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Xuat ban 1an 3

Cao su thién nhién — Xac dinh ham lugng chat ban

Rubber, raw natural — Determination of dirt content

CANH BAO - Nhifng ngudi sir dung tiéu chudn nay phai cé kinh nghiém lam viéc trong phong thi
nghlém théng thuéng. Tiéu chudn nay khang dé cap dén tat ca cac vin dé an toan lién quan khi s
r.tung'. Nguai st dung tiéu chuén phai ¢é trach nhiém thiét |ap céc bién phap an toan va bao vé sic

khoe phii hgp vdi céc qui dinh phap ly hién hanh.

1 Pham vi ap dung

Tidu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh ham ludng chat ban ddi véi cao su tho thién nhién.

Tisu chufn nay khong ap dung dé xac dinh ham ludng chat ban dudi dang nhiém ban bé mat.

2 Tailiéu vién dan

TCVN 6086 : 2004 (ISO 1795 : 2000) Cao su thién nhién va cao su téng hop - Lay mAu va chuén
bi mau thi.

ISO 565 : 1990 Test sieves — Metal wire cloth, perforated metal plate and electroformed sheet -
Nominal sizes of openings (Ray thir nghiém — Sgi kim loai, da kim loai duc 16 va tam duc dién -
Kich thuéc danh nghia ciia 16).

ISO 2393 : 1994 Rubber test mixes — Preparation, mixing and vulc?anization — Equipment and

procedures (H8n hgp cao su thir nghiém — Chuan bi, trdn va luu héa — Thiét bi va cach tién hanh).

ISO/TR 9272 : 1986 Rubber and rubber products — Determination of precision for test method
standards (Cao su va cac san phdm cao su - Xac dinh dé chum déi véi cc tiéu chudn vé phuong

phap thir).
3 Thudc thir
CANH BAO - Tit ¢ cic phéng ngira vé an toan va sic khde dugce thira nhan phai dugc thuc hanh

trong qua trinh thao tac phan tich, dic biét luu ¥ vé xir Iy an toan d&i vdi dung méi dé chay. Tat ca
¢dc dung méi phai tranh nuéc va chit ban.
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Trong qua trinh phan tich, vai bat ky ly do nao, chi s dung thuéc thir co dé tinh khiét phan
dugc thira nhan.

3.1 Xylen hén hgp, khoang séi tr 139 °C dén 141 °C.

3.2 Dung méi hydrocachon thom - cao dugc biét nhu la cén tring. khodng séi tir 155 <¢
196 “C hoac dung mai hydrocacbon khac cé khoang séi tudng tu.

3.3 Xang nhe, khoang sai tir 60 °C dén 80 °C hoadc dung méi hydrocacbon ¢ khoang sbi tUang
3.4 Toluen.

3.5 Tac nhan peptit héa cao su.

3.5.1 Xylyl mercaptan, dung dich 36 % (m/m) trong d&u khoang.

3.5.2 2-Mercaptobenzothiazole.

3.5.3 Di-(2-benzamidophenyl) disunfua.

3.5.4 Tolyl mercaptan, dung dich 20 % (m/m) dén 40 % (m/m) trong dau khoang.

3.5.5 Tac nhan peptit héa cao su hoa tan hoan toan khac.

4 Thiét bi

Cac thiét bi théng thuéng trong phéng thi nghiém va:

4.1 Binh nén, dung tich 250 cm®, 500 cm® cb nat day phlu hgp; hodc cdc thiy tinh dung
250 cm®, 500 ¢cm?, va mét kinh déng ho lam ndp day véi dudng kinh pha hop.

4.2 Bd ngung tu khdng khi loai ngan (khéng bt budc).

4.3 Nhiét k&, thang do it nhat 200 °C.

4.4 TG sdy, dé sdy binh nén hodic cée thity tinh (4.1) va nhing vat liéu co trong do {
chu thich trong 5.3.4).

Pia sdy cung cap nhiét déng nhat trén bé mat hoic den héng ngoai dudc khuyén dung.
héng ngoai (250 W) cé thé dat thanh day, véi nén cia binh nén cach dinh cia den 20 cm. Kiém
ting bong dén dugc khuyén nghi dé tranh sy qua nhiét cuc bd. Cé thé sir dung mot bép cach @
thay thé.

4.5 Ray, kich thuéc I3 danh nghia 45 um, 1usi day kim loai chéng &n mén, thép khang gi [ 3t
theo ISO 565.
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451 Ludi day kim loai duge gan ngang vao dau cudi clia mat 6ng kim loai dudng kinh khoang
25 mm va chié
52 Ray sédugc lép dat theo cach sao cho Iudi khong bi bién dang va tranh khdi hu hai bat ngd.

u dai lIn hon 20 mm.
4
cach 13p dat thich hop dugc chi ra trong Hinh 1.

