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PHUONG PHAP SAN XUAT SILIC OXIT NGAM NUGC NAY

(57) Sang ché dé cap dén silic oxit ngdm nudc dung dé don gia cuong cao su c6 mat do
axit ran trén bé mit nam trong khoang tir 1,8 m-mol/m? dén 2,4 m-mol/m2, trong khi chira
chat hoat dong bé mit cation hodc khong ion. Sang ché ciing dé cap dén phuong phap san
Xuét silic oxit ngdm nudc dugc mo ta ¢ trén dé don gia cuong cao su, bao gom vige bd
sung mudi aluminat va sau d6 bo sung chat hoat dong bé mit cation hoic khong ion trong
mot bude trong qua trinh san xuat silic oxit ngdm nudc. Sang ché co thé cung cap silic oxit
ngam nude dé don gia cuong cao su, ma cho phép dat duoc ché pham cao su dugc cai thién
hon bao gio hét vé kha nang chong mai mon.
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Linh vwe k§ thuit dwoc dé cip

Séng ché d& cap dén silic oxit ngdm nudc ding d& don gia cudong cao su. Cu thé
hon, sang ché d& cap dén silic oxit ngdm nuée ding d don gia cudng cao su, hitu higu
d8 tang cudng su gia cudng cao su dien ma sir dung két hop véi chét lién két silan. Silic
oxit ngdm nudc theo sang ché 14 hitu ich cho viéc gia cudng céc san phdm cao su cong
nghiép, vi du, cho day curoa va cho gai 18p xe, cic sin phdm ndy can phai gia cudng

cao su (dic biét 1a chéng mai mon).
Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Silic oxit ngdm nudc, dugce biét dén voi tén goi cacbon tréng, tir 1au da duogc st
dung cung v6i mudi than lam chét don gia cuong cao su. Silic oxit ngdm nudc l1a tuyét
vori vé, vi du, kha nang chéng 130 héa nhiét, chéng rach, chéng nit udn, va dé bam dinh
cua cao su luu héa. Tuy nhién, so véi mudi than, n6é cd dd phén tdn kém hon, cho do
nhét hop chét cao hon véi ty 1& pha tron cao va do d6 c6 kha ning xir Iy kém hon, va
trong sb cac dic tinh cao su noi chung, cé hi¢u suét gia cuong kém hon (ddc biét 1a
chéng mai mon). P& giai quyét nhiing han ché nay, vi du, viéc cling trén 14n v6i mot
chét lién két silan hoic vat liéu hdn hop hitu co khac da duge thuc hién. Tuy nhién, vin
chua thu dugc silic oxit ngdm nudc c6 thé cung cép cac dic tinh cao su dat yéu ciu. Do
d6, nhitng cai tién hon nita vé silic oxit ngdm nudc cling véi nghién ctru vé cic ché phdm
hdn hop cao su rat duoc mong mudn. Silic oxit ngdm nudc c6 thé cai thién kha ning
chdng mai mon ciia cao su dugc boc 19, vi dy, tfong tai liéu sang ché 1 va tai liéu sang

ché 2.

Céc tac gia sang ché d3 tién hanh céc cudc diéu tra chuyén sau tir quan diém kiém
so4t cdu tric 16 réng ciia silic oxit ngdm nudc dé tao diéu kién cho cic phan tir cao su
xa4m nhap vao bén trong cac 13 rdng trong silic oxit ngdm nude, va tir quan diém ting
cudng d6 bén cua céc lién két héa hoc giita cac phan tir cao su va bé mit cia silica oxit
ngam nude. Két qua 13, ho da phat hién ra ring ché phim cao su ¢ kha ning chéng mai
mon chua timg thiy c6 thé duogc tao ra bai silic oxit ngdm nude trong d6 cdu triac dinh
trude da duoc thiét 1ap cho cdu tric 16 réng cua silic oxit ngdm nude, va di ndp don xin

cAp bang sang ché dua trén phat hién nay (tai liéu sang ché 3).
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[Tai lidu séng ché 1] Pon sang ché Nhat Ban chua xét nghiém s§ 2000-302912
[Tai liéu sang ché 2] Pon sang ché Nhét Ban chua xét nghiém sé H11-236208
[Tai liéu sang ché 3] Pon sang ché Nhat Ban chua xét nghiém s6 2017-002210
[Tai lidu sang ché 4] Cong bd qubc té s6 WO 2013/168424.

