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C¬  quan biªn so¹n:   

Trung t© m Tiªu chuÈn - §o l−êng – ChÊt l−îng 

Tæ ng côc Tiªu chuÈn - §o l−êng - ChÊt l−îng 

C¬  quan ® Ò  nghÞ  ban hµnh vµ tr× nh duyÖt: 

Tæ ng côc Tiªu chuÈn - §o l−êng - ChÊt l−îng 

Uû ban Khoa häc vµ Kü thuËt Nhµ n−íc 

C¬  quan xÐ t duyÖt vµ ban hµnh:  

 Uû ban Khoa häc vµ Kü thuËt Nhµ n−íc 

QuyÕt ® Þ nh ban hµnh sè 702/Q§ ngµy 25 th¸ng 12 n m̈ 1989. 
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Tiªu chuÈn ViÖt nam                                 Nhãm I 

TCVN 4865-89 
(ISO 247-78) 

Cao su  
X¸c ® Þ nh ® é tro 

RUBBER 

Determination of ash 

 

KhuyÕn khÝ ch ¸p dông 

 

Tiªu chuÈn nµy hoµn toµn phï hîp víi ISO 247-78. 

1. Quy ®Þ nh chung 

1.1. Tiªu chuÈn nµy quy ® Þ nh ba ph−¬ ng ph¸p ® Ó x¸c ® Þ nh ® é tro cña cao su th«, cao 

su hçn hîp vµ cao su l−u ho¸. 

Tiªu chuÈn nµy kh«ng cho ® é tro lµ hµm l−îng ho¸ häc c¸c chÊt v« c¬  cña cao su hçn 

hîp hay l−u ho¸. §ã lµ tr¸ch nhiÖm cña nhµ ph© n tÝ ch, ng−êi ph¶i biÕt ® −îc t¸c ® éng cña c¸c 

phô gia cao su ë nhiÖt ® é cao. 

1.2. C¸c ph−¬ ng ph¸p A vµ B kh«ng dïng ® Ó x¸c ® Þ nh ® é tro cña cao su l−u ho¸ hay 

cao su hçn hîp cã chøa clo, br«m hay ièt. 

1.3. Kh«ng dïng ph−¬ ng ph¸p C cho cao su thiªn nhiªn th«. 

1.4. C¸c hîp chÊt Lithi vµ Flo ph¶n øng víi chÐ n nung b»ng sø sÏ t¹o thµnh hîp chÊt 

bay h¬ i nªn cho kÕt qu¶ ® é tro thÊp. ChÐ n nung b¹ch kim ® −îc dïng ® Ó x¸c ® Þ nh ® é tro cña 

cao su ® · bÞ  p«lime ho¸ cã chøa Flo vµ Liti. 

1.5. ViÖc sö dông ph−¬ ng ph¸p x¸c ® Þ nh ® é tro kh¸c nhau kh«ng cho c¸c kÕt qu¶ 

gièng nhau vµ trong b¸o c¸o thö nghiÖm cÇn ph¶i ghi râ ph−¬ ng ph¸p ® · sö dông. 

2. Nguyªn t¾c cña c ç ph−¬ng ph p̧ 

2.1. Ph−¬ ng ph¸p A. 

§èt nãng l−îng mÉu thö ® · c© n ® Ó x¸c ® Þ nh khèi l−îng trong mét chÐ n nung trªn ® Ìn 

khÝ . Sau khi t¸ch ra ® −îc nh÷ng s¶n phÈm ph© n huû dÔ bay h¬ i th×  chuyÓn chÐ n ® ã vµo lß 

móp. MÉu ® −îc nung cho ® Õn khi tÊt c¶ c¸c chÊt cã c¸cbon ch¸y hÕt vµ chØ  cßn l¹i mét khèi 

cã khèi l−îng kh«ng ® æ i. 

2.2. Ph−¬ ng ph¸p B 



TCVN 4865 - 89 

 4 

Nung l−îng mÉu thö ® · c© n ® Ó x¸c ® Þ nh khèi l−îng vµ gãc trong giÊy bäc kh«ng tro vµ 

® Æ t trong chÐ n nung. §Æ t chÐ n cã ® ùng mÉu vµo lß cho ® Õn khi c¸c s¶n phÈm ph© n huû nhÑ  

® · bÞ  t¸ch ra hÕt, c¸c chÊt chøa c¸cbon ® Ò u ® · ch¸y hÕt chØ  cßn l¹i mét khèi l−îng kh«ng ® æ i. 

