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TCVN 7072 : 2008

ISO 5351 : 2004

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

Pulps - Determination of limiting viscosity number in cupri-ethylenediamine (CED) solution
L&i néi dau
TCVN 7072 : 2008 thay thé TCVN 7072 : 2002.
TCVN 7072 : 2008 hoan toan twong duwong véi 1ISO 5351 : 2004.

TCVN 7072 : 2008 do Ban k¥ thuat Tiéu chudn TCVN/TC 6 Gidy va cacténg bién soan, Téng cuc
Tiéu chuén Do lvdrng Chat lwgng dé nghi, Bd Khoa hoc va Cong nghé céng bd.

Loi gi®i thiéu
D0 nhét (hoac dé nhét dong hoc), ky hiéu |, clia chét I6ng dwgc xac dinh theo cong thirc Niuton
= . @)
trong dé
la (ng suat truot ;
la d6 nhét;
= d./d; la gradien t6c do (v 1a toc do chuyén dong cta mot mat phéng so v&i mét phang khac va
z la toa do vubng goc va&i hai mat phang).

Trong trang thai khong theo thuyét Niuton, thwdong & trwdng hop dung dich cao phéan tér nhuw
xenluyld, thi ty s6 cla (ng suat trrgt va gradien toc do bién d6i cung véi (rng suét trwot.

S6 liéu can dé danh gia do nhot gidi han cla bot gidy hoa tan trong dung dich (thuat ngi va dinh
nghia xem diéu 3) duwoc lay theo gia tri do clia nhét ké dang mao dan. Cac két qua cua phép do
chiu anh huéng Ién cta toc do truot.

Nong do bot gidy ¢ dwgc chon sao cho khi nhan véi do nhat gidi han [ ] sé& cho tich [ ] x ¢ béng
3,0 0,4, trong tng vai ty s6 dd nhét | o bang tir 6 dén 10. Phép xac dinh sé& dugc tién hanh
tai toc do trrot I1dp lai G 1a (200  30) s*; nhw vay sé str dung hai nhét k&, mét dé hiéu chudn va
mot dé do dé nhét clia bot gidy.

Do nhét chia bot gidy trong dung dich CED cho biét do trung hop (DP) cta xenluyl6 (xem phu luc
C). Phép do nay cho biét do phan hiy (sy giam khéi lrgng phan tir xenluyld) trong qua trinh ndu
hod&c tay trang.

Can than trong khi dua ra két luan doi véi do bén clia bt gidy chinh xac tir cac phép do do nhét,
trlr khi sy diéu tra nghién cru triéc d6 da phat hién ra duwgc méi quan hé. M6i quan hé truc ti€p
gita dd bén cua bot gidy va dé nhét khong tim thay.

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

Pulps - Determination of limiting viscosity number in cupri-ethylenediamine (CED)
solution

1. Pham vi 4p dung



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

Phuong phap nay chi yéu duoc ap dung cho bot gidy hoa hoc tay trdng hoa tan trong dung dich
CED, nhung ciing c6 thé dugc ap dung cho mot so loai bot gidy ma co6 thé hoa tan hoan toan
trong dung dich CED.

Chu thich 1 Céac két qua co thé duoc st dung dé danh gia mirc do phan hay xenluyld trong qua

trinh ndu hodc tay trdng. Tuy nhién, két qua dat duoc véi cac mau c6 chira mot lwong dang ké
cac chat khac ngoai xenluyld phai dwoc xem xét moét cach than trong.

Chu thich 2 Chinh x&c nhét, cach tién hanh do dd nhét chi &p dung cho phan polisaccarit cia
mau. Tuy nhién phép do dd nhét cé thé dwoc sir dung cho bét gidy hoa hoc chua tdy trdng co
ham lwgng ligin nhé hon 4 %, vi phan I&n cac bdt gidy nay tan dwgc trong dung dich CED.
Nhuwng bot gidy hda hoc khong tay tréng cé thé hoa tan trong dung dich CED khéng c6 nghia la
sé cho két qua c6 gia tri. Tém lai, két qua doé nhét clia bot gidy cé ham lwong ligin Ién hon 0,5 %
khong duwgc chap nhan cho muc dich yéu cau k¥ thuat.

