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TCVN 7072 : 2002

BOT GIAY - XAC BINH DO NHOT GIOI HAN BANG DUNG DICH BONG ETYLENDIAMIN
(CED)

Pulp - Determination of limiting viscosity number in cupri ethylene diamine (CED) solution
L&i gi&i thiéu
D0 nhét (hodc dd nhét ddng hoc), ky hiéu  cla chat Idng dwgc xac dinh theo cong thirc Niuton

trong dé
la (rng suat trwot;
I& dd nhot
AV e e Lo
= a0 la gradien toc do (v la téc d6 chuyén dong cua mdt mat phang so véi mat phang khac va
z 1a toa dd vudng goc véi hai mat phang).

Trong trang thai khdng theo thuyét Niuton, thuwong & truong hop dung dich cao phan t& nhw
xenluyld, thi ty sé cla (ing suat trrgt va gradien téc do bién dbi cling véi (ing xudt truot.

S6 liéu can dé danh gia dé nhét giGi han ctia xenluyl6é hoa tan trong dung dich (dinh nghia va ky
hiéu xem diéu 4) dwoc 1dy theo gia tri do clia 6ng nhét ké dang mao dan, két qua cia phép do
chiu &nh hwédng 16n cla tée do trwot. Tré ngai nay co thé dugc gidi quyét bang cach xac dinh
tinh chat doé nhét & nong do6 bot gidy thap, nhw vay anh hwdng cla toc do trrot sé thap, hoac
b&ng céach xac dinh tai tc do truot I&p lai tai cAc phong thi nghiém khac nhau. Trong tai liéu nay,
hai cach xac dinh trén da dwoc chirng minh, khi dd nhét gi¢i han nhd hon 1000ml/g thi dung
cach A sé cho két qua twong dwong. DG voi gia tri d6 nhét gidi han I16n hon thi diung cach B sé
cho két qua hoi cao hon, nguyén nhan do tdc do truot thap hon.

Cach A

Nong doé bot gidy (c) dwoc chon nhan v&i dé nhét gigi han sé cho tichcda| ].c=1,0dén 1,5
twong tng véi dd nhot twong ddi /o bang 2,3 dén 3,4. Tai ndng dod thdp nhu vay, anh huéng
clia toc do trivot co thé bd qua va phép xac dinh thdi gian chay clia dung dich va dung méi pha
lodng co thé tién hanh trong ciing mot nhét ké.

Cach B

Nong dd bdt gidy (c) duwoc chon nhan véi do nhét gigi han sé cho tich ctia [ ].c = 3,0 £ 0,4 twong
(rng voi dd nhét twong dbi / o bang 6 dén 10. Phép xac dinh sé& duwoc tién hanh tai tdc do truot
1ap lai la 200 + 30 s*; nhw vay sé& st dung hai nhét k&, mot cho dung méi pha lodng, mét cho
dung dich. Cach nay dwoc ap dung trong truérng hop do 8ng mao dan clia nhot ké trong cach A
c6 dudng kinh nhé dé bi tc béi cac phan tir khdng hoa tan, hodc trong khi thwe hanh kho dat
dwoc do chinh xac doi héi khi can mat lwgng nhé mau theo cach A trong mét sé triedng hop.

BOT GIAY - XAC PINH PO NHOT GIOI HAN BANG DUNG DICH PONG ETYLENDIAMIN
(CED)

Pulp - Determination of limiting viscosity number in cupri ethylene diamine (CED) solution
1. Pham vi ap dung

Tiéu chuén nay quy dinh phwong phap xac dinh dé nhét gigi han clia bot gidy hoa tan trong dung
dich dong etylendiamin (CED).

Ch thich - D6 nhot 1a gia tri dé xac dinh mirc d6 phan hiy clia xenluyld trong qua trinh ndu va
tay trang. Mirc d0 phan hly nay sé anh hudng I&n téi sw thich hop ctia bot gidy dung dé ché
bién hoa hoc va lam gidy.

2. Tiéu chuan vién dan
TCVN 4407 : 2001 B6t gidy - Xac dinh dé kho



3. Nguyén tac

Xé&c dinh thoi gian chay cla dung moi pha lodng va dung dich bot gidy qua nhot ké dang mao
dan tai ndng do xac dinh & nhiét d6 25 °C. Tinh d6 nhét gi¢i han theo céng thirc Martin tir thoi
gian do dwoc va ndng do da biét cda bot gidy trong dung dich.