2.3. Ph−¬ ng ph¸p C 

Nung l−îng mÉu thö ® · c© n trong chÐ n nung cã ® ùng axÝ t sunfuric, ® Çu tiªn b»ng ® Ìn 

khÝ  vµ sau ® ã trong lß móp cho ® Õn khi c¸c chÊt cã c¸cbon ® · ch¸y hÕt vµ thu ® −îc mét khèi 

l−îng kh«ng ® æ i. 

3. C ç thiÕt bÞ  

3.1. ChÐ n nung b»ng sø, dioxit silic, hoÆ c b¹ch kim, cã dung tÝ ch gÇn 50ml. §èi víi c¸c 

lo¹i cao su tæ ng hîp cho phÐ p dïng lo¹i chÐ n cã dung tÝ ch tèi thiÓu 25ml cho mçi gam mÉu 

thö hoÆ c cã thÓ dïng mét ® Ü a nh«m hay chËu cã dung tÝ ch xÊp xØ  50ml. 

3.2. TÊm Ami n̈g (cho ph−¬ ng ph¸p A vµ C) h× nh vu«ng c¹nh 100 mm, dµy kho¶ng 5 

mm, cã mét lç ë gi÷a khay víi chÐ n nung. Kho¶ng 2/3 chÐ n lµ ë phÝ a d−íi tÊm ami n̈g. 

3.3. §Ìn Bunsen (dïng cho ph−¬ ng ph¸p A vµ C) hoÆ c hai ® Ìn khÝ  t−¬ ng tù. 

3.4. GiÊy läc (chØ  dïng cho ph−¬ ng ph¸p B). Dïng lo¹i kh«ng tro, ® −êng kÝ nh 150 mm. 

3.5. Lß móp cã l¾ p mét èng h¬ i ® Ó gióp cho viÖc ® iÒ u chØ nh kh«ng khÝ  thæ i qua lß (® iÒ u 

nµy còng cã thÓ ® ¹t ® −îc b»ng c¸ch ® iÒ u chØ nh ® é më cña cöa lß). CÇn cã thiÕt bÞ  ® iÒ u chØ nh 

nhiÖt ® é ® Ó duy tr×  nhiÖt ® é 550 ± 25oC hoÆ c 950 ± 25oC. 

4. Ho  ̧chÊt 

AxÝ t sunfuric (chØ  dïng cho ph−¬ ng ph¸p C) lo¹i dïng cho ph© n tÝ ch, d=1,84 g/ml. 

5. ChuÈn bÞ  mÉu thö 

5.1. MÉu thö cña cao su thiªn nhiªn th« ® −îc c¾ t ra tõ mÉu ® · ® −îc lµm ® ång ® Ò u. 

MÉu thö cao su th« tæ ng hîp sÏ ® −îc c¾ t tõ cao su th« thu ® −îc sau khi ® · tiÕn hµnh x¸c ® Þ nh 

hµm l−îng chÊt dÔ bay h¬ i theo TCVN 4863-89 (ISO 248-1978). 

5.2. MÉu thö cña hçn hîp cao su sÏ ® −îc t¸n b»ng tay. 

5.3. C¸c mÉu thö cña cao su ® · l−u ho¸ sÏ ® −îc c¸n thµnh tÊm, hoÆ c ® −îc nghiÒ n 

b»ng m¸y nghiÒ n hay ® −îc t¸n nhá b»ng tay. 

