TCVN TIEU CHUAN QUOC GIA

TCVN 7421-1:2013
ISO 14184-1:2011

Xuét ban lan 2

VAT LIEU DET — XAC BINH FORMALDEHYT —
PHAN 1: FORMALDEHYT T DO VA THUY PHAN
(PHUONG PHAP CHIET TRONG NUOC)

Textiles — Determination of formaldehyde —
Part 1: Free and hydrolysed formaldehyde (water extraction method)

HA NOI - 2013



TCVN 7421-1:2013

L&i néi dau
TCVN 7421-1:2013 thay thé cho TCVN 7421-1:2004.

TCVN 7421-1:2013 hoan toan twong dwong 1SO 14184-1:2011.

TCVN 7421-1:2013 do Ban ky thuat Tiéu chuan quéc gia TCVN/TC 38 Va4t
liéu dét bién soan, Téng cuc Tiéu chuén Do lvéng Chét lwgng dé nghi, Bd
Khoa hgc va Cong nghé céng bé.

TCVN 7421-1:2013 Ia mdt phan clia TCVN 7421, Tiéu chuén nay gém 2
phan:

TCVN 7421-1:2013, V&t liéu dét — Xac dinh formaldehyt — Phan 1:
Formaldehyt ty do va thiy phan (Phwong phap chiét trong nwéc).

TCVN 7421-2:2013, Vat ligu dét — Xac dinh formaldehyt — Phan 2:
Formaldehyt gidi phéng (Phwong phap hép thy hoi nwéc).



TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 7421-1:2013

Vat liéu dét — Xac dinh formaldehyt —

Phan 1: Formaldehyt tw do va thuy phan (phwong phap chiét
trong nwérc)

Textiles - Determination of formaldehyde -
Part 1: Free and hydrolysed formaldehyde (water extraction method)

CANH BAO — Tiéu chudn nay yéu ciu sir dung cac chit va/hodc cac qui trinh c6 thé anh hudng
dén sirc khoe néu nhwr khéng dwec canh bao diy du. Tiéu chudn nay chi dé cap dén van dé vé
ky thuat chir khéng giup ngwéi str dung tranh khai trach nhiém vé phap luat co lién quan dén
an toan va sitrc khoé trong béat ky trieong hep nao. Trong qua trinh xay dwng tiéu chuin nay
ngwi ta coi nhw cac qui trinh tién hanh dwec thie hign b&i nhitng ngwdi cé chuyén mén thich
hep va cé kinh nghiém.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phwong phap xac dinh lwong formaldehyt ty do va formaldehyt thuy phan
duoc chiét mot phan thdng qua qué trinh thiy phan béng phwong phap chiét trong nwdc. Phurong
phap nay cé thé ap dung cho tat ca cac loai vat liéu dét.

Qui trinh nay dung @& xac dinh formaldehyt ty do va formaldehyt thuy phan cé trong vai, ndm trong
khodng tir 16 mg/kg dén 3500 mg/kg. Gidi han dwdi la 16 mg/kg. Dwéi giGi han ndy thi bao cao két
qua la "khéng phat hién thay".

Phuong phap xac dinh formaldehyt gidi phong dwerc qui dinh trong TCVN 7421-2:2013 (ISO 14184-2:2011).

2 Tailidu vién dén

Céc tai liéu vién dén sau rat can thiét cho viéc ap dung tiéu chuén nay. Déi véi cac tai liéu vién din ghi
nam cdng bd thi &p dung phién ban duoc néu. i véi cac tai lidu vien ddn khéng ghi ndm cong bé thi
ap dung phién ban méi nhat, bao gém ca cac stra ddi, bd sung (néu cb).

TCVN 1748:2007 (1SO 139:2005), Va4t liéu dét — Méi trromg chudn dé diéu hoa va thi.

TCVN 4851:1989 (ISO 3696:1987), Nuwdc dung dé phan tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ky
thuét va phuong phap thie.

ISO 4793:1980, Laboratory sintered (fritted) filters — Porosity grading, classification and designation
(Phéu loc thuy tinh xép dung trong phong thi nghiém — D¢ xép, phén loai va thiét ké).
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3 Nguyén tic

Formaldehyt dwoc chiét tr m3u vat lidu dét bang nwédc & 40 °C. Sau d6 lwong formaldehyt dwgc xac
dinh bang cach so mau.
4  Thubc thkr

T4t ca cac thudc thir phai 12 loai c6 cap dd phan tich.
4.1 Nwéc cat hodc nwéce loai 3 phi hop véi TCVN 4851 (ISO 3696).

