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1   Ph¹m vi ¸p dông 

Tiªu chuÈn nµy gåm hai ph

(ph

Hµm l

ng kh«ng ® a ra kÕt qu¶ gièng nhau 

tuyÖt ®èi. 

2 Tµi liÖu viÖn dÉn 

C¸c tµi liÖu viÖn dÉn sau rÊt cÇn thiÕt cho viÖc ¸p dông tiªu chuÈn. §èi víi c¸c tµi liÖu viÖn dÉn ghi n¨m 

ban hµnh th× ¸p dông b¶n ®

phiªn b¶n míi nhÊt, bao gåm c¶ c¸c söa ®æi. 

TCVN 4851 -1989 (ISO 3696: 1987), N

5 

vµ ph

TCVN 7115 (ISO 2419), Da   §iÒu hoµ mÉu thö ®Ó x¸c ®Þnh tÝnh chÊt c¬ lý. 

TCVN 7117 (ISO 2418), Da   MÉu phßng thÝ nghiÖm   VÞ trÝ vµ nhËn d¹ng. 

TCVN 7126: 2002 (ISO 4044: 1977), Da - ChuÈn bÞ mÉu thö ho¸. 
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3  ChuÈn bÞ vµ chuÈn ho¸ dung dÞch formal®ehyt gèc 

3.1 Thuèc thö 

Trõ khi cã qui ®Þnh kh¸c, chØ sö dông c¸c ho¸ chÊt cã cÊp ®é ph©n tÝch. N

lµ n

3.1.1  Dung dÞch formal®ehyt, xÊp xØ 37 %; 

3.1.2   

3.1.3 Natri hydroxÝt  2 M; 

3.1.4 AxÝt sulfuric 1,5 M; 

3.1.5 Dung dÞch natri thiosulphat 0,1 M; 

3.1.6 Dung dÞch hå tinh bét 1 %, (nghÜa lµ 100 ml n

3.2 Qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh formal®ehyt trong dung dÞch gèc 

Dïng pipet lÊy 5 ml dung dÞch formal®ehyt (3.1.1) vµo b×nh ®Þnh møc 1 000 ml cã chøa xÊp xØ 100 ml 

n

lµ dung dÞch formal®ehyt gèc. 

Dïng pipet lÊy 10 ml dung dÞch nµy cho vµo b×nh tam gi¸c 250 ml vµ trén víi 50 ml dung dÞch iot (3.1.2) 

vµ cho thªm natri hydroxit (3.1.3) vµo cho ®Õn khi hçn hîp chuyÓn sang mµu vµng. §Ó dung dÞch trong 

15 phót  1 phót ë 18 0C ®Õn 26 0C vµ sau ®ã võa khuÊy dung dÞch võa ®æ thªm 50 ml axÝt sulfuric 

(3.1.4). 

Sau khi cho thªm 2 ml dung dÞch tinh bét (3.1.6), l

(3.1.5) cho ®Õn khi ®æi mµu. TiÕn hµnh ba lÇn chuÈn ®é riªng rÏ. Mét dung dÞch mÉu tr¾ng còng ®

tiÕn hµnh chuÈn ®é theo cïng c¸ch nh  trªn. 
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2

 

CFA  lµ nång ®é dung dÞch formal®ehyt gèc, tÝnh theo mg/10 ml 

V0  lµ thÓ tÝch dung dÞch thiosulphat dïng ®Ó chuÈn dung dÞch tr¾ng, tÝnh theo ml;  

V1 lµ thÓ tÝch dung dÞch thiosulphat dïng ®Ó chuÈn mÉu thö, tÝnh theo ml; 

MFA  lµ khèi l

c1 lµ nång ®é cña dung dÞch thiosulphat, M. 
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4 Ph

4.1 Nguyªn t¾c 

Qu¸ tr×nh nµy cã tÝnh chän läc. Formal®ehyt ®  mét dÉn xuÊt cña c¸c 

an®ehyt vµ xeton kh¸c b»ng ph

formal®ehyt bÞ thuû ph©n trong qu¸ tr×nh chiÕt ®Ó t¹o ra formal®ehyt tù do. 