4. binh nghia
Trong tiéu chuén nay ap dung céc dinh nghia sau:
4.1. Toc do trwot, G (Shear rate, G)

La gradien t6c do cla |l&ép chét Idng song song v&i huéng chay & chu vi mao dan, duoc xac dinh
theo cbng thirc sau:

trong do

V 14 thé tich gitra hai vach dinh c& ctia nhot ké, tinh bang mililit;
r la ban kinh cia 8ng mao dan, tinh bang centimet;

t; 1a thoi gian chay cla chét 16ng, tinh bang giay;

4.2. D6 nhét twong doi (viscosity ratio)

Do nhét trong doi la ty s6 clia dd nhét dung dich polyme dé dinh ndng dd ( ) va cldia dung moi
twong ng ( o) & cung mot nhiét do:

n

No
Do nhét trong doi la gia tri s6, khong cé don vi.
4.3. Gia s6 d6 nhét twong doi (viscosity relative increment)
La dd nhét twong doi (4.2) trir di 1:

N o H

‘?? 1l I?u’.}

Gia s0 dd nhét twong d6i la gia tri s6, khdng cé don vi.
4.4. Chi s6 dod nhét (viscosity number)
La ty sb cua gia s6 do nhét twong déi (4.3) va nong do polyme (c) trong dung dich :

0
0-C

Pon vi tinh la mililit trén gam
4.5. P06 nhét giéi han, [ ] (limiting viscosity humber)

La gi& tri gi&i han clia do nhét (4.4) tai ndng do lodng vo clng

[ ] lim 0
c 0 O'C

bon vi tinh 1a mililit trén gam
5. X ly mau

L&y khoang 10 g mau kho tuyét déi, tach thanh Iép mong va xé thanh cac manh nhé. Néu bot
gidy khong thé danh toi dé dang khi lac trong nwéc cat va cac manh dong (6.2.3), thi phai danh
toi mau thir trong nwdc bang dung cu phu hop, sau dé xeo thanh to trén phéu Buchner va lam
kho tai nhiét d6 dudi 60 °C.



6. Cach A - Xac dinh d6é nhét giéi han & nong do bot gidy thap

6.1. Héa chat

Chi str dung héa chét phan tich va nwéc cat hoac nwéc da dwgc khir ion.
6.1.1. Dung dich déng etylendiamin (CED)

Dung dich CED béo hoa v&i dong hydroxyt (I1).

Dung dich c6 chira 1,0 mol déng, va 2,0 mol etylendiamin trong mét lit. Dung dich c6 s&n & dang
thwong pham hodc dwgc diéu ché va phan tich theo phu luc A. Khi str dung dung dich thuong
pham, phai kiém tra ndng do clia dong va etylendiamin theo A.7 phu luc A.

Néu ndng do clia dong va etylendiamin sai khac qua + 2% so vai gia tri quy dinh thi phai chuan bi
dung dich mai.

Chd thich - Dung dich CED gay di &rng cho da, nén tranh d€ da ti€p xtc véi dung dich.
Etylendiamin la chat bay hoi, nén co thé gay di rng dworng hé hdp. Khong dwoc ding mém dé
hat dung dich CED.

6.1.2. Pha loang dung dich CED, 50%

Dung pipet Iy 25,0 ml dung dich CED (6.1.1) cho vao binh hoa tan (6.2.2), b6 sung bang pipet
25,0 ml nwée cat va lac déu cho téi khi hoa tan hét.

6.2. Thiét bi, dung cu
CAc thiét bi thong thuong trong phong thi nghiém va
6.2.1. B6 6n dinh nhiét

C6 kha nang duy tri dwgc nhiét dé 25 °C + 0,1 °C phu hop véi binh hoa tan (6.2.2) va c6 bom dé
nuéce lwu théng qua vo boc cla nhét ké (6.2.6 va 7.2.1)

6.2.2. Binh hoa tan

Binh hoa tan phai bao dam day duoc hét khong khi con lai ra, khi trong binh chira 50 ml dung
dich th&r nghiém.

Ch thich - C6 thé st dung binh lam bang polyethylen cé nit van va miéng dém cao su. Trong
thurc hanh c6 mét s6 loai binh cho phép nguwdi phan tich vira ddy khdng khi va déng nap binh
bang nut van trong cung mot thao tac. Néu bdt gidy khé hoa tan, sir dung binh canh bang. Khéng
khi cling c6 thé dugc ddy ra bang ludng khi nito.

