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GIẤY - XÁC ĐỊNH ĐỘ BỀN XÉ – PHƯƠNG PHÁP ELMENDORF
Paper – Determination of tearing resistance – Elmendorf method 

TCVN 3229:2000 

1. Phạm vi áp dụng 


Tiêu chuẩn này quy định phương pháp xác định độ bền xé của giấy theo Elmendorf. Phương pháp này có thể được áp dụng cho các loại cáctông mỏng, nếu độ bền xé nằm trong khoảng đo của máy. 


Phương pháp này không áp dụng cho các loại cáctông sóng, nhưng có thể áp dụng cho các thành phần của nó. Phương pháp này không thích hợp để xác định độ bền xé ngang của các loại giấy (hoặc các tông) có độ định hướng xơ sợi cao. 


2. Tiêu chuẩn trích dẫn 


TCVN 3649:2000 Giấy và cáctông - Lấy mẫu để xác định chất lượng trung bình; 


TCVN 6725:2000 Giấy, các tông và bột giấy (Môi trường chuẩn để điều hòa và thử nghiệm). 


TCVN 1270:2000 Giấy và cáctông (Xác định định lượng). 


3. Định nghĩa 


3.1 Độ bền xé 


Là lực cần thuết để tiếp tục xé mẫu thử đã được cắt mồi ở từng tờ mẫu. Nếu vết cắt mồi theo chiều dọc, thì kết quả sẽ là độ bền xé theo chiều dọc. Nếu vết cắt mồi theo chiều ngang, thì kết quả sẽ là độ bền xé theo chiều ngang. Đơn vị đo độ bền xé là miliniutơn (mN). 


3.2 Chỉ số độ bền xé 


Là độ bền xé của giấy (hoặc các tông) chia cho định lượng của nó. Kết quả tính bằng miliniutơn mét vuông trên gam ( mNm2/g). 


4. Nguyên tắc 


Các tờ mẫu xếp chồng lên nhau (thường là 4 tờ) theo cùng chiểu, dùng dao cắt mồi một đầu mẫu thử trước khi tác dụng lực xé. Cho con lắc chuyển động vuông góc với mặt phẳng ban đầu của mẫu thử. Công thực hiện để xé mẫu thử được đo bằng thế năng bị mất củia con lắc. 


Lực xé trung bình (công thực hiện để xé mẫu chia cho tổng chiều dài xé) được chỉ ra trên thang đo nằm trên con lắc hoặc màn hình của máy đo sử dụng. 


Độ bền xé của mẫu thử được xác định bằng giá trị trung bình của lực xé và số lượng tờ mẫu trong một lần thử. 


5. Thiết bị, dụng cụ 


5.1. Máy đo độ bền xé Elmendorf 


Khả năng đo của máy được trình bày trong phụ lục A. 


Chú thích : 


1) Một số máy đo có kèm theo máy tính để tính độ bền xé của mẫu thử. Với loại máy đó, hệ thống kim ma sát thường được thay thế bằng bộ phận cảm biến có khả năng nhận biết góc chuyển động của con lắc. Đầu ra của bộ phận cảm biến là máy in kết quả trung bình của độ bền xé. 


2) Trong điều kiện của phép thử này, tổng công thực hiện của con lắc gồm : công để xé, công để nâng và uốn, công để vượt qua ma sát giữa các cạnh xé của mẫu thử. Một số máy đo công thực hiện gồm cả lực để thắng lực ma sát do mẫu thử cọ xát với con lắc trong thời gian thử. Đó chính là nguyên nhân dẫn tới sai số của kết quả đo, bởi vậy các máy đó không phù hợp để thử theo phương pháp này. Các máy đo được cải tiến để loại bỏ vấn đề này có thể sử dụng được. 


5.2. Các vật có khối lượng chuẩn và các con lắc thay thế 


Các vật có khối lượng chuẩn sử dụng để hiệu chuẩn máy đo. Các con lắc thay thế sử dụng cho các khoảng đo khác nhau của máy. 


5.3 Dụng cụ chuẩn bị mẫu 


Dụng cụ chuẩn bị mẫu gồm có khuôn hoặc dao cắt mẫu. 


6. Lấy mẫu 


Mẫu được lấy theo TCVN 3649:2000 


7. Điều hòa mẫu 


Mẫu được điều hòa theo TCVN 6725:2000 


8. Chuẩn bị mẫu 


Mẫy được chuẩn bị trong điều kiện môi trường như môi trường điều hòa mẫu. Mẫu không được có nếp gấp, nhăn hoặc bất cứ một hư hỏng nào. Mẫu được cắt cách các cạnh của tờ mẫu ít nhất là 15mm. Nếu có hình bóng nước phải ghi vào báo cáo kết quả. 


Phân biệt hai mặt của mẫu thử theo phương pháp thích hợp. Mẫu được cắt theo hình chữ nhật với kích thước : 50mm ± 2mm và 70mm ± 2mm. Sau khi dùng dao cắt một đầu mẫu thử, chiều dài xé còn lại phải đảm bảo là 43,0mm ± 0,5mm (Xem phụ lục A.1). Mẫu thử là tập hợp của 4 tờ được sắp xếp theo cùng một chiều và cùng một mặt. 


Các cạnh của các tờ trong một lần đo không được dính vào nhau. 


Chú thích : Kích thước mẫu thử phụ thuộc vào dạng máy đo sử dụng. Đối với một số máy đo kích thước của mẫu thử : 50mm x 63mm; hoặc 50mm x 65mm; 63mm x 76mm. Dụng cụ cắt mẫu phải phù hợp với máy đo sử dụng, cắt số lượng tờ mẫu sao cho có được 10 giá trị đo theo mỗi chiều (ít nhất là 40 tờ cho mỗi chiều). 


