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TCVN 4860:2015

L&i néi dau
TCVN 4860:2015 thay thé TCVN 4860:2007.
TCVN 4860:2015 hoan toan twong dwong ISO 976:2013.

TCVN 4860:2015 do Ban ky thuat tiéu chudn quéc gia TCVN/TC45
Cao su thién nhién bién soan, Téng cuc Tiéu chudn Do lwéng Chét
lwong dé& nghi, Bé Khoa hoc va Céng nghé céng bé.



TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 4860:2015

Cao su va chéat déo - Polyme phan tan va cac loai latex cao su -
Xac dinh pH

Rubber and plastics - Polymer dispersions and rubber latices - Determination of pH

CANH BAO: NhiPng ngwdi sir dung tiéu chudn nay phai c6 kinh nghiém lam vigc trong phong
thi nghidm thdng thwdng. Tiéu chudn nay khong dé cip dén tdt ci céc vén d& an toan lidn quan khi
si» dyng. Nguw&i sir dyung tiéu chudn phai cé tréch nhiém thidt 14p cac bién phap an toan va bdo vé
strc khde phi hop véi cac quy dinh phéap Iy hién hanh.

1 Pham vi ap dung

Tieu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh pH cla polyme phan tan va latex cao su
(thien nhién va tdng hop) bing thiét bj do pH c¢6 dién cuwc chudn kép thly tinh va bac.

Phuwong phap ndy cling thich hep cho latex tién lwu hda va phdi liéu chira polyme phan tén hodc
céc loai latex cao su, ké ¢ chét két dinh.

CHU THICH: B6 chinh xac clia pheong phap gidm & tri sé pH trén 11.

2 Tai lidu vién dén

Céc tai ligu vién dan sau day 1a cin thiét d& ap dung tiéu chudn nay. Ddi véi cac tai liéu vién din
ghi nam céng bé thi 4p dung ban dugc néu. D6i voi cic tai liéu vién din khéng ghi ndm cong bd
thi ap dung phién ban mai nhat, bao gdm ca cac sira ddi, bd sung (néu co).

TCVN 2090 (ISO 15528), Son, vecni va nguyén ligu cho son va vecni — Lay méu.

TCVN 4851 (ISO 3696), Nuwdc dung dé phén tich trong phong thi nghiém — Yéu céu ki thudt va
phuong phép thir.

TCVN 5598 (ISO 123), Latex cao su — L&y méu.

3 Thubc thir

Dung cac dung dich dém thiong mai cAp tinh khiét phan tich @& biét tredc pH. Néu céc loai nay
khong cé sin, chudn bj cac dung dich dém cin thiét (theo 3.1, 3.2 va 3.3), chi slr dung céac
thuéc thir cAp tinh khiét phan tich va chi dung nudc cét khdng chira cacbon dioxit hay nwdc cd
cép tinh khiét twong dwong (cép dd 3 theo quy dinh trong TCVN 4851 (ISO 3696)).
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3.1 Dung djch dém, ¢6 pH danh nghia 7

Hda tan 3,40 g kali dihydro phosphat (KH.PQ,) va 3,55 g dinatri hydro phosphat (Na;HPQ,) trong
nwéc va pha lodng dén 1 000 cm® trong binh dinh mrc.

pH cla dung dich nay la 6,87 & 23 °C.
Bao quéan dung dich trong lo thly tinh hodc polyetylen, logi bdn hba chét.

3.2 Dung djch dém, c6 pH 4

Héa tan 10,21 g kali hydro phthalat (KOOC.CeH,.COOH) trong nwéc va pha lodng d¢én 1 000 cm®
trong binh dinh mie,

pH cla dung dich nay 14 4,00 & 23 °C.

Bdo quén dung dich trong lo thily tinh ho3ic polyetylen, loai b&n héa chét.

3.3 Dung djch @ém, cé pH danh nghia 8

Hoa tan 3,814 g natri tetraborat decahydrat (Na,B,0;.10H,0) trong nwéc va pha lodng &én
1000 cm® trong binh dinh mikc.

pH clia dung dich nay khi vira chudn bi xong 13 9,20 & 23 °C.

Bao quan dung dich trong 1o thly tinh hay polyetylen, loai bén héa chét va gén véi bly cacbon
dioxit cé chira soda-vdi. Dung dich nay st dyng trong mét thang.

Dung dich d&m kidm khéng &n dinh; ching hép thy cacbon dioxit t& khdng khi. Khi sl dyng
dung dich dém kidm dé& hiéu chudn, @ chinh xé&c ¢6 thé dwoc kiém tra bang dung dich dém pH 4 .
3.4 Chét dién phén chudn

Dung dich kali clorua 3 mol/dm® @4 bao hoda béng bac clorua.

