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L&i néi dau
TCVN 6090-4:2013 hoan toan twong dwong ISO 289-4:2012.

TCVN 6090-4:2013 do Ban ky thuat tiéu chuin quéc gia
TCVN/TC45 Cao su thién nhién bién soan, Téng cuc Tiéu chuan

Do lwdng Chét lwgng dé nghi, B Khoa hoc va Céng nghé cong bb.

Bd tiéu chuan TCVN 6090 (ISO 289), Cao su chwa lwu hod -

Phuwong phap str dung nhét ké dia trurot, bao gdm cac phan sau:

— TCVN 6090-1:2010 (ISO 289-1:2005) Phan 1: Xac dinh dd

nhdét Mooney

— TCVN 6090-2:2013 (ISO 289-2:1994) Phén 2: Xéc dinh céac
déc tinh tién lwu héa

— TCVN 6090-3:2013 (ISO 289-3:1999) Phéan 3: Xac dinh gié tri
Mooney Delta dbi véi SBR trung hop nhi twong, khéng c6 bot
mau, chira dau

— TCVN 6090-4:2013 (ISO 289-4:2003) Phén 4: Xéac dinh téc doé

héi phuc rng suét Mooney
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L&i gidi thiéu

D6 nhét Mooney, theo quy dinh trong TCVN 6090-1 (ISO 289-1), Ia mét trong nhirng thdng sb vé
dac tinh clGa cao su dwoc chap nhan réng rai nhat. Tuy nhién, chi méi d& nh&t Mooney thuwéng
khéng di d& bdo dam cac tinh chat lwu bién khac dwoc kiém soat tét [1]. N6 khdng cung cap bét
ky théng tin nao vé tinh dan héi cta cao su thé va chua lwu hoa. Pé nhot va do dan hdi cé thé
thay déi mot cach doc lap, do d6 diéu quan trong 1a phai c6 sén quy trinh kiém tra c6 thé do ca

hai tinh chat mot cach doc lap.

D6 nhét Mooney duoc do tai mot te dd trwot cu thé va cao su thé hién dd nhét phu thude vao
tdc do trwot. Thiét bi do d6 nhét cha cao su phu thudc téc do trwot cd ban sén trén thi truong.
N6i chung, loai thiét bi nay, van hanh va dién giai cac két qua la qua phirc tap dé cé thé s dung

lam mot cong cu kiém tra chéat lwong theo tiéu chuan hién nay.

Theo mb ta trong cac tai liéu [3], hdi phuc ng suat Mooney lién quan dén hiéu trng dan héi trong
lwu bién cao su chua lwu hoa. N6 c6 thé dwoc do twong dbi dé& dang va chi mét thém vai giay

cudi cho phép do dd nhét Mooney tiéu chuin. Thong s MSR 1a ddc 1ap so véi dd nhét Mooney.

Hoi phuc trng suat Mooney, két hop véi do nhét Mooney qui wéc, dwa ra mot mé ta tét hon vé (rng
x& dan hdi-nhét clia cao su khong hén luyén ciing nhw cao su hdn luyén, cao su chwa lwu héa [14].

Phép do hdi phuc ing suat Mooney duwoc dé xuat 1a cdng cu kiém soat chat lwong [4] [5].

Phwong phap véi khoang thoi gian ngan nhw mé ta trong tiéu chuén nay l1a chon loc tr cac quy
trinh danh gia dbi véi cac phép do hdi phuc rng suat Mooney. Panh gia trong khoang thdi gian

ngan dan dén do tai 1ap cao hon so véi viéc st dung khoang thdi gian kéo dai.

Viéc st dung khoang thoi gian ngén, mot théng sb chinh lién quan t&i lwu bién cao su cé thé
nhan dwoc tlr cac thtr nghiém hdi phuc rng suét Mooney tirc la tbc do hdi phuc-lrng suat Mooney

(MSR), vi du: tc d6 suy gidm clia mdmen xoan so véi thei gian [16] [17] [18] [19].