9. Cách tiến hành 


Tiến hành thử trong điều kiện môi trường như khi điều hòa và chuẩn bị mẫu. Đặt và kiểm tra máy đo theo phụ lục A. Hiệu chuẩn máy đo theo phụ lục B. 


Tiến hành thử theo hướng dẫn, chọn con lắc thích hợp sao cho giá trị đo nằm trong khoảng từ 20% đến 80% giá trị của thang đo. Mặc dù vậy khi có giá trị nằm ngoài giới hạn vẫn phải ghi vào báo cáo kết quả. 


Để con lắc vào vị trí ban đầu và dùng chốt để chốt lại. Kẹp mẫu vào vị trí thử và dùng dao trên máy đo để cắt mồi mẫu, sau đó giải phóng con lắc. Sự rơi của con lắc sẽ xé phần mẫu còn lại. Dùng tay bắt lấy con lắc một cách nhẹ nhàng khi nó đang dao động trở lại mà không làm ảnh hưởng tới vị trí của kim chỉ lực tác dụng. Đọc kết quả trên thang đo. Để con lắc trở lại vị trí ban đầu, lấy mẫu đã bị xé ra và đặt tiếp mẫu khác vào. 


Đường xé có thể bị lệch khỏi đường cắt ban đầu. Nếu độ lệch lớn hơn 10mm một hoặc hai lần trong tổng số 10 lần thử, thì bỏ kết quả đó và tiến hành thử tiếp để số giá trị đo được là 10. Nếu số mẫu có độ lệch lớn hơn 10mm nhiều hơn hai lần thì phải ghi vào báo cáo kết quả. 


Nếu các con lắc hiện có, dử dụng để thử với số tờ trong một lần thử là bốn, không cho được kết quả thích hợp thì có thể tiến hành thử với số tờ mẫu nhiều hoặc ít hơn, nhưng phải ghi vào báo cáo kết quả. 


Chú thích : 


1) Độ bền xé phụ thuộc vào số lượng tờ mẫu xé trong một lần. Với một số loại giấy sự khác nhau của độ bền xé khi tiến hành xé một tờ và bốn tờ có thể lớn hơn 20%. So sánh kết quả khi tiến hành xé cùng một lúc 4 tờ và 2 tờ hoặc nhiều hơn (có thể đến 16 tờ) cho thấy sự sai khác giữa chúng nhỏ hơn sự sai khác khi xé 1 tờ và 4 tờ cùng một lúc. 


2) Nếu tờ mẫu cong phải uốn lại nhẹ nhàng, khi làm tránh chạm tay vào diện tích thử. 


10. Tính toán kết quả 


10.1 Độ bền xé (F) tính bằng miliniutơn theo công thức sau : 


F là chỉ số đọc trên máy, tính bằng miliniutơn (mN). 


p là hệ số của con lắc (thường là 4,16, 32 phụ thuộc vào con lắc sử dụng khi thử). 


n là số tờ mẫu được xé cùng một lúc (tiêu chuẩn là 4 tờ). 


10.2 Chỉ số độ bền xé (X) tính bằng miliniutơn mét vuông trên gam theo công thức sau : 
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trong đó : 


F là độ bền xé, tính bằng miliniutơn (mN). 


g là định lượng của mẫu thử, tính bằng gam trên mét vuông (g/m2). 


11. Độ chính xác 


Độ chính xác của phép thử được đánh giá qua độ lặp lại ( trong một phòng thí nghiệm) và độ tái lập (giữa các phòng thí nghiệm). 


11.1. Độ lặp lại : 


Sự chênh lệch giữa các kết quả đo của cùng một loại mẫu thử, do cùng một người thao tác, trên cùng một máy đo, trong một khoảng thời gian ngắn, được thực hiện trong cùng một phòng thí nghiệm thường bằng 3,5%. 


11.2. Độ tái lập 


Sự chênh lệch giữa các kết quả đo của cùng một mẫu thử, được thực hiện trong các phòng thí nghiệm khác nhau thường bằng 18%. 


Chú thích : Độ chính xác của phép thử được tính từ các kết quả đo của 120 phòng thí nghiệm tại Mỹ với 12 loại giấy. 


12. Báo cáo kết quả 


Báo cáo thử nghiệm gồm các thong tin sau : 


a) Tên, số hiệu tiêu chuẩn áp dụng. 


b) Thời gian và tên phòng thí nghiệm; 


c) Đặc điểm của mẫu thử; 


d) Số lần thử nếu khác 10. 


e) Độ bền xé tính bằng miliniu tơn, chỉ số độ bền xé tính bằng miliniu tơn mét vuông trên gam theo mỗi chiều của giấy. 


f) Độ lệch chuẩn của kết quả. 


g) Hệ số p của con lắc sử dụng trong máy đo. 


h) Số lượng của tờ mẫu xé cùng một lúc. 


i) Sự sai lệch của đường xé. 


j) Định lượng của mẫu thử. 


k) Các yếu tố ảnh hưởng tới kết quả thử. 


PHỤ LỤC A 
(Quy định) 


MÔ TẢ VÀ HIỆU CHỈNH MÁY ĐO BỀN XÉ 


A.1 Mô tả 


Máy đo gồm các bộ phận chính : Con lắc được đặt trên một đế giữ; hai bộ kẹp, một được gắn vào thân máy, một được gắn trên con lắc. Bề mặt kẹp có kích thước tối thiểu là 25mm chiều rộng và 15mm chiều sâu. Con lắc có thể dao động tự do theo phương nằm ngang. 