4 Thiét bj, dyng cy
Céc thiét bj, dung cu théng thwdng trong phoéng thir nghiém va:

4.1 Thiét bj do pH, chinh xac dén 0,01 don vi pH, cé dién tr& khang khéng nhd hon 10 Q va
cd trang bj bd phan dé bu nhiét 6.

4.2 Dién cyc kép, bao gdm méot dién cuc thiy tinh dwgc bao boc dbdng tdm xung quanh dién
cwe chuln bac. Chit dién phan chuln (3.4) dugc tiép xuc dién véi mau thir bdng vach ngadn tro
vé mit héa hoc, vi dy vach bing polytetrafluoroetylen hoc thdy tinh va cé thé xé dich duoc. Vach
ngan va dién cwe duge nha san xult dién cuc cung cép.

Mét loai dién cwe kép dién hinh dwoc thé hién trong Hinh 1.
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9
CHO DAN:
1 Ddu treot 4  Dign cyc chudn 7  PTFE dugc 18ng vao hay
2 L&1am iy 5 Dién cyce trong mang chén thuy tinh (v6 boc)
3  Dlunbi 8  Chat dién phan chuén (3.4) 8 Dung dich d¢m bén trong

Mang

Hinh 1 - Dién cyc kép dién hinh
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Pién cuc thiy tinh dwoc st dung phdi do nha ché tao khuyén nghij thich hop trén day pH (te 0
dén 14 trong triedng hep clia latex polycloropren).

Tiép xdc dién gitra chat dién phan va miu thl dwec duy tri qua mang méng cla chét dién phan
gilra mang va dién cyc.

Dién cwe hoat ddng tuyén tinh gitra pH 0 va sy xuét hién sai sé kidm ma sai sé d6 phy thudc vao
ndng db ion natri, thwdng khdng xuét hién cho dén pH 1é6n hon 11,

4.3 May khudy tir va thanh tir.

4.4 Gia do dién cyc.

§ Lay miu

Tién hanh 14y mAu latex cao su va polyme phan tan theo mét trong cac phwong phép quy dinh
trong TCVN 5598 (1SO 123) hozc TCVN 2090 (ISO 15528).

6 Cach tién hanh

6.1 Quy dinh chung

Dé giam anh hwéng tré cGa nhiét va dién, dam bao ring nhiét d6 cia miu thir, dign cyc, nwdc da
kh(r khoang hay nuéc cit ding dé trang riva va dung dich dém cang gan nhau cang tét. Nhiét dd
cla m3u th® va dung dich d&m khdng duwoc sai léch hon 1 °C. Nhiét d th(r nghiém phai &
23°C 4+ 3°C (27 °C £ 3 °C & c4c nuwéce nhigt ddi).

CHU THICH: pH sai léch trong khoang 20 °C dén 30 °C khong dang k&. Ngoai ra, b¢ phan bu nhiét trong
thiét bj phai dwoc @4t & nhist 66 thye té.

6.2 Bao quan dién cyc
Dién circ kép (4.2) duge bio quan theo huéng din ciia nha ché tao, déc biét chl y cac diém sau:

a) D& @iy chét dién phan chudn (3.4) vao dién cuc qua 18 cham, trudc hét thao nip 18 cham,
néu c6. G& nhe vé éng boc ngoai dé loai bd cac mang latex dinh vao dién cyc va rét ddy chét
dién phan trwdc khi gén vd éng vao. Trudc khi hiéu chudn va do cdn thdo ndp day 18 cham
chét dién phan d& cho chét dién phan chudn can bing 4p suét trong va ngoai.

b) Khi khong st dung, ngam dién cye va mang trao ddi ion ngap trong dung dich chét dién phan.
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6.3 Hiéu chudn thiét bj do pH

6.3.1 Bat cong tic thiét bj do pH (4.1) va d& mach Gién &n dinh. Hiéu chudn thiét bj do pH theo
hwéng dén cta nha ché tao. Néu khéng ¢ sdn tién hanh nhu dwéi Gay.

6.3.2 Chon hai dung dich dém thuwong mai (xem Bidu 3), mot cé'pH danh nghfa bang 7 (nghia |2
nam sat diém khdng cda dién cyc) va dung dich kia khdc véi dung dich ddu khodng 3 don vi va
cao hon hay thap hon pH twong (ng cda méu thir nghiém. Trong trudng hgp khong c6 sin dung
dich dém thuwong mai cn chudn bj dung dich dém thich hep (3.1 va 3.2 hodc 3.3).