Ban chit k§ thuit clia sang ché
Vén & k¥ thuat

Tuy nhién, lién quan dn cac vAn d& moi trudng va can nhic vé ning luong, cac
ché phdm cao su c6 kha ning chdng mai mon dugce céi thién so véi cac san phim c6 sin
cho dén nay dang duoc yéu clu tai céc thi truong lién quan dén cac ché phim cao su, vi
du, thi trudng 16p xe. Do d6, c6 yéu ciu ddi véi silic oxit ngdm nudc dung dé don gia
cudng cao suma cé thé tao ra cac ché pham cao su nhu vay. Vi dy, c6 nhu cAu cung cép
silic oxit ngam nudc ding dé don gia cudng cao su ma c6 thé tao ra ché phdm cao su c6
kha ning chéng mai mon dugc cai thién hon so véi silic oxit ngdm nude dung dé& don

gia cudng cao su dugc md ta trong tai liéu sdng che 3.

Muc dich cua sang ché 1a @€ xuét silic oxit ngdm nudc dung dé don gia cuong
cao su ma c6 thé tao ra ché pham cao su c6 kha nang chong mai mon dugc cai thién so

véi cac ché pham san c6 cho dén nay.
Giai phép k¥ thuat cho van dé

Tap trung vao kha ning phan tmg gifta cic chét lién két silan va silic oxit ngdm
nudce, cac tic gia sang ché da tién hanh céc nghién ctiru chuyén siu tir quan diém cai
thién hiéu sut gia cuong thong qua viéc thuc hién su lién két hitu hidu gitta silic oxit
ngdm nudc va phén tir cao su va con thong qua do phan tan tdng cudng. Két qua 13 phat
hién duoc réng mét d0 axit rén trén bé mit cla silic oxit ngdm nudc rht quan trong dbi
v6i su lign két gitta bé mit cua silic oxit ngdm nudc va cac phén tir cao su thong qua
chét lién két silan, nhung kha ning chéng mai mon c¢6 thé dugc cai thién déng ké chi
béng céch didu chinh mat do axit rin trén bé mit. Ciing phét hién duoc ring thong qua
viéc bd sung chét hoat dong bé mit dinh trudc ngoai viée diéu chinh mat d axit rin trén
bé mit ndm trong khoang dinh trudc, cé thé +ao ra silic oxit ngdm nuéc c6 thé mang lai

nhitng cai tién dang ké cho cao su dien ma ciing sir dung chat lién keét silan.
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Cu thé 13, c4c tac gia sang ché d phat hién dugc ring, lién quan dén viéc dem lai
kha ning chdng mai mon cho ché phim cao su ma st dung thém chét lién két silan cho
silic oxit ngdm nuéc, kha ning chdng mai mon ma silic oxit ngdm nudc cb thé dem lai
cho ché phdm cao su ¢6 thé ting 1én déng ké nho bd sung chit hoat dong bé mit dinh
trudc vao silic oxit ngdm nudc cd mat dd axit rin trén bé mit v6i khoang dinh trude, va
bang cach cai thién d6 phan tén trong cao su cua silic oxit ngdm nudc c6 higu suét gia
cudng tuyét voi cho cao su, thong qua viéc st dung chét hoat dong bé mit dinh trudc.

Sang ché d3 hoan thanh dya trén phét hién nay.

Séng ché 1a silic oxit ngdm nuédc duoc dic trung boi c6 mat d axit rén trén bé
mit nim trong khoang tr 1,8 dén 2,4 m-mol/m? va chta chit hoat déng bé mit dinh
trude. Thong qua viée trdn silic oxit ngdm nude nay trong ché phim cao su ma ciing st
dung chét lién két silan, sang ché da thanh cong trong viéc thu duoc ché phdm cao su
ma kha ning chdng mai mon da ting 1én déng ké so véi ché phém c6 sén cho dén nay.

Dic tinh quan trong nhit ciia silic oxit ngdm nudc ding dé gia cudng cao su theo
sang ché 1a n6 mang lai su cai thién déng ké v& kha niing chéng mai mon ctia ché phim
cao su vi, dé cai thién kha ning chéng mai mon, nd chita chét hoat déng bé mit dinh
trudc va cb mat dd axit rén trén bé mit nim trong khoang hitu hidu dé thic déy lién két
héa hoc v&i thanh phén cao su thong qua céc chét lién két silan.

Sang ché 1 nhu sau.