6.2.3. Cac manh déng

Cac manh dong duoc lay tir dong dién phan hodc la cac doan day dong c6 duong kinh xap xi 3
mm va chiéu dai khoang 10 mm va 20 mm. Trwdce khi str dung phai lam sach cac manh dong
bang axit nitric lodng sau doé rtra bang nudc cat va dé kho.

6.2.4. Can phan tich

Can phan tich cé do chinh xac té&i + 0,1 mg
6.2.5. Pong ho bam giay

Bong hd bam giay chinh xac téi 0,1 giay.
6.2.6. Nhét ké dang mao dan

Nhat ké cé vo boc chira nwéc dwoc ndi vai bo 6n dinh nhiét (6.2.1), bao dam thoi gian chay cua
dung méi pha lodng (6.1.2) khoang 40 giay va téc do trwot (4.1) khoang 400 giay™ véi néng do
bét gidy saocho[ ].c=15va / (=34

Nhét ké phu hop duoc chira & hinh 1.

Kich thwdc tinh bang milimet
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Hinh 1 - Nhét ké thich hop dé xac dinh dd nhét giéi han theo cach A
6.2.7. May lac
6.3. Cach tién hanh
6.3.1. Chon ndng d6 cua dung dich (xem phu luc C)

6.3.1.1. Néu biét dugc khodng dé nhat gidi han ciia mau, chon néng do cla dung dich theo bang
1

Bang 1 - Nong dé c st dung la ham s6 cua d6 nhét gi¢i han ma sé dwoc do
Do nhét gi¢i han, [ ], mlig Lwong mau, mg/50ml Néng dé c, g/ml
<200 250 0,005
201 - 400 200 0,004
401 - 600 125 0,0025
601 - 900 80 0,0016
901 - 1200 60 0,0012
1201 - 1500 45 0,0009

6.3.1.2. Néu khong biét dwgc khoang gia tri do nhaét gidi han cia mau, thi tién hanh thir & néng
dd 125 mg/50 ml. Néu dd nhét gidi han do dwoc khdng & trong khoang nhuw bang 1 véi nong do
do, thi ti€n hanh lai phép thir véi ndng doé chon theo gia tri 6 nhét gidi han xac dinh dwoc trong
phép thtr truéec.

6.3.2. Can mau

Can khéi lvgng da chon cla mau thir chinh xac t&i + 0,5mg va cho vao binh hoa tan (6.2.2).
Cung thoi diém dé can mau dé xac dinh do kho theo TCVN 4407 : 2001.

6.3.3. Chuan bi dung dich thir nghiém

Dung pipet lay 25,0 ml nwéc cét cho vao mau thir, cing véi mét s6 manh dong (6.2.3). Bong nap
binh lai va dat I1&n may lac, I&c cho t&i khi mau phan tan hoan toan (thwdng khoang 30 phat).
Dung pipet (str dung pipet loc) b6 sung 25,0 ml dung dich CED (6.1. 1) va day hét khong khi trong
binh ra. Béng nap binh lai, 1ac trong khoang 2 gi®, v&i binh canh phang dat binh theo chiéu
chuyén déng ctia may l&c (xem cha thich 1). Ngam binh trong bd 6n dinh nhiét (6.2.1) cho t&i khi
nhiét do dat 25 °C + 0,1 °C.




Chu thich

1) B6t gidy xt ly kiem lanh va bot gidy chua tdy trang c6 do nhét cao, nén nhiéu khi rat khé hoa
tan; D€ hoa tan bot gidy, dau tién tién hanh hoa tan bot gidy trong dung dich CED nong do thap.
Cac budc tién hanh tuan tw nhu sau: lam cho bot gidy thanh dang huyén pha déc bang 25 ml
nuGce cét, bd sung 5 ml dung dich CED (6.1.1); tién hanh lac va bé sung thém 5 ml dung dich
CED (6.1.1) ct¥ tién hanh nhw vay cho t&i khi tong lweng dung dich CED (6.1.1) la 25,0 ml. Bé
han ché& dén murc thap nhat sy phan hiy do qua trinh I&c thi thoi gian I&c cang rat ngén cang tét.
Da6i voi bot gidy co6 dd nhot thap, thoi gian Iac khoang 3 phat 1a da.