Ở vị trí ban đầu khoảng cách giữa hai bộ kẹp là 2,8mm ± 0,3mm. 


Chú thích : Có một số máy đo không quy định phải theo phụ lục này. 


Khoảng đo của máy: 


		G

		mN



		200

		2000



		400

		4000



		800

		8000



		1600

		16000



		3200

		32000



		6400

		64000





A.2 Hiệu chỉnh máy đo 


Kiểm tra máy đo theo trình tự sau : 


1- Kiểm tra hướng của con lắc. 


2- Kiểm tra khoảng cách giữa hai bộ kẹp, ở vị trí ban đầu chúng phải thẳng hàng nhau. 


3- Bảo đảm kim lực tác dụng không bị hư hỏng. 


4- Kiểm tra dao cắt. Dao phải nằm chính giữa và thẳng góc với đỉnh của hai bộ kẹp. Kiểm tra khoảng cắt của dao để bảo đảm có đường xé như điều A.2.6. 


5- Với máy đo có gắn máy tính, kiểm tra theo đúng hướng dẫn của nhà sản xuất. 


A.2.1 Đặt máy đo 


Theo hưo61ng dẫn của nhà sản xuất 


A.2.2 Chỉnh kim chỉ lực tác dụng về vị trí 0 


Với máy giá trị đo được chỉ trên màn hình thì sự hiệu chỉnh theo hướng dẫn của nhà sản xuất. 


A.2.3 Kiểm tra ma sát của con lắc 


Theo hướng dẫn trong từng máy đo dử dụng. 


A.2.4 Kiểm tra ma sát của kim chỉ lực tác dụng 


Theo hướng dẫn của nhà sản xuất. 


A.2.5 Kiểm tra chiều dài xé 


Chiều dài thực xé phải đảm bảo là 43,0mm ± 0,5mm. Nếu chiều dài thực xé không đạt thì điều chỉnh lại vị trí của dao cắt. 


Hình 1 – Máy đo độ bền xé dạng Elmendorf 


a- ổ trục ; b- kim chỉ lực ; c-điểm dừng của kim ; d- điều chỉnh điểm dừng của kim ; e-chốt con lắc ; f- chỉ số mốc trên con lắc ; g- đế chỉ số mốc ; h- kẹp cố định ; i- kẹp trên con lắc ; j- vít điều chỉnh bộ phận chốt con lắc ; k- vít chỉnh vị trí dừng của kim ; l- hốc để gắn vật có khối lượng chuẩn. 


PHỤ LỤC B 
(Quy định) 

HIỆU CHUẨN MÁY ĐO 


B.1 Hiệu chuẩn máy đo bằng các vật có khối lượng chuẩn 


Hoạt động của máy có thể được kiểm tra bằng cách đo hoạt động của con lắc theo các vật có khối lượng chuẩn được gắn vào máy, (trên một số máy đo có sẵn các hốc để gắn các vật chuẩn). 


Chỉ số trên thang đo được so sánh với kết quả tính từ các phép đo được thực hiện khi gắn các vật có khối lượng chuẩn vào máy. 


Vị trí trọng tâm của vật gắn vào máy đo đã được xác định trước. 


Đặt máy ở vị trí kiểm tra như hướng dẫn trong phụ lục A. Gắn vật có khối lượng chuẩn vào đúng vị trí, cho máy đo hoạt động với bộ kẹp được vặn chặt và không có mẫu, xác định chỉ số trên thang đo, độ cao của trọng tâm vật gắn vào máy trên bề mặt mốc nằm ngang tương ứng với chỉ số trên thang đo. 


Tính sự chính xác của đơn vị trên thang đo Y, theo một trong các công thức dưới đây : 


a- Máy có chỉ số thang đo là gam lực, G. 
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b- Máy có chỉ số thang đo là miliniu tơn, mN. 
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trong đó : 


Y là độ chính xác của đơn vị trên thang đo; 


m là khối lượng của vật chuẩn dùng để kiểm tra, tính bằng ki lô gam; 


h là độ cao tính bằng mét của trọng tâm vật có khối lượng chuẩn gắn vào máy trên đường mốc nằm ngang khi con lắc ở vị trí cho giá trị Y trên thang đo; 


H là độ cao tính bằng mét của trọng tâm vật có khối lượng chuẩn gắn vào máy trên đường mốc nằm ngang khi con lắc ở vị trí ban đầu; 


P là hệ số con lắc (xem điều 10); 


Dùng các vật có khối lượng chuẩn khác để kiểm tra và lập độ thị của (h – H) theo các chỉ số đọc được. 


Các giá trị tính toán và đọc được trên thang đo phải nằm trong khoảng ± 1%. Nếu các giá trị không nằm trong các khoảng đó thì phải sửa lại máy đo. 


Với các máy giá trị đo hiện số điện tử, thì hiệu chuẩn theo hướng dẫn của nhà sản xuất. 


B.2 Phương pháp khác 


Với một số máy đo độ bền xé việc hiệu chuẩn được tiến hành như sau: 


Đặt máy đo và kiểm tra như phụ lục A. Để con lắc ở vị trí ban đầu, kẹp vật có khối lượng chuẩn vào vị trí kẹp mẫu. Cho máy hoạt động và xác định chỉ số trên thang đo. Lặp lại với các vật có khối lượng chuẩn khác. Các chỉ số đọc được trên thang đo không được khác với giá trị của vật dùng để kiểm tra trong khoảng ± 1% ./.
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CÁCTÔNG - XÁC ĐỊNH ĐỘ CHỊU BỤC – 

TCVN 3228-2 : 2000

CÁCTÔNG - Xác định độ chịu bục 


Board – Determination of bursting strength 


TIÊU CHUẨN VIỆT NAM TCVN 3228-2 : 2000 

1. Phạm vi áp dụng 


Tiêu chuẩn này quy định phương pháp xác định độ chịu bục của các loại cáctông có độ chịu bục trong khoảng từ 350 kPa đến 5500 kPa. 


