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L&i néi dau
TCVN 10094:2013 hoan toan twong dwong véi EN 14719:2005.

TCVN 10094:2013 do Ban ky thuat Tiéu chudn quéc gia TCVN/TC6 Gidy va san
pham gidy bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwdéng Chét lvgng dé nghi,
B Khoa hoc va Céng nghé cong bd.
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B4t gidy, gidy va cacténg —

Xac dinh ham lwong diisopropyl-naphtalen (DIPN) bang phwong
phap chiét véi dung moi

Pulp, paper and board —

Determination of the diisopropyl-naphthalene (DIPN) content by solvent extraction

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay mé t& phwong phap xac dinh ham lugng diisopropyl-naphtalen (DIPN) c6 trong gidy,
cacténg va bot gidy bing phuong phap chiét véi dung méi. Ham lwgng diisopropylnaphtalen (DIPN)
dwoc biéu thj bang miligam cuta tdbng cac dong phan diisopropylnaphtalen (DIPN) trén mét kilogam
gidy, cacténg hodc bét gidy. Phwong phap nay thich hop dé xac dinh ham Iwvgng diisopropylnaphtalen
(DIPN) c6 gi¢i han xac dinh khodng 0,6 mg/kg.

2 Nguyén tic

Téng ham Iwgng cla diisopropylinaphtalen (DIPN) dwoc xac dinh bang phwong phap chiét véi dung
mdi cac mau gidy, cactdng hodc bdt gidy va phan tich bdng phwong phap séc ky khi véi detector khdi
phd (GC-MS), s dung dietylnaphtalen la chét chuan néi.

CHU THICH  Biéu quan trong can Iwu v |a diisopropylnaphtalen (DIPN) c6 thé tén tai nhu mét chat nhiém ban
trong bt gidy, gidy va cactdng. Trong théi diém hién nay khéng thé tranh dwoc sy cé mat cla
diisopropylnaphtalen (DIPN) khi s& dung xo s@i tai ché. Chung co thé ton tai dwéi dang bj hdp phu vao miu thir

hodc & dang bi bao bgc. Axeton la dung méi hiéu qua ding dé chiét dwoc hoan toan diisopropylnaphtalen (DIPN)
& ¢ hai trang thai vét ly nay.

3 Thubc they
3.1 Quy dinh chung

Triv khi c6 cac quy dinh khac, tit ca cac thudc thir st» dung phai 1a loai dung cho phan tich.
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3.2 Chét chuin

3.2.1 Diisopropylnaphtalen  (DIPN) (hén hop ki thuét cua cac déng phan)

Nha cung c4p phai dwa ra do tinh khiét hoac 2,6-Diisopropylnaphtalen.

3.2.2 Dietylnaphtalen (DEN), cé dé tinh khiét 1a 97 % hodc cao hon.

3.3 Céc hoéa chét, Axeton

3.4 Dung djch gbc xay dwng dwéng chuéan

3.4.1 Dung dich gbc cua diisopropylnaphtalen (DIPN) trong axeton véi néng dd biét chinh xac
khoang 1200 mg/l

Can chinh xac khodng 30 mg diisopropylnaphtalen (DIPN) (3.2.1) cho vao binh dinh mirc 25 ml. B&
sung axeton (3.3) vao khoang mét nlra thé tich binh, I&c dé hda tan sau dé cho pha lodng béng axeton
dén vach mrc.

Tinh ndng @6 cua diisopropylnaphtalen (DIPN) theo mg/l, st¥ dung khéi lvgng can chinh xac va do tinh
khiét.

3.4.2 Dung dich chuin géc (A) c6 ndng do da biét chinh xac khoang 12 mg/l

Chuyén 1 ml dung dich gbc néng do 1200 mg/l (3.4.1) vao binh dinh mic 100 ml va pha loang bang
axeton d@én vach mrc.

3.4.3 Dung djch chuén géc (B) ¢6 néng do da biét chinh xac khoang 120 mgl/l.

Chuyén 10 ml dung dich géc ndng do 1200 mg/l (3.4.1) vao binh dinh mirc 100 ml va pha loang bing
axeton dén vach muc.

3.5 Dung dich chuin néi géc
Dung dich géc dietylnaphtalen (DEN) (3.2.2) trong axeton ¢ ndng d x4p xi 1 000 mg/.

Can chinh xac khoang 50 mg dietylnaphtalen (DEN) (3.2.2) cho vao binh dinh mirc 50 ml va pha lodng
bang axeton dén vach mrc.

