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L&i néi dau
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TIEUCHUAN QUOC GIA TCVN 4856 : 2007

Xuat ban lan 3

Latex cao su thién nhién cé dic - Xac dinh trj s6 KOH

Natural rubber latex concentrate — Determination of KOH number

CANH BAO  Nhimg ngudi sir dung tiéu chudn nay phai cé kinh nghiém lam viéc trong phong
thi nghiém théng thudng. Tiéu chudn nay khéng dé cép dén tat ca cac van dé an toan lién quan khi
sir dung. Ngudi sir dung tidu chudn phai c¢é trach nhiém thiét 13p céc bign phap an toan va bao vé
strc khée phi hgp véi cac qui dinh phap ly hién hanh.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay quy dinh phuong phap xac dinh tri s6 KOH cla latex cao su thién nhién cd déc dugc
bdo quén toan bd hay mét phan bing amoniac. Phudng phap nay ¢ thé ap dung cho cac loai latex
¢b chifa axit boric. Phuong phap nay khéng ap dung cho cac loai latex bao quan bang kali hydroxit.
Phuang phap nay khang thich hdp vdi cac loai latex c6 ngudn gdc tu nhién khac véi Hevea brasiliersis

ho#c cao su t8ng hop, latex da phdi liéu, latex da luu héa ho3c cao su phan tan nhan tao.

2 Tailigu vién dan

Cac tai lidu vién din sau day la rat can thiét khi ap dung tiéu chudn nay. D&i véi cac tai lidu
vién dan ghi nam céng bd thi ap dung ban dugc néu. Bai vdi cac tai lidu vién din khdng ghi nam
cdng ba thi ap dung phién ban mdi nhat, bao gdm ca cac ban sira ddi (néu cé).

TCVN 4857 : 2007 (ISO 125: 2003) Latex cao su thién nhién cé dac - Xac dinh dé kiém.

TCVN 4860 : 2007 (ISO 976.: 1996) Cao su va chat déo - Polime phan tan va cac loai latex cao su -
Xac dinh pH.

TCVN 5598 : 2007 (ISO 123 : 2001) Latex cao su - Ldy miu.
TCVN 6315 : 2007 (ISO 124 : 1997) Latex cao su — Xac dinh tdng ham Iugng chat ran.
TCVN 6322 : 2007 (ISO 1802 : 1992) Latex cao su thién nhién ¢é dac - Xac dinh ham lugng axit boric.

ISO/TR 9272 Rubber and rubber products — Determination of precision for test method standards

(Cao su va san pham cao su — Xac dinh d6 chum déi vdi phuong phap thit tiéu chudn).
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3 Pinh nghia, thuat ngir
Trong tiéu chudn nay ap dung dinh nghia sau.

341

Trj s& KOH (cua latex) [KGH number (of latex)]

S6 gam kali hydroxit tuong duang véi lugng axit dugc lién két vai amoniac trong latex chifa 100 g
tdng ham lugng chat ran.

(Binh nghfa dugc lay tif ISO 1382:1992 Cao su — TU vung/B4 sung sira ddi 2 : 1982).

4 Thudc thi

Trong qua trinh phan tich, chi ding cac loai ha chat cé chat lugng tinh khiét phan tich va chi ding
nuéce cit khéng chifa cacbon dioxit hoa tan hay nudc cé dé tinh khiét tuong duong.

4.1 Kali hydroxit, dung dich chudn dé tiéu chua’_n. ¢(KOH) = 0,1 mol/dm®, khdng chita cacbonat.
4.2 Kali hydroxit, dung dich chuan dé tiéu chudn, ¢(KOH) = 0,5 mol/dm’, khéng chita cacbonat.

4.3 Formaldehyt, 45 g d&n 50 g trong 1 lit dung dich [¢(HCHO) = 1,5 mol/dm’ dén 1,67 mol/dm’],
khéng chiia axit, dugc chudn bi bang cach pha lodng formaldehyt dam déc vdi nudc va trung hoa
b&ng dung dich kali hydroxit (4.1), st dung khi chat chi thi phenclphtalein chuyén sang mau
héng nhat.

Xac dinh ndng dd clia dung dich formaldehyt theo Phu luc A.

5 Thiét bj, dung cu

‘Céc thiét b, dung cu tiéu chudn phong thir nghiém va:

5.1 Thiét bj do pH, theo TCVN 4860 : 2007 nhung c6 thé doc dudc dén 0,01 don vi.
5.2 Dién cyc thly tinh, loai thich hop d& sif dung trong dung dich cé pH 1&n d&n 12,0.

