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TCVN 10522-1:2014

L&i néi dau
TCVN 10522-1:2014 hoan toan twong dwong véi ISO 3451-1:2008.
TCVN 10522-1:2014 do Ban ky thuat tiéu chudn qudc gia TCVN/TC61

Chét déo bién soan, Tdng cuc Tiéu chudn Po lwdng Chét lwong dé nghi,

Bd Khoa hoc va Céng nghé cong bb.

B& tieu chudn TCVN 10522 (1SO 3451), Chat déo — X4ac dinh tro, gdbm cac

tiéu chuan sau:

— TCVN 10522-1:2014 (ISO 3451-1:2008), Phén 1: Phuwong phép chung:

- TCVN 10522-2:2014 (1SO 3451-2:1998), Phéan 2: Poly(alkylen terephthlat):

— TCVN 10522-3:2014 (ISO 3451-3:1984), Phan 3: Xenlulo acetat khéng
hoéa déo;

— TCVN 10522-4:2014 (ISO 3451-4:1998), Phén 4: Polyamid;

- TCVN 10522-5:2014 (ISO 3451-5:2002), Phéan 5: Poly(vinyl clorua).



TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 10522-1:2014

Chat déo — Xac dinh tro —
Phan 1: Phwong phap chung

Plastics — Determination of ash —
Part 1: General methods

CHU Y VE VAN DE AN TOAN: Nhitng ngwei str dung tiéu chuan nay phai cé kinh nghiém lam viéc
trong phong th&r nghiém théng thwong, néu ap dung. Tiéu chuidn nay khéong dé cap dén
tat ca cac van dé an toan lién quan khi st dung, néu c6. Ngwoi sir dung tiéu chuan phai cé
trach nhiém thiét 1ap cac bién phap an toan va bao vé strc khée phu hop véi cac qui dinh.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh cac phwong phap chung, theo cac diéu kién thir thich hop, dé xac dinh
tro cla chat déo (nhwa va hén hop). Cac diéu kién cu thé dwoc lwa chon cé thé bao gdm trong
yéu cau ky thuat dbi véi vat liéu chat déo dwoc dé cap.

Cac diéu kién cu thé co thé ap dung cho cac vat liéu poly(alkylen terephthalat), xenlulo acetat chwa
héa déo, cac chat déo polyamid va poly(vinyl clorua), bao gdm moét sb vat liéu dén, vat lieu dwoc
gia cwong soi thdy tinh va vat liéu kho chay, dwoc quy dinh trong TCVN 10522-2 (ISO 3451-2),
TCVN 10522-3 (ISO 3451-3), TCVN 10522-4 (ISO 3451-4) va TCVN 10522-5 (ISO 3451-5).

2 Tai liéu vién dan
Cac tai liéu vién dan sau day la can thiét dé ap dung tiéu chuan nay. Béi v&i cac tai liéu vién dan ghi
nam cong bd thi 4p dung ban duwoc néu. Déi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi ndm cong bd thi

ap dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac sira dbi, bd sung (néu co).

ISO 472, Plastic — Vocabulary (Chét déo — Tty vung)

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuan nay str dung cac thuat ngir va dinh nghia néu trong ISO 472.
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4 Nguyén tac

Co6 thé xac dinh tro cda vat liéu hiru co theo ba phwong phap chinh sau:

a) Nung trwc tiép, nghia la dbt chat hitu co va nung phan con lai tai nhiét dé cao cho dén khi

dat dwoc khéi lwgng khong dbéi (phwong phap A).
b) Nung sau khi sulfat héa, cé thé dwoc thwe hién theo hai quy trinh khac nhau:

— X ly bang axit sulfuric sau khi dét, nghia la dbt chat hiru co, bién déi phan vé co con lai
thanh sulfat bang axit sulfuric ddc va nung phan con lai tai nhiét dé cao cho dén khi dat
dwoc khéi lwong khong dbi. Pay 1a phwong phap théng thwong thu duwoc “tro sulfat hoa”
(phwong phap B).

