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L&i néi ddu

TCVN 4860 : 2007 thay thé TCVN 4860 : 1997.

TCVN 4860 : 2007 hoan toan tudng duong vdi 1ISO 976 : 1996 va
Ban sita déi 1 : 2006.

TCVN 4860 : 2007 do Ban ky thuat tiéu chudn TCVN/TC45
Cao su thién nhién va Vién nghién clu Cao su Viét Nam
bién soan, T3ng cuc Tidu chudn Do ludng Chat lugng dé nghi,
B6 Khoa hoc va Céng nghé cong bd.
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Xuat ban 1an 3

Cao su va chat déo — Polime phan tan va cac loai latex cao su -
Xac dinh pH

Rubber and plastics — Polymer dispersions and rubber lattices - Determination of pH

CANH BAO Nhitng ngudi st dung tidu chudn nay phdi co kinh nghiém lam vigc trong phong
thi nghi¢m théng thuéng. Tiéu chudn nay khéng dé cap dén tat ca cic van dé an toan lién quan khi
sir dung. Ngudi sir dung tiéu chudn phai cé trach nhiém thiét 1ap cic bién phap an toan va bao vé
sirc khde phii hgp vdi cac qui dinh phép Iy hién hanh.

1 Pham vi ap dung

Tiéu chudn nay qui dinh phuong phap xac dinh pH cla polime phan tan va latex cao su
(thién nhién va tdng hgp) bang pH ké cé dién cuc so sanh kép thiy tinh va bac.

Phuang phéap nay clng thich hop cho latex tién luu hoa va phéi liéu chlfa polime phan tan hodc

cac loai latex cao su, ké ca chat két dinh.

CHU THICH 1 D4 chinh xac clia phuong phap gidm & tri s6 pH trén 11.

2 Tailidu vién din

Cac tai liéu viéen dan sau day la rat can thiét khi ap dung tiéu chuin nay. D&i vai cac tai liéu
vién d&n ghi nam cong bd thi &p dung ban dugc néu. BGi véi cac tai liéu vién dan khéng ghi nam
céng b thi ap dung phién ban mdi nhat, bao gam ca cac ban sia ddi (néu cé).

TCVN 2090 : 2007 (ISO 15528 : 2000) Son, vecni va nguyén liéu cho son va vecni - Ly mau.
TCVN 4851 : 1989 (SO 3696 : 1987) Nudc ding dé phan lich trong phéng thi nghiém - Yéu cau
ky thuat va phuong phap thr. =

TCVN 5598 : 2007 (1SO 123 : 2001) Latex cao su — Ldy mau.

ISO/TR 9272 :1986 Rubber and rubber products - Determination of precision for test method
standards (Cao su va s&n phdm cao su - Xac dinh dé chum d6i vdi phuong phap thif tiéu chuan)
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3 Thudc thi

Diing céac dung dich dém loai tinh khiét phan tich da biét trudc pH. Néu cac loai nay khong cé sén,
chun'bi cac dung dich dém can thiét theo 3.1, 3.2 va 3.3, chi sif dung cac thude thit loai tinh khiét
phan tich va chi diing nudc cat khéng chifa cacbon dioxit hay nudic ¢ @o tinh khiét tuang duong
(loai 3 theo qui dinh trong TCVN 4851 : 1989).

3.1 Dung dich dém pH danh nghia 7

Hoa tan 3,40 g kali dihydro phos;;hat (KH,PO,) va 3,55 g dinatri hydro phosphat (Na,HPOy) bang
nudc dén 1 000 ml trong binh dinh mifc.

pH clia dung dich nay 14 6,87 & 23 °C.

Bao quan dung dich trong lo thiy tinh hogc nhya bén héa chat.

3.2 Dung dich dém pH 4

Hoa tan 10,21 g kali hydro phthalate (KOOC.C¢H,.COQH) bang nudc dén 1 000 mi trong binh
dinh mic,

pH cla dung dich nay la 4,00 & 23 °C.

B4o quan dung dich trong o thiy tinh ho#c nhua bén hoa chat.

3.3 Dung dich dém pH danh nghia 9

Hoa tan 3,814 g natri tetra borat decahydrat (Na,B,0,.10H,0) bing nudc dén 1000 ml trong
binh dinh mifc.

pH ciia dung dich nay khi vira chudn bi xong 14 9,20 3 23 °C.

