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TCVN 11618:2016

L&i néi dau

TCWVN 11618:2016 hoan toan twong dwong véi 1SO 11480:1997.

1SO 11480:1997 da dwoc ra soat va phé duyét lai vao ndm 2015 v&i bé cuc va
néi dung khéng thay déi.

TCVN 11618:2016 do Ban ky thuat Tiéu chuan quéc gia TCYN/TC6 Gidy va san
pham gidy bién soan, Téng cuc Tiéu chuan Do lwong Chét lwong dé nghi, Bé

Khoa hoc va Céng nghé céng bé.



TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 11618:2016

Bot gidy, gidy va cac téng -
Xac dinh clo téng s6 va clo lién két hiru co’

Pulp, paper and broad -

Determination of total chiorine and organically bound chlorine

1  Pham vi ap dung

Tiéu chuin nay quy dinh phurong phap xac dinh lgng clo tdng sb va clo lién két hiru co clia bdt gidy,
gidy va cac tong. Tiéu chudn nay &p dung cho tit ca cac loai bt gidy, gidly va cac tong. GiGi han dwoi
cua phép xac dinh |4 khoang 20 mg/kg.

2 Tai ligu vién din
Céc tai lidu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dyng tiéu chuén nay. i voi cac tai liéu vién dén ghi

nam cdng b thi 4p dung ban dugc néu. Déi véi cac tai liéu vien dén khdng ghi nam cdng bé thi ap
dung phién ban méi nhét, bao gém ca cac sira ddi.

TCVN 1867:2010 (ISO 287:2009), Gidy va céc téng - Xéc djnh do &m - Phuong phép sdy kho.
TCVN 3649:2007 (1ISO 186:1994), Gidy va c4c tong - Ldy méu dé xdc dinh chét luong trung binh.

TCVN 4407 (ISO 638), Gidy, cécténg va bét gidy - X4c dinh ham lgng chét khé - Phurong phép sdy
khé.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuén nay ap dyng céc thuit ngir va dinh nghia sau:

31
Clo tong s (total chlorine)
Téng lugng clo nguyén t cé mét.

3.2
Clo lién két hi*u co (organically bound chlorine)
Lugng clo lién két hiru co' cd mat.
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4  Nguyén tic

Xac dinh ham luong clo clia miu bing cach dét chay trong cac didu kién dwoc kiém soat trong mét
éng thach anh & nhiét dé cao. Khi dét dwoc nap théng qua dung dich chét dién phan, & do tat ca clo
chuyén thanh hydro clorua, dwoc hap thu va xac dinh bing phwong phép vi dién lwong ké. D& xac dinh
ham lwong clo lién két htru co, cac hop chét clo vé co duoc chiét biing axit nitric trwdc khi dét chay.

CHU THICH

1 Néu khdng c6 yéu cau xac dinh clo lién két hitu co, bd qua budrc chiét véi axit nitric.

2 Sy c6 mit ciia brom & dang bét ky nao cling sé lam nhiéu va gay ra sai sé dwong. Chi tiét xem Diéu 16.

5 Hoa chéit va thudc thiv

T4t ca hoa chét st dung phai la loai dung cho phan tich. Nuéc st dung dé chuan bj cac dung dich,
hodc st dung trong cach tién hanh phai la nwéc cat c6 dd tinh khiét cao hogc twong dwong. Méu
trédng cao (xem Didu 11) ¢6 thé do nwdc khong tinh khiét.-Sau d6 cé thé 1am sach nwéc bang cach xtr
Iy véi than hoat tinh (5.4).

5.1 Dung dich axit nitric, dung dich géc. Hoa tan 17 g natri nitrat (NaNO;) trong nuwéc cét. Bd sung
1,4 ml axit nitric (HNOs) khéi lwgng riéng 1,40 g/ml va pha lodng dén 1 lit bang nwéc cét. (Dung dich
nay chi y&u cau cho phép xac dinh clo lién két htu co).

5.2 Dung dich axit nitric, dung dich l1am viéc. Pha loang 50 ml dung dich géc (5.1) dén 1 lit bang
nwdc cét. (Dung dich nay chi yéu ciu cho phép xac dinh clo lién két hiru co).

