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VAT LIEU DET - PHUONG PHAP XAC BINH MOT SO AMIN THOM GIAI PHONG TU' CHAT MAU
AZO - PHAN 1: PHAT HIEN VIEC SUY DUNG CHAT MAU AZO BANG CACH CHIET VA KHONG
CHIET XO

Textiles - Methods for determination of certain aromatic amines derived from azo colorants - Part 1:
Detection of the use of certain azo colorants accessible with and without extracting the fibres

L&i n6i dau
TCVN 12512-1:2018 hoan toan twong dwong v&i 1ISO 14362-1:2017.

TCVN 12512:1:2018 do Ban ky thuét Tiéu chuan qudc gia TCVN/TC 38 Vat liéu dét bién soan, Tong
cuc Tiéu chuan bo luong Chat lvgng dé nghi, Bo Khoa hoc va Cong nghé cong bé.

B0 tiéu chuan TCVN 7619 (ISO 14362-1), Vat liéu dét - Phwong phdp xac dinh mét s6 amin thom gidi
phong tir chat mau azo gém cac tiéu chuan sau:

- TCVN 12512-1:2018 (ISO 14362-1:2017), Phan 1: Phét hién viéc st dung chat mau azo bang céch
chiét va khéng chiét xo

- TCVN 12512-3:2018 (ISO 14362-3:2017), Phan 3: Phéat hién viéc str dung mét s6 chat mau azo co
thé giai phéng 4-aminoazobenzen

VAT LIEU DET - PHUONG PHAP XAC BINH MOT SO AMIN THOM GIAI PHONG TU’ CHAT MAU
AZO - PHAN 1: PHAT HIEN VIEC SU’ DUNG CHAT MAU AZO BANG CACH CHIET VA KHONG
CHIET XO’

Textiles - Methods for determination of certain aromatic amines derived from azo colorants -
Part 1: Detection of the use of certain azo colorants accessible with and without extracting the
fibres

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay md ta phwong phap phat hién viéc str dung mot sd chat mau azo khéng duoc st dung
trong san xuat hoac xtr Iy cac san pham lam tir xo dét va cé thé phan (rng véi cac tac nhan khir bang
cach chiét va khong chiét xo.

Céc chét mau azo c6 thé phan (rng v&i tac nhan khir ma khong chiét la cac chét duoc str dung dé tao
mau bang pigment hoac dé nhudm

— Xo xenlulo (vi du: bdng, visco).
— Xo protein (vi du: len, to' tdm), va
— Xo téng hop (vi du: polyamit, acrylic).

Céc chat mau azo cé thé phan &rng véi dich chiét va nhirng chat duoc st dung dé nhudm cac xo nhan
tao bang thudc nhudm phan tan. C6 thé nhudm cac xo nhan tao sau day bang thuéc nhudém phan tan:
polyeste, polyamit, axetat, triaxetat, acrytic va xo clo.

Phuwong phéap nay c6 lién quan dén tat ca& cac vat liéu dét dwoc tao mau, vi du: vat liéu dét duoc
nhudm, in va trang pha.

2 Tai liéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu qhuéin nay. Boi voi cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bo thi ap dung phién ban dwgc néu. Boi v&i cac tai liéu vién dan khdng ghi nam céng ba thi
ap dung phién ban méi nhat bao gdm ca cac stra doi, bo sung (néu co).

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

3 Thuat ngir va dinh nghia

Khong cé thuat ngt¥, dinh nghfa trong tiéu chuan nay.



4 Quy dinh chung

Béng céach tach khir (cAc) nhém azo, mdt s6 chat mau azo co thé giai phdng mot hodc nhiéu amin
thom sau:

Bang 1 - Cac amin thom muc tiéu®
S6 | S6 CAS S6 chi dan S6 EC Chat

biphenyl-4-ylamin

1 92-67-1 612-072-00-6 202-177-1 A-aminobiphenyl

xenylamin

2 92-87-5 612-042-00-2 202-199-1 |Benzidin

95-69-2 612-196-00-0 202-441-6 |A-clo-o-toluidin

4 91-59-8 612-022-00-3 202-080-4 R-naphtylamin
0-aminoazotoluen

53 97-56-3 611-006-00-3 202-591-2 |4-amino-2’, 3-dimetylazobenzen

4-o-tolylazo-o-toluidin

5-nitro-o-toluidin
62 99-55-8 612-210-00-5 202-765-8
2-amino-4-nitrotoluen

7 106-47-8 612-137-00-9 203-401-0 4-cloanitin

4-metoxy-m-phenylendiamin
8 | 615-05-4 | 612-200-00-0 210-406-1 o )
2,4-diaminoanisol

