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TIEU CHUANVIET NAM TCVN 7421 - 1: 2004

Vat lidu dét — Xac dinh formaldehyt —
Phén 1: Formaldehyt tu do va thuy phan (phudng phap chiét trong
nuéc)

Textiles - Determination of formaldehyde - )
Part 1. Free and hydrolized formaldehyde (water extraction method)

CANH BAO

Tigu chu&n nay cé sif dung cac chat valhoc cac qui trinh ¢6 thé anh hudng dén sifc khde néu nhu
khéng dé phong truc. Tiéu chudn nay chi dé cap dén van dé vé ki thuat chir khéng gitip ngudi sif dung
tranh khai trach nhiém vé phap luat cé lién quan dén sic khoé va an toan trong bat ky trudng hop nao.
Trong qua trinh soan thao tiéu chudn nay ngudi ta coi cac qui trinh tién hanh dugc giao cho nhimg
ngudi cb kinh nghiém va dd kha nang.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chufn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham lugng formaldehyt tir do va formaldehyt thuy phan
mét phan béng phucng phap chiét trong nudc. Phuong phap nay cé thé ap dung cho tat ca cac loai vat
liéu dét.

Qui trinh nay dung dé xac dinh ham Iugng formaldehyt tu do va thuy phan cé trong vai, trong khoang tif
20 mg/kg dén 3500 mg/kg. Gidi han dudi 13 20 mg/kg. Dudi gidi han nay thi bao cao 1a "khdng phat
hién".

Phudng phéap xac dinh Iugng formaldehyt gidi phéng khdi vai qui dinh trong TCVN 7421 - 2: 2004
(1ISO 14184 - 2: 1998) .

2 Tailiéu vién dan

TCVN 1748 - 91 (ISO 139: 1973), Vat liéu dét - Mai trudng chudn dé diéu hoa va thi.

TCVN 4851: 1989 (ISO 3696: 1987), Nudc diing dé phan tich trong phong thi nghiém. Yéu cau ky thuat
va phugng phap thir,
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ISO 4793: 1980, Laboratory sintered (fritted) filters - porosity grading, classification and designatior
(Phéu loc thuy tinh x6p dung trong phong thi nghiém - d6 x8p, phén loai va thiét ké).

3 Nguyén tic

Formaldehyt dugc chiét tir mAu thir véi nudc & 40 °C. Ham ludng formaldehyt sau dé dugc xac dinl
bing phuong phap so mau.

4 Thude thir

Tat ca cac thudc thir phai la loai cb cap d6 phan tich.

4.1 Nudc cat hosc nudc loai 3 phi hgp véi TCVN 4851: 1989 (I1SO _3696: 1987).
4.2 Thudc thir axetylaxeton.

Hoa tan 150 g amon axetat trong khoang 800 ml nudc (4.1), b8 sung 3 ml axit axetic bang va 21
axetylaxeton, chuyén hdn hgp vao binh dinh mitc 1000 mi va cho nudc (4.1) day dén vach mlc. B:

quan dung dich vira pha trong chai mau nau.

CHU THICH 1 Thusc thir nay hoi nga mau i sau 12 gi dau bao quan. Vi vay thuéc thir nay phai dudc ¢
12 gid trudc khi sit dung. Mac db vay, thuéc thir nay cling c6 thé sir dung dugc sau mot khoang thai gian b
quan dai, it nhét sau tuan. Vi d6 nhay clia thubc thir c6 thé thay ddi sau mdt khoang thai gian dai bao quan, tro
fruBng hop nay phai tién hanh hiéu chudn hang tudn dé diéu chinh cac thay d3i nhd trén dudng cong chudn.

4.3 Dung dich formaldehyt, xap xi 37 % (W/V hodc W/W).
4.4 Dung dich dimedon trong etanol.

Hoa tan 1 g dimedon (dimetyl-dihydro resorcinol hodc 5, 5 - dimetyl xyciohexanedion) trong dung d

etanol réi bd sung etanol dén 100 ml. Chuén bi dung dich nay ngay trudc khi s(r dung.

