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TIEJ CHUAN VIET NAM NHOM |
CAO SU ~ TCVN 4865-89
Xac dinhdotro | (1ISO 247-78)
RUBBER

Determination of ash

Tiéu chuén nay hoan toan phihg v4 1ISO 247-78.
1. QUY Bl NH CHUNG

1.1. Tiéu chu&n nay quy d i nh ba phung phap d éxacd i nhd 6 tro clia cao su thd, cao

su hén hgd va cao su lui hoa.

Tiéu chuén nay khéng cho d 6 tro 1a ham lung hoa hoc cac ché vo co clia cao su hén
hg hay luw hoa. £5 1a trach nhiém clia nha pha n ti ch, ngui phai biét @ us tac d 6ng clia cac

phu gia cao su & nhiét d 6 cao.

1.2. Cac phwng phap A va B khéng ding d & xac d i nh d 6 tro clia cao su lui hoa hay

cao su hén hgd ¢6 chira clo, brém hay i6t.
1.3. Khoéng ding phuw ng phap C cho cao su thién nhién tho.

1.4. Cac hg ché Lithi va Flo phan (tng vd ché n nung bang s sétao thanh hg ch&
bay hdi nén cho két qua d 6 tro thp. Ché n nung bach kim d ut ding d & xac d i nh d 6 tro cla

cao su d abi poélime hoa cé chira Flo va Liti.

1.5. Viéc s dung phuwing phap xac d i nh d 6 tro khac nhau khéng cho cac két qua
giéng nhau va trong bao cao thr nghiém can phai ghi ré phuw ng phap d asi dung.

2. NGUYEN TAC CUA CAC PHUNG PHA

2.1. Phuwing phap A.

Bot néng lumg mau third dcan d & xac d i nh khéi lumg trong mot chén nung trén d én
khi . Sau khi tach ra d ut nhiing san phdm pha n huy dé bay hai thi chuyén chén d 6 vao 1o
mup. Mau d us nung cho d é&n khi t& ca cac ché co6 cacbon chay hét va chi con lai moét khéi
c6 khéi lung khéng d 6 i.

2.2. Phuing phap B
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Nung lumg mau th&rd dcan d & xac d i nh khéi lumg va géc trong gidy boc khong tro va
d a ttrong ché n nung. B tchén céd ung mau vao |6 cho d &n khi cac san pham pha n huy nhe

d abi tach ra hét, cac ché chira cacbon d € u d achay hét chi con lai mét khéi lumg khong d 6 .
2.3. Phuing phap C

Nung lung mau third &ca n trong chén nung c6 d ung axi t sunfuric, d 4u tién bang d &
khi va sau d 6 trong 106 mup cho d én khi cac ché c6 cacbon d@ dchay hét va thu @ ut mot khoi
lumg khong d & i.

3. CAC THIET B|

3.1. Ché n nung bang s, dioxit silic, hod c bach kim, cé dung ti ch gan 50ml. B5i v4 céac
loai cao su t6 ng hgd cho phép ding loai chén c6 dung ti ch t&i thiéu 25ml cho méi gam mau

thrhoa c c6 thé ding mét d T a nhém hay chau c6 dung ti ch x&p xi  50ml.

3.2. Tam Amizng (cho phuing phap A va C) hi nh vuéng canh 100 mm, day khoang 5

mm, c6 moét 16 & gilia khay vd ché n nung. Khoang 2/3 chén la & phi a duj t&m amizng.
3.3. Bn Bunsen (ding cho phuing phap A va C) hoa c hai d én khi twng tu.
3.4. Gi&y loc (chi ding cho phuw ng phap B). Ding loai khdng tro, @ wing ki nh 150 mm.

3.5.Lomup cdld pmdtdng hoid &€ gitip cho viécd i€ uchi nh khéng khi thd iquald (d i€ u
nay cling c6thé d atd us bang cach d i€ uchi nhd 6 mdcla cliald). Can cothiétbi d i€ uchi nh
nhiétd & d & duy tri nhiét d 6 550 + 25°C hoa ¢ 950 + 25°C.

4. HOACHAT
Axi t sunfuric (chi ding cho phw ng phap C) loai ding cho pha n ti ch, d=1,84 g/ml.
5. CHUAN B MAU THU

5.1. M&u thr clia cao su thién nhién thd d ut cd tra tt mau d ad us lam d 6ng d é u.
Mau thif cao su tho t6 ng hgd séd us ¢ t tir cao su tho thu d us sau khi d 4tién hanh xac d i nh
ham lung ch& dé bay hai theo TCVN 4863-89 (ISO 248-1978).

5.2. M&u th{r clia hén hgd cao su séd us tan bang tay.

5.3. Cac mau thir clia cao su d aluw hoa s&d ug can thanh tam, hoa ¢ d ut nghién

bang may nghié n hay d us tan nhd bang tay.