4  Thiét bi, dung cu va cac dung cu phu tro

CHU THICH  Mat thiét bi hodc chi tiét clia thiét bi, dung cu chi dwgc liét ké néu ching dac biét, hodc c6 cac chi
sb ky thuat dic biét, cac dung cu thly tinh va cac dung cy théng thudng trong phong thi nghiém phai co sin.

" Diisopropylnaphtalen 13 tén ciia san ph3dm dugc cung cip bdi Fisher. Théng tin nay dwoc dwa ra chi dé tao
thudn |¢i cho nguéi st dung tiéu chuén va khéng phai do CEN chi dinh. C6 thé sir dung cac san phim tuong ty
clia nha san xuét khac néu cho cung két qua.

6



TCVN 10094:2013
4.1 Thiét bj sac ky khi

Puoc trang bj detector khdi phd.

4.2 Thiét bj sac ky khi cdt mao quan

Cac diéu kién vén hanh thich hgp phéi dwoc thiét 1ap cho thiét bj cu thé duoc sir dung cho phuong
phap xac dinh.

Vi du vé céc diéu kién sic ky khi thich hgp dugc dwa ra dwéi day

Cot 5 % phenylmetyl siloxan 30 m, dwéng kinh trong 0,25 mm d§ day
film 0,25 ym
Khi mang Heli, 1 mi/min.

Chuong trinh nhiétd®  dang nhiét & 70 °C trong 2 min, tang tir 70 °C dén 250 °C véi tbc do
10 °C /min.

déng nhiét & 250 °C trong 15 min

Bom Khéng chia dong, 240 °C
Buoéng truyén 280°C
Phat hién MSD (detector khéi phd)

Cac ion, diisopropylnaphtalen (DIPN) m/z 155, 197, 212
Dietylnaphtalen (DEN) m/z 169

Céc théi gian luu sau day da quan sat dwoc dwéi cac diéu kién nay:

- Diisopropylnaphtalen (DIPN) 6 ddng phan chinh 15,5 min dén 16,1 min.

- Diethylenaphtalen (DEN) 14,8 min

Sy phan tach cla diisopropylinaphtalen (DIPN) thanh 7 ddng phan d& quan sat dwoc véi cac et khac,
ma khang anh hwéng téi két qua.

4.3 Bésiéuam
4.4 Bom tiém, 100 pl, 250 pl
4.5 Pipet, 1 ml, 2ml, 10 ml

4.6 Lo cé nép vin dung tich 40 ml, cé septa béng PTFE (polytetrafioetylen)

5 Ly mau

Boc cac miéng mAu thi¥ riéng biét vao trong mang nham. Tranh dé cho tiép xuc tryc tiép véi mang chét
déo. St dung cac mau thi» khéng bi &m hodc sdy khé.
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6 Chuan bj cac mau the
Tién hanh hai phép thir song song.

Cét tir t&' mAu thir gidy, cactdng hodic bdt gidy (c6 khdi lvong khodng 5 g) thanh cac miéng nhd cé dién
tich xap xi 2 cm?, khong lay canh mép t& mau. Tai cing thoi diém dé can mot mau thir dé xac dinh
ham Iwong chét kho.

Can chinh xac (2,00 + 0,01) g mau thir da dwec chudn bi cho vao lo cé nip vin dung tich 40 ml, bd
sung 100 pl dung dich chudn ndi géc (3.5) va ngdm mau thi trong dé. Sau d6 sir dung éng dong bd
sung 25 ml axeton. Dong ndp lo va gitr 16 h & nhiét dé phang va sau dé cho lo vao bé siéu am trong
15 min.

L&y mét phan nho dich chiét @& phan tich bing GC-MS (s&c ky khi khéi phd).

7  Xay dwng dwéng chuin
7.1 Céc dung dich chuin xdy dwng dwong chuidn

7.1.1 Quy dinh chung
Chuén bj hai bd dung dich chuén c6 ndng @b trong khoang t&r 0,05 mg/l dén 1,0 mg/l (dung dich
chudn A) va tir 1 mg/l dén 10 mg/l (dung dich chuén B).

CHU THICH C6 hai dung djch chuan d6i voi hai gia tri khac nhau.