4,4’-metylendiamin
9 101-77-9 | 612-051-00-1 202-974-4 ST
4,4’-diaminodiphenylmetan
3,3'-didobenzidin

3,3’-diclobiphenyl-4.4’-ylendiamin

10 91-94-1 612-068-00-4 202-109-0

3,3’-dimetoxybenzidin
11 | 119-90-4 | 612-036-00-X 204-355-4 o
0-dianisidin

3,3’-dimetylbenzidin
4,4'-bi-o-toluidin
13 | 838-88-0 | 612-085-00-7 212-658-8 #4,4’-metylendi-o-toluidin

12 | 119-93-7 612-041-00-7 204-358-0

6-metoxy-m-toluidin
14 | 120-71-8 | 612-209-00-X 204-419-1 o
-cresidin

4.4’-metylen-bis-(2-clo-anilin)
15 | 101-14-4 | 612-078-00-9 202-918-9 ) o
2,2'-diclo-4,4'-metylen-dianilin
16 | 101-80-4 612-199-00-7 202-977-0 |4,4'-oxydianilin

17 [ 139-65-1 612-198-00-1 205-370-9 @4,4'-thiodianilin

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

4-metyl-m-phenytendiamin
19 | 95-80-7 612-099-00-3 202-453-1 ]2,4-toluylendiamin

2.4-diaminotoluen




20 | 137-17-7 | 612-197-00-6 205-282-0 ]2,4,5-trimetytaniin

o-anisidin

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

22 60-09-3 611-008-00-4 200-453-6 {-aminoazobenzen

5 Nguyén tic

Sau khi Iira chon mdt mau thir dwoc tao mau tir hang dét, mau thir duoc thir theo phuong phap chiét
chat mau dbéi v&i thuéc nhudm phan tan va’hodc phuwong phap khir triee ti€p doi voi cac loai chat mau
khac (pigment va/hoac thuéc nhudm).

Viéc 4p dung mot trong hai phwong phap nay dwa trén ban chét (cac) xo ctia mau ther (gém chi mét
loai xo hodc hon hop xo) va phwong phap tao mau (qua trinh in hodc nhudm). Khi thuwe hién phwong
phép chiét chat mau ddi véi thuéc nhudém phan tan, dau tién chat mau duoc chiét ra khéi xo trong
khéng gian phia trén (xem Hinh 1) s&t dung xylen lam chét hdi lvu. Dich chiét dwoc c6 dic va chuyén
sang binh phan trng bang metanol dé tiép tuc khir v&i dung dich natri dithionit tan trong nwéc co xitrat
lam chat dém (pH = 6) & 70°C.

Né&u mau thir khdng méat mau hoan toan sau khi chiét bang xylen, can chuén bi lai mdt mau thtr méi va
tién hanh lai bang phwong phap d6i vai loai chat mau khéng chiét dwoc. Khi thue hién phwong phap
cho céc loai chat mau khong chiét duoc, mau thu dwoc xtr Iy béng dung dich natri dithionit tan trong
nwdc co xitrat [am chat dém (pH = 6) @ 70 °C trong mdt binh day kin.

Sau khi khtr, cac amin giai phong trong qua trinh nay dugc chuyén sang pha t-butyl metyl ete bang
phuong phéap chiét long-long st dung cdt diatomit. Sau d6 cé dac dich chiét t-butyl metyl ete, va hoa
tan phan c&n véi mot dung mdi phu hop dé phat hién va xac dinh cac amin béng cac phwong phap sic
ky (xem Phu luc A).

Phuwong phéap sang loc str dung qua trinh chiét 16ng-long ma khéng co c6t diatomit dwgc mé ta trong
Phu luc E.

Né&u phat hién cac amin bang mdt phwong phap séc ky thi sau dé phai xac nhan lai bang mot hodc
nhiéu phwong phap khac.

6 Canh bao vé an toan

CANH BAO Cac chat [amin] liét ké trong Diéu 4 dwoc phan loai 1a chat cé nguy co’ gay ung thw
cho nguwoi.

Viéc xt ly va thai bé cac chat nay phai thwe hién nghiém ngit theo cac quy dinh quéc gia vé an
toan va vé sinh.

Nguoi str dung co trach nhiém ap dung céc k¥ thuat an toan va phu hop khi lam viéc véi vat liéu trong
phurong phép thu nay. Tham khao y ki€n clia cac nha san xuét dé biét cac chi tiét cu thé, vi du: phiéu
di¥ liéu an toan vat liéu va cac khuyén nghi khac.

7 Thudc thir

Néu khong c6 quy dinh khéc thi phai str dung cac hoa chét c6 cap do phan tich.