Chu y. Can tién hanh r& cn than d € d Am bao cho mau thé clia hdn hg cao su va

cao su d aluw hoa la mau thir d ai dién.
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6. CACH TIEN HANH
6.1. Phuing phap A

Nung chén nung d 4d ut lam sach (3.1) va c6 dung ti ch thi ch hg trong khoang 30
phut G trong 16 map (3.5) & nhiét d 6 550 + 25°C lam ngudi d én nhiét d & xung quanh trong mot
bi nh hit &m va ca n chi nh xac d én 0,001g. L&y mét lumg khodng 5g cao su hén hgd hoa ¢ cao
su lu hod, tuy theo khéi lumg tro can xac d i nh va can chi nh xac d &n 0,001g. Cho lunhg mau
th0rd acan d 6 vao chén nung réi d 4 t chén nung vao 16 gitia clia t&m amizng (3.2). Bt néng
ndi tirtrbang d é khi (3.3), can than d & cao su khéng bi ba t1lka. Néumaubi hao hut, do ba n
ra hay né i bot thi can phai lam lai thi nghiém trén vd moét lung mau thé md. Khi cao su bi
pha n huy thanh mét khéi, dan dan tang nhiét cho d én khi cac san phdm phan huy dé bay hai
d ad ug tach hoan toan va chi con lai phan khé cé chira cacbon. Luc d 6 chuyén ché n nung

vao 16 mUp 6 nhiét d 6 550 + 25°C hé md cliald d € cung c& d G khong khi d & oxy hoa cacbon.

Tiép tuc nung cho d én khi cacbon d dbi oxy hoa hoan toan va thu @ ut mét lung tro
sach. L&y chén c6 tro ra khai 10, 1am ngudi d &n nhiét @ 6 méi truing trong bi nh hat am va can
chinh xac d én 0,001g. Sau d 6 lai nung chén ¢6 tro khoang 30 phut trong 16 map & nhiét @ 6
550 + 25°C, r6i lai lam ngudi d én nhiét d 6 xung quanh trong bi nh hit &n va can lai vd d 6
chinh xac d én 0,001g khéi lung sau nay khong d ut khac vd khéi lumg ban d au qua
0,001g, trong trusng hg l1a cao su thién nhién thd, hod ¢ han 1% tinh twng d 6i so v4 lung
tro clia cao su thién nhién thd, hod ¢ han 1% tinh twng d &i so vd lung tro clia cao su hén
hg thd va lw hoa. N&u yéu cau khong d at thi 13 p lai qué tri nh nung, 1am ngudi va ca n cho

d én khi su chénh léch vé khéi lumg gila Ian ca n lién ti€p d at yéu cau.
Chu thi ch:

1. BBi vd cao su hén hg cao su lw hoa co6 thé st dung nhiét d 6 950 + 25°C. Néu
ding nhiét d 6 d 6 thi khong ding d T a nhdm va chau nhém va trong bao cao thir nghiém phai
ghi rd nhiét @ & @ ading va ly do vi sao phai ding nhiét d 6 d 6.

2. B9i vé cao su thién nhién thd, cac l1an ca n phai d at @ €n d 6 chi nh xac 0,001 g.

6.2. Phung phap B

5t nodng ché n nung sach, khéng d@ ung gi (3.1) ¢ dung ti ch thi ch hg trong khoang 30
phat & trong 16 map (3.5) & nhiét @ 6 550 + 25°C. Lam ngudi d én nhiét d & xung quanh trong
bi nh hat &m va ca n chi nh xac d én 0,001 g ca n mau thirkhoang 5 g d 6i v cao su thién nhién,
hod ¢ 1 —5 g d &i vd cao su hon hgd hay lui hoa, tuy theo lung tro can thu va ca n chi nh xac
d én 0,001 g. Goi trong gidy loc khong tro (3.4) va d & tvao chén nung. Cho ché n vao 16 & nhiét
d 6550 + 25°C va d éng nhanh ctia 16. Trong mét gio d 4u khéng d us phép md clia 16 d & tranh

su boc chay cla khi d 6t.



TCVN 4865 - 89

Sau mét gid hé md clia 16 d € cung cdp d G oxy d € oxy hoa cacbon. Tiép tuc d 6t néng

cho d én khi cacbon hoan toan bi oxy hoa va thu d ut mét lung tro sach.