2. Tai liéu vién dan

CAc tai liéu vién dan sau rét can thiét cho viéc ap dung tiéu ckluz"in. DPoi v&i cac tai liéu ghi nam
cong bo thi ap dung ban dugc néu. Boi véi cac tai liéu vién dan khdng ghi nam céng b thi ap
dung phién ban m@i nhat, bao gdm ca céac slra déi.

TCVN 4360 : 2001 (ISO 7213 : 1981) Bot gidy - Lay mau dé thir nghiém.

TCVN 4407 : 2001 (1ISO 638 : 1978) BOt gidy - Xac dinh do khé.

3. Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chudn nay ap dung cac thuat ngtr va dinh nghia sau.

3.1. Toc do6 trwot (shear rate), G

Gradient téc dd cua I&p chét 16ng song song v&i hwdng chay xung quanh mao dan, dwoc xac
dinh theo cdng thirc sau:

4V
6= @)
trong do:

V 14 thé tich gitra hai vach hiéu chuén dinh c& cha nhét k&, tinh bang mililit;
r la ban kinh cia 6ng mao dan, tinh bang centimet;

t; 14 thoi gian chay clia chét 16ng, tinh bang giay

3.2. Ty s0 d0 nhét (viscosity ratio),  raio

(trwéc day goi la do nhét twong doi)

Ty s6 do nhét  va  clia dung dich polymer cé néng do da dinh va dung moi twong &ng tai
cung mot nhiét dg, tinh theo cong thirc:

ratio= — 3)
0

Chu thich Ty s6 dd nhét la gia tri s6, khdng cé thir nguyén.
3.3. Gia s6 d6 nhét twong doi (viscosity relative increment)
Ty s6 dd nhét (3.2) trir di 1:



— 1 ‘ 4)

Chu thich Gia s6 d6 nhét twong déi la gia tri s6, khdng c6 thr nguyén.

3.4. DO nhét (viscosity number), VN

Ty s8 cta gia s6 dd nhét twong ddi (3.3) va ndng dd polymer ¢, trong dung dich, dwoc tinh bang
gam trén mililit;

0

VN = (5)
0o C

Chu thich Bon vi tinh la mililit trén gam.

3.5. b6 nhét giéi han (limiting viscosity number),

Gia tri gi&i han cuia chi s6 do nhét (3.4) tai ndng dé lodng vo cung:

[1=lim — (6)

Chu thich 1 Bon vi tinh la mililit trén gam.

Ch thich 2 Trong tai liéu, thuat ngtr dé nhét dac treng thudng dwoc sir dung va bang véi chi sé
dd nhét gigi han. Khéng cé hé s6 chuyén déi chung gitra chi s6 dd nhat gidi han tinh bang mi/g
va cac dod nhat khac, dwoc xac dinh bang cac phwong phéap khéac va tinh bang mPa.s (xem [7]).

4. Nguyén tic

Xéc dinh thoi gian chay cda dung moi pha loéng va dung dich bot gidy qua nhot ké dang mao
dan tai ndng do qui dinh & 25 °C. Tinh dd nhét gidi han theo cong thirc Martin (xem [9]) tlr thoi
gian do dwoc va nong do da biét cia dung dich.

5. Thudc thir va vat liéu
Chi str dung héa chét c6 cap do tinh khi€t phan tich va nwéc cat hodc nwéc da dwoc khir ion.

5.1. Dung dich dong etylendiamin (CED), c(ced) = (1,00  0,02) mol/l, bdo hoa véi dong (i)
hydroxit d€ thuan tién, goi la dung dich CED.

