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L&i néi ddu

TCVN 7619 — 2: 2007 hoan toan tuong duong EN 14362-2: 2003.

TCVN 7619 - 2 : 2007 do Ban ky thuét Tiéu chusn TCVN/TC 38
Hang dét bién soan, T8ng cuc Tidu chuin Po ludng Chét lugng
dé nghi, B6 Khoa hoc va Cong nghé céng bé.

TCVN 7619 — 2 : 2007 |a mot phdn cla TCVN 7619 : 2007,
Tiéu chudn nay gém 2 phén:

-~ TCVN 7619 -1 : 2007, V4t liéu dét - Phuong phap xac dinh amin

thom dén xuét tir thuSc nhudm azo — Phén 1 : Phat hién viéc st .

dung thudc nhudém azo khéng cén chiét.

— TCVN 7619 -2 : 2007, VAt liéu dét — Phuong phéap xéc dinh amin

thom dén xuét tir thuSc nhugm azo — Phén 2: Phat hién viéc sif
dung thu6c nhudm azo b&ng cach chiét xo.
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' Xuét ban 18n 1

Vat liéu dét — Phuong phap xac dinh amin thom dan xut tir

thudc nhudm azo — Phdn 2: Phat hién viéc s dung thudc nhuém
azo bing céch chiét xd

Textiles — Methods for the determination of certain aromatic amines derived from azo colorants
Part 2 : Detection of the use of certain azo colorants accessible by extracting the fibres

1 Phamvidp dung

Tiéu chudn nay mé t& quy trinh phat hién viéc sir dung thuSc nhudm azo ma cé thé khéng dugc st
dung trong san xuét hodc x{f ly cac san ph&m lam tir xa sgi t8ng hgp dugc nhudm biing thusc nhudm cé
thé chiét duac.

B&i v6i phuong phép thir truc tiép, xem TCVN 7619 - 1 : 2007 (EN 14362 — 1 : 2003).
BGi vai hon hop xa cé thé ap dung ca hai phan clia tiéu chusn nay.
2 Tailiéu vién dan

Cac tai ligu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu chusn. Di véi cac tai liéu vién dan ghi nim
ban hanh thi ap dung ban dugc néu. DGi véi c4c tai liéu vién ddn khéng ghi n¥m ban hanh thi ap dung
phién ban md&i nhat, bao gém ca cac sira déi.

TCVN 4851 : 1989 (1ISO 3696 : 1987), Nudc ding dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu ciu ky
thuét va phuong phép thir. |

ISO 4787, Laboratory glassware — Volumetric glassware — Methods for use and testing of capacity
(Dung cu thi nghiém-bang thuy tinh — Binh dinh mic thuy tinh — Phuong phép s dung va thir dung tich.

3  Quidijnh chung

Céc thuéc nhudm azo cb thé khir cét cac nhém azo a8 gidi phéng mét hodc nhiéu cac amin thom da bi
c8m theo chi thj 2002/61/EC sau day:
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Béng 1 — Céc amin thom Bi c&m theo Chi thj 2002/61/EC
TT | S5CAS | CcChiss SSEC | “Hap chat
1 | 925671 | 612:072-00-6 | 202-177-1 | Biphenyl-4-ylamin -
4-aminobiphenyl
xenylamin
2 02-87-5 | 612-042-00-2 | 202-199-1 Benzidin
3 95-69-2 | | 202-441-6 | 4-clo-o-toluidin
4 91-58-8 612-022-00-3 202-080-4 2-naphtylamin
5 | 97-56-3 611-006-00-3 | 202-591-2 | o-aminoazotoluen
4-amino-2',3-dimetylazobenzen
: 4-o-tolylazo-o-toluidin
6 99-55-8 202-765-8 | 5-nitro-o-toluidin
7 106-47-8 612-137-00-9 203-401-0 | 4-cloanilin
8 615-05-4 210-408-1 4-metoxy-m-phenylendiamin
9 101-77-9 612-051-00-1 202-974-4 | 4,4-metylendiamin