5  Thiét bi, dung cu
5.1 Binh dinh muc c6 nuat, dung tich 50 mi, 250 mi, 500 mi va 1000 mi.
5.2 Binh tam giac c6 nut, dung tich 250 ml.

5.3 Pipet bdu 1 ml, 5 ml, 10 ml va 25 ml va pipet chia d6 5 ml.
CHUTHICH2  C6 thé dung mét hé théng pipet tur dong c6 cling d6 chinh xac vdi cac pipet thong thuang.

5.4 Buret, 10 ml va 50 ml.

5.5 May so mau quang dién hodc may quang phé (do & buéc séng 412 nm).
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5.6 Bb ang nghiém, 8ng nghiém clia may so mau hoac éng nghiém cla may quang phé.
5.7 B&p cach thuy, Iam viéc d nhiét 46 40 °C £ 2°C.
5.8 Phéu loc, Iam bang thuy tinh chiu nhiét, cd kich thudc 16 tir 40 um dén 100 pm (ky hiéu 16 P100
phil hgp véi ISO 4793).

5.9 Cé&n phan tich, ¢ dd chinh xac dén 0,2 mg.

6 Chuin bi dung dich chudn va dung dich hiéu chuin
6.1 Chuin bj

Chudn bj khoang 1500 mg/l dung dich formaldehyt dy trlr bdng cach hoa tan 3,8 mi dung dich
formaldehyt (4.3) trong nuéc (4.1) thanh 1 lit. Xac dinh néng dd clia formaldehyt trong dung dich duf trir
b&ng phuong phap chun qui dinh trong phu luc A.

Ghi lai néng d6 chinh xac clia dung dich du trir da dugc chuén héa. Dung dich dy trit nay dugdc st dung
trong bén tudn va ding d€ chusn bi dung dich chuén.

6.2 Phaloang

NBng do tudng duong cta formaldehyt trong mau ther, dua trén khéi lugng clia 1g mAu thir xt Iy trong
100 mi nudc, s& 1a 100 Ian ndng dé chinh xac clia dung dich chuén.

6.2.1 Chuin bi dung dich chudn (52)

Pha loang 10 ml dung dich chu&n da chuén d6 chusn bi theo 6.1 (chira 1,5 mg/mi formaldehyt), vdi
nudce (4.1) thanh 200 ml trong mét binh dinh mirc. Dung dich nay chita 75 mg/l formaldehyt.

6.2.2 Chuin bi cac dung dich higu chudn

Chudn bi cac dung dich hiéu chusn tif dung dich chudn (S2), bAng cach pha loang vdi nudc (4.1) vao
c4c binh dinh mifc dung tich 500 ml, st dung it nhat 5 dung dich sau:

1 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 0,15 ug CH,O/ml = 15 mg/kg CH,O trén mau thi.

2 ml dung dich $2 thanh 500 ml, chifa 0,30 pg CH,O/mi = 30 mg/kg CH,O trén mau th.

5 ml dung dich $2 thanh 500 ml, chra 0,75 ug CH,O/ml = 75 mg/kg CH,0 trén mau thd.
10 mi dung dich S2 thanh 500 ml, chita 1,50 ug CH,O/ml = 150 mg/kg CH,O trén mau thi.
15 mi dung dich S2 thanh 500 ml, chlfa 2,25 pg CH,O/ml = 225 mg/kg CH,O trén mau thir.
20 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 3,00 pg CH,O/mi = 300 mg/kg CH,O trén mau thr.
30 ml dung dich S$2 thanh 500 ml, chifa 4,50 pg CH,O/ml = 450 mg/kg CH,0 trén mau thit,
40 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chifa 6,00 ug CH,O/ml = 600 mg/kg CH,O trén mau thi.
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Tinh toan duting cong hdi quy d4u tién theo dang y = a + bx. Buding cong héi quy nay sé dudc st dung cho tat
ca cac phép do. Néu mau thir chlra luong formaldehyt Ién han 500 ma/kg thi pha loang dung dich mau th.

CHUTHICH3  Viéc pha lodng hai I&n nay 1a can thiét dé c6 cuing ndng do formaldehyt trong dung dich hiéu
chudn ciing nhy trong dung dich thir ciia vai. Néu mu vai chifa 20 mgfkg formakdehyt thi chiét 1,00 g mau thi
bsng 100 mi nudc; dung dich chfa 20 ug formaldehyt va tr d6 suy ra trong 1 ml dung dich thir chita 0,2 g
- formaldehyt.

7 Chuin bi va diéu hoa mau thir

Khaéng tién hanh diéu hoa mAu thir vi qua trinh 1am khd va 1am 8m mAu trong qua trinh diéu hoa ¢6 th
lam thay d8i ham lugng formaldehyt trong mau. Trudc khi thif phai bao quan mau trong hép kin.

CHU THICH4  Co thé diing tui polyetylen dung mu va gbi kin tui bang gisly nhém méng. Ly do phdi bdo qué
cdn than vi formaldehyt c6 thé khuy&ch tan qua cac 16 clia tli. Hon nifa, cac chét xuc tac, ho3ic cac hoa chét khé
duge sit dung trong vai hoan t&t, vai khdng giat sau xif Iy ¢b thé phan (mng véi 1a nhém néu gbi truc ti€p bling

nhom. : )

Tl mAu ban ddu, cit hai mAu thir thanh cac m&u vun, va can khoang 1 g cac m&u vun nay vgi do chir
xac dén 10 mg. Néu ham lugng formaldehyt thap thi tang Iugng méu lén 25 g 38 dat dugc do chinh x:
theo yéu cau.

DSi vai mdi mAu thir, cho cac m8u vun da can vao trong mét binh tam giac 250 ml cé ndt va b8 sui
100 m! nudc (4.1). Déng chat nut va d4t binh vao bép cach thuy & nhiét do (40 + 2)°C trong khoang tt
gian (60 + 5) phat. L&c binh it nhat ¢ 5 phut mot lan. Sau d6 loc dung dich vao mét binh khac qua ph
loc (5.8).

Trusng hdp ¢6 tranh chap, slt dung mét mau thi tuong dudng da diéu hoa dé tinh toan hé so hi

chinh, st dung hé s nay d& hiéu chinh khi lugng clia mau thir trong qua trinh thir.

C#t mAu thr tir miu ban dau, can miu ngay va can lai khi da diéu hoa méu (theo TCVN 1748 -
(ISO 139)). S{r dung c4c gia tri nay dé tinh toan hé so hiéu chinh, chinh xac tdi hai s6 thap phan va
dung hé s6 nay 48 tinh toan khdi Iugng da diéu hoa clia mau thir sir dung trong dung dich th.

8 Cach tién hanh

8.1 Cho 5 ml dung dich chiét tit m3u thir 3 loc vao mét éng nghiém (5.6) va 5 ml mbi dung «
formaldehyt chu&n vao cac dng khac (5.6). Thém & ml thudc thir axetylaxeton (4.2) vao mdi éng ngh

va l3c déu.
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8.2 Dat cac 8ng nghiém nay vao bép cach thuy 0 (40 = 2) C trong khoang thai gian (30 + 5) phut va
sau d6 dé 3 nhiét d6 phong trong khoang (30 £ 5) phut nita. Cho 5 ml dung dich thuSc thir axetylaxeton
vao 6ng nghiém chlta 5 m! nudc da duge Xt ly theo cling mdt cach nhu v3i thudc thit tring va s dung
may quang phd, cuvet day 10 mm dé do dd hap thu déi chimg v8i nuéce (4.1) tai budc séng 412 nm.

8.3 Néu doan trudc dudc ham lugng formaldehyt trong vai 16n hon 500 mg/kg, hodic néu mifc tinh
toan dugc tir phép thir sif dung ti 1& 5:5 I6n han 500 mg/kg thi pha loang dung dich chiét dé thu dugc dé
h&p thu trong pham vi clia dudng cong hiéu chuén (phai sif dung hé s8 pha long cho viéc tinh toan két

qua).

8.4 D& tinh toan cac anh hudng do dung dich m3u thir bi nhidm b&n ho3ic bj khir mat mau, cho 5 ml
dung dich thif vao mét 8ng nghiém riéng biét, va thém 5 mi nuc (4.1) thay cho thudc thir axetylaxeton
v tién hanh x{ ly giéng nhu trén. Xac dinh d hap thu cla dung dich nay giéng nhut trén nhung sif dung
nudc (4.1) lam chét d6i ching. |

8.5 Tién hanh it nhat hai phép thif song song.

CHUY  Mau vang dac tnmg cla dung dich xust hign trong 8ng nghiém, néu dé tryc tiép dudi anh
mat trdi trong mot thai gian dé bi nhat mau. Néu phai tri hoan dang ké (vi du trong 1 h) viéc do két qua
tir 6ng nghiém sau khi mau da xuat hién va néu cb nhidu anh sang mit trdi thi phai bao vé cdn than cac
&ng nghiém bing cach boc cac dng nghiém béng tam phi khong cd formaldehyt. Ngoai ra, mau nay sé
8n dinh trong mét thdi gian dai (it nhat 1 qua dém) va viéc do két qua c6 thé bi tri hoan, néu cén.

8.6 N&u cb nghi ngd vé dod hap thu khang phai do formaldehyt ma do céc tac nhan mang mau khac
dugc chiét ra thi tién hanh mét phép thir dé xac nhan, sl dung dimedon (xem 8.7)

CHU THICH 5 Pimedon phan (mg vdi formaldehyt, va vi thé dung dich sé khang thdy mau.

8.7 Tién hanh phép thir d6i chimg véi dimedon, cho 5 ml dung dich mau thif vao mét 6ng nghiém

(néu pha loang, xem diéu 7), thém 1 ml dung dich dimedon trong etanol va I3c dng nghiém.

D4t 8ng nghiém vao bép cach thuy & nhiét dé (40 + 2) °C trong khoang (10 + 1) phdt, sau d6 thém
5 mi thuSc thir axetylaxeton, I&c 8ng nghiém va tiép tuc lam nong dung dich trong bép cach thuy &
(40 + 2) °C trong khoang (30 + 5) phut. D& dung dich ngudi dén nhiét 46 phong trong khoang
(30 + 5) phat. Xac dinh d hap thy cGa dung dich, sif dung dung dich d8i chimg dugc chuén bj theo
cach néu trén, nhung sir dung nudc thay cho dung dich méu thir. Khéng xac dinh dugc dd hap thu cda
formaldehyt & budc séng 412 nm. '
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9  Tinh toan va biéu thi két qua
Hiéu chinh @9 hap thu cla mau thir nhf sau:
A = Ag - Ab - (Ad)

trong dé:
A 1ado hap thu d3 dugc hiéu chinh;
As 12 do hap thu do dudc cilta mau th;
Ab 13 d6 hap thu do dugc cla thudc thir tring;
Ad lads hap thu do dugc cia clia mau thif trdng (chi trong trudng hap dung dich thi bi nhiém
ban ho3c bi mat mau).

X4c dinh lugng formaldehyt theo pg/mi tir dudng cong hiéu chudn, sir dung gia tn dd hap thu da dug:

hiéu chinh.

Lugng formaldehyt chiét ra tir méi mau (F) theo mg/kg, dugc tinh bing cong thic sau:

_Cx100
w

F

trong dé :
C  landng dd clia formaldehyt trong dung dich (theo mg#), doc tir d8 thi hiéu chudn;
W = khéi lugng clla mau thi, tinh bang gam.

Tinh gia tri trung binh cOa hai gia tri do.

Néu két qua tinh dugc nho han 20 mg/kg thi bao cao la "khong phat hién”.

10 Bao cao thir nghiém
Béo cao th{r nghiém phai bao gdm céac thong tin sau:
a) vién dan tiéu chuén nay;
b) ngay nhan mau bao gém khoang thdi gian luu gitr mau va ngay tién hanh thi;
¢) mé ta vé mau thir va cach bao géi;
d) khéi tuong clia mau thir va néu cé yéu cau, hé s6 hiéu chinh khdi lugng;
e) khoang gia tri cha dé thi hiéu chuin;
f) Iugng formaldehyt chiét dudce tit mau thl, xac dinh theo diéu 9;

g) bat ky khac biét nao so v3i cach ti€n hanh da qui dinh, theo thoa thuan hodc cach khac.

12
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Phu luc A
(qui dinh)

Chudn ho4 dung dich formaldehyt dus trir

A1 Khéi quat

Dung dich du trif chita khoang 1500 pg/ml formaldehyt phai dugc chudn hoa chinh xac dé thiét 1ap mot
dudng cong hiéu chufn chinh xac sl dung trong phan tich so mau.

A.2 Nguyén tic

Cho mét phan dung dich du trif tac dung v8i natri sunfit du réi chudn do v8i dung dich axit, dung chét
chi thi thymolphtalein. |

A.3 Thiét bj, dung cu

A.3.1 Pipet bu, 1b ml.

A.3.2 Pipet bdu, 50 ml.

A.3.3 Buret, 50 ml.

A.3.4 Binh tam giac, 150 ml.

A.4 Thudc tha
A.4.1 Natri sunfit, c Na,SO, = 1 mol/l, pha bng cach hoa tan 126 g Na,SO, khan trong 1 lit nudc (4.1).
A.4.2 Thymolphtalein, 10 g trong 1 lit etanol.

A.4.3 Axit sunfuric, ¢ H,SO, = 0,01 mol/l.

CHU THICH C6 thé mua thudc thir nay & dang da chudn héa hosc tién hanh chudn hoa bang dung dich
natri hydroxyt chudn

A.5 Cach tién hanh

Dung pipet 50 ml I3y dung dich natri sunfit (A.4.1) cho vao binh tam giac (A.3.4). Cho thém hai giot chat
chi thi thymolphtalein (A.4.2). Thém vai giot axit sunfuric (A.4.3), néu can thiét, cho dén khi mau xanh

bién mat.
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Dung pipet 10 ml 1y dung dich formaldehyt dif trif cho vao binh tam giac (dung dich lai quay vé mau
xanh). Tién hanh chudn vdi axit sunfuric (A.4.3) cho dén khi mau xanh bi€n méat. Ghi lai lugng axit
sunfuric da stf dung d& chusn do.

CHUTHICH1  Luong axit sunfuric diing 88 chudn do c6 thé x&p xi 25 ml.

CHUTHICH2  C6 thé sif dung mét may do pH @3 hidu chinh thay th& cho chét chi thi thymolphtalein, trong
trudng hop a6 dé pH can dat1a 9,5.

Tién hanh chudn dé hai lan.

A.6 Tinh toan

1 mi axit sunfuric 0,01 mol/l tvong duong vdi 0,6 mg formaldehyt..

Tinh toan néng dé formaldehyt trong dung dich du trir (theo ug/ml) theo céng thlrc sau:

Thé tich axit sunfuric st dung (theb ml) x 0,6 x 1000
Thé tich dung dich mau (ml)

'Tinh gi tri trung binh clia két quéa hai ldn chudn d va s{r dung néng do chinh xac da dugc xac dinh d

thiét Iap dudng cong hiéu chudn cho phép phan tich so mau.
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P.hl._l luc B
(tham khao)

Théng tin vé dd chinh xac cua phudng phép

Phudng pr;ép nay dua trén mot phu'o'ng phap Finnish v&i d6 chinh xac clia phép thif phu thudc vao ham
lugng formaldehyt c6 trong mau thif va tuan theo cac mau sau:

Ham lugng formaldehyt dd chinh xac tuong ddi
mg/kg %
1000 05
100 2,5
20 15
10 80

Thyc & cho thdy ring vi ham Iugng thap han 20 mg/kg khong xudt hién vét clia formaldehyt.

Cha y réing dd thi hiéu chu&n dung trong phudng phép néu trong tiéu chudn nay khac vdi do thi hiéu
chusn dung d€ xac dinh cac két qua trén.