Dung dich c6 chita 1,0 mol déng va 2,0 mol etylendiamin trong mot lit. dung dich cé ban san trén
thi trro'ng hodc duoc chuan bi va phan tich nhw mé ta & phu luc A.

Chu thich Dung dich CED gay di trng cho da, tranh dé da tiép xuc v&i dung dich va dung dich
etylendiamin. Etylendiamin dé bay hoi, va tiép xuc lién tuc co thé dan dén nhirng phan tng gay
di 'ng nghiém trong. Khong dwoc hat bang miéng dung dich dong etylendiamin. Dung dich CED
cling co hai cho méi trwdng, vi vay nén cé mot quy trinh phan huy thich hop truéc khi thai ra
ngoai.

5.2. Glyxerin, dung dich & trong nuéc, ¢(CsHsOs) = 65% (theo khéi lwgng), cé dé nhét khoang
10 mPa.s.

5.3. Axit nitric (HNO;), pha lodng dung dich d€ rira cAc manh day dong (6.4).

5.4. Thudc thir dé hiéu chuan nhét ké dang mao dan véi thiét bi ghi gi® tw dong

Nhuw qui dinh trong hwéng dan clia nha san xuét.

6. Thiét bi, dung cu va vat liéu

St dung cac thiét bi thong thwdng trong phong thi nghiém va cac dung cu sau.



6.1. Nhét ké dang mao dan (6.1.1 va 6.1.2), mdi loai déu c6 vé boc chira nwéc duoc néi voi bé
on nhiét (6.3). Can hai nhét ké khac nhau do cé su khac nhau Ién gira cac do nhét clia dung
dich thir va dung moi. Nhét ké phu hop dwoc cho trong hinh 1.

Ch thich Nhét ké khong cé vé boc chira nwée ¢ thé dugce siv dung néu viéc do dwgc tién hanh
khi nhét ké dwoc nhang ngap trong bé 6n nhiét.

Nhot ké dang mao dan dwoc trang bi mét thiét bi ghi gid tw dong cé thé duoc sir dung néu
chling phii hgp véi tiéu chudn nay va cho cac két qua twong tuw.

R(ra sach cac nhot ké bang nuwdc va axeton. NEu co bat ky vat liéu nao con sot lai sau khi rira,
rira sach lai bang dung dich rira chira axit sulfuric dwoc dung dé str dung cho cac dung cu thuy
tinh trong phong thi nghiém. Ngam riéng cac 6ng ban qua dém hodc lau hon trong dung dich rira
nay dé loai bd hét cac vét ban. Sau khi rira, do tat ca cac dung dich rira ra khéi dng, trang ky lai
v&i nwée va axeton va dé kho.

6.1.1. Nhét ké dang mao dan cho cac muc dich hiéu chuén, vGi thoi gian chay sir dung dé
hiéu chuan khoang 40 s cho dung dich CED 0,5 mol/l.

Chu thich Thoi gian chay cho nhét ké cla nuwéc cat hoac nuwéc khir ion 1a khoang 60 s.

6.1.2. Nhét ké dang mao dan dé xac dinh dé nhét giéi han & téc doé trwot khdng déi, voi
thoi gian chay khoang 100 s cho dung dich / = 8,4 va toc do trwot (xem 3.1) Ia (200 30) s™.

Chu thich Dung dich polymer c6 khéi lwvong phéan t twong d6i cao thudng la dung dich phi
Newton. Do d6 nhét clia né gidm khi téc do trrot (hodc trong trwedrng hop nay la tdc do chay)
tang. DE tranh sw phirc tap do, tiéu chuan nay qui dinh cho dé nhét duoc xac dinh tai toc do
trwot la (200 30) s™. Cac kich thwédc ciia nhét ké dwgc qui dinh (xem hinh 1b), dé thoi gian
chay cta dung dich c6 dd nhét 10 mPa.s la khoang 90 s va téc do truot I&n nhat (xem 3.1) &
trong khoang (200 30) s™.