5.3 May khudy cd hoc, vdi dong cd dudc tiép dat va canh khudy thly tinh, hosic may khudy tir,

CHU THICH May chudn d6 tu dong dugc sif dung ndu né cho két qua tuong duang véi phuang phap chudn.

6 Lay mau

Tién hanh &y mau theo mét trong céc phudng phap quy dinh trong TCVN 5598 - 2007.
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7 Cach tién hanh

Higu chinh thiét bi do pH theo TCVN 4860 : 2007. Néu khong bidt tdng ham lugng chat ran (Wis)
va do kidm (A) cla latex thi 1an lugt xac dinh theo TCVN 6315 : 2007 va TCVN 4857 : 2007
tuang (ng.

N&u latex chita axit boric va khéng biét ham lugng thi xac dinh ham lugng axit boric theo
TCVN 6322 : 2007.

Thir nghiém 14p lai hai 1an.

Can phan mau thir (khéi Iuvdng m) cb chifa khoang 50 g tdng chat rdn vao cdc thiy tinh 400 mi.
can chinh xac dén 0,1 g. Néu can thiét, diéu chinh do kiém t&i (0.5 + 0,1) % amoniac dugc tinh

theo phan nudc bang cach thém va khudy mét lugng cén thiét dung dich formaldehyt (4.3).

Tinh thé tich dung dich formaldehyt dugc thém vao bing ml theo cang thifc sau:

m(100 - Wi XA - 0,5)

113.4ciHCHOi

trong d6 ¢(HCHO) 1a néng dd thyc clia dung dich formaldehyt (4.3), tinh bang mal/dm®.

Pha loang latex bing nuéc dén khoang 30 % tdng chat ran.

Nhing dién cuc cla thiét bi do pH (5.1) vao latex c6 dic da pha loang va ghi pH.

Néu pH ban dau nhd hon 10,3, thém ti tir 5 ml dung dich kali hydroxit 0,5 mol/dm® (4.2)
trong khi khudy cham bing canh khudy thly tinh hay may khudy tir (5.3). Ghi pH doc duge &
trang thai can béng. Tiép tuc khudy va thém mdi lan (15 giay) 1 ml dung dich kali hydroxit
néng d6 0,5 mol/dm® (4.2), ghi lai pH &°trang thai can bing sau méi I&n cho thém. Tiép tuc cho
dén khi dat dudc diém cudi.

N&u pH ban dau 1a 10,3 hosc 16n hon, khdng thém mét 14n 5 mi nhu luc ban dau, truc tiép "thém
méi Ian 1 mi dung dich kali hydroxit 0,5 mol/dm? (4.2)" nhu da mé ta & trén.

Diém cudi clia phép chuan do 1a diém udn cla dudng cong chudn do cla gia tri pH dya vao
thé tich dung dich kali hydroxit, tinh bing ml. Tai diém nay, dé déc cla dudng cong, tifc'1a do
chénh léch dau tién, dat cuc dai va do chénh léch thi hai thay ddi tir gia tri dudng sang gia tri am.
Diém cudi sé& dugc tinh tir dd chénh léch thif hai do thifa nhan ring su thay d3i tir gia tr dudng
sang gia tri &m chiu sy tuong quan tuyén tinh trong khoang 1 ml cla kali hydroxit thém vao.

Vi du vé mét chudn d6 dién hinh va cach tinh diém cudi xem trong Phu luc B.

Chénh léch gilta 2 1an thir nghiém khong qua 5 % (theo khdi lugng).
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8 Bidu thi k&t qua

Tri 56 KOH clia latex cao su thién nhién c¢é dac dudc tinh bang % khdi lugng, theo céng thifc sau:

561cxV
Wis xm

trong do
¢ landng dd thyc clia dung dich kali hydroxit (4.2), dude biéu thi bang s& phan tir gam KOH/dm”.

V la thé tich ctia dung dich kali hydroxit danh nghfa 0,5 mol/dm® (4.2) ¢ 4n thiét dé dat tdi
diém cudi, tinh bing ml;

Wis 1a téng ham lugng chat rén clia latex cé dac, tinh bang % khai ludng;
m 1a khéi lugng clia phan mau thir, tinh bang gam.

Néu latex cé dic chifa axit boric, thi I3y tri s KOH xac dinh tri di tri s6 KOH tuong (ng cla axit
boric hién cé. Tinh trj s6 KOH tuong (ng vdi axit boric hién cé theo céng thirc:

Waa

s

91x

trong 66 Wsa la ham lugng axit boric, dudc tinh bang % khéi ludng .

9 Do chum

9.1 B6 chum cla phudng phap nay dugc xac dinh theo ISO/TR 9272. Tham khao ISO/TR 9272
vé thuat ngi va cac chi tiét thdng ké khac.