Tdc d6 hdi phuc-trng suat Mooney ciing dwgc goi l1a “dé dbéc”, sau day doi khi dwoc biéu hién la
mot gia tri dwong va déi khi la moét gia tri am. Vi phwong phap md ta trong tiéu chudn nay st
dung khodng th&i gian danh gia cu thé va cac théng sé ludn dwoc quy thanh mét gia tri dwong
nén mot tén khac biét méi da dwoc chon [6] [7] [8] [15].

Cac di¥ liéu s&n cé da cho thay rang cac phwong phap dwoc md ta phan biét cac polyme véi cac

phan doan trong lwgng phan t& cao khac nhau mac du khoang thdi gian danh gia ngan.
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Cao su chwa lwu hoa — Phwong phap str dung nhét ké dia trwot —
Phan 4: Xac dinh téc dé héi phuc rng suat Mooney

Rubber, unvulcanized — Determinations using a shearing-disc viscometer —
Part 4: Determination of the Mooney stress-relaxation rate

1 Pham vi ap dung

Tiéu chuan nay quy dinh phwong phap st dung may do dd nhét dia trwot dé& do téc d6 hodi phuc
&ng suat Mooney (MSR) clia cao su chuwa lwu héa, chwa hén luyén hodc da hén luyén va mo ta &ng

xC& dan hdi ctia nhirng vat liéu nay danh gia qua rng x&r ctia dd nhét sau khi do dd nhét Mooney.

2 Tailiéu vién dan

Céc tai liéu vién dan sau day la can thiét dé ap dung tiéu chuan nay. Déi v&i cac tai liéu vién dan
ghi nam c6ng bé thi ap dung ban dwoc néu. Déi véi cac tai liéu vien dan khong ghi nam cong bd

thi ap dung phién badn mé&i nhat, bao gébm ca céac stra dbi, bd sung (néu co).

TCVN 6090-1:2004 (ISO 289-1 :1994)1), Cao su chwa lwu héa — Phuong phap st dung nhét ké dia
trieot — Phan 1: Xac dinh do nhot Mooney.

3 Thuat ngir va dinh nghia

Trong tiéu chuan nay ap dung thuat ngi va dinh nghia sau:

31

To6c do6 hoéi phuc trng suat Mooney — MSR (Mooney stress-relaxation rate)

Gia tri tuyét déi ctia dd déc dwdrng hdi quy tuyén tinh ctia dd thi logarit (mémen xo&n) véi logarit
(thoi gian) trén mot khodng thdi gian xac dinh sau khi ngrng réto tai diém két thuc phép do

dé nhét Mooney.

CHU THICH: Phép do MSR la phép do hdi phuc (rng suat bao gdm phd thdi gian hdi phuc réng va nhay cam
v&i céu tric polyme trong khoang théi gian hdi phuc nhét dinh.

Y Hién da c6 TCVN 6090-1:2010 (ISO 289-1:2005).
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4 Nguyén tac

Th&r nghiém bao gdm xac dinh sy gidm clia mémen xoan Mooney ngay sau khi xac dinh do nhét
Mooney. Sau khi ddt ngdt ngirng roto tai cudi phép do d6 nhét Mooney, sw gidm mdmen xoan
dwoc ghi lai 1a mét ham thoi gian. Téc do thay dbi mémen xoan dwoc danh gia trong mot khodng

thoi gian ngén véi gia thiét rang luat nang lwong cé hiéu lwc, theo cac dw doan ly thuyét [9].

5 Thiét bi, dung cu

S dung thiét bi dwoc quy dinh va hiéu chuan theo TCVN 6090-1 (ISO 289-1). Ngoai ra, thiét bj
phai c6 kha ndng nglrng quay dia trong vong 0,1 s, cai dat lai diém moémen xoén zero vé diém

zero tinh déi v&i réto dirng yén va ghi lai mémen xoén it nhat méi 0,2 s sau khi ngirng réto.