7.1 Xylen (hdn hop cac dong phan) S6 CAS 1330-20-7.

7.2 Axetonitril

7.3 Metanol

7.4 t-butyl metyl ete

7.5 Dung dich dém xitrat/natri hydroxyt, pH - 6, ¢ = 0,06 mol/l [1]

7.6 Dung dich nwéc natri dithionit, p = 200 mg/ml [2]’, chuén bi m&i (dwoc sir dung trong vong 1 h).
7.7 Diatomit

7.8 Chat amin - cac amin tir 1 dén 4, 7 dén 21 (nhv dwoc néu trong Bang 1), anilin va 1,4-
phenylendiamin - tat ca déu la chat chuan tinh khiét cap cao nhat.

7.9 Dung dich chuan



7.9.1 Cac dung dich amin géc c6 nong do b&ng ho&c I6n hon 300 pg déi véi méi amin trong 1 ml
dung mdi phu hop.

CHU THICH Axetonitril 1a dung méi phu hop dé pha dung dich goc, lam cho cac amin c6 dd 6n dinh tét.
7.9.2 Cac dung dich amin hiéu chuan dé sir dung thwong Ié.

Pha lodng tr dung dich géc (7.9.1) dén nong doé p = 15,0 pg d6i véi mdi amin trong 1 ml dung méi thich
hop.

7.9.3 Cac dung dich amin hiéu chuan dé dinh Iu’cyng,,déi nén,g do tir 2 pg 1én dén 50 pg ddi vai moi
amin trong mot mililit dung moi phu hop. Néu str dung sac ky khi, thém vao 10 pl dung dich chuén noi
(7.9.4) cho mai mililit trweére khi tiém.

CHU THICH Tréach nhiém cta tirng phong thir nghiém 1a lwa chon cac néng dd phu hop dé hiéu chuan.
7.9.4 Chat chuan néi dang dung dich (IS), p = 1,0 mg/ml trong dung m6i pha hop.

Trong trwdng hop phan tich GC-MS, c6 thé st dung mét trong cac chat chuén ndi sau:

— IS 1: naphtalen-d8, s6 CAS: 1146-65-2

— IS 2: 2,4,5- tricloanilin, s6 CAS: 636-30-6

— IS 3: antraxen-d10, s6 CAS: 1719-06-8

7.9.5 Chat chi thi dé sau do riva gidi cac amin: benzidin-d8, s6 CAS: 92890-63-6.

p = 0,5 mg/ml benzidin-d8 trong dung dich (7.9.4).

benzidin-d8 (CAS: 92890-63-6) la mot chét chi thi phu hop dé gay nhiéu phan sau ctia sic ky GC
(10.5)

7.10 Dung dich nwo'c natri hydroxit, ty 1& khéi lwvgng 10 %.
7.11 Nwée loai 3, phu hop véi TCVN 4851 (ISO 3696).

8 Thiét bi, dung cu

8.1 Thiét bi chiét, theo Hinh 1, gdbm co:

— Ong sinh han c¢6 nham NS 29/32,

— Mdc duoc lam bang vat liéu tro dé gith mau thir tai vi tri dé cac giot dung méi ngwng tu nhd vao mau
thir,

— Binh cau 100 ml NS 29/32, va

— Ngudn nhiét

Hinh 1 - Thiét bi
C6 thé sir dung thiét bj twong tw néu thu dwoc cung két qua.
8.2 Bé siéu am
8.3 Binh phan trng (20 ml dén 50 ml) bang thly tinh chiju nhiét, co n&p kin.
8.4 Nguon nhiét, tao dwoc nhiét do (70 £ 2) °C.

8.5 C6t thay tinh hodc cot polypropylen, co duong kinh trong tir 25 mm dén 30 mm, chiéu dai tiv
130 mm dén 150 mm, dugc nhodi bang 20 g diatomit (7.7), c6 dau ra lap v&i phéu loc bang xo thay tinh.



Cé thé mua céc cot diatomit nhdi san hoc nhdi 20 g diatomit vao cét thly tinh hay cét polypropylen
dén kich thwéc xac dinh.

8.6 Thiét bi c6 quay chan khong c6 kiém soat chan khéng va bé cach thuy.

C6 thé str dung loai khac cha thiét bi bay hoi, vi du: bé cach thly co dong nito duwoc kiém soat phia
trén chat léng.

8.7 Pipet c6 kich c¢& yéu cau hodc pipet diéu chinh duorc.
8.8 Thiét bi sac ky dwoc chon nhu sau:

8.8.1 S&c ky lop méng (TLC) hodc sic ky I&p mdng hiéu ndng cao (HPTLC), c6 bd phat hién phu
hop.

8.8.2 S&c ky I6ng hiéu nidng cao (HPLC) co rira gidi gradien va detector mang diot (DAD) hoac
detector khoi phé chon loc (MS).