453 Ray va gia dd cling c6 thé dugc 1ap bang cach thao bd day ciia coc nung kim loai c6 kich
{huéc thich hgp va han ludi sang vao céc nung. Két qua cho mét binh chira réng chifa dung dich cao
su trong sudt qua trinh loc.

45.4 Mot lugi thd cing co thé dudc han dudi Iudi 45 pm dé bao vé ray khoi hu hai bat ngd. Ludi
“pao v&" nay s& khdng can trd sut loc trong bat ky trudng hop nao ma no chi hé trd cho luéi loc.

455 Co thé chdp nhan thiét bi loc ban sin (c6 ludi loc 45 um), phi hdp qui dinh cia tigu
chudn nay.

4.6 May siéu am, dé lam sach ray (khéng bat budc, nhung nén co).

§ Cach tigh hanh

51 Chuin bi phdn miu thir

544  Chudn bi mét miu phéng thi nghiém déng nhat cia cao su thé thién nhién theo
TCVN 6086 : 2004 (ISO 1795). T mau phong thi nghiém ddng nhat nay 1ay khoang 30 g, va cho
can ngudi hai 1an bang may can phang thi nghiém. Khe hd gilta hai truc can dudc diéu chinh dén
0,5mm + 0,1 mm béng mét manh chi (xem ISO 2393).

512 Ngay sau d6, can phan mau thir khoang 10 g dén 20 g, chinh xac dén 0,1 mg. (Déi vdi cao
su "sach” cd ham lugng chat ban thap thi nén can phan mau thir 20 g. Con véi cao su bi nhiém

ban nang thi nén sir dung Iugng nhd hon).

5.1.3 Tién hanh hai phép thir song song.

5.2 Chu#n bj peptit héa

5.21  Né&u sl dung xylyl mercaptan (3.5.1), ding 1 g dung dich cho méi phan miu thir va
150 cm?® dén 230 om? dung méi (3.1 hodc 3.2).

522 Néusi dung 2-mercaptobenzothiazon (3.5.2) hoac di-(2-benzamidophenyl) disunfua, ding
0.5 g méi phan mAu thir. Chudn bi dung dich bang cach hoa tan 0,5 g chat rén trong 200 cm® dung
mai (3.1 hoac 3.2) va loc cac chit khéng tan.

5,23 Néu sir dung tolyl mercaptan (3.5.4), dung 1 g dén 1,5 g dung dich cho méi phdn mau thi
V4200 em® dung moi (3.1 hoac 3.2).
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Khung ray dé kiém tra ray

1. Ray: Iudi day kim loai doc han gan vao vong tron lc]
béng thép khéng r. Mét hdc 1mm bao quanh canh bé
trong ciia dinh va canh ngoai cdia phén dudi thap han ded
dang sép xép ray.
2. Khung ray: tryc hinh tru bang ddng thau hogc thé
khong ri cb kich thude: dugng kinh ngoai 30mm, chigu d&
thanh ray tir 2mm dén 3mm va chiéu cao 13 mm.

Hinh 1 — Ban chi tiét ray va khung ray phi hgp dé xac dinh ham lugng chit bén
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53 phuong phap xac dinh

534 pé dung moi va tac nhan peptit hda theo 5.2.1, 5.2.2 hoac 5.2.3 vao binh nén hoac coc
thiy tinh.
5.3.2 c4t phan mau thi thanh cac miéng, mdi miéng khodng 1 g va tha ting miéng vao
h;nh 16n hoac G5 thily tinh 66 sén dung mbi (5.3.1).

533 Nung binh nén hoac céc thiy tinh va cac chat trong binh/cdc (xem 4.4) & nhiét do
125 °C @én 130 °C cho dén khi nhan dudc dung dich mém, day nut binh hosc day coc bang ndp
kinh déng hé va dé yén vai gid d nhiét dé phong trudc khi nung d nhiét do 125 °C dén 130 °C.

s{ dung bd ngung (4.2) trong sudt qua trinh nung dé giam sy bay hoi ciia dung moi.
5.3.4 Thinh thoang l&c manh binh hoac céc béang tay.

Néu dun sdi hoic dun qua nhiét, dung dich cao su sé tao thanh mét chat keo dinh rat kho loc va
¢6 thé tao ra mét lugng chét ban cao hon; do vay phai tranh cho thiét bi va diéu kién thi nghiém
tao ra qua nhiét cuc bd.

53,5 Khi cao su dugc hda tan hoan toan (dung dich dat di dé linh déng), gan dung dich néng
qua ray (4.5), can chinh xac d&n 0,1 mg, gilf lai khdi chét ban trong binh nén hoac céc.