4.2 Thubc thir axetylaxeton (thudc thir Nash).

Hoa tan 150 g amoni axetat trong khodng 800 ml nwéc (4.1), bd sung 3 ml axit axetic bang va 2 ml
axetylaxeton, chuyén hén hgp vao binh dinh mirc 1000 ml va dinh mc tdi vach bang nwéc (4.1). Bao
quén dung dich vira pha trong chai mau nau.

Thuéde thir nay hoi nga mau téi sau 12 h dau bdo quan. Vi vay phai dwgc Iwu gir 12 h trwdc khi st
dung. Mat khac, thudc thir nay cling cé thé s dung dugc sau mét khodng thei gian bao quan dai, it
nhét sau tuén. Vi dd nhay cla thubc thir c6 thé thay ddi sau mét khoang théi gian dai bdo quan, trong
tredng hop nay phai tién hanh hiéu chuan hang tuan dé hiéu chinh cac thay déi nhé trén dwéng chuan.

4.3 Dung dich formaldehyt, xap xi 37 % (M/V hodc M/m).

4.4 Dung djch dimedon trong etanol.

Hoa tan 1 g dimedon (dimetyl-dihydro resorcinol hodc 5, 5-dimetyl xyclohexanedion) trong dung dich
etanol rdi bd sung etanol dén 100 ml. Chudn bi dung dich nay ngay trwéc khi st dung.

5  Thiét bi, dung cu
5.1 Binh dinh mirc co6 nat, dung tich 50 ml, 250 ml, 500 ml va 1000 ml.
5.2 Binh tam giac c6 nat, dung tich 250 ml.

5.3 Pipet, 1 ml, 5 ml, 10 ml va 25 ml va c6 khoang cach chia @& 5 ml.

CHU THICH  Co thé ding mét hé théng pipet ty déng cd ciing d3 chinh xac véi cac pipet thang thudng.

5.4 Buret, 10 ml va 50 ml.

5.5 May do quang phd, c6 kha ning do dwoc dd hap thu téi mire téi thidu ba chir sé thap phan va &
bwéc séng 412 nm.

5.6 B 6ng nghiém hodc éng nghiém cua may do quang phé.
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5.7 Bé cach thuy, c6 kha nang duy tri & nhiét 44 (40 + 2) °C.

5.8 Phéu loc, bang thuy tinh chju nhiét, cé kich thwéc 16 tir 40 um dén 100 pm (ky hiéu 16 P100 phi
hop v&i ISO 4793).

5.9 Can, c6 dd chinh xac dén 0,2 mg.

6  Chuan bj dung dich chuén va hiéu chuan

6.1 Chuan bj

Chuén bi khodng 1500 mg/l dung dich géc formaldehyt bang cach pha loang 3,8 ml dung dich
formaldehyt (4.3) trong nwée (4.1) thanh 1 lit. Xac dinh nbéng do cla formaldehyt trong dung dich géc
bang phwong phap chudn qui dinh trong Phuy luc A.

Ghi lai nédng dd chinh xac ctia dung dich géc da dwoc chudn hoa. Dung dich géc nay duoc luu gitr
trong bén tuan va ding dé chuén bj pha lodng dung dich chuén.

6.2 Phaloang

Néng dé twong dwong cta formaldehyt trong mau they, s& 1a 100 14n néng dd chinh x&c cla dung dich
chudn, dia trén khéi lwong clia 1g méu thr x( ly trong 100 ml nwéc.

6.2.1 Chuén bi dung dich chuén (S2)

Pha loang 10 ml dung dich chudn @& chudn dd chuén bj theo 6.1 (ch@a 1,5 mg/ml formaldehyt), v&i
nwéc (4.1) thanh 200 ml trong mdt binh dinh mdrc. Dung djch nay chira 75 mg/l formaldehyt.