6.3.3 Dé nhiét dd cla cac dung dich dém, mau the, dién cyc can bdng nhiét 46 quy dinh
(xem 6.1). Ghi lai nhiét @ va diéu chinh nhiét dé trén thiét bi do pH cho phl hep.

6.3.4 Rwra dign cyc bang nwéc cét hay nudc khir khoang (xem Diéu 3) rdi bdng dung dich dém
¢6 pH danh nghia bang 7, sao cho chét Idng chay doc chidu dai dién cic.

6.3.5 D8 lrgng thich hep dung dich dém twong t vao cée thily tinh hay cdc nhia tro kho, sach.
Nhuing dign ciee vao trong a6, lwu ¥ rdng chét dién phan chuln trong dién cwe phai cao hon mire
dung dich d&m 5 cm, @ trdnh cho dién ciwc khai bj nhidm ban.

Khudy nhe va dé sé doc én dinh. Bidu chinh thiét bj do pH bang niim didu khién didm zero, sao
cho sé doc twong (rng véi pH clia dung dich dém. LAy dién cuc ra va loai bd phan dung dich dém.
6.3.6 Rra dién cyc bdng nuédce, sau dé chon dung dich dém co pH 4 (3.2) hodic pH 9 (3.3)] nhw
mo té trong 6.3.4.

Dung dich dém thwong mai véi day pH tir 9 dén 11 ciing cé thé st dyng thay cho dung dich pH =
9 da chudn bi (3.3), ndu cé sin.

6.3.7 Nhdng dién cyc vao lwgng dung dich dém da chon nhw mé ta & 6.3.5. P& sé doc &n dinh
tredc khi didu chinh thang do pH cla dung dich dém, dung gradient hiéu chinh va khéng duoc
cham vao num didu khién diém zero.

Bdo ddm réng gradient dién cyc ndm trong dai tir —55,6 mV/don vi pH dén —61,5 mV/don v pH,
c6 nghta I3 t&r 95 % dén 103 % cla trj sb Iy thuydt (-58,57 mVIdon vi pH & 23 °C).

Néu dién cyc ndm ngoai dai nay, tién hanh quy trinh bdo dwdng theo quy dinh trong 6.2.

Loai b phan dung dich dém.
6.4 Do pH cta méu thir

6.4.1 Tron ki mau thir d& dam bao ddng nhét.
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6.4.2 R(a dién cyc va céc do, dhu tién bing nwée cAt hodc nuwédc da khir khoang, sau dé rira
béng mau thir nhw 44 md té trong 6.3.4. Chuyén lwong mau thir thich hop vao cée (st dung cbe
kho, sach) va nhing dién cyc vao cbe nhw mé ta trong 6.3.5. Khudy nhe.

Pé cho sé doc thiét bi do pH n dinh va ghi lai pH.

Rtra dién cuc bAng nuwdc cét hodc nwde da khl khoang dé loai bd latex trwwée khi nd kha.

6.4.3 L3p lai thao tac 6.4.2 v&i mot phdn mau thi méi:

Néu sb doc mé&i khong sai léch so véi 1An dAu I&n hon 0,1 don vj pH thi phép xac dinh dwrgc hoan
thanh. Néu hai sé doc chénh Iéch I1&n hon 0,1 don vj pH thi tién hanh lam hai phép xac dinh nia,
trwrdc tién can loai bd cac cac ngudn gay ra sai sd.

Néu tién hanh hang loat phép xac dinh thi phai hiéu chinh thiét bj do pH theo 6.3 khodng
30 min/lan hodc day hon, tuy thudc vao sw thay déi tim thAy tai m&i 14n kiém tra tiép theo.

7 Biéu thj két qua

Tinh trj 8 trung binh ciia hai 1&n doc, sai léch khdng virgt qua 0,1 don vi pH.

Bidu thi két qua bing don vi pH & 23 °C néu phép thir dugc tién hanh & nhiét 46 nay. Néu khong
thi quy dinh nhiét dé cho phép thir,

8 Bao cao thir nghiém

Bdo c4o thir nghiém gdm cac chi tiét sau:
a) vién dan tiéu chudn nay, nghia la: TCVN 4860 (ISO 976);
b) théng tin ddy 40 @& nhan dang miy;

¢) @8 pH cla latex cao su hodc polyme phan tan, chinh xac dén 0,1 don vj pH va nhiét do
thi¥ nghiém;

d) cac dic diém riéng ghi nhan trong qua trinh thir;

e) bét ky thao tac nao khéng dugc quy dinh trong tiéu chuin nay hodc tiéu chuidn dwoc tham
khdo, cling nhw bt ky thao tadc nao duoc xem nhu tly V;

f) ngay va noi thir nghiém.
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Phuy lyc A
(tham khao)

B4 chum

A1 Khai quét

D6 chym clha phwong phap nay dwoc xac dinh theo ISO/TR 9272. Tham khado ISO/TR 9272 vé
thuét nglr vé céc chi tiét théng ké khac.