Kich thwdc tinh bang milimét
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1. thé tich 1,0 ml ho&c 2,0 ml
2. thé tich 1,0 ml
Hinh 1 - Nhét ké dang mao dan

6.2. Binh hoa tan, dung tich khoang 52 ml, duoc thiét ké sao cho khi trong binh ch&ra 50 ml
dung dich thtr nghiém thi khéng khi con lai phai dwoc day hét ra khai binh.

C6 thé str dung binh lam bang polyetylen c6 nap van va vong dém cao su. Trong thuc hanh c6
mot s6 loai binh cho phép nguwdi phéan tich vira day khong khi va dong binh bang nap van trong
cling mot thao tac. Khong khi ciing c6 thé duoc day ra bang ludng khi nito.

Néu bot gidy kho hoa tan, str dung binh cé canh bang.

6.3. BE 6n nhiét, c6 kha nang duy tri dwgc nhiét dé6 & (25  0,1) °C phl hgp v&i binh hoa tan
(6.2) va cé bom dé Iwu thong nwéc qua vo boc clia nhét ké (6.1.1 va 6.1.2).

6.4. Cac manh day dong, duong kinh khoang 3 mm va dai khoang 10 mm va 20 mm.

Lam sach cac manh day dong thwdng xuyén véi axit nitric loang, sau dé rira that sach bang
nuwéce cat hodc nwée khir ion va dé kho.

6.5. Can, chinh xac dén 0,1 mg.

6.6. Dong h6 bam giay, c6 kha nang doc chinh xac dén 0,1 s.
6.7. May lac hodc may khudy tir, dé lam tan mau ther.

7. Hiéu chuan nhoét ké

7.1. Bua nhiét do clia cac chat 16ng hiéu chudn khac nhau (xem dwéi day) dén 25 °C va cla nhét
ké (6.1.1va 6.1.2) dén (25,0 0,1)°C.

7.2. St dung nhét ké nhw quy dinh trong 6.1.1 (xem hinh 1a) Iam nhot ké hiéu chuan dé do thoi
gian chay, tinh bang giay, nhuw mé ta & 9.4, cho

a) nwéce cat hodc nwdece loai ion, t,;
b) dung dich glycerin (5.2), t;

c) dung dich CED 0,5 mol/l, dwoc chuén bi bang cach trén cac thé tich bang nhau clia nwédc cat
hoac nuw&c loai ion va dung dich CED 1 mol/l (5.1), ts.

Trong méi trudng hop, ti€n hanh it nhat hai lan do va tinh gia tri trung binh.
Ty lé thoi gian chay ctia dung dich CED so v&i thoi gian chay cla nuwéc cét, to/t,, nam gitra
khoang 1,27 va 1,29.

7.3. Ciing theo cach nhuw vay, do thoi gian chay cta dung dich glycerin (5.2) trong nhot ké dé
hiéu chuén (6.1.2) (xem hinh 1b). Tinh hé s6 dd nhét f va hang sé do nhét h theo cong thirc sau:

t
== 7
[ ™
f
h= > 8
fs )
trong do:

tc 1a thoi gian chay clia dung dich glycerin trong nhét ké hiéu chuén (6.1.1) (xem hinh 1a), tinh
bang giay;

t, la thoi gian chay clia dung dich glycerin trong nhét ké dwgc hiéu chuan (6.1.2) (xem hinh 1b),
tinh bang giay;



ts 1a thoi gian chay cta dung dich CED 0,5 mol/l trong nhét ké hiéu chuén (6.1.1) (xem hinh 1a),
tinh bang giay.

Hé s do nhot f la gia tri khdng ddi ciia nhét ké va hang s6 nhét ké h phu thudce vao dung moi st
dung (dung dich CED). Vi vay, h sé dugc xac dinh lai khi s&r dung dung dich CED mé&i.