Phương pháp này cũng được áp dụng cho các loại giấy và cáctông có độ chịu bục thấp đến 250 kPa nếu chúng được sử dụng để gia công thành các loại sản phẩm có độ chịu bục cao hơn (như cáctông lớp mặt, giấy làm lớp sóng của cáctông sóng). 


2. Tiêu chuẩn trích dẫn 


TCVN 3649:2000 Giấy và cáctông - Lấy mẫu để xác định chất lượng trung bình. 


TCVN 6725:2000 Giấy, cáctông và bột giấy – Môi trường chuẩn để điều hòa và thử nghiệm. 


TCVN 1270:2000 Giấy và cáctông - Xác định định lượng. 


3. Định nghĩa 


3.1 Độ chịu bục 


Là áp lực lớn nhất tác dụng vuông góc lên bề mặt mà mẫu thử chịu được trước khi bục, trong điều kiện thử tiêu chuẩn. 


3.2 Chỉ số độ chịu bục 


Là độ chịu bục của các tong chia cho định lượng của nó. 


4. Nguyên tắc 


Mẫu thử được đặt lên tấm màng ngăn làm bằng vật liệu có tính đàn hồi và được kẹp lại. Chất lỏng thủy lực được bơm với tốc độ không đổi làm phồng màng ngăn cho tới khi mẫu thử bục. Độ chịu bục của các tong là giá trị áp lực thủy lớn nhất đã tác dụng. 


5. Máy đo độ chịu bục 


5.1. Bộ phận kẹp 


Bộ phận kẹp phải đảm bảo kẹp mẫu thử khít, đồng nhất, không bị trượt trong khi thử giữa hai mặt khuyên tròn, song song với nhau, nhẵn (nhưng không bóng) và có các đường rãnh như mô tả trong phụ lục A.1. 


Đĩa kẹp trên được đỡ bởi khớp nối hoặc một bộ phận tương tự để bảo đảm áp lực kẹp được phân bố đều. 


Khi thử các rãnh trong hai mặt của đĩa kẹp phải đồng tâm trong khoảng 0,25mm và song song với nhau. Phương pháp kiểm tra được mô tả trong phụ lục A.2. 


Áp lực kẹp phải đủ để không làm mẫu bị trượt trong khi thử, nhưng cũng không được quá lớn sẽ làm hỏng mẫu. Nói chung, áp lực kẹp không nhỏ hơn 690 kPa (phụ lục A.3). Đối với các tông sóng, áp lực kẹp 690 kPa là đủ để làm hỏng các đường sóng, bởi vậy trong báo cáo kết quả phải ghi rõ áp lực làm hỏng các đường sóng. 


5.2. Màng ngăn 


Màng ngăn được làm bằng vật liệu có tính đàn hồi, hình tròn, nằm dưới bề mặt của đĩa kẹp dưới khoảng 5,5mm. Vật liệu và cấu trúc của màng ngăn phải đảm bảo các điều kiện sau : 


§ Khi tác dụng một áp lực khoảng 170kPa đến 220kPa phải phồng cao được 10mm so với mặt của đĩa kẹp dưới. 


§ Khi tác dụng một áp lực khoảng 250kPa đến 350kPa phải phồng cao được 18mm so với mặt của đĩa kẹp dưới. 


Các màng ngăn mới thường cần áp lực lớn hơn để phồng lên được chiều cao như quy định so với các màng ngăn đã được sử dụng. Mang ngăn phải được kiểm tra thường xuyên và nếu không đạt quy định thì phải thay mới. Khi thay màng ngăn phải hết sức cẩn thận để tránh không khí lọt vào dưới màng ngăn. 


5.3. Hệ thống thủy lực 


Hệ thống thủy lực sẽ tác dụng áp lực tăng dần vào mặt dưới màng ngăn cho tới khi mẫu thử bục, áp lực được tạo ra bởi mô tơ điều khiển pít tông đẩy chất lỏng thích hợp ( glycerol, etyleneglycol tinh khiết có chứa chất chống ăn mòn hoặc dầu silicon có độ nhớt thấp) nằm ở dưới bề mặt màng ngăn. Hệ thống thủy lực và chất lỏng sử dụng không được có bọt khí. Tốc độ bơm 170ml/phút ± 15ml/phút. 


5.4. Đồng hồ đo áp lực 


5.4.1 Đồng hồ đo áp lực dạng Bourdon có khoảng đo phù hợp với đường kính 95mm hoặc lớn hơn. Độ giãn nở của đồng hồ đo trong khoảng 15% của giá trị xác định. 


5.4.2 Đồng hồ đo dạng hiện số có độ chính xác trong khoảng 0,2%. 


5.4.3 Đồng hồ đo áp lực được hiệu chuẩn theo phụ lục A.4. 


6. Lấy và chuẩn bị mẫu 


Mẫu được lấy theo TCVN 3649:2000. 


Mẫu thử phải có diện tích lớn hơn diện tích của đĩa kẹp và không được sử dụng phần mẫu nằm trong đĩa kẹp của lần thử trước vào lần thử tiếp theo. 


Mẫu thử không được nhăn, có hình bóng nước hoặc các khuyết tật nhìn thấy được. 


Mẫu được điều hòa theo TCVN 6725:2000. 


Số lượng mẫu thử phụ thuộc vào yêu cầu thử. Nếu yêu cầu xác định độ chịu bục của từng mặt mẫu, thì số lần thử cho một mặt là 20 lần. 