4,4'-diaminodiphenylmetan

10 91-94-1 612-068-00-4 202-109-0 3,3'-diclobenzidin
3,3"-diclobiphenyl-4.4'-ylendiamin

11 119-90-4 612-036-00-X 204-356-4 | 3,3'-dimetoxybenzidin

o-dianisidin

12 119-93-7 612-041-00-7 204-358-0 3,3'-dimetylbenzidin
4.,4'-bi-o-toluidin

13 838-88-0 612-085-00-7 212-658-8 4,4’-metylendi-o-toluidin

14 120-71-8 204-419-1 | 6-metoxy-m-toluidin
p-cresidin

15 101-14-4 612-078-00-9 202-918-9 | 4.4-metylen-bis-(2-clo-anilin)
2,2'-diclo-4,4'-melylen-dianilin

16 101-80-4 202-977-0 | 4,4"-oxydianilin

17 | 139-65-1 205-370-9 | 4,4"-thiodianilin

18 95-53-4 612-091-00-X 202-429-0 o-toluidin
2-aminotoluen

19 95-80-7 612-089-00-3 202-453-1 4-metyl-m-phenylendiamin

20 137-17-7 205-282-0 2.4,5-trimetylanilin

21 90-04-0 612-035-00-4 201-963-1 o-anisidin
2-metoxyanilin

22" 60-09-3 61 1.-008-00-4 200-453-6 | 4-aminoazobenzen

* S6 CAS 97-56-3 (s6 5) va 99-55-8 (s6 6) dugc khir tip d&n s6 CAS 95-53-4 (s6 18) va 95-80-7 (s6 19).

™" Thubic nhugm azo c6 khd nang tao thanh 4-aminoazobenzen, thong thudng dudi didu kién clia phudng
phép nay tao ra anilin va 14-phenylendiamin. Su tén tai clia cac thuéc nhudm nay khéng thé xac dinh dugdc
chéc chdn ngu khong 6 cac théng tin b8 sung, vi du c&u tric hoa hoc clia thuéc nhudém dudc ding.
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4 Nguyén tic

Thu6c nhudm dudc chiét ra khdi xa b&ng dong héi luu trong khoang khong bén trén cla dung mdi thich
hop (xem hinh 1), vi du d8i véi xo polyeste thi ding dung méi clobenzen. Dich chiét dugc cb d¥c, pha
v6i metanol, réi chuyén sang dung dich dém xitrat va x{r y trong bé siéu &m dé phan tan thuc nhudm.

Céac amin dugc tao thanh béng cach cho thém natri dithionit, dugc chuyén sang pha ete t-butyl metyl
bng chiét 1dng-1dng sir dung cot diatomit. Dich chiét dugc cd dic, va phén cin dugc pha vi metanol
ho#c dung méi khac thich hgp a8 phat hién va xac dinh cac amin b&ng phuong phép séc ky.

N&u cac amin dugc phat hién bing mét phudng phép sic ky thi sau d6 phai dugc xac nhén lai bang
cach stf dung mdt hoc nhiéu cac phuong phap so sanh khéac.

5 Canh bao vé an toan
5.1 Quidinh chung

CANH BAO Céc amin liét ka trong bang 1 dugc x8p loai la cac chit chic chin hojc nghi ngés c6 the
gdy bénh ung thu cho con ngudi.

Bt o vidc Iuu giir va thal bd cac chat nay phai tuan thd chit chd cdc qui dinh hign hanh vé sirc khoé va
an toan.

5.2 Ngudi sif dung cé trach nhiém sir dung ky thuat an toan va thich hap trong viéc luu gitr cac vat
litu cho phuong phap thif nay. Tham khao chi ti€t hon tif nha s&n xu#t vi du céc bang thong s an toan
ho#c cac khuyén céo khac.