[1]

Silic oxit ngdm nudc ding dé don gia cudng cao su duge dic trung boi c6 mat
d0 axit rén trén bé mit nim trong khoang tir 1,8 dén 2,4 m-mol/m? va bao gém chét hoat
dong bé mit cation hozc khong ion.

(2]

Silic oxit ngdm nuéc ding d& don gia cudng cao su theo muc [1], dé don gia
cudng ché phdm cao su dien ma st dung két hop véi chét lién két silan.

[3]

Silic oxit ngdm nudc dung dé don gia cudng cao su theo muc [1] hogc [2], trong

d6 dién tich b& mit riéng CTAB ndm trong khoang tir 130 dén 300 m?/g.

[4]
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Silic oxit ngdm nudc ding dé don gia cudng cao su theo myc [3], trong d6 ty 1&
gifta ham luong chét hoat dong bé mit (phén khdi lrong/100 phan khdi lugng SiO; (tinh
theo phén chét rén)) va dién tich bé mit riéng CTAB (m?%g) ndm trong khoang tir 0,001
dn 0,01.

[5]

Phuong phép san xudt silic oxit ngdm nuéc ding dé don gia cudng cao su theo
muc bat k¥ trong sb cac muc tir [1] dén [4], phuong phép ndy bao gdm viéc bd sung
mudi aluminat trong giai doan bét ky ctia qué trinh san xuét silic oxit ngdm nuéc va sau

d6 bd sung chét hoat dong bé mit cation hoic khong ion.

[6]

Phuong phép sén xut theo muc [5], trong d6 qua trinh sén xuét silic oxit ngdm
nude bao gdm giai doan bit ky trong sb cac giai doan sau day: giai doan bd sung axit
sau khi hoan thanh viéc bd sung dung dich nuéc kiém silicat, giai doan loc va rira bing
nudce, va giai doan siy kho; va, trong giai doan bét ky trong sb cac giai doan nay, mubi

aluminat dugc bd sung vao va sau d6 chat hoat dong bé mét dugc bd sung vao.

[7]

Phuong phép san xuit theo muc [5] hogc [6], trong d6 mudi aluminat 13 natri
aluminat; natri aluminat c6 ty 1¢ mol Na,O/ALO3 nim trong khoang tr 1,8 dén 20,0; va

ndng d6 ALO3 ndm trong khoang tir 1,0 d&n 16,0% khdi luong.

[8]
Phuong phap san xuit theo muc bét ky trong s6 cac muyc tir [5] dén [7], trong d6
chit hoat dong bé mit dugc bd sung & dang dung dich chira nuéc nim trong khoang tir

20 dén 90% khdi lugng tinh theo phan chét rén.

[9]

Phuong phép san xut theo muc bt ky trong s6 céc myc tir [5] dén [8], trong d6
budc tao silic oxit ngdm nude trong dung dich chira nudc bao gdm viéc tién hanh phan
{ing trung hoa bing cach bd sung dung dich nuéc kiém silicat va axit sulfuric & nhiét 4o
nim trong khoang tir 70°C dén 90°C vao dung dich nudc kiém silicat d3 duoc gia nhiét
dén nhiét 6 70°C dén 90°C va c6 ndng dd SiO2 nim trong khoang tir 5 dén 50 g/L va
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d6 pH nidm trong khoang tir 10 dén 12, trong khi kidm so4t lugng bd sung (ty 18) cua
dung dich nuéc kiém silicat va axit sulfuric d8 tao ra 6 pH cho dung dich phan Umg
nim trong khoang tir 10 dén 11, va tién hanh viéc bd sung ndi trén cho dén khi ndng d6

SiOz nam trong khoang tir 50 dén 80 g/L.

Hiéu qua cta sang ché

Khi dugc tron vao cao su tw nhién hodc cao su tong hop, vi dy, cao su dien, silic
oxit ngdm nuéc dung dé don gia cudng cao su theo sang ché c6 the cai thién kha ning
gia cuong (dic biét 12 kha ning chong mai mon) cla cao su va do d6 cé thé duoc tng
dung mdt cach hitu ich 1am chat don gia cudng cho cic san pham cao su cong nghiép,
vi du nhu 16p xe, day curoa, v.v., cic san pham ndy c6 yéu cau cao vé kha ning chong
mai mon.
MO ta chi tiet sang che

<Silic oxit ngdm nudc dung dé don gia cudng cao su>

Silic oxit ngdm nuéc ding d& don gia cudng cao su theo sang ché duge dic

trung boi
(A) c6 mat dd axit rin trén bé mit nim trong khoang tir 1,8 dén 2,4 m-mol/m? va
(B) chtta chét hoat dong bé mit.

Tir quan diém tao ra ché phdm cao su c6 kha ning gia cudng tuyét voi (dic biét
14 chéng mai mon) véi viée bd sung silic oxit ngdm nude theo sang ché ma c6 kha ning
phén tmg tuyét vdi v6i cac chit lién két silan vao ché phldm cao su niy ciing véi chét
lién két silan, silic oxit ngdm nudc nay cé mat do axit rén trén bé mit véi khoang dinh

trudce (1,8 dén 2,4 m-mol/m?) thay vi c6 lugng axit rin trong khoang dinh trudc.

Céc chét lién két silan thudng dugc st dung rong rai trong viéc trdn silic oxit
ngdm nudc dé 1am ting d6 phan tin cua silic oxit ngdm nudc véi cao su. Trong phan
ung gifta silic oxit ngdm nudc va chét lién két silan, cac nhém silanol (-SiOH) dugc tao
ra dAu tién bdi phan tmg thiy phan cac nhém c6 thé thity phan trong chat lién két silan,
va su lién két voi bé mit ca silic oxit ngdm nudc xay ra thong qua phan Umg ngung tu
khir nude gitra cac nhém silanol trong chét lién két silan va cac nhém silanol c6 trén bé
mat cia silic oxit ngdm nude. P biét ddi voi cac phan tmg nay 1a cdc phan tng thudng

duoc thac déy trong diéu kién axit hodc kiém.
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D4 biét ring khi mot nguyén tir khong ddng nhét, ching han nhu nhém, dugc két
hop trong silic oxit ngAm nude, axit rdn duge tao ra do sy khoanh ving dién tich xung
quanh nguyén tir ndy. Khi axit rdn c6 mit trén bé mit ca silic oxit ngdm nuéc, thi 6

13 axit ran bé mit va thu dugc hiéu Gng xuc tac axit.

Axit rin bé mit tao ra tic dong xtic tic & bé mit silic oxit ngdm nuéc va co thé
duoc mong doi 14 thiic ddy phan tmg gifta silic oxit ngdm nudc va chét lién két silan.
Cfiing c6 nhig vi du vé& cic nghién ctru trong qué khit vé luong axit rin bé mit. Tuy
nhién, dbi véi sang ché, cho rz"mg su phan phéi & mitc mat d6 nhét dinh trén bé mit silic
oxit ngdm nudc 1a rit quan trong tir quan diém vé hoat dong cua axit rén bé mit lam
chét xtic tac. Do d6, mong mudn dbi véi hidu ting xtc tac nay la khi axit rin c6 mit &
mét d6 nhit dinh trén bé mit silic oxit ngdm nudc, lién két gifta silic oxit ngdm nudc va
chét lién két silan s& duoc phat huy va hiéu qua ting cuong gia cudng s& dat dugc khi

trén v&i cao su.

Tuy nhién, theo két qua nghién ctru clia c4c tac gia sang ché, trong khi, nhu duoc
thé hién trong vi du tham chiéu 1, thu dugc mot sb hidu qua ting cuong gia cudng (so
v6i silic oxit ngdm nude trong vi du so sanh 1) do su cé mét cla axit rin & mat do nhit
dinh trén bé mit silic oxit ngdm nudc, khong thu duge hiéu qua ting cudng gia cudong
dang ké voi mong mudn néu trén khi trén véi cao su. Trai lai, Kkét qua cua vi du tham
chiéu 1 cho thiy d6 phan tin gidm so véi viéc sit dung silic oxit ngdm nudc trong vi du
so sanh 1, va thi nghi€m cua vi du tham chiéu 2 duoc thuc hién véi du dodn r%mg su cai
thién v& d6 phan tin c6 kha ning dem lai hiéu qua ting cudng gia cudong. Cu thé 13, viéc
cung st dung chét hoat dong bé mit duoc thuc hién véi muc tiéu cai thién do phén tin
cua silic oxit ngdm nudc khi trn véi cao su. Tuy nhién, nhu dugc thé hién trong vi du
tham chiéu 2, khéng thu dugc hiéu qua ting cuong d phén tén thoa dang cho cac didu

kién trong vi du tham chiéu 2 va ciing khong thu duoc hiéu qua ting cudng gia cuong.

D& dap umg didu ndy, va do su kiém so4t mét do axit rén trén bé mit, viéc bd
sung chit hoat ddng bé mit dinh truéc vao silic oxit ngdm nudc bi suy giam d phén tan
& giai doan trudc khi trdn cao su da dugc theo dubi. Do d6, da phét hién duogc réng trong
khi khong thiy su cai thién déang k& v& do phan tan (gibng nhu vi du so sanh 2), kha
nang chéng mai mon c6 thé dugc cai thién déng ké&, nhu dugc thé hién trong céc vi du

tir 1 dén 6. Gia thuyét rang véi silic oxit ngdm nudc theo séng ché, chit hoat dong bé
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mit dinh trudc s& hap phu 1én bé mit cla silic oxit ngdm nude va do d6 sy két tu cua
silic oxit ngdm nudc dugc ngin chin va dd phén tdn dugc cai thién; tuy nhién, mirc dd

cai thién vé kha ning chong mai mon mang lai 14 déng ké va vugt xa mong doi.

Viéc bd sung chét hoat dong bé mit duoc biét dén rong réi nhu 1a mt phuong
phép dé ngiin chin hoic 1am ngimng su két tu cua silic oxit ngdm nudc, va chét hoat dong
bé miit da dugc sit dung bang cach bd sung vio trong qué trinh tron cao su va béang cach
bd sung vao silic oxit ngdm nudc trudc (tai liéu sing ché 4). Tuy nhién, hop chét nhém,
ma tang cudng su két tu, va chét hoat dong bé mit, ma duoc sir dung dé cai thién do
phan tan, cho dén nay khong duogc sir dung ddng thoi trong qué trinh san xuét silic oxit
ngdm nudce. Cac tac gia sang ché da phat hién dugc ring, bing cach sir dung chiing trong
san xuit silic oxit ngdm nudc bang phuong phap phit hop va bang cach kiém soat mat
d6 axit rin bé mit trong khoang dinh trudc va str dung chét hoat dong bé mit dinh trude,
kha ning phan tmg cia silic oxit ngdm nudc véi chét lign két silan va do phéan tén clia
silic oxit ngdm nudc trong cac ché phém cao su déu dugc cai thién va thu duogc hiéu suét

gia cudng cao su 16n hon va cai thién kha ndng chong mai mon.

Vi silic oxit ngdm nude theo sang ché, vi chit hoat d6ng bé mit da duogc hép
phu lén bé mit trude, nén hiu qua tc ché két tu t6i da hoic hiéu qué phén tan c6 thé
duoc bidu hién vé6i lugng bd sung & gidi han tdi thidu can thiét khi silic oxit ngdm nuée
phén tan trong cao su. Do d6, cac tinh chét cta chét hoat dong bé mit (hiéu qud phan
tan silic oxit ngdm nudc) cé thé dugc str dung hiéu qua hon so véi trong phuong phép
da duoc st dung cho dén nay dé bd sung chét hoat dong bé mit trong qué trinh trdn cao

Su.

Mat do axit rdn bé mit cua silic oxit ngdm nude c6 thé duge x4c dinh cho séng

ché nhu sau tir lugng axit ran bé mit va dién tich bé mit riéng CTAB.
Xéc dinh lugng axit rin bé mit:

10 giot dung dich benzen chtra cht chi thi Methyl Red d4 duoc diéu chinh thanh
0,5 m-mol/L duoc bd sung timg giot vao khoang 0,1 g silic oxit ngdm nudc d duogc sy
kho trong 2 gio & 105°C, va 5 mL benzen cling duogc bd sung vao. Viéc chudn d6 dugc
thuc hién béng cach st dung dung dich benzen chira n-butylamin d& dugc diéu chinh
thanh 50 m-mol/L, va lugng axit rin bé mit trén 1 g silic oxit ngdm nudc dugce xac dinh

tir lwong bd sung n-butylamin tai thoi diém déi mau sang mau vang.
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Luong axit rén trong silic oxit ngdm nuéc theo sdng ché @8 tao ra mat do axit rin
bé mit dinh trudc, trong khi ciing tiy thudc vao dién tich bé mit riéng CTAB, thich hop
1a ndm trong khoang tir 300 d&n 500 m-mol/g ching han.

X4c dinh dién tich bé mit riéng CTAB:

Viéc xéc dinh dugc thuc hién dua trén JIS K 6430 (Céac thanh ph?m hop chét cao
su - Silic oxit - C4c phuong phap thir nghiém). Dién tich bé mit riéng CTAB 1a gia tri
(m?/g) duogc x4c dinh tir lugng hip phu dbi véi silic oxit ngdm nuéc bang céch sir dung

35 A2 cho dién tich mit cit hip phu ctia phan tir CTAB.

Dién tich bé mit riéng CTAB cho silic oxit ngdm nuéc theo séng ché dé tao ra
mét db axit rin bé mit dinh trude, trong khi cling tiy thude vao luong axit rén, tt hon
14 ndm trong khoang tir 130 dén 300 m*/g, t5t hon nita la nim trong khoang tir 150 dén
290 m?/g, va t6t hon nita 14 ndm trong khoang tir 170 dén 280 m?/g.

Thuong biét réng mdt vi tri axit rén bé mit dugc hinh thanh khi mot nguyén tir
c6 hoa tri hodc @0 4m dién khéc nhau c6 mit trén bé mit silic oxit ngdm nudc. Céc tac
gia sang ché cho ring axit rin ndy c trén bé mat silic oxit ngdm nude c6 thé cai thién
hiéu suit gia cudng thong qua lién két hoa hoc gitta cdc phan tir cao su va bé mit silic

oxit ngdm nudc théng qua chat lién két silan.

Al, Ti va Mg 1a nhiing vi du vé céc ion kim loai tao ra cac vi tri axit rin thong
qua viéc két hop vao silic oxit ngdm nuéc, trong khi nhdm c6 lgi khi xem xét tinh dé
thu duogc, do 6n dinh, va v.v.. Ngoai ra, ngu(‘Sn nhoém dugce st dung trong san xuit silic
oxit ngdm nudc t6t hon 12 kiém do sy in mon twong Ung cla bé mit silic oxit ngim
nudce va su két hop hiéu qua, trong khi mudi aluminat duge wu tién va viée sit dung natri

aluminat 13 loi thé nhét.

Khi mét d0 axit rin bé mit nho hon 1,8 m-mol/m? theo sdng ché, hitu qua thuc
dAy phan tmg v6i chit lién két silan 13 khong da va do d6, thu duge hiéu qua cai thién
kha ning chéng mai mon 13 bing hodc t&t hon so véi giai phap k§ thuat d4 biét. Trai lai,
mat do axit rén b& mat 16n hon 2,4 m-mol/m? 13 bit loi vi kha ning phan tmg sau d6 1a
qué cao va nguy co phat sinh 14 chat lién két silan s& trai qua phan Ung tai chd. Mat do

axit rén bé mit tot hon 13 khong nho hon 1,8 m-mol/m? va khong 16n hon 2,35 m-mol/m?.
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Céc loai chit hoat dong bé mit duoc bd sung vao duge md ta trong phﬁn sau,
nhung ching chi giéi han & chét hoat dong bé mit cation va/hoic khdng ion duoc bd
sung vao silic oxit ngdm nudc theo sang ché. Chét hoat dong bé mit cation va chét hoat
dong bé mit khoéng ion mdi loai c6 thé duoc st dung riéng 18 hodc c6 thé dugc str dung

két hop.

Chét hoat dong bé miit cation néu trén 13 chét hoat dong bé mit c6 dién tich duong
khi dugc hoa tan trong nudce, va céd thé dugc minh hoa béng muéi amoni bac bon, mudi
amoni bac ba, mudi amoni bac hai, mudi amoni bac nhét, mubi pyridini, va mudi amin.
Céac vi du vé& chét hoat dong bé mit cation c6 sin trén thi trudng 13 Quartamin (Kao
Corporation) va Catiogen (DKS Co., Ltd.). Tuy nhién, vi du nay khong dugc hiéu 1a

gioi han & céc chat hoat dong bé mit cation trude do.

Chét hoat dong bé mit khong ion néu trén 1a chét hoat dong bé mit c6 nhém ua
nudc khong bi ion hda khi hoa tan trong nudce, va co thé duogc vi du bang polyetylen
glycol alkyl ete, este axit béo polyetylen glycol, alkyl glycosit, alkanolamit ciia axit béo,
glyxerol/este axit béo, alkyl glyxeryl ete, sorbitan/este axit béo, polyetylen glycol
sorbitan/este axit béo, este axit béo sucroza, polyoxyetylen tridexyl ete, polyoxyetylen
oleyl ete, polyoxyetylen alkyl ete, polyvinylpyrolidon, polyoxyalkylen lauryl ete, va
polyoxyetylen phenyl ete. Cac chét hoat dong bé mit khong ion c6 sin trén thi trudong
c6 thé duoc minh hoa béi Emulgen (Kao Corporation) va Noigen (DKS Co., Ltd.). Tuy
nhién, vi du nay khong dugc hiéu 1a gidi han & céac chét hoat dong bé mit khong ion

trude do.

Luong chét hoat dong bé mit cho silic oxit ngdm nudc theo sang ché nén 12 lugng
c6 thé ddm bao d6 phan tan ma khdng can tré phan Gng qua trung gian axit rin bé mit
v6i chit lién két silan, nhung v& mit khac thi khong phai 13 diéu cin can nhic. Ty 18
gitta lugng chit hoat dong bé mit tinh theo phin chat rén trén 100 phan khéi luong silic
oxit ngdm nuéc (phan khdi lugng/100 phin khéi lugng SiOz) va dién tich bé mit riéng
CTAB (m?/g) c6 thé, vi du, ndm trong khoang tir 0,001 dén 0,010 v thugn loi 1a nidm
trong khoang tir 0,002 dén 0,009.

Trong mdt vi du vé phuong phép tinh toan luong chét hoat dong bé& mit tinh theo
phin chét rén, va, vi dy, 14y trudng hop cua silic oxit ngdm nudc co bé mit riéng CTAB

1a 250 m?/g, luong bd sung (tinh theo phan chit rén) ctia chat hoat dong bé mit trén 100
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phdn khéi luong cua silic oxit ngdm nuée ¢ thé duge tinh toén nam trong khoang tir

250 x 0,001 dén 250 x 0,01 = 0,25 dén 2,5 (phan khdi luong).

Loai chét hoat dong bé mit phai 1a chét hoat dong bé mit cation hoic khong ion
d8 hip phu hidu qua 1én b mit cua silic oxit ngdm nudc, va khong thay hiéu qua phéan

tan thoa déng véi chét hoat dong bé mit anion.

Viéc xtr Iy u6t bing chét hoat ddng bé mit theo phuong phéap dugc mé ta dudi
day duoc uu tién d& xir Iy ddng nhét bé mit silic oxit ngdm nudc. Trong trudng hop xir
ly kho trong d6 chét hoat dong bé mit duoc tron truc tiép véi bot kho cia silic oxit ngdm
nudce, khong chi tdc dung ngén ngura sy két tu do séy kh6 khong tang thém, ma viéc xur
ly khong ddng nhit s& dugc tao diéu kién thuan loi dé xay ra va khong thu duge hidu

qua tang cuong d§ phén tan thda dang.

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché theé hién hi€u qua ddc biét xuat sac khi dugc
str dung dé don gia cudng cho céc ché pham cao su dien ma ciing st dung chat lién ket

silan. Céc vi du vé chét lién két silan va ché pham cao su dien dugc néu dudi day.
<Phuong phap san xuat silic oxit ngdm nudc>

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché dugc san xuat bang phuong phdp bao gom
viéc bd sung, trong bit ky giai doan nao ctia qua trinh san xuat silic oxit ngdm nudc,
mudi aluminat va sau d6 1a chat hoat dong bé mat cation hodc khong ion. Tot hon, néu

mudi aluminat 13 natri aluminat, tir quan diém dé thu duoc.

Vi du, quy trinh sén xuét silic oxit ngdm nudc bao gbm giai doan bét ky trong s6
cac giai doan sau ddy: giai doan bd sung axit sau khi hoan thanh viéc bd sung dung dich
nuée kiém silicat, giai doan loc va ria bang nudc, va giai doan sdy khé; va, trong giai
doan bét ky trong sb cac giai doan niy, mudi aluminat, t5t hon 13 natri aluminat, va sau
d6 1a chit hoat dong bé miit c6 thé dugc bd sung vao. Natri aluminat t6t hon 13 ¢6 ty 18
mol Na;O/AL O3 ndm trong khoang tir 1,8 dén 20,0; va ndng 6 ALO3 ndm trong khoang
tir 1,0 dén 16,0% khéi lvong. Chét hoat dong bé mit tét hon 14 duoc bd sung dusi dang
dung dich nudc nim trong khoang tir 20 dén 90% khéi lwong tinh theo phéan chét ran.

Budc tao ra silic oxit ngdm nudc trong dung dich nuéc trong quy trinh san xuat
néu trén c6 thé bao gdm, vi du, tién hanh phan ting trung hoa bang céch bb sung dung

dich nudc kidm silicat va axit sulfuric & nhiét d6 nim trong khoang tir 70°C dén 90°C
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vao dung dich nuéc kidm silicat d dwgc gia nhiét dén nhiét d§ 70°C dén 90°C va c6
ndng d6 SiO2 nim trong khoang tir 5 dn 50 g/L va d6 pH nim trong khoang tir 10 dén
12, trong khi kiém soat lugng bd sung (ty 1€) cta dung dich nudc kiém silicat va axit
sulfuric d& tao ra d6 pH cho dung dich phan ting nam trong khoang tir 10 dén 11, va tién
hanh viéc bd sung néi trén cho dén khi ndng d9 SiO2 nim trong khoang tr 50 dén 80
g/L.

Thong thudng, biét ring phuong phap uét dé san xuét silic oxit ngdm nuéc theo
sang ché dugc thuc hién bang cach cho dung dich nude kiém silicat phan tmg véi axit
vO co (thudng 1a axit sulfuric). Phuong phép san xuit silic oxit ngdm nuéc theo séng
ché ciing chii yéu dua trén phuong phép nay. Phuong phép axit sulfuric du, ma lam giam
dan d6 pH tir dau dén cudi phén Gng, 1a phuong an dugc déc biét uu ti€n vi nd dé dang
tao ra silic oxit ngdm nudc co thé phén tan cao cé dién tich bé mit CTAB cao; tuy nhién,
khéng c6 su gidi han & phuong phap nay. Phuong phép bd sung nhém va phuong phép

bo sung chat hoat dong bé mit cling 14 quan trong d€ thuc hién muc dich clia sdng che.
Céc vi du cu thé vé mdi budc duoc néu sau day.

(a) Budc tao ra silic oxit trong dung dich nudc bing c4ch tién hanh phan tmg
trung hoa bang cach bd sung dung dich nuée kiém silicat va axit sulfuric & nhiét do nim
trong khoang tir 70°C dén 90°C vao dung dich nu6c kiém silicat d& duoc gia nhiét dén
nhiét d 70°C dén 90°C va c6 ndng d6 SiO2 ndm trong khoang tir 5 dén 50 g/L va do pH
nim trong khoang tir 10 dén 12, trong khi kiém soét lugng b6 sung (ty 1€) cua dung dich
nuée kiém silicat va axit sulfuric dé tao ra @6 pH cho dung dich phan tmg ndm trong
khoang tir 10 dén 11, va tién hanh viéc b sung n6i trén cho dén khi ndng d6 SiO2 ndm

trong khoang tir 50 dén 80 g/L.

(b) Budc thu duoc két tia béng cach dimg bb sung dung dich nuéc kiém silicat
va tiép tuc bd sung axit sulfuric cho dén khi pH ctia dung dich phén tmg dat 5 hodc thip

hon.
(¢) Budc thu duge banh loc béng cach loc va rira két taa thu duoc.
(d) Budc tuy y khéc 1a nhii tuong héa banh loc thu duge trong budc (c).

(e) Budc thu dugce bt silic oxit ngdm nude bang céch siy kho banh loc thu duge

hodc huyén phi dic dang nhii tvong va nghién.
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Nhoém va chét hoat dong bé mit dugc bd sung vao trong budce bét ky trong s cac
budc (b) dén bude (d). Bude sau khi hoan thanh budc (a), nghia 14, tir budc (b) trd di,
duoc wu tién vi trong trudng hop bd sung vao budc (a), 12 giai doan phan tng, cAu tric
két tu cua silic oxit ngdm nudc c6 thé bi thay dbi va do phan tan cua silic oxit ngdm

nudc cé thé bi suy gidm.

Tt hon 1 chit hoat dong bé mat duoc bd sung vao it nhét 13 trude khi séy trong

budc (e) vi sau d6 né ciing c6 thé ngin ngira sy két tu trong qué trinh sdy.

Muébi aluminat duoc wu tién vi ngudn nhdm, va natri aluminat 13 t6i vu. Silic oxit
ngim nudce hoa tan véi lugng veét trong cac dung dich kiém yéu, va do 46, viéc bd sung
dung dich Al,O3 kiém y&u