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TCVN 10522-5:2014

L&i néi dau

TCVN 10522-5:2014 hoan toan twong dwong voi ISO 3451-5:2002.

TCVN 10522-5:2014 do Ban ky thuat tiéu chudn qudc gia TCVN/TC61

Chét déo bién soan, Tdng cuc Tiéu chuan Po lwéng Chét lwong dé& nghi,

Bd Khoa hoc va Céng nghé cong bd.

Bd TCVN 10522 (ISO 3451), Chét déo — Xéc dinh tro, gdbm cac phan sau:

— TCVN 10522-1:2014 (ISO 3451-1:2008), Phan 1: Phwong phéap chung;

— TCVN 10522-2:2014 (I1SO 3451-2:1998), Phén 2: Poly(alkylen terephthlat):;

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

— TCVN 10522-4:2014 (1SO 3451-4:1998), Phén 4: Polyamid;

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



TIEUCHUANQUOC GIA TCVN 10522-5:2014

Chat déo — Xac dinh tro —
Phan 5: Poly(vinyl clorua)

Plastics — Determination of ash —
Part 5: Poly(vinyl chloride)

CANH BAO: Tiéu chuan nay cé thé c6 méi nguy hai lién quan dén héa chat, vat liéu, thao tac va
thiét bi. Tiéu chuan nay khéng dé cap dén tat ca cac van dé an toan lién quan khi str dung. Nguwoi
str dung cé trach nhiém thiét 1ap cac qui dinh vé an toan va strc khée phu hop va xac dinh viéc
c6 thé ap dung dwoc nhirng han ché trwéc khi stv dung.

Poly(vinyl clorua) giai phéng ra hydro clorua do sy phan hay nhiét va can phai cha y tranh hit phai
khéi ciia chat nay hodc nhivng khéi khac.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay qui dinh ba phwong phap xac dinh tro cta poly(vinyl clorua). Tién hanh theo
quy trinh chung dwoc qui dinh trong TCVN 10522-1 (ISO 3451-1). Bbi vé&i tro, st dung
phwong phap A. Dbi véi céc tro sulfat héa, si dung phwong phap B va C. T4t ca ba phwong phap
déu co thé ap dung dbéi véi nhya, hén hop va san pham hoan thién. Phuwong phap B va C c6 thé

ap dung dwoc khi cé mat hdn hop co6 chira chi.

2 Tai liéu vién dan

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

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

TCVN 10522-1:2014 (ISO 3451-1:2008)", Chat déo — Xac dinh tro — Phan 1: Phuong phap chung

Y Ban géc vién dan 1SO 3451-1:1997.
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3 Nguyén tac

3.1 Phwong phap A (nung trwc tiép)

Chét hivru co trong phan mau thir dwoc dbt chay hét va can dwoc gia nhiét tai nhiét dé 950 °C cho

dén khi dat dwoc khdi lwvong khong dbi.

3.2 Phwong phap B (nung, vé&i viéc xtr ly axit sulfuric trwéc khi dot)

Chét hiru co trong phan méu the dwoc dét chay hét, st dung axit sulfuric d@m d&c chuyén héa
can thanh sulfat va cudi cung cén dwoc gia nhiét tai nhiét d 950 °C cho dén khi dat dwoc khdi

lwong khéng dbi.

3.3 Phwong phap C (nung, v&i viéc xtv ly axit sulfuric sau khi dét)

Chét hivu co trong phan mau thtr dwoc dét chay hét sau khi cho thém axit sulfuric dam déc va céan
dwoc gia nhiét tai nhiét dé 950 °C cho dén khi dat dwoc khéi lwong khéng dbi. Phwong phap nay

dwoc khuyén nghij st dung hon 1a phwong phap B vi két qua cé do tai lap tét hon.

Phwong phap B hoac phwong phap C dwoc sir dung néu hop chét c¢é chira chi.

4 Thubc thir (chi déi véi phwong phap B va C)

4.1  Axit sulfuric, khéi lwong riéng 1,84 g/ml, cap tinh khiét phan tich.
4.2  Axit acetic, 100 % cép tinh khiét phan tich.

CANH BAO: Can chu y can than khi thao tac véi axit sulfuric va axit acetic.

5 Thiét bi, dung cu

Thiét bi, dung cu theo qui dinh trong TCVN 10522-1 (ISO 3451-1), va cu thé:

5.1 Chén nung c6 nap, dugc ché tao bang vat liéu silic dioxit, platin hodc s, dwong kinh
phan trén tr 45 mm dén 75 mm, chiéu cao bang v&i dwdng kinh. Kich ¢& phai ddm bao phan mau

thdr khéng qua moét niva chén nung.