9.2 Cac chi tiét dd chum trong céng bd dd chum nay dua ra danh gia do chum clia phudng phap
thir nghiém nay véi nguyén lidu ding trong chuong trinh thlr nghiém lién phong dac biét dugc
mé ta sau day. Cac théng s& do chum sé& khéng dudc ding dé chap nhan hay ti chéi thir nghiém
cho bat ky nhém nguyén liéu nao ma khéng dudc ching minh béng tai lidu ring cac thong s6
c6 thé ap dung cho nhém nguyén ligu dic trung va cac thit nghiém dic biét ghi lai trong
phuong phap th nghiém nay.

9.3 Cac két qua vé do chum da cho trong Bang 1. B chum dugc mé ta trén co sd 95 %
dé tin cay ddi véi cac gia tri dudc thidt 1ap cho dé I4p lai r va d6 tai lap R.

9.4 Cac két qua trong Bang 1 I3 cac gi4 trj trung binh va dua ra mét danh gia do chum cla
phuang phap thir nay nhu da xac dinh trong chuang trinh thir nghiém lién phéng (ITP) tir nam
2001. Mudi ba phong thif nghiém da thuc hién 3 1dn phan tich trén 2 mau A va B , cac mau nay

dugde chudn bj tir latex cé ham Iudng amoniac cao. Trude khi mau 16n ducc chia thanh mau nhé
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cho vao chai 1 lit va dudc dan nhan A va B, n6 dugc loc va lam déng déu béng cach tron va
khudy. Do dé thyc chat, mau A va B la giéng nhau va dugc x(r ly nhu vay trong cac tinh toan
théng ké. Mi phéng thir nghiém tham gia dugc yéu cdu thir nghiém trén 2 mau nay vao ngay dudc
ghi cho cac phong tham gia chuong trinh thir nghiém lién phong (ITP).

9.5 Do chum loai 1 dudc xac dinh theo phuong phap |18y mau cic mau latex st dung cho chudng

trinh th nghiém lién phong (ITP).

9.6 DG I3p lai — Do lap lai r (theo don vi do) clia phuong phap thif nay dugc thiét lap nhu 1a gia tri
phit hop dudc liét ké trong Bang 1. Hai két quad thi nghiém don, nhan duge W cung phong
thtr nghiém theo cac quy trinh phudng phap thir théng thudng, suf khac nhau nhu vay nhiéu hon
gia tri dudc liét ké clia r (dGi véi bat ky mic da cho) duge coi nhu sy khac nhau cda mau dai dién
(khéng déng nhat).

9.7 Do tai lap - Do tai lap R (theo dan vj do) cla phudng phap thf nay dugc thiét lap nhu la
gia tri phil hgp dugc liét ké trong Bang 1. Hai két qua thr nghiém don, nhan dugc ti cac phong
thit nghiém khac nhau theo cac quy trinh phuong phap thir théng thudng, su khac nhau nhu vay
nhiéu hon gia tri dugc liét ké cha R (d6i vdi bat ky mirc d& cho) dudc coi nhu su khac nhau cla

mau dai dién (khdng déng nhat).

9.8 Dd chéch - Trong thuat ngl phudng phap thi, dé chéch 1a chénh léch gilta gia tri thir
trung binh va gia tri chudn ciia tinh chat thif nghiém (hay gia tri thuc).

Cac gia tri chudn khong tén tai ddi véi phuang phap thlr nay vi gia tri (tinh chat thir nghiém) bi
loai bd dugc xac dinh bdi phuong phap thlr. Do d6, dé chéch khéng thé x&c dinh dugc cho
phuong phap thir dic biét nay.

Bang 1 - Banh gia dd chum cta phép xac dinh trj 6 KOH

K&t qua Trong phong thir nghiém Gilra cic phong thir nghiém
' trung binhr s, F - R i
0,57 0.007 0,02 0,027 0,08
r=283xs, .

trong d6 r la do 1ap lai (don vi do) va s, la do léch chudn trong phong thir nghiém.

R=283x s,

trong dé R 1a.d6 tai lap (don vi do) va s, 1a do Iéch chudn gilra cac phong thir nghiém.
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10 Bao cdo thir nghiém

Bao cao thir nghidém gdm cac chi tiét sau:

a) vién dan tiéu chudn nay;

~—

b) tat ca cac chi ti€t can thiét d& nhan biét mau thir;

c) tat ca cac chi tiél can thiét dé nhan biét vé thiét bi do pH da sir dung:;

d) céc két qua thuc nghiém;

e) cac diéu chinh ap dung che axif boric néu cé;

f) bt ky thao tac nao dugc thuc hién khéng dudc qui dinh trong tiéu chudn nay cing nhu bat ky
thao tac nao dudc xem nhu tly v;

ngay thif nghiém

g

10
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Phu luc A

(tham khao)

Xac dinh ham lugng formaldehyt

Phuong phap qui dinh trong nhifng dn ban trudc cla tiéu chuan nay da khéng dudc ap dung
réng rai do dung dich amoniac tiéu chudn dudc xem nhu khéng dat yéu ciu. Nhd vao chat ludng
déng nhét cda dung dich formaldehyt dam dac loai tinh khiét phan tich da s& ngudi st dung
diéu ché truc tiép dung dich chuan formaldehyt.