5.3 Phai tuan thi theo céc thao tac trong phong thi nghiém. Deo kinh an toan va khu .trang loc bui
trong phong thi nghiém khi sir dung bét thudc nhudm:

5.4 Ngudi sir dung phai tuan thl cac qui dinh hién hanh v an toan.

6 Thudc thir

6.1 Qui djnh chung

Trir khi ¢6 qui dinh khac, phai sif dung cac hoa chét cé cip d phan tich.
6.2 Clobenzen

6.3 Metanol



6.5 Ete t-butyl metyl

6.6 Dung dich dém xitrat/natri hydroxyt, pH =6, ¢ =0,06 moll "

6.7 Dung dich nudc cua natri dithionit, o = 200 mg/ml ?, chuén bi méi (hang ngay).
6.6 Diatomit

6.9 Amin - cac amin tU 1 dén 4, 7 &én 21 (nhu qui dinh trong bang 1), va anilin va 1,4-
phenylendiamin — t&t ca déu 1a chat chudn tinh khiét cdp cao nhaét.

6.10 Dung dich chuin

6.10.1 Dung djch hiéu chudn cla cac amin (xem 6.9) p = 15,0 ug cho mdi amin trong 1 mililit dung
mdi thich hop.

6.10.2 Hdn hgp céc chét chudn néi thich hgp trong dung dich, p = 10.0 pg cho méi loai chat chudn
néi/ml dung méi chudn ndi thich hap.

CHU THICH Chusn ndi 1: naphtalen - d8, s§ CAS: 1146-65-2
Chu&n néi 2; I 2,45 - tricloanilin, s6 CAS: 636-30-6
Chuén ndi 3; 4-aminoquinaldin, s CAS: 6628-04-2

Chun ndi 4: antraxen - d10, s6 CAS: 1719-06-8

6.10.3 Dung djch amin (xem 6.9) dé kiém tra qui trinh thuc nghiém, o = 30,0 ug cho médi amin trong
1 mililit metanol. '

6.11 Nudc loai 3, phis hop v6i TCVN 4851 : 1989 (ISO 3696 : 1987).

7  Thiét bi, dung cu
7.1 Dung cy chiét, theo hinh 1, bao gém
thiét bi ngung tu kiéu 6ng xoin NS 29/32

mét méc lam biing vat ligu tro d€ treo mAu thir & vi tri sao cho dung méi ngung tu c6 thé nhd giot vao
mau thir '

binh day tron 100 ml NS 29/32

ngudn nhiét

Y ¢ 1a néng d¢ cha xitrat
? p1a néng do khéi Iugng

8
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Hinh 1 - Dyng cu chiét
CHU THICH C6 thé sif dung dung cu tuong tu, néu cung cho két qué nhu nhau (xem phu luc E).
7.2 B& siéu am, c6 thé diéu chinh nhiei 4s.
7.3 Binh pﬁn umg (20 ml d&n 50 ml) bang thuy tinh bén nhiét, c6 nut day.
7.4 Nguén nhigt duy trl duoc & (701 2) .

7.5 Cét thuy tinh hogc polypropylen, dudng kinh trong tif 25 mm dén 30 mm, chiéu dai tir 140 mm
d&n 150 mm, dugc nhéi biing 20 g diatomit (6.8), c6 déu ra I&p véi phdu loc bang xd thuy tinh. Cac cdt
diatomit nay c6 thé mua hang déng géi sin hoic nhdi 20 g diatomit vao cdt thuy tinh hay polypropylen
*dén kich thudc xac dinh. '

7.6 May cd quay chan khéng cé bép cach thuy.
7.7 Pipet 10ml, 5mi, 2 ml, 1 ml Joai 1 phi hgp véi (SO 4787
7.8 Thiét bj sdc ky dugc chon tif cAc loai sau:

7.8.1 Sic ky 16p méng (TLC) hodic sic ky 16p mdng hidu nang cao (HPTLC), bao gbm ca phuong
phap phat hién tuang (ng.

7.8.2 Sc ky 1dng hidu ning cao (HPLC) v&i b rira gidi gradient va detector diot mang (DAD) ho#ic
detector khéi phé chon loc.