Bao quan dung dich trong lo thily tinh hay nhua bén hoa chat va vdi nit day cé soda-lime dé gilr
lai cacbon dioxit. Dung dich nay sif dung trong mét thang.

CHU THICH 2 Dung dich dém kiém khong 8n dinh, ching hap thu cacbon dioxit tir khéng khi. Khi sif dung
dung dich dém kiém d& hiéu chuan, dé chinh xac c6 thé dugc kiém tra bing dung dich dém pH 4 .

3.4 Chat dién phan chuan

Dung dich Kali clorua 3 mol/dm® da bdo hoa béng bac clorua.

4 Thiét bi, dung cu

Cac thiét bi, dung cu thdng thudng trong phong thi.nghiém va
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41 Thiét bj do pH, chinh xac d&n 0,01 don vi pH, c6 tdng 1rd nhap khong nhd hon 107 Q2 va

¢6 trang bi bd phan d& bi nhiét do.

4.2 Dién cyc kép, bao gém mét dién cyc thly tinh dudc bao boc dodng tam xung quanh dién cuc
so sanh bac. Chét dién phan chudn (3.4) trao ddi ion vdi mau thit bAng mang héa hoc. vi du nhu
mang polytetrafloetylen hosic thly tinh. Chat dién phan chudn va dién cyc dugc nha ché tao

dién cuc cung cap.
Mét loai dién cuc kép dién hinh chi trong Hinh 1.

Bién cyc thly tinh dugc sif dung phai do nha ché tao khuyén co thich hgp trén day pH (tu 0 dén
14 trong trudng hop cla latex poly cloropren). '

CHU THICH 3 Trao ddi ion giCta chat dién phan va miu thir duce duy tri qua mang méng cla chét
dién phan gilta mang va dién cuyc.

CHU THICH 4 Phuong trinh tuy&n tinh cdia dién cyc giifa pH 0 va su xuét hién sai s& clia kiém ma sai s6 d6
phu thuéc vao ndng do ion natri, thudng thi khéng xuat hién cho dén pH 16n hon 11.

4.3 May khudy tir va thanh tir.

4.4 B phan giir dién cyc.

5 Lay mau

Tién hanh 18y m3u theo mdt trong cdc phudng phap quy dinh trong TCVN.5598 : 2007 ho#c
TCVN 2090 : 2007.

6 Céach tién hanh

©é giam anh hudng ciia nhiét va dién, ddm béc réng nhiét dé clia mau thir, dién cuc, nudc da khir
khoang hay nudc rifa va dung dich dém cang gdn nhau cang tot. Nhigt dd clia mau thr va
dung dich dém khdng dugdc sai l&ch hon 1 °C. Nhiét d6 thd nghiém phai & 23 °C + 3 °C hodc
27 °C + 3°C d cac nuéc nhiét dai.

CHU THICH 5 pH sai léch trong khodng 20 °C dén 30 °C khang dang ké. Bu nhiét trong thiét bi phai dugc
d&t & nhiét 49 thuc té&.
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6.1 Bao dudng dién cuc
Pién cuc kép (4.2) duge bdo dudng theo hudng dan clia nha ché tao, dac bigt chu y céc diém sau:

6.1.1 D3 ddy chat dign phan chuan (3.4) vao dién cyc qua I lam day va déng nap lai.

G8 nhe v boc ngoai va tach cac mang latex dinh vao dién cuc va ha chat dién phén truéc khi gén
vd vao.

Trudc khi chudn va do cén thao ndp day 16 lam ddy dé can bing &p sudl trong va ngoai chét
dién phan chuin.

6.1.2 Khi khong sif dung, nhung dién cuc va mang trao ddi.ion ngap trong dung dich chal dién phan.
6.2 Hiéu chudn thiét bj do pH

6.2.1 Bat cong tic pH ké (4.1) va dé mach dién dn dinh. Hiéu chinh pH ké theo hudng dan cla

nha ché tao. Néu khang c6 san tién hanh nhu sau:

6.2.2 Chon dung dich dém thuong mai (xem diéu 3), mét cé pH danh nghfa béng 7 (nghia 1a ndm
sat diém khéng cua dién cgc).vé dung dich kia khac vdi dung dich dau khoang 3 don vi va cao hon
hay th&p hon pH tuong (ng ctia mau thir.nghiém. Trong trudng hdp khéng c6 sin dung dich dém
thuong mai ¢dn chudn bi dung dich dém (3.1 va 3.2 hosc 3.3),

6.2.3 Nhiét do clia dung dich dém, mau thir, dién cuc gan bang nhiét do quy dinh (xem phin dau
didu nay). Ghi lai nhiét @ va didu chinh nhigt d6 ding véi thay ddi trén pH ké.