7. Cách tiến hành 


Tiến hành thử trong môi trường như môi trường điều hòa mẫu. 


Khi có các đồng hồ đo để lựa chọn, thì chọn đồng hồ đo có khoảng đo thích hợp bằng cách đo trước một số mẫu với động hồ đo có khoảng đo cao nhất. 


Nâng đĩa kẹp, cho mẫu thử vào vị trí đo, kẹp mẫu lại với áp lực như quy định ở điều 5. 


Tác dụng áp lực thủy đúng tốc độ cho tới khi mẫu bục. Đọc giá trị trên đồng hồ đo chính xác tới 3 chữ số có nghĩa. Đặt máy đo trở lại vị trí ban đầu và đo mẫu tiếp theo. Bỏ các kết quả đo khi mẫu thử bị trượt trong khi thử (được nhận biết bằng các dấu hiệu có sự dịch chuyển của mẫu bên ngoài kẹp hoặc bằng các đường nhăn hình thành ở diện tích mẫu thử nằm trong đĩa kẹp); các mẫu thử bị hỏng do lực kẹp quá lớn hoặc các đĩa kẹp bị quay trong khi thử. 


Nếu yêu cầu xác định độ chịu bục của từng mặt riêng biệt thì số lần thử của mỗi mặt là 20 lần; nếu không yêu cầu thì số lần thử trên mỗi mặt ít nhất là 10. 


Độ chịu bục từng mặt của các tong là mặt tiếp xúc của nó với màng ngăn. 


Chú thích : Các nguyên nhân chính dẫn tới sai số : 


1) Đồng hồ đo áp lực hiệu chỉnh không đúng. 


2) Tốc độ tăng áp lực không đúng (tăng tốc độ dẫn tới độ chịu bục tăng). 


3) Màng ngăn có khuyết tật hoặc đặt cao hơn hoặc thấp hơn so với đĩa kẹp. 


4) Màng ngăn cứng hoặc không đàn hồi (sẽ làm tăng độ chịu bục). 


5) Bộ phận kẹp không thích hợp hoặc bề mặt không phẳng (thường làm tăng độ chịu bục). 


6) Có bọt khí trong hệ thống thủy lực (thường làm giảm độ chịu bục). 


7) Màng ngăn quá đàn hồi (thường làm giảm độ chịu bục). 


8. Tính toán kết quả 


Độ chịu bục trung bình (p), tính bằng kilopascal (kPa). 


Chỉ số độ chịu bục (X), tính bằng kilopascal mét vuông trên gam ( kPa.m2/g) theo công thức sa 
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trong đó 


p là độ chịu bục trung bình, tính bằng kilopascal (kPa); 


w là định lượng của mẫu, tính bằng g/m2 xác định theo TCVN 1270:2000. 


9. Độ chính xác 


Độ chính xác của phép thử được thể hiện qua độ lặp lại (trong một phòng thí nghiệm) và độ tái lập (giữa các phòng thí nghiệm). 


9.1. Độ lặp lại : 


Sự chênh lệch giữa các kết quả đo của cùng một loại mẫu thử, do cùng một người thao tác, trên cùng một máy đo, trong một khoảng thời gian ngắn, được thực hiện trong cùng một phòng thí nghiệm thường trong khoảng từ 1,8% đến 4,0%. 


9.2. Độ tái lập 


Sự chênh lệch giữa các kết quả đo của cùng một mẫu thử, được thực hiện trong các phòng thí nghiệm khác nhau thường trong khoảng từ 5,8% đến 9,6%. 


10. Báo cáo kết quả 


Báo cáo kết quả gồm các thông tin sau : 


a) Tên, số hiệu tiêu chuẩn áp dụng; 


b) Thời gian thử và tên phòng thí nghiệm; 


c) Đặc điểm của mẫu thử; 


d) Đặc điểm và dạng máy đo sử dụng; 


e) Điều kiện môi trường thử; 


f) Độ chịu bục trung bình của mỗi mặt, hoặc cả hai mặt mẫu thử; 


g) Chỉ số độ chịu bục (nếu yêu cầu); 


h) Áp lực kẹp làm hỏng đường sóng khi thử cáctông sóng ; 


i) Bất cứ sự sai khác nào của phương pháp. 


PHỤ LỤC A 
(Quy định) 


A.1 Kích thước của bộ phận kẹp 


Kích thước u và v (hình 1) không giới hạn nhưng phải đủ rộng để bảo đảm kẹp không bị vênh, lệch trong khi sử dụng. Đối với đĩa kẹp trên, độ dày tối thiểu 9,5mm là thích hợp nhất. 


Các kích thước x và y phụ thuộc vào dạng máy đo và màng ngăn sử dụng, nhưng chúng phải phù hợp với nhau. 


Để tránh làm hỏng mẫu khi thử và màng ngăn khi tác dụng áp lực, mép khuyên tròn phần tiếp xúc với mẫu của đĩa kẹp trên và đĩa kẹp dưới phải hơi tròn với bán kính R1= 0,6mm, R2=0,4mm; mép phần tiếp xúc với màng ngăn của đĩa kẹp dưới phải hơi tròn với bán kính R khoảng 3mm. 


Để hạn chế mẫu bị trượt trong khi thử, bề mặt của đĩa kẹp phần tiếp xúc với mẫu phải có các rãnh xoắn hoặc các đường tròn đồng tâm theo như mô tả dưới đây : 


a- Các đường rãnh xoắn liên tiếp hình chữ V-600 có độ sâu tối thiểu 0,25mm, với bước rãnh 0,9mm ± 0,1mm, đường rãnh bắt đầu cách mép của hình tròn là 3,2mm ± 0,1mm. 


b- Các đường rãnh đồng tâm hình chữ V-600 có độ sâu tối thiểu 0,25mm và với khoảng cách là 0,9mm ± 0,1mm, tâm của đường rãnh trong cùng cách mép của hình tròn là 3,2mm ± 0,1mm. 