7.8.3 Sic ky khi (GC) véi detector ion hoa nggh Ira (FID) ho#ic detector khé&i phé chon loc (MSD).

7.8.4 Dign di mao quén (CE) véi detector diot mang (DAD),
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CHU THICH M6 13 thiét bj dugc trinh bay trong phu luc A.
8 Cach tién hanh
8.1 Chuin bj miu th

CAt mau thir va ding day khéng mau treo 1,00 g mau thir vao khoang khong bén irén cla binh chiét &
vi tri thdng ditng sao cho dung méi ngung tu chay qua mau thir (7.1).

Trong trudng hgp vai cé nhiéu hoa vn va mau séc khac nhau thi cac mau nay cang dudc tach riéng
cang t6t. B&i voi san phdm bao gém nhiéu loai xo dét khac nhau thi cac mau clia cac loai khac nhau
(xd dét va/hodc mau) cén dugc phan tich riéng ré.

8.2 Chist

Mau thir dugc gilt trong binh chiét (7.1) trong 30 phat & phia trén 25 ml clobenzen dang sbi. Qua trinh
chiét ciing c6 th8 dugc tién hanh trong thigt bi md ta & phu luc E, khi 46 khoang 80 ml dén 100 ml
clobenzen dugc chung cét trong subt qua trinh chiét. D& ngudi dich chiét hoa tan dé&n nhiét d phong.

Dung mdi dugdc loai bd hoan toan trong may cd quay chan khéng (nén dung nhiét do tur 45 °C @én
60 °C), con lai mét lugng nhd phén cin. Phdn can nay dugc chuyén hét vao binh phan (mg véi mot
Iuong cang nhd metanol cang tét, sif dung bé siéu 4m & phén tan cac chit mau cé trong vat ligu.

8.3 Khi, cit

Dung méi phai dugc loai bd hoan toan biing cach théi nito & nhiét 48 cao (nhung khéng I6n hon 70 ‘iC)
. va phén c&n dugc hoa tan vao 2 ml metanol; sau d6 cho thém 15 ml dung dich dém xitrat (6.6) d& duoc
dun néng truc dén 70 °C. DAy kin binh phan (ng va x{ ly 30 phut & 70 °C trong bé siéu am.

Sau d6 cho thém 3,0 ml dung dich natri dithionit (6.7) vao dung dich phén (g d& khir cit cac nhém
azo, Iic manh h&n hdp va ngay 18p tic lai gitt @ nhiét 48 (70 + 2) °C thém (30 £ 1) phut nhung khdng
diing tac déng siéu &m, sau d6 1am ngudi hdn hgp d&n nhiét 46 phong (tir 20 °C dén 25 °C) trong vong
2 pht,

84 Téch va cb dic cdc amin

Dung dich phan img dugc gan véo trong cft diatomit (6.8) va dé h3p thu.trong cét trong khoang
15 phutt, Sau d6 cAc amin duge béng hai phdn 40 mi ete t — butyl mety! nhuf mé ta dusi day. Dung dich
rita gidi dugc thu héi vao trong binh thuy tinh day trén cé dung"t_fch 100 ml ¢b néi mai chuén.

Sau khi 4 dung dich phan ing & trong c6t diatomit mét khodng thdi gian xac 'dinh,:phén:can cla 'dl.ing
dich phan (g nay dugc chuyén dinh lugng tir binh phan img vao cbt diatomit véi 40 mi ete t-butyl metyl
ddu tién chia thanh hai phdn 10mi v& mot phan 20 ml. Sau khoang 15 phat, cho tiuc tiép phan 40 mi

10
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ete thif hai vao c6t. Dung dich nta giai thu duge phai trong néu khdng thi Ip lai cac budc tir 8.1 3én 8.4
vOi mau thit méi.