53.6 RUa binh hoc céc va giir lai chat bdn véi dung méi néng (3.1 va 3.2) cho dén khi cao su
dugc loai bé hoan toan. Mét 1an nifa, lai gilf lai lwgng chat ban trong binh hodc cdc. (D& viée rira ¢o
hiéu qua dung khodng 100 cm® dung méi néng). Trong sudt giai doan sau cla viéc lam sach, suc
rira cht ban tir binh hodc céc vao ray. Ding dia thiy tinh 1am long chat ban bat ky dinh vao binh

hoic ce, rdi sdc rlra trén ray.
5.3.7 Loaibd cao su keo hoa bam trén ray bang mét trong cac cach sau:

a) chdi nhe nhang bé mat dudi cla ludi béng ban chai 16ng nhé trong khi dung méi néng con
trong ray;

b) gilr yén ray trong cdc ¢ chita khoang 10 mm toluen (3.4) theo chiéu sau va dun séi nhe
khodng 1 gig, day céc bing ndp kinh déng hé.

Céc thao tac nay phai dugc thuc hién trong td hat.

5.3.8 Rua ray hai Ian bing x3ng nhe (3.3) trong trudng hop sdy @ 100 °C trong 30 phit hoac
béng cén tréing trong trudng hdp say & 100 °C trong 1 gid.

5.3.9 Chét ban trong ray sau khi say sé long ra, tach rdi manh sgi dé chay tu do. N6 dé dang bi truc
XUt ra ki ludi kim loai. N&u khéng, xi Iy ray béing toluen séi nhu trong 5.3.7 b).

3310 Néu cao su keo van bi gilr lai trén ray, phai thuc hién lai phép thir.

5311 Lam nguai ray va ph4n con lai trong binh hit 4m va can chinh xac dén 0,1 mg.
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5.4 Bao quan ray

5.4.1 Trong tit ca cac giai doan, can x{f Iy ray cdn than. Kiém tra ray sau mbi 1an thir d8 xe,
su hu hai, vi du dusi kinh hién vi hoac may chiéu phim duong ban (cho mot hinh &nh cla lug
man hinh). Néu |ugi kim loai bi bién dang thi phai thay th& mot lugi khac.

5.4.2 Sau méilan xac dinh, cdn than loai bd phan chat ban long ra bang ban chai. Mat phyg
bi tdc nghén luén luén dugc lam sach bang cach dun sbi trong xylen, nhung hiéu qua han j
may rtra siéu am (4.6). N&u xit Iy theo cach nay, Iudi van bi tic nghén va khdi ludng ciia ray

1&n hon 1 mg, phai thay ludi khac.

5.4.3 Ray c6 thé dudc cat gilf trong toluen dm dé giam bat sy tich tu cla cao su.

6 Biéu thi két qua

Ham Iugng chat ban (X) cia phan mau thi, tinh bang phén tram khéi lugng, theo cong thirc:

ml
X= %100
m

o

trong do
m, la khdi lvgng cta phan mau thi, tinh bang gam (g);

m, la khéi lugng cda chat ban, tinh bang gam (g).

Két qua tinh chinh xac dén 0,01 %.

7 D6 chum

7.1 Qui dinh chung

D6 chum biéu thi dé lap lai va dé tai lap phu hgp véi ISO/TR 9272, Tham khao bao cao k¥
nay cho khai niém va thuat ngi 46 chum. Phu luc A ciia tiéu chudin nay dua ra huéng dan sit
o 5p lai va do tai lap.

7.2 Chi tigt vé d& chum

7.2.1  Vao cudi nam 1984, Vién nghién citu cao su clla Malaysia da tién hanh mét chuang
thir nghiém lién phang. Hai chudng trinh rigng biét dudc thyc hign, mot vao thang ba va mi
thang bay. Hai loai vat ligu duge gii dén méi phéng thi nghiém:

a) mau pha trén cia hai loai cao su "A" va "B";
b) mau khéng pha trén (mau thudng) cla hai vat liéu nhy nhau "A" va "B".

10
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722 péi véi ca hai loai mdu pha trén va méau khéng pha tron: két qua thir [a gia tri trung binh

cla s 14n xac dinh riéng biét.

723 96 chum "loai 1" dugc tinh trong chudng trinh thif nghiém lién phong. Chu ky xac dinh do

I3p lai va ai 1ap dugc thuc hién trong ngay. Téng sé c6 14 phong thi nghiém tham gia chuong trinh

“hén hgp” cho mau pha tron va 13 phong thi nghiém cho mau khéng pha tron.

73 Két qua do chum

Két qua d6 chum ddi vdi chudng trinh mau pha trén duge néu trong Bang 1 va déi vdi chudng trinh

méu khéng pha trén dugc néu trong Bang 2.