5.2 Deén Bunsen, c6 gbi d& tam giac bang silic dioxit va gia ba chan hodc thiét bj gia nhiét

phu hop khac.
5.3 L0 muffle ho&c 10 vi song, cé kha nang duy tri tai nhiét d6 950 °C + 50 °C.

5.4  Pipet, c6 dung tich phu hop (chi déi véi phwong B va C).
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CANH BAO: Trong 7.3.4 va 7.4.3 yéu cau st dung pipet dé thém axit sulfuric dam dac. Axit phai dwoc

dwa vao trong pipet bang cach st dung thiét bi phu hop (vi du qua béng hat bang cao su) va khéng
bao gi dwege hat bang miéng.

5.5  Binh hat am, c6 chtva chat lam kho hiéu qua, khéng phan rng héa hoc véi hop chét tro.

CHU THICH: Trong mét sé truerng hop, ai lwc cha tro déi véi nuwédc cé thé Ién hon ai lwc cha chat lam kho
dwoc st dung.

5.6 Can phan tich, c6 dé chinh xac dén 0,1 mg.

5.7 Cheén can.

6 Cha y vé sw an toan
6.1 Ludn deo kinh an toan khi lam viéc trong phong thd nghiém.

6.2  Thwc hién tt cd cac canh bdo vé an toan théng thuwong khi lam viéc véi ngon Itra tran
hoéac tai nhiét dd6 cao. S dung gang tay cach nhiét va cai kep chén nung dai khi dat mau vao

trong 16 muffle hoac khi Iy mau ra.
6.3 Thwe hién gia nhiét méau trong ta hat va khi nung, st dung 16 muffle c6 déi lwu thich hop.

6.4  Doc can than va tuan thd nghiém ngét cac chi dan trong néi dung canh bao tai phan dau

tiéu chudn va trong Diéu 4, 5.4 va 7.4.3.
7 Cach tién hanh
7.1  Phan mau tho

Kich c& phan mau thir khuyén nghi dwoc néu trong Bang 1.

Bang 1 — Khoéi lwong phan mau tho

Mau g
Nhwa 5
H6n hop hodc vién khd, san phadm c6 ham lwgng chat don > 10 % 2

H6n hop hodc vién kho, sdn phdm khéng cé chat ddn hodc cé ham lwong
chat don < 10 %
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7.2 Phwong phap A (xac dinh tro chwa sulfat héa)

7.2.1 Gia nhiét chén nung va nép chén sach (5.1) trong 16 muffle (5.3) tai nhiét do6 950 °C + 50 °C
trong 10 min va d& ngudi trong binh hat &m (5.5) dén nhiét dd phong. Can chén nung cé ca nap,

chinh xac dén 0,1 mg.

7.2.2 Pwa vao chén nung mét lwgng mau thich hop (xem Bang 1) (m&u san phdm hoan thién
nén duwoc cat thanh cac manh nhd). Can chén nung cé cad ndp va phan mau th& chinh xac dén

0,1 mg va tinh khéi lwong cla phan mau thtr (m,).

7.2.3 Gia nhiét chén nung trwc tiép trén thiét bj gia nhiét (5.2) sao cho phan mau thir chay tir t
va tranh that thoat tro. Tiép tuc thao tac nay cho dén khi khéng con khoi béc ra.

Trong trwéng hop dbt véi ngon Itka manh, phan mau thér phai dwoc bd sung twong rng.

7.2.4 Day mot phan nap chén nung sao cho chat bay hoi thoat ra khéng mang theo céc hat tro.
Pat chén nung tai miéng 10 muffle duy tri nhiét do tai 950 °C + 50 °C (nhiét dé trong khu vuc
miéng 16 khoang 300 °C dén 400 °C), sau d6 dwa tir tr chén nung vao trong 16. Nung trong 30 min
tai nhiét do 950 °C + 50 °C.

Nap chén dwoc khuyén nghi thiét ké sao cho khi d&t trén chén nung, ndp vira véi chén nung
nhwng khéng day chat hoan toan chén nung.

7.2.5 LAy chén nung c6 nap day ra khdi 16, dé chén trong binh hat &m, d& ngudi dén nhiét do
phong va can chinh xac dén 0,1 mg (my).

7.2.6 Nung lai, theo cung diéu kién giébng nhau, cho dén khi dat dwoc khdi lwong khéng dbi;
nghia la cho dén khi két qua cla hai 1an can lién tiép khong chénh léch nhau qua 0,5 mg. Tdng
thoi gian gia nhiét trong 16 khéng dwoc qua 3 h. Néu khéng dat dwoc khéi lwgng khong dbi sau

khoang thoi gian nay, khdi lwong sau 3 h sé& dwoc sir dung dé tinh két qua thir.
7.3 Phwong phap B (xac dinh tro sulfat)

7.3.1 Thuwc hién nhw chi tiét trong 7.2.1.

7.3.2 Thuwc hién nhw chi tiét trong 7.2.2.

7.3.3 Thuwc hién nhu chi tiét trong 7.2.3.

7.3.4 Sau khi d& chén nung va lwong mau ngudi, st dung pipet cé dung tich phu hop (5.4) thém
axit sulfuric dam dac (4.1) tirng giot cho dén khi can dwoc thAm wét hoan toan. Gia nhiét can than
trén thiét bj gia nhiét phu hop (5.2) cho dén khi khédng con khoi béc ra, chua y tranh lam vung vai

lwong mau trong chén nung.