5.3 Axit sunphuric (H,SO,), khéi lvgng riéng 1,84 g/ml.

5.4 Than hoat tinh, dé hdp phu vat liéu htru co tan trong nwéc khi xac dinh lweng clo lién két hivu co
(Céc bon phu hgp dwgc cung cdp bdi nha san xuét thiét bi dét).

5.5 Dung dich dién phan, d& st dung trong vi dién luvgng ké. Pha loang 75 ml axit axetic béng
(98 %) (CHsCOOH) dén 100 ml bing nwéc.

CHU THICH Viéc b sung natri perclorat (NaCIO,) va axit sulfamic (NH,SO,H) vao dung dich hép thy dwgc mét
s6 nha san xuét vi dién lwong ké khuyén céo va viéc bd sung nay khéng bt budc.

Mot nha san xuét khuyén c4o chudn bj dung dich béing cach hoa tan 1,35 g natri axetat (NaCH;COQ) vao 850 ml
axit axetic b&ng va pha lodang dén 1000 ml béng nwéc.

5.6 Axit clohydric, c(HCI) = 0,0100 mol/l.

5.7 Dung dich déi chirng axit 2-clobenzoic. Hoa tan 110,3 mg CICeH,COOH vao nwéc cét va pha
loang dén 100 ml trong binh dinh mirc. Dung dich ndy chi¥a 250 mg clo lién két hitu co trong mét lit.
Pha lo&ng dung dich theo yéu céu trwde khi st dung.
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5.8 Khi nén. Yéu céu phai c6 khi oxy @& dét chay. Céc khi khac ciing ¢ thé dwoc yéu cAu dé kiém
soét qua trinh d6t. Quan trong |2 tAt ca c4c khi nay phai khéng c6 clo va brom & bat ky dang nao.

CHU THICH D3 c6 bao cao v& viéc sir dyng dung méi clo héa dé 1am sach dyng cy chiva khi.

6 Canh bao

Hop chét clo tdn tai mdt Ivgng nhé & moi noi, trong c4c hoa chét, trén cac bé mat thiét bi, trén da va
trong khdng khi & phoéng thi nghiém. Do vay, tit ca cac phép do phai dwoc thwc hién sao cho tranh
duoc sy nhidm ban miu va dung dich. Dic biét, nguy co nhiém ban tlr khéng khi trong phong thi
nghiém phai dwoc gidm sat. Sy nhiém ban nay c6 thé dén tir cac héa chét (dung mai) dwoc lvu gite
trong phong thir nghiém cling nhw tr cac ngudn bén ngoai, vi dy tai phan xwéng tay tring.

Lam sach tét ca cac thiét bj tredre khi sk dyng bang axit nitric lodng va trang bang nudrc tinh khiét,

7  Thiét bj, dyng cy

Piéu 7.1 dén 7.4 dwgc yéu cau chi khi xac dinh clo hiru co. Diéu 7.7 dwgc yéu cau chi khi xac dinh clo
tdng sb.

7.1 Binh tam giéc, dung tich 250 ml, lam béng thiy tinh bén héa hoc, ¢é nat thiy tinh mai tiéu chuan
hoac nép xoén PTFE.

7.2 May lac st dung cho cac binh (7.1) tao chuyén ddng vong trdn cho cac chét chira bén trong
binh. Téc dd clia may phai diéu chinh dwgc sao cho cac chét bén trong chuyén dong ma khéng cham
vao nap binh.

7.3 Dung cu loc, ding dé loc chan khéng trén phéu c6 dwdng kinh 25 mm.

7.4 Mang loc, polycacbonat, kich thwdrc 16 danh nghfa 0,4 um, cé dwdng kinh pht hop d& dat vira
vao trong dung cu loc (7.3) va cd ham Iwgng clo téi da Ia 0,5 pg.

Twong tw, ¢6 thé st dung cbe loc dugce thiét ké ddic biét véi mang loc bang thiy tinh bén nhiét hodc vat
liéu gém.,

CHU THICH  Néu thu dwgc gi tri thir tréng cao (11), nguyén nhan c6 thé do phéu loc bj nhiém ban. Phéu phai
dwoc rira treére khi ste dung véi dung dich gée (5.1) va sau dé véi nude.