MÉu thö ® 0C. N

HPLC ®¶o pha, ®

4.2 Ho¸ chÊt 

Trõ khi cã yªu cÇu kh¸c, chØ sö dông ho¸ chÊt cã cÊp ®é ph©n tÝch. N

n

4.2.1 Natri dodecylsulphonat 0,1 % (chÊt tÈy röa), 1g trong 1 000 ml n

4.2.2 DNPH 0,3 % (2,4 ®initrophenylhydrazin) trong axÝt o-phosphoric ®Æc (85 %). (DNPH ®

l¹i tõ axetonitril 25 % trong n

4.2.3 Axetonitril 

4.3 ThiÕt bÞ vµ dông cô 

4.3.1 PhÔu läc cã mµng läc sîi thuû tinh, GF8 (hoÆc phÔu läc thuû tinh G 3, ®

4.3.2 BÕp c¸ch thuû, ®  0,5 0C, phï hîp víi thiÕt bÞ l¾c hoÆc khuÊy; 

4.3.3 NhiÖt kÕ, chia ®é ®Õn 0,1 0C trong kho¶ng tõ 20 0C ®Õn 50 0C; 

4.3.4 HÖ thèng HPLC víi ®Çu dß UV, ë b

4.3.5 Mµng läc polyamid, 0,45 m; 

4.3.6 C©n ph©n tÝch cã thÓ c©n chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg. 

4.4 Qu¸ tr×nh x¸c ®Þnh formal®ehyt cã trong da 

7 

4.4.1 LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu  

NÕu cã thÓ lÊy mÉu thö phï hîp víi TCVN 7117 (ISO 2418) vµ nghiÒn da theo TCVN 7126: 2002           

(ISO 4044: 1977) NÕu kh«ng thÓ lÊy mÉu theo TCVN 7117 (ISO 2418) (vÝ dô da lÊy tõ s¶n phÈm ®· 

hoµn tÊt nh  giµy ñng, quÇn ¸o) th× chi tiÕt cña qu¸ tr×nh lÊy mÉu ph¶i ®

nghiÖm. 

Tr
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4.4.2 ChiÕt formal®ehyt 

C©n 2 g  0,1 g da cho vµo b×nh tam gi¸c 100 ml. Thªm 50 ml dung dÞch chÊt tÈy röa (4.2.1) (®un Êm 

tr 0C) vµ ®Ëy kÝn b×nh b»ng nót thuû tinh (xem chó thÝch). Hçn hîp trong b×nh ®

hoÆc l¾c nhÑ nhµng ë 40 0C  0,5 0C trªn bÕp c¸ch thuû (4.3.2) trong 60 phót  2 phót. Dung dÞch chiÕt 

®· ®un Êm ®

Dung dÞch läc ®Ó trong b×nh kÝn ® 0C ®Õn 26 0C). 

Chó thÝch  TØ lÖ da/dung dÞch ph¶i kh«ng ®

cïng mét ngµy. 

4.4.3 Ph¶n øng víi DNPH 

Dïng pipet lÊy 4,0 ml axetonitril (4.2.3), 5,0 ml dung dÞch n

(4.2.2) cho vµo b×nh ®Þnh møc 10 ml. B×nh ®Þnh møc ®

møc vµ l¾c m¹nh b»ng tay ®Ó trén ®Òu hçn hîp. §Ó nguyªn b×nh Ýt nhÊt trong 60 phót, nh ng tèi ®a kh«ng 

qóa 180 phót. Sau khi läc qua mµng läc (4.3.5) mÉu thö ®

mÉu v

4.4.4 §iÒu kiÖn HPLC (khuyÕn nghÞ) 

Pha ®éng    axetonnitril/n

Cét t¸ch    Merck 100, CH 18,2 (tr¸ng phñ dµy, 12 % C) + precolumn (1 cm, RP18) 

B

ThÓ tÝch b¬m :   20 l 

4.4.5 HiÖu chuÈn HPLC 

Dïng pipet lÊy 0,5 ml dung dÞch formal®ehyt gèc (3.2) cã hµm l

vµo b×nh ®Þnh møc 500 ml, tr

møc, vµ trén ®Òu l¹i. (Nång ®é kho¶ng 2 g formal®ehyt/ml). 

8 

Dung dÞch nµy lµ dung dÞch chuÈn. 