CHU THICH 1: Cé sy khac biét gitta mémen xoan zero dbi vdi réto dirng yén va quay. Cai dat lai diém
momen xoan zero cho réto quay trwdc mdi phép do. Viéc nay dan dén tin hiéu mémen xoén am trong subt
thi gian tién gia nhiét nhw dwoc thay trong Hinh 1.

CHU THICH 2: Nén s dung t&m mang ngén. Loai polyme va do day cta tAm mang c6 anh hwéng dén két
qua. Tiéu chuan nay dwoc xay dwng s dung tAm mang polypropylen cé dd day 20 um, c6 nhiét do cla pic
DSC la 161 °C (dwdng cong nhiét thir hai).

6 Chuan bj miu thir

Chuan bj mau thtr d& xac dinh dd nhét Mooney theo quy dinh trong TCVN 6090-1 (ISO 289-1).

7 Nhiét do va th&i gian thir nghiém

S dung céac diéu kién thtr nghiém theo quy dinh trong TCVN 6090-1 (ISO 289-1).

8 Cach tién hanh

Tién hanh phép thlr theo quy trinh quy dinh trong TCVN 6090-1:2004 (ISO 289-1:1994).
Néu dé nhot khéng dwoc ghi lién tuc, vé doé thi cac gia tri d® nh&ot Mooney da quan sat theo

quy dinh trong TCVN 6090-1 (ISO 289-1).

CHU THICH 1: Nén st dung dung cu ghi tw dong. Tét hon nén s&r dung phan mém thu di¥ liéu chuyén dung
dé co thé tinh tw dong.
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Tai cudi thoi diém thtr nghiém dd nhét, ngirng quay dia trong vong 0,1 s, cai dat lai diém mémen

xo0én zero vé diém zero tinh dbi véi roto ding yén va ghi lai mémen xoén méi lan sau 0,2 s.

CHU THICH 2 Can cai d&t lai mémen xoén vé diém zero tinh do diém zero ddng hoc dwoc st dung cho
thtr nghiém dd nhot sé cho gia tri mémen xodn am khi vat liéu hoan toan hdi phuc khi dia ding yén. Su hdi
phuc médmen xoan dbi véi hdu hét cac polyme nhanh dén murc ngirng réto, dat lai diém zero va ghi mémen
xoan héi phuc phai dwoc kiém soat tw dong.

D@ liéu hdi phuc phai dwoc thu thap bat dau tr 1,6 s sau khi réto nglrng va tiép tuc cho dén 5,0 s
sau khi réto ngirng. Nhw vay thuong coé tbng sé 18 diém dir liéu. Biéu d6 dién hinh cua thi

nghiém dd nhét Mooney theo thtr nghiém héi phuc rng suat dwoc thé hién & Hinh 1.

CHU THICH 3: Viéc sr dung cac khoang thoi gian danh gia khac nhau va/hoac ké hoach |14y mau khac nhau
thu dwoc cac gia tri tbc dd hdi phuc (rng suat Mooney khac nhau. Cac khoang thdi gian danh gia dai hon cé
thé mang lai sai sb gia tang. Diéu nay la do ty & tin hiéu trén nhiéu thAp hon khi thoi gian hdi phuc tang.
HAau hét cong viéc thwe hién dé& xay dwng tiéu chuadn nay duoc dwa trén EPDM. C6 thé dw bao rang dbi voi
cac polyme khac nhau thi cac két qua danh gia khac nhau va/hoac ké hoach ldy mau khac nhau sé thich
hop hon [10] [11]. Khac biét v&i tai liéu nay phai dwoc nha cung cap va khach hang thda thuan va phai dwoc
thé hién trong bao céo tht nghiém.