7.3.5 Sau khi d& chén nung ngudi, néu van cé sw xuét hién cda carbon, cho thém 1 giot dén

5 giot axit sulfuric va gia nhiét lai cho dén khi ngtrng khdng con bbc khai tréng.
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7.3.6 Dat chén nung tai miéng cua |0 muffle (5.3) duy tri tai nhiét d6 950 °C + 50 °C va tién hanh
nhw chi tiét trong 7.2.4, 7.2.5 va 7.2.6. Can sau khi nung s& la mau xam hodac trang, khong phai la

mau den.

7.4 Phwong phap C (xac dinh tro sulphat)
7.4.1 Thuwc hién nhw chi tiét trong 7.2.1.
7.4.2 Thuyc hién nhw chi tiét trong 7.2.2.

7.4.3 S¥ dung pipet, thém tirng giot mot lwong it nhat cé thé axit sulfuric dam dac (4.1) dé lam
wot déu phan mau thir. Pay chén nung va gia nhiét trén thiét bj gia nhiét. L&p lai thao tac nay cho

dén khi két thuc viéc cracking va carbon héa.

Trong trwdng hop axit sulfuric cé xu hwéng tran qua thanh chén hodc mot s6 phan mau thir c6
xu hwéng bi that thoat khéi chén do phan &ng manh, axit sulfuric dam dac c6 thé dwoc thay thé
bang hén hop axit acetic ddm d&c va axit sulfuric ddm d&c. S dung hdn hop axit nay phai cé

duoc sy thoa thuan cta cac bén lién quan, va ghi lai trong bao cao thir nghiém.

CANH BAO: Carbon héa phai dwoc thwe hién trieéc khi dét chay do chay né xay ra néu chén nung
dwoc dat trong 16 ngay sau khi cho thém axit sulfuric.

Can can than khi chuan bj va thao tac hén hop axit acetic dam dic va axit sulfuric dam dic.

7.4.4 Thuyc hién nhw chi tiét trong 7.2.4.
7.4.5 Thwc hién nhw chi tiét trong 7.2.5.

7.4.6 Thuc hién nhw chi tiét trong 7.2.6.

8 S6 phép xac dinh

Thwe hién hai phép xac dinh. Tinh gia tri trung binh clGa cac két qua. Néu két qua thlr nghiém
don 1& khac gia tri trung binh hon 5 %, 13p lai quy trinh cho dén khi két qua clGa hai lan thi

lién tiép khdng chénh nhau qua 5 % gia tri trung binh cltia chang.

9 Biéu thj két qua

Ham lwgng tro khdng sulfat (phwong phap A) hoac ham Iwong tro sulfat (phwong phap B va C),

dwoc tinh bang gam trén 100 g mau, theo cong thirc:
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™ 100
mO
trong do:

m, la khéi lwong ctia phan méau thi, tinh bang gam;

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

10 Do chinh xac va dé6 chum

D6 chinh xac va dd chum cla nhirng phwong phap nay chwa dwoc biét ré do khéng c6 sb liéu
lién phong thtr nghiém. Do nhiéu dang thirc cé chira poly(vinyl clorua), khéng thé dwa ra gi¢i han

cu thé cho tat ca cac dang thirc nay.

11 Bao cao thir nghiém

B&o cao thlr nghiém phai bao gém cac théng tin sau:
a) vién dan tiéu chuén nay;

b) tat ca cac chi tiét can thiét dé nhan dang hoan toan mau, bao gdm ching loai, ma cta nha

san xuét, ngudn, thwong hiéu, v.v...;
c) phwong phap duwgc sir dung (phwong phap A, B hoac C);
d) khéi lwgng ctia méi phan mau thir trong hai phan mau thlr dwgc st dung;
e) két qua don & cua hai phép xac dinh va ham lwgng tro trung binh;
f) néu khéi lwong khong déi khdng dat dwoc sau tdng thoi gian 3 h, bao cdo viéc nay (xem 7.2.6);

0) néu st dung hén hop cla axit sulfuric d@m dac va axit acetat dam dac déi voi phwong phap C,

bao cdo ty |é cla cac axit trong hdn hop (xem 7.4.3);

h) ngay th& nghiém.
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