7.5 Thiét bj d6t, gbm mot éng thach anh néi véi mot ngan dé chudn do vi dién lvgng ké (7.6). Lo dbt
da viing ¢6 thé dét néng phan gitra clia dng dén it nhat 950 °C va thwdng 1a 1000 °C. Mét thuyén bang
thach anh ho#c vat liéu bén nhiét khac Iip dwgc vira vao éng. Thuyén c6 thé di chuyén dwoc tir dau
lanh d@én viing néng clia 6ng. Ong phai du rong dé vira véi thuyén c6 chira mang loc (7.4). Thiét bj nay
phai c6 mdt ngudn cAp oxy va mot sé bd phan dé duy tri dong oxy khéng @i di qua éng. Dong oxy c6
thé dwgc pha lodng véi khi tro, nhw argon hodc nito. Céac khi dét dwoc duwa vao qua ngan vi dién
long dé chuan da lién tuc ion clorua.
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Néu can, c6 thé dat thém bd phan rira duwgc gia nhiét cé chira axit sunphuric (5.3) & gitra dau ra clia
éng dbt va ngan dé 1am sach va 1am kho dong khi.

7.6 Vi dién lwong ké, co kha nang xac dinh 2 pg ion clorua véi hé sé bién thién nhd hon 10 %, dwoc
tinh toan tlr cac phép xac dinh 13p lai cta ion clorua.

7.7 Céc dwng méu, dung tich khoang 1 ml, Iam bing thach anh hodc vét liéu chju nhiét, dwgc thiét
ké @& vira vao trong thuyén mau. Khéng bét budc phai st dung céc cbe nay.

8 Xilyso bd miu

B&o quan mau trong tdi kin bang polyetylen hodc géi bang mang nhdm @& tranh tiép xuc véi khong khi
xung quanh, St dung ging tay bdo vé khi thao tac véi mau. Kiém tra & dam bao khong cé vat ligu
chira clo cé thé chuyén tir gang tay sang mau.

P& bt gidy wot khd gio & nhiét do khdng qua 40 °C. Sir dung mau riéng G& xac dinh ham lwgng chat
khd nhw mé ta trong TCVN 4407 (ISO 638) hodc TCVN 1867 (ISO 287), twong (ng.

Xé hodc c&t mau thanh cac manh nhé béing kep hodc kéo. Kich c& clia cac manh phai phit hgp véi ban
chét clia mau ciing nhu kich thuéc 16 dét.

Béc tach mau bdt gidy hodc cac tong day dé dam bao méu dwoc ngadm wét hoan toan trong qua trinh
chiét. Néu mau khéng dwgc ngam wét hoan toan, két qua xac dinh clo lién két hiru co 6 thé cao hon
thiee té.

Nghién mau la gidy trang pht b& mat hoac gidy va céc tong nhiéu I&p trong may xay nhd, loai Wiley
hodc may twong ty. Khdng st dung may nay cho bét ky muc dich nao khac dé tranh I1am ban miu.
Lam sach may can than sau méi Ian s dung.

Tdng Iwong miu can thiét phy thude vao ham lwgng clo va dwgc gidi han bdi kich thudc cla thiét bi
dét. Thwdong lwgng mau yéu ciu cho méi 1an thir tie 10 mg dén 60 mg.

Pé xac dinh ca hai théng sb, yéu cau chudn bi bn maiu thir. Cén tirng mau thir chinh xac dén
0,1 mg. T4t ca mau thi phai cé khéi lwgng gén nhw nhau.

Trong bén mAu, 14y hai mau dé xac dinh clo tdng sb va hai miu dé chiét bang dung dich axit nitric.

CHU THICH  Néu khéng yéu cAu xac dinh clo lién két hiru co, tién hanh tir Diéu 10.