8.8.3 Séc ky khi (GC) c6 detector ion hda ngon Itra (FID) ho#c detector khai phé chon loc (MS).
8.8.4 bién di mao quan (CE) cé detector mang diot (DAD).

8.8.4.1 B6 loc mang PTFE (polytetrafloetylen), kich thuéc 16 0,2 pum, thich hop véi dién di mao quan
(8.8.4).

CHU THICH M6 t& céac didu kién séc ky dwoc cho trong Phu luc A.
9 Lay mau va chuan bi mau thw

9.1 Yéu cau chung

Céac mau thtr phai duoc lra chon dua trén céc tiéu chi sau:

— cac phan clia hang dét (9.2):

— ban chat ctia cac thanh phan xo (hop phan xo) (9.3 va 9.4);

— vat liéu dwoc tao mau (9.6), dac biét khi s&r dung pigment (9.S).

Chuén bi cac mau thir bang cach cét cac hang dét thanh cac dai hodc manh (xem phia dudi) dé co
dugc tong khoi lvgng la 1 g.

Da6i v&i cac mau thir dua vao chiét chat mau (10.1),
- c&t cac hang dét thanh cac dai néu sir dung thiét bi mé ta trong 8.1, hodc

- c&t hang dét thaiph cac manh nho néu sir dung cac thiét bi khac hodc néu chi dua cac mau thu vao
quy trinh tach khuv (10.3).

9.2 Hang dét
Néu hang dét la ban thanh pham, vi du: soi, vai v.v... thi cat hang dét thanh cac mau ther.

Néu hang dét co mot s6 phan bang vat liéu dét, vi du: quan 4o, cat mau thir tir tat ca cac phan clia
hang dét, co thé la:

— (céc) vai chinh.

— (cac) l6p lot,

— (céc) vai lam ti,

— cac hinh théu,

— (c&c) nh@n mac trén mat hang dét,
— (cac) day rut,

— (cac) khoéa kéo,

— I6ng gia, hoac

— chi may.

Néu khéi lwvong clia mot s6 phan (vi du: nhan mac, chi may, hinh théu c6 kich thuéc nhd) khong dat (1
g) khéi lvgng dé thir, thu gom cac phan giong hét nhau, néu cé thé. Néu tdng khoi lvong cua vat liéu



nhé hon 0,5 g thi vat liéu nay dwoc xac dinh 1& mét thanh phan thir yéu. (xem C.1.)
Céc vat liéu co khéi lvong nhd hon 0,2 g thi khéng can phan tich.

Hinh théu phai dwoc can cung véi vai nén.

9.3 Hop phan xo

Do viéc ap dung tiéu chudn nay mdt phan dwa trén phwong phap chiét chat mau nén can nhan biét ban
chat cua cac thanh phan xo dét dé cé thé xac dinh dwoc kha nang sr dung thudc nhuém phan tan.

Bang 2 tom tat bén tredng hop:

Bang 2 - Ap dung phwong phap chiét chat mau cho thudc nhudém phan tan (10.1) c6 lién quan
dén ban chéat xo

Ban chat xo Str dung thuéc | Trwerng hop | C6 can chiét chat mau cho thuéc
nhudém phan tan nhudém phan tan (10.1) khéng?
Xo tw nhién Khéng A Khbéng
Xo nhan tao Khoéng B Khbéng
Chua xac dinh C Co
Co D Co

Loai thudéc nhuém dwoc str dung cho xo tw nhién hoac xo nhan tao dwoc giai thich trong Phu luc D.
9.4 Trwdng hop hén hop xo

Trong trvong hop cac loai xo khac nhau duoc tron vao nhau, tham khao Bang 3 dé quyét dinh phai ap
dung phuong phap chiét chat mau nao cho thuéc nhuém phan tan (10.1)
Bang 3 - Ap dung phwong phap chiét chat mau cho thuéc nhudm phan tan (10.1) hodc cac
thudéc nhuém khéac (10.2) cé lién quan dén hon hop xo

Quy trinh nao phai Quy trinh nao phai a4p dungThanh phan cua hén hop xo
ap dung
A B o D
Thanh phan | A° 10.2 10.2 c410.1va10.2 | ca410.1va10.2
iga honhop | gy 10.2 10.2 ca 10.1va 10.2 | ca 10.1 va 10.2
C® |ca10.1va10.2|ca10.1va10.2 | ca10.1va10.2 | ca10.1va 10.2
D* |cd 10.1va10.2 | ca10.1va 10.2 | ca 10.1va 10.2 10.1°

9.5 Vat liéu dwoc tao mau bang pigment

Néu vat liéu dwgc in hoac nhuom bang pigment (Phu luc G) cling nhw d6i v&i vat liéu bat ky, néu khong
chac chan cach sir dung pigment, phai thwc hién phuong phap trong 10.2.