Dé phat hién va dinh lugng amin, dung dich chiét ete t-butyl metyl phai dudc cd dac trong may cb quay
chan khéng & &p suét yéu va & nhiét d& khéng cao han 50 °C d&n thé tich 1 ml (khéng d& khd hoan
toan). Loai bd phan dung méi con lai that cin than bing déng khi tro nhe, khéng diing bom hut chan
khéng.

CHUTHICH1  Viéc loai bd dung méi (c6 dic trong thiét bj c quay chan khdng, cé dac d&n kho) cb thé din
a6n m&t mat cac amiin néu thuc hién trong diéu kién khdng duoc kiém soat.

Phén c#n cho ngay vao 2,0 ml dung mdi thich hop, vi du metanol, etyl axetat hoac ete t-butyl metyl va
ti€n hanh phén tich ngay. N&u qua trinh phan tich khéng hoan thanh dugc trong vong 24 gis, mau thir
phai dugc giir & nhiét d6 dusi — 18 °C.

CHU THICH 2 Do cac amin dac biét 1 cadc amin nhu 2,4-diaminotoluen va 2,4-diaminoanison thudng rat kém

bén vimg. Néu viéc phan tich bi tri hoan, c6 thé khdng phat hién dugc cac amin nay bing thiét bi do sau khodng
thai gian dai hon,

8.5 Phét hign va djnh lugng amin

Vigc phat hién amin c6 thé dugc tién hanh bing cach sir dung k§ thuat sic ky nhu liét ké trong diéu 7.8.
C6 thé sif dung phuong phap khadc da dugc céng nhan. Pinh lugng amin dugc tiSn hanh theo
HPLC/DAD ho#ic GC/MSD; khi diing séc ky khi phai sif dung céc chat chufn ndi tuong (ma.

9 Panh gia két qua

9.1 Tinhtodn

Lugng amin thudng dugc tinh toan blng chuong trinh phén mém clia may tinh. Viéc tinh toan c6 thé
dugce tién hanh theo nhu mé ta trong phu luc B.

9.2 B4J tin clly cla phuong phép -
Xem phuong phép xéc djnh d9 tin cly trong phuy lyc C.

10 Béo c#o thir nghiém

Béo céo thir nghiém phai gdm cac théng tin sau:
a) vién dén tiéu chudn nay;

b) loai, nguén g6c va sy chon méu thir (hodic mét phdn miu thir, néu cb thé);

11
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¢) ng2y nha&n méau va ngay phan tich;

d) qui trinh 18y mAu:

e} phuong phap phat hién va phuong phéap dinh lugng;

f) bdo cho két qua theo mirc phét hién va gidi han phat hién véi timg amin theo ma/kg;

CHU THICH
(xem phu luc D).

12

Thén trong khi biu thi k&t qua dsi v&i cac amin thu duge nhd hon 30 ppm do k&t qud sai léch
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Phu luc A

(tham khao)

Phan tich séc ky

A.1 Nhén xét ban ddu

Vi cac fhiét bi dung cu ciia cac phong thi nghiém cé thé khac nhau (7.8) nén khong thé dua ra huéng
dan chung cho cac phan tich s&c ky. Cac théng s6 sau da dudc thir nghiém va sir dung thanh cong.

A.2 Sic ky I16p méng (TLC)

A.21
t4m moéng (HPTLC): silica gel 60 véi chét chi thi fluorescence F254, kich thudc (20x10) cm;
thé tich sir dung: (2 - 5) pl, v8i mdi vét cham;
dung méi déng 1: clorofom/axit axetic (90 + 10) phén thé tich,
A.2.2
t&m médng (TLC): silica gel 60, (20 x 10) cm;
thé tich sir dung: 10,0 wl, véi mdi dudng;
dung mdi déng 2: clorofom/etyl axetat/axit axetic (60 + 30 + 10) phén theo thé tich.
dung méi déng 3: clorofom/metanol (95 + 5) phén theo thé tich.
dung méi déng 4: n-butyl axetat/toluen (30 + 70) phén theo thé tich.
~ phat trién: bubng béo hoa.
A.2.3
t&m méng (TLC): silica gel 60, (20 x 20) cm,
dung mdi déng 2 va 3: Ian Iugt khéng cdn [am khd tAm mong;
thuéc thir 1: 0,1 % NaNO, trong KOH (c = 1 mol/);
thudc thir 2: 0,2 % a- naphtol trong KOH (¢ = 1 mol/l);

13



phat hién :

den UV

sau khi x& ly 1&n lugt véi thude thir 1 va 2 (A.2.3), thai gian phan {ng
khoang 5 phut.