— X ly bang axit sulfuric trwdc khi dét, nghia 1a nung chét hiru co cung véi axit sulfuric dac
dén nhiét do khién cho chét hitu co bdc khéi va chay, va cudi cung nung phan con lai tai
nhiét d& cao cho dén khi dat dwoc khdi lwgng khéng déi (phwong phap C). Quy trinh nay
c6 thé dwoc st dung néu cac halide kim loai dé& bay hoi c6 thé bi bay hoi trong qua trinh
dét chat hiru co. Quy trinh nay khéng thé ap dung dbi véi céac silicon hodc cac polyme cé

chtra fluor.

Trong tirng trwong hop, bwdc cudi cung cla quy trinh dwec nung tai nhiét dé 600 °C, 750 °C,
850 °C ho&c 950 °C cho dén khi dat dwoc khdi lwong khéng dbi (xem 7.2).
CHU THICH: Khéi lwong cla tro cé thé thay dbi tuy thudc vao nhiét dd dét chay. Vi du, nhiét d6 cao nhw

850 °C sé& chuyén héa canxi carbonat va cac carbonat khac thanh cac oxit clia ching va do d6 lam cho gia
tri ham lwong tro thap hon.

5 Thubéc thir (chi sir dung cho phwong phap B va C)

Trong qua trinh phan tich, chi st dung thuéc thtr cAp phan tich va nwéc cat hodc nwéc cod do

tinh khiét twong dwong.
51 Amoni carbonat, khan.
5.2  Amoni nitrat, dung dich khoang 10 % (theo khéi lwgng).

5.3  Axit sulfuric, p= 1,84 g/lcm®.

CANH BAO: Tinh &n mon cao. Phai thao tac trong ti hat véi bao hé méat va da phu hop. Phan (rng véi

nwoéc téa nhiét.

5.4  Axit sulfuric, dung dich 50 % (theo thé tich).

CANH BAO: Chu y can than khi thao tac. Chuan bj bang cach cho tir tir axit dam dic vao nwéec.
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6 Thiét bi, dung cu
6.1  Chén nung, dwoc ché tao bang vat liéu silic dioxit, st hodc platin, tro v&i vat liéu dwoc thie
nghiém. S& dung ndp chén nung/kinh ddng hd c6 thé cé ich ddi véi mau tao ra tro hat min.
6.2  Bép ga, hodc ngudn nhiét thich hop khac.

6.3 L6 Muffle hoac 16 vi séng, c6 kha nang duy tri tai nhiét dé thich hop 600 °C + 25 °C,
750 °C + 50 °C, 850 °C + 50 °C hoéc 950 °C + 50 °C.

6.4 Can phan tich, c6 dé chinh xac dén 0,1 mg.
6.5 Pipet, c6 dung tich phu hgp (chi st dung cho phwong phap B va C).
6.6  Binh hat am, c6 chat hut Am hiéu qua, khdng twong tac véi tro.

CHU THICH: Trong céac truong hop cu thé, tro cd thé co ai lwc 1dn hon véi nwdc so véi ai lwec mot sb chat
thworng dwoc st dung 1am chéat hat &m.

6.7 Binh céan.

6.8  Tu huat.

7 Cach tién hanh

7.1  Phan mau thi

Lay mét lwong mau thlr dd dé co thé thu dwoc lwong tro tr 5 mg dén 500 mg (xem Bang 1).
Trong trwong hop vat liéu gia cwdng, lay 2 g phan mau thir. Néu khéng biét lwong tro, tién hanh
xac dinh tro so bd. Tuy thudc vao ham lwong tro gan dang, chon c& phan mau thir dwgc st dung

tr Bang 1.

Bang 1 — Khdi lwong phan mau tho

Ham lwong tro gan dang Phan mau thir Khéi Iwong tro dat dwoc
% g mg
< 0,01 > 200 Xap xi 5 dén 10

> 0,01 dén 0,05 100 10 dén 50

> 0,05 dén 0,1 50 25 dén 50

>0,1dén 0,2 25 25 dén 50

> 0,2 dén 1 10 20 dén 100

> 1 dén 10 5 50 dén 500
> 10 2 200




TCVN 10522-1:2014

Déi v&i chat déo tao rat it tro, can st dung phan mau tht I&n hon. Khi khéng thé dét toan b phan
mau th&r cung mot lac, can lwong can thiét trong binh can phi hop va dwa vao chén nung (6.1)

trng lwong thich hop dé dabt lién tiép cho dén khi toan bd phan mau ther dwoc dét hét.