Hình 1 – Kích thước bộ kẹp 


Hình 2 – Đĩa kẹp dưới 


A.2 Kiểm tra bộ phận kẹp 


Đặt tờ giấy than và tờ giấy trắng mỏng vào giữa hai đĩa kẹp và kẹp lại bằng một áp lực quy định. Nếu các vết hằn từ tờ giấy than lên tờ giấy trắng sạch, đồng đều và nhìn rõ trên tất cả diện tích kẹp là thích hợp. Nếu kẹp chuyển động có thể quay thì quay qua một góc 900 và sẽ nhận được vết hằn thứ hai. Sự đồng tâm của các đĩa kẹp có thể được kiểm tra bằng cách sử dụng hai tờ giấy than và một tờ giấy trắng mỏng đặt vào giữa các đĩa kẹp, các vết hằn tạo ra trên giấy phải đồng tâm và tương ứng trong khoảng 0,25mm. 


A.3 Kiểm tra áp lực kẹp 


Một số máy đo có hệ thống kẹp thủy lực hoặc bằng khí nén được nối với đồng hồ đo áp lực, do đó có thể điều chỉnh được áp lực kẹp thích hợp. Trong các trường hợp, do ứng suất mà áp lực trong hệ thống thủy lực và khí nén không đúng với áp lực kẹp thì diện tích của pittong và các mặt kẹp được dùng để tính toán. 


Trong các thiết bị có hệ thống kẹp cơ học dạng xoay hoặc đòn bẩy thì áp lực kẹp được xác định bằng các đầu tải trọng hoặc các thiết bị thích hợp. 


A.4 Hiệu chuẩn hệ thống đo áp lực 


Đồng hồ đo áp lực có thể hiệu chuẩn tĩnh bằng các thiết bị dạng trọng lượng, dạng pittong hoặc dạng cột thủy ngân. Việc hiệu chuẩn được tiến hành tại cùng một vị trí trong máy đo chịu bục. Hiệu chuẩn động lực theo phương pháp miêu tả trong Tuck, N.G.M., Faicheney,L.M., và Mason.S.G. “ The dynamic calibration of maximum-reading pressure gages” Pulp paper magazine Canada 54(5) : 102 (1953). 


Các đồng hồ đo áp lực phải hiệu chuẩn ít nhất 1 lần trong một năm. 


A.5 Kiểm tra hệ thống thủy lực 


Để xác định hệ thống thủy lực có bọt khí hay không, cách tiến hành như sau: Đầu tiên tác dụng áp lực để màng ngăn phồng lên được độ cao như điều 5.2 và giữ như vậy trong 1 phút. Nếu có bọt khí giữa màng ngăn và chất lỏng thì sẽ xuất hiện đốm trắng trên màng ngăn, như vậy màng ngăn sẽ phải được đặt lại. 


Quan sát áp lực chỉ trên đồng hồ, nếu áp lực nhỏ hơn giá trị chỉ định, thì trong hệ thống thủy lực có lượng bọt khí lớn (hoặc độ dãn nở trong thiết bị có đồng hồ đo không đúng). 


Nếu áp lực giảm dần dần là dấu hiệu cho biết hệ thống áp lực không kín, và phải tiến hành hiệu chỉnh lại./.
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BỘT GIẤY – XÁC ĐỊNH TRỊ SỐ KAPPA 
Pulp– Determination of KAPPA number 

TCVN 4361:2002 

1. Phạm vi áp dụng 


Tiêu chuẩn này quy định phương pháp xác định trị số Kappa của bột giấy. Trị số Kappa liên quan trực tiếp đến lượng lignin (độ cứng) hoặc khả năng tẩy trắng của bột giấy. 


Không có hệ số tương quan chung và rõ ràng giữa trị số Kappa và hàm lượng lignin. Hệ số tương quan phụ thuộc vào loại nguyên liệu và phương pháp tách loại lignin. Với mỗi loại bột giấy có một hệ số xác định để tính hàm lượng lignin có trong bột giấy theo trị số Kappa. 


Phương pháp này được áp dụng cho tất cả các loại bột giấy hóa học và bán hóa học chưa tẩy trắng có hiệu suất nấu dưới 60%. Tiêu chuẩn này cũng có thể áp dụng cho bột giấy có hiệu suất nấu đén 70% đã được sàng chọn tốt. Mức độ tách loại lignin của sản phẩm bột giấy có hiệu suất cao được xác định theo ISO 3260. 


Phương pháp này cũng được áp dụng để xác định trị số kappa của bột giấy hóa học bán tẩy trắng. Lượng bột giấy sử dụng tối đa là 10 g, giới hạn thực hành dưới của phương pháp là trị số kappa bằng 5. Sự thay đổi cách tiến hành được nêu trong phụ lục A. 


2. Tiêu chuẩn viện dẫn 


TCVN 4407:2001 Bột giấy–Xác định độ khô. 


ISO 3260 Pulp – Determination of chlorine consumption (degree of deligninfication).<Bột giấy- Xác định lượng clo tiêu hao (mức độ tách loại lignin)> 


3. Định nghĩa 


Trị số Kappa của bột giấy(Kappa number of pulp) 


Số mililit dung dịch kali permanganat 0,02 M (0,1 N) tiêu hao cho 1g bột giấy (khối lượng khô tuyệt đối) trong điều kiện xác định. Kết quả được hiệu chỉnh đến giá trị tương ứng nhận được khi lượng permanganat tiêu hao trong phép thử là 50%. 