Chó ý. CÇn tiÕn hµnh rÊt cÈn thËn ® Ó ® ¶m b¶o cho mÉu thö cña hçn hîp cao su vµ 

cao su ® · l−u ho¸ lµ mÉu thö ® ¹i diÖn. 
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6. C çh tiÕn hµnh 

6.1. Ph−¬ ng ph¸p A 

Nung chÐ n nung ® · ® −îc lµm s¹ch (3.1) vµ cã dung tÝ ch thÝ ch hîp trong kho¶ng 30 

phót ë trong lß móp (3.5) ë nhiÖt ® é 550 ± 25oC lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung quanh trong mét 

b× nh hót Èm vµ c© n chÝ nh x¸c ® Õn 0,001g. LÊy mét l−îng kho¶ng 5g cao su hçn hîp hoÆ c cao 

su l−u ho¸, tuú theo khèi l−îng tro cÇn x¸c ® Þ nh vµ c© n chÝ nh x¸c ® Õn 0,001g. Cho l−îng mÉu 

thö ® · c© n ® ã vµo chÐ n nung råi ® Æ t chÐ n nung vµo lç gi÷a cña tÊm ami n̈g (3.2). §èt nãng 

nåi tõ tõ b»ng ® Ìn khÝ  (3.3), cÈn thËn ® Ó cao su kh«ng bÞ  b¾ t löa. NÕu mÉu bÞ  hao hôt, do b¾ n 

ra hay næ i bät th×  cÇn ph¶i lµm l¹i thÝ  nghiÖm trªn víi mét l−îng mÉu thö míi. Khi cao su bÞ  

ph© n huû thµnh mét khèi, dÇn dÇn t n̈g nhiÖt cho ® Õn khi c¸c s¶n phÈm ph© n huû dÔ bay h¬ i 

® · ® −îc t¸ch hoµn toµn vµ chØ  cßn l¹i phÇn kh« cã chøa c¸cbon. Lóc ® ã chuyÓn chÐ n nung 

vµo lß móp ë nhiÖt ® é 550 ± 25oC hÐ  më cöa lß ® Ó cung cÊp ® ñ kh«ng khÝ  ® Ó oxy ho¸ c¸cbon. 

TiÕp tôc nung cho ® Õn khi c¸cbon ® · bÞ  oxy ho¸ hoµn toµn vµ thu ® −îc mét l−îng tro 

s¹ch. LÊy chÐ n cã tro ra khái lß, lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é m«i tr−êng trong b× nh hót Èm vµ c© n 

chÝ nh x¸c ® Õn 0,001g. Sau ® ã l¹i nung chÐ n cã tro kho¶ng 30 phót trong lß móp ë nhiÖt ® é 

550 ± 25oC, råi l¹i lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung quanh trong b× nh hót Èm vµ c© n l¹i víi ® é 

chÝ nh x¸c ® Õn 0,001g khèi l−îng sau nµy kh«ng ® −îc kh¸c víi khèi l−îng ban ® Çu qóa 

0,001g, trong tr−êng hîp lµ cao su thiªn nhiªn th«, hoÆ c h¬ n 1% tÝ nh t−¬ ng ® èi so víi l−îng 

tro cña cao su thiªn nhiªn th«, hoÆ c h¬ n 1% tÝ nh t−¬ ng ® èi so víi l−îng tro cña cao su hçn 

hîp th« vµ l−u ho¸. NÕu yªu cÇu kh«ng ® ¹t th×  lÆ p l¹i qu¸ tr× nh nung, lµm nguéi vµ c© n cho 

® Õn khi sù chªnh lÖch vÒ  khèi l−îng gi÷a lÇn c© n liªn tiÕp ® ¹t yªu cÇu. 

Chó thÝ ch: 

1. §èi víi cao su hçn hîp cao su l−u ho¸ cã thÓ sö dông nhiÖt ® é 950 ± 25oC. NÕu 

dïng nhiÖt ® é ® ã th×  kh«ng dïng ® Ü a nh«m vµ chËu nh«m vµ trong b¸o c¸o thö nghiÖm ph¶i 

ghi râ nhiÖt ® é ® · dïng vµ lý do v×  sao ph¶i dïng nhiÖt ® é ® ã. 

2. §èi víi cao su thiªn nhiªn th«, c¸c lÇn c© n ph¶i ® ¹t ® Õn ® é chÝ nh x¸c 0,001 g. 

6.2. Ph−¬ ng ph¸p B 

§èt nãng chÐ n nung s¹ch, kh«ng ® ùng g×  (3.1) cã dung tÝ ch thÝ ch hîp trong kho¶ng 30 

phót ë trong lß móp (3.5) ë nhiÖt ® é 550 ± 25oC. Lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung quanh trong 

b× nh hót Èm vµ c© n chÝ nh x¸c ® Õn 0,001 g c© n mÉu thö kho¶ng 5 g ® èi víi cao su thiªn nhiªn, 

hoÆ c 1 – 5 g ® èi víi cao su hçn hîp hay l−u ho¸, tuú theo l−îng tro cÇn thu vµ c© n chÝ nh x¸c 

® Õn 0,001 g. Gãi trong giÊy läc kh«ng tro (3.4) vµ ® Æ t vµo chÐ n nung. Cho chÐ n vµo lß ë nhiÖt 

® é 550 ± 25oC vµ ® ãng nhanh cöa lß. Trong mét giê ® Çu kh«ng ® −îc phÐ p më cöa lß ® Ó tr¸nh 

sù bèc ch¸y cña khÝ  ® èt. 
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Sau mét giê hÐ  më cöa lß ® Ó cung cÊp ® ñ oxy ® Ó oxy ho¸ c¸cbon. TiÕp tôc ® èt nãng 

cho ® Õn khi c¸cbon hoµn toµn bÞ  oxy ho¸ vµ thu ® −îc mét l−îng tro s¹ch. 

LÊy chÐ n vµ chÊt dùng trong chÐ n ra khái lß, lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung quanh, trong 

b× nh hót Èm vµ c© n chÝ nh x¸c ® Õn 0,001 g. Sau ® ã l¹i ® èt nãng chÐ n nung vµ chÊt ® ùng trong 

chÐ n ® ã kho¶ng 30 phót trong lß móp ë nhiÖt ® é 550 ± 25oC lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung 

quanh trong b× nh hót Èm vµ c© n l¹i chÝ nh x¸c ® Õn 0,001 g. Khèi l−îng nµy kh«ng ® −îc kh¸c 

víi khèi l−îng ban ® Çu qu¸ 0,001 g ® èi víi cao su thiªn nhiªn th«, hoÆ c kh«ng qu¸ 1% tÝ nh 

t−¬ ng ® èi theo l−îng tro ® èi víi cao su hçn hîp vµ l−u ho¸. NÕu kh«ng ® ¹t ® −îc yªu cÇu nµy 

lÆ p l¹i qu¸ tr× nh nung, lµm nguéi vµ c© n cho ® Õn khi sù kh¸c nhau vÒ  khèi l−îng gi÷a c¸c lÇn 

c© n liªn tiÕp ® ¹t yªu cÇu. 

Chó ý: 

1. V×  cöa lß ph¶i ® −îc ® ãng l¹i nhanh vµ gi÷ nh− vËy sau khi cho chÐ n nung vµo lß, 

nªn nÕu ph¶i x¸c ® Þ nh ® é tro nhiÒ u lÇn th×  thÝ ch hîp h¬ n c¶ lµ ® Æ t c¸c chÐ n nung ® ã vµo mét 

khay thÝ ch hîp. TÊt c¶ c¸c chÐ n ® ã ph¶i ® −îc cho vµo lß cïng mét lÇn. 

2. NÕu bÒ  mÆ t cña líp tro trong chÐ n c¸ch miÖng chÐ n kho¶ng 3 mm th×  ph¶i huû bá 

thÝ  nghiÖm lµm l¹i thÝ  nghiÖm, nh−ng dïng l−îng mÉu Ý t h¬ n hoÆ c dïng chÐ n to h¬ n. Cã thÓ 

dïng ph−¬ ng ph¸p A xen kÏ thay cho ph−¬ ng ph¸p B. 

3. §èi víi cao su th«, c¸c lÇn c© n ph¶i ® ¹t ® Õn ® é chÝ nh x¸c 0,0001 g. 