7.2  Diéu kién th

Nung cho dén khi dat dwoc khéi lwgng khéng ddi nhw dwgc xac dinh trong 7.3.6, tuy nhién

th&i gian nung trong 10 Muffle (6.3) khdng dwgc qua 3 h tai nhiét dé quy dinh.

Lwa chon nhiét d& nung va st dung phwong phap sulfat héa phu thudéc vao dac tinh clia chat déo
va bat ky phu gia nao cé trong chat déo. Néu cé cac diéu kién théa man khac nhau, chon
diéu kién cho phép dat dwoc khdi lwong khong ddi trong khoang thdi gian it hon 3 h. Nhiét do

cao hon hodc s dung sulfat héa thwéng rut ngan qua trinh nung.

Cho du s&r dung phwong phap A, B hoac C, chon mét trong nhirng dai nhiét dé6 sau cho buwéc

(nung) cudi cung, trir khi yéu cau nhiét doé khac dbi vi ly do thwong mai va ky thuat:
600 °C + 25°C, 750 °C = 50°C, 850 °C * 50 °C hoac 950 °C + 50 °C.
S dung ta hat cho quy trinh tro héa.

Néu phwong phap A cé thé chirng minh mét cach thuyét phuc rang véi mot loai mau cu thé viéc hoa
tro trwc tiép trong 10 Muffle ma khoéng gia nhiét trwéc/ddt chay mau bang Ira tr dén Bunsen hodc
ngudn nhiét twong tw dem lai két qua gidng nhau, thi khi d6 cho phép st dung phwong phap A
(tro héa nhanh). Viéc st dung phwong phap tro héa nhanh nay phai dwgc ghi lai trong bao cao

thtr nghiém.

7.3 Phwong phap A - Nung trwc tiép

7.3.1 Chuén bj chén nung (6.1) bang cach gia nhiét chén trong 106 Muffle (6.3) tai nhiét do
thr nghiém cho dén khi dat dwoc khdi lwong khéng ddi. D& ngudi trong binh hat &m (6.6) dén
nhiét dd phong trong 1 h, hodc cho dén khi dat dwoc nhiét dd phong, va can trén can phan tich
(6.4) chinh xac dén 0,1 mg.

7.3.2 Puwa vao binh can da triv bi (6.7) moét phan mau thir (da dwoc lam khd trwédc nhw dwgc md
ta trong yéu cau ky thuat vat liéu twong &ng) c6 khdi lwong phu hop véi Bang 1. Can lai chinh xac
dén 0,1 mg hodc dén 0,1 % cta khdi lwgng phan mau thir. Néu phadn miu th& twong rng voi
lwgng tro dwoc xac dinh trong Bang 1 khéng nhiéu hon mét nira chén nung, sb lwong nay cé thé
dwoc dat truc tiép vao chén nung va duoc can trong dé. Quy trinh dwoc md ta bén dwéi gia dinh
rang quy trinh nay khéng phai 1a trwéng hop dién hinh; tuy nhién vat liéu c6 do xép cao cé thé

dwoc nén thanh céc vién dé coé thé bé nhé thanh cac manh cé kich c& thich hop.
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7.3.3 Cho phan mau thir vao dén nra chén nung. Gia nhiét chén nung trwc tiép trén 16 bép ga
ho&c thiét bj gia nhiét thich hop (6.2) dé dbt twv tr cho dén khi cac san pham dé bay hoi dwoc bay
hoi hét. Lap lai quy trinh cho dén khi toan bo phan thtr dwoc dbt hét thanh than.

7.3.4 Cho chén nung vao trong |6 Muffle da dwoc gia nhiét trwéc dén nhiét dd6 qui dinh va nung

trong 30 min.