Trong truéng hdp can xac dinh néng dé cia formaldehyt dd pha loang mét s6 phuong phap dugc
ngudi sif dung tham khao trong tai liéu bach khoa toan thu vé phan tich héa chét cong nghiép,
tap 13, n ban nam 1971 cla nha xudt ban Interscience. Phuong phap qui dinh dudi day chi mang
tinh chat tham khao.

A1 Thudc thir

A.1.1 Natri sulfit, khan, loai tinh khiét phan tich,

A.1.2 Axit sulfuric, dung dich chudn dé tiéu chuin, ¢(H,S0,) = 0,25 mol/dm’.

A.1:3 Thymolphtalein, dung dich chi thi.

Hoa tan 80 g thymolphtalein trong 100 ml rugu etyl va pha loang vdi 100 ml nudc cat .

A.2 Cach tigén hanh
Chudn bi mét dung dich 125 g natri sulfit khan (A.1.1) trong 500 mlnudc va pha lodng dén thé tich 1 lit.

Chuyén 100 ml dung dich vao binh nén dung tich 500 ml. Can chinh xac tir 6,0 g dén 8.0 g
duing dich formaldehyt cé néng dd danh nghia 50 g/dm’ (4.3) " cho vao binh nén va lic tron ki. D
yén trong § phat, sau dé chudn dé vdi axit sulfuric 0,25 mol/dm® (A.1.2) dén diém cudi khi
dung dich chém mat mau ding thymolptalein (A.1.3) lam chat chi thi. Tién hanh xac dinh méu
tréng véi dung dich natri sulfit.

A.3  Biéu thi két qua
Tinh ham lugng formaldehyt ctia dung dich formaldehyt bang ﬁhén tram khéi lugng theo cdng thirc:

30,03(v, - V,)x 2¢(H,S0, )
10m,

" Khi phén tich dung dich formaldehyt dam dac, dé thuén Igi hon Iy mét lugng dung dich W 1.8 g dén 2,0 g.

11
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trong d6

v, la thé tich clia axit sulfuric (A.1.2) diing dé chudn dé mAu thit cdia dung dich formaldehyt,
tinh béng ml;

v, a the tich cla axit sulfuric {(A.1.2) can thiét dung trong mau tréng, tinh bang ml;

¢(H,S0O,) 14 ndng dd thisc clia axit sulfuric, tinh bang mol/dm?;

m, 1a khdi lugng mau thir cla dung dich formatdehyt.
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Phuy lyc B

(tham khao)
Vi du vé phép chudn db di€n hinh va cach tinh diém cudi

Bang B.1 - Vi du v& phép chuin db dién hinh dé chi ra su thay déi pH

Thé tich dung dich Tri s8 6 chénh léch dadu tién | D chénh léch thir hai
KOH dugc thém vao e ,
“nl ApHimi AlpHimI
Ban dau 10,09
5 10,46
0,09
6 10,55 ° 0,01
0,10
7 10,65 0,01
0,11
B 10,76 0,03
0,14
9 10,90 0,04
0,18
, 10 11,08 | 0.06
0.24 i i
11 11,32 0,07 !
5 0,31 |
12 11,63 - 0,01 |
0.30- . |
13 11,93 - 0,09
0,21
14 12,14

Trong vi du nay, dé chénh léch thi nhat dat cuc dai la 0,31 gitta 11 ml va 12 ml dung dich kali
hydroxit. Biém uén chinh xac clia dudng cong chudn dé dudc tinh tif ty 18 cla gia tri chénh l&ch
thir hai lién k&, c¢é ngha la 0,07/(0.07 + 0,01) = 0,875 d6 chénh léch giita 11 ml va 12 ml, ¢6 nghia
la 11,875 ml.

‘Hinh B.1 trinh bay dif liéu nay theo dé thi dé chi ra diém udn.
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14

12,2

11.!'}
Piém cudi
1.6+ ’

L

1.2

10,8+
10,6

10.4

T T T
5 6 7

-
-
=
=
=
2

Thé tich cla dung dich kali hydroxit (ml)

Hinh B.1 - Budng cong minh hoa chi ra su thay déi pH trong lic chuin dd