7.1.2 Dung dich chuén A

St dung bom tiém hoac pipet lay 0,1 ml, 0,2 ml, 0,5 ml, 1,0 ml va 2,0 ml dung dich chudn géc A (3.4.2)
va 100 pl dung dich chuén ndi géc (3.5) cho vao nam binh dinh mec dung tich 25 ml. Pha loang tirng
binh dén vach mic bang axeton dé c6 duoc cac dung dich chudn xay dyng dudng chudn chia lin
lwot 1,2 pg, 2,4 ug, 6 ug, 12 ug va 24 pg diisopropylnaphtalen (DIPN).

7.1.3 Dung dich chudn B

S dung bom tiém hoac pipet Iy 0,2 ml, 0,5 ml, 1,0 mi va 2,0 ml dung dich chuan géc B (3.4.3) va
100 pl dung dich chuén ngi géc (3.5) cho vao bén binh dinh mirc dung tich 25 ml. Pha lodng tirng binh
dén vach mirc béng axeton d& c6 dugc dung dich chudn xay dyng dwong chudn chira 13n lwgt 24 pg,
60 ug, 120 ug va 240 ug diisopropylnaphtalen (DIPN).

Tinh chinh xéac lwgng diisopropylnaphtalen (DIPN) dwoc thém vao cac dung dich chudn xdy dyng
dwdng chuén.

CHUTHICH  Céc dung dich chudn x4y dyng dudng chudn co thé bdo quan dugc trong td lanh dén 3 thang.
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7.2 Gia tri miu tring

Tién hanh theo quy trinh nhw dwg'c mé ta trong Diéu 6 nhwng khdng co mau thi.

7.3 Dung dich chuan kiém chirng

Chuan bj dung dich chuén kiém chirng bang cach Idy 2 ml dung dich chuén géc A (3.4.2) va 100 pl
dung dich chuén ndi géc (3.5) cho vao binh dung tich 25 ml va pha loang bing axeton dén vach muec.
Tinh toan lugng diisopropylnaphtalen (DIPN) dwoc thém vao theo ug.

8 Cach tién hanh

8.1 Phan tich GC-MS

Duy tri diéu kién hoat dong clia hé théng GC-MS nhw nhau déi v&i phép do cla tit ca cac dung dich
dwoc chuén bj theo tir Didu 6 dén 7.3

8.2 Xay dwng dwong chuin

Bom cac dung dich chuan xay dyng duéng chudn dwgc chudn b theo 7.1 cing véi dung dich chudn
kiém ching (7.3) dé& phan tich GC-MS.

Ghi lai cac dién tich pic dwoc tich phan cia cac pic DIPN va DEN. Dung dwéng chudn bing cach vé
@b thi gitka ty 1& dién tich pic tbng clia DIPN/DEN véi khéi lwgng cda DIPN (ug) dugc thém vao cac
dung dich chuéan.

CHU THICH  Hé s twong quan clia cac dwdng chudn phai 14 0,996 hoac tét hon.

Dung dich chudn kiém chirng phai dwa ra két qua tir db thj dwong chudn ndm trong khoang 8 % clia
gia trj tin cay.

Néu hé sé trong quan nhé hon 0,996 thi phai chuan bj cac dung dich chuin géc trung gian méi va cac
dung dich chuan phai dugc chuén bj tir cac dung dich gbc ban dau.

8.3 Phaén tich mau tho

8.3.1 Dich chiét ciia miu thir

Bom dich chiét cia mau thir va mau trdng da dwoc chudn bj theo Didu 6 va 7.2 vao dé phan tich
GC-MS.

8.3.2 Xac dinh DIPN

Nhan dang sau pic DIPN dya trén co s& cla théi gian luu va phép do dién tich pic tdng. Ngoai ra, do
dién tich pic ctia DEN va tinh toan ty I& dién tich pic clia DIPN/DEN.
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8.4 Danh gia cac s6b liéu
8.4.1 Nhiéu nén

Khi khéng con quan séat thdy c6 nhiu nén xuét hién & cac pic clia DIPN hoc DEN tir quy trinh chiét thi
st dung phuwong phap ndy va cac diéu kién GC-MS dugc quy dinh trong (4.2).