9  Chiét bang dung dich axit nitric

Chuyén hai miu thlr vao binh tam giac 250 ml ¢6 nép thly tinh. Thém 100 ml dung dich axit nitric (5.2)
va 15 mg than hoat tinh (5.4) vao tirng binh. Cuing ltic d6, chudn bj hai binh méu trdng khéng c6 méu
thir. Day nut binh va 1&c manh d& lam wét hoan toan mau thie. D3t cac binh vao may Iac va lc it nhét
trong 1 h.
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Khi phan tich gidy trang phi bd mat ho3c gidy c6 chira mot lvong I6n chét don cacbonat, kiém tra Gé
dam bao hdn hop trong binh vén c6 tinh axit. Néu khéng, axit héa hdn hgp bang cach bd sung dung
dich axit nitric (5.2).

St dung thiét bj loc (7.3), loc cac chét trong binh qua mang loc polycacbonat hozc trong céc loc (7.4).

Rura binh va thanh clia phéu loc véi mét phdn nhd dung dich axit nitric (5.2), tit ca khoang 25 ml. Cubi
cting rira v&i mét phan nhd nwéc. Hat chan khong dén khi ldy dugc hét chét long.

CHU THICH  Tranh hat mét lweng I&n khdng khi qua phéu loc vi ¢é thé 1am mau thir bj nhidm cac hop chét
halogen ¢6 trong mdi treéng khong khi xung quanh. Mat khéc, dung dich rira con lgi trong phén loc clia méu thir
¢6 thé lam nwéc ngung ty trong dng dét. Nwére ngung tu trong éng ddt cé thé anh hudng dén vige dét (Piéu 10).
Néu phan mau loc qua khd, né c6 thé chay trong viing séy cla |6 din dén két qua thap hon thyuc té.

10 Qua trinh @6t

V& nguyén téc, cach tién hanh déi véi mau khéng chiét va méu chiét dwoc thyc hién nhw nhau. Trong
thye té, cach tién hanh da dwoc hiéu chinh d& phi hop véi diéu kién clia mau. Mu chiét (@& xéac dinh
clo lién két hivu co) & trang thai wét va mau xac dinh clo tdng sb thwéng & trang théi kho.

Van hanh thiét bj dét (7.5) theo hwéng dan clia nha san xuét. Mot sb loai thiét bj dét da co trén thi
trong. Ching khac nhau vé chi tiét va cach tién hanh da dwoc higu chinh dé phu hop véi loai thiét bj
str dung (xem Phu luc A).

Kiém tra thiét bj vi dién lwgng ké (7.6) bang cach bd sung mét lwgng axit clohydric (5.6) d4 biét vao
ngan. Két qua phai ndm trong khoang 5 % gia tri ly thuyét.

Kiém tra thiét bj thuéng xuyén bang cach van hanh nhw déi véi mau nhung khéng st dung mau.

CHU THICH 1 Anh hudng dén b nh¢ (cac gia tri doc sai nhan dwoc khi khéng c6 mau, thuong sau khi chay
mau c6 ham lugng clo cao) co thé I do éng dét bj an man.

Né&u mAu 12 tdm xo s@i wét trén tAm loc polycabonat, gép déi tAm xo sgi loc béng kep réi d&t vao trong
thuyén.

Néu mau kho, dat vao céc dwng mau (7.7) va dat cée Ién trén thuyén.

CHU THICH 2 Viéc si¥ dung céc deng miu c6 thd khdng thyc hién dwoc voi tit ca cac loai thiét bi. Cach tién
hanh nay cé thé sé phai thay ddi theo yéu ciu.

Chuy&n thuyén cling v&i miu vao viing sdy kho cia 16 va dé& nuéc bay hoi. Thoi gian cn thiét khang
chi phu thudc vao lwong nwdc cn tach ra ma con phy thudc vao thiét ké clia thiét bi. Khdng dwoc dé
nwéc ngung ty trong phén lam mat clia dng dét.

Céan phai kiém soat qua trinh @6t & téc do thap sao cho khdng c6 mudi hodc nudc ngung ty con lai &
trong 16. Néu trong treéng hop c6 thi phai tién hanh cac budc can thiét dé loai bd mudi va nuérc trede

khi doc cac gia tri.
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Chuyn thuyn vao viing néng clia &ng. Thyrc hién qua trinh dét trén bd phan ghi clia thiét bj. am bdo
ring bing céch tién hanh twong thich vai thiét bi, qua trinh d6t chay mau dugc hoan thanh.