Bang 1 - D& chum loai 1 — Thir nghiém mau pha trén

Ham Iugng chat ban 06 13p lai D6 tai lap
Miu cao su trung binh trong phong thi nghiém lién phéng thi nghiém
% (m/m) r " R (R)
A 0,11 0,0185 16.4 0,031 27,0
B 0.16 0,0385 24.4 0,085 40,9
Gi4 tri chung phan 0,14 0,031 224 0,051 37.1

r. 4 13p lai, tinh bang phan tram theo khai lugng.
(n): @8 1ap lai, tinh béng phan tram (tuong déi) cda gia tri trung binh.
R: 46 1ai lap, tinh bang phan tram theo khéi lugng.

{R): d51ai lap, tinh bing phan tram (tuong déi) cGa gia tri trung binh.

Bang 2 — D$ chum loai 1 - Thir nghiém mau khéng pha trén

Ham Iwang chat ban 8% Bap 1l D6 tai lap
Miu cao su trung binh trong phéng thi nghiém lién phéng thi nghiém
% (mim) r (n R (R)
A 0,04 0,013 31,5 0,035 86,2
8 0,04 0,017 39,3 0,029 67.7
Gid tri chung phan 0,04 0,015 35,8 0,032 77.1

T 43 13p lai, tinh bang phan tram theo khai lugng.

(1) 86 (4p Iai, tinh béing phan tram (tuong d3i) cba gia tri trung binh.

R: 45 tai 1ap, tinh bang phan tram theo khéi luang.

(R): 48 1ai 13p, tinh béng phan tram (tuang d&i) ctia gia tri trung binh.

11
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8 Bao cao thi nghiém

Bao cao két qua th& nghiém phai bao gém cac thong tin sau:

a

Cac théng tin cén thiét dé nhan biét mau thir mot cach ddy du;

Z

Gia tri trung binh clia hai két qua;

¢) Dung méi va tac nhan peptit hda dude sd dung;

Z

Bat ky cac diém dac biét nao ghi nhan trong qua trinh thir;

e) Cac thao tac khac véi qui dinh cla tidu chun nay,

f) Ngay, thang, nam tién hanh thit nghiém,

12
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Phu luc A

(tham khao)
Huéng dan sir dung két qua dd chum

A Tha tuc, chung d6i vai viec st dung dé chum nhu sau: Ky hiéu |x, - x,| chi su chénh léch
dudng ciia hai gia tri do bat ky.

Az Trén bang @6 chum thich hop (cho bat ky théng sé thif nghiém dang dudc xem xét) tai mot
gié tri trung binh (cha théng s& da do) gan nhat véi gia tri thir trung binh. Dong nay cho r, (1), R
hozc (R) thich hop dé quyét dinh qua trinh thir.

A3 Véigia trirva (r) nay, c6 thé cong bé dd Iap lai chung.

A2.4  Doi vai chénh léch tuyét dai: Chénh léch [x, - x| giifa hai gia tri trung binh thir nghiém,
tim dugc trén mAu vat liéu giéng nhau trén danh nghia vdi thao tac binh thudng va chinh xac theo
qui trinh thr, d8i véi gia tri trung binh chi mét trong 20 trudng hop duge vugt cac gia tri dé lap lai r

44 néu trong bang.

A.3.2 Dai vdi chénh léch phan tram gilta hai gia tri thif trung binh:

[I%y = X/(x, + X2)/2] x 100
Chénh léch phan tram gira hai gia tri thlr, im dugc trén mau vat liéu giong nhau trén danh nghia
véi thao tac binh thudng va chinh xac theo qui trinh thi, déi véi gia tri trung binh chi mét trong 20
trugng hop dudc vuot cac gia tri d |4p lai r da néu trong bang.

A4 Véigia tri R va (R) nay co thé cong bé db tai lap chung.

A4 DGi véi chénh léch tuyét dai: Chénh léch tuyét ddi [x, - x| gilta hai gia tri trung binh thir dudc
do déc lap, tim dudc trong hai phang thi nghiém, thuc hién cac thao tac binh thudng va chinh xac
theo qui trinh thir, d6i vdi gia tri trung binh chi mot trong 20 trudng hop dugc vudt cac gia tri 4o tai
1ap R @3 néu trong bang.

A4.2 D4i véi chénh léch phan tram gilra hai gia tri thit trung binh:
(1%, = X%, + x;)/2] x 100

Chénh léch phan tram gilta hai gia tri trung binh thir dugc do déc lap, tim dugc trong hai phong thi
nghiém, thyc hién cac thao tac binh thudng va chinh xac theo qui trinh tht, d&i vdi gia tri trung binh
chi mét trong 20 trudng hop dudc vuot cac gia tri @6 tai lap R da néu trong bang.
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