9.6 Mau

9.6.1 Yéu cau chung

Phai thu tat c& cac mau

XG, soi hodc vai “mau trdng” va khéng tao mau dwoc coi la khéng chira chat mau azo va do vay khong
can phai thir. Mat khac, nén chu y dén céac vat liéu “in mau nhat” béi vi ching c6 thé chira chat mau
azo.

9.6.2 Trwwo'ng hop gop mau

Co thé thir ba mau cung v&i nhau.

Dé gop ba mau, phai &p dung cac quy tac sau. Cac quy téc duoc liét ké theo thir tw wu tién:

— Lwa chon ba mau tlr cing mét phan clia hang dét;

— Né&u ba mau khéng ldy tlr cung mdt phan clia hang dét, lira chon ba mau nay tir cac phan vat liéu
dét dwoc lam tir cung mot loai xo dét;



— Néu ba mau khong Iy ttr cing mot phan cta hang dét va khong 18y tir cung mot loai xo' dét, Iwa
chon ba mau nay tlr cAc phan vat liéu dét, khi do phai ap dung cung mot quy trinh.

9.6.3 Chuan bi mau thir c6 ba mau
Trng mau phai co khdi lwong xdp xi bang nhau dé cé dwoc téng khéi lvong 1 g.

Néu két qua ctia mau thu két hop nam trong khoang tir 5 mg/kg dén 30 mg/kg amin bat ky d& néu, can
thtr riéng bdi vi két qua thir clia mau thér mot mau c6 thé vurot qua 30 mg/kg. Gidi han dinh lvgng cia
tirng amin phai c6 tai liéu kém theo cac quy trinh xac nhan gia tri s&r dung noi bo.

10 Cach tién hanh
10.1 Quy trinh chiét chat mau cho thuéc nhuém phan tan bing xylen

MAu ther dét nhuém bang thuéc nhuém phan tan dwoc gitr trong thiét bi chiét (8.1), dat mau phia trén
25 ml xylen dang sdi trong khoang 40 min hodc cho dén khi thay cac giot dung méi ttr mau thir khéng
mau. D& ngudi dich chiét xylen xuéng nhiét dd phong truéc khi lay dich chiét ra khai thiét bi chiét. Néu
dich chiét khéng mau, diéu d6 c6 nghia la mau thir vat liéu dét khong duoc nhudém bang cac thudc
nhudm phan tan, khéng can tiép tuc quy trinh nay.

C6 dac dich chiét xylen trong thiét bi c6 quay @ nhiét do tir 45 °C dén 75 °C cho toi khd. Can nay duoc
chuyé&n mét cach dinh lwong vao binh phan (rng cung véi cac phan clia metanol, sir dung bé siéu am
dé phan tan chat mau (néu thé tich cudi ctng I6n hon 2 ml thi gidm thé tich xuéng khoang 2 ml) va
thuc thién tach khir (10.3). Ngoai ra, néu mau thir vat liéu dét khéng mat mau hoan toan sau khi chiét
thi phai thtr mau thu thi hai theo 10.2.

10.2 Vat liéu dét dwoc tao mau bang pigment va/lhoic nhudém bdng chat mau khéng phai la
thudc nhuém phan tan

Né&u mau thir véj[ liu dét co chu;q cac xo chi thudc trwerng hop A va’hoic B (9.4) hodc dwoc tao mau
bang pigment thi cho truc ti€p mau thir vao binh phan &ng.

Néu mau th~u3 vat liéu dét khong mat mau hoan toan sau khi &p dung quy trinh trong 10.1 thi phai cat va
chuan bi mau thtr thv hai theo 9.1 va cho truc ti€p vao mot binh phan trng mai.

10.3 Tach khwr

Thém 15 ml dung dich dém xitrat (7.5) d& gia nhiét dén 70 °C vao binh phan (rng. Pay kin binh phan
trng va xtr ly trong (30 £ 1) min & (70 = 2) °C.

Sau do, thém 3,0 ml dung dich nudc natri dithionit (7.6) vao binh phan &ng, dé tach khir cac nhém azo,
sau dé lac manh hon hop va lai gitt ngay & (70 + 2) °C trong (30 + 1) min ti€p theo, va lam ngudi dén
nhiét dd phong (tlr 20 °C dén 25 °C) trong vong 3 min.