4. Hóa chất 


Chỉ sử dụng hóa chất phân tích và nước cất hoặc nước có chất lượng tương đương. 


4.1. Axít sunphuríc: 2,0M (4N), dung dịch chứa 196,0 g axít sunphuríc (H2SO4 p=1,84 g/ml) trong một lít. 


4.2. Kaliiôtdua: 1M ( 1N), dung dịch chứa 166 g Kaliiôdua (KI) trong một lít. 


4.3. Kali permanganat : dung dịch chuẩn 0,02M ± 0,001 M chứa 3,161 g Kali permanganat (KMnO4) trong một lít nước. 


4.4. Natri thiosulphat: 0,2M ± 0,0005M; 0,2M (0,2N) tương đương với 49,64 g Natri thiosulphat pentahydrat (Na2S2O3.5H2O) trong một lít. 


4.5. Chỉ thị tinh bột : dung dịch có nồng độ 2 g/l. 


5. Thiết bị, dụng cụ 


Các thiết bị thông thường trong phòng thí nghiệm và : 


5.1. Máy khuấy: 


Máy khuấy có dạng cánh quạt được làm bằng thủy tinh hoặc vật liệu không gỉ (có thể sử dụng cánh khuấy từ được bọc bên ngoài bằng chất dẻo hoặc thủy tinh). 


5.2. Thiết bị đánh tơi ướt 


Thiết bị có tốc độ cao, có khả năng đánh tơi bột giấy hoàn toàn và ít ảnh hưởng tới xơ sợi. 


5.3. Bể ổn định nhiệt 


Bể ổn định nhiệt có khả năng duy trì được nhiệt độ trong cốc phản ứng ở 25oC ± 0,2oC. 


5.4. Đồng hồ bấm dây 


Đồng hồ có khả năng đo được 10 phút với độ chính xác tới 1 giây. 


6. Chuẩn bị mẫu 


Xé khoảng 3g đến 10 g mẫu bột giấy khô gió được lấy đại diện thành các mảnh nhỏ. 


Trước khi cân mẫu thử, điều hòa ít nhất 20 phút để mẫu có độ ẩm cân bằng với môi trường xung quanh. 


7. Cách tiến hành 


Cân lượng mẫu thử chính xác tới 0,001g sao cho lượng kali permanganate tiêu hao xấp xỉ 50%. Lượng kali permanganat tiêu hao phải nằm trong khoảng từ 30% đến 70%. Tại cùng thời điểm đó tiến hành cân mẫu để xác định độ khô theo TCVN 4407:2001. 


Đánh tơi mẫu thử trong khoảng 500ml nước cất (lượng nước không được lớn hơn 500ml) cho tới khi xơ sợi phân tán hoàn toàn (không còn các bó xơ sợi). Tránh dùng các phương pháp đánh tơi làm xơ sợi bị cắt ngắn. Chuyển mẫu thử đã được đánh tơi vào cốc phản ứng có dung tích 1500ml và dùng nước cất để rửa bộ phận đánh tơi sao cho tổng thể tích là 790ml. 


Đặt cốc phản ứng vào bể ổn định nhiệt, điều chỉnh sao cho nhiệt độ ở 25oC ± 0,2oC trong suốt thời gian phản ứng. Điều chỉnh tốc độ khuấy để xoáy nước có độ sâu xấp xỉ 25mm trong dung dịch. 


Dùng pipet lấy 100ml ± 0,1ml dung dịch kali permanganat (4.3) và 100ml axít sunphuríc (4.1) cho vào cốc có dung tích 250ml. Hỗn hợp ở nhiệt độ 25oC được đổ nhanh vào mẫu thử và đồng thời bấm đồng hồ bấm giây. Dùng ít nhất 10ml nước cất để rửa cốc 250ml và đổ nước rửa vào hỗn hợp phản ứng. Tổng thể tích dung dịch là 1000ml. Sau 10 phút bổ sung 20ml dung dịch kaliiốtdua (4.2) bằng ống đong. Ngay sau đó chuẩn iốt tự do sinh ra bằng dung dịch natri thiosunphat (4.4). Tại cuối thời điểm chuẩn bổ sung một vài giọt chỉ thị tinh bột (4.5), (xem chú thích). 


Chú thích: Sự bay hơi của iôt ảnh hưởng rõ rệt lên trị số kappa của bột giấy. Thời gian giữa lúc bổ sung dung dịch kaliiốtdua tại cuối thời điểm phản ứng và hoàn thành phép chuẩn độ tiếp theo sao cho ngắn nhất có thể, đặc biệt là trong thí nghiệm trắng. 


Tiến hành làm thí nghiệm trắng, tiến hành như trên nhưng không có bột giấy. dung dịch kaliiốtdua có thể được chon gay sau khi bổ sung hỗn hợp kali permanganate và axít sunphuríc. 


Tiến hành hai lần xác định nếu trị số kappa lớn hơn 20 thì kết quả của hai lần xác định đó phải nằm trong khoảng ±1% giá trị trung bình. Nếu kết quả của hai lần xác định sai khác nhau quá 2% thì phải tiến hành thêm một lần xác định thứ ba và trị số kappa trung bình sẽ được tính toán từ ba kết quả xác định (xem 8.1) 


8. Tính toán và biểu thị kết quả 


8.1. Tính toán kết quả 


Trị số Kappa (X) được tính theo công thức sau: 


Sử dụng nồng độ mol/l : 
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Sử dụng nồng độ đương lượng (N) : 
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trong đó: 


V1 là thể tích kali permanganat (4.3) tiêu hao trong mẫu thử, tính bằng mililít. 