6.2.2 Chuén bi cac dung dich hiéu chuén

Chuén bi cac dung dich hiéu chuén ti» dung dich chuén (S2), bing cach pha loang véi nwérc (4.1) vao cac
binh dinh mirc dung tich 500 ml, st dung it nhat ndm dung dich ti» cac dung dich sau:

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

I

2 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 0,30 pg CH2O/ml = 30 mg/kg CH.0 trén vai

5 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 0,75 ug CH,O/ml = 75 mg/kg CHO trén vai

10 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 1,50 pg CH,O/ml = 150 mg/kg CH,O trén vai

15 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 2,25 pg CH,O/ml = 225 mg/kg CH,O trén vai

20 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 3,00 ug CH>O/ml = 300 mg/kg CH.O trén vai

30 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 4,50 ug CH,O/ml = 450 mg/kg CH,O trén vai

40 ml dung dich S2 thanh 500 ml, chira 6,00 pg CH,O/ml = 600 mg/kg CH:O trén vai
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Tinh toan dwéng hdi quy bac mét theo dang y = a + bx. Budng héi quy ndy sé duoc stk dung cho tét ca cac
phép do. Néu mau thtr chira lwgng formaldehyt Ion hon 500 mg/kg thi pha loding dung dich méu th.

CHU THICH  Viéc pha loang hai lan nay 1a cén thiét dé co cing ndng dé formaldehyt trong cac dung dich hiéu chuén cling nhw

trong cac dung dich thir ciia vai. Néu mau vai chiva 20 mgikg formaldehyt thi chiét 1,00 g mau thir bing 100 ml nuére; dung dich
chira 20 pg formaldehyt va tlir §6 suy ra trong 1 ml dung dich thir chira 0,2 pg formaldehyt.

7 Chuén bj va diéu hoa miu thir

Khéng tién hanh diéu hoa mau ther vi qua trinh 1am khd so bd va dd &m trong qua trinh diéu hoa cé thé
lam thay d6i ham lwgng formaldehyt trong méu. Trwéc khi thir phai bao quan mau trong hdp kin.

CHU THICH Cé thé ding tdi polyetylen dwng mau va goi kin tdi bing gidy trang nhém maéng. Ly do phdi bdo quén cén than
vi formaldehyt co thé khuyéch tan qua cac 16 clia ti. Hon nira, chét xdc tac, hodc cac hgp chét khac cé trong vai da hoan tét,
chwra git co thé phan tng voi gidy trang nhém maéng néu tiép xuc tryc tiép.

Tir m&u ban d4u, cit hai mau thir thanh cac méu vun, va cén khoang 1 g cac mau vun nay véi dd
chinh xac dén 10 mg. Néu ham lwong formaldehyt thdp thi ting khéi lbugng méu thir 18n 2,5 g dé dat
dwoc dd chinh xac theo yéu ciu.

Déi v&i mdi mau thlr, cho cac mau vun da can vao trong mét binh tam giac 250 ml c6 nat (5.2) va bd
sung 100 ml nwéc (4.1). Day chat nat va dit binh vao bé cach thuy & nhiét do (40 + 2) °C trong khoang
th&i gian (60 = 5) min. Lac binh it nhét cir 5 min mdt Ian, dam bao rang méu thir dwgc ngdm wét hoan

toan. Sau dé loc dung dich vao mét binh khac qua phéu loc (5.8).
Néu mé&u thi khé dat dwoc ngdm wot hoan toan, thi phai st dung bé cach thiy ¢6 l&c co hoc.

Trwdng hop cé tranh chap, st dung mét mau ther twong dwong da didu hoa dé tinh toan hé sd hiéu
chinh, str dung hé sb nay dé higu chinh khéi lvgng ctia mau thir dugc st dung dé thir.

Cat mau ther tr miu ban diu, can mAu ngay va can lai sau khi didu hoa miu (theo TCVN 1748
(ISO 139)). S dung cac gia tri nay dé tinh toan hé s& hiéu chinh, chinh xac t&i hai chir sé thap phan
va st dung hé sb nay dé tinh toan khéi lugng da diéu hoa clia mau thir st dung trong dung dich mau.

8 Cachtién hanh

8.1 Cho 5 ml dung dich chiét t mau thi da loc vao médt dng nghiém (5.6) va 5 ml mdi dung dich
formaldehyt chudn vao cac 6ng khac (5.6). Thém 5 ml thubc th(r axetylaxeton (4.2) vao méi éng nghiém
va lac déu.