9 Tinh va biéu thi két qua

Phan tich cac di liéu téc dd hdi phuc ng suat (di¥ liéu mémen xoén theo théi gian) bao gom
a) xay dwng dé thi mdmen xoan (don vi Mooney) theo thoi gian tinh bang giay trong db thj loga —
loga nhw dwgc thé hién & Hinh 2, va b) tinh hang s mé hinh dinh luat ndng lwong cda héi phuc

vat lieu nhw dwoc thé hién & phwong trinh (1):
T = k(t)* (1)
trong do
T 1a don vi Mooney (mémen xo0én) trong qua trinh thir nghiém héi phuc rng suét;
k 14 hang sb bang mémen xoén tinh badng don vi Mooney 1 s sau khi réto ngirng:
t  la thoi gian sau khi réto ngrng, tinh bang giay;
a la sdé mi xac dinh ty 1& hdi phuc trng suét.
Néu Phuong trinh (1) dwoc bién dbi bang cach Iay loga clia ca hai vé, thu dwoc phuong trinh (2):
log T=a(logt) + log k (2)

Phwong trinh nay c6 dang phuong trinh héi quy tuyén tinh, trong dé a la do dbc, log k 1a giao
diém cla db thj v&i truc tung va log T va log t twong trng cac bién phu thudc va khéng phu thudce.

Trong db thi cha log T so v&i log t, nhw dwoc thé hién trong Hinh 2, d6 déc cta dé thi,



TCVN 6090-4:2013

(log Tllog t), bang a. Gia tri tuyét déi cua do déc, |o|, dwoc lam tron dén ba sé thap phan la ty 1&
hdi phuc trng suét Mooney.
B&o cao két qua thtr nghiém dién hinh theo mau sau:

MSR = 0,941 + 0,006

CHU THICH: Sé 0,006 biéu thij sai s6 tiéu chuan khi dwoc tinh 1 phan cla phép phan tich héi quy. Pay 1a sy
wéc lvgng sai sb ngau nhién trén gia tri MSR va dwoc tinh nhw sau:

trong do

e; 1a sw chénh léch gitra gia tri do dwoc va gia tri wéc tinh dwa trén hdi quy tuyén tinh, con

dwoc goi la sé du;
n 1a sé lvong phép do [12].

MSR phai luén dwoc bao cao cung v&i dé nhét Mooney.

10 Bao cao thir nghiém

B&o cao thir nghiém phai bao gébm cac théng tin sau:

a) tat ca thong tin dwoc mé ta trong Diéu 10 ctia TCVN 6090-1:2004 (1ISO 289-1:1994);
b) vién dan tiéu chuan nay;

c) nha san xuat va ma hiéu cia dung cu do dé nhét duoc st dung;

d) khoang thoi gian héi phuc dwoc st dung néu khodng théi gian nay khac véi thoi gian duoc

dwa ra tai Diéu 8;
e) tdc do hdi phuc trng suat Mooney (MSR) dwoc lam tron dén ba sé thap phan;

f) sai sb tieu chuan dbéi véi MSR khi dwoc tinh 1a phan cda phan tich hdi quy dwoc lam tron dén

ba s6 thap phan;

g) bét ky thao tac khéng quy dinh trong tiéu chuan nay hoac dwoc coi 1a khdng bat budc.

10
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Phu luc A
(Tham khao)

Coéng bd dé chum

A.1 Chwong trinh thir nghiém

Chuwong trinh ther nghiém lién phong (ITP) nham danh gia d& chum dbi v&i tbc dd6 hdi phuc
ng suat Mooney dwoc thwc hién nam 2001, s& dung quy trinh va huéng dan nhu dwoc md ta
trong ISO/TR 9272.