CHU THICH  Néu DIPN tim dugc trong mAu trding (7.2) thi phai kiém tra ngudn géc cia sy nhiém bén.
8.4.2 Xac dinh néng dd DIPN trong méu thoy

8.4.2.1 Xac dinh tir dé thj
Boc tr dd thj Guong chudn (xem Diéu 8) khéi lugng cia DIPN, tinh theo pg, cb trong dich chiét cua
mau thr bang phép ndi suy tir cac ty I& dién tich pic tdng ctia DIPN/DPN véi truc x.
8.4.2.2 Tinh toan tir cac théng sb hdi quy
Tinh toan phwong trinh duwéng hdi quy theo cang thire (1):

y=axx+b (4}
trong dé

y la dwdng héi quy (ty 1é dién tich pic);

a  lado dbc ctia dwong hdi quy, tinh bang ug™;

x  landng dd ctia DIPN, tinh bing microgam;

b lahé sb chidn cla dudng hdi quy.

Tinh toan khéi lwong clia DIPN (Mopien) dwoc chiét tir cactong theo cong thire (2)

(2

trong d6
Mop 12 khéi lwgng clia DIPN, biéu thi béing microgram;
vy laduéng héi quy (ty 1& dién tich pic);
b 14 hé sb chdn cla dwong hdi quy;
a  ladd dbc ciia dwéng hdi quy, tinh bang pg ™

Ca hai quy trinh d&u cho két qua khéi lugng DIPN cé trong dich chiét dwoc, tinh theo pg. Néu khéi
lwgng ctia DIPN I6n hon giéi han trén clia dwéng chuan thi dung dich nay phai dwgc pha lodang va tién
hanh phan tich lai.

CHU THICH  Viéc tinh toan tir dwéng hdi quy 14 phuong phap hay dugc ding hon.
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8.4.3 Tinh toan ham lwong DIPN trong gidy

Tinh ham Iwgng DIPN trong gidy, cacténg hodc bét gidy theo cong thire (3)

DIPN,, = Moex 3)

mgy

trong dé
DIPN,  1a ham lugng DIPN, biéu thj bang mglkg;
Mopn la khéi lwgng DIPN, biéu thj bang ug;
mg la khéi lwgng khd clia mau thr da Iy, biéu thi bing g;

Tinh toén gi4 trj trung binh clia hai l4n xac dinh song song.

9 Ddchum

Tt thir nghiém lién phong thi nghiém (n = 7) véi bén méau thir, phwong phap duoc mé ta & trén cho két
qua d6 1ap lai va dd tai lap nhu trong Bang 1. Do 1ap lai dwoc tinh toan nhu hé sé bién thién cla hai
phép thi» song song tir mdi phong thi nghiém. D9 tai Iap dwoc tinh toan nhu hé sé bién thién (CV) gitra
cac gia tri trung binh clia bay phong thi nghiém.

Bang 1 - D6 l1ap lai va d tai lap nhan dweoc tir phép thir lién phong thi nghiém

Miuthe | Gia tri trung binh cia DIPN, |[ D5 13p lai (r) D6 tai lap (R)
mg/kg ! cv : cv, '

, i % ? %

1 ,i 21,34 24 | 3,0

2 i 35,29 2,2 i 49

3 I 42,84 1,1 : 4.2

4 | 108,52 1,1 | 5.4

10 Bao cao thir nghiém

Béo céo thir nghiém phai bao gém céc théng tin sau

a)  Vién dan tiéu chudn nay;

b)  Ngay va dia diém thi;

c)  Nhan biét hoan toan vé& mau thi;

d) Kétqua, bidu thi bdng miligam DIPN trén mat kildgam bt gidy, gidy hoac cacténg;

e) Bét ky sai khac nao so véi quy trinh dwgc quy dinh hodc céac tinh hudng co thé anh hudng dén
két qua.

11
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(1]

(2

(3]
(4]

Thw muc tai liéu tham khao

TCVN 3649:2007 (ISO 186:2002), Gidy va cécténg — LAy méu dé xéac dinh chét luong trung binh
(Paper and board — Sampling to determine average quality) (EN I1SO 186).

ISO 287:1985, Paper and board — Determination of moisture content — Oven-drying method
(EN 20287) V.

ISO 638:1978, Pulps — Determination of dry matter content (EN 20638) 2.

TCVN 4360:2001 (MOD ISO 7213:1981), Bét gidy — LAy méu dé thir (Pulps — Sampling for
testing) (EN 27213).

" Tiéu chudn 1SO 287:1985 da hiy va duoc thay bai ISO 287:2009 (da duoc chap nhan thanh TCVN 1867:2010)
? Tiéu chudn ISO 638:1978 da hiy va dugc thay bdi ISO 638:2008 (44 duwoc chip nhan thanh TCVN 4407:2010)
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