2) Oxy c6 &nh hwdng tdi sy phan hly ctia xenluyld trong dung dich CED, cén than dé tranh sw
tiép xuc gitba khdng khi va xenluyld trong dung dich CED. Thuc hién diéu nay bang cach st dung
binh hoa tan lam bang polyethylene

6.3.4. Xac dinh th&i gian chay cua dung dich

Duing bd 6n dinh nhiét dé diéu chinh nhiét dé clia dung mdi pha lodng (6.1.2) va dung dich thir
nghiém (6.3.3) dat 25 °C + 0,1 °C

Cho mét phan dung mai pha loding (6.1.2) vao nht ké (6.2.6) bang cach hat. BE cho chét 16ng
chay. Khi mat cong clia chat 1dng cham vach trén nhot ké thi bat dau tinh thdi gian cho téi khi
mat cong clia chat Idng cham vach dudi, chinh xac téi + 0,2 gidy. Néu str dung nhét ké chay tw
do, thi thé tich chay sé& chay doc theo thanh coc dé tranh anh hwédng cla strc cdng bé mat. Dling
dung dich thtr nghiém dé rtra nhot ké va tién hanh do thoi gian chay cla dung dich thir nghiém
nhw d6i véi dung moi pha lodng.

Tién hanh phép do it nhat la hai lan, sw sai khac ctia két qua phai trong khoang * 2,5 %.
6.4. Tinh toan
6.4.1. PO nhét twong doi

D0 nhét twong doi ’71 duoc tinh theo cong thirc sau
o

n_t
Mot
trong do

t 1a thoi gian chay cda dung dich thir nghiém, tinh bang giay;
to1a thoi gian chay ctia dung mai pha lodng, tinh bang giay;
6.4.2. b6 nhét gié¢i han

T gia tri dd nhét trong doi tinh dwoce (6.4.1) tra bang & phu luc B nhan dwoc giatricta[ ].c.
Biét dwgc ndng dod dung dich, tr d6 tinh dd nhét gigi han, 18y chinh xac téi hang don vi.

Cac gia tri trong bang & phu luc B dwoc tinh theo cong thirc Martin

Ig (d6 nhét gici han) = 1g[ 1 1Ig c° k[ e

trong dé

0
0-C

la chi s8 dd nhat, tinh bang mililit trén gam;

k 1a hang sé thic nghiém (v&i dung dich bot gidy - CED k = 0,13)

c landng do (theo khdi lvgng kho tuyét doi) cla bot gidy trong dung madi pha lodng (6.1.2), tinh
bang gam trén mililit;

7. Cach B - Xac dinh d6 nhét gidi han tai toc do trwot cé kha nang lap lai
7.1. Héa chat

Dung dich dong etylendiamin (CED) dwoc quy dinh trong 6.1.1 va 6.1.2

7.1.1. Glycerol: dung dich cé ndng d6 65% trong nuwédc, dd nhét khoang 10 mPa.s



7.2. Thiét bi, dung cu

Cac thiét bi thong thuong trong phong thi nghiém, bd on dinh nhiét, binh hoa tan, manh déng,
dong hd bam giay, nhét ké nhu quy dinh trong 6.2.1 dén 6.2.6 va:
7.2.1. Nhét ké dang mao dan
Nhat ké c6 vo boc chira nwde dwoc néi véi bo 6n dinh nhiét (6.2.1) ¢6 thdi gian chay cla chét
I6ng khoang 100 giay v&i dung dich c6 dé nhét tvong déi / o = 8,3 tai tdc do trwot (4.1) 1a 200 +
30 s™. Nhat ké thich hop dwoc chira & hinh 2.

Kich thwdc tinh bang milimét
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Hinh 2 - Nhét ké thich hop dé xac dinh dd nhét gii han theo phwong phap B
7.3. Hiéu chuan nhét ké

St dung nhét k& quy dinh trong (6.2.6) 1am nhdt ké hiéu chuén, do thoi gian chay & nhiét do
25°C + 0,1°C cua dung dich glycerol (7.1.1) va dung méi pha lodng (6.1.2). Ti€n hanh do nhw quy
dinh trong 7.4.4.