ITP dwoc thwe hién véi 14 polyme. Polyme 1 dén 6 la vat liéu loai EPDM va polyme 7 dén 14 1a
vat lieu khong phai EPDM. M6t sé chi tiét trén nhitng polyme nay dwoc liét ké trong Bang A.1.
Sau phong th&r nghiém tham gia ITP va d6 chum loai 1 dwgc danh gia déi voi tbe do hoéi phuc rng

suat Mooney, v&i mot phép do trén ba ngay thir riéng biét trong thoi gian hai tuan.

Céac két qua dd chum xac dinh bang ITP cé thé khéong dwoc ap dung cho phép thir chip nhan
hoac loai bd dbdi véi bat ky nhom vat liéu hodc san phdm nao néu khdéng ching td dwoc rang
két qua danh gia d6 chum nay thwc sy ap dung dwoc cho cac san phdm hoéc vat liéu duwoc

th&r nghiém.

A2 Kétqua

A.2.1 Téng quat

Céc két qua dd chum duoc dwa ra trong Bang A.1, dbi véi méi polyme trong sé 14 polyme, & dé
cac gia tri d6 chum dwoc phan ra theo tirng loai bdi téc dd hdi phuc ng suét trung binh. Bao céo

dé lap lai va d6 tai lap dwoc dwa ra trong A.2.2 va A.2.3.

A.2.2 D6 lap lai

Do 1ap lai, hodc dd chum pham vi cuc bd, ciia phwong phap thir nay da dwoc thiét 1ap bang cac
gia tri dwoc thé hién trong Bang A.1, dbi véi tirng polyme dworc liét ké. Hai két qua thir don 1é (dat
dwoc bang viéc sir dung thich hop tiéu chuan nay) néu khac nhiéu hon so véi gia tri lap bang dbi
v&i r, tinh bang don vi Mooney va (r), tinh bang phan tram, thi cAn phai dwgc xem xét, nghia la
tinh dén cac tap hop khac. Quyét dinh nhw vay ham y rang can thuc hién mot sé hanh déng diéu

tra thich hop.

Téng quat, d6 1ap lai (r) trong khodng 1 % dén 6 %. O gia tri trung binh, cac vat liéu khong phai
EPDM c6 d6 lap lai tét hon cac vat liéu EPDM.

12
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A.2.3 D6 tai lap

Do tai lap, hodc dd chum pham vi toan thé, cta phwong phap thir nay da dwoc thiét 1ap bang cac
gia tri dwoc thé hién trong Bang A.1, dbi véi tirng polyme dwoc liét ké. Hai két qua thtr nghiém
don |1& dat dwoc tai cac phong th&r nghiém khac nhau (s&¢ dung thich hop tiéu chuan nay) néu
khac nhiéu hon so v&i gia tri 1ap bang dbéi véi R, tinh bang don vi Mooney va (R), tinh bang phan
tram, can phai dwoc xem xét, nghia la tinh dén cac tap hop khac. Quyét dinh nhw vay ham y réng

can thue hién mot s6 hanh dong diéu tra thich hop.

Do tai lap (R), trong khoang 3 % dén 8 %, v&i mét ngoai triy - EPDM-5, ¢c6 gia tri 16 %. Dwong

nhw khéng cé sw khac biét vé do tai lap tdng thé dbi véi hai loai polyme.

A.3 Thoéa thuan lién phong thr nghiém

M&c du tAt cd cac phong thir nghiém cé sw nhat tri dbi v&i gia tri dd dbc trung binh cho tat ca
14 polyme (chi cé mét trwdng hop ngoai 1&), hai phong thér nghiém dwa ra cac gia tri ndm ngoai (tai
murc dang ké 5 %) dbi véi d6 léch chuén trong phong thir nghiém cho mét sé polyme. Nhirng gia tri
nam ngoai nay dwoc thay thé bang cac gia tri thay thé dac biét theo quy trinh dwoc néu trong
ISO/TR 9272. Pbi v&i ITP c6 sb lwong tbi thiéu phong ther nghiém tham gia (nghia la 6 phong
thtr nghiém) x& ly cac gia tri nam ngoai bang cach xo6a bd, gidm bac tw do dbi v&i gia tri d& chum va vi
vay anh hwéng nghiém trong dén d6 chum cudi cung. Do vay, dbi véi bat ky ITP ndo c6 sb lwong
phong thir nghiém tham gia t6i thiéu, phai thay thé gia tri ndm ngoai. Lwa chon nay thay thé cac gia tri
ndm ngoai bang cac gia tri thAp hon, déi véi cac gia tri trung binh hodc dé 1éch chuin nhw khi dat