8.2 Dat cac 6ng nghiém nay vao bé cach thuy & (40 + 2) °C trong khoang thé&i gian (30 + 5) min va
sau 6 & & nhiét do phong trong khodng (30 = 5) min ntra. Cho 5 ml dung dich thudc thir axetylaxeton
véo 6ng nghiém chra 5 ml nwéc da duoc xt Iy theo cling mét cach nhw véi méu thudc thiv trdng. St
dung may do quang phd (5.5), cuvet day 10 mm dé do dd hap thu dbi chirng véi nwéc (4.1) tai bude
song 412 nm.
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8.3 Néu doan trwéc duwgc ham lwong formaldehyt trong vai I&n hon 500 mg/kg, hoac néu cac mirc
tinh toan duoc tir phép thlr str dung ti 1& 5:5 I&n hon 500 mg/kg thi pha lodng dung dich chiét dé thu
dwoc d6 hap thu trong dai cia dudng chudn (hé sb pha loang dwgc st dung khi tinh toan két qua).

8.4 Dé tinh toan cac anh hwdng do dung dich mau thi bj nhiém ban hogc bi bién mau, cho 5 mi dung
dich thtr vao mét dng nghiém riéng biét, va thém 5 ml nwéc (4.1) thay cho thuée thir axetylaxeton va
tién hanh x( ly gidng nhw trén. Xac dinh d§ hép thyu clia dung dich nay giéng nhu trén nhung s dung
nwéc (4.1) Iam dung dich déi chirng.

8.5 Tién hanh it nhét hai phép thir song song.

LUU Y - Mau vang dic trwng cua dung dich da phat trién, khi dé tiép xuc trwc tiép dwéi anh
sang mit tréi trong mot théi gian dé bj nhat mau. Néu phai tri hoan dang ké (vi du trong 1 h)
viéc do két qua tir dng nghiém sau khi mau da phat trién va cé nhidu anh sang mit troi thi phai
bao vé cin than cac éng nghiém bing cach boc cac édng nghiém bing tim phu khéng cé
formaldehyt. Ngoai ra, mau nay sé 6n dinh trong mét thi gian dai (it nhéat 1a qua dém) va viéc
do két qua cé thé dworc tri hoan, néu can.

8.6 Néu cé nghi ngd v& d hap thu khdng phai do formaldehyt ma do cac tdc nhan mang mau khac
dwoc chiét ra thi tién hanh mot phép ther d& xac nhan, sir dung dimedon (xem 8.7)

CHU THICH Bimedon phan (rng v&i formaldehyt, va vi thé dung dich s& khéng thiy mau.

8.7 Tién hanh phép thir xac nhan véi dimedon, cho 5 ml dung dich mau thtr vao mét éng nghiém
(néu can pha lodng, xem diéu 7), thém 1 ml dung dich dimedon trong etanol va lac.

Dat éng nghiém vao bé cach thuy & nhiét dd (40 = 2) °C trong khodng (10 + 1) min, sau dé thém
5 ml thudc thir axetylaxeton, ldc éng nghiém va tiép tuc lam néng dung dich trong bé cach thuy & nhiét
dd (40 = 2) °C trong khodng (30 = 5) min. D& yén dung dich & nhiét @& phong trong khodng théi gian
(30 + 5) min. Xac dinh @6 hép thu ctia dung dich, s dung dung dich déi chirng dwgc chudn bi theo
cach néu trén, nhuwng st dung nuéc thay cho dung dich méu. Khéng xac dinh dwoc @6 hép thy cua
formaldehyt & budc séng 412 nm.

9  Tinh toan va biéu thi két qua
D6i voi tng mau thir, hiéu chinh dd hap thy ctia mau thir nhw sau:
A=As-A,-(Ay

trong dé:
A 1a d6 hap thu da dwoc higu chinh;
As la @b hép thu do dwoc clia mau thi;
A, 1a dd hép thu do dwoc cla thude thiy trang;
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A; ladd hap thy do dwoc clia ciia mAu thir trdng (chi trong truéng hop dung dich thir bj nhiém
ban hoac bi bién mau).

Xac dinh lwgng formaldehyt theo pg/ml tir dwong chuln, str dung gia tri d hap thy da dwoc hiéu
chinh.

Lwong formaldehyt chiét ra tir mi mAuthir (we) theo mg/kg, dugc tinh béng cong thirc sau:

px100
W =————
F m

trong dé :

p  landng do cha formaldehyt trong dung dich theo mg/l, doc tir dd thi dwéng chuén;
m  1a khéi lugng clia mau thi, tinh bang gam.