7.4. Néu slr dung nhat ké c6 thiét bi do thoi gian tw dong, tién hanh hiéu chuén theo huéng dan
clia nha san xuat.

8. LAy mau va chuan bi mau

Néu phép thir duoc tién hanh dé danh gia mot 16 bot gidy, viéc 1dy mau duoc tién hanh theo
TCVN 4360 : 2001 (ISO 7213 : 1981). Néu khong, phai bao cao ngudn géc ctia mau va, néu co
thé, ca quy trinh Iy mau dwoc sl dung.

L&y mdt mau co6 khdi lvong twong tng v&i khoang 10 g bot khd tuyét ddi. Kiém tra bot gidy mau.
Néu bot gidy c6 cac manh sdng, dung nhip loai chiing ra hoic ngdm mau vao nuéc va loai bd
bang cach sang. Néu loai dugc cac manh séng khéi mau, diéu nay phai dwoc ghi trong bao cao
ther nghiém. Néu bot gidy khong tan dé dang khi chuén bi dung dich thr (xem 9.3), hoa tan mau
trong nwéc trong mot thiét bi pht hop va xeo thanh cac t& méng trong phéu Buechner. D& kho
mau bot gidy hodc cac t& mau da dwoc chuén bi & nhiét dé phong qua dém (viéc dé kho co thé
duoc thye hién & mot nhiét d6 cao hon, nhwng khong qué 60 °C béi qua kho ¢ thé lam cho do
nhét thdp). Xé mau khd thanh cac manh nhd bang tay co deo gang tay, va st dung nhip néu
thuan tién. Khéng cat mau kho hay str dung thiét bi cat co khi b&i vi dd nhét cé thé bi giam di do
qua trinh cat nay.

9. Cach tién hanh
9.1. Chon néng dd cta dung dich

Néu khéng biét khoang gia tri dd nhét gidi han ctia mau, st dung dung dich c6 noéng do khoang
125 mg/50 ml va 150 mg/50 ml. Néu dd nhét gi¢i han dat dwgc khdng nam trong pham vi ndng
dd cho trong bang 1, thi diéu chinh ndng d¢ cho phu hop.

Bang 1 - Nong dé c str dung nhw Ia ham s6 cta dé nhét gi¢i han [ ] sé dwoc do

Do nhét gidi han, [ ] Lwong mau Noéng do, ¢
ml/g mg/50 ml g/ml
<400 250 0,005
400 dén 650 250 0,005
651 dén 850 200 0,004
851 dén 1 100 150 0,003
1101 dén 1400 120 0,002 4

Da&i véi cac mau c6 do nhat gidi han rét cao, ty 18 dd nhét phu thude dang ké vao téc do truot.
NEu téc do trirot 200 s dat dwoc trong nhét ké, can phai str dung néng dé bét gidy dwoc chon
sao cho cac phép do duoc tién hanh chinh xac & cung ty sé dd nhét. B6i véi cac bot gidy c6 do
nhét gidi han nhé hon 1100 ml/g, toc d6 treot (200 30) s*vagiatri[ ]xcla3,0 0,4 duoc
cho phép vi sai s6 trong két qua sé khdng qua 2 %. Doi véi cac bot gidy cd do nhét gidi han Ion
hon 1 100 ml/g, sai s6 c6 thé I&n hon dang ké néu cac dung sai nay cho phép. Vi vay, dé xac
dinh chinh xac & cac dé nhét cao nay, can phai chon ndng do bot gidy sao cho tichcla| [ xc
dat mdrc cang gan dén 3,0 cang t6t va khéng c6 trwdng hop nao & ngoai pham victia 3,0 0,1.
Néu khong biét khoang gia tri d6 nhét clia mau, thi viéc xac dinh mang tinh chéat tham do sé
duwoc tién hanh dau tién dé dam bao ndng dd chinh xac sé dwoc lwa chon.