10.4 Tach va c6 dac cac amin

Thém 0,2 ml dung dich NaOH (7.10) vao dung dich phan tng va l&c manh. Chuyén dung dich phan
wng vao cot diatomit (8.5) va dé cot hap thu trong 15 min.

Trong khi do, thém 10 ml t-butyl metyl ete vao binh phan (ng, l&c manh va sau khoang thoi gian 15
min, gan t-butyl metyI ete (trong treong hop 10.2, cung voi xo) 1én dinh cot va thu gom dung moéi rira
giai trong binh cau 100 ml co ¢6 néi nham chuén hoc binh thdy tinh cho thiét bi cd quay (8.6).

Binh phan (rng dwoc rira bang 10 ml t-butyl metyl ete va dung méi dugc chuyén vao cot. Sau dé, dd
truee ti€p 60 ml t-butyl metyl ete 1én cot.

Dé phat hién va dinh lwong amin, c6 dac dich chiét t-butyl metyl ete o nhiét dd khéng qué 50 °C dén
khoang 1 ml (khéng dé khd). Néu can doi dung méi khac, loai bé phan dung méi con lai that can than
bang dong nhe cla khi tro.

CJ—|U’ THI’CI—j 1 Viéc loai bd dung méi (co dic trong thiét bi c6 quay chan khéng, bay hoi dén khd) co thé
dan dén that thoat cac amin quan trong néu thuwc hién trong cac diéu kién khéng dwoc kiém soat.

Cho ngay axetonitril hoac ete t-butyl metyl (hoac chi metanol khi s&r dung dién di mao quan) vao dich

chiét hoac phan can dé dat dén 2,0 ml, phan tich ngay lap ttrc. NEu qua trinh phan tich khong hoan
thanh trong vong 24 h, gilr dich chiét & nhiét dé du¢i -18 °C.

CHU THICH 2 Nho ¢6 nén, cac amin riéng &, vi du: 2,4-diaminotoluen va 2,4-diaminoanison thwong rét
kém bén virng, dac biét trong metanol. Néu viéc phan tich bi tri hodn, c6 thé khéng phat hién dugc cac



amin nay bang thiét bi do sau khoang thei gian dai hon.
10.5 Phat hién va dinh lwong amin

Co thé str dung céac k¥ thuat sic ky duoc liét ké (8.8) dé phat hién amin. Ciing c6 thé sir dung phwong
phap phat hién khac.

Néu trong khi hiéu chuan thwong 1€ (7.9.2) phat hién duoc lvong amin bat ky I&én hon 5 mg/kg, phai
thwe hién quy trinh dinh lwong bang cach str dung dwdng cong hiéu chuén dwdi dang do thi hiéu
chuan nhiéu diém (7.9.3) véi it nhat ba diém.

10.5.1 Phat hién anilin va 1,4-phenylenediamin (chat chi thi cia 4-aminoazobenzen)

Duwéi diéu kién cha phwong phap nay, cac chat mau azo c6 kha nang tao thanh 4-aminoazobenzen, tao
ra anilin va 1,4-phenylendiamin (vi du: C.I. Disperse Yellow 23). Do cac gi¢i han phat hién va thu hoi
1,4-phenylenediamin, chi c6 thé duoc phat hién anilin. Néu anilin dugc phat hién I6n hon 5 mg/kg
trong mau thir (9.6.2) thi phai thr s cé mat cta chat mau gidi phéng ra 4-aminoazobenzen theo TCVN
12512-3 (ISO 14362-3).

10.5.2 Lién quan dén thiét bi dinh lwg'nglcac ngudn khac cé két qua dwong tinh gia

Khi str dung GC, thém 10 pl dung dich chuan ndi (7.9.4. va 7.9.5) trén 1 ml dich chiét (10.4) trwéc khi
tiém.

NéEu thwc hién phérj tich xa4c nhan benzidin bdng DAD ho&c TLC, viéc st dung benzidin-8 (7.9.5) la
khong kha thi bdi vi khéng thé tach peak khdi benzidin khdng doteri hda. Tach dich chiét thanh hai
phan trwéc khi thém dung dich chuan ndi (7.9.4) vao mot phan dé phan tich GC-MS.

Trong phan tich GC-MS, néu d thu hoi chét chi thi benzidin-d8 (7.9.5) nhd hon 30 % gia tri ky vong (do
cac anh hudng nén hoac cac ly do chwa biét), co thé khong phat hién dwgc cac amin, sau dé phai thuc
hién phan tich HPLC d€ ti€p theo rtra giai cac amin: 2, 9, 10, 11, 12, 13, 15, 16 va 17 (Bang 1).