Tinh gia tri trung binh cla hai gia tri do.

Néu két qua tinh dwoc nhd hon 16 mg/kg thi bao cao Ia "khéng phat hién thay".

10 Bao cao thir nghiém
Béo céo thir nghiém phai bao gém céc thdng tin sau:
a) vién dan tiéu chuén nay;
b) ngay nhan méu, phuong thire Ivu mau trwére khi thi;
c) mé ta vé mau thiy va cach bao goi;
d) khéi lvgng clia méu thir va ndu cd yéu cau, hé sé hiéu chinh khéi lwgng;
e) dai lam viéc clia dé thj dwdng chuén;
f) lwong formaldehyt chiét dwoc tir mau, xac dinh theo diéu 9;
g) bat ky s sai khac ndo so véi cach tién hanh da qui dinh, theo thod thuan hoac vi ly do khac.

10
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Phu luc A
(qui dinh)

Chuén hoa dung dich géc formaldehyt

A.1 Qui dinh chung

Dung dich gbc chira khoang 1500 ug/ml formaldehyt phai duoc chuén hoa chinh xac dé xdy dung

dwong chuan chinh xac st dung trong phén tich so mau.

A.2 Nguyén tic

Cho mét phén dung dich géc tac dung véi natri sunfit dw rdi chuén dé ngwoc véi dung dich axit, ding
chét chi thi thymolphtalein.

A.3 Thiét bj, dung cu
A.3.1 Pipet, 10 ml.
A.3.2 Pipet, 50 ml.
A.3.3 Buret, 50 ml.

A.3.4 Binh tam giac, 150 ml.

A.4 Thubc thir

A.4.1 Natri sunfit, c(Na,SO;) = 1 mol/l, pha bang cach hoa tan 126 g Na,SO; khan trong 1 lit nuwéc (4.1).
A.4.2 Thymolphtalein, 10 g trong 1 lit etanol.

A.4.3 Axit sunfuric, ¢(H,S0O.) = 0,01 mol/l.

Cb thé mua thuéc thir nay & dang da chuén héa hoac tién hanh chun hoa bang dung dich natri hydroxyt
chuan

A.5 Cach tién hanh

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

11
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Dung pipet 10 ml ldy dung dich géc formaldehyt cho vao binh tam giac (mau xanh s& xuét hién lai).
Tién hanh chuén d6 voi axit sunfuric (A.4.3) cho dén khi mau xanh bién mét. Ghi lai lwgng axit sunfuric
da st dung dé chuén do.

Lwong axit sunfuric dung Gé& chuén dd cé thé xap xi 25 ml.

CHU THICH  C6 thé sir dung mét may do pH @3 hiéu chinh thay thé cho chét chi thj thymolphtalein, trong truérng hop dé
diém cudi ctia qua trinh chudn d$ dat dwoc & pH = 9,5.

Tién hanh chuén d6 hai lan.

A6 Tinhtoan
1 ml axit sunfuric 0,01 mol/l twong dwong véi 0,6 mg formaldehyt.
Tinh toan ndng dd formaldehyt trong dung dich géc theo pg/ml tir cong thirc sau:

V,%0,6x1000
v

trong do
V4 la thé tich axit sunfuric d& s dung d& chuén d, tinh bing mi;
V 14 thé tich dung dich mau @4 s& dung, tinh béng ml.

Tinh gia tri trung binh clia két qua hai I&n chudn do va st dung néng do da dwoc xac dinh & trén dé
xay dyng dwdng chudn cho phép phan tich so mau.

12
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Phu luc B
(tham khao)

Théng tin vé dd chinh xac cua phwong phap

Phwong phap nay dua trén mét phwong phap Finnish véi @9 chinh xac cta phép tht phy thuge vao
ham lwgng formaldehyt c6 trong mau va cho cac mau ddng nhét nhu sau:

Xem Bang B.1.
Bang B.1

i Ham lwong formaldehyt D chinh xac twong ddi .
! mg/kg %
1000 | 0.5
: 100 : 2,5

20 15

10 80 .

Chu y trong phwong phap thir cla tiéu chudn nay c6 st dung mot dd thi dwong chudn khac dé xac
dinh cac két qua da dé cap & trén.

Thyc té cho thdy rang chi sé cu thé véi ham lwong thdp hon 16 mglkg khdng xuét hién vét cta
formaldehyt.

13
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