Cho thªm 4 ml axetonitril (4.2.3) vµo tõng b×nh trong s¸u b×nh ®Þnh møc 10 ml, sau ®ã ®Ó t¹o d¶i nång 

®é kh¸c nhau cho thªm vµo mçi b×nh l

Ngay sau khi thªm dung dÞch formal®ehyt, mçi b×nh ph¶i ®

DNPH (4.2.2). Thªm n

kh«ng  qu¸ 180 phót, mÉu thö ph¶i ®

® g/10 ml. 
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4.4.6 TÝnh to¸n nång ®é formal®ehyt trong mÉu da 

     
w

S
F E

FC
C  

CF lµ nång ®é formal®ehyt cã trong mÉu thö chÝnh x¸c ®Õn 0,01 mg/kg, tÝnh theo mg/kg; 

CS lµ nång ®é formal®ehyt thu ® g/10ml; 

F lµ hÖ sè pha lo·ng; 

4.4.7 T¹o mÉu biÕt tr

Cho 4 ml axetonitril vµo b×nh ®Þnh møc 10 ml sau ®ã thªm 2,5 ml dung dÞch läc thu ®  m« t¶ 

trong ®iÒu 4.4.2. Sau ®ã cho thªm mét thÓ tÝch ®· ®

chuÈn ®Ó thu ®

Dung dÞch nµy ®  m« t¶ ë 4.4.5 vµ CS2 ®

     
12

1002

FAC
RR  

     

CS lµ nång ®é formal®ehyt trong mÉu thö kh«ng pha tÝnh theo g/10ml; 

CFA1 lµ l g/10ml; 

RR lµ tØ lÖ thu håi lµm trßn ®Õn 0,1 %, tÝnh b»ng phÇn tr¨m. 

5 Ph

5.1 Ph¹m vi ¸p dông 

®©y t

9 

formal®ehyt bÞ thuû ph©n trong qu¸ tr×nh chiÕt ®Ó thu formal®ehyt tù do. 

5.2 Nguyªn t¾c 

MÉu da ® 0C. N

nµy ®

®
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5.3 Ho¸ chÊt 

Trõ khi cã yªu cÇu kh¸c, chØ sö dông ho¸ chÊt ph©n tÝch tinh khiÕt. N

n

5.3.1  Natri dodecylsulphonat 0,1 % (chÊt tÈy röa), 1g trong 1 000 ml n

5.3.2 150 g amoni axetat + 3 ml axÝt axetic b¨ng + 2 ml axetylaxeton (pentan 2,4 ®ion, CAS 123- 54-6) 

trong 1 000 ml n

s¸ng); 

5.3.3  150 g amoni axetat + 3 ml axÝt axetic b¨ng trong 1 000 ml n

5.3.4  5 g ®ime®on trong 1 000 ml n

126-81-8). 

Chó thÝch  

hoµ tan ®ime®on trong mét l

5.4 ThiÕt bÞ, dông cô 

ThiÕt bÞ t  trong ®iÒu 4.3 nªu trªn. 

5.4.1 Quang phæ kÕ cã cuvet thÝch hîp cã thÓ ®o ®é hÊp thô ë b

5.5 ChuÈn bÞ vµ chuÈn ho¸ dung dÞch formal®ehyt gèc 

Qu¸ tr×nh t  trong ®iÒu 3 nªu trªn. 

5.6 C¸ch tiÕn hµnh x¸c ®Þnh formal®ehyt trong da 

5.6.1 LÊy mÉu vµ chuÈn bÞ mÉu  

NÕu cã thÓ, lÊy mÉu thö phï hîp víi TCVN 7117 (ISO 2418) vµ nghiÒn da theo TCVN 7126: 2002           

(ISO 4044: 1977). NÕu kh«ng thÓ lÊy mÉu theo TCVN 7117 (ISO 2418) (vÝ dô da lÊy tõ s¶n phÈm ®· 

hoµn tÊt nh  giµy ñng, quÇn ¸o) th× chi tiÕt cña qu¸ tr×nh lÊy mÉu ph¶i ®

nghiÖm. 

10 

5.6.2 ChiÕt formal®ehyt 

C©n 2 g 
0C) vµ ®Ëy b×nh b»ng nót thuû tinh (xem chó thÝch). Hçn hîp trong b×nh ®

khuÊy hoÆc l¾c nhÑ nhµng ë 40 0C  0,5 0C trªn bÕp c¸ch thuû (4.3.2) trong kho¶ng 60 phót  2 phót. 