A3 S#c ky Idng hiéu ning cao (HPLC)

A.3.1 S&c ky Iong hiéu ning caoldetector diot mang (HPLC/DAD)

dung méi rlra giéi 1:

dung méi rira giai 2:

Pha finh:
t6c o dong:

gradien:

nhiét d cot:
thé tich tiém:
phat hién:

dinh lugng:

A3.2

dung méi nra giai 1:
dung méi rira giai 2:

pha tinh:
téc 4o dong:

gradien:

nhiét 46 cot: -
thé tich tiém:

phat hién:

14

metanol;

0,575 g amoni dihydrophosphat + 0,7 g dinatri hydrophosphat + 100 ml
metanol trong 1000 ml nuée, pH = 6,9;

Zorbex SB — Phenyl ® (5 um); (250 x 4,6) mm;
(0,6 — 1,0) mi/phut;

bét d4u véi 10 % dung mai rlrta gidi 1, tang 1&n d&n 50 % dung mdi rira gidi
1 trong 50 phat ; tAng I8n 100 % dung mdi rita giai 1 trong 20 pht:

30 °C;
15,0 pl;
DAD, biéu d6 phé:

& bude séng 240 nm, 280 nm va 305 nm.

axetonitril;

5 mmol amino axetat trong 1000 ml nudce, pH = 3,0;
Zorbax Eclipse XDB C18 (3,5 um); (2,1 x 50) mm;
300 mi/phit:

bat ddu vai 10 % dung mai rifa gidi 1, tang 1&n d8n 20 % dung mdi rfa giéi
1 trong 1,5 phit ; ting 1&n 90 % dung mbi rifa giai 1 trong 6 phut;

40 °C;
2,0 i,

detector khéi phd tif cuc — va/hoic by ion, phat hién bang mé hinh quét
va/hodic hai 14n khéi phé;
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khi phun; nitd (t chai khi/may sinh khi);

ion hoa: ngudn cung cép bén dién tr & ap suat thudng (AP1), bin pha & 120 V.
A.4 Sic ky khi mao quan (GC)

cot mao quan: DB - 35 MS (J & W), dai: 35 m, dudng kinh trong 0,25 mm,
do day mang: 0,25 um;

hé théng tiem: chia ho%c khéng chia;

nhiét do tiém: 260 °C;

khi mang: heli;

chuong trinh nhiét do: 100 °C (gilr trong 2 phat), tang tir 100 °C d&n 310 °C (t6c d6 15 °C/pht),
310 °C (giif trong 2 phat);

thé tich tiem: 1,0 W, chia 1:15;

phat hién: MSD.

AI.5 Dién di mao quan (CE)

Trdn 200 pl dung dich mau thir (8.4) véi 50 pl HCI (¢ = 0,01 mol/l) va loc qua phéu loc mang ( 0,2 pl).
Dung dich nay dugc phan tich bang thiét bj dién di mao quan.

mao quan 1: 56 cm, khéng phd, dudng kinh trong 50 pl, véi dudng anh sang kéo dai
(HP);

mao quan 2: 56 cm, phii béng polyvinyl alcohol (PVA), dudng kinh trong 50 ul, véi
duang anh sang kéo dai (HP);

dung dich dém: dung dich dém phosphat (¢ = 50 mmol/l), pH = 2,5;

nhiét do cot: 25°C;

cuong d6 dong dién: 30 kv,

thdi gian tiém: 4 giay,

thai gian rira: 5 giay;

phét hién: DAD & bubc séng 214 nm, 254 nm, biéu d6 phd

A.6 Kiém tra hé théng phan tich

Dé ki€m tra qui trinh, cho 1,0 ml dung dich amin (xem 6.10.3) va 1,0 ml metanol Yao binh phan img
(7.1) ¢6 chira 15 ml dung dich dém xitrat/natri hydroxit da dugc lam néng trudc (6.6).