7.3.5 Dat chén nung vao binh hut dm, dé& chén ngudi trong 1 h, hodc cho dén khi dat dén nhiét

dd phong va can trén can phan tich chinh xac dén 0,1 mg.

7.3.6 Nung lai theo cac diéu kién twong tw cho dén khi dat dwoc khédi lwong khdng ddi, nghia la

cho dén khi két qua cua hai lan can lién tiép khéng chénh Iéch nhau qué 0,5 mg.

7.3.7 Né&u phong thi nghiém c6 thé dan chirng bang tai liéu rang thdi gian va nhiét dd nung mot 1an
vat lieu nhéat dinh c6 két qua khéi lwong khong déi, khi dé quy trinh goi 1a “phwong phap nhanh” nay sé
dwoc cho phép va bao cao thir nghiém phai ghi chi nung mét 1an. Trong trwdng hop co tranh chép,

phwong phap trong tai la phwong phap nung dén khi dat khéi lwong khong dbi.

7.4  Phwong phap B — Nung ké tiép viéc xtr ly axit sulfuric sau khi dét
7.4.1 Tién hanh nhw qui dinh trong 7.3.1, 7.3.2 va 7.3.3.

7.4.2 Sau khi dé& ngudi, str dung pipet cé dung tich thich hop (6.5) thém tirng giot dung dich axit
sulfuric (5.4) dé 1am dm hoan toan can va gia nhiét cho dén khi khéng con khoi, tranh dé sbéi qua

manbh.

7.4.3 Néu van con vét cha vat liéu carbon sau khi d& nguéi, cho thém 1 dén 5 giot dung dich

amoni nitrat (5.2) va gia nhiét cho dé&n khi hoan toan khéng con khoéi tréng.

7.4.4 Dé chuyén dbi lai cac oxit kim loai dwgc tao thanh trong cac bwéc néu trén thanh céc
sulfat, sau khi d& nguéi cho thém khoang 5 giot axit sulfuric d@m dac (5.3) va gia nhiét cho dén khi

khéng con c6 khéi trdng, tranh dé s6i qua manh 1én hoac lam théat thoat tro do khéi quéa nhiéu.

7.4.5 Sau khi lam ngudi, cho thém 1 g dén 2 g amoni cacbonat dang rén (5.1) va gia nhiét,
tranh lam that thoat tro, cho dén khi khéng con khéi. Sau dé dé chén nung trong 16 Muffle da duoc

gia nhiét trwéc dén nhiét dd qui dinh va tién hanh nhw quy dinh trong 7.3.4, 7.3.5 va 7.3.6.

7.5 Phwong phap C — Nung ké tiép viéc xt ly axit sulfuric trwéc khi dét
7.5.1 Phwong phap nay khéng dugc st dung v&i silicon hodc polyme cé chira fluor.

7.5.2 Tién hanh nhw qui dinh trong 7.3.1 va 7.3.2.
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7.5.3 Cho vao phan mau thlr vao nlra chén nung. Sk dung pipet (6.5) cho thém mét lwgng axit
sulfuric dam dac (5.3) vira d0 dé lam wét hoan toan vat liéu. Day chén nung bang kinh déng hé.
Gia nhiét chén nung truc tiép trén dén dét bdng ngon Ira nhd cho dén khi vat liéu hiru co bat dau

phan huy.

Tiép tuc gia nhiét can than, diéu chinh kinh déng hd dé& axit béc khoi va dam bao rang khéng
vat liéu chira tro ndo bj that thoat. V&i chat déo cé xu hwéng théat thoat vat liéu cé chira tro, nén
cha y rdng chén nung chira vat liéu dwoc dat trong tAm khoét 16 1am bang vat liéu chiu Itra (vi du
soi gébm) va duoc gia nhiét chi véi ngon Ira nhd sao cho chat hiru co chay am i ch khéng chay
bung I&n. Néu I4n nap ban dau trong chén nung khong du dé tao ra khdi lwong tro cé thé chap
nhan dwoc, dé chén nung ngudi, cho thém phan mau th va I&p lai cac thao tac dwoc md ta &
trén cho dén khi toan bd phan mau the dwoc dét chay. Bd kinh ddng hd, ddm bao rang khéng cé

cac hat phan t& dang ran bam dinh vao.