Dung dÞch chiÕt ®· ®un Êm ®

b×nh tam gi¸c. Dung dÞch läc ®Ó trong b×nh kÝn ® 0C ®Õn 26 0C). 
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Chó thÝch  TØ lÖ da/dung dÞch ph¶i kh«ng ®

cïng mét ngµy. 

5.6.3 Ph¶n øng víi axetylaxeton 

Dïng pipet lÊy 5 ml dung dÞch võa thu ®

dÞch thuèc thö (5.3.2). §Ëy kÝn b×nh b»ng nót thuû tinh. Dung dÞch ®

30 phót  1 phót ë nhiÖt ®é 40 0C  1 0C. Sau khi ®Ó nguéi (trong bãng tèi), ®o ®é hÊp thô quang phæ ë 

b

röa (5.3.1) + 5 ml dung dÞch thuèc thö (5.3.2). §é hÊp thô ®o ® P. 

Môc ®Ých lµ x¸c ®Þnh kÕt qu¶ cña ®é hÊp thô tõ mÇu s¾c ban ®Çu cña dung dÞch läc thu ®

5.6.2, dïng pipet lÊy 5 ml dung dÞch läc (5.6.2) cho vµo b×nh tam gi¸c 25 ml vµ thªm 5 ml dung dÞch ë 

®iÒu 5.3.3. Sau ®ã tiÕn hµnh x¸c ®Þnh ®é hÊp thô t  víi mÉu thö. §é hÊp thô ®o ® îc ký 

hiÖu lµ Ee. 

Chó thÝch  LÊy mét phÇn chia nhá h¬n ®èi víi da cã hµm l  75 mg/kg). §èi víi c¸c 

phÇn chia nhá h¬n 5 ml cho thªm n

VÝ dô: hµm l

C¸ch tiÕn hµnh: dïng pipet lÊy 0,5 ml dung dÞch läc (5.6.2) cho vµo b×nh tam gi¸c 25 ml, thªm 4,5 ml n

5.6.4 KiÓm tra thuèc thö kh«ng cã formal®ehyt 

TiÕn hµnh ®o hçn hîp 5 ml dung dÞch chÊt tÈy röa (5.3.1) + 5 ml dung dÞch thuèc thö (5.3.2) so s¸nh víi 

5 ml dung dÞch chÊt tÈy röa (5.3.1) + 5 ml n

cuvet 20 mm ë b

5.6.5 Thö c¸c hîp chÊt kh¸c cã kh¶ n¨ng t¹o mµu víi axetylaxeton 

40 0C  1 0C trong 10 phót  1 phót. Cho thªm 5 ml dung dÞch thuèc thö (5.3.2) vµ ®Ó hçn hîp trong           

30 phót  1 phót ë nhiÖt ®é 40 0C  1 0C. Trong lóc ®Ó nguéi ®Õn nhiÖt ®é phßng, ®o ®é hÊp thô ë           

b

11 

chøa 5 ml dung dÞch thuèc thö (5.3.2). §é hÊp thô nµy ph¶i nhá h¬n 0,05 (®o víi cuvet 20 mm) nÕu 

formal®ehyt ph¸t hiÖn cã trong mÉu da. 

5.6.6 HiÖu chuÈn 

Dïng pipet lÊy 3 ml dung dÞch formal®ehyt gèc thu ®

vµo b×nh ®Þnh møc 1 000 ml ®· cã 100 ml n

vµ trén ®Òu l¹i. Dung dÞch nµy lµ dung dÞch chuÈn dïng ®Ó hiÖu chuÈn (nghÜa lµ dung dÞch chuÈn 

kho¶ng 6 g/ml). 
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Tõ dung dÞch nµy dïng pipÐt lÊy lÇn l

møc 50 ml riªng biÖt vµ cho n

tõ 0,4 g/ml ®Õn 3,0 g/ml. (C¸c l

75 mg/kg d

Tõ mçi dung dÞch nµy, dïng pipÐt lÊy 5 ml vµ trén víi 5 ml dung dÞch thuèc thö (5.3.2) cho vµo b×nh tam 

gi¸c 25 ml. Hçn hîp nµy ®  1 0C trong 30 phót  1 phót. 