15
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Sau d6 thuc hién qui trinh nhu 8.4, ti€n hinh thec doan th( hai. Ti 1€ thu héi emin theo yéu cu iGi thi€u
sau:

amins6 1Gén 4,7, 9, dén 17 va 20 Gén 21: 70 %:
amin s& 8: 20%

aminsd 18va19; . 50%

amin s 5, 6 va 22, xem ghi chi trong bang 1

CHU THiCH Hién tai chua cb kinh nghiém dé dua ra cac yéu ciu t6i thidu 88i v&i cac amin khac cac amin
da liét ké & trén,
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Bdi véi anilin va 1,4-phenylendiamin, xem bang 1.

Hinh A.1 - Sic ky d6 HPLC
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Fhu lge E

(qui dinh)

Tinh toén

Céc mlc amin duge tinh toan tir dién tich céc pic clia c&c amin riéng biét. Mltc amin dugc tinh toén
b&ng ph&n khéi lugng w, tinh badng mg/kg clia m&u thir theo cong thic sau:

A, xAgxp xV

A xAge xmg
trong dé
A, ladién tich pic clia amin cé trong dung dich m&u thir, tinh béng don vi dién tich;
A. ladién tich pic ctia amin c6 trong dung dich hiéu chun, tinh bing don vi dién tich;
Ass® 1a dién tich pic clia chun ndi c6 trong dung dich mau th, tinh bang don vi dién tich;
Asc? 12 dién tich pic clia chudn néi cé trong dung dich higu chudn, tinh béng don vi dién tich;
g lanéng @6 clia amin trong dung dich hiéu chuén, tinh bang pg/ml;
V  lathé tich clia dung dich tao thanh tir mAu thir theo diéu 8.3 (thé tich mau thif cudi), tinh bing ml;

me 12 kh&i luong ciia mAu thir dét, tinh bing g.

% Pinh lugng bAng phuong phap GC/MSD
4 Pinh Ivgng b&ng phuong phap GC/MSD
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Phuluc C
(tham khao)

Db tin cdy ctia phueng phap

Céc s6 liéu sau thu dugc tif thi nghiém lién phong trén xa polyeste *:

Béng C.1 - Két qua tir lign phéng thi nghiém

Qui trinh phén tich Xo Amin X r S R Sw
Qua4 trinh chiét polyeste | p - cloanilin 316 6,5(206) | 22 |127(40,2)! 45
Cl —benzen HPLC/DAD
Qua trinh chiét polyeste | p - cloanilin 318 68(214) | 24 |109(34,3)| 3.8
Cl — benzen HPLC/DAD

T4t ca két qué duge bidu thi theo mg/kg (%).

(r) = a6 iap lai

(R) = d0 tai lap

X = gia trj trung binh

)= 46 léch chudn clia d6 14p lai
Sy = 46 l&ch chusn cla d9 téi lap

% Apntliche Sammiung von Untersuchungsverfahren nach §35 LMBG, Gliederungsnummer: B- 82.02-4;: Jahuat

1998: Nachweis der Verwendung bestimmter Azofarbstoffe aus Polyesterfasem.
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Phu luc D
(tham khao)

Huéng din danh gi4 - Biéu dién két qua phan tich

Vi chi v6i mét luang rét nhd cac amin ciing c6 thé din dén két qua sai léch duong, nén trong Chi thi
2002/61/EC dinh rd gia tri gi6i han cho mAu la 30 mg/kg. Gia tri nay chi dugc &p dung d6i voi mau thir o
dang d8ng nhét v& vat liéu va mau chir khdng ap dung véi mAu h&n hgp cé thanh phan khéng déng
nhét. ' '