6.3. Ph−¬ ng ph¸p C 

§èt nãng chÐ n nung (3.1), s¹ch cã cì thÝ ch hîp trong 30 phót trong lß móp (3.5) ë 

nhÞ ªt ® é 950 ± 25oC, lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung quanh trong b× nh hót Èm vµ c© n chÝ nh x¸c 

® Õn 0,001 g. CÇn mét l−îng mÉu thö kho¶ng tõ 1 – 5 g cao su hçn hîp hoÆ c l−u ho¸ vµ c© n 

chÝ nh x¸c ® Õn 0,001 g. §æ  kho¶ng 3,5 ml axit sunfuric ® Ëm ® Æ c (4) vµo mÉu thö sao cho chç 

cao su ® ã hoµn toµn bÞ  thÊm −ít. §Æ t chÐ n ® · ® ùng mÉu ® ã vµo mÉu gi÷a cña tÊm ami n̈g 

(3.2) vµ ® èt nãng tõ tõ b»ng ® Ìn khÝ . Lóc ® Çu ph¶n øng, hçn hîp phång lªn, th×  cho löa nhá ® i 

® Ó tr¸nh bÞ  mÊt mÉu thÝ  nghiÖm. Khi ph¶n øng gi¶m, t n̈g nhiÖt lªn cho ® Õn khi l−îng axit d− 

bay h¬ i hÕt, vµ cßn l¹i phËn cÆ n kh« chøa c¸cbon. Cho chÐ n vµ chÊt ® ùng trong chÐ n vµo lß, 

duy tr×  nhiÖt ® é ë 950 ± 25oC vµ ® èt nãng kho¶ng 1 giê cho ® Õn c¸cbon bÞ  oxy ho¸ hoµn toµn 

vµ thu ® −îc mét l−îng tro s¹ch. LÊy chÐ n ra khái lß lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung quanh vµ c© n 

chÝ nh x¸c ® Õn 0,001 g. Sau ® ã l¹i ® èt nãng chÐ n ® ã kho¶ng 30 phót trong lß móp ë nhiÖt ® é 

950 ± 25oC, lµm nguéi ® Õn nhiÖt ® é xung quanh trong b× nh hót Èm vµ c© n l¹i chÝ nh x¸c ® Õn 

0,00 1 g. 
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NÕu khèi l−îng c© n lÇn sau kh¸c lÇn c© n tr−íc qu¸ 1% t−¬ ng ® èi theo l−îng tro; lÆ p l¹i 

qu¸ tr× nh ® èt nãng lµm nguéi vµ c© n cho ® Õn khi sù kh¸c biÖt gi÷a c¸c lÇn c© n nhá h¬ n 1% 

t−¬ ng ® èi theo l−îng tro. 

7. TÝ nh kÕt qu¶ 

§é tro ® −îc tÝ nh b»ng phÇn tr m̈ khèi l−îng, theo c«ng thøc 

100.
m

mm

o

12 −  

Trong ® ã: 

mO – lµ khèi l−îng phÇn tö, tÝ nh b»ng g; 

m1 – lµ khèi l−îng chÐ n kh«ng, tÝ nh b»ng g; 

m2 – lµ khèi l−îng chÐ n vµ tro, tÝ nh b»ng g; 

8. Biªn b¶n thö nghiÖm 

Biªn b¶n thö nghiÖm bao gåm néi dung sau: 

a) TÊt c¶ c¸c chi tiÕt cÇn thiÕt ® Ó ® ång nhÊt hoµn toµn phÇn thö hoÆ c mÉu thö 

b) Tµi liÖu tham kh¶o cho tiªu chuÈn nµy 

c) Ph−¬ ng ph¸p ® · sö dông – ph−¬ ng ph¸p A, ph−¬ ng ph¸p B hay ph−¬ ng ph¸p C. 

d) NhiÖt ® é ® · sö dông vµ lý do t¹i sao chän nhiÖt ® é 950oC ® èi víi ph−¬ ng ph¸p A.  

e) §é tro cña s¶n phÈm thÝ  nghiÖm b»ng phÇn tr m̈ khèi l−îng 

f) Ngµy thÝ  nghiÖm 
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Phô lôc 

Tµi liÖu tham kh¶o 

ISO 248. C¸c lo¹i cao su th« - x¸c ® Þ nh hµm l−îng chÊt dÔ bay h¬ i. 

ISO 1795. Cao su th« ë trong kiÖn – lÊy mÉu. 

ISO 1629. C¸c lo¹i cao su vµ mñ – danh ph¸p (thuËt ng÷) 

ISO 1796. Cao su th« - chuÈn bÞ  mÉu. 