Trong lóc ®Ó nguéi hçn hîp ®Õn nhiÖt ®é phßng (tr¸nh ¸nh s¸ng) tiÕn hµnh chôp phæ ë b

Tr

vµ 5 ml n

Nång ®é tÝnh theo 

®é tÝnh b»ng g/ml, trôc y: ®é hÊp thô. 

5.6.7 TÝnh to¸n hµm l

      
a

f
P VF

V
C  

Cp lµ nång ®é formal®ehyt cã trong mÉu da lµm trßn ®Õn 0,1 mg/kg, tÝnh theo mg/kg; 

 

Ee lµ ®é hÊp thô cña dung dÞch läc (mµu ban ®Çu); 

V0 lµ thÓ tÝch dung dÞch röa gi¶i (®iÒu kiÖn chuÈn: 50 ml), tÝnh theo ml; 

Va lµ phÇn chia tõ dung dÞch läc (®iÒu kiÖn chuÈn: 5 ml), tÝnh theo ml; 

Vf lµ thÓ tÝch cña dung dÞch thu ® (®iÒu kiÖn chuÈn:10 ml) , tÝnh theo ml; 

F lµ gradient cña ® g; 

W lµ khèi l

5.6.8 T¹o mÉu biÕt tr

12 

møc 10 ml. Cho vµo mét b×nh ®Þnh møc mét thÓ tÝch ®

chuÈn ®Ó hiÖu chuÈn (5.6.6) ®Ó ®¹t ®Õn nång ®é xÊp xØ b»ng nång ®é x¸c ®Þnh ®

chó thÝch 2). C¶ hai b×nh ®

Sau ®ã chuyÓn l

5 ml thuèc thö (5.3.2) vµo mçi b×nh vµ khuÊy trong 30 phót  1 phót ë 40 0C  1 0C. 

Sau khi ®· ®
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mÉu tr¾ng thu ®

A. §é hÊp thô cña mÉu kh«ng biÕt tr p. 

Chó thÝch 1  NÕu l

Chó thÝch 2  VÝ dô: NÕu l

chuÈn (5.6.6). 

       RR
1002

 

EA  lµ ®é hÊp thô cña mÉu ®· biÕt tr

Ep lµ ®é hÊp thô cña mÉu kh«ng biÕt tr

Ezu lµ ®é hÊp thô mong muèn cña l

RR  lµ tØ lÖ thu håi lµm trßn ®Õn 0,1 %, tÝnh theo phÇn tr¨m. 

NÕu tØ lÖ thu håi (RR) kh«ng n»m trong kho¶ng 80 % - 120 % th× tiÕn hµnh ph©n tÝch l¹i. 

6 BiÓu thÞ kÕt qu¶ 

BiÓu thÞ nång ®é formal®ehyt tù do chÝnh x¸c ®Õn 0,1 mg/kg dùa trªn khèi l

7 B¸o c¸o thö nghiÖm 

B¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i bao gåm c¸c th«ng tin sau: 

a) viÖn dÉn tiªu chuÈn nµy; 

b) lo¹i, nguån gèc, m« t¶ mÉu da ph©n tÝch vµ ph

c) quy tr×nh ph©n tÝch ®· sö dông; 

d) kÕt qu¶ ph©n tÝch vÒ hµm l

e) bÊt kú sù sai lÖch nµo so víi quy tr×nh ph©n tÝch, ®Æc biÖt lµ c¸c b

f) ngµy thö nghiÖm. 

13 
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Phô lôc A 

(tham kh¶o) 

 

§é chÝnh x¸c 

 

A.1 §é chÝnh x¸c cña ph

Sè liÖu sau ®©y thu ®

 

 

MÉu da 

Hµm l îng formal®ehyt      
trung b×nh 

mg/kg 

§é lÆp l¹i 

(mg/kg) 

r 

§é t¸i lËp 

(mg/kg) 

R 

TØ lÖ thu håi 

% 

A 7,65 1,27 3,13 94 

B 17,69 3,82 7,97 96 

C 28,69 5,40 11,42 91 

D 102,16 20,82 64,33 94 

 

A.2  §é chÝnh x¸c cña ph

Sè liÖu sau ®©y thu ®

formal®ehyt ch a biÕt. 

 

 

MÉu da 

Hµm l îng formal®ehyt      
trung b×nh 

mg/kg 

§é lÆp l¹i 

(mg/kg) 

r 

§é t¸i lËp 

(mg/kg) 

R 

TØ lÖ thu håi 

% 
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