L&y ché n va ch& dung trong ché n ra khi 16, lam ngudi d én nhiét d 6 xung quanh, trong
bi nh hit &m va ca n chi nh xac d €n 0,001 g. Saud 6lai d 6t néng ché n nung va cha d ung trong
chén d 6 khoang 30 phut trong 16 mup & nhiét & 6 550 + 25°C lam ngudi d én nhiét d 6 xung
quanh trong bi nh hat &m va ca n lai chi nh xac d én 0,001 g. Khéi lumg nay khéng d us khac
v@ khéi lung ban d 4u qua 0,001 g d &i vé cao su thién nhién thd, hod ¢ khong qua 1% tinh
twng d &i theo lung tro d 6i vd cao su hén hg va lwi hoa. Néu khéng d at d ut yéu cau nay
14 p lai qua tri nh nung, lam ngudi va ca n cho d én khi su khac nhau vé khai lung giia cac lan

can lién tiép d at yéu cau.
Chay:
1. Vi clia 16 phai d ut d 6ng lai nhanh va gilr nhuvéy sau khi cho chén nung vao 10,

nén néu phaixacd i nhd dtronhié ulanthi thichhghoncalad & tcacchénnungd 6vao mot

khay thi ch hg. T& ca cac chén d 6 phai d ut cho vao o cing mét 1an.

2. Néu bé ma t cla I tro trong ché n cach miéng ché n khoang 3 mm thi phai huy bd
thi nghiém lam lai thi nghiém, nhung ding lung mau it hon hod c ding chén to han. C6 thé
dung phw ng phap A xen kéthay cho phuing phap B.

3. BBi vG cao su thd, cac 1an ca n phédi d at d én d 6 chinh xac 0,0001 g.
6.3. Phuwong phap C

Bt ndéng chén nung (3.1), sach c6é cdthich hg trong 30 phat trong 10 mup (3.5) &
nhi & d 6 950 + 25°C, lam ngudi d &n nhiét d 6 xung quanh trong bi nh hit &m va ca n chi nh xac
d én 0,001 g. Can mét lumg mau thr khoang tir 1 — 5 g cao su hén hg hod c lui hoa va can
chinh xac d &n 0,001 g. B5 khoang 3,5 ml axit sunfuric d 8am d & ¢ (4) vao mau thrsao cho chd
cao su d 6 hoan toan bi thdm ud. B t chén d 4d ung mau d 6 vao mau gilta clia t&m amiing
(3.2) va d 6t nong tirtirbang d é khi . Luc d du phan ¢ng, hén hg phéng Ién, thi cho IGanhd d i
d € tranh bi ma mau thi nghiém. Khi phan (ng giam, tang nhiét 1én cho d &n khi lumg axit du
bay hai hét, va con lai phan ca n kho chira cacbon. Cho chén va ché d ung trong chén vao 10,
duy tri nhiétd 6 3950 +25°C va d 6t néng khoang 1 gid cho d én cacbon bi oxy hoa hoan toan
va thu d ug mot lung tro sach. L&y ché n ra khoi 16 1am ngudi d én nhiét d 6 xung quanh va can
chinh xac d én 0,001 g. Sau d 6 lai d 6t néng ché n d 6 khodng 30 phut trong 10 mup & nhiétd 6
950 + 25°C, 1am ngudi d én nhiét d & xung quanh trong bi nh hat &m va ca n lai chi nh xac d én
0,001 g.
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Né&u khéi lung ca n lan sau khac lan ca n true qua 1% twing d 6i theo lung tro; 12 p lai
qua tri nh @ 6t néng lam ngudi va ca n cho d én khi su khac biét gilia cac lan can nhd hon 1%

twng d G6i theo lumg tro.
7. TiNH KET QUA
BH tro d uw ti nh bang phan trém khéi lung, theo cong thirc

w.loo

m,

Trong d &:
mo — la khéi lumg phan tl, ti nh bang g;
m, — la khéi lumg ché n khéng, ti nh bang g;
m, — 14 khéi lung ché n va tro, ti nh bang g;
8. BIBN BAN THUNGHIEM
Bién ban thir nghiém bao gébm ndi dung sau:
a) T4 ca cac chi tiét can thiét d € d 6ng nha& hoan toan phan thirhod ¢ mau thi
b) Tai liéu tham khao cho tiéu chun nay
c) Phw ng phap d asi dung — phuw ng phap A, phuw ng phap B hay phuing phap C.
d) Nhiét d 6 d asrdung va ly do tai sao chon nhiét d 6 950°C d 6i v phus ng phap A.
e) B tro clia san pham thi nghiém b&ng phan trim khéi lung

f) Ngay thi nghiém
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PHULLWC
Tai liéu tham khao
ISO 248. Cac loai cao su thd - xac d i nh ham lung cha dé bay hai.
ISO 1795. Cao su thé 4 trong kién — 14y mau.
ISO 1629. Cac loai cao su va ml — danh phap (thuét ngi)

ISO 1796. Cao su thé - chudn bi mau.