Néu phat hién th&y mugi ra tir 16 c6 nghia qua trinh dét da khang hoan toan va két qua phai bi loai bd.

Khéng dugc d& c6 mudi trong axit sunphuric trong thiét bj rira duoc gia nhiét (7.5). Néu quan sét thay
mudi, 1am sach thiét bi, bd sung axit sunphuric méi va Iap lai phép xac dinh.

11 Ma&u tring

Ctr mdi ngay khi mau thir dwoc phan tich, kiém tra thiét bj d6t (7.5) va vi dién lwgng ké (7.6) bing cach
chay it nhét hai mAu trdng theo cach tién hanh twong ty nhu déi véi mau thie. Gia tri cia méu trang
khéng dwgc vugt qua 2 pg.

12 Kiém tra

Kiém tra thuéng xuyén toan bd cach tién hanh béng cach chay mét mau déi chirng da biét ham lugng
clo. M3u déi chirng tét nhat phai ciing loai (bt gidy, gidy, cac tong v.v...) véi mau thir dwgc phan tich.

CHU THICH Néu khong sin c6 mau dbi ching thi ham legng clo ciia mau duge chon cb thé duge xac dinh
bang phuong phap bd sung chun, stz dyung mét lgng dung dich axit clobenzoic déi chirng (5.7). Mau nay phai
dugc st dyung lam méu dbi chirng.

K&t qua clia phép thir kidm tra khdng dwoc nhd hon 91 % hodc Ién hon 110 % cla gié tri dwoc chi
dinh. Néu gi tri nay ndm ngoai gidi han da cho thi thwc hign phép thir kiém tra thir hai. Néu co sai
lach, kidm tra thiét bi xem c6 rd ri khong va cac khuyét tat khac. Huedng dén viéc thie hién phép thir
kidm tra phai dwgc ghi trong sb tay van hanh.

13 Tinh toan

Céch tién hanh x4c dinh ham Iwong clo clia mAu thir phy thudc vao thiét ké cta vi dién lwong ké. Xem
sb tay hwéng dan clia nha san xuét thiét bi.

Khi tinh toan, dam bao ring gi tri mAu tréng dugc chAp nhan va viéc higu chinh di véi ham lvgng dm
clia mau duoc thiec hién.

Tinh gi4 tri trung binh clia cac phép thir song song. Cac két qua riéng bigt khong dwoc sai léch so voi
gié tri trung binh nhigu hon 10 %. Déi v&i gia tri trung binh nhd hon 50 mg/kg, sai léch Ién dén 5 mg/kg
la ch&p nhan dugc. Néu khong dap (eng dugc tiu chi nay, mau c6 thé khong déng nhét.

L&p lai quy trinh chudn bj m&u va tiép hanh phép xac dinh.

Bidu thj két qua 14 clo tdng sé va clo lién két htru co, twong (ng theo miligam trén kilogam, dén hai chi
sb c6 nghta.

10
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14 Do chum
141 D6 I3p lai
Cac phan tich 13p lai (5 1an xac dinh) dwa ra cac két qua nhw sau.

Bang 1 - Do lap lai

Gia trj trung binh Dj léch chudn Hé sé bién thién
mg/kg mg/kg %
Clo téng sé 33 5
66
3.1 1
310
13 2
650 19 2
970
Clo lién Iflf.;t h&u co 0.6 37
i 15 49
37 3.1
120 7.3 25
290 89 56
1600 :

14.2 Db tai lap

M4t nghién ciru lién phong dwgc the hién bdi 14 phong thir nghiém & 8 quéc gia khac nhau da cho
cac két qua trong bang dwéi day. Cac phong thtr nghiém thyc hién phan tich song song ba méu. Gié tri
trung binh va dd léch chudn dugc dua ra dya trén gia trj trung binh thu dwoc tir mdi phong thir
nghiém.

