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(54) SILIC OXIT KY NUGC VA PHUONG PHAP SAN XUAT SILIC OXIT NAY

(57) Sang ché dé cap dén silic oxit ky nuéc thu dugc bang cach xu Iy bé mit cua silic oxit
téng hop bang phuong phéap uét ¢ sir dung dau silicon. Trong silic oxit ky nuéc nay, (i)
luong dau silicon duoc giai hap trong toluen nhé hon 0,2% tinh theo khéi lugng silic oxit
ky nuéc, trong d6 murc giai hap c6 tbe do giai hap dau silicon khi dau silicon dugc phan tan
o nbng do 2% trong toluen va sau 24 gio ¢ nhiét do 20°C so vdi trude khi phan tan. Sang
ché ciing dé cap den phuong phap san xuat silic oxit ky nudc thu dugc bang cach xur Iy bé
mat cua silic oxit tong hop bang phuong phap uét c6 s dung dau silicon. Phuong phéap
nay bao gdm budc phu dau silicon 1én bé mit cua silic oxit tong hop bang phuong phap
wot voi sy ¢6 mit cua hop cht mudi trung tinh kiéu axit manh/bazo manh, sau d6 dua dén
cac diéu kién trong d6 cac nhom silanol cia silic oxit tong hop bang phuong phap udt va
dau silicon dugc phu tao thanh cac lién két siloxan, va thu lay silic oxit ky nudc. Sang ché
dé cap dén silic oxit ky nuée trong d6 c6 thé lam giam sy giai phong va su giai hip cac
nhom silanol tir bé mit cua silic oxit va lam giam lugng dau silicon khong phan tmg, dong
thoi duy tri duoc mutc do ky nude ¢ gia tri mong mudn sau qué trinh xur Iy ky nude, duge
biéu hién béi tri sd M va mic hap phu di-n-butylamin (DBA).
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Linh vue ky thuét dugce dé cap

Sang ché dé cap dén silic oxit ky nudc va phuong phap san xuét silic oxit
ky nudc nay. Cu thé hon, sang ché dé cap dén silic oxit ky nudc trong d6 sy giai

phéng dau silicon dugce e ché va phuong phap san xuét silic oxit ky nuée.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

B6t mau va nudc ma cb bé mit duge truyén tinh ky nudc bé‘mg cach phu
hop chét dimetylpolysiloxan ky nuéc (sau ddy duoc goi 1a “dau silicon”) 1a vi du
d3 biét cta chit nhudm mau. Cu thé, silic oxit ky nuéc téng hop bing phwong
phép uét (sau day duge goi 1 “silic oxit ky nudc”) ma ¢ bé mit duge lam cho
khéng thdm nudce bang diu silicon dugc st dung rong rai 1am chét chéng tao bot,
chit 1am md& cho son, chét chdng dinh khéi cho cic mang méng, va cic chét

tuong tu khac.

Khi duoc st dung cho son, silic oxit ky nudc cai thién kha ning day
nudce ciia bé mit cia mang pht ngoai kha ning che mo thong thuong, va c¢é thé
khéng chi tao ra chirc ning chéng bam ban, chirc ning chiu kidém va chirc ning
chiu héa chat ma con c6 thé cai thién dic tinh chéng xudc cho bé mit cia mang
phu. Béi vi cac dic tinh nay, viée st dung silic oxit ky nuée cho chit lam mo
cho son déo dé phu, cu thé, céac dung cu dién gia dung va céc thiét bi dién hién

nay dang gia tdng nhanh chéng.

Ngoai ra, khi duge gidm dudng kinh hat trung binh va dugc st dung cho
cac mang trong sudt va cc tdc nhan phu bé mit thay tinh, silic oxit ky nudc co
vai tro tao tinh chdng chéi mét ngoai cac chirc ning néu trén (vi du, tai liéu sang

ché 1).

Khi silic oxit ky nudc dugc st dung dé don nhua va cac vat liéu mang,
béi vi né c6 sy hap phu 4m thip so véi silic oxit tng hop bing phuong phap uét

chua x1r ly, silic oxit ky nudc ¢ vu diem xét vé su dé xir ly, cling nhu gia ting
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do trong sudt, va do vay dang dugc quan tam.

Trong khi c6 thé tao ra silic oxit ky nudc ¢6 tinh ky nudc nhd chi tron
dau silicon va silic oxit tbng hop bing phuong phap uét, lam nguyén liéu tho,

cac phuong phap khac di duge xem xét dé cai thién tinh ky nudc.

Vi dy, trong tai li€u sang ché 2, silic oxit ky nudc thu dugc béng cach
phun dau silicon c¢é d6 nhét 50 centistoc (don vi: cSt-centistoke) vao axit silixic
tdng hop bing phuong phap uét va gia nhiét phan thu duoc & nhiét d6 ndm trong
khoang tir 250°C dén 350°C trong khoang 1/2 dén 2 gid.

Tai lidu sang ché 3 boc 16 phuong phap thu silic oxit ky nudc cao trong
d6 silic oxit tbng hop bang phuwong phép uét ma duoc bd sung hydroxit ciia kim
loai kiém (natri hydroxit) dugc sir dung 1am chat xic tac. Hon nita, tai liéu sang
ché 4 d& cap dén phuwong phép trong d6 amoniac hodc amin dugc st dung lam
chét xtic tac va qué trinh xi Iy nhiét dugc thuc hién & nhiét do tuong dbi thap
ndm trong khoang tir 60°C dén 150°C. Tai liéu sang ché 5 d& cép dén phuong
phép trong d6 silic oxit chira 0,5 phan trong luong ctia nhoém tinh theo ALO; so
v6i 100 phén trong lugng cta SiO, duge sit dung dé truyén tinh ky nudc & nhiét

d6 thdp nim trong khoang tir nhiét d6 binh thudng dén 100°C.

Céac phuong phap néu trén nham truyén tinh ky nudc cho silic oxit xir ly
udt va nudc va cai thién tinh ky nude duge tién hanh bing cach phu cac nhém
silanol ua nudc (-SiOH) c6 trén bé mit cua silic oxit xir Iy w6t bang dau silicon

ky nudc.

Hon nita, phuong phap tién tién da biét dé truyén tinh ky nudc 13 phuong
phép trong d6 vai lién két siloxan (-Si-O-Si-) trong dau silicon bj phé v& bdi qua
trinh nhu gia nhiét, va phén thu dugc dugc dem di loai nudc/ngung tu véi cac
nhém silanol cia silic oxit xi 1y uét dé tgo thanh céc lién két hoa hoc. Cu thé, da
cho ring bé mit dugc lam cho ky nudc nhd phan tng duge thé hién trén Fig. 1.

[Cong thirc hda hoc 1]

Phan Ung gitra polysiloxan va silic oxit
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beé phat hién mac d6 ky nude ciia bé mét cua silic oxit ky nudc, mirc hap

phu DBA (di-n-butylamin) va tri s6 M duoc sir dung.

Nguyén 1y biéu hién mtc d6 ky nuéc boi mirc hp phu DBA (don vi;
m-mol/kg) dugc gidi thich dudi day.

Silic oxit thuong (silic oxit trude khi trd thanh ky nudc) cd lugng 16n cac
nhém silanol trén bé mit cia né. DBA duoc hép phu nho lién két ion véi cac
nhém silanol trén bé mit ciia cac hat silic oxit. Silic oxit ky nuéc duge xir ly bé
mit ¢6 cdc nhom silanol trén bé mit ctia né ma duge phi bing dau silicon hodc
duoc loai bé sau phan tng. Néu silic oxit ky nudc van con nhém silanol trén bé
mit cia nd, DBA lién két v&i nhom nay, va lugng cac nhom silanol con lai cé
thé duoc x4c dinh tir lwong DBA d4 lién két. Do vy, muc hip phu DBA dugc st
dung d& chi mtc do ky nuéce cua silic oxit. Mitrc hép phu DBA thép c6 nghia 13
céc nhém silanol duoc chuyén héa thanh cac lién két siloxan va diéu d6 c6 nghia

la tinh ky nudc cao.

Déng thot, tri s6 M 1a néng d6 ctia metanol dugc tinh theo % thé tich cta
dung dich hdn hop ciia nude va metanol trong d6 bot can duge xit Iy bit dau bi
1am wé6t. Tri s6 M cang cao nghia 13 mtrc d6 ky nudc ciing cang cao (gia tri cuc
dai la khoang 70%).

Mic du ca tri s6 DBA va tri s6 M déu thé hién trang thai ky nudc cua
silic oxit ky nuée, cac tri s ndy khong thé hién médi trong quan duy nhét. Vi du,
silic oxit ky nudc thu duoc bang cach chi trén silic oxit ua nudc véi luong 16n

cua dau silicon hodc silic oxit ky nudc thu duge bang cach chi xir Iy bé mét cua
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céc chat két tu dé truyén tinh ky nudc c6 lugng 16n cac nhém silanol con lai, va
nhu vay thé hién mutc hdp phu DBA cao. Tuy nhién, vi bé mit cua silic oxit
dugc phu dau silicon, silic oxit ky nudc 6 tri sé M cao. Dé hiéu rd tinh trang ky

nudc cua silic oxit ky nudc, tot hon 13 kiém soéat ca tri sO DBA va tri sO M.

Silic oxit tong hop bang phuong phép w6t duoc sir dung 1am nguyén liéu
khéi ddu duogc tdng hop nho phan tmg trung hoa clia natri silicat va axit vo co va
thuong dugce phan loai vao silic oxit tdng hop theo qua trinh két tha ma duoc
tdng hop trong ving kiém va silic oxit tdng hop theo qua trinh tao gel ma duoc

tdng hop trong viing axit.

Danh muc tai liéu dbi ching

Tai liéu séang ché (PTL-Patent Literature)

[PTL 1] Patent Nhat Ban sb 3504338

[PTL 2] Céong bb don yéu cau cip patent Nhat Ban sé S42-26179
[PTL 3] Pon yéu ciu cép patent Nhat Ban s6 S47-12770

[PTL 4] Céng bd don yéu cau cip patent Nhat Ban sb S57-2641
[PTL 5] Pon yéu ciu cép patent Nhat Ban s6 H6-316408

[PTL 6] Pon yéu ciu cp patent Nhat Ban s6 H8-176462

Toan bo ndi dung cua tai li€éu sang che 1 dén tai li€u sang ché 6 dugc két

hop vao ban mé ta dé tham khao.
Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Vén d k¥ thuat cén giai quyét

Hién nay, do sy da dang hda vé nhu cau cua nguoi sir dung va chirc nang
héa cao cua silic oxit ky nudc, c6 nhi€u truong hop khong thé ap dung céc k¥

thuat thong thuong duogc nita.

Vi du, khi silic oxit ky nudc dugc st dung cho chat lam md cho son, nhu
néu trén, c6 kha nang truyén chirc nang chong bam ban, chirc nang chiu ki€m,

chirc ning chiu héa chat va dic tinh chong xudc. Tuy nhién, ndy sinh van dé
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trong d6 su giai hip ddu khong phan tmg trén bé mit clia mang phli xay ra khi
mang phti nhu son duoc tao ra va hoa rén, do d6 gy ra cai goi la tinh khong déu

mau.

Veé linh vuc mang, cling cé cac van dé trong d6, khi mang duoc phu silic
oxit ky nudc va sau d6 dugc quan lai, dau silicon duge phong thich trong khi

quén bi chuyén sang mit sau clia mang, do d6 gay ra su bam ban.

Tuong tu, khi silic oxit ky nudc duge sir dung lam chat chong dinh khoi
cho mang, trong khi d6 trong sudt dugc cai thién, day 1a mot vu diém, mang cé
vai phan ma c6 céc tri sO d0 mo khac nhau do sy mat mau dau silicon, giy ra

van dé la lam giam chat lugng cua toan b mang.

Céac hién tuong nay la hiu qua clia sy mat mau dau silicon khong phan
Umg coOn lai, diéu nay cho thay riang khong phai tat ca cdc nhom silanol trén bé

mit cua silic oxit déu duoc lién két vai dau silicon.

Pdng thoi, tit ca cac silic oxit ky nudc giy ra cic van dé néu trén c6 tri
s& M cao va murc hdp phu DBA du thap, va khi tri sé M va mic hip phu DBA
duogc st dung lam chi s6 chi thi, ¢6 thé cho rﬁng cac silic oxit ky nudc nay co
muc ky nudc cao. Tuy nhién, viéc chi st dung tri s6 M va muc hip phu DBA
duge cho 1a khong du d xac dinh luong dau silicon khong phan tmg ma anh
huéng dén céng ning cua silic oxit ky nudc. Hon nita, khi dinh 1am giam lugng
dau silicon khong phan tng, diéu ndy s& din dén qua trinh gia nhiét trong thoi

gian dai hon, déy la di€u bat loi doi vdi su san xuat thuong mai.

Dé giai quyét vin d& néu trén, cac tac gia sang ché di xem xét phuong
phép trong d6 lwong dau silicon dugce str dung cho quy trinh nay dugc giam. Tuy
nhién, phuong phdp nay lam tinh ky nudc khong du va, hon nita, vén dé ton tai
van chua dugc giai quyét béi vi du silicon khong phan tmg ludn c6 mit ngay ca
khi cac phuong phap thong thuong dugce tan dung theo cach t6t nhat (vi du, ngay
ca khi cac diéu kién gia nhiét dugc didu chinh). Vi du, cac tac gia sang ché da
thir tao ra tinh ky nuéc riéng phan nhu duge bdc 16 trong tai lidu sang ché 6. Tuy

nhién, viéc dat duogc sy giam lugng dau silicon duge sir dung cho qué trinh xt 1y
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khong din dén sy giam thanh phan duoc giai hap, tic 13, dau silicon khong phan

uing, nhu vay khong gidi quyét dugc van dé néu trén.

Céac tac gia sang ché ciing xem xét phuong phép khéic trong d6 dau
silicon ¢6 trong lugng phan tir 16n duoc chon dé lam giam s6 phan tir trén trong
lugng don vi va lam giam lwong dau silicon khong phan tmg. Tuy nhién, dau
silicon ¢6 trong luong phan tir 16n thuong cé dd nhdt cao, nhu vay kho tron déu
dau silicon véi silic oxit.

Trong sd céc giai phap k¥ thuat dugc ndu & trén, & cic phuong phap
trong d6 axit silixic tbng hop bang phuong phap uét duge bd sung hydroxit cia
kim loai kiém, amoniac hodic amin dugc st dung lam chét xtc tac, nhu trong cac
tai liéu sang ché 3 va 4, ¢6 vén dé 1a tinh ning 6n dinh khong duge biéu hién day
du, béi vi silic oxit trong trudng hop nay trd thanh kidm va silic oxit tong hop
béng phwong phap u6t, ma nhay véi kiém, c6 cac dic tinh bé mit cuia né thay

ddi theo thoi gian, nhu dugc lam vi du cho su gidm dién tich bé mit riéng.

Phuong phap duoc bdc 16 trong tai lidu sang ché 5 1a c¢6 loi bsi vi qua
trinh xir Iy b& mit c¢6 thé dugc thuc hién & nhiét d thap. Tuy nhién, myc dich
ctia phuong phap nay la cai thién tri s6 M va tri s6 DBA, va silic oxit ky nuéc
duoc xir 1y bing phuong phép nay c6 xu huéng gia ting muc giai hép dau

silicon, trai véi mong muon.

Trong khi nghién ctru cac phuong thirc khac, da nhan thdy rang, khi tién
hanh qud trinh x{r 1y nhiét kéo dai 6 gio hoac hon nita & nhiét do cao nim trong
khoang tir 350°C dén 400°C dé hoan thanh cac lién két hoa hoc giita dau silicon
va c4c nhém silanol, mirc giai hap dau silicon c¢6 thé duge giam. Tuy nhién, c6
thé khong thu dugc cac dac tinh mong mudn boi vi mot phén ctia dau silicon bi
phén hay va bi thoai bién do xtr Iy nhiét. Hon nita, qua trinh x@ ly trong thoi
gian dai ¢ nhiét do cao 1a khong thuc t& boi vi n6 s& chi dan dén sy suy giam
dang k& hiéu qua san xuét va gia tang chi phi.

No6i chung, cac hat silic oxit cia bdt ban dau c6 dién tich bé mit riéng

BET cao va cd cic 10 nho. Ngoai ra, ¢& hat 1a & mrc vai micron. Do vay, kho xtr
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ly ddng déu dau silicon cé tinh nhét & mirc d6 phan ti, va khong thé ngan chin
hiéu qua su sinh ra dau silicon dwoc giai phéng bat ky phuong phap thong
thuong.

Nhu vy, céc tac gia sang ché da tién hanh cdc nghién ctu sdu rong dé
tao ra silic oxit ky nuéc, ma cd cc gi tri mong mudn vé mirc d6 ky nudc dugce
bidu hién béi tri s§ M va mirc hdp phu DBA sau qué trinh xir Iy truyén tinh ky
nude, va c6 kha ning 1am giam dau silicon ma khéng phan tmg véi cac nhém
silanol trén bé mit cta silic oxit va s& dugc giai phong va giai hip.

Céch thirc giai quyét vin dé

Két qua 13, cac tac gia sang ché @3 nhan thdy ring biang cach gin hop
chit mudi trung tinh kiéu axit manh/bazo manh, cu thé 13 natri sulfat, trén bé
mat ca silic oxit tng hop bing phuong phap uét, mudi trung tinh biéu hién tac
dung xtic tic cho qua trinh hinh thanh céc lién két siloxan giita cc nhom silanol
va diu silicon, va nhd qué trinh xir Iy & nhiét d6 tvong d6i thdp, ddn dén hidu
qua lam giam déng ké dau silicon dugc giai phong, ma day 1 hiéu qua khé dat
duge voi k¥ thuat théng thuong. Két qua 13, cac tac gia sang ché da phat trién
mot cach hiéu qua va thanh cong silic oxit ky nude ¢ sy gidm mirc giai hép dau

silicon & nhiét do thip va trong thoi gian ngén, nho d6 hoan thanh sang ché.

Sang ché duge md ta nhu sau:
[1] Silic oxit ky nudc ma 14 silic oxit tdng hop bang phuong phap w6t cb bé
mit duoc xir Iy voi dau silicon, trong d6

silic oxit ky nudc

(i) ¢6 mirc giai hip dau silicon trong toluen nhé hon 0,2% so véi khéi
lwgng cua silic oxit ky nude, voi didu kién 1a su giai hip c6 tbe do giai hip dau
silicon dat duogc bing cach so sanh murc giai hép tir silic oxit ky nudc duge phan
tan & ndng d6 2% trong toluen & 20°C trong 24 gi véi mitc giai hép trude khi
phan tan.

[2] Silic oxit ky nuéc theo muc [1], trong d6 silic oxit ky nudc ¢6 ham luong
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thanh phan natri ndm trong khoang tir 0,20 dén 1,20% trong lugng tinh theo
Na,O va ham luong thanh phan lwu huynh ndm trong khoang tir 0,25 dén 1,30%
trong luong tinh theo SO;.

[3] Silic oxit ky nudc theo muc [1] hodc [2], trong d6 luong dau silicon
duogc sir dung cho qua trinh xir Iy 13 3 phin dén 9 phén trén 100m%g cia dién

tich bé mat riéng BET cta nguyén liéu khoi dau silic oxit.
[4] Silic oxit ky nudc theo muc [1] hodc [2], trong d6
(ii) tri s& M 1a bang hozc 16n hon 20%, va/hoic

(iii) murc hip phu DBA 14 nhé hon 100 m-mol/kg.

[5] Phuong phap san xuit silic oxit ky nuéc ma 13 silic oxit tbng hop bang

phuong phéap w6t c6 bé mat duoc xir Iy véi dau silicon, bao gbm budc:

pht bé mit cua silic oxit tong hop bang phuong phép wét véi dau silicon,
trén bé mjt cda silic oxit ndy c6 mit hop chit mudi trung tinh kiéu axit
manh/bazo manh, va sau d6 thu silic oxit ky nudc biang cach dem dau silicon
dugc phtt dén didu kién trong d6 dau silicon duge phii va nhém silanol cua silic

oxit tdng hop bing phuong phap uét tao thanh lién két siloxan.

[6] Phuong phép san xuét theo muc [5], trong d6 hop chit mubi trung tinh
kiéu axit manh/bazo manh 13 natri sulfat, natri clorua, kali sulfat, kali clorua

hosc hdn hop ctia chung.

[7] Phuong phép san xuét theo muc [5] hodc [6], trong d6 luong hop chét
mubi trung tinh kiéu axit manh/bazo manh c6 mit trén bé mit cua silic oxit téng

hop bang phuong phap u6t nim trong khoang tir 0,3 dén 3,0%.

[8] Phuong phap san xuét theo muc bat ky trong sb cac muc tir [5] dén [7],
trong d6 silic oxit ky nude c6 muc giai hip dau silicon trong toluen nhé hon
0,2% so v6i khdi lugng cia silic oxit ky nude, véi diéu kién 1a mirc giai hap c6
tdc do giai hap diu silicon dat dugc bing cach so sanh mirc giai hap tir silic oxit
ky nudc duoc phén tan & ndng d6 2% trong toluen & 20°C trong 24 gid véi muc

giai hip trudc khi phén tan.
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[9] Phuong phap san xuét theo muc bat ky trong sé cac muc tir [5] dén [7],

trong do silic oxit ky nudc co
(i) tri sdb M bmeg hodc 16n hon 20%, va/hoac
(ii) mirc hip phu DBA nhé hon 100 m-mol/kg.

[10] Phuong phép san xuit theo muc bét ky trong sb cac muc tir [5] dén [9],
trong d6 dau silicon cé d6 nhét déng hoc bang hodc nhé hon 500 centistoc.

MBS ta chi tiét sang ché
Silic oxit ky nudc theo sang ché

Silic oxit ky nudc theo sang ché 1a silic oxit tdng hop bang phwong phap
w6t ¢6 bé mit duoc xir Iy véi dau silicon va dap umg didu kién (i) sau day:

(i) mirc giai hap dau silicon trong toluen nhé hon 0,2% so v&i khéi lwong
cua silic oxit ky nuée, véi didu kién 1a mirc giai hip c6 tbe do giai hap dau
silicon dat duoc bing cach so sanh murc giai hap tir silic oxit ky nudc duge phan
tan & ndng do 2% trong toluen & 20°C trong 24 gid véi mire giai hip trude khi
phan tan.

Mirc giai hip dau silicon

Silic oxit ky nudc theo sang ché c6 mirc giai hap dau silicon trong dung
dich toluen nhé hon 0,2% khi silic oxit ky nudc dugc phan tan trong dung dich
toluen & ndng dd 2% & nhiét d6 binh thudng trong 24 gid va duge so sanh véi
murc giai hip trude khi phan tan tinh theo toan bd lugng silic oxit ky nude. Khi
muc giai hép béng hodc 16n hon 0,2%, c6 thé ndy sinh céc van dé khac nhau
duogc néu & trén, cu thé 13 su suy giam cac dac tinh mét mau cta diu nhu tinh
khéng déu mau dugc gy ra bdi su giai hip dau khéng phan tng trén bé mit cua
mang pht sau khi hinh thanh va héa rén mang phi nhu son, va bam ban ctia
mang thu dugc sau khi phtt mang do su truyén dau silicon da giai phéng 1én mat
sau clia mang trong khi quin. Dé giai quyét hoan toan céc van dé nay, t6t hon 14
mirc giai hap dau silicon nhé hon 0,15%, t6t hon nita 13 bang hoic nhé hon

0,10% va t6t hon nita 13 bang hozc nhoé hon 0,08%.
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Khé phan tich mirc giai hip dau silicon khi silic oxit ky nuéc duge phan
tan trong son, v.v., hoac dugc tron véi nhya theo céach truc tiép ; tuy nhién, béng
cach chon phuong phéap trong d6 silic oxit ky nudc duge phéan tan trong dung
moi toluen va luong dau silicon duoc giai hép trong toluen dugc xac dinh sau 24
gid, lwong dau silicon khong phan tmg c6 thé dugc xac dinh d& dang va chinh
xac.

Silic oxit ky nuéc theo sang ché 1a silic oxit ky nuéc dap tng diéu kién
(i) néu trén, trong do6 silic oxit ky nuéc tdt hon nita 1a dap tmg céc didu kién (ii)
va/hoac (iii) sau day:

(ii) tri s6 M 1a bang hoic 16n hon 20%.
(iii) mérc hdp phu DBA nhé hon 100 m-mol/kg.

Tinh trang xt 1y bé mit cia silic oxit ky nudc c6 thé duge thé hién bai
murc hip phu DBA va tri s6 M nhu néu trén, va silic oxit ky nudc theo sang ché
t5t hon 1a ¢6 tri s& M béng hoic 16n hon 20% va mirc hdp phu DBA nhé hon
100 m-mol/kg dé thoa méin céc dic tinh vat ly théng thudng cia silic oxit ky
nudc.

Tri s6 M

Khi tri s& M, ma duge thé hién b%mg % thé tich cta metanol cia dung
dich hdn hop cuia nude va metanol trong d6 bot duge xir Iy bit dau duogc 1am uét,
nhé hon 20%, diéu nay cho biét rng silic oxit ¢6 mirc d6 ky nudc thap (vin con
cac nhém wa nudc), va nhu vay tri sé M t6t hon 13 biang hodc 16n hon 20%. Tt
hon nita 13, silic oxit ky nudc theo sang ché c6 tri s M bang hoic 16n hon 40%
va van t6t hon nita 13 bang hoic 16n hon 55%.

Mirc hip phu DBA

Khi mic hap phu DBA, 1a lugng cla cac nhdm silanol con lai (cadc nhém
ua nudce) trén bé mit clia nguyén liéu khoi dau, tice 1a silic oxit wa nudc, 1a bang
hodc 16n hon 100m-mol/kg, diéu nay cho biét rang silic oxit ky nudc vaAn con cé

nhiéu nhém ua nuée (diéu nay hay xay ra khi qua trinh xr ly nhiét dugc néu
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duéi day 1a khong du va gay ra sy giai hip dau silicon). Khi mitc hap phu DBA
nhé hon 100m-mol/kg, silic oxit ky nuéc khong duge hip phu Ién trén cac chét
nhudm mau hoédc cac tac nhan hoa rén do su tuong tac gilta cac nhom ua nuéce
khi silic oxit ky nudc dugce phén tan trong son chira dung méi, va silic oxit ky,
nuée khong gy ra cac nhuge diém nhu sy gia ting d6 nhét bét thudng ngay sau
khi phén tan hodc tao ra su két tu khi silic oxit ky nudc duogc trén véi nhya. Tét
hon nita 13, silic oxit ky nudc theo sang ché c6 mirc hdp phu DBA nho hon

60m-mol/kg va van tét hon nita 14 nhé hon 20m-mol/kg.

Loai va cac dic tinh vat 1y cia silic oxit tbng hop bang phuong phap uét
duge st dung cho sang ché khong bi giéi han mét cach cu thé. Silic oxit thu
dugc bang qua trinh két tha va silic oxit thu dugc béng qué trinh tao gel déu cb

thé dugc st dung ma khong gay ra cac van de gi.

Noéi chung, silic oxit thu dugc béng qua trinh két tia co dién tich bé mit
riéng BET nam trong khoéang tir 20 dén 300m%/g va silic oxit thu dugc béng qué
trinh tao gel c6 dién tich bé mit riéng BET ndm trong khoang tlir 250 dén
700m?*/g. Tuy nhién, khi silic oxit dugc lam cho ky nudc, lugng dau silicon duoc
stt dung cho qua trinh xtr 1y phai 13 tir 3 dén 9 phan trén 100m?%g cta dién tich
bé mit riéng BET. Vi du, khi silic oxit c¢é dién tich bé mat riéng BET 1a 300m?/g,

lwgng dau silicon duge sir dung cho qua trinh xir 1y 1a tir 9 dén 27 phén.

Silic oxit ky nuéc theo sang ché nhim ngin sy giai hép dau silicon, va
nhu vay bé mit cia nd cb thé khong hoan toan ky nudc va luong can thiét dugc
str dung cho qué trinh xir 1y c6 thé duoc chon theo mg dung mién 1a lugng dau
silicon duoc st dung cho qua trinh xir Iy nim trong khoang tir 3 dén 9 phén trén
100m?/g dién tich bé mit riéng BET. Thong thudng, lugng dau silicon duoc sir
dung cho qua trinh xtr 1y cang thip thi trang thai ky nuéc cia bé mit silic oxit
cang khong hoan hao va, nguoc lai, luong dau silicon dugc st dung cho qua
trinh x{r ly cang cao thi trang thai ky nudc cang t5t hon. Khi luong dau silicon
duge st dung cho qua trinh xir 1y 13 bang hosc 16n hon 3 phén trén 100m%/g dién

tich bé mit riéng BET, mirc d6 ky nuéc bi giam, va nhu viy khong thé dat dugc
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déy du tdc dung cua silic oxit ky nudc. Mat khac, khi lugng dugc st dung cho
qué trinh xir 1y 14 bing hodc nho hon 9 phin, khong c6 dau silicon du xét trén bé
mit silic oxit va cé di cac nhom silanol trén bé mit cua silic oxit tdng hop bang
phuong phap w6t dé lién két v6i cac phén tir dau silicon, ddn dén sy giam lugng
diu silicon khong phan tng con lai va nhu vay lam giam mtc sy giai hap, nho
d6 dat duwoc muyc dich cia sang ché. Tt hon 13 lwong ndy nim trong khoang tir 4
phén dén 8 phin xét theo 100m%g dién tich bé mit riéng BET va lugng dugc st
dung cho qua trinh xtr Iy c6 thé dugc thay ddi trong khoang nay tiy theo {mg

dung va muc dich.

Vi silic oxit ky nuéc theo sang ché dugc st dung cho céc 16p phi bao
gdm son va chét dinh két, chit dén nhua va chit chéng dinh khdi cho mang,
silic oxit ky nudc co thé duge st dung theo cac cach khac nhau cho cic muc
dich khéc nhau, twong tu véi silic oxit tdng hop bang phuong phap uét chua
duge xt 1y, ndm trong khoang duong kinh hat trung binh theo phuong phép laze
tir 1 dén 15pm. Silic oxit ky nudc cé dudng kinh trung binh nhé duge st dung
rong rai cho céac linh vuc ma cin c6 kha ning che mo tinh té nhu su che md cia
son sach va su che mo cua son cho chit déo va chét don nhua va chét chéng
dinh kh8i cho mang ma cn tiép tuc gia ting do trong sudt. Silic oxit ky nudc cd
dudng kinh hat 16n duge sir dung rong réi cho cac linh vuc ma cén c6 kha ning
che m& cao nhu sy che md cua son kim loai va son cho vat liéu xay dung.
Pudng kinh hat trung binh thudng duoc diéu chinh bing cach nghién va phan
loai va ¢6 thé duge diéu chinh & giai doan nguyén li€u khéi d4u hoic sau khi xir
1y ky nuéc hodc két hop céc giai doan nay.

Silic oxit c6 duong kinh hat mong mudn c6 thé dugce tao ra modt cach
chinh x4c bing cach diéu chinh duong kinh hat dén muic do cu thé & giai doan
nguyén li€u khéi dau va diéu chinh c& hat béng su diéu chinh tinh sau qué trinh
xu ly ky nude.

Déu silicon dugc st dung cho sang ché khong bi gidi han mot cach cu

th8 mién 12 dAu silicon c6 thé dugc tron véi silic oxit tbng hop bang phuong
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phap u6t. Thong thuong, dau dimetyl silicon hién cé béan trén thi trudng (con
dugc goi 1a dau silicon mach thing) chi c¢6 cidc nhém metyl va nhém phenyl
duoc st dung. DAu silicon cai bién c6 phén tir thé hitu co trén nguyén tir silic c6
thé dugc str dung nhu mét sy lya chon. Céc vi du cu thé vé phr:?ln tr thé bao gc‘“)m
cac nhém polyete, epoxy, amin va carboxyl va cac dau silicon cai bién khac hién
6 bén trén thi trudng. Cac vi du vé cdc san pham diu silicon cai bién bao gbém

c4c san pham sau day.
DAu silicon cai bién do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. sén xuét:

KF-868, 865, 859, 393, 250, 889, 2001, 2004, 99, 9901, 8010, 8012,
8008, 105, 6000, 6001, 6002, 6003, 6123, 2200, 9701, 2012, 857, 8001, 858,
351A, 353, 354L, 355A, 945, 640, 642, 643, 644, 6020, 6204, 6011, 6015, 6017,
412, 413, 414, 4003, 4917, 7235B, 50, 53, 54, 54SS, X-22-343, 2000, 2046,
4741, 4039, 4015, 161A, 161B, 9490, 163, 163A, 163B, 163C, 169AS, 169B,
164, 164AS, 164A, 164B, 164C, 164E, 4952, 4272, 167B, 167C, 162C, 5841,
2445, 1602, 168AS, 168A, 168B, 173BX, 173DX, 170BX, 170DX, 176DX,
176GX-A, 174ASX, 174BX, 2426, 2475, 3710, 2516, 821, 822, 7322 va 3265;

Déu silicon cai bién do Dow Corning Toray Co., Ltd. san xuét:

SF 8417, BY 16-205, BY 16-213, BY 16-871, BY 16-893, SF 8411, BY
16-880, SF 8427, BY 16-201, SF 8428, BY 16-846, SF 8419, FS 1265, SH 510,
SH 550, SH 710, SH 8400, FZ-77 va L-7604;

Dau silicon cai bién do Momentive Performance Materials Inc. san xuat:

TSF4440, 4441, 4445, 4446, 4452, 4460, 4700, 4701 va XF42-B0970;

va
Dau silicon cai bién do Wacker Chemie AG san xuat:

L03, 033, 066, L653, 655, 656, 662, WT1250, 65000VP, AP100, 150,
200, 500, AR20 va 200.

Khi dau silicon ¢6 trong lugng phéan tir 16n va d§ nhét cao duge tron véi

silic oxit tdng hop bing phuong phap uét cé ty trong khéi thp, thiét bi dugc
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yéu ciu nhu pha lofing diu silicon trong dung méi va twong ty. Do vay, thudng
vu tién st dung diu silicon c6 d6 nhét twong ddi thdp nhu bang hogic nhé hon
500 centistoc (500¢St). Cac vi du vé dau silicon c¢6 dd nhét dong hoc bﬁng hodc

nho hon 500 centistoc bao gdm céc san phdm sau day.
Dau silicon do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd. san Xuét:

KF-96-10cs, 20cs, 30cs, 50cs, 100cs, 200cs, 300cs, 350cs va 500cs;
Déu silicon do Dow Corning Toray Co., Ltd. san xuét:

SH200-0.65cs, 1cs, 1.5¢s, 2c¢s, 3cs, Scs, 10cs, 20cs, 50cs, 100cs, 200cs,
350cs va 500cs;

Déu silicon do Momentive Performance Materials Inc. san xuét:
TSF451-0.65, 5A, 10, 20, 30, 50, 100, 200, 300, 350 va 500; va
Diu silicon do Wacker Chemie AG san xuit:
AKO0.65, 1, 10, 35, 50, 100, 350 va 500.
Phuong phép san xuét silic oxit ky nudc theo sang ché

Sang ché bao ham phuong phép san xudt silic oxit ky nuéc ma 1a silic
oxit tdng hop bing phuong phép uét c6 bé mit duge xtr ly véi dau silicon.
Phuong phap san xuit nay bao gdm budc phi dau silicon 1én bé mit cua silic
oxit téng hop bing phuong phép uét trén d6 c6 mit hop chét mubi trung tinh
kiéu axit manh/bazo manh, va sau d6 thu silic oxit ky nuéc béng cach dem dau
silicon duge phu dén diéu kién trong d6 dau silicon dugc phil va nhém silanol

cta silic oxit tbng hop bing phuong phép uét tao thanh lién két siloxan.

Truée khi xt 1y bé mat bang diu silicon, bt ban dau, nghia 13, silic oxit
tdng hop bing phuong phép uét, duge dem di xir 1y so bd nhu bd sung hop chit
mudi trung tinh kiéu axit manh/bazo manh (nghia 13, nguyén liéu déng vai trd
1am chét xuc tac) nhu thanh phan natri sulfat (Na;SOy). Céc vi du vé hop chat
mudi trung tinh kiéu axit manh/bazo manh bao gdm natri clorua, kali sulfat, kali

clorua va cac hdn hop clia nd, ngoai natri sulfat. Lugng hop chat mudi trung tinh
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kiéu axit manh/bazo manh c6 trén bé mit cia silic oxit tbng hgp bang phuong
phap uét t6t hon 1a nam trong khoang, vi du, tir 0,3 dén 3,0%. Phuong phap xir
ly so bd khong bi gidi han mdt cach cu thé; sau phan Ung téng hop silic oxit,
silic oxit c¢6 thé dugc rira véi nuée cho dén khi lugng san phidm phu phan tng,
natri sulfat (Na,;SO4), dat dén mirc cu thé, sau d6 diéu chinh d§ pH trudc khi sir
dung. Céc vi du khac bao gbm phuong phap trong d6 luong cu thé cta natri
sulfat (Na;SO,) duge bd sung vao silic oxit & dang huyén phu dic sau khi ria
véi nude va dd pH duge tiy ¥ didu chinh bang kiém nhu natri hydroxit (NaOH)
va phuong phép trong dé chi mét lugng cu thé cua axit sulfuric (H,SO4) dugc bd
sung vao huyén phi dic cua silic oxit va sau d6 d6 pH dugc diéu chinh bing

natri hydroxit (NaOH).

Tiép theo, sau cac budc séy kho, nghién va phan loai, thu dugc silic oxit
tdng hop bang phuong phap uét c6 dudng kinh hat mong mubn. Thanh phin Na
va thanh phin S trong bot ban dau, nghia 13, silic oxit tbng hop bang phuong
phép uét, duge diu chinh dén khoang 0,3 dén 1,4% trong lugng tinh theo Na,O
va khoang 0,36 dén 1,44% trong lugng tinh theo SO;. Cac gid tri nay thé hién
luong tap chét trong bot ban dau va nhu vay la khac véi luong tap chét c6 trong
san phidm sau cung, silic oxit ky nuéc. Khi lugng Na,O 1a thép, tic dung dudi
dang chét xuc tac cling 1a thip. Nguoc lai, khi lugng ndy 1a cao, khdng chi lam
gia ting hiéu qua xtc tac nhidu dén muc khéng mong mubn ma con 1a khong c6
loi vi lam cho silic oxit chira lugng 16n cac mudi. S va SOs 1a céc chét axit dé
ngén chin d6 bazo do Na va céc thanh phan véi lugng nim trong khoang néu

trén c6 the ngan chén do bazo.

Khi bot ban diu, nghia 14 silic oxit tbng hop bing phuong phép udét,
dugc xtt 1y so bd chi voi thanh phan kiém nhu natri hydroxit (NaOH) hodc dugce
xtr Iy so bd chi véi thanh phén axit nhu axit sulfuric (H2SOs), diéu niy 13 khong
thich hop bdi vi thanh phéan silic oxit tbng hop bang phuong phép uét tré nén cé
tinh kiém hodc tinh axit, va nhu vay nhét thiét 13 phai c6 mat ca hai thanh phan
dé 1am can bing va d6 pH la khoang d6 pH trung tinh. Bot ban du, tic 13 silic
oxit tdng hop bang phuwong phap wét, tot hon 14 c6 d6 pH nam trong khoang do
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pH trung tinh, 5,5 dén 8,0 xét theo tmg dung va muc dich. Khi d6 pH 1a & d6 pH
kiém manh, bé mit cua silic oxit bi thoai bién va bi bién d06i, dan dén céc van dé
khic ndm ngoai muc dich nghién ctru cla sang ché, va nhu viy, di€u nay la

khong thich hop.

Silic oxit tdng hop bang phuong phap uét c6 thé chira tap chit nhom co
ngudn gbc tir cac nguyén liéu khoi d4u bao gém cac quing khoang tu nhién. Khi
silic oxit téng hop bing phuong phap uét chira lugng 16n nhém dudi dang tap
chét trong d6, thiy rang hiéu qua xtc tdc c6 xu hudng giam, ly do dan dén viéc
nay la chua biét. Nguoi ta tin rang lugng nhom trong bot ban dau, tirc 13, silic
oxit tdng hop bing phuong phéap uét, 1a nhd hon 0,5% trong lugng tinh theo
AlOs.

Luong tap chét, cy thé 13 thanh phin Na va thanh phan S, so véi silic oxit
ky nudc toan phan sau khi dem bdt ban du thu duoc nhu vay, tirc 13, silic oxit
tdng hop bang phuong phép wét, di xir Iy ky nudc bang dau silicon, phai nam
trong khoang tir 0,20 dén 1,20% trong lugng tinh theo Na,O va ndm trong
khoang tlr 0,25 dén 1,30% trong lugng tinh theo SO;. Cac ham lugng nim trong
c4c khoang néu trén 1a khac véi cac khoang ham lugng trong bot ban dau boi vi
phén trim trong luong cla tap chét tinh theo tdng silic oxit dugc giam do su

thém trong luong ctia dau silicon cho qué trinh xit ly ky nuée.

Phuong phép xtr Iy bé mit bot ban dAu, tire 13, silic oxit tbng hop bang
phuong phap udt, béng qué trinh xtr Iy ky nuéc véi dau silicon khéng bi gidi
han mot cach cu thé va thudng xir Iy bang cach tron khé nhu dugc 14y 1am vi du
duédi day. Trude tién, silic oxit khan va luong du silicon cu thé dugc trén va
khudy dén trang thai déng nhét trong thiét bi tron/phan tan khoé nhu may khudy
FM (may khudy Henschel) dé thuc hién qua trinh x@ ly bé mit. Nhu néu trén, tot
hon 14 thuc hién qud trinh xr 1y nhiét sau qud trinh xtr ly bé mit; tuy nhién,
phuong phép xtr ly nhiét cu thé khong bi gidi han mot cach cu thé. Thong
thudng, su xir 1y nhiét bing cach sir dung thiét bi xi ly nhiét nhu 1 dién, b gia

nhiét Nesco va budng sy & nhiét d6 nam trong khoang tir 250 dén 400°C trong
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khoang 0,5 dén 4,0 gid cho phép dau silicon lién két héa hoc véi cac nhém
silanol trén b& mat cua silic oxit, din dén duy tri tinh ky nudc trong thoi gian
dai.

DAu silicon ¢4 cdc nhém hitu co bao gdm cic nhém metyl (-CHs), va
nhu vay do duoc lugng cacbon (lugng C) trong silic oxit ky nudc cho phép xac

dinh lwong dau silicon duoc sir dung cho qué trinh xir Iy bang céach tinh nguoc.

Theo sang ché, nho tac hiéu qua xic tac cia hop chat mudi trung tinh
kiéu axit manh/bazo manh, silic oxit ky nudc c6 muac giai hap dau silicon cuc

thap c6 thé dugc tao ra ngay ca & nhiét d6 thip trong thoi gian ngén.

Ung dung cua silic oxit ky nude theo sang ché khong bi gidi han va silic
oxit ky nudc c¢é thé duge sir dung chi yéu lam chat 1am mo cho son, chat don

nhua, chét chdng dinh khdi cho mang va tuong tu.

Cu thé, silic oxit ky nudc c6 thé duoc sir dung mot cach thich hgp hon dé
lam chét 1am md& cho son (16p phii cho cam gidc mém mai) dé phu bé mit cia
chét déo va céc ing dung phii mang ma ¢ yéu cau vé dd trong sudt va dic tinh
che m¢& (vi du, mang chdng 16a va mang chéng chéi duge dan vao bé mit cua

c4c tinh thé 16ng) cho ca kiéu dung méi 13n kiéu khong can dung mdi.
Tham khé&o don li€én quan

Sang ché yéu ciu quyén uu tién cho don yéu clu cip patent Nhat Ban s6
2014-250355 ndp ngay 10 thang 12 ndm 2014, toan bd ndi dung cta don néu
trén duoc két hop vao trong ban md ta nay dé tham khao.

Vi du thyc hién sang ché

Sau day, sang ché dugc mo ta chi tiet hon dya vao céc vi dy. Tuy nhién,
c4c vi du nay chi nham minh hoa cho sang ché va khong gay ra su gidi han sang

/4
A

cheé.

Trong cac vi du va céc vi du so sanh, cac thtr nghi€ém va cac sy xac dinh

dic tinh vat ly khac nhau dugc thuc hién theo cadc phuong phép sau day.

1) Mtic hap phu DBA
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M3u khé (250mg) duge can chinh x4c duge bd sung 50ml dung dich
di-n-butylamin N/500 (dung moi benzin diu mé) va dé yén & nhiét ¢ 20°C
trong khoang 2 gid. 25ml phan ndi 1én trén b& mat cua hdn hop dugc bd sung
5ml clorofom va 2 d&n 3 giot chét chi thi (tim tinh thé), duge chuan d6 véi dung
dich axit percloric N/100 (dung moi anhydrit axetic) cho dén khi chuyén mau tir

mau tim sang mau xanh d¢ thu tri s6 chuan d6 A ml.

Qua4 trinh do v6i mAu tréng duge tién hanh riéng biét dé thu tri s6 B ml

va muc hip phu DBA dugc tinh theo cong thirc sau day:

Mic hdp phu DBA (m-mol/kg) = 80(B-A)f

trong d6 £1a d6 chuén cta dung dich axit percloric N/100.
2) Tri s6 M

Cac dung dich hdén hop ctia metanol véi nudc trong dé ndéng do cla
metanol dugc thay ddi lién tiép & cac khoang gia tri 5% thé tich dugc didu ché
va 5ml cua timg dung dich duge cho véao trong dng nghiém cé dung tich 10ml.
Bot thtr nghiém (0,1 dén 0,2g) sau d6 duoc bd sung vao dng nghiém, éng
nghiém nay duoc lic va dé yén dé quan sat. Két qua 13, ndng 6 t5i thidu cua
metanol trong d6 bot duoc tao huyén phii duoc xac dinh dé thu 14y tri s6 M.

3) Mirc giai hip dau silicon

Silic oxit (1,0g) sau khi xt ly ky nudc véi dau silicon hoic tuong tu
dugc bd sung vao 50g toluen, duoc dem di phan tan trong may khudy ddng nhét
& tbc do 1000 vong/phit x 30 phut, sau d6 chuyén sang dng ly tam, dé yén &
nhiét d6 binh thudng trong 15 gid. Néu dau silicon bi giai hép trong toluen &
giai doan nay, thi quan sat thay su hinh thanh bot. Sau qua trinh ly tAm cta éng
ly tdm trong may ly tam trong didu kién 3000 vong/phit va 5 phut, phan ndi 1én
trén bé mit duge loai bo. Toluen lai duoc bd sung dé hoa tan va duoc ly tam.
Toluen duoc loai bo, n-hexan dugc bd sung dé hoa tan va dugc ly tdm va qua
trinh nay duoc l3p lai hai 1in. Sau khi loai bé chét léng da tach, chét rin dugc

sdy kho trong may sdy & 80°C trong 15 gid hoic lau hon va chét rin con lai
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dugc dem di phan tich ham lugng cacbon. Su phéan tich ham lugng cacbon db6i
véi mau silic oxit tring ciing dugc thuc hién va luong dau silicon dugc giai hap
trong toluen va n-hexan dugc xac dinh theo cong thirc sau day.
Cong thirc:
Luong dau silicon duge giai hdp trong toluen = luong dau silicon trudc khi giai
hép trong toluen (%) - luvgng dau silicon sau khi giai hap trong toluen (%).
4) Phéan tich ham lugng cacbon

Su phén tich ham lugng cacbon dugc st dung ¢ do muc giai hép dau
silicon duoc thuc hién béng thiét bi phan tich cacbon rin (tén thiét bi: Carbon
analyser, kiéu EMIA-110, do Horiba, Ltd. san Xuét) trong cac diéu kién 1250°C,
4p suét dong oxy chay vao 0,07MPa va thoi gian do 90 gidy. Tt ham lugng
cacbon dugc xéc dinh, luong dau silicon duge st dung cho qua trinh xtt 1y duoc
tinh theo cOng thic sau day:
Cong thuc:
Luong dau silicon duge st dung cho qué trinh xtt ly (%) = gid tri do dugc trong
qué trinh phéan tich cacbon (%) x trong luong phan tu dau silicon/ham lugng
cacbon trong dau silicon.
5) Ham luong tap chét

Sy phén tich dinh lugng nguyén t6 dugc thuc hién véi thiét bj phan tich
huynh quang tia X quét (kiéu: ZSX Primus II, do Rigaku Corporation san xudt).
Két qua do dugc cung cp theo lugng oxit.
6) Dién tich bé mat riéng BET

Qua trinh do dugc thuc hién véi thiét bi phan tich dién tich bé mit riéng
tu dong (kiéu: Macsorb® HM model-1200, do Mountec Co., Ltd. san xuét) theo

phuong phap mét diém.
7) b6 pH

Qua trinh do dugc thuc hién véi dung cu do d0 pH (kiéu: D-50, do
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Horiba, Ltd. san xuét) cho bot ban diu, tic 13 silic oxit téng hop bing phwong
phap w6t (* vi silic oxit ky nudc khong thdm uét trong nudce, nén khong thé thuc

hién dugc qua trinh do).
Vidul

Silic oxit thu dwgc bing qué trinh két tia c6 dién tich bé mait riéng BET
130m?/g dwoc téng hop bing cach cho natri silicat phan g véi axit sulfuric.
Silic oxit tdng hop bing qua trinh két tia duoc loc va rira bang nudc dé thu khéi
silic oxit. Khéi silic oxit duge bd sung nuée, duoc bd sung natri sulfat (Na,SOy)
dén 0,50% trong luong tinh theo Na,O va 0,60% trong luwong tinh theo SO,
ddng thoi tai phan tan trong thiét bi khudy kiéu rung (do Shimazaki Mixing
Engineering Co., Ltd. san xuét) va bd sung tiép natri hydroxit (NaOH) dé diéu
chinh d6 pH dé thu huyén phu dic chira silic oxit c6 do pH = 7,5. Huyén phu
dic chira silic oxit dugc sdy trén méy sdy phun (do Ohkawara Kakohki Co., Ltd.
san xuét) va dugc dem di nghién va phén loai dé thu silic oxit thu dugc bing qué
trinh két tua silic oxit thu duoc bang qua trinh két tia c6 duong kinh hat trung
binh 6,3p. Dau dimetyl silicon KF96-50CS (do Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.
san xuét) sau d6 duoc bd sung vé6i lugng 10 phén (7,7 phan tinh theo 100m?/g
dién tich bé mit riéng BET) va duoc tron trén may khudy Henschel (do Mitsui
Mining Co., Ltd. san xuét) trong 10 phut. Sau khi trén, qua trinh x& 1y nhiét
dugc thuc hién trén 10 ¢6 bao (do Yamato Scientific Co., Ltd. san xuét) & nhiét
d6 300°C trong 1 gitr dé diéu chinh c¢& hat dé thu silic oxit wét ky nudc. Cac dic
tinh v4t ly ctia bot ban dau va cc dic tinh vat Iy va mirc gii hdp sau qua trinh

xtt Iy ky nudc duoc thé hién & bang 1.
Vidu?2

Silic oxit ky nuéc thu duge theo cach gidng nhu trong vi du 1, chi khéc
12 natri sulfat (Na;SO4) duoc bd sung dén 0,32% trong luong tinh theo Na,O va
0,38% trong lugng tinh theo SO; trong vi du 1.

Vidu3
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Silic oxit ky nuéc thu duoc theo cach gibng nhu trong vi du 1, chi khac
13 luong dau silicon duge st dung cho qui trinh xir 1y 1a 3,8 phan xét theo

100m?/g dién tich bé mit riéng BET trong vi du 1.
Vidu4

Silic oxit ky nude thu dugc theo cach gidng nhu trong vi du 1, chi khac
12 natri sulfat (Na;SO4) dugc bd sung dén 0,90% trong lugng tinh theo Na,O va
1,08% trong luong tinh theo SOs trong vi du 1.

Vidus

Silic oxit ky nuéc thu duoc theo cach gibng nhu trong vi du 1, chi khac
12 nguyén liéu khéi ddu silic oxit dugc st dung 13 silic oxit thu dugce bang qua
trinh két tiia Nipsil N-300A ¢6 bén trén thi truong (dién tich bé mit riéng BET 1a
150m?/g) va luong dau silicon dugc st dung cho qu4 trinh xtt 1y 12 6,7 phén xét
theo 100m?%/g dién tich bé mit riéng BET.
Vidub6

Silic oxit ky nudc thu dugce theo cach giéng nhu trong vi du 1, chi khac
13 luong dau silicon duge sir dung cho qua trinh xit ly silic oxit thu duge béng
qua trinh két tia trong vi du 5 13 3,3 phan tinh theo 100m%g dién tich bé mait
riéng BET.
Vidu7

Silic oxit ky nuéc thu duoc theo cach gidng nhu trong vi du 1 chi khéc Ia
nguyén lidu khoi dau silic oxit dugc sir dung 14 silic oxit thu dugce bing qué trinh
tao gel NIPGEL AZ-200 c6 ban trén thi truong (dién tich bé mit riéng BET:
300m%/g) va luong dau silicon dugc st dung cho qu4 trinh xtr ly 13 5,3 phén xét
theo 100m%g dién tich bé mit riéng BET.
Vidu8

Silic oxit ky nuéc thu duge theo cach gidng nhu trong vi duy 1, chi khac
13 nguyén liéu khéi dau silic oxit dugce sir dung 13 silic oxit thu dugc bing qué

trinh tao gel NIPGEL BY-601 c6 ban trén thi truong (dién tich bé mit riéng
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BET: 500m%g) va lugng diu silicon dugc st dung cho qua trinh xir 1y 1a 3,0
phén xét theo 100m?/g dién tich bé mit riéng BET.
Vi du so sanh 1

Silic oxit ky nudc thu duoc theo cach gidng nhu trong vi du, chi khéc 13
natri sulfat (Na,SO4) khong duge bd sung va d6 pH khong duogc diéu chinh
trong vidu 1.
Vi du so séanh 2

Silic oxit ky nuédc thu duoc theo cach gidng nhu trong vi du so sénh 1,
chi khéc 12 natri hydroxit (NaOH) duoc bd sung dé didu chinh do pH dé thu
huyén phu diic chira silic oxit c6 d6 pH = 10,8 trong vi dy so sanh 1.
Vi du so sanh 3

Silic oxit ky nudc thu duge theo cach giéng nhu trong vi du 5, chi khac

12 natri sulfat (Na,SO4) khéng duge bd sung va d6 pH khéng duge diéu chinh

trong vi du 5.
Vi du so sanh 4

Silic oxit ky nudc thu duoc theo cach giéng nhu trong vi du so sénh 3,
chi khéc 12 axit sulfuric (H2SO4) duoc bd sung dé diéu chinh d6 pH dé thu huyén

phu déc chira silic oxit c6 d§ pH = 3,2 trong vi du so sanh 3.
Vidusosanh 5

Nhu trong vi du cua silic oxit ky nudc c6 ban trén thi truong, Nipsil

SS-50B dugc st dung.
Vi du so sanh 6

Silic oxit ky nudc thu duge theo cach giéng nhu trong vi du 7, chi khac
12 natri sulfat (Na,SOy) khong duoc bd sung va d6 pH khong duge diéu chinh

trong vi du 7.
Vi du so sanh 7

Nhu vi du cua silic oxit ky nudc c6 ban trén thi truong, Nipsil SBY-61
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Vidu

Vi
dul

Vidu

Vi du

Vidu

Vidu

Vidu

Vidu

Vidu

Céac ddc tinh vat ly cua
bt ban dau

Diéntichbé | m?%g
mdt riéng
BET

130

130

130

130

150

150

300

500

bd pH (4%
Susp.)

7,5

7,5

7,5

7,5

7,0

7,0

7,4

7,0

Diéu kién xir Iy ky
nudc

Luong dugc
stt dung cho
qua trinh xtr
ly tinh theo
phan/
100m*/g BET

7,7

1,7

3,8

1,7

6,7

3.3

53

3,0

Céc ddc tinh vat ly cua
silic oxit ky nudc

Tri sdbM %

50

40

40

30

Tri s6 DBA m-mol/
kg

12

20

24

55

Na,O/tong | %
lugng

0,45

0,29

0,45

0,81

0,54

0,54

0,45

0,45

SO3 / tong %
luong

0,57

0,36

0,57

0,97

0,63

0,63

0,57

0,57

Mirc giai hip | %

0,08

0,12

0,05

0,06

0,05

0,00

0,10

0,14
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Vi du so sanh Vidu | Vi Vi Vidu|Vidu|Vidu| Vi
SO du du SO SO SO du
sanh | so SO sanh |sanh |sanh |so
1 sanh | sanh |4 5 6 sanh

2 3 7

Bot ban dau cac dic tinh vat

ly

Dién tich bé mit | m¥g 130 | 130 |[150 |150 {130 |300 |500

riéng BET

Do pH (4% 7,5 10,8 [ 6,1 |3,2 7.2

Susp.)

Diéu kién xir Iy ky nudc

Luong dugc sur 7,7 7,7 16,7 16,7 5,3

dung cho qua

trinh x ly tinh

theo phan/

100m?/g BET

Silic oxit ky nudc cac dac

tinh vat ly

Tri s6 M % 60 |65 |60 (35 |65 |60 |25

Tri s6 DBA m-mol/kg | 8 0 25 |65 |18 |6 85

Na,O / tong % 0,16 |0,21 0,14 |0,14 |0,23 |0,07 |0,05

luong

SOs / tong luong | % 0,01 |0,01 {0,001 0,23 |0,06 |0,00 |0,00

Mc giai hap % 0,28 /0,22 (0,30 0,35 |0,28 [0,38 |0,31

Kha nang Uing dung trong cong nghiép

Sang ché 14 hitu ich ddi v6i phuong phép san xuét silic oxit ky nudc.

Hiéu qué dat dwoc béi sang ché

Theo sang ché, co6 theé tao ra bé mét silic oxit ky nude dugc xtr ly voi dau

silicon, nh¢o d6 ¢6 thé thu dugc bé mét c6 mang phd on dinh ma khdéng can giai

hap dau silicon thdm chi sau khi bo sung silic oxit ky nudc vao son va su ung

dung ctia nd, va tao ra mang phu. Silic oxit ky nudc theo sang ché t6t hon 14 ¢

thé duoc st dung cho chit 1am md cho son kim loai va son déo, phu 1én trén

mang chéng 16a, chit don nhya, chit chdng dinh khdi mang va tuong tu.
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YEU CAU BAO HQ
1. Silic oxit ky nuéc ma 14 silic oxit tng hop bing phuong phap uét co bé mit

duogc xtr ly véi dau silicon, trong do:
silic oxit ky nudc

(i) c6 murc giai hip dau silicon trong toluen nhé hon 0,2% so véi khéi
lwong cua silic oxit ky nudc, véi diéu kién 1a mirc giai hép c6 tdc do giai hip
dau silicon dat duge bing cach so sanh muc giai hép tir silic oxit ky nudc dugc
phén tan & ndng d6 2% trong toluen & nhiét do 20°C trong 24 gid véi mirc gidi

hép trudc khi phan tan.

2. Silic oxit ky nuéc theo diém 1, trong d6 silic oxit ky nuéc nay c6 ham lugng
thanh phén natri ndm trong khoang tir 0,20 dén 1,20% trong lugng tinh theo
Na,O va ham luong thanh phén luu huynh ndm trong khoang tir 0,25 dén 1,30%
trong lugng tinh theo SOs.

3. Silic oxit ky nudc theo diém 1 hozc 2, trong d6 luong dau silicon duoc sir
dung cho qua trinh xir 1y 1 tir 3 phan d&n 9 phan trén 100m%/g cta dién tich bé

mat riéng BET cua nguyén lidu khéi du silic oxit.

4. Silic oxit ky nuéc theo diém 1 hosc 2, trong d6 silic oxit ky nudc ndy con cé
(ii) tri s6 M 1a bang hozc 16n hon 20%, va/hosc

(iii) méc hap phuy di-n-butylamin (DBA) nhé hon 100 m-mol/kg.

5. Phuong phap san xuét silic oxit ky nuéc ma 13 silic oxit tdng hop bing

phuong phap wét ¢6 bé mit duoc xir ly véi dau silicon, phuong phép nay bao
gbm budc:

pht diu silicon 1én bé mit silic oxit tbng hop bing phuong phap wét ma
trén d6 c6 mat hop chét mubi trung tinh kiéu axit manh/bazo manh, trong do
lugng hop chit mudi trung tinh kiéu axit manh/bazo manh ndy c6 mit trén bé
mit cua silic oxit tdng hop bang phuong phép wét ndm trong khoang tir 0,3 dén

3,0% va sau dé thu dugc silic oxit ky nudc bing cach dua dau silicon dugc phi
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dén diéu kién trong d6 dau silicon dugc phii va nhém silanol cta silic oxit tbng
hop béing phwong phép uét tao thanh lién két siloxan.

6. Phuong phép theo diém 5, trong d6 hop chit mudi trung tinh kidu axit
manh/bazo manh la natri sulfat, natri clorua, kali sulfat, kali clorua hodc hén hop
cua chung.

7. Phuong phap theo diém 5 hosc 6, trong d6 silic oxit ky nuéc c6 muc giai hép
dau silicon trong toluen nhd hon 0,2% so véi khéi lwgng cua silic oxit ky nuéc,
v6i didu kién 13 mirc giai hip c6 tde d6 giai hip diu silicon dat dugc bing cach
so sanh mirc giai hép tir silic oxit ky nuéc dugc phan tén & ndng do 2% trong
toluen & nhiét do 20°C trong 24 gidr véi mire giai hap trudc khi phan tan.

8. Phuong phép theo diém 5 hoic 6, trong d6 silic oxit ky nuéc co:

() tri s6 M bang hozc 16n hon 20%, va/hosc

(ii) mtrc hip phu DBA nhé6 hon 100 m-mol/kg.

9. Phuong phap theo diém bit ky trong sb cac diém tir 5 dén 8, trong d6 dau

silicon ¢6 d6 nhét dong hoc bing hodc nhé hon 500 centistoc.
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