Cac chi tiét dd chum trong céng bd dd chum nay dwa ra danh gia 86 chum clia phuwong phép thir
nghiém nay véi nguyén liéu ding trong chwong trinh thr nghiém lién phong d4c biét (ITP) dwoc
md ta sau day. Céc théng sé do chym sé& khdng dwoc dung dé chip nhan hay tr chéi thir nghiém
cho bat ky nhém nguyén liéu nao ma khdng dwec chirng minh bing tai lidu ring cac thdng sé cé
thé ap dung cho nhém nguyén liéu cy thé va cac bién ban thir nghiém ctia phwong phap thi
nghiém nay.

Céc két qud v& dd chym da néu trong Bang A.1. P§ chum dugc md ta trén co s& 95 % dd
tin cay adi voi cac gia trj dwgc thiét 18p cho @6 1&p lai r va @0 téi lap R.

Céc két qua trong Bang A.1 13 cdc gid tri trung binh va dua ra mot danh gia dd chum clia phwong
phap thir nay nhuw da xac dinh trong chwong trinh thir nghiém lién phong (ITP) tl ndm 2001. Muéi
sau phong thir nghiém d4 thyc hién 2 1n phan tich trén 2 miu A va B, cac miu nay dwoc chuln
bi ttr latex cé ham lwong amoniac cao. Trwdce khi miu I&n duge chia thanh miu nhd cho vao chai
1 L va dwoc dén nhan A va B, né dugc loc va 1am ddng déu biing céch trén va khudy. Do d6 thyc
chét, mdu A va B 1a giéng nhau va dwoc x{ Iy nhu vay trong cac tinh toan théng ké. M3i phéng
th& nghié¢m tham gia dwgc yéu clu thlr nghiém trén 2 mau nay vao ngay duoc ghi trén miu cho
cac phong tham gia chwong trinh thir nghiém lién phong (ITP).

B§ chum loai 1 dwoc xéc dinh theo phuwong phap 1dy mdu cac miu latex st¥ dung cho chuwong
trinh thir nghiém lién phong (ITP).

A2 D6 lap lai

D¢ I3p lai, r (theo don vj do) clia phwong phap thir nay dwec thidt 1ap nhw (4 gia tri phit hep duge
liét ké trong Bang A.1. Hai két qua thi nghiém don, nhan dwoc tor cling phdng thtr nghiém theo
céc didu kién thlr nghiém théng thwdng, ma chénh léch nhidu hon gia tri dwoc liét ké cla r (46
v6i bt ky mirc d& cho) duoc coi la ¢ xuht x@ tlr quin thé mAu khac nhau (khéng ddng nhét).
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A3 Do tailap

D tai lap, R (theo don vi do) cla phuwong phap thir nay dwec thiét Iap nhw 1a gi tri phd hop
dugc liét ké trong Bang A.1. Hai két qua thi¥ nghiém don, nhan dwgc tir cac phong thir nghiém
khéc nhau dwéi cac didu kién thir nghiém théng thudng, ma chénh Iéch nhiéu hon gia tr dwoc ligt
ké clia R (d6i véi bat ky mirc @3 cho) dugce coi 13 c6 xult x( tlr quin thé mAu khac nhau (khdng
ddng nhét).

A.4 D§ chéch
Trong thuat nglr phwong phap thl, 49 chéch la chénh Iéch gitra gia trj thi¥ trung binh va gia tri
chuén clia tinh chét ther nghiém (hay gi4 tri thwe).

Céc gia tri chudn khong tn tai dbi voi phuong phap thlr ndy vi gia trj (cGa tinh chat thd nghiém)
dwoc xac dinh b&i phuwong phap thiv bj loai bd. Do d6, phuwong phép thir nay khéng thé xéac dinh
dwoc dd chéch.

Bing A.1 — $4 liéu @0 chym cia phép xac dinh pH

Két qua Trong phéng thir nghiém Gitra cac phong thir nghiém
trung binh s - 8 R
10,48 0,018 0,05 0,197 0,56

r 14 4% l3p lai (theo don vj do)
s, 12 86 lach chudn trong phong thir nghiém.
R 1a @ tai 1ap (theo don vi do)

Sp 1a 48 1&ch chuln gitra cac phdng thir nghiém.

12
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Thw myc tai ligu tham khao

[1] ISOIMR 9272, Rubber and rubber products — Determination of precision for test method
standards (Cao su va sén phdm cao su — Xéc dinh dé chuym déi véi céc tiéu chudn vé
phuong phap thi).
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