6.2.4 Rifa dién cyc baing nude cit hay nudc khir kim loai (xem diéu 3) réi bing dung dich dém pH
danh nghia 7, sao cho chét 1&ng chay doc chidu dai dién cuc.

6.2.5 M&u dung dich dém vao cdc thly tinh khd, sach hay céc nhua trg va nhing dién cuc vao
trong d6. Luu y ring chat dién phan chudn trong dién cuc phai cao hon mic dung dich dém 5 cm,
(nhu vay giif cho dién cuc khdi bi nhiém ban).

Khudy nhe dé 8n dinh va doc tri s8. Diéu chinh pH k& bing num diéu khién diém zero, sao cho
tri sG pH ding vdi dung dich dém. Lay dién cyc ra va loai bd phan dung dich dém.
6.2.6 Rua dién cyc bang nude, sau dé chon dung dich dém [pH 4 (3.2) hodc pH § (3.3)] nhu

moé ta trong 6.2.4.

CHU THICH® Dung dich dém véi pH tir 9 dén 11 ciing c6 thé sit dung thay cho dung dich pH 8 (3.3).
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6.2.7 Nhung dién cuc vao dung dich dém da chon nhu mé ta d 6.2.5. Dé s& doc 8n dinh trudc khi
diéu chinh thang do pH clia dung dich dém, ding gradient hiéu chinh va khéng dugc cham vao
nim diéu khién diém zero.

Bao dam réng gradient dién cuc nam trong dai tif -55,6 mV/don vi pH dén -61.5 mV/don vi pH,
¢é nghia 1a gilta 95 °C va 103 % cla tri s6 Iy thuyét (-58,57 mV/don vi pH & 23 °C).

Néu dién cuc ndm ngoai dai nay, tién hanh qui trinh bo dudng theo 6.1.

Loai bd phan dung dich dém.
6.3 Po pH clia miu thir
6.3.1 Tron ki méu thir 4 dam bao déng nhat.

6.3.2 Rua dién cuc va cdc do, dau tién bang nudc cat hodc nudc da khir khoang, sau do rifa
b&ng mau thlf nhu da mo ta trong 6.2.4. Chuyén s6 Iugng mau thi thich hgp vao cdc (cbc kho,
sach dudc sf dung) va nhang dién cuc nhu diéu 6.2.5. Khudy nhe.

Pé cho tri s6 doc pH k& &n dinh va ghi lai pH.

Rifa dién cyc bing nudc cat hosc nudc da khir khoang dé loai bd latex trudc khi nd kha.

6.3.3- L&p lai thao tac 6.3.2 vdi mét phan mau thir mdi:

Néu tri s8 doc mdi khang sai léch so véi [an dau khéng 16n hon 0,1 don vi pH thi hoan tat
phép thir,

- Néu sai l&ch hai 1an doc 16n hon 0,1 don vi pH thi tién hanh 1am hai phép thir nia, trudc tién

can loai bé cac ngudn gay ra sai sé.

Néu ti€n hanh hang loat phép thir thi phai hidu chinh pH ké theo 6.2 khoang 30 phut/lan hoac day

han, tity thudc vao su thay ddi tim thay tai mi Ian kiém tra.

7 Biéu thi két qua

Tinh tri & trung binh clia hai lan doc, sai léch khéng vugt qua 0,1 ddn vi pH.

Biéu thi két qua bang don vi pH & 23 °C néu phép thir dugc tién hanh & nhiét dé nay. Néu khong
thi qui dinh nhiét dé cho phép thir.

10
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8 Do chum

8.1 Ba chum cla phuang phap nay dudec xac dinh theo ISO/TR 9272. Tham khao ISO/TR 9272

vé thuat nglr va cac chi tiét thdng ké khac.