9.2. Can mau tho



Can khdi lvgng da chon cua mau thir chinh xac dén 0,5 mg va cho vao binh hoa tan (6.2).
Dong thoi can mau thir dé xac dinh ham lwgng chat khé theo TCVN 4407 : 2001 (ISO 638 :
1978) hoac bat ky phuong phap nao khac dé xac dinh ham lwgng chat khé ma cho dwoc két qua
twong tw.

Phai dam b&o sao cho méau thir dwoc |ay 1a dai dién ctia mau nhan duwoc.
Tién hanh xac dinh hai mau song song.
9.3. Chuan bi dung dich thir

Dung pipet, cho 25,0 ml nudc cat hodac nudc da khir ion vao mau thir, cung v&i 5 dén 10 manh
day dong (6.4) néu sir dung may lac (xem 6.7) hodc que khudy néu sir dung may khudy ttr. Dong
nap binh, va lac hodc tron cho dén khi mau tan hoan toan.

Cho thém 25,0 ml dung dich CED (5.1) va ddy hét khong khi trong binh ra. Béng nép binh lai, va
lac hodc khudy lan nira trong may lac hoac may khudy tlr cho dén khi mau thr hoan toan phan
tan.

Bot gidy dwoc xtr ly kiém lanh va bot gidy chwa tdy trng cé dd nhdt cao, nén nhiéu khi khé hoa
tan. Trong tredng hop nay, dé hoa tan b6t gidy, dau tién ti€n hanh hoa tan bot gidy trong mot
dung dich CED nbng dé thap. BE lam diéu dé, ti€n hanh nhw sau: cho bot gidy vao 25 ml nwéc
cét hoac nuwéc khir ion, cho thém 5 ml dung dich CED (5.1) va lac. Cho ti€p 5 ml dung dich CED
va lai I&c, cho thém tiép tuc dén khi tdng thé tich ctia dung dich CED cho thém |a 25,0 ml.

Khoéng l&c hodc khudy nhieéu hon murc can thiét. Khi bot gidy da hoa tan, ngam binh trong bé én
nhiét (6.3) cho dén khi dat dugc nhiét dé (25 0,1) °C.

Do oxy cé tac dong dén sw phan hiy clia xenluyl6 trong dung dich CED, ti€n hanh cén than dé
tranh s ti€p x0c gitra khong khi va xenluyl6 trong dung dich CED. Biéu nay ¢ thé thiec hién
bang cach dung binh hoa tan bang polyetylen cé nap van.

9.4. Xach dinh th&i gian chay

Béng cach hat, dwa vao nhot k& mét lwong vira dd dung dich thir da dwoc chuén bi theo 9.3.
Cho dung dich chay ra tw do, khdng ngan can. Khi mat cong clia chat Idng cham vach trén nhét
ké thi khéi dong déng hd bam giady (6.6) va do thdi gian chay dén vach dudi (thoi gian chay cla
dung dich), chinh xac dén 0,2 s.

Tién hanh phép do it nhat hai lan, s sai léch clia két qua phai & trong khodng 0,5 %. Tinh gia
tri trung binh.

10. Tinh toan két qua
10.1. Ty s6 d6 nhoét

Ty s6 d0 nhdt  aio ( / o) duwgc tinh theo coéng thirc

ratio = h t (9)

0
trong do:
t la thoi gian chay ctia dung dich thir, tinh bang giay;
h la hang sé ctia nhot ké, dwoc xac dinh theo qui dinh & 7.3, tinh bang s6 dao cua giay.
10.2. PO nhét gidi han

S dung gia tri clia ty s6 dd nhét duoc tinh & 10.1, tra bang trong phu luc B, nhan dwoc gid tri
clia [ ] xc. Tinh d@ nhét gidi han, [ ], chinh xac dén 1 ml/g.

Céc gia tri trong phu luc B dwgc tinh theo cong thirc Martin®:



