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TCVN 10736-33:2017

L&i noi dau

TCVN 10736-33:2017 hoan toan t;.vorng dwong véi ISO 16000-33:2017.

TCVN 10736-33:2017 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC 146 Chét luong khong khi bién
soan, Tong cuc Tiéu chudn Po lwdng Chét lvong dé nghi, Bd Khoa hoc va Cong nghé cong bo.

B6 TCVN 10736 (ISO 16000) Khéng khi trong nha gdbm cac phén sau:

-

TCVN 10736-1: 2015 (ISO 16000-1:2004) Phan 1: Céc khia canh chung cta ké hoach 1dy méu;
TCVN 10736-2:2015 (ISO 16000-2:2004) Phén 2: Ké hoach l4y mau formaldehyt,

TCVN 10736-3:2015 (ISO 16000-3:2011) Phén 3: X&c dinh formaldehyt va hop chat cacbonyl khéc
trong khéng khi trong nha va khéng khi trong budng thir ~ Phuong phép lay méu chu déng;

TCVN 10736-4:2015 (ISO 16000-4:2011) Phan 4: Xac dinh formaldehyt ~ Phuong phép ldy méu
khuéch tan:

TCVN 10736-5:2015 (ISO 16000-5:2007) Phén 5: Ké hoach lay méu déi véi hop chét hiru co bay

hoi (VOC);

TCVN 10736-6:2016 (ISO 16000-6:2011) Phan 6: Xéc dinh hop chét hiwu co bay hoi trong khong
khi trong nha va trong budng thir bang céch lay mau cha dong trén chét hép phu Tenax TA®, gidi
hép nhiét va séc ky khi st dung MS hogc MS-FID;

TCVN 10736-7:2016 (ISO 16000-7:2007) Phén 7: Chién iwgc lay méu dé xac dinh néng 6 soi
amiang truyén trong khong khi;

TCVN 10736-8:2016 (1ISO 16000-8:2007) Phén 8: Xac dinh thoi gian luu trung binh tai chd cua
khong khi trong cédc to6a nha dé xac dinh dic tinh céc diéu kién théng gio;

TCVN 10736-9:2016 (ISO 16000-9:2006) Phén 9: Xac dinh phét thai ctia hop chét hitu co bay hoi
ttr céc san pham xay dung va dé noi that — Phuong phép buong thir phét thai;

TCVN 10736-10:2016 (ISO 16000-10:2008) Phén 10: X4c dinh phét thai cia hop chét hiru co bay
hoi tir céc sén phdm xay dyng va db ndi that — Phurong phédp ngén thir phat thai;

TCVN 10736-11:2016 (ISO 16000-11:2006) Phén 11: Xéac dinh phat théi cda hop chét hiu co bay
hoi tir céc sén pham xay dung vé dé ndi that — Lay mau, bado quan mau va chudn bi mau thi;

TCVN 10736-12:2016 (ISO 16000-12:2008) Phén 12: Chién lwoc ldy méu dbi véi polycloro bipheny!
(PCB), polycioro dibenzo-p-dioxin (PCDD), polycloro dibenzofuran (PCDF) va hydrocacbon thom da
vong (PAH);

TCVN 10736-13:2016 (ISO 16000-13:2008) Phéan 13: X4c dinh téng (pha khi va pha hat) polycloro
bipheny! gidng dioxin (PCB} va polycloro dibenzo-p-dioxin/polycioro dibenzofuran (PCDD/PCDF) —
Thu thdp méu trén cai loc duwoc hé tror bdng chét hap phy;

TCVN 10736-14:2016 (1SO 16000-14:2009) Phén 14: Xéc dinh tong (pha khi va pha hat) polycioro
biphenyl giéng dioxin (PCB) va polycloro dibenzo-p-dioxin/polycloro dibenzofuran (PCDD/PCDF) -
Chiét, lam sach va phan tich bang sic ky khi phan gidi cao va khdi phé.

TCVN 10736-15:2017 (ISO 16000-15:2008) Phén 15: Céch thirc 14y mau nito dioxit (NO3).
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~ TCVN 10736-16:2017 (ISO 16000-16:2008) Phén 16: Phét hién va dém ndm méc ~ LAy méu bing
céach lpc.

~ TCVN 10736-17:2017 (ISO 16000-17:2008) Phén 17: Phét hién va dém ném méc — Phuong phép
nuoi cay. .

~ TCVN 10736-18:2017 (ISO 16000-18:2011) Phan 18: Phat hi¢n va 6ém ném mdc - Liy méu béng
phuong phap va dap.

~ TCVN 10736-19:2017 (ISO 16000-19:2012) Phén 19: Céch thirc ldy méu ndm méc.

~ TCVN 10736-20:2017 (ISO 16000-20:2014) Phén 20: Phét hién va dém ném méc ~ Xéc dinh sé
dém bao t&r tbng s6.

~ TCVN 10736-21:2017 (IS0 16000-21:2013) Phén 21: Phét hién va dém ndm médc — Lay méu tir vét
ligu.

~ TCVN 10736-23:2017 (ISO 16000-23:2009) Phén 23: Thir tinh ning dé danh gia sy gidm néng do
formaldehyt do vét liéu xdy dung hép thu.

~ TCVN 10736-24:2017 (ISO 16000-24:2009) Phan 24: Thir tinh nang dé dénh gi4 sw gidm nbng do
hop chét hiru co bay hoi (trir fomaldehyt) do vét liéu x8y dung hép thu.

~ TCVN 10736-25:2017 (ISO 16000-25:2011) Phédn 25: Xac dinh phét théi cia hop chét hiru co bén
bay hoi tir céc sdn phdm xay dung — Phurong phép budng thtv nhé.

- TCVN 10736-26:2017 (SO 16000-26:2012) Phén 26: Cach thirc [4y méu cacbon dioxit (CO)

~ TCVN 10736-27:2017 (ISO 16000-27:2014) Phan 27: X4c dinh bui s¢i I4ng dong trén bé mét béng
kinh hién vi dién & quét (SEM) (phuong phép trye tiép)

~ TCVN 10736-28:2017 (ISO 16000-28:2012) Phén 28: Xac dinh phét thai mui tir cdc sdn phdm xay
dung stk dung bubng thi.

~ TCVN 10736-29:2017 (ISO 16000-29:2014) Phan 29: Phuong phép thir c4c thiét bi do hop chat hu
co bay hoi (VOC).

~ TCVN 10736-30:2017 (ISO 16000-30:2014) Phén 30: Thir nghiém cém quan cta khong khi trong
nha,

- TCVN 10736-31:2017 (ISO 16000-31:2014) Phan 31: Do chét chéng chéy vé chét tao déo trén nén
hop chét phospho hitu co-este axit phosphoric.

~ TCVN 10736-32:2017 (I5016000-32:2014) Phan 32: Khdo sét toa nha dé xéc dinh st xuét hién cia
céc chéat 6 nhiém.

~ TCVN 10736-33:2017 (ISO 16000-33:2017) Phan 33: X4c dinh phtalat bng sdc ky khiskhdi pho
(GC/MS).
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L&i géi thiéu

Céc tiéu chudn khac nhau clia b TCVN 10736 (ISO 16000) md ta cac yéu chu chung lién quan dén
viéc do céac chét 6 nhidm khdong khi trong nha va cac didu kién quan trong can dwoc quan sat tredc
hodc trong khi tay mau cac chat gay 6 nhiém hodc cac nhém chét 6 nhiém, ciing nhw céc quy trinh do

ledrng ctia ching (xem L&i noi dau).

Dinh nghia vé méi trudng trong nha dwgc dwa ra & TCYN 10736-1 (ISO 16000-1). Nha & [phong
khach, phdng ngl, phong lam viéc tw lam (DIY), phong thé thao va ham rugu, nha bép va phong tm),
phong lam viéc hodc noi lam viéc trong cac tda nha khong thudc ddi twong phai thanh tra vé sirc khoé
va an toan dbi voi cac chat & nhiém khong khi (vi du nhw van phong, phong ban hang), cac tda nha
cong cdng (vi du nhw nha hang, rap hat, rap chiéu phim va cac phong hop khac) va cabin hanh khach
clia xe ¢ va phwrong tién giao thdng cong cdng 1a nhikng loai mdi trieéng trong nha quan trong nhét.

Phtalat, cac dieste clia axit ortho-phthalic (1,2-benzen dicacbon axit), dirge phat thai vao khang khi
trong nha chdl yéu tir cac s&n phdm sl dung hang ngay bang nhwa mém polyvinyl clorua (PVC). Théng
thwdng, phtalat dwoc st dung lam chét 1am déo trong PVC mém. Nam phtalat dugc sr dung phd bién
nhét la diisodecylphtalat (DIDP), diisononyiphtalat (DiNP), di (2-ethylhexyl) -phtalat (DEHP), di-n-butyl-
phtalat (DBP) va benzyl-n-butyl-phtalat (BBP). Téng quan vé& cac chét phtalat quan trong nhét, céac tir
viét tit clia ching va mdt sb d3c tinh cla chat c6 lién quan ¢6 thé duoc tim thiy trong Bang A.1. Cac
phtalat nay co thé dugc xac dinh trong mai treng trong nha béng cac phwong phap phan tich két hop
séc ky khi/khéi phd dwec néu trong tigu chudn nay.
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Khong khi trong nha - ‘ ) ]
Phéan 33: Xac dinh cac phtalat bang sic ky khi/kh6i phé (GC/MS)

Indoor air -
Part 33: Determination of phtalates with gas chromatography/mass spectrometry (GC/MS)

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh viéc lay mdu va phan tich cac phtalat trong khong khi trong nha va mé ta viée
lay mau va phén tich cac phtalat trong bui nha va trong cac dung méi lau cac miu bd mat bing
phuong phap séc ky khikhdi phd.

Hai phuwong phap 1dy mau va x& Iy mau khac nhau c6 thé thay thé, co tinh twong thich cia ching da
duac chirng minh trong mét thlr nghiém vong, duec quy dinh cho khong khi trong nhall, Viéc lay mau
c6 thé dién ra bang cach st dung cac dng hép thu v&i sw gidi hap nhiét va phan tich GC-MS sau do.
Ngoadi ra, ¢é thé i4y miu bang cac loai éng hép thu khac sau d6 dwgc phan tich bing cach chiét dung
modi véi GC-MS.

Tuy thuge vao phwong phap lay mau, cac hop chét tir dimethyl phtalat dén diisoundexylphtalat co thé
dwoc phan tich bui trong nha nhw mé ta trong Phy luc Ct., Viéc diéu tra mau bui trong nha chi thich
hop nhw phurong phép sang Ige. Cude diéu tra khao sat nay chi dan dén cac gid tri chi thi va khong thé
duoc chap nhan dé danh gia vé su can thiét dwa ra quyét dinh hanh dong cudi cung.

Dimethy! phtalat @én diisoundecylphtalat co thé dwoc phan tich trong cac méu lau biing dung méi nhw
md ta trong Phy luc B. Cac mau lau bang dung méi phis hop d& nhan biét ngudn khong dinh lvong.

CHU THICH V& nguyén tic, phuong phap nay cing thich hop cho viéc phan tich cac chét phtalate, adipat va
este axit cyclohexane dicarboxylic khac, nhwng didu ndy drgc khing dinh bang cach xac dinh dac tinh tinh nang
trong tirng trwdng hep.

Théng tin chung vé céc phtalat dwgc dwa ra trong Phy fuc A.
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2 Tailiéu vién dén
Cac tai lidu vién din sau rat cin thiét cho viéc 4p dung tidu chudn nay. Déi voi cac tai liéu vién dan

ghi nam cdng bé thi ap dyng phién ban dwgc néu. D4i véi cac tai lidu vién din khéng ghi ndm cong
bd thi 4p dung phién ban m&i nhat, bao gdm ca cac stra dbi, bd sung (néu o).

TCVN 10736-6:2016 (ISO 16000-6:2011) Khdng khi trong nha - Phén 6: Xac dinh hop chét hitu co bay
hoi trong khéng khi trong nha va trong budng thi» bdng cach ldy méu chu déng trén chét hdp phu
Tenax TA®, gidi hap nhiét va sac ky khi st dung MS hodc MS-FID;

3 Thuét ngir va dinh nghia

Khéng co thuét ngl va dinh nghia dugc sl dung trong tiéu chuén nay.

4 Phuwong phap lay mau va thiét bi phan tich
4.1 Khai quat

L&y mdu khdng khi trong nha dwoc thuc hién bang cach hdp phu trén mdt 6ng gidi hap nhiét cé chira
soi thach anh va Tenax® TA" hoac trén I&p chét hdp phy nhu Florisil® véi viéc chiét bang dung méi
sau d6 “1. Lurgng dung méi dwoc st dung cho cac quy trinh chiét dung méi phai 12 t6i thiéu dé gidm
t6i da cac gia tri mau tring. TAt ca céc thiét b va thudc thir dwgc st dung can phai sach, nghta &
khong phét hién dugc cac hep chét dugc quan tam,

Nhizng kinh nghiém ti» thir nghiém véng da chi ra ring sy khac biét dang ké gia tri mau trdng cling ¢6
thé do dung méi dwa vao. Do d6, mbi chai dung mdi méi phai dwoc kiém tra sw nhim ban phtalat
trieére khi st dung.

CHU THICH: Kinh nghiém tir thir nghiém véng robin da chi ra réing rra bang dung mdi sach (khéng phat hién
dugc phtalat) di 6é loai bd sy nhidm ban khoi thiét bj va kh? tring bang c&ch dun ndng véi viéc loai hoat tinh
tiép theo clia thiét bi thily tinh 12 khéng bt budc.

Sy phan bd phtalat & khdp noi phai dwoc xem xét trong qua trinh 14y mau khéng khi trong nha dé
tranh nhiém bdn m&u. Cac bién phap dwoc xem xét dé gidm thidu gia trj mau trdng, ciing nhw wu diém
va nhuoc diém ciia tirng phuong phap, dugc mo ta chi tiét trong céc didu twong @ng. Nhikng goi
thém vé dam bao chét lweng va cac van dé lién quan dén cac gia tri mau tring phai xem xét dwoc liét
ké trong Didu 10.

Tenax® TA 14 tén thuong mai clia mét san pham do Buchern cung cip. Thong tin nay dwoc duea ra chi tao
thuén 19i cho ngudi str dung tidu chudn ma khéng phai la xac nhan cia tiéu chudn vé& san pham nay. Cac san
phdm trong duong c6 thé dugc sir dung néu ching cho cac két qua nhw nhau.

2 Florisil® TA |4 tén thwong mai clia mét $an phdm do U.S Silica cung ¢ép. Thong tin nay dwoc dwa ra chi tao
thudn lgi cho ngudi stz dyng tiéu chuin ma khéng phai 14 x&c nhan ctia tiéu chudn vé san phdm nay. Cac san
pham twong dwong cb thé duoe str dung néu chiing cho céc két qua nhi nhau.
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4.2 LAy mau bang cach hap phu voi giai hap nhiét sau dé

S dung thiét bi, thube thir va vaf liéu dwgc md ta trong TCVN 10736-6 (ISO 16000-6) (bao gém Phy
luc tham khao vé& hop chat ban bay hoi) véi cac yéu cau bd sung cu thé sau day:

4.2.1 Thiét bi, vat liéu va hoa chét thao tac

4.21.1 Ong giai hap nhiét, bang thép khong ri, thép boc chét tro hodc 6ng thay tinh dwoc nhdi 1ong
léo mdt nit béng thach anh khong gdy vun 1 cm cé chira it nhdt 200 mg chét hdp phy, vi du:
Tenax® TA" 20/35 (xem TCVN 10736-6:2015 (1SO 16000-6: 2041), Phu luc D).

4.21.2 Hé thong lay mau, theo Hinh 1.

4.21.3 Bom, phu hep voi lueu lwgng thé tich tir 50 miimin dén 200 mifmin trong cac diéu kién lay
ma&u; thé tich 1ay mau tir 20 | d&n xép xi 70 1.

4.21.4 Lwu lwong ké, 3o khong chinh xac tdi da clia phép do khong dugce vugt qua 5 %.
4.21.5 Cac thiét bj lay mau trong phong thir nghiém, 3m ké, nhiét ké, ap ké.

421.6 Cac chuan ndi, dugc yéu cau nhu fa bién phap kiém soat chat lvong ciia toan b qua trinh
phén tich k& ca lay mau; cac vi dy thich hop bao gdm: cac hop chét vong-doteri hoa D4-DMP, D4-DEP,
D4-DBP, D4-8BP, D4-DEHP, D4-DOP ciing nhv diallyl phtalat khéng doteri héa (DAIP), xem Diéu 5
va Bang 3. Cac chudn nay phai dwgc chuén bi frong methanol khdng chira phtalat, nhw dwoc mé ta
trong TCVN 10736-6 (ISO 16000-6), & murc tdi da 1 pl bom vao x4p xi bing khéi lvong clia chét phan
tich vao dau phia lay mau clia 6ng hap phy nhw dy doan trwéc mau da dwoc thu thap trong qua trinh
tay mau.

4.2.1.7 B4 giai hap nhiét, ndi véi GC-MS cho qua trinh gidi hdp nhiét hai giai doan clia éng hap thu
va chuyén hoi da gidi hap qua mot dong khi tro vao hé théng sic ky khi (GC), dwoc gin véi detector
khéi phd (MS). '

CHU THICH Bong thly tinh da khir hoat tinh (silan héa) hodc béng thach anh ciing c6 thé dwoc str dung tam
chét hép thu sau khi xac nhdn phwong phap thich hep.

4.2.2 Chuén bi 6ng giai hap nhiét

St dyng mot dng nhdi bong thach anh va Tenax® TAY nhv dwoc néu trong TCVN 10736-6
(ISO 16000-8). Céac éng hép thu da dwoc nhdi sdn va n dinh trudc co ban sin hodc cb thé duoc
chuén bj trong phong thir nghiém nhw sau:

Mét nit bong thach anh khdng gy vun, thwdng dugc hd tre bdi mét ludi thép khong gi, duwoc lp vao
dau 1ay mau clia éng. Khdi Iegng chét hap thu yéu ciu duoc dd vao éng sau nit bong thach anh. Phén

cudi clia 16p hép thu thwdng duge hd tro bdi mat nat thir hai bang béng thach anh hodc Iwéi thép
khéng gi.

St dung tdi thidu 200 mg chat hap thu cho mdi éng dé dam bao dung lwong hap thu.
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CHU THICH Xac dinh thé tich thdu qua duoc md ta trong ISO 16017-1; 2000, Phy lyc B. Céc thé tich théu qua
twong &ng véi kich thudc va khéi lugng ciia chét hdp thu. Nguyén tic chung 1a thé tich m3u bdo dam tang gép
ddi khi d6 dai cta i¢p hap thu tang gép ddi (trong khi gitr dudng kinh éng khang ddi).

Sau khi nap c4c éng gidi hdp nhiét (vi du véi Tenax® TA"), cac éng ndy dugce bn dinh trong khodng
8 h & 280 °C va sau dé khoang 30 min & 300 °C trong dong khi tre’ (100 mifmin). Cac éng hép thu tinh
khiét duge day kin va bdo quan & nhiét do phong va trong béng t6i trong mét binh chira dé ngan ngira
nhiém ban miu.

Phan tich mot sé lwong dai dign cac dng da on dinh cho gia tri mau tring, st dyng c4c thong sé phan
tich thdng thudng, d& dam bdo ring mAu trdng gidi hap nhiét 1d G0 nhd [xem TCVN 10736-6
(ISO 16000-6: 2011), 7.1].

L&y mau phai duoc thwe hién cang sém cang tét sau khi 8n dinh. Néu khong thé 1§y mau trong khoang
14 ngay sau khi 6n dinh, sau d can &n dinh lai ng trong khodng 15 min tai khoang 300 °C truéc khi
ldy mau. D& tranh nhiém ban, chi dugc cham vao cac dng giadi hdp nhiét khi st dung gang tay bing vai
bong. Ngoai ra, ghi nhan phai dwoc bd qua.

Thiét bj giai hdp nhiét phai bao dam rang bét ky sw nhidm ban tir b& mat 8ng bén ngoai dugc loai trir
khoi dwéng dén mau phan tich. Néu hé thdng phan tich da chon khong lam duoc viéc ndy, 6ng phai
dwoc xt 1y bang ging tay vai bong sach, ngoai hién tredng va trong phdng thir nghiém dé gidm thiéu
nhiém bén.

Cac 6ng phai dwoc nhan biét va ghi riéng biét nhung khong ding keo dinh vi c6 thé gay tic hodc phai
mau trong qué trinh giai hap nhiét.

4.2.3 Liy mau

Trudre khi ldy mAu, cac éng a dn dinh héa dwoc thém chuin véi dung dich chudn néi tdi da 1 pl trong
methanol (vi du 20 ng/ul cho thé tich lay mau 12 50 I, khéi legng tuyét dbi cla.chudn ndi bd sung phy
thudc vao thé tich ldy mAu va khodng van hanh ciia phwong phap). Dung dich tigu chuén thuong deoc
dwa vao trén phan lay miu cudi clia bng hép thu.

Thiét bi 14y mdu duoc 1p theo Hinh 1 va khong bi 1o ri. Bom dwoc ndi véi phan ddu khong lay mau
clia dng hap thu bing cac dau ndi polyethylen hodc polytetrafiucroethylen (PTFE) va dwoc bat. Néu
thé tich thdu qua clia phtalat dwgc phan tich 1a khong biét, thi hai 6ng hép thu can dwgc ndi véi nhau.
Céc 6ng ndi v&i nhau bang mét khérp ndi khang chira phtalat.

Lwru lugng dong ciing nhw nhiét dd, 4p suét tuyét dbi clia khéng khi va Ao 4m twang dbi cia khong khi
phai dwoc ghi lai. Leu lwgng ty mau thich hep ndm trong khoang tlr 50 mlfmin dén 200 mi/min. Lwu
lwong ndy tuong ¢ng véi thé tich 1y mau dwoc khuyén nghi khoang 20 | dén 70 | @& lay mau
trong khodng thei gian tir 2 h dén 24 h, Sau khi ldy mu, éng hap thu dwoc 1y ra khai thiét bj ldy mau;
¢a hai dau cda dng hap thu phai dwoc déng lai.

Nén lay mau song song khang khi trong nha.
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Cac dng da lay mau phai duoc van chuyén dén phong thir nghiém va phan tich cang sém cang tot.
4.3 Lay mau bing céch hap phl,; va chiét bing dung méi sau dé
4.3.1 Thiét bi, vat lidu va héa chat thao tac
4.3.1.1 Hé thdng ldy miu, theo Hinh 1.

4.31.2 Bom, phii hop vé&i luvu luwong thé tich khodng 2 min trong diéu kién ldy mau, nén lay mau
khoang 1 m® dén 3 m3 trong 8 h dén 24 h,

4.3.1.3 Lwu lwong ké, dd khdng chinh xac do lén nhat khang dwoc vugt qua 5 %.
4.3.14 Lo Mufle,

4.3.1.5 Dia bay hoi phang, chju nhigt, dé lam nong Florisil®?.

4.3.1.6 Florisil®?, tir 60 mesh d&n 100 mesh.

4.3.1.7 Bdng thay tinh, silan hoa.

4.3.1.8 Binh thay tinh, c6 ndp van va giodng lam kin polytetrafluoroethylen (PTFE), 50 ml.

4.31.9 Céac éng héap phu, ong thiy tinh, dai khodng 200 mm, dwdng kinh trong khoang 10 mm dén
12 mm.

4.3.1.10 Phwong tién lay miu phong thir nghiém, am ké, nhiét ké, &p ké.

4.3.1.11 Dung méi, vi du: etyl butyl methyl bac ba (TBME) ho&c toluen, khdng c6 gia tri méu trdng
{dung méi phai dwoc kiém tra khong co gia tri mau tring phtalat).

4.3.1.12 Céac chuan ndi, phi hop, vi dy: cac hop chét vong-doteri héa D4-DMP, D4-0EP, D4-DBP,
D4-BBP, D4-DEHP, D4-DOP ciing nhw cac diallyl khéng doteri hda (DAIP); xem Diéu 5 va Bang 3.

4.3.1.13 GC-MS, hé théng séc ky khi (GC) gén véi detector khéi phd (MS).
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CHU DAN:

1 6ngldy miu

bom chan khdng

dong ho dém gi {ty chon)

loc chéng mai mon (tly chon)

thiét bj do thé tich hodc kiém soat dong
hop bao vé

D B WM

Hinh 1 - So db cta thiét bj ldy miu

CHU DAN:
1 Florisil
2 Bong thay tinh

Hinh 2 — Nap 6ng thiy tinh

4.3.2 Chuan bj Florisil®” va cac 6ng hap phu

Florisil®? dwqrc trdi ra trong mot Iop mong (khodng 3 cm dén 4 cm) trén mét dia bay hoi va dwgc nung
nong & 800 °C trong 6 h. Sau khi lam ngudi trong binh hat &m nd duoc khir hoat tinh véi nuéc cét hai
1&n (ty 1& 3 % theo khdi lwong). D& két thic, 5 g Florisi@®? va 150 pl nwéc dwgce dua vao binh thay tinh-
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50 ml cé nép van va giodng polytetrafluoroethylen (PTFE). Sau khi déng binh, Florisil®? phai dugc trgn
trong khoang 45 min cho dén khibdt chay dong nhét dwoc hinh thanh trd lai. Florisil®? khi» hoat tinh
sau do dugc dd vao mot 6ng hdp phu (xem Hinh 2). Chidu cao cla Florisiil® can dwoc db
khoang 10 cm dén 13 cm. Cac dau clia dng @4 nhdi Florisil® duwoc nat lai bing bdng thiy tinh silan
hod. Cac éng da nap duoc luu trl trong binh hit dm trén silica gel cho @én khi ldy m&u khéng khi.

CHU THICH Hinh hoc cda éng duoc dia trén phuong phap DFG3S),

4.3.3 Cac goiy dé ap dung Florisil®?

M&i 1an nap Florisil®? méi da dwoc nung nong va khir hoat tinh theo 4.3.2 phai duoc kiém tra gia tri
méu tréing. Cac 1an nap ma gia tri miu tring phtalat cao van dugc do sau khi viéc x& ly do duoc tam

néng va khir hoat tinh tr& lai.

Mién 1a cac éng da duwge chuén bi dwoc bdo quan trong binh hat 4m, chiing thich hop dé bao quan va
s dung trong vong sau thang. Sau khi két thic thei gian nay, cac dng khong s dung cin dwoc xa hét
Florisil®? va Florisil® phai dwoc x ly lai theo 4.3.2.