Ciing theo cach nhw vay, do thoi gian chay cla dung dich glycerol trong nhot ké sé duwoc hiéu
chuén (7.2.1). Tinh hé s6 dd nhét (f) va hang s6 nhét ké h theo cong thirc sau

t

f —c
t,

oL
t

trong dé

t. 1a thoi gian chay clia dung dich glycerol trong nhét ké hiéu chudn, tinh bang giay;

t, 1a thoi gian chay cia dung dich glycerol trong nhét ké dwoc hiéu chudn, tinh bang giay;
ts 1a thoi gian chay clia dung méi pha lodng trong nhét ké hiéu chuén, tinh bang giay;

Hé s6 do nhot (f) a gia tri khong déi cua moi nhét ké va hang sé nhaét ké (h) phu thude vao dung
moi str dung. B@&i vay, hang so (h) phai dwoc xac dinh lai khi str dung dung dich CED méi.

7.4. Cach tién hanh
7.4.1. Chon nong d6 cua dung dich (xem phu luc C)



7.4.1.1. Néu biét dwoc khoang gia tri ctia dd nhét gidi han, chon ndng do cua dung dich theo
bang 2

Bang 2 - Nong do c s€ dwoc st dung la ham s6 cua d6 nhét gi¢i han [ ] ma sé dwoc do

D nhét gidi han, [ ] Lwong mau, Noéng db c,
milg mg/50ml g/ml
<400 250 0,005
400 - 650 250 0,005
651 - 850 200 0,004
851 - 1100 150 0,003
1101 - 1400 120 0,0024

7.4.1.2. Néu khdng biét dwoc khoang gia tri clia dé nhét gidi han, thi ti€n hanh thir véi khoi
lvong mau 1a 150 mg/50 ml. Néu dd nhét gidi han do dwoc khéng trong khoang nhw bang 2 &
noéng do do, thi ti€n hanh lai phép thtr v&i ndng dd chon theo gié tri dd nhét gidi han xac dinh
dwoc trong phép thir truéc.

7.4.2. Can mau

Can khéi lvgng mau da chon chinh xac toi + 0,5 mg, cho vao binh hoa tan (6.2.2). Cung thoi
diém dé ti€n hanh can mau dé xac dinh do kho theo TCVN 4407 : 2001.

7.4.3. Chuan bi dung dich thir nghiém

Dung pipet lay 25,0 ml nwéc cat cho vao mau thir, ciing véi mot s6 manh dong (6.2.3). Bong nap
binh lai va dat I1&én may l&c, l&c cho t&i khi mau phan tan hoan toan. Dung pipet bé sung 25 ml
dung dich CED (6.1.1) va day hét khong khi trong binh ra. ®ong nap binh lai va I4c lién tuc cho
t&i khi mau thir hoa tan hoan toan (xem chd thich & 6.3.3). Ngam binh trong bd én dinh nhiét (6
2.1) cho t&i khi nhiét do dat 25 °C + 0,1 °C.

7.4.4. Xac dinh th&i gian chay cua dung dich

Bang cach hat, cho mét phan dung dich thir nghiém (7.4.3) vao nhét ké (7.2.1). Cho dung dich
chay. Khi mit cong ctia dung dich cham vach trén cia nhét ké thi bat dau tinh thoi gian cho téi
khi mat cong cta dung dich cham vach dwéi, chinh xac téi £ 0,2 giday. Néu st dung nhét ké chay
tw do, thé tich chay sé chay doc theo thanh cdc dé tranh anh hwdng cla strc cang bé mat.

Tién hanh it nhat la hai lan do, sw sai khac cla két qua phai & trong khoang + 2,5%.
7.5. Tinh toan két qua

7.5.1. D6 nhét twong d6i /o dwoc tinh theo cong thirc sau

i =h.t

Mo
trong dé
h 1a hang s6 clia nhat ké duoc xac dinh trong 7.3, tinh bang giay™?;
t 1a thoi gian chay ctia dung dich thir nghiém, tinh bang giay;
7.5.2. PO nhét gi¢i han

T gi& tri dd nhét twong déi (7.5.1) tra bang & phu luc B nhan dwoc gia tri cla [ ].c. Biét duoc
ndéng dod dung dich, tlr dé tinh dé nhét giGi han [ ], 1ay chinh xac t&¢i hang don vi.

Céac gia tri trong bang & phu luc B dwgc tinh theo céng thirc Martin

0

Ig (@0 nhét giGihan) =Ig [ ]1= Ig -k[ lc

trong do