N&u Iugng amin phat hién vugt qué gia tri 30 mg/kg thi phai khang dinh 1 c6 sif dung thuéc nhuom azo
(xem bang 1). N&u duéi 30 mg/kg thi khéng thé khing dinh chéc chan ngay dugc viéc c6 st dung céc
thuc nhuém azo (xem bang 1) hay khéng, néu thi€u cac thong tin b8 sung nhu loai va/hodc sy tinh
khiét ciia thuSc nhudm hoic cac nguyén liéu khac da dugc sif dung.

Trong trudng hgp ndy nén bao céo két qua phén tich nhu sau :

trong trudng hop muc cua amin < 30 mg/kg

- khi ti€n hanh phan tich m&u da dua ra, khong phét hién dugc cac thusc nhudm azo c6 thé gidi phéng
mét hoc nhiéu cac amin da liét ké (xem bang 1) b&ng cach khir mét hosc nhiéu nhém azo clia chung.

trong truong hop muc cua amin > 30 mg/kg

- Chi ra thanh ph&n amin c6é mic > 30 mg/kg.

- Két qua phan tich cho th&y mAu d dua ra da dugc san xudt hodc xit ly trong dé c6 str dung thudc
nhuém azo c6 thé gidi phéng mot hodc nhidu amin da dugc ligt ké (xem bang 1) béing céach khir mét
ho#c nhiéu nhém azo cla chting.

4-aminodiphenyl, 2-naphty|amin, 4-metoxy-m-phenylendiamin: Viéc sif dung céc thudc nhudm azo
(xem bang 1) khong thé x4c dinh chéc chan néu thiéu cac thdng tin b8 sung, vi du c&u trac hoa hoc clia
thu6c nhudm da sif dung.
4-amindiphenyl, 2-naphtylamin: S&n phdm thu dugc t mau thr nay cé thd dugc nhudém mau bing
thuc nhudm ma c4u tric cé chita amin nhung khéng c6 lién két azo.

4-metoxy-m-phenylendiamin: San phdm thu dugc tir mAu thir @a c6 thé dudc nhudém mau béing mot
thuSc nhudém azo ma céu tric khéng chifa dang 4-metoxy-m-phenylendiamin. nhung. c6 2-amino-4-
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nitroanison. Trong qué trinh phan tich thubc nhuom azo nay sé giai phéng ra 2-amino-4-nitroanison, va
ch&t nay sé bién asi thanh dang 4-metoxy-m -phenylendlamm

CHU THICH C#n than 88 dim bao cac amin tham phét hién dugc c6 ngubn gdc tir thusc nhudm chir khéng
phéi tif cac chét khac, vi du nhu tir polyuretan.
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PhuliucE

(tham kho)

Thiét bj - Dung cu chiét theo Baumgarte

1: Binh chira dung méi 7 Viing hoi nudc

2: Phéin khép néi &m, NS 19/26 8: Cho dung méi

3: L&, dudng kinh 2 mm 9: V& [am lanh, khu vifc 1am lanh
4: Phén khép néi duong, NS 19/26 10: Céi kep miu

5: Ong héi c6 18 thong hoi 11: Phén thu héi c5 dudng ra

6: Khdp ndi, duong, am NS 45/40 12: Phén khdp néi. duang NS 29/32
_ 13: Hai I8, dudng kinh 2 mm

Hinh E.1 - Dung cu Baumgarte

9 U.Baumgarte: Eine neuc Methode zum Extrahieren von Farbstoffen aus Fasern und Folien (Phuong phép méi dé chi€t thudc
nhudm tIr xava mang mong). Melliand Textilberichte 53, 790-794 (1972).

Ngiidn‘cung c&p thi€t bi chi€t: QVF Labortechnik, Auf dem Steine 4, 98693 Ilmenau, Germany.
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