Néu mot mau ther chL:ra berlzidin sau khi tach khtr, nén tinh ham lwong benzidin béng benzidin-d8
(7.9.5) gidng nhu chat chuan noi.

Khi st dung dién di viing mao quan (CE), 200 pl dich chiét, v&i dung moi dwoc chuyén thanh metanol
(10.4), trdn ngay (do tinh khéng 6n dinh ctia mét s6 amin trong metanol) véi HCI 50 pl (¢ = 0,01 mol/l)
va cho qua bd loc mang (0,2 um). Dung dich nay dwoc phan tich béng phwong phap dién di ving mao
quan.

Néu mdt amin bat ky dwoc phat hién bang mot phwong phap séc ky thi phai xac nhan béng cach st
dung mét ho&c nhiéu phwong phéap khac. Két qua la dwong tinh chi khi tat c& cac phuong phap Iva
chon cho két quéa duong tinh. Trwdc khi két luan, phai xem xét trwdrng hop cac két qua dwong tinh gia.

Khi quan séat thay co su khac nhau gilra cac két qua thu dwoc tw cac k§ thuat sdc ky khac nhau, cac
gia tri chénh léch vé két qua c6 thé do cac nguyén nhan khac nhau (xem Phu luc C), vi du:

— cac ‘ke”t qua dwong tinh gia (vi du: do nhiét dd cao o dau vao, hoic do sw tach khéng hoan toan céac
chét dong phan theo mo ta trong Bang C.1), va

— cac két qua am tinh gia [vi du: thay d6i dung m6i (chd thich 1 trong 10.4) hodc dung mdi duoc siv
dung (chu thich 2 trong 10.4) hodc sw nhiéu trong cac chat nén (xem bén dudi).

Céc két qua dwong tinh gia cling c6 thé do cac amin dugc gidi phong tir cac ngudn khac (vi du:
polyuretan hoac chat lién két ngang). Xem Phu luc C.

Né&u cac amin da’nhan biét c6 cac chat déng phan, can than vé cach nhan biét dang.
10.6 Quy trinh kiém tra
10.6.1 Yéu cau chung

Dé kiém tra quy trinh, thém 100 pl dung dich gdc amin (7.9.1) (hodc mdt lwong dé dat dwoc 30 pg cla
tirng amin trong binh phan trng) vao trong binh phan &ng (8.3) co chtra 15 ml dung dich dém xitrat/natri
hydroxyt (7.5) da"gia nhiét. Quy trinh kiém tra nay phai dwoc thwc hién véi tirng 16 mau thie.

Sau d6, thuc hién theo quy trinh dwoc cho trong 10.4 va 10.5. Pinh lwvong chuén kiém tra nay dua trén
dung dich hiéu chuan thwong 1€ (7.9.2).

10.6.2 Hiéu chuan béang chat chuan néi (dinh lwong dwoc thwe hién bing sac ky khi)



Axhse ¥,

Ps=PeXp A XV 1)

Trong dé

Ps nong doé ctia amin trong dung dich mau they, tinh bang pg/ml;

As dién tich peak cia amin trong dung dich mau thtr, tinh bang don vi dién tich;

Ac dién tich peak ctia amin trong dung dich hiéu chudn, tinh bang don vi dién tich;

Aiss dién tich peak ctia chat chuan ni trong dung dich mau th, tinh bang don vi
dién tich;

Aisc dién tich peak ctia chét chudn ndi trong dung dich hiéu chuén, tinh bang don vi
dién tich;

% thé tich mau thr cudi cung duoc tao ra theo 10.4, tinh bang ml:

Vs thé tich dung dich amin dwoc st dung cho quy trinh kiém tra, tinh bang ml;

Pe néng dé ctia amin trong dung dich hiéu chuén, tinh bang pg/ml.

10.6.3 Hiéu chuan khéng cé chat chuan noi

ol .
Trong dé

Ps néng dé ctia amin trong dung dich mau thtr, tinh bang pg/ml;

As dién tich peak cia amin trong dung dich mau tht, tinh bang don vi dién tich;
Ac dién tich peak ctia amin trong dung dich hiéu chuén, tinh bang don vi dién tich;
vV thé tich mau th&r cudi cung duoc tao ra theo 10.4, tinh bang ml:

Vs thé tich dung dich amin dwoc st dung cho quy trinh kiém tra, tinh bang ml;

Pec néng doé ctia amin trong dung dich hiéu chuén, tinh b&ng pg/ml.

10.6.4 Thu hoéi amin

Ty |& thu hdi amin phai tuan theo cac yéu cau t6i thiéu sau:

— Cac amin s6 1 dén 4, 7, 9 dén 17 va 20 dén 21: 70 %
— Amin s0 8: 20 %
— Amin s6 18 va 19: 50 %
— Amin s6 5, 6 va 22: xem chu thich trong Bang 1
— Anilin: 70 %

CHLj THICH Hién nay, chwa c6 du kinh nghiém dé dwa ra cac yéu cau téi thiéu cho cac amin dwoc liét
ké o trén (vi du : 1,4 phenytenediamin).

NEu su thu hdi amin khong tuan theo cac yéu cau t6i thiéu phu hop thi kiém tra quy trinh va thiy lai
bang cac mau th&r maéi.

11 Panh gia
11.1 Yéu cau chung

Theo quy dinh trong 10.5, néu trong khi hiéu chyéin thuong lé (7.9.2) phat hién amin bat ky Ion hon 5

mg/kg thi phai thic hién quy trinh dinh lwgng bang do thi hiéu chuan nhiéu diém (7.9.3) véi it nhat ba

diém.

Néu &p dung ca 10.1 va 10.2 ma thu duoc hai két qua khac nhau thi sau dé ghi lai gia tri cao nhét cta
tlrng amin.

Ve dd thi dwdrng chudn cda tinh dap (ng so v&i néng do chudn da biét (dwoc hiéu chinh vé tinh dap



(rng déi v&i chat chudn ndi néu st dung). Tt do thi hiéu chuén, ndi suy néng doé ctia amin, tinh bang
ug/ml (ps).
11.2 Tinh amin trong mau

Mirc amin dugc tinh bang phan khéi lwong w, tinh bang mg/kg, ctia mau thir theo cong thikc sau:

% ®3)
Trong do
Ps néng do ctia amin trong dung dich mau thi, tinh bang pg/ml;
% thé tich mau th&r cudi cung duoc tao ra theo 10.4, tinh bang mi:
Mme khéi lvong ciia mau ther dét, tinh béng g.

11.3 B0 tin cay cua phwong phap

Do tin cdy cua phuong phap, xem Phu luc B.

12 Bao cao thtr nghiém

Bé&o céo thir nghiém phai gdm t8i thiéu cac théng tin sau:

a) vién dan tiéu chuén nay;

b) loai, ngudn géc va s chon mau thir (mdt phan mau thir, néu cé thé);
c) ngay nhan mau va ngay phan tich;

d) quy trinh 1&y mau va quy trinh chuén bi dwoc thiee hién theo 10.1 va/hoac 10.2;
e) phuong phap phat hién va phuong phap dinh lwong;

f) giéi han phat hién cho tirng amin, tinh bang mg/kg;

g) két qua dwoc ghi lai 1a mirc arylamin, tinh bang mg/kg.

CHU THICH Can can than khi biéu thi cac amin nhé hon 30 mg/kg bdi vi cac gia tri nay co thé do cac
két qua dwong tinh gia. Dé biéu thi két qua, xem Phu luc C.

Phu luc A
(tham khao)
Phan tich sic ky
A.1 Nhan xét ban dau

Do thiét bj (8.8) clia cac phong thtr nghiém co thé khac nhau, khéng co hwéng dan &p dung chung cho
phan tich sac ky. Cac thong sb duwoi day da dwoc thtr nghiém thanh céng va st dung

A.2 Sic ky 1&p méng (TLC)

Ban (HPTLC): Ban (HPTLC):Ban (HPTLC):silica gel 60 v&i chat chi thi phat
huynh quang F254, 20 cm x 10 cm

Thé tich m&u cham: Thé tich m&u chdm:Thé tich mAu chdm:(2 dén 5) pl, dang diém

Dung m6i pha déng 1. Dung mo6i pha dong 1:Dung mdi pha dong 1:clorofom/axit axetic
(90 + 10) phan thé tich

Thubc ther 1 Déi v&i s hinh thanh NOXx, dét trong budng tréng mot cdc co mo v6i

khoang 1 ml dung dich axit sulfuric va thém mat thia nhd natri nitrit rén.
DPoéng ctra budng va dé phan (rng xay ra. Dat ban kho vao trong budng.

Sau 5 min, ldy ban ra va lam kho trong dong khi lanh. Doi v@i su hinh thanh
NOXx, dat trong buéng tréng mot céc co mo v@i khoang 1 ml dung dich axit
sulfuric va thém mat thia nhé natri nitrit rAn. Dong ctra budng va dé phan
(rng xay ra. Dat ban khd vao trong buéng. Sau 5 min, 14y ban ra va lam kho
trong dong khi lanh.Dé&i v&i sy hinh thanh NOXx, dét trong budng tréng mot