Bang 2 - Db tai lap

§6 miu S lwgng phong thi Gia trj trung binh D4 léch chuin
nghigm Fi I

Clo t61ng sé 14 560 28,3

1 14 367 25,3

3 14 207 10,2

4 13 347 20,8

Clo liégn kft hiru cor 14 224 253
2 14 339 27,1

3 14 193 18,5

4 11 26 10,3

Céac mau gém:

1 Giy photocop

2  Botgidytay trg:\g khang st¢ dung clo nguyén té (ECF) tir gé bulo
3 Bt gidy tAy triing khéng st dung clo nguyén té (ECF) tir g théng
4  Giy photocopy lam tir bt gidy tdy trdng khéng str dung clo TCF
ECF ¢6 ngha “bdt gidy tay trdng khdng sir dung clo nguyén t6”

TCF c6 nghia “bt gidy tay tring khong sir dung clo téng s6”

11
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15 Bao cao thir nghiém

Bao céo thlr nghiém phai bao gém cac thong tin sau

a)  Vién din tiéu chuén nay;

b)  Thoi gian va dia diém thiy;

c)  Nhan biét hoan toan v& miu thi;

d)  Gia tri trung binh clia c4c két qua, biéu thj bang miligam trén kilogam;

e)  Saikhac bAt ky so voi tiéu chudn nay va cé thé anh hudng dén két qua thi.

16  Nhiéu tir hop chét brom

Vé phuong dién héa hoc, brom s& phan (ng nhw clo dwéi cac didu kién cua qua trinh phan tich dwoc
néu trong tiéu chuan nay. Didu ndy cé nghia bit ky brom nao co trong mau sé gay ra sai sb duong clia
két qua. Mirc dd clia sai s6 nay Ia ty 1§, nhung khong bang véi lvgng brom c6 mét. Dién lwgng ké st
dung dwgc 13p trinh @& xac dinh clo. Néu brom ciing dugc xac dinh, dién lwong ké phai duoc higu
chuén lai vi brom c6 khéi lugng nguyén ti Ién hon clo.

Théng thudng lugng brom c6 trong bét gidy va gidy rét it. Thinh thodng c6 mdt lugng déang ké tim théy
trong san pham bat gidy tai ché tir gidy loai c6 chira chét chdng nhay da brom héa.

12
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Phuluc A

(tham khao)

S6 tay hwéng dan thi nghiém

Céch tién hanh mé ta trong tiéu chudn nay dua trén thiét bj phirc tap. Mdt vai nha s3n xuét da gii
thiéu cac thiét bj nhw vay trén thj trwdng. Ching déu da trén cuing mdt nguyén tic nhieng khac nhau
v& chi tiét.

Nguyén tic trong tiéu chudn héa khéng quy dinh viéc st dung thiét bj dwgc san xudt bdi mét nha sén
xuét cu thé. Didu ndy ddm bao co quan tiéu chudn héa khéng chi trung lap trong canh tranh gitra cac
¢dng ty, ma con dé tranh nhirng quy dinh k§ thuat khong cin thiét, can trd viéc phat trién thiét bj trong
twrong lai.

Trong thire té, didu ndy cé nghia I1a qua trinh phan tich khéng dwoc md ta trong tiéu chudn nay mot
cach chi tiét ma c6 thé str dyng mdt nhw mét huéng dén phong thi nghiém. D6i véi tinh nang phan
tich, mot sb chi tiét c6 thé 14y ti huong dén s dung clia nha san xuét hosic duwgrc thiét 1ap tai chd trong
cac phép thir so bd. Vi du cai dat dong khi, nhiét dd, théi gian ché v.v...

D& tao thuan loi cho cdng viéc va dam bdo tAt ca chi tiét cia quy trinh 4p dung tai thdi diém bat ky van
c6 thé dwec tim thdy, cAn phai chun bi mét hwéng dén chi tiét, tinh dén ca cac yéu cu cla tiéu chudn
nay va hudng dén clia nha san xuét. Phai lwu gile tai ligu dé ghi lai thdi gian va ly do cla tét ca céc
thay @i trong quy trinh thize hién.
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