V2 là thể tích dung dịch natri thiosunphat (4.4) tiêu hao trong mẫu trắng, tính bằng mililít. 


V3 là thể tích dung dịch natri thiosunphat (4.4) tiêu hao trong mẫu thử, tính bằng mililít. 


c là nồng độ của dung dịch natri thiosunphat tính bằng mol/lít (hoặc nồng độ đượng lượng). 


d là hệ số điều chỉnh tới 50% lượng kali permanganat tiêu hao; d phụ thuộc vào giá trị của V1 (xem bảng); 


m là khối lượng khô tuyệt đối của mẫu thử, tính bằng gam. 


8.2. Biểu thị kết quả 


Trị số kappa là giá trị trung bình của hai lần xác định và được lấy với độ chính xác như sau: 


Trị số kappa = 50, lấy chính xác tới 0,1 ; trị số kappa = 100, lấy chính xác tới 0,5; trị số kappa > 100, không lấy chữ số sau dấu phẩy. 


8.3. Thí dụ tính toán 


Khối lượng mẫu thử khô gió 2,200 g 


Độ khô của mẫu 91,5% 


Khối lượng mẫu thử khô tuyệt đối : (91,5/100) x 2,200 g = 2,013 g 


Lượng dung dịch natri thiosunphat (4.4) tiêu hao trong thí nghiệm trắng V2 = 52,4 ml 


Lượng dung dịch natri thiosunphat (4.4) tiêu hao trong mẫu thí nghiệm V3 = 21,0 ml 


Nồng độ của dung dịch natri thiosunphat (4.4) c= 0,1910 mol/l 


Lượng kali permanganat (4.3) tiêu hao trong mẫu thí nghiệm là V1 
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Hệ số hiệu chỉnh d = 1,022 


Trị số kappa 
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9. Báo cáo thử nghiệm 


Báo cáo thử nghiệm gồm các thông tin sau: 


1) Viện dẫn theo tiêu chuẩn này; 


2) Thời gian và địa điểm thí nghiệm; 


3) Đặc điểm của mẫu thử; 


4) Sự thay đổi cách tiến hành so với tiêu chuẩn nếu áp dụng; 


5) Số lần xác định thực hiện nếu như lớn hơn 2; 


6) Kết quả trị số Kappa; 


7) Các yếu tố ảnh hưởng đến kết quả thử. 


PHỤ LỤC A
( Quy định ) 


Sự thay đổi cách tiến hành 


Những thay đổi quy trình được trình bày trong phụ lục này chỉ được sử dụng cho mục đích kiểm ta quá trình. 


Các kết quả nhận được khi sử dụng quy trình thay đổi cũng tương đương với kết quả của quy trình tiêu chuẩn, nhưng không được coi là phù hợp tiêu chuẩn. 


Sử dụng quy trình thay đổi phải ghi vào báo cáo thử nghiệm. 


A.1 Chuẩn bị mẫu thử 


A.1.1 Bột giấy ướt đã được sàng chọn 


Từ mẫu bột giấy ướt lấy đại diện, lọc qua phễu lọc Buchner để có được từ 3g đến 10g bột giấy khô gió, chú ý để không làm mất xơ sợi và các phần tử nhỏ. Miếng bột giấy được để khô gió và xé thành các mảnh nhỏ. 


A.1.2 Bột giấy chưa được sàng chọn mà thông thường phải sàng chọn trước quá trình tẩy trắng hoặc các quá trình khác 


Loại bỏ các phần thô của bột giấy bằng cách sàng chọn. Phương pháp sàng chọn phải ghi trong báo cáo thử nghiệm và phải lựa chọn phương pháp cho kết quả tương đương với kết quả khi sàng chọn bột giấy trong sản xuất. Sau đó tiến hành như A.1.1 


A.1.3 Bột giấy chưa được sàng chọn mà thông thường không phải sàng chọn trước các quá trình tiếp theo 


Rửa kỹ bột giấy, sau đó tiến hành như A.1.1 


A.2 Những thay đổi cách tiến hành 


Cách tiến hành như điều 7, trừ sự thay đổi cho phép sau: 


A.2.1 Sử dụng lượng mẫu thử và hóa chất ít hơn 


Lượng hóa chất sử dụng : dung dịch kali permanganat (4.3) 50ml, axít sunphuríc (4.1) 50ml, nước cất 400ml và lượng bột giấy thích hợp. Trong trường hợp này, khi lượng dùng chỉ bằng một nửa thì lượng dung dịch kali permanganate tiêu thụ V1 trong bảng (8.1) sẽ được đổi là 2V1. Như vậy, nếu V1 = 25ml khi đó 2V1 = 50ml và hệ số điều chỉnh d là 1,000. Cách tiến hành như trong cách tiến hành chuẩn. 


A.2.2 Đánh tơi bột giấy trong cốc phản ứng 


Để đánh tơi bột giấy dễ dàng có thể ngâm mẫu trong cốc phản ứng. Trong trường hợp sử dụng lượng nhỏ hơn (xem A.2.1) sử dụng cốc phản ứng có dung tích 1 lít. 


A.2.3 Hiệu chuẩn theo nhiệt độ phản ứng 


Khi không có bể ổn định nhiệt, thì tiến hành đo nhiệt độ của hỗn hợp bột giấy sau phản ứng 5 phút và thừa nhận là nhiệt độ trung bình của phép thử. Nếu nhiệt độ không lớn hơn 30oC và không nhỏ hơn 20oC thì hiệu chỉnh trị số kappa theo công thức sau : 
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trong đó t là nhiệt độ trung bình của phản ứng tính bằng độ Celsius./.
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