8.2 Cac chi tiét 46 chum trong cong b do chum nay dua ra danh gia dd chum cta phudng phap
thir nghiém nay vdi nguyén liéu dung trong chuong trinh thf nghiém lién phong déc biét dugc
md ta sau day. Cac théng s6 do chum sé khong dudc ding dé chap nhan hay U chéi thif nghiém
cho bat ky nhém nguyén liéu nao ma khéng dugc chiing minh béing tai liéu rdng cac thang sé co
thé ap dung che nhém nguyén liéu dic trung va cac thif nghiém dac biét ghi lai trong phuong phap
th nghiém nay.

8.3 Cac két qua vé dd chum da cho trong Bang 1. D chum dudc mé ta trén cd sd 95 % do
tin cay doi vdi cac gia tri dugc thiét lap cho dd 1ap lai r va do tai lap R.

8.4 Cac k&t qua trong Bang 1 [a cac gia trj trung binh va dua ra mot danh gid dd chum cla
phuong phap thir nay nhu da xac dinh trong chudng trinh thit nghiém lién phong (ITP) t& ndm
2001. Mudi ba phang thir nghiém da thuc hién 3 Ian phan tich trén 2 mau A va B , cé.: mau nay
duge chudn bj tif latex cé ham Iugng amoniac cao. Trugc khi mau I6n duge chia thanh mau nho
cho vao chai 1 lit va dudc dan nhan A va B, né dudc lge va lam déng déu bang cach fr_cf:n va
khudly. Do d6 thuc chat, m3u A va B la gidng nhau va dugc xU ly nhu vay trong cac tinh toan
théng ké. MAi phong thit nghiém tham gia dugc yéu cau thdf nghiém trén 2 mau nay vao ngay duge
ghi cho cac phong tham gia chuong trinh thif nghiém lién phong (ITP).

8.5 Do chum loai 1 dudc xac dinh theo phuong phap 1ay mau cac mau latex s& dung cho chugng

trinh thlr nghiém lién phong (ITP).

B.6 B¢ lap lai - B 1ap Jai r (theo ddn vi do) cla phudng phap thir nay dugc thiét 1ap nhu 13 gia tri
phQ hgp dugce ligt ké trong Bang 1. Hai két qua thd nghiém don, ﬁhén dugc tU cung phéng
thir nghiém theo cac quy trinh phuong phap thir théng thudng, su khac nhau nhu vay nhiéu hon
gia tri dugc liét ké cla r (d6i vai bat ky mie da cho) duge coi nhu su khac nhau ciia mau dai dién

{(khéng déng nhat).

8.7 Do tai lap - DO tai lap R (theo don vi do) clia phuong phap thit nay dugc thiét lap nhu la
gid tri phi hop dudc liét ké trong Bang 1. Hai két qua thir nghiém don, nhan dudc U cac phong
thir nghiém khac nhau theo cac quy trinh phudng phap thir théng thudng, su khac nhau nhu vay
nhiéu hon yia tri dude ligt ké cla R (d8i véi bat ky mic da cho) dudc coi nhu sy khac nhau cla
mau dai dién (khdng déng nhat).
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8.8 B& chéch - Trong thuat ngir phuong phap thlt, & chéch la chénh léch gilra gid tri tha
trung binh va gia tri chudn ciia tinh chat thir nghiém (hay gia trj thuc).

Cac gia tri chudn khong tén tai d6i vai phuong phap thir nay vi gia tri (tinh chat thif nghiém) bi
loai bd dudc xac dinh bdi phuong phap thit Do.dd, dé chéch khéng thé xac dinh duge cho
phugng phap thr dac biét nay.

Bang 1 - Panh gia dé chum clia phép xac dinh pH

K&t qua Trong phong thir nghiém " Giitacac phéng thir nghigm |
trung binh 5 " - R i
10,56 0,021 0,06 0,174 0,49
r=283xs,

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

R =283 x5,

trong 46 R |a do tai lap (don vi do) va s, la do léch chudn gilta cac phang thif nghiém. J

9 Béo cao thif nghiém

Bao cao thit nghiém gdm cac chi tiét sau:
a) vién dan tiéu chudn nay;
b) théng tin ddy dii dé nhan dang mau;

c) dd pH clia latex cao su hoic polime phan tan, chinh xac d&n 0,1 don vi pH va nhiét dé
thr nghiém;

d) cac dic diém bat thudng ghi nhan trong qua trinh thi;

e) bat ky thao tac nao dudc thuc hién khong duge qui dinh trong tiéu chudn nay cng nhu bat ky
" thao tac nao dugc xem nhu tiy y;

f)  ngay va ngi thlr nghiém.