dwoc béng quy trinh dac biét ma duy tri dac tinh phan bd co s& di liéu nhw chuwong trinh thyee hién.

A.4 Do chéch

Do chéch la sy chénh léch gilra gia tri thr nghiém vé&i gia tri chuén hoéc gia tri thyc. Cac gia tri

chudn khoéng tén tai ddi véi phwong phap thtr nghiém nay, do vay khong thé xac dinh d6 chéch.

13
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Bang A.1 — Loai 1: Ddé chum déi v&i téc dd hoi phuc trng suat Mooney

ML MSR
Polyme Mdrc Mdrc ‘Trong’cﬁngu R Giﬁ’a’ cac o 50 tphhl’:")ng
trung | trung phong thtr nghiém phong thtr nghiém nghiém
binh binh
s r (r) SR R (R) 6
EPDM-1 76,9 | 0,393 | 0,0013 [ 0,0037| 0,95 | 0,0049 |0,0137| 3,49 6
EPDM-2 72,8 | 0,447 | 0,0015 | 0,0041 | 0,91 | 0,0051 |0,0142| 3,18 6
EPDM-3 80,2 | 0,538 | 0,0024 | 0,0068 | 1,26 | 0,0064 |0,0176| 3,31 6
EPDM-4 55,5 | 0,750 | 0,0107 | 0,0301 | 4,01 | 0,0161 |0,0451| 6,01 6
EPDM-5 245 | 0,750 | 0,0126 | 0,0352 | 4,69 | 0,0425 | 0,1191 | 15,88 6
EPDM-6 46,7 | 0,931 | 0,0188 | 0,0527 | 5,66 | 0,0249 [0,0696 | 7,48 6
[IR-1 78,2 | 0,234 | 0,0022 | 0,0062 | 2,64 | 0,0033 |0,0092| 3,95 5
[IR-2 51,7 | 0,623 | 0,0047 (0,0132| 2,12 | 0,007 1 | 0,0200 | 3,21 5
SBR 1712 | 54,2 | 0,334 | 0,0021 | 0,0069 | 1,77 | 0,0041 |0,0115| 3,45 6
SBR 1500 | 49,6 | 0,415 | 0,0027 |0,0077 | 1,86 | 0,0069 |0,0192| 4,64 6
NBR-1 77,9 | 0,343 | 0,0024 [ 0,0067 | 1,95 | 0,0051 |0,0142| 4,13 6
NBR-2 81,6 | 0,373 | 0,0011 |0,0031| 0,84 | 0,0052 |0,0145| 3,88 6
NBR-3 30,7 | 0,424 | 0,0048 [0,0135| 3,18 | 0,0119 | 0,0332| 7,84 6
NBR-4 32,3 | 0,571 | 0,0037 [0,0105| 1,83 | 0,0160 | 0,0449 | 7,87 6

s, la doé léch chuan trong phong th& nghiém (tinh bédng don vi Mooney)
r la do 1ap lai (tinh bang don vi Mooney)
(r) 14 do I&p lai (tinh bang phan trdm mu&c trung binh)

Sk la dd léch chuan lién phong thir nghiém (déi véi tbng gitka dao ddng phong thir nghiém tinh bang
don vi Mooney)

R la do tailap (tinh bang don vi Mooney)
(R) la d6 tai lap (tinh badng phan trd&m murc trung binh)
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