Cac chét hap phy khac nhu Chromosorb 106 hodc cac ch&t mang twong duwong co thé dwoce s dung
1am céc tac nhan hap phy. Viée chudn bi chat hdp phy va 14y mau phai duoc stra dbi phit hop, va sy
phi hop phai duoc ching minh bang viée xac dinh cac dic tinh tinh nang.

4.3.4 Lay mau

Thé tich x4c dinh (vi du 10 pl) clia dung dich chuan ndi (vi du: 100 mgfl, twong tng vai mot khdi Iong
tuyét déi cla chuan ndi bang 1 pg) phai duoc thém vao trwdc khi ldy mau. Viéc chuén bi cac dung dich
chudn nodi duege md td trong Phy luc D (phwong phap gidi hdp nhiét) va trong Phu luc E (déi voi
phuong phap chiét dung mdi st dung Florisil®?).

Chudn ndi dugc thém vao (thdng thwdng) bing mét micro pipet. Dung dich chudn thwémg dwoc dit
vao chét hap phy & phia dinh hwdng vé hwéng dong chay. Lugng b sung cho khodng véan hanh dw
kién tir 0,05 pg/m® dén 10 pg/m® dwoc liét ké trong Bang 1. Cac hop chét dwgc liét ké trong Didu §
ciing phi hep lam chudn ndi.

) DFG 1a viét tit cUa Deutsche Forschungsgemeinschaft, nghia Ia Quy Nghién c(ru Lién Bang Brc.
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Bang 1 - Khoang van hanh dé xac dinh phtalat ¢6 ham lwgng ttr 0,05 pg/m® 4én 10 pg/m®

trong mdt miu khéng khi

Néng @6 ciia dung dich lay Twong (ng véi ndng 46 trong
mau da bl giam . khong khi
mg/l pg/im?
0,05 0,05
0.1 0,1
0,5 0,5
1,0 1,0
2,5 2,5
50 5,0
10,0 10,0

$4 lidu lién quan dén ndng 6 dwec tinh trong khéng khi ta dy kién. Gidi
han phat hién va giéi han dinh legng thiec t& clia phueng phap phai duoc
xac dinh bing phép thir trong phong thir nghiém dwa trén hiéu chudn c6
xem xét dén gia tri mau tring.

CHU THICH 86 liéu dugc dua ra & Bang 1 12 ddng véi thé tich khéng khi
béing 1 m3va x{r Iy miu nhu dwoc néu & 4.3.5.

Thiét bi 1dy mau dwoc I4p rap theo Hinh 1 va kiém tra rd ri duoc thye hién. Luu lwong cling nhw nhiét
d6, 4p suét tuyét ddi ctia khdng khi va d6 &m twong ddi clia khong khi phai dwoc ghi lai. Viéc 1dy mau
dugce thyc hign bang bom, va thé tich 1dy mau tir 1 m® dén 3 m®. DI véi luu lweng tir 2 Imin dén
3 Ifmin, khoang th&i gian Iy mau phai 1a tir 8 h dén 24 h tiy theo cach thire lay mau.

Cac 6ng d4 Iy méu phai dwoc van chuyén nhanh dén phong thir nghiém va viéc xr ly cac fing cén
dworc the hién cang sém cang tot sau khi [dy mau.

4.3.5 Ondinh miu

Florisil® va bong thily tinh tir éng hdp phy dwoc chuyén hoan toan vao binh thily tinh 50 ml ¢6 nép
van va dwoc tron voi 25 ml dung mdi. Binh dwoc dong lai bing mdt ndp van c6 giodng lam kin
polytetrafluoroethylen (PTFE), dwoc lac dé lam wét Florisil va dat hoan toan 15 min trong bon siéu am.

TBME va toluen d& duoc chizng minh la dung méi thich hop. C6 thé st dung dung méi ¢6 dd phan cye
khac. Cac dung mai khdng phan cuc (vi du hexan) khéng thich hop. Tuy nhién, dam bao rang str dung
cling mét dung méi d& higu chudn va xac dinh séc ky khi ciia dung dich mau.

5 ml ctia phan ndi phia trén sau dé dwoc chiét bang mét dng nhd giot va dugc gidm xudng 0,2 ml,
Gidm t&i khd ddn dén sy mét dang ké céc chat, dac biét 1a cac chét phtalat bay hoi. 100 p! cia dich
chiét dam dic nay dwoc chuyén sang cac lo clia may 1y mau ty dong va duoc st dung cho phan tich
CGIMS (Pidu 6). Vi viéc ap dung cac yéu chu k¥ thuat dugc néu & 4.3.4, nong do cua chudn néi trong
tbng dich chiét co dic 12 1 mgil.

14



TCVN 10736-33:2017

5 Hiéu chuan
5.1 Téng quat

Cac phtalat cé trong méi trwdng trong nha c6 xu huéng trdi qua qua trinh phan tach hat-khi ma cha
yéu 1a dac treng bdi ap suat hoi clia tirng hop chét. Phtalat co ap suét hoi cao ¢6 thé tim thay trong
pha khi, trong khi phtalat c6 &p sudt thdp c6 xu huéng ngung tu va phén Ion dugc tim thdy trong pha
hat. Do d6, mét sé phtalat nhw DPhP, DINP, DIiDP va DiUP thuéng ¢ ndng dd khdng phét hién dwoc
trong khong khi trong nha. Céc hop chét ndy sé dwoc tim thay trong cac mau lau béng dung méi va
cac miu bui nha. Cac phrong phap sang loc phtalat trong cac thér nghiém miu lau va byi nha dugc
md ta trong Phy luc B va Phu luc C. Bang 2 dua ra tdng quan vé mét loat phtalat va sy xuét hién cla
chting trong cac méu khong khi hoac trong bui nha cling nhe cac méu lau.

Bang 2 - Cac phtalat c6 thé do dwoc trong cac méi treéng khac nhau

Hop chat Miu khéng khi| Buinha Mau lau

>

DMP X

DEP
bpPpP
DiBP
DBP
BBP
DCHP
DEHP
DOP
DPhP
DiNP
DiDP
DiupP

KX X [ XXX | X |x

X!XXXXXXXXXXXX
PR XX X I X X X X | X IXx

Phai hiéu chuén dé xac dinh ndng dd va khoang lam viéc dugc xac dinh twong (ng. Céan phai co mot
hiéu chudn da diém (it nhat hiéu chuan 5 diém) dé thiét lap hiéu chudn co ban. N6 phai dwgc I3p lai
thudng xuyén, cham nhét 14 sau khi ¢ sy thay ddi dang ké cla hé théng do. Can hiéu chudn nhiéu
diém (it nhat hiéu chuén 3 didm) dé xac nhan ham hiéu chuén.

Cac hop chét vong doteri ligt ké trong 4.2.2 cing nhu diallyl phtalat khéng doteri (DAIP) khéng phi
hop 1dm chuén ndi (dwa trén ISO 18856).
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5.2 Higu chudn phwrong phap giai hip nhiét

Higu chuan GC-MS chiét bing dung méi t6i thidu 5 didm phai dugc thizc hién bing cach giai hdp mot
éng trdng va chudn b cac éng chudn & 4 mirc hodc nhidu mirc khac nhau bao phli dai lam viéc.
Methanol dwoce st dyng lam dung m6i. Mt vi dy chi tiét vé quy trinh hiéu chudn duoc dua ra trong
Phu luc D.

5.3 Hiéu chuan phwong phap chiét bing dung méi

Hiéu chudn GC-MS gidi hdp nhidt téi thidu 5 diém phai dwoc thure hign bang cach gidi hip mét éng
trAng va chudn bi cac 6ng chudn & 4 mirc hodic nhiu mic khdc nhau bao phi dai lam viéc. Co thé
thém nhiéu diém higu chudn néu cin c6 mdt dai hiéu chudn md réng. Hoac toluen hoic TBME dugc
s(r dung Jam dung moi. MGt vi du chi tiét vé quy trinh hiéu chuén dwgc dwa ra trong Phy lyc E.

6 Nhan dang va dinh lwgng
6.1 Phan tich phd khdi

Trong qua trinh bé gay phtalat qua ion héa dién tl, manh anhydrua véi ty 1& khoi lwgng trén dién thé
{m/z) 14 149 tao thanh pic bazo. Khéi lwvong thuwéng dwoc st dung trong ché dd SIM duorc liét ké trong
Bang 3.

Céc van d& cu thé phét sinh trong qué trinh dinh kegng hén hop ddng phan, vi dy: isononyl, isodecyl va
undecyl phtalat. Vi cac ddng phan phtalat phan manh manh hon céc hgp chét mach thang clia ching,
viéc xac dinh cac chét phtalat s dung ion miz = 149 va hé sé dap Gng ctia hgp chat mach thédng dén
dén két qua thap hon gia trj thye t&. Do do, vi dy DEHP va DiBP cho thdy khodng 20 % d9 nhay phat
hién thap hon di voi cac hep chat mach thdng clia ching khi dinh lvgng bing phuong phap
miz = 149. Két qua th&p hon ddi véi cac thanh phan 6 chudi dai hon co thé [én t&i 50 %.
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Bang 3 — V&t khoi lwong (khdi wong SIM)

Hop chit Chip viét tit| Knhoi lwong dinh lwong | Khdi lwong dinh tinh
Dimethyl phtalat _ | bmp 163 194
Diethyl phtalat DEP 149 177
Di-n-propy! phtalat DPP 149 191,209
Diisobutyl phtalat DiBP 148 167,223
Di-n-butyl phtalat DeP 149 205,223
Benzyl-n-butyl phtalat B8P 149 91,206
Dicyclohexyl phtalat DCHP 149 167,249
Di(2-ethyl hexyl) phtalat DEHP 149 167,279
Di(n-octyl) phtalat DOP 149 167,279
Diphenyl phtalat DPhP 225 77,226
Diisononylphtalat DiNP 293 149,167
Diisadecylphtalat DiGP 307 149
Diisoundecyl phtalat biupP 321 149
Chuén ndi
Phtalat vong-doteri hoa®
D4-Dimethyl phtalat D4-DMP 167 198
D4-Diethyl phtalat D4-DEP 153 181
D4-Di-n-butyl phtalat D4-DBP 153 209,227
D4-Benzyl-n-butyl phtalat D4-BBP 153 95,210
D4-Di(2-ethyl hexyl) phtalat D4-DEHP 153 171,283
D4-Di(n-octyl) phtalat D4-DOP 153 171,283
Diallylphtatat DAIP 149 104,189
a D4-DMP, Ds-DEP, Ds-DBP, D4-BBP, D4-DEHP, Da-DOP.

Khi DAIP dwge st dung tam chuan ndi, can xac nhan ring thoi gian lvu clia DAIP va 4-NP khong
giéng hét nhau.

Ngoai ra, co rét nhiéu pic clia sic ky dd thu duge trong treéng hop clia cac ddng phan phtalat nonyl,
decyl va undecyl (d3c biét I1a trong cadc m&u byi nha hodc cac mAu lau bing dung mai)l'® 118 (xem
Hinh 3). Nhw vay, d6i véi nbng 36 nhw nhau, chiéu cao va dién tich clia cac pic riéng trong kiéu pic cla
loai nay nhd hon so v&i cac phtalat chi gdm mot déng phan, vi du: DEHP. Cac ndng do nhd hon cia
cac dong phan phtalat nonyl va decyl c6 thé gay ra nhirng khd khan véi cac dac tinh phit hgp so véi
céc ndng dd phtalat nhw nhau c6 chira mot déng phan. Do d6, cac gidi han dinh lvong ¢ thé dat duoc
dbi véi hén hop ddng phan cao hon so véi cac phtalat phd bién.
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Néu mét s hdn hop ddng phan khac nhau ¢ trong mdt mau don (vi du nonyl va decyl phtalat), thi viéc
dinh legng chinh xac lwgng hdn hop déng phan duy nhét khong con fa kha thi'®. Hai cach tiép can
khac nhau c6 thé dwoc stF dung & xac dinh cac hdn hep va dinh lwgng ching bdng phép xéap xi:

Y

280000
260 000
240000
220000
200 000
180 000
160 000
140 000
120 000
100 000
80 000
60 000
40 000
20000

DAI | A L 1

24 25 26 27

DINP

T

DIDP

a) Vétkhdi lwong miz = 149

60 000
55000
50000
45 000
40 000
35000
30000
25000
20 000
15000
16 000
5000

DiDP

]

¥

L

T
B=
=
Z

24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 3¢ 35 36 37 X

b) Vét khdi lwong miz = 307

CHU DAN
X thei gian luu
Y cuwdng dd cda tin hidu

CHU THICH: Ngudn théng tin ca nhan R.Nagorka

Hinh 3 - Séc ky dé GC-MS cua chuin DiNP va chuén DiDP
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Viéc nhan dang va dinh lwong dwge thwc hién bing cach s dung khéi luong déc trung
m/z = 293; 307; 321 theo Bang 3. Tuy nhién, didu nay ¢t fién quan dén sy mat do nhay. Hon niva, khoi
lwong dic trung cla cac hén hgp df‘:ung phan dwgc phan bd khéng rd rang (Hinh 3).

Viéc nhan dang va xac dinh th&i gian tich hop dwoc thuc hién bang cach s dyung khdi lwong d3c
treng mfz = 293, 307, 321 theo Bang 3.

Dinh lvgng dwoc thwe hién béng cach sir dung miz = 149. Cac gidi han tich hop dwgc xac dinh trong
dai chdng chéo cla ¢a hai pic (xem Hinh 3). Viéc xac dinh khong chinh xac ctia clra sd tich hgp c6 thé
dan Gén @ khong dam bao dang ké.

Phuwong phap dinh lwong da chon phai dwoc ghi lai trong bao cao thi¥ nghiém. Cac nha cung ¢ap cac
chét chudn phan tich con xa méi bao trum dwoc 36 réng ciia dai phtalat ban bay hoi dugc st dung
thwong mai. Quan trong hon, cac chuén phan tich nay ¢o thé co thanh phan ciu tao khac nhau nhw
dugre minh hoa trong Hinh 4. N6 cho thiy lwgng vét dang ké m/z = 149 cda hai hdn hop DINP cb ban
sén khac nhau. Ca hai hén hop DINP cho thay cac kiéu pic khac nhau véi mot khoang théi gian fwu
khac nhau. Cac chat chuén co cling s6 CAS cé thé co thanh phan khac nhau.

Y

800 000
750000
700000
650 000
600 000
550000
500 000
450 000
400 000
350000
300 000
250000
200000
150000
100 000

50000

0 1 il i H L - L L L L 1 ] 1 1

24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 X

T

L

T

a) Nha san xuit A
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Y

220000
200000
180 000
160000
140000
120 000
100 000
80 000
60000
40000
20000

0 1 1 e ke 1 L] ]

24 25 26 27

1

b) Nha san xuitB
CHU THICH: Ngudn théng tin c& nhan R.Nagorka
Hinh 4 ~ Sic ky dé GC-MS (m/z = 149) cua hai chudn DiNP khéc nhau

Hinh 5 chi ra séc ky db dién hinh clia mot mau khéng khi ¢o gia trj mau trdng phong thir nghiém va
hiéu chuén minh hoa béng x Iy Florisil®?.
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29,65

10

15

20

25

30 35 X

a) Séc ky do gia tri mau tring phong thir nghiém tir ng Florisil dwec thém chudn IS va
IS ddm dic (DAIP): 17,02 min, DiBP: 19,22 min, DBP: 20,85 min, DEHP: 29,65 min

b 4
50 000

T

40000} 11,201404

30000
20000
10 000

17,02

b -

20,85
19,22

26,93

31,99
29,63

1 1

0 M |
10

15

20

25

30 35 )Z

b)Sic ky dd chuan hiéu chudn DMP 1 mg/l : 11,220 min, DEP: 14,04 min, IS (DAIP): 17,02 min,
DiBP: 19,22 min, DBP: 20,85 min, BBP: 26,93 min, DEHP: 29,63 min, DOP: 31,99 min
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Y - 20,85

29,66
19,22 6

50 000
40 000
30000
20000 F 17,04
10000 |-

0-||x111|4.|| L | WP e S [P | SR
10 15 20 25 30 35 X

26,95

¢)Séc ky do ctia mau khéng khi da xtr ly IS (DAIP): 17,04 min, DiBP: 19,22 min,
DBP: 20,85 min, BBP: 26,95 min, DEHP: 29,66 min

Hinh 5 - Sic ky dd dién hinh ciia miu khang khi
7 Thiét Iap do thi hiéu chudn va tinh toan khéi lwong chét phin tich
7.1 Thiét Iap dd thj hiéu chuln

D6 thi higu chudn dugc thiét 13p bing cach sl dung cac dung dich hidu chudn. Cac vi dy v& quy trinh
hiéu chuan thich hop dwoc mé ta trong Phu luc D cho phuong phap gidi hap nhiét va trong Phy lyc E
cho phirong phép chiét dung moi. Bé thiét 1ap ham hidu chun, tinh ty s dién tich pic cta vét ion phan
manh cla chét phén tich v&i dién tich pic clia vét ion phan méanh cla chudn ndi dwoc tinh. Ham higu
chuan dweoc tinh theo Cang thike (1):

Ve, =bm+a (1)
Trong d6
vea 13 ty s6 dién tich pic (ty s6 clia dién tich pic clia chét phan tich véi dién tich pic ca chudn noi);
a la gia trj diém giao cat truc tung;
b 14 d ddc tinh bang pg;
m & khdi lwgng chat phan tich tinh béng pg.

Phan tich hdi quy tuyén tinh st¥ dung khdi lwgng chét phan tich da biét, m va cac ty sb dién tich pic
twong ¥ng, vea dugc thue hién. Ngoai cac chan, a, va do dbc, b, da dé cap & trén, hdi quy phéan tich

cling cho cac thdng sb S, Sb, T, Va Sy, «
Trong d6
Sa 12 dd léch chuén cla gia tri a;

Sy |4 @ 1ach chudn cla do déc;
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r 1a hé s twong quan tuyén tinh;
Syx & 86 1&ch chuan clia hbi quy (46 léch chudn clia wéc lvong);

n biéu thi sb didm do.

7.2 Tinh khéi lwong chét phan tich

Ty sb dién tich pic cia chét phan tich véi dién tich pic clia chudn ndi duwoc thiét 1ap (vea). Kndi lvgng
chéat phan tich, m, tinh bang pg duoc tinh s& dung ti s dién tich pic va cac hé sé hdi quy (do déc va
gia tri a). Gia thiét m = msa, nghia 1a khdi lugong chat phan tich dé cap dén khdi lvong cha chét phan
tich trong dung dich do, sap xép lai Cong thirc (2) cho:

(2)

msa 12 khéi lvong chat phan tich trong dung dich do tinh bang pg.

Gia thiét m = mwwe, Nghia 12 khdi long chét phan tich dé cap dén khdi lwong clia chét phan tich trong
bng giai hap nhiét, sdp xép lai Cang thire (1) cho Céng thire (3):

g =Bl ®)

Muve 1a khdi ligng chét phan tich trong ng gidi hap nhiét tinh bing ng.

Néu gia trj diem giao cét truc tung khong khac biét dang ké so véi 2610, Mso VA Muse Cling ¢6 thé dugc
tinh béng cach st dung Cong thiec (4):

Veu
m , =" 4
sof b ( )
hodc Céng there (5):
Vei
=P 5
nlmbc b ( )

t -Test v&i gia thuyét zero Ho: a = o (v6i a = 0) duoc str dung d& chirng minh néu gia tri didm giao cit
tryc tung, a, sai léch dang ké so véi zero. Thong sb kiém tra, 7, dworc tinh toan & day theo thuat toanl'?)
trong Cdng thirc 6;

srl

i= (6)
Gia tri- f dwoc tinh sau d6 dwgc so sanh voi gia tri- t d& dwoc 18p bang: tuy = tesy, n2 (xem Bang 4).

Néu gia tri- 7 dwoc tinh 1én hon gid tri t da 1ap bang, gia thuyét zero (gia tri a bang zero) phai dugc loai
bo; d6 13, gia tri diém giao cit truc tung phai duvoc xem xét bang ndng do tinh dwoc dwa trén ty sb dién
tich pic, vea [xem Cong thike (2) va (3))].
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Bang 4 - Cac gia tri ctia phan bé-t

Sébactirdof | P(90) P(95) P(99)
1 6,31 12,71 63,66
2 2,92 4,30 9,92
3 2,35 3,18 5,84
4 2,13 2,78 4,60
5 2,01 2,57 4,03
6 1,94 2,45 3,71
7 1,89 2,38 3,50
8 1,86 2,31 . 3,36
9 1,83 2,26 3,25
10 1,81 2,23 317
o 1,64 1,96 2,58

P(x) Xac suét tinh bing %

8 Tinh néng dé khdng khi trong nha
Nbdng d6 khéng khi trong nha dwore x4c dinh tr dung dich do theo Céng thie (7):
= 7)
Trong do
ca 12 ndng dg chét phan tich trong khdng khi trong nha tinh bang pg/m?;
msar T4 khdi lwong chat phan tich trong dung dich do tinh bing pg;
Va 14 thé tich &y mau tinh bang m®.

Néng d6 khong khi trong nha dwec xac dinh tr cac ng gidi hap nhiét theo Céng thire (8):

m
c,l =-.r_;£@.'.. (8)

4
Trong @6
ca & ndng do chét phan tich trong khong khi trong nha tinh bing pg/m®;
Muve 1 khéi lwgng chét phan tich trong dng gidi hap nhiét, tinh béng ug;

Va  lathé tich tdy mau tinh bang m?,
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9 Bic tinh tinh nang

9.1 Gi®i han phat hién

Gi6i han phat hién phan tich (LOD) thwéng dwoc xac dinh 1a ty s6 tin hiéu véi nhiéu 1a 3:1, trong 46
nhiéu clia dudng co s& clia vét khdi lvong ty nhién dwoc st dung dé dinh lwong droc do trong mat
khoang khéng c6 tin hiéu twong (ng véi chiéu rong tin hiéu gép 10 & niva chiéu cao tin higu trvdc khi
tin hiéu di kién. Do co ¥ nghfa tidm an cta nhidu nén, mau, khdng phai 1a chat chuan, phai duoc stv
dung dé xac dinh gidi han phat hién.

9.2 Gi&i han dinh lugng va cac van dé lién quan dén cac gia tri mau tring

Gigi han dinh liong phén tich (LOQ) dworc tinh theo ty s6 tin hiéu mau-nhiéu bang 9:1. Nguwdi sl dung
phai xac dinh gi¢i han dinh lwgng dwa trén cic phép do xac nhan.

LOD va LOQ thuéng phuy thude vao:

Thé tich khi ldy mau,

- Muc dd 6 nhiém khong khi chung trong phong thir nghiém,
- Giéi han phat hién cba thiét b trong cac didu kién phan tich da cho (bao gbm ca dd nhay cla
detector, dd chon loc va ty sé phan chia),

Thé tich cudi cling clia dung dich phan tich (cu thé d& xac dinh gi¢i han phat hién ddi véi phurong
phap chiét dung méi),

Thé tich bom (cu thé @& xac dinh giéi han phat hién déi véi phurong phap chiét dung méi),

Mirc 46 mau trang hé thdng bao gdm ca chat hap thu va nén dung méi.

Trong qua trinh phan tich phtalat, gi¢i han dinh Iugng bi chi phdi bdi sw xuat hién va bién dong clia gia
tri mau tréng hién trvdng (xem Bang 5). Do d6 khong phu hop 8 xac dinh cac gidi han dinh legng
dya trén hidu chuan va cdng bd ching nhu 13 giéi han dinh leong clia pheong phap. B6i vai cac gia tri
mau trdng vurot qua mirc 9 1an clia nhidu, gidi han dinh Iwong cla phuong phap dugc xac dinh 1a gia
tri ting gép Gi cla gia tri mau trdng hién trdng clia ddy mau (xem 10.1). Cac gié tri dwoc do dudi
gi&i han dinh legng tuong (ng dugc chi ra fa "< LOQ". Theo nguyén tic, gia tri sb cla gidi han dinh
legng phai drgc ghi lai.

Gia tri mau tréng hién treéing dugc tinh theo phwong phap tuong ty voi Digu 7 va Bidu 8 va phai duoc
tham chiéu dén thé tich lay mau trong (ng. Két qua clta cac gia tri mau tréng hién trwdng phai duoc
Iap thanh ting tai liéu cho tat ¢ cac chét phan tich. Ching khdng dwoc st dung nhw 14 hiéu chinh cac
két qua nhueng chi dé dién gidi tot hon vé cac gi4 tri do duorc.
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Bang § - Vi dy vé gia trf mau trang trung binh phong thi» nghiém va gia tri nén (khéng khi xung
quanh) trong qua trinh I4y mau khéng khi trong nha bing cac éng Tenax® TA"

Hop chit | Gia tri mau tring trung Gid tri nén Gia tri nén twong
binh phéng thir nghiém ng t&yét asi trng vei 701

ng tuyét doi ug/m?®
DMP <0,5 . <05 <0,007
DEP <0,5 <0,5 <0,007
DPP <05 <0,5 <0,007
DiBP <0,5 0.8 ' 0,011
DBP <0,5 <0,5 <0,007
BBP <0,2 <0,2 <0,003
DCHP <0,1 <0,1 <0,001
DEHP 2,0 4.4 0,063
Chuén ndi: D4-DBP, D4-BBP, D4-DEHP

9.3 D3 léch chuan tai lap va do léch chuan 13p lai

M3t thir nghigém véng da dugc thyre hign dé xac nhan hai phrong phap phan tich cho khdng khi trong
nha dwgc mé ta trong tiéu chuén nady. Cac méu thir nghiém vong bao gdm:

a) Dung dich co chira 4 phtalat cho cac 6ng gidi hap nhiét Tenax®" da thém chuén, va/hosc

b) Ong hép phu Florisik®? a2 tham chudn véi 4 phtalat.

Ong gidi hap nhiét dwoc phan tich theo 4.2 va éng h&p phy Florisil®? dwoc phan tich theo 4.3, Cac két
qua dugc tong hop trong Bang 6. Két qua chirng minh twong thich clia hai phuong phap. Mic da mot
trong nhi*ng phuong phép nay ludn dwoc cac phong thir nghiém ap dung 1an dAu tién, viéc so sanh
cac gia trj tham chiéu cho thay tinh kha thi clia ca hai phwong phap va tinh dung clia cac két qua trong
mdt phuwong sai chdp nhan duoc. :
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Bang 6 — K&t qua phan tich thir nghiém vong véi gia tri tham chiéu twong g,

gia tri trung binh, d6 léch chuén twong d6i va trung vi

Hop chét DiBP  [DBP  |BBP | DEHP
Giai hap nhiét

Gia tri tham chiéu

mgll 175 175 150 200

Gia tri trung binh

mgll 186 191 131 175

P4 léch chuan tai 13p

twong Goi S;

% 23 26 42 31

Trung binh d6 léch
chuan tai lap twong déi

Sr 2,9 2,6 7.5 6.0

%

Trung vi

mgi 176 178 145 182

S6 phong thiv nghiém 6 7 7 7
Chiét dung méi

Gi4 tri tham chiéu

mgit 175 175 150 200

Gia trj trung binh

mg/t 181 184 129 163

D¢ léch chuan tai 13p

twong doi Sk

% 60 62 35 31

Trung binh dé léch
chudn tai lap twong dbi

S 54 45 5.2 4,1
%

Trung vi

mgl 176 178 121 183
Sé phéng thir nghiém 8 8 8 8

M6t ther nghiém vong dé phan tich phtatat da dwoc thie hién vao nam 2005 bdi Van phong Stre khoé
bang Baden Wiirttemberg, Birc, noi mét dung dich phtalat ¢6 ndng do chuwa biét dugc giao nhan.

28 ngudi tham gia @3 phén tich mau theo cac phrong phap ndi bd trong tng; cac két qua duoc thé
hién trong Bang 7. Ngoai ra, mdt mau byi hén hgp cla cac loai byi nha khac nhau dugce sang dén
< 63 um 83 dwoc 26 ngwdi tham gia phan tich. Cac két qué nay dugc trinh bay trong Bang C.2.
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Bang 7 ~ Két qua tir tir nghiém vong robin dé phan tich phtalat trong dung dich®

Gia tri tham Gia tri Trung vj P& léch echuan
chiéu trung binh twong dbi
mg/l mg/l mgy/l %
DMP 10 10,53 10,33 15,39
DEP 110 110,04 108,62 12,66
DPP 80 82,19 82,22 9,15
DBP 70 72,70 72,80 1243
DCHP 60 62,53 59,47 22,16
BBP 40 45,92 39,88 65,13
DEHP 50 50,75 49,97 20,83
DNP? 90 88,08 88,33 11,50
DDP? 120 114,34 113,52 20,53
CHU THICH  n (s6 phong thi¥ nghiém) = 28.
2 két qua néi dén céc thir nghiém véi n-hop chit.

10 Bdao dam chét lwong
10.1 Xac nhan lai phwong phap va xac dinh mau tring

Do sw phan b rong rai dic biét 1 cac chat lam déo DiBP, DBP va DEHP va vi cAc gid tri do duwoc
thuéng ndm trong pham vi gidi han dinh heong, gia tri mau trdng déng mot vai trd quan trong dbi voi
viéc phan tich cac phtalat. Do d6, nén do cac két qua clia céc gi4 tri mau tréng hién triréng lién tuc va
dé ghi lai, vi du mot bidu dd kiém soat dé xac dinh cac thay ddi gia tri mu trdng. Cac van dé dé xac

dinh céc gia trj mau trdng dwoc néu trong Phy luc H.

10.1.1 Gia tri mau trang hién treeng clia khdng khi trong nha

Toan b phwong phap can dwoc kiém tra x4c nhan thudng xuyén va véi tivng loat mau bang cach xac
@inh gia tri mau tréng hién treong. Mdu trdng hién treding clia khong khi trong nha 1a mét mau thu
duoc theo cach gidng hét nh mau thwe té, tuy nhién, khdng hat khdng khi di qua cac thiét bj lay mau,
Cac chéat hap phu can phai khéng bi tép xaGc véi khdng khi xung quanh trong mét thoi gian dai hon so
v&i vigc thay ddi diu ldy mau yéu cdu. Bang cach ndy, gid tri mau trdng hién trwéng c6 kha nang, trong
s nhirng thr khac, ciing bo cdo lién quan dén cac chat gay 6 nhim trong qua trinh van chuyén, dé
thiét tap 14y mau va todn b qua trinh phan tich. Cac gia trj mau tring hién tredng khong dwoc trir vao
két qua mau.

10.1.2 Gia tri miu trang ctia phong thi¥ nghiém phén tich

Ngoai ra, gia tri mau trdng phong thr nghiém clia tat ca cac chat phan tich can phai dwoc xéc dinh sau
khi c6 nhitng thay ddi Ién hon ctia phwong phap phan tich bing mét gia tri mau triing bao gbm toan bd
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phwrong phap phan tich k& ca chiét, 1am sach va dinh lugng. Quy trinh nay ciing duoc khuyén céo theo
sau phan tich mat mau voi cac gi tri virot qua ndng dd trvdc d6 bang hé sb 10.
10.2 Céc bién phap tdi thiéu hoa gia tri mau trang

Cac bién phap sau ddy da duoc chirng minh thanh cong dé téi thiéu hoa cac gia tri mau trang c6 anh
hwéng dang ké dén gidi han dinh lwong:

Boc kin (vi du gidy nhom) vat liéu thao tac sau khi gia nhiét dé gidm thiéu sy xam nhap cdia bui,

Kidm tra xac nhan gi4 tri mau trdng clia hoéa chét va vét ligu thao tac, dac biét 13 dung mai,

L4p rap va lam fkin khi cac phwong tién ldy mau trong phong thir nghiém,

i

Van chuyén va bdo quan cac mau va phurong tign 1y mau trong cac dung cy chiva khdng co phtalat
(gidy nhom, chai thuy tinh ¢4 nat thy tinh nham, binh ¢6 ndp van khong co dém béng chét téng
hop),

Tranh ding gang tay plastic, nhan mac, kem dwdng tay, bao bi gidy dac biét 1a gidy thai, ...

St dung cac thiét bi va vat liéu khong chia phtalat, vi du gang tay bang vai béng, dung cu nhé giot

polytetrafiuoroethylen (PTFE} (vi du Burky Multipett), bdo quan kim tiém trong dung mdi khang co
gia tri mau trdng, bom tiém khéng c6 vach ngan (vi du Merlin Microseal).
10.3 Tailigéu

Béng cau hdi trong TCVN 10736-1 (ISO 16000-1) can dugc sz dung cho cac nghién ciu khong khi
trong nha. Vi du v& bién ban Jdy mu dwoc trinh bay trong Phy luc | nhw tai liéu 1dy mau bd sung.

11 Cantro

Trong qué trinh Iy mau, van chuyén va phan tich phtalat, cin lwu y rdng nhiéu vat ligu va vét lidu
chudn bj duoc trang bj véi cac chét phan tich da duwoc didu tra va cb thé déng gép dang ké vao cac gia
tri mau tring. Cac bién phap dé giam thidu cac gia tri mau trdng duoc néu trong Bigu 10.

Thanh phan kh4c nhau cla cac vt liéu chuén cla hén hgp dong phan c6 ban sén tao thanh mdt van
dé cu thé. B khong dam bao trong qua trinh nhan dang va dinh lweng ddng phan hdn hop dwoc md ta
& 6.1,
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Phu luc A -
(Tham khao)

Théng tin chung vé phtalat

A1 DBdc tinh va sw xuat hién

Phtalats 1a cac chét dieste béo bén virng clia axit ortho-phthalic (axit 1,2-benzen dicarboxyl, xem Hinh
A.1). Mot tdng quan gén day vé san xuét, ing dung, cac déc tinh cla chit va c&c quy dinh phap luat c6
thé duoc tim thay trong tai liéu tham khao®®). Khodng mot triéu thn phtalats dwoc san xuét hang nam
& Tay Au. Hon 90 % dwoce st dung lam chét déo hda cho PVC mé&m. Nam 2004, thi phan clia chét déo
hoa phi phtalat & Tay Au la 7 %. PVC mém ch(ra trung binh tir 30 % dén 35 % chét déo hoa. San
pham clia PYC mém hoc dwoc tim thdy & hau hét cac ho gia dinh: san, da nhan tao, gidy dan twong,
rém nha tdm, day dién, 66 dung cho tré so sinh, db choi tré em, vat lidu gdi, gidy dép, thé thao va giai
tri cling nhu nodi that xe may chira chét phtalat. Nhiéu san pham y té nhw tGi dwng mau va éng mém
cling ¢6 PVC mém.

Nam chét phtalat dwoc st dung phd bién nhét 1a DIDP, DiINP, DEHP, DBP va BBP. Téng quan vé cac
chét phtalat quan trong nhét, céc tlr viét tat cha chung va mét sé déc tinh clia chét o6 lién quan c6 thé
dworc tim thdy trong bang A.1. Cac chét phtalat nay ¢é thé dwoc xac dinh trong khong khi trong nha,
phép thir mau lau bang dung méi hoic trong b'ui nha bang cic phwong phap phéan tich dwgc quy dinh

trong tiéu chuan nay,

DEHP la phtalat dwgc str dung nhidu nhét trong mét thei gian dai. Tiéu thu & Tay Au khodng 460 000
tan trong ndm 1999; twong ¢ng voi gan 42 % tong tiéu thu chét déo. Ty 1& nay da gidm xudng con
22 % vao ndm 2004 & tdng mirc tidu thy chat déo. DEHP dwoc sir dung dén khodng 97 % nhw chét
tao déo trong PVC. Nhirng tac dong dén dd mau mo ctia dat, kha ning sinh sdn va phét trién con
ngudi da dwoc chizng minh dbi véi DEHP, BBP va DBP cling nhw c4c nghién clru thirc nghiém trén
déng vét, két qua 1a ba phtalat nay dwoc phan loai theo Directive 67/548/EEC cia EU nhw la doc tinh
sinh san (gay nguy hiém voi sinh san) va do d6 1a nhitng chat nguy hai.

DIiNP va DIDP 14 hén hep ddng phan, cling c¢6 kha nang chira cac déng phan thong thwéng. DINP [a
hén hop t¥ este clia axit o-phthalic véi Ca-Cio-rvaru (gidu Cs). Do céc quy trinh sén xudt khac nhau, hai
hén hop DINP khac nhau trong thanh phén déng phan clia ching co ban san trén thi trwomg. Trong
trwérng hop clia DIDP, hén hop ddng phan chira este clia axit o-phthalic v&i rrou Ce-Ciq (gidu Cio).
Ham Iuong chinh xac clia hdn hop khong dwoc biét dén dbi voi DINP ciing nhw DIDP. DiNP va DIiDP
hién Ia phtalat dwoc siv dung nhigu nhét & Chau Au. Ty 18 tidu thy chét déo thong thudng chiém 58 %
trong ndm 2004. Con s6 nay twong (ng véi 580 000 tan.

Ca hai phtalat dwoc st dung chti yéu trong céc (bng dung PVC va da thay thé mot phan DEHP trong
‘nhirng ndm gan day.
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N&m 2004, tiéu thu BBP & chau Au gan 19 500 tan. Gan 60 % dwgc st dung lam chét 1am déo PVC.
Khodng 40 % duwoc st dung trong cac polyme khac, vi du trong chét lam kin trén nén polysulfua,
polyamid va acryl bazo, cling nhu trong chét két dinh, thude nhudm va vecni.

Gan 26 000 tdn DBP duwoc san xudt & chau Au vao nam 1998. Khodng 30 % DBP di vao san xuét
thuéc nhudém, chat phan tan, vecni va keo dan. Ngoai ra, DBP cling nhw DEP duoc chira trong mét sb
thudc vien. My pham tiép tuc chira cad DMP va DEP.

Cac chéat phtalat DBP, DiBP, DEHP duoc chira trong cac rac va san pham tai ché, dic biét I3 gidy thai
trong & mirc ppm. Sy 6 nhiém clia gidy phé thai va rdi ro 6 nhiém c6 lién quan phai dugc xem xét trong
qua trinh 14y mau va phan tich.

Bang A.2 dwa ra céc vi dy vé& cac thanh phén phtalat trong cac mau khdng khi trong nha tle mgt cudc
khao sat phoi nhiém khong dé cap dén cac trrdng hop dac biét'. Quy trinh da thye hién béng céach
giai hap nhiét theo 4.2.

Bang A.1 - Phtalat quan trong nhéat va cac dic tinh Iy hoc chon loc

Hop chét Chir viét S6CAS | Céngthirchéa |  Diém sdi °C?
tat hoc

Dimetyl phtalat DMP 131-11-3 CioH1004 281 dén 284
Diethyl phtalat DEP 84-66-2 CiH1eOe 298 dén 302
Di-n-propyl phtalat DPP '131-16-8 CieH1604 317,5
Diisobutyl phtalat DiBP 84-69-5 CisH2204 296,5
Di-n-butyl phtalat DBP 84-74-2 Ci6H2204 340
Benzyl-n-butyl phtalat T 85-68-7 CigHaoOs 370
Dixyclohexy! phtalat DCHP 84-61-7 CaoH2eO4 436
Di(2-ethy! hexyl) phtalat DEHP 117-81-7 [ CoHwOs | 85 |
Di{n-octyl} phtalat DoP 117-84-0 CazH3304 385
Diphenyl phtalat DPhP 84-62-8 Cz20H1404 405
Diisononylphtalat (hdn hop DiNP |28553-12-0 Cz6H4204 270 dén 280 (& 27
ddng phan) 68515480 hPa)
Diisodecylphtalat (hén hop DIDP 26761-40-0 CagHesOs 255 (& 7 hPa)
dng phan) 68515-49-1

Diisoundecyl phtalat (hdn hop DiuP 85507-79-5 CaoHsoO:

déng phén)
Chudn noi

Diallyl phtalat DAIP 131-17-9 C1eH1404 320
D4-Dimety’ phtalat De-DMP 93951-89-4 CoHeD(Os 284
D4-Dietyl phtalat D-DEP 93952-12-6 C12H10D4O04 298 bis 299
D4-Di-n-butyl phtalat 0.-DBP 93952-11-5 CigHisDOs 340
D4-Benzyl-n-butyl phtalat D.-BBP 93951-88-3 |  CioHisDeOs 370
D4-Di(2-etyl hexyl) phtalat D<DEHP | 93951-87-2 C2HuD4O4 384
D4-Di(n-octyl) phtalat D«-D0OP 93952-13-7 CaaH34D4O4 384
a Ngudn : DCHP: www chemjcatbook com; Chuin danh ddu: CID/N ISOTOPES Inc., Quebec, Canada, hitp- ffwww

cdnisotopes com; hop chit khac: GESTIS database{l0].
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CHU DAN:
R1 gécno
R2 géc thom
Hinh A.1 ~ C4u tric co ban cua phtalat

A.2 Phatalat phét thai va cach phan bd trong mdi trieng
Bang A.2 - Thanh phin phtalat trong mau khéng khi trong nha tinh bang pg/m® (n = 34);
gi@i han dinh lvong LOQ ludn ludn bing 0,01 ug/m?, LOQ d6i véi DEHP bang 0,06 ug/m®

Hop chat | 86 méu Gia trjtrung|  Trung vi Min, Max, 95 %
> L0OQ binh

DMP 34 0,34 0,17 0,03 1,80 1,50
DEP 34 0,36 0,32 0,11 0,90 0,77
DiBP 34 0,66 0,66 0,13 2,00 1,33
DBP 34 0,76 0,59 0,09 2,30 1,85
BBP 11 0,01 0,005 0,01 0,04 0,04
DEHP 34 2,64 2,15 0,26 11,0 9,65

Phtalat va céc chét |am dé&o khac chi diroc phan bd Iy hoc trong chat nén polymer va khong lién két
héa hoc. Do d6, phtalat ¢ thé cham nhwng khuéch tan déu ra khéi san phdm trong qua trinh tng dyng
va ¢6 thé bay hoi vao khong khi xung quanh. Ngoai trlr DMP bay hoi, phtalat 1a hop chét hiru co ban
bay hoi (SVOC). Do 86, chiing cé thé nang dac biét d& hap phu lén céc hat trong khdng khi. Phtalat co
thé duoc tim thay trong khong gian ndi that khdng chi trong khong khi trong nha 1B 08 ma con
trong bui nha EIMEICI, Hon niva, trong qua trinh sdn xudt, ché bién va déng goi thyc phdm, phtalat tan
trong chét béo c6 thé triec tiép vao chudi thire n. Sw tiép xtc clia cong déng chau Au véi tam phtalat
dwge mo ta chi tiét trong tai liéu tham khao'. Tiép xUc chinh clia cdng ddng dan cw néi chung véi
phtalat dugc xay ra qua thue phdm va an udng. D4i véi DEP va DBP, phoi nhiém cac chét phtalat & tré
vi thanh nién va ngwoi I6n bi chi phéi bdi viée tiép xac qua da qua cac san phdm cham séc co thé va
my phdm. V&i tré so sinh va tré vi thanh nién, viéc xdm nhap cla DEHP va DiNP xay ra chli yéu do
tiép xtc biing miéng bdi vi chit Iam déo tir db choi va c&c san phdm danh cho tré em co thé dwgc thoi
nhiém bdng nwéc bot. Hon niva, tiép nhan qua miéng cla bui nha déng madt vai trd khong thé bd qua.
Phtalat tryrc tiép di vao mau trong qua trinh st dung céc san phdm y t& nhw cac bng, d4u do va tii mau.
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Ngodi si lan truyén trec tiép (vi dy nhu thube trlr sau), sy phat thai phtalat ngoai trér cling dién ra tir
cac vat liéu bang cach bay hoi, rira trdi va mai mon. Phtalat co thé dwoc van chuyén qua céc khoang
cach dai do khong khi; do d6, cac chat nay dwoc phan bd trén toan cau. Trong méi truong nude,
phtalat h&p phy ndi. DEHP va cac phtalat khac lién tuc tdn tai trong diéu kién ky khi va do d6 tich tu
manh mé trong cac tram tich.

A.3 Thong tin quan Iy

Céc phtalat DEHP, BBP va DBP trong dé choi va cac san phdm danh cho em bé hién dang bi cAm
trong toan bd Lién minh Chau Au (Directive 2005/84/EU ngay 14/12/2005). Hon nia, viéc &p dung
DiNP, DiDP va DOP bi c&m ddi v6i db choi va @b dung tré em o6 thé duwec dua vao miéng. Trong céc
ché phdm nhu thudc nhudém va vecni, duge chuyén téi ngudi ding cudi cling, cling nhw trong cac sén
pham my pham, DEHP, BBP va DBP hién nay cling bi cam trong toan bd EU. Chét thay thé nguyén
lidu khong chéit déo da ton tai d6i véi hdu hét cac san phdm PVC mém. Plastic trén nén polyolefin nhw
polyethylen (PE) hoéc polypropylen (PP) thuéng khdng c6 chat déo héa,
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PhuiucB
(Tham khdo)
Sang loc phtalat trong cac phép thir mau lau bing dung méi
B.1 Chién lwoc do
Ly do diéu tra bing cac mau lau bang dung mdi co thé 1a, vi dy:
- Kiém tra sang loc v&i muc dich xéc dinh vi tri va xac dinh cac ngudn (xem hinh B.1),
- Phét hién sy nhiém ban bé mat co thé xay ra,
- Céc van d& vé swong mi ("bui den”).

Néng dd phtalat trong cac miu lau bang dung mdi tl c&c bé mét clia cac chét khong chira phtalat bén
trong khodng tir 1 pg/m? dén 1000 pg/m2. V&i cac méu swong mu, ndng d6 cao hon theo bac dé Ién co
thé xay ra (dac biét d6i véi DEHP tirng phan > 10 pg/m?). Do dai ndng do rdng, hwrding dan qua trinh
sau day va vi du thiec hanh 1a chi dan thuén tay (xem bang B.1).

b 4 DiNP
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DiBP
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DOP
1] L. | R Y s | L I.I_L_J_ ! 4 . -.L i 1 ]
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DRBP ,
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_—
=

CHU DAN
X thdi gian luy
Y cwdng 36 cla tin hiéu

Hinh B.1 - S&c ky db vétion {(m/z = 149) clia mau lau I&p phii twdng cé chiva phtalat

(phén tich sang loc khéng sir dung IS)
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B.2 Lwa chon bé mat dé lay mau

Viéc Ira chon bé mat ldy mau phai chinh xac va duge lap thanh tai liéu. Mau lau bang dung méi can
duwoce thie hién trén bé mat khdng hép thu (thiy tinh, kim loai, gdm st, chat déo, v.v...). B& mit mau
phu thudc vao nhiém vu do va ndng do duw kién. Can khoang 10 cm x 10 cm.

Nén kiém tra bé mat duoc lwa chon dé kiém tra do bén ctia dung méi trudrc khi lay mau.

B.3 L4y miu va én dinh mau lau bang dung moi
B.3.1 Liy mau

LAy mAu phai dugc thuc hién bing chat nén khong chira phtalat. Khung oxit nhom duwgc khir tring
bing cach nung hoac lau bang vai sach da dwgc chirng minh I phi hop. Chét nén duwgc lam am véi
dung mdi thich hop (TBME, toluene, ethanol) phu thudc vao dd bén clia dung méi trén bé mat. Bé mat
da chon dugc lau bing vat liéu duoc 1am &m ba 1an tao thanh cac dwong lau chdng 1én nhau st dung
nhip hodc kim bang kim loai sach (xem hinh B.2). Qua trinh nay dwoc 13p lai trén cling mot bé mét, néu
can, voi dung mdi thie hai. Twong ty nhw vay, cac nén khong chira mau da dwoc lam &m trong cling
mot cach dwoc lay 1am mau gia tri mau tring. Cac méu phai duoc bao gbi an toan (vi du trong gidy
nhém ho#c chai thiy tinh) dé tranh & nhiém.

|

|

Hinh B.2 — Ldy mau mau lau bang dung méi

Il

Bang B.1 ~ Thanh phin phtalat tinh bing pg/m? trong méu lau biang dung méi tir khung ctra s6

{450 cm?) trong phép do khéng c6 tham chiéu dén tredng hop dic biét

Hep chét Miu 1 M3u 2 Mau 3
DMP <LOQ <LOQ < LOQ
DEP < LOQ <LOQ <LOQ
DBP <LOQ <L0Q <LCQ
BBP <LoQ | <@ | <oQ |
DEHP 12 58 7.7
DOP <LOQ <LOQ <LOQ
Giéi han dinh lugng (LOQ) = 1 pg/m?
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B.3.2 Chiét va phan tich (vi dy thwc tién)

Néu cac chét nén da duoc cho vao chai thly tinh sau khi ldy mau, nén thie hign viée chiét truc tiép
trong cac chai ndy va khong phai chuyén chét nén vao bat ky chai khac. Ngoai ra, cac mau dwoc
chuyén t&i phang thir nghiém trong binh thiiy tinh hogic chai thay tinh (thé tich 50 ml) va tron véi 20 ml
dung mdi va véi 10 pl clia dung dich chuan noi cé ndng do 100 mg/l. Cac binh hodc chai dwoc day lai,
t4c 6 hiéu qua va dugc xi Iy trong mot bdn sidu 4m trong 30 min. 10 mi dung dich ndi phia frén dwoc
gidm xudng con 0,5 ml trong didu kién chan khéng. Can cha y trong qua trinh nay 68 khéng am kho
kiét. Néng do clia chuén néi trong dich chiét c6 dic & day 12 1,0 mghl. Phan tich dich chiét ¢é dic.

Vi du thipe 1& dwroc mé 13 & day phit hop véi ndng d6 tir 5 pg/m? dén 1000 pg/m? cho bé mat 18y méu
10 ¢m x 10 cm. Néu ndng dd cao hon duoc tim thdy hodc dw doan trong cic mau lau, thi phai didu
chinh Ivgng chudn ndi va dung mdi cling nhu d day clia 1dp ndi trén bé mat.

Néu néng dd phtalat rat cao trong cac mau lau dugc dw doan, nhe trong tredng hop (vi du) cac van dé
"tao swrong”, sau d6 chat nén ban dau ciing ¢d thé dwoc chiét véi dung moi (vi du 20 mi) ma khong can
thém vao chudn ndi. Sau @6, mét mau nhd dung dich ndi (t5i da 100 wi) sau d6 dwoc thye hién dé phan
tich va tinh ndng d6 x&p xi. Lvgng yéu cdu clia chudn ndi va dung méi, cling nhw hé s ndng d9, sau
d6 co thé dwoc xac dinh dya trén thong tin nay. Tuy nhién, sau khi bd sung chun ndi, miu sé dwoc
t&c fai mdt cach higu qua va duoc x& 1y trong 30 min trong bdn siéu am. Quy trinh nay dac bigt nén
dung trong trwong hop ndng do rat cao trong cac mau lau; sai s6 thé tich 16i xay ra do d6 1a khéng
dang ké.

B.4 Tinh két qua

Néu cac gia tri diém cét tryc tung khong khéc biét dang ké so vai gia tri zero, Cong thize (B 1) 1a hop 1é:

Yo B.1
==t (B.1)

Trong do
m  |a khéi lugng chét phan tich trong dich chiét mau tinh bang pg;
vea 1& ty s6 dién tich pic da tinh;
b 14 dd déc clia ham hiéu chun tinh bang pg™.

Két qua cubi cling, ndng do ¢ clia hop chit dwoc diéu tra trén bé mat dwec ldy méu, dwoc tinh theo
Cong thive (B.2):

m
co=2 (8.2)
Trong dé
ca 14 ndng dd clia hop chét duoc didu tra nghién clru trén bé mét ldy mau tinh bing pg/m?
m 14 khéi lwong chét phan tich trong dich chiét miu tinh bang pg;

A la bé mat duoc ldy mau tinh bang m2.
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Phu luc C
(Tham khao)

Sang loc cac phtalat trong bui nha
C.1 Dinh nghia va dic tring cua bui nha

Bui bat ngudn tir mot s6 ngudn t nhién va nhan tao, do d6 thay déi dang ké trong thanh phan héa hoc
va sinh hoc. Ngoai ra, tinh chét vat Iy ctia bui rat quan trong, trong d6 kich thwére cia tirng hat 1a quan
trong nhét. Cac hat c6 dwéng kinh khi dang hoc khodng 30 ym chil yéu géip la dang hat lo Ing trong
khong khi, trong khi cac hat Ién hon thwéng bi lang dong dwoi dang bui ling dong.

Trong ng canh clia tiéu chuén nay, thust ngl "byi nha" cé nghia 1 tat ca cac loai hat ma gép trong
nha & dang lang dong dé phan biét thuat ng nay vé&i “bui lo Irng™. Bui c6 thé 1a chét rén cla cac vat
lisu vd co hodc hitu co khac nhau c6 thé ¢6 ngudn gbc tw nhién hodc tdng hop. Thuat nglr nay bao
gdm khong chi 1a cac phén ¢ ngudn géc trong nha, ma cén bao gom cac phan duoc dwa vao tir bén
ngoai.

Céc thanh phan min hon bao gdm cac manh da va 16ng clia dong vat va con ngudi, mai mon hang dét
va phuy kién (vi du sgi tir quin &o va tham), cac vat liéu vo co nhu cat, dat mun, dat sét, mau vun va
cac hat bd hong va bui tir qua trinh dbt chay (khoi) va vi sinh vat, bao tir ndm va phan hoa ciing ¢6 mit.
Cac thanh phén thé hon bao gém, chang han nhuw cé&c bd phan cla cay nhw 1a va Ia kim loai, toc, da va
cat. Bui nha do dé bao gbm céc hat cb cling dwdng kinh trong pham vi dwoi milimet va trong khoang
vai milimét c6 dang hinh tron, da gidc hodc dang sei.

Ngoai phan bd kich thudc cla hat, thanh phan chat hiru co va vé co trong byi trong nha ciing khac
nhau. Bui nha & trudrng mau gido thwdng chiva hdu hét cac chét vo co nhw cat, dat min va dat sét tiy
c4c hé cat. Byi nha tir vat nudi clia gia chit 06 cling thei diém tham bj mai mon manh chi ¢6 duy nhéat
vt ligu hiru co. Do d6, ham lvong chét hitu co (do bing s mét do chay) trong bui nha cb thé tir
< 5 % dén > 95 %%, Péi véi cac phan tich clia phtalat trong bui nha, can leu y dic biét dén cac hat
nhira trong mau bui co thé lam tang ham lwgng phtalat (két qué duong tinh gid).

Dac biét, "dd tudi” cha byi nha, d6 14 thoi gian ma byi da & trén mét dat, anh hudng dén mirc Ao ham
lwong clia cAc chét, vi cac chét ¢ ngudn gdc tir nhidu ngudn khac nhau tich lay véi thai gian trong bui,
Trong tieu chudn nay, phan biét gitra byi ¢ va byi méi. Bui ¢ 12 bui cé tudi khong biét nhu thurdng
théy trén bé& mat clia cac phu kién (td, v.v). Bui m&i duoc dinh nghia & day 1a bui ¢6 do tudi dugc xac
dinh b&i ké hoach do va dwoc biét chinh xac (thwdng 1a mét tudn).

Ngoai ra, sir dung cac phuong phap lay mau khac nhau anh hudng dén két qua nghién cleu bui nha va
cé4c ham lugng clia né. BSi véi nghién clru sau ndy cAn phai tinh dén c4c ham lwgng buyi nha thu dugc,
vi du, trong qua trinh 1y mau bé mat bing may hit byi, sy mét c6 thé x3y ra dbi véi cac chat co ap
suat hoi 4G cao do sy bay hoi tir nén trong qué trinh 14y mau.
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C.2 Cach thirc do

Ly do didu tra mAu byi nha cé thé 13, vi du:

- Kiém tra sang loc d& danh gia tredc sy nhiém bén,

- Binh huéng cac phép do d& xéac dinh dinh lugng phd phltalat.

Lay méu bui phuc vu cho viéc phan tach riéng biét cac hop chat ban bay hoi, thwong dwoc tich loy
trong bui. N6 déng vai trd nhw mdt phuong phép sang loc dé xac dinh phtalat va c6 thé chi ra sw ton tai
clia cac ngudn. Trong qué trinh didu tra byi cli, ¢an luu ¥ réing 6 nhiém cb thé 1a do cac ngudn khéng
con tén tai.

Trong qué trinh 1y m&u bui nha, phai xem xét viéc phan bd cac phtalat & mgi noi Gé tranh nhiém ban
mau. Nhirng goi ¥ trong Diéu 10 phai dwge quan sat 34c biét. Vi nhitng Iy do nay, cac yéu clu ky thuat
chuén bi va vi dy thire té 1a chi dan (xem Bang C.1). Bang C.1 cung cép céc vi du vé nong 86 phtalat
dién hinh trong cac mAu bui khdng dwoc sang loc™. C4c ngudn chinh clia DEHP, DBP va BBP c6 thé
dugc xac dinh bang phuong phap mau lau bang dung méi. Cac nong dé bui do dwgc chirng minh rang
nhén dang ngudn bing phwong phép phan tich byi rat kh6 khan,

C4n it nh&t mot hop chét chudn ndi cho cac mau khéng khi; it nhat phai cé hai hgp chét chuén nbi
duoc yéu cau dbi voi cac mau bui & nha va cac mau lau bang dung méi,

C.3 Thiét bi, vat liéu thao tac va cac héa chat dé lay médu va phan tich

C.3.1  Cai loc, céi loc sgi thly tinh, dwéng kinh tir 50 mm dén 80 mm (thich nghi véi h théng lay
méu), khéng co chét két dinh, duoc &n dinh nhw sau: nung néng dén 500 °C trong 2 h, lam mat trong
binh van chuyén, can (d¢ chinh xac £ 0,1 mg), lwu trlr trong binh van chuyén.

C.3.2 Binh van chuyén cho céc cai loc, binh thich hop, khong phtalat, vi du, dia petri lam bang thuy
tinh vé&i dwong kinh thich hop.

C.3.3 Cac 6ng thily tinh nham, dé 1y mAu bui cho qué trinh chiét.

C.3.4 Dung méi, vi du ete butyl metyl bic ba (TBME) hoac toluen, gia tri mu tréng bing khéng, dé
phan tich dw lwgng.

C.3.5 Bon siéu am,

C.3.6 Mayly tam,
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C.4 Chuln bj phong lay mau

Trwée khi lay m3u bui moéi, & khodng thoi gian xac dinh (vi du mét tudn), tit c& céc dién tich cin lay
mau sau do cin dwoc [am sach ky bing cach lau wét. Viéc Iam sach kj dé tao ra mét tinh trang ban
gau cb thé tai 1ap. Trong thoi gian tir khi 1am sach dén 1y mau toan bo, dién tich cin 1y mau khong
dwoc 1am sach thém niva bdi nhivng ngudi cw ngy. Néu cin phai co két qua phén tich liégn quan dén
quyét dinh, viéc tam sach phai thyc hién bdi cac té chirc do. Viéc Iwa chon dién tich 1ay mau can dugc
thwe hién can than tai chd 86i voi kha nang ¢6 tinh dai dién tdt nhat ¢6 tinh Gén van dé dac thi va lya
chon phai dwoc lap thanh tai liéu. Vat liéu thu duoc dwgc lwu gitk nhe mdt mau tham chiéu cho bét ky
muc dich kiém soat.

Ngoai ra, ¢o thé xi Iy khu vizc Ty mau khdi bj nhiém ban béing cach phl mét 1op phd gidy nhom co thé
duoc kiém tra sau mot khodng thoi gian xac dinh (vi du mot tudn).

C.5 Layméau

Viéc ldy méu c6 thé thwe hién bing cach hut bui khi s dung bd tay méu thich hop gan trén may hut
bui (vi du nhw dau Iy mau cai tién duoc trang bi céi loc soi thiy tinh 5 cm d&n 8 cm) hodc st dung cac
hé thong loc phang.

Dién tich lay mau it nhét phai 18 2 m? va dwgc hut cham theo cach phan Iép. Chi co bé mat tron lang va
bé mat khdng co phtalat thich hop cho viéc 1y mau. Khi bui nha dugce ldy mau tir san, tay thudc vao
diéu kién clia 16p phtl san, trong qua trinh hat bui khdng chi cac hat tir bé mét ca idp phl san, ma con
cac hat tir bat ky cac méi hé va khodng céach trung gian cla san ciing cé thé dugc lay mau. Biéu nay
dac biét quan trong néu vat liéu nén mong chiva cac chét duoc xac dinh trong byi nha. Chi dan vi tri &y
mau cling nhur vat lidu va diéu kién clia bé mat Idy mau 1a ¢an thiét cho bao cao thr nghiém (xem Phy
luc 1).

Khéi lvgng mau can téi thidu cla lwong bui st dung @& chiét nén xap xi 50 mg. Cac vét chét la dién
hinh nhw kep gidy, miéng gidy hodc twong tv dwoc loai ra bang nhip.

Kha ndng nhiém ban do may hit bui st dung va/hoac vat liéu cla tii cia may hat bui khong thé tranh
dwoc 861 voi viec phan tich cac t0i clia may hit bui Gugc 1dm sach bang hat chan khéng glri di. Ngay
ca khi vat lidu chira sl dung clia tli clia may hat bui dwoc kiém tra, song song, gié tri mu bd sung gay
ra, vi dy do may hit bui 1a c6 thé. Vi ly do nay, viéc kiém tra i hat bui dwgc gii di lién quan dén cac
chét phtalat va cac chét tao déo khac 1a khéng hop ly.

C.6 Gia tri mau trang thiét bi dé l4y mau bui nha

Déi voi viéc 1ay mAu bui nha, céc gia tri mau trdng hién trudng 13 rdt khé thye hién dwoc vi mive bién
dbi cao. Tuy nhién, viéc thiét 14p gia tri mau trdng clia thiét bj dwgc yéu cdu dé xac nhan hé thong lay
mau trong treéng ho'p mét (ng dung méi hodc thay ddi mdt bd phan hé théng (vi dy nhwr d6i véi tai hit
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bui). Gid tri mau trang clia thiét bi nhu vay duroc thu thap theo cach gibng véi mau thuc té. Mot lrong
bt khdng chira phtalat (vi dy silica gel hodc bentonit) tir mt bé mat tror duge hit thay cho bui nha.

C.7 Chuan bi mau

Cai loc soi thiy tinh d& chira bui duge cén Jai (38 chinh xlac 1 0,1 mg). Sau @9, cai loc sgi thiy tinh va
bui dwoc chuyén hoan toan vao binh chiét. Mau dugc thém chudn véi mot lwgng phit hop véi chudn
ndi va trdn voi dung mdi G B8, Tigp theo, mau dugce 1dc mét cach hidu qua dé lam wét hoan toan,
chiét trong 15 min trong bdn siéu 4m va sau d6 duoc ly tam (ndu can). Mat phin clia dich chiét dwoc
chuyén sang mét lo mau clia may 14y miu tw dong va dwec st dung cho phan tich GC-MS (Bidu 6).
Néng d6 dién hinh ctia chun ndi trong dich chiét 14, vi dy 1 mg/l.

Céc phtalat co ndng dé thap hon dwoce xac dinh tir dich chiét thd nay bing cac phrong phap phén tich
GC-MS theo Diéu 6. Vi dy, DEPH thuémg yéu ciu pha lodng thém.

TBME va toluene da duwgc chirng minh 1a dung méi chiét thich hop. C6 thé sir dung dung mdi phan
curc khac. Cac dung méi khéng phan cwe (vi dy hexan) khong thich hop. Tuy nhién, dam bdo ring
cling mét dung mdi d& hiéu chuén va xac dinh séc ky khi clia dung dich tay m3u.

C6 thé slr dung may chiét ty dong (vi du nhu ASE). Lu didm Ia thé tich dung méi dwerc giGi han va gia
tri mau tring lap lai dwoc. Didu kign tién quyét ta sw két hop cac két ndi va éng ddn mém phai khong
chira phtalat. Trong qua trinh phan tich bui nha, ¢an luu ¥ ring cac hat nhwa c6 trong bui nha c6 thé
dwgce hoda tan bing cac dung méi va co thé 1am téc nghén cac mao quan van chuyén khong thé ddo

nQUoC.
Viéc chiét xut Soxhlet khang dugc khuyén khich vi cac van dé lién quan dén gia tri mau tring.

Bang C.1 — Néng dd phtalat trong mau fau bui khong dwoc sang loc tinh bing mg/kg

Hop chit DMP DEP pBP DiBP BBP DEHP DiNP

Phong c6 nguén so cap dwoc xac dinh ctia DEHP, DBP va BBP (n = 5)

Gi4 tr trung binh 0.7 32 68 12 36 1268 | 331

Phong khdng c6 ngudn so cép dwoc xac dinh ciia DEHP, DBP va BBP (n = 5)

Gia tri trung binh 0,35 17 18 2 10 1232 193

C.8 Trinh bay két qua

Ham lwgng cla cac thanh phén bui thwéng dwoc bao céo dya trén khéi lwong mg/kg clia bui, nhung
b&o cdo dira trén mét dién tich mg/m? ciing co thé néu dién tich dwoc xac dinh chinh xac. Hon nira, két

qua ciing c6 thé dwgc trinh bay lién quan dén ty 1& 1dng dong mg/(m? d).
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Bang C.2 — Két qua tir phép thir vong dé phan tich phtalat trong

mAu bui hén hop < 63 pm khong thém chuén

Gia tri Trung v Do éch chudn
trung binh twong dai
ug/mi pg/ml %
DEP 13,5 1.1 107
DBP 30,6 28,7 55,0
BBP 49,5 32,5 163
DEHP 827 515 42,3
CHU THICH n (s6 phang thdr nghiém) = 26
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PhulycD
(Tham khao)

Vi du thyc té dé hiéu chudn phirong phap giai hip nhiét

D.1 Dung dich chuan néi

Dung dich dwec chudn bi nhw sau:

10 mg ctia mét hodc nhidu chudn ndi dwoc hoa tan trong methanol va lam day dén 10 ml. Sau d6, pha
lodng 1:50. Quy trinh ndy cho dung dich ¢6 ndng dd 20 mg/l (= 20 pg/mt = 20 ng/pl). Cac dung dich ¢
ban san trén thi tredng cb cling ndng do cb thé dwgc st dyng nhw 1A mdt thay thé.

D.2 Dung dich gbc

Cac hop chat don dé chuan bj cac dung dich gbc | duoe khuyén nghi cho cac mau khdng khi dugc thé
hién trong Bang 2.

D.2.1 Dung djch géc | cia phtalat

Céc dung dich gbc | clia phtalat dwoc chudn bi nhu sau:

50 mg clia méi phtalat néi trén (2 000 ng/pl) degre hoda tan trong 25 mi methanol.

D.2.2 Dung dich géc Il ctia phtalat

Dung dich géc | dwgc pha lodng bing methanol véi hé sb 8 (250 ng/ul).

1 wl dung dich gdc Il va dung dich ndi chudn dwoc bom vao mot dng Tenax® TAY d@é xac dinh céc hé
sb dap (ng phtalat.

D.3 Dung dich hiéu chuan

Céc dung dich hiéu chudn dwoc chudn bj theo so 6 trong Bang D.1

Methanol da dwoc chirmg minh thanh cong lam dung méi. Cé thé str dung dung méi khac. Mién 13 cac
hop chét hiru co bay hoi dwgc xac dinh bing ciing mdt hé théng do, cac chét cé thé bi nhiém ban bdi
dung mdi da str dung (vi du toluen, axeton) phai dwee xem xét.
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Bang D.1 - So @6 chuén bi dung dich higu chudn di véi phrong phap giai hip nhiét

TCVN 10736-33:2017

Ndng do ctia hgp chat Thé tich ctia dung djch Thé tich metanol
dwgc do® gocll

pgim® ul pl
0 0 1000
0,05 995
0,1 10 990
0,25 25 975
0,5 50 950
1,25 125 875
2,5 250 750
5 500 500
7,5 750 250

9,9 990 10

2 Thé tich lay mau: 251
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Phu luc E
(Tham khao)

Vi du thue té dé hiéu chuén phwong phap chiét dung mdi khi str dung Florisi1®?

E.1 Dung dich chuan ndi

Dung dich dwgc chudn bi nhy sau:

10 mg clia mét hodc nhidu chudn ndi dwroc hoda tan trong TBME hodc toluen va lam day dén 100 ml.
K&t qua cho dung dich c6 ndng dd 100 mg/l (= 100 ug/m! = 100 ng/pl). Céc dung dich ¢6 ban san trén
thi treéng b cling ndng do cé thé duge st dyng nhu 13 mot thay thé.

E.2 Dung dich gbc

Cac hop chét don dé chuan bj cac dung dich géc | dwge khuyén nghi cho cac mau khong khi duoc thé
hién trong Bang 2.

E.2.1 Dung dich géc | clia phtalat

Céc dung dich gbc | clia phtalat dwgce chudn bi nhu sau:

50 mg cGia mdi phtalat néi trén duoc hoa tan va lam day dén 100 ml. Dung dich két qua c6 ndng G
bang 500 mgl.

E.2.2 Dung dich goc Il cia phtalat

2 mi clia mdi dung dich géc 1 dwoc hit bang pipet cling nhau cho vao binh dinh lwgng 100 m! va lam
day d@én 100 ml. Két qua la mdt dung dich ¢6 nbng dd cac phtalat twong ¢ng 1a 10 mgi.

Do sw chdng chéo séc ky clia cac pic clia cac hén hgp dong phan cda DiNP, DiDP va DiUP (xem Diéu
6) d& phan tich bui nha va cac miu lau, nén khdng thém céc dung dich clia cac phtalat ndy vao dung
dich chudn két hop I, nhung @& chuan bj cho méi mét trong ba phtalat mét dung dich gbc riéng lla
(DiNP), dung dich géc Ilb (DiDP), dung dich géc lic (DiUP).

E.3 Dung dich hiéu chuén

Cac dung dich hidu chudn dwoc chudn bi theo so d4 trong Bang E.1

TBME va toluen da dwge chivng minh thanh céng iam dung méi. Cé thé sir dyng dung méi it phan cyc
khac. Cac dung méi khdng phan cuc (vi du hexan) 1a khéng phi hgp. Tuy nhién, ddm bdo ring dung
méi nhw nhau dwoc st dung dé higu chuan va xac dinh séc ky khi dung dich mau.
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Bang E.1 - So d6 chudn bi dung dich hi¢u chuan déi véi phwong phap chiét dung méi

[~ Noéng do cia hop chat | Thé tich cia dung The tich dung méi | Thé tich cia dung dich
dwoc do? dich goc il chuan ndi
my/l ul ul ul
0 1000 10
0,05 995 10
0,1 10 990 10
0,5 50 g50 10
1 100 900 10
2,5 250 750 10
5 500 500 10
10 1000 0 10
3 Pai véi thé tich [ay mAu, xem Bang 1. (Sai 58 thé tich nhd bang cach b sung dung dich chuén ndi
duogc bd qua)
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PhulucF
(Tham khao)

Vi du thue té cho sic ky khi voi sw giai hap nhiét

Cac cai dat va cac thang sb cla bd gidi hap nhiét va nhiét do clia bd gidm nhiu tap trung phai duoc
diéu chinh theo cach dé cho phép xac dinh DEPH ban bay hoi ciing véi cac phép phan tich cac chét
phtalat dé bay hoi. Trong toan bd hé théng bom mau (dwéng truyén, dudng ndi, v.v...), phai bdo dam
tinh tro cia dwong dan Iy mau, nhiét 8o va van tdc tuyén tinh dl cao ma cAc chét phtalat can phai
kiém tra (déc biét Ia cac phtalat co diém s6i cao hon) hoan toan chuyén sang cdt GC va can tranh dnh
hudng clia bd nhé. Céc didu chinh thong thudng cla vide phan tich cac hop chét hiru co bay hoi
khdng thich hgp cho muc dich nay. Cac chi tiét ky thuat duge cung cép trong Phu luc F cho séc ky khi
v6i gidi hap nhiét va trong Phy luc G cho séc ky khi sau khi chiét dung moi.

Bé giai hap nhiét ¢6 mach xa ngugc

Bom tiém c6 b cheén bang thly tinh khir hoat tinh réng
Chuwong trinh nhiét a4 16 TDS 35 °C - 60 °C/min — 280 °C (10 min)

Bom tiém (cryofocusing) 40 °C - 12 °C/s - 340 °C (10 min)

CHU THICH Mét sy ddo chiu hudéng dong chay clia khi mang dwec thye hién véi chire ndng xa ngugc tiy
chon clia b gidi hap nhiét trong qué trinh m& 16 TDS dé thay dbi éng, ngan khéng cho st tham nhap clia khdng
khi xung quanh ¢é chira phtalat di vao hé théng bom. Céac gia ti mau trdng o6 ngudn géc trong qua trinh bom
mAu ¢6 thé duoc giam xubng.

Hé thdng séc ky khi (GC) Hé thdng séc ky khi d phan gidi cao

Cot mao quan DB-5MS, chiéu dai 30 m, dwdng kinh trong 0,25 mm, mang day
0,25 um hodc ¢t mao mach thich hgp khac cd @6 phan cuc gidi
han, vi du DB 5, HP5 MS, DB 170 3

Khi mang Heli 5,0

Chuwong trinh nhiét 4 35 °C (1 min) - 20 °C/min - 200 °C - 5 °Cfmin - 260 °C - 20 °C/min —
340 °C (4 min), tdng thai gian: 29 min

Quang phd khéi phd (MS) phd khéi phd bén cye truyén qua

Buong truyén (MS) 320°C
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Phu luc G

{Tham khéo)

Vi du thue té doi véi sac ky khi sau qua trinh chiét dung méi

Hé théng sac ky khi

Cot mao quan

Bom tiém

Nhiét do

Thé tich bom

Chuong trinh nhiét do
Khi mang

Quang phé khéi phd (MS)

Pudng truyén (MS)

Hé théng sac ky khi db phan gidi cao

DB-5MS, chiéu dai 30 m, dwong kinh trong 0,25 mm, mang day
0,25 um hoac ¢t mao mach thich hop khac cé dd phan cuc gidi
han, vi dy DB 5, HPS MS, DB 170 3

Bom chia /khdng chia c6 diu bom khdng cb septum

280°C

1 ul, bom chia dong

90 °C (1 min) - 6 °C/min - 280 °C (7 min), tdng thoi gian: 40 min
Heli 5,0

méy khdi phd bbn cye truyén qua

200 °C
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Phu luc H
(Tham khdo)

Cac van dé lién quan dén gia tri miu tring

H.1 Vi du thic tién cho phwong phap Tenax® TA"

Béng 5 dwa ra ca gia trj trung binh clia gia trj mau tring phong thir nghiém ciing nhw gia tri nén, Néu
khong do dugc gia tri méu trdng, Bang 5 sé chi ra gidi han dinh lwong (ty 1& tin hidu-nén 9: 1 cho phép
do vét khéi lvgng duwoc sir dung dé Ginh lrong) (<LOQ).

Bé xac dinh c4c gi4 ti mau tring trong phong th& nghiém, tam éng Tenax® TA" da dwoc &n dinh va dwoc
thém chudn v6i 1 pl dung dich chuén noi va sau d6 phan tich. D& xac dinh gia tri nén trong suét thdi gian
ldy m3u khéng khi trong nha 24 h (thé tich 14y mau 70 f), khdng khi xung quanh da dwoc hit cing mot didm
va & ey lugng thé tich bang nhau (50 mi/min) théng qua hai éng Tenax® TA" néi véi nhau.

H.2 Vidu thuc tién cho phwong phap Florisil®?

Do Florisil®? dwoc sir dung dé lay mau (xem 4.3.2), cac dng hip phu nap day Florisil®? & mirc 36 lon
khdng c6 phtalat néu str dung phrong phap van hanh phirc tap. Vi vay, can chd y dac biét dén do tinh
khiét clia dung moi dwec str dung dé chiét véi phiong phap nay. Nén feu y ring trong qua trinh xe Iy
mau, 1am tang ndng do clia dich chiét mau 1&n 25 1&n. Do d6, diéu cin thiét Ia trudc khi 4p dung dé
kiém tra cac dung méi cung cép cho viéc chiét clia Florisil®? déi véi thanh phan phtalat clia nd. Do gidi
han du¢i ctia dai lam viéc 1a 0,05 mgft (xem 4.3.4), ham lwgng phtalat dwoc nghién ctru trong dung
mdi, c6 ndng do tang 1én 25 Ian, phai it nhat nhd hon ndng do nay. Tirc 13, ndng d6 cla cac phtalat
dwgce nghién clru riéng I8 trong dung mdi chwra ¢d dac khong dwoce vuot qua 1 pgh dén 2 ugh.

Dua trén kinh nghiém, ham lwong phtalat trong dung méi cé ban sn hién co thuwdng cao hon dang ké.
Lam sach dung mdi bing phwong phap chung cit nhidu I3n (néu can) ia bién phap tét. Do 6, néu ap
dung phuwong phap van hanh phire tap, co thé dat dwoc ndng do céc gid tri mau trdng th&p hon ndng
d6 0,05 mgl trong dich chiét dam dic. D& so sanh, can phai tham chidu dén séc ky db cla gia tri m&u
trdng phong thir nghiém trong Hinh 5 a). Cac tin higu clia DIDB, DBP va DEHP ¢o thé nhan biét ngoai
pic ctia chudn ndi tirong (rng véi ndng d6 khodng 0,02 mg/l trong dich chiét dam dac. Bi véi thé tich
ldy mau a 1 m®, mdt gia tri mau trdng phong thlr nghidm 14 0,02 mg/l DEHP sé& twong Gng véi
0,04 pg/m®.
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Phuy luct
(Tham khao)

Vi du bién ban {ay miu

[S6 mau Toa nha: Ngay 1y mauw:
Tang:
Phéng:
vi 0
a ”Kl;ong I;hi . ehlgg dung moi .
Bross Bom 55 ToToisachmayhatow | onx___cm
o Md phong str dung Sb dém tai thdi diém bt ddu: | o Cailge phéng FoCmx CF;‘
Sb dém tai thoi diém két thuc: | Loai thiét bi lay mau: - L i
Hé s6 higu chinh bom: 86 cai loc: MR s
Luulwgng:  Imin Khéi lwgng tréng: g
Thé tich: | Vij tri tay mAu; S6 mau don trén mau
két hop:
Sémaudontrenmiu | Vatligu bé mat:
két hop:
VAt liéu bé mat: Didu kién bé mat:
Didu kién bé mét:
o Khong ‘khi» Giéi hap nhigt R L s e e
Ong ‘SbiMay | b ch Luu"ltr;hrg *t:rfﬁw?'qﬁ;fﬁw "I:I?Ié iy
gitv lai R sb béng l/min gian | tich
oR tinh tinh
oR bing | bangl [ K
min S "{

o D hoa dwge dinh vi theo chi so:
o Mau git lai theo s6 the:

Khi hau Nhiét do khdng khi: ~ °C | D am tuong ddi clia khdng khi: % | Ap sulttuyétddi:  hPa
Cudng dd | Loai o O khdng mai o 1rat nhe
mui o 2 nhe o 3 phan biét
o 4 manh o 5 rat manh
o 8 circ ky manh
Nhén biét khac clia nguwdi st dung: o mé nhat o tuong tu
o manh hon hdm nay
Nhan xé¥dac tneng 14y mau
Ngay T T Teén i Nguoi 13y mau ky
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