Trong trwéng hop axit sulfuric ¢ xu hwéng tran qua ndp chén nung hodc, mac du da phong
ngtra, mot s6 phan mau thlr cé xu hwéng bi that thoat do phan trng manh (thwong trong trwdng
hop cta PVC), axit sulfuric dam dac cé thé dwoc thay thé bang hén hop cla axit sulfuric va axetic
dam dac. S dung nhirng hén hop axit nay phai theo sy thda thuan gitva cac bén lién quan va

ghi lai trong bao cao thtr nghiém.

7.5.4 Tién hanh nhv qui dinh trong 7.4.3, 7.4.4 va 7.4.5.

8 S6 phép thir nghiém

S6 phép th&r nghiém va cac két qua cé thé s dung dwoc thuong dwoc néu trong tiéu chuén
cu thé dbi véi tirng loai vat liéu. Néu khong cé nhirng thdng tin nay, thwc hién hai phép xac dinh,
I&p lai thtr nghiém cho dén khi két qua cla hai phép xac dinh lién tiép khong khac nhau qua 10 %

gia tri trung binh cla chung.

9 Biéu thj két qua
Tro hodc tro sulfat, biéu thi bang phan trdm khéi lwgng, dwoc tinh theo cong thic:

M 100
mO

trong do:
mo 1a khdi lwong ctia phdn mau thir da dwoc lam khé, tinh bang gam;

m; 1a khdi lwong cla tro thu dwoc, tinh bang gam.

10
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10 D6 chum

Sé6 liéu d6 chum da dwoc xac dinh bang thir nghiém lién phong cla tdam phong thi nghiém va tam

vat liéu khac nhau. Két qua thtr nghiém dwoc tom tat trong Bang 2.

Bang 2 — Tém tat sé liéu ddé chum

Tro gia tri
Vit lidu/Chat gon | LTung binh s, Sr ‘ R
%
HDPE/chdng két khéi 0,015 0,004 0,005 0,011 0,015
HDPE/chdng két khoi 0,149 0,005 0,005 0,013 0,015
HDPE/chéng két khéi 0,437 0,005 0,006 0,013 0,017
HDPE/chdng két khoi 1,00 0,009 0,009 0,025 0,025
PET/SIO; 3,18 0,045 0,045 0,125 0,125
PET/TiO, 12,46 0,046 0,052 0,129 0,144
PA/thly tinh 33,16 0,272 0,282 0,760 0,790
PET/TIiO, 44,81 0,371 0,400 1,038 1,120

s, la dd léch chuan lap lai.

Sg la dd léch chuén tai lap.

r la gi¢i han do 13p lai, nghia la gia tri ma dwéi d6 sy chénh léch tuyét dbi gitra hai két quéa don 1& dat dwoc
dwédi cac diéu kién l&p lai (cung nguoi thwe hién, cung thiét bi, dung cu, cling phong th&r nghiém va trong
khoang thi gian ngén) cé thé dat khoang 95 %.

R l1a gi¢i han do tai lap, nghia la gia tri ma dwéi d6 sy chénh I&ch tuyét dbi gitra hai két qué don 1& dat
dwoc dwdi cac diéu kién tai lap (khac ngwdi thue hién, khac thiét bi, dung cu va khac phong thir nghiém)
cé thé dat khodng 95 %.

11 Bao cao thir nghiém

B&o cao thlr nghiém phai bao gdm cac théng tin cu thé sau:
a) vién dan tiéu chuan nay;
b) tat ca cac théng tin can thiét d& nhan dang vat liéu dwoc thiv;

c) phwong phap dwoc s dung [A, A (tro hda nhanh), B hoac C] va, néu hén hop axit sulfuric va

acetic dwoc st dung, bao cao tac dung (xem 7.5.3, doan cubi);

11
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d) nhiét d6 nung dwoc sir dung;
e) sb phan mau tht dwoc st dung va khdi lwong cda tirng phan;
f) két qua va sw tan xa;

g) ngay thwc hién.

12



