem béng A.B). Str dyng ion myc tidu a8 dinh
Iugng va ion dinh tinh 48 nhan dang cc chit, Trong Bing A.9 chl ra théi gian luwu vaA cic ion phan

mdnh dic trung cla céc hgp chit hru co dd bay hoi dugc lra chen cho phrong phdp gidi hip nhiét
dugc néu.

™ vAn chira x4c dinh urgc anh hrdng cda viec iy gitr mau, mac du theo mot b kinh nghiém (ECA, 1983) miu
c6 thé &n dinh vai thdng tai nhigt 4 phong (ENV 13888-1:2001).
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Bang A.9 - Glél hip nhigt: Nhin deng sic ky

chit “Thai glan lru didn hinh | fonmyc tidu | lon djnh tinh '
min mz m/z
Toluen-d, (chudn ndi) 5,82 98 100
Benzen 457 78 77151
 Toluen 5,87 81 92/89
Etylbenzen 7,43 B1 106/51 |
m-& p-Xylen 7.23 91 106/105 |
o-Xylen - 7.58 91 10878
{1,3,5-Trimetylbenzen 8,48 105 120/118
Tricloetylen 4,98 130 95/132
Diclometan 4,02 49 84/86
n-hexan 3,90 57 85/43
Nitrobenzen 9.97 77 123/51
Xyclohexanon 7,53 55 98/42
Isophoron 10,34 82 39/138

Tinh ty 18 dién tich pic cho m&i chét chulin higu chudin blng cach chia dién tich pic clia ion myc tidu
cho dign tich cta chudn ndi (ion myc tidu 98). Dyng dudmg chuldn bling cdch v8 bidu db ty 18 didn tich
pic 84i v&i ndng 48 hop chét theo pg. X4c dinh pham vi tuyén tinh dbi v&i mSi chét phén tich.

A.3.6 Tinh ndng d$ chiit phin tich
A.3.8.1 Tinh theo pglg

Xem A.2.6

A.3.6.2 Tinh theo pg/m®

So sanh két qua cla phurong phap gidi hdp nhiét (theo pg/g) véi céc giéi han tinh theo pg/m®. Céc
thdng sé sau duec sir dyng 1dm co & cho nhirng tinh todn nay.

L&y va sdn phdm trong tiy  Thé tich tham khao cda 1du choi: 1 m®

MG bdo hidm va sdn phdm Thd tich tham khdo: 0,01 m® (dua trén d@ lidu nhan tréc cho dwéng

turomg t kinh ddu tdi da cla 97 % tré em trai 12 tudi 14 25,8 cm)
D choi c6 thé thdi phdng  Khéi lugng tham khdo: 25 m® (thd tich trong) chdp nhan réng chi
10 % thé tich tr&n dwgc hit vao.

Tredrc tidn, tinh hé sé nap L theo g/m® va hd sb nap tuong quan véi thé tich dng chidt thiy tinh.
VI dis v8 céc sén phém dang 8u:

1. Hé sé nap phong tré em: khéi lrgng clia IBu theo g / 1 m® (Mg a1 M°);

2 Thé tich &ng hép thy: 0,00002361 m® (V,)

Hé s6 nap cia 8ng hip thy dwgc tinh (L): May o't m® —>M, / 0,00002361 m”.
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CHU THICH  C6 thé chon khéi frong 84 duoc tinh ndy @8 phan tich hodic ¢4 thé chon khéi irgng Khac turong
quan véi khdi lurgng 68 duoc tinh.

Vi khdi Ivong (43 dugrc tinh) ndy, ¢b thé xédc dinh dugc luong thoét ra clia VOC (Mrguyan ontt) theo céc
didu kign mong doi.

Hon nla, cin phai ddi chibu lrgng thoat ra véi thé tich khi dem chiét (ddng nito 20 mi/min trong

15 min = 300 mi): Conptnente (18] x 1000 "
Cx L’ = Vor [ (A.5)

Lugng cla céc chét d8 bay hoi tinh theo pg/m® durec tinh theo:

Moguyan cndt Ve Mot cht Mngorsn ondt
Co® - X1000= o X LuungatX 1000 {A6)
Vie Mo Vinan inio i

trong 44
Cx Ia ndng a9 ciia chét d& bay hoi trang dng hép thy [ug/m’]
Meguyancnie (@ khi lrgmg cila chit d& bay hoi nguyén chit tr mau thir [ug)
Ve 4 thé tich cla dng hép thy [mY]
Vi 14 thd tich khi dem chiét L) (thdri gian 1y mbu x dong nito]

Vamono 12 thd tich tham khdo [m*]

Mzow 12 tdng khéi lgng clia miu a choi [g)
M, 14 khéi lugng cla phan miu thir [g]

L la hd sé nap =M,/ V, [gim¥)

Loogay 1 0@ 38 nap trong 681 = May oot Ve / Vio wien M,

A.3.7 Sy cbng nhin, 4 chym vi cic giél han
A.3.7.1 Gi&l hgn phét hign, giél hyn dinh lvgng va giéd han phit xg

Gii han phét hién va giéi han dinh krong dugc xéc dinh bling viéc thyc hign 13p I3l nim 1n viéc bom
trwc tiép chét chudn c6 ndng 69 thép nhit vao éng hip thy a8 durgc didu hda va phan tich, tinh todn
lugng phét xa theo cling cdch nhur dbi véri miiu thir (xem A.3.6.2).
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Bing A.10 — GI&| han phit hign, gi&i han dinh legng va gioA han phét xy

chét Gid h‘:g"n':ft hign® q?.u""uﬂ'@.'.'g- G:f:t ]I‘I:: ';g‘c:'alw
3 _wma
Benzen 7.9 24 -
Toluen 78 24 260
[ Etylbenzen 83 19 5000
m-& p-Xylen 31 9
o-Xylen 8.3 19 870,650 o0wa)
1,3 5-Trimetylbenzen 7.9 24 2500
Tricloatylen 11,0 33 33 (giéd han xéc dinh)
Diclometan ‘ 11,0 33 3000
' n-Hexan 14,2 43 1800
“Nitrobenzen 11,0 33 33 (gi6h han xc ginh)
Xyclohexanon 0.4 28 138
Isophoron 9.4 28 200
* Céc gitl han ding cha 1&u va thye hién céc gid dinh sau:
V, = 0,00002381 m®, Mg ey = 1000 g, M, = 0,050 g V& Vipgnanio = 1 M*

A.3.7.2D0 ip Il va 44 til 1§p

Murc higu chudn 88 véi cic dung dich chudin va a9 1ch chuln turong b (RSD) duwge chi ra trong
Béng A.11. Két qua cho miu thir dugc chira trong Bang A.12 va Bang A.13.
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Bing A.11 - Gldi hiip nhidt: Mirc higu chuin cho dung djch chudn va
a0 Wch chudn trong aéi (RSD)"

~ D Hch chudin trong J81 (%)
Chit Mirc1 | MGc2 | MGcd | MGcd | MicS | Mac 6
002ug | 004pg | O01pg | 02ug 149 2g
Benzen 12,5 7.0 2.7 1,0 73 33
Toluen 13,6 7.2 106 0.8 12,9 148
Etybenzen 1.9 56 0.5 8,3 1,7 133
m-& p-Xylen 1,2 8.9 14 14 130
o-Xylen 53 134 9,2 10,2 82 0.8
1.3.5-Trimetylbenzen 18 30 76 2,3 48 137
Tricloetylen 33 4,1 69 8.6 124
| Diclometan 85 8,9 03 2,5 22
n-Hexan 38 18 37 0.2 3,8
Nitrobenzen 8.4 2,7 3.4 1,3 10
' Mirci | MGc2 | Mrc3 | MOcd | WircS | MOc6
004pg | O1pg | O4dpg 1pg 3pg 8 ug
Xyciohexanon 51 42 5.1 0,6 22 0.4
Isophoron 66 04 05 2.4 11 1,7
* B v&i tiong ndng 44 xdc dinh ndim lan,
® Mirc 0,4 pg.

Bing A.12 - Gl hiip nhijt: Céc két qui cia miu a4 chot ¢ mirc ndng 44 cao

Kbt qui phan tich miu
Chit 1 2 3 4 5 ?rl:n:. RSD
ug/m®* | pg/m® | pg/m® | pg/m® | pg/m* | binb %
Toluen 209 215 252 355 235 2;3 235
Etylbenzen 88 77 84 69 60 76 15
Xylen 148 142 167 148 152 151 8.2
1,3.5-Trmetylbenzen | 13,1 34 136 | 138 | 125 12,3 18,1
Xyclohexanon 8890 5490 | 6140 | 5640 | 6270 6080 9,1
isophoron 20900 | 19200 | 19200 | 15400 | 17400 | 18400 | 11,5
TVOC' 37700 | 25000 | 36500 | 30700 | 34500 | 32000 | 157 |
¥ TVOC = t8ng cac hop chit h(ru co d¥ bay hoi.
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Bang A.13 — Glii hip nhist: Cac két qud coa milu a8 chod ¢6 mirc ndng 49 thip

Két qua phin tich miiu
Chit 1 2 3 4 5 eb:g RSD
pym® | pgm® | pgm’ | pg/m® | pg/m® | binh %
n 131 10,8 153 13,5 130 1;,2 11,9
enzen 05 0,55 0,6 0.8 08 057 | 7.8
1 {tat ¢d céc ddng phan) 0,85 1.0 0,8 08 08 0,85 10,2
-Trimetylbenzen 0,2 0,2 02 0.3 0,2 0,22 20,3
.3 Tinh chét tuyén tinh
1 nhn dugre cho mdt 86 dung mdi quan tam dugc th hién trong Bang A.14
Bing A.14 - Mét 86 dung mdi quan thm
Chat Phirong trinh higu chudn R

enzen Y = 0,0855 + 4,4284 x 0,9098
oluen Y =0,0742 + 4,4714 x 0,9096
tylbenzen Y =0,1104 + 5,0734 x 0.9688
& p-Xylen Y = 0,0897 + 4,3747 x 0,9992
Xyten Y = -0,0477 + 47417 x 1,0000
3,5-Trimetylbenzen Y = 0,0350 + 4,8485 x 0,0998
‘icloetylen Y =0,0120 + 0,0084 x 0,9998
iclometan Y =0,0303 + 1,6383 x 0,9995
‘Hexan Y = -0,0280 + 54802 x 0,9698
itrobenzen Y =0,0874+3710 x 0,9964
yclohexanon Y = 0,0881 + 2,7227 x 1,0000
ophoron Y = 0,2260 + 4,8078 x 0,8972
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Phy lyc B
(tham khao)

Sy céng nhan cac phwong phap thir

Cac phuong phap md ta trong tiéu chudn nay da dugc xay dyng va cong nhan nhe sir dung dinh wéc
xem xét twong dwong (peer-review protocol) dya trén dinh wéc da dugc td chirc quéc té AOAC st
dung. Céc sb liéu cdng nhan dat duwoc trong qua trinh xay dyng cac phuong phap dap (rng cac gidi
han chAp nhan dwec I3p lai (30 13p lai RSD) dira trén céc gia trj thyrc nghiém théng ké do Herwitz tao
ra. (PhAn tram thu hdi yéu cAu phai ndm trong pham vi dwgc quy dinh trong chwong trinh da xéc minh
twong duong cua AOCAC).

Tuy nhién, lwu ¥ réng cac sb lidu cdng nhan chi yéu dat dwec nhe stv dung cac dung dich thém chuln
chir khdng phai la cac dich chiét tir vat liéu dd choi. Ngoai tri: cac chét chéng chay (sei pha), chét bao
quan g (g8 pha) va chét bao quan (chét 1dng c6 bot dwgc thém chudn (spiked party bubble liquid)).
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Phylyc C
(tham khéo)

Chét mau - Phén tich cdu hinh

C.1 Céc didu kign cua thiét bj LC-MS cho phén tich cdu hinh

Cot: C12, 80 A, TMS - c6 nép day (Phenomenex Max RP ?°, hodc twong duong),
150 mm x 2 mm
Pha ddng A : Amoni axetat 10 mmol/l dén pH 3,6
Pha dféng B : Axetonitril
Téc a6 dong : 0,3 ml/min
Gradient: xem Bang C.1
Bang C.1 — Chwong trinh Gradient
Thei gian Pha déng A Pha déng B
min % %
0 60,0 40,0
15,0 40,0 60,0
25,0 20,0 80,0
28,0 20,0 80,0
30,0 60,0 40,0
32,0 60,0 40,0

C.2 Phan tich cdu hinh bing phwrong phap LC- MS va LC- MS- MS

Khi xac dinh ion khéi lwvgng cia m&i chAt mau, ngudi ta thdy rdng C.1 Solvent Yellow 2 (Vang dung méi
C.1 2) va C.I Solvent Yellow 3 (Vang dung mdi C.I 3) cung cé ion khéi lwgng giéng nhau (M 226,1).
Trén séc ky a4 ghi nhan ion Iya chon (SIR) (M* 226,1) nhan th4y c6 hai pic riéng ré, tach biét.

Ngudi ta cling @ phat hién ra cac pic khéng mong doi trong séc ky dd ion Iya chon (SIR). Didu nay
dugc cho 1a do cac chat nhiém ban cé trong chat chudn mau cé khéi lrgng twong tw véi chit mau
quan tam.

Ca hai van @& trén a3 dwoc khic phyuc bing viéc sir dung phwong phap LC-MS-MS. K§ thuat nay chi
dugc ap dung tir dAu nhirng ndm 1990 va c6 kha nang nhan dang c4c hep chét. Chi véi phuong phap
LC-MS thuwdng khéng pha v& cac hop chét nhw cach lam cla GC-MS, va thudng dé ion M* con
nguyén ven. V&i viéc dwa vao MS-MS, MS dlu tién dugc sir dung dé kidm tra ion Iwa chon M+. lon
ndy sau d6 bj v& thanh nhidu phan manh (ion con) trong viing va cham, cac phan manh (ion con) nay
ndy c6 thé dugc phat hién bang MS IAn th hai thyc hién theo kiéu SIM.

2 phenomenex Max RP Ia mot vi dy dy vé& san phdm cd trén thi trerérng. Thong tin trén dugc dura ra nhim tao
thuan loi cho ngudi st dung tiéu chudn nay va khong phai la chi dinh clia CEN.
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Véi viéc thir nghiém so bd ion M*, cung véi phan manh duy nhét cda ion khéng khdng dinh dugc chic
chén c4u hinh clia cac hep chit. Ap dung phuong phap nay, hai pic trong séc ky @ cua ion M*226,1
c6 thé duoc xac dinh. Ky thuat nay cling gidm thidu nhidu gy nén bdi cac chit nhi&m bin trén sic ky
ad.

CHU THICH Céc didu kign sau thich hep cho viéc phan tich chat mau:

Tinh phan ce: Phun ma ion dwong (ES”)
Mao dan (kV): 3,00
Nhiét 46 ngudn (°C): 120
Nhiét 49 desonvat hoa°C): 400
Dong chay khi hinh nén (I/h): 105
Déng chay khi desonvat hoa (i/h): 619
Sé nhan (V) 650
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Phu lyc ZA
(tham khao)

Sy lién quan giira tidu chudn nay v&i cac yéu ciu thiét yéu hodc
cac didu khoan khac cua Chi thj EU

Tiéu chudn nay do Uy ban Chau Au va Hiép hdi Ty do Thurong mai chau Au uy quyén cho CEN bién
soan va dya trén cac yéu chu quan trong ctia Chi thi EU 88/378/EEC.

CANH BAO: Céc yéu cAu khac va chi thj EU khac c6 thé ap dung dugc cho cac san pham thudc pham
vi 4p dung cla tiéu chudn nay.

Cac didu sau duoc cla tiéu chuln duoc néu chi tiét trong bang ZA.1 tham khao tir cac yéu chu cia chi
thj 88/378/EEC.

Phu hgp véi tiéu chudn nay ciing cé nghia la phu hop véi cac yéu cAu thiét yéu a3c biét cia Chi thj lién
quan va két hop véi cac quy dinh cia EFTA.

Bang ZA.1 - Méi twong quan gilra tidu chudn va Chi thj 88/378/EEC

Yéu cdu trong Chi thj 88/378/EEC Pidu twong trng trong tiéu chuin
Phy lyc II. 3.1 Tinh chat héa hec pieu 5
Phy lyc II. 3.3 Tinh chdt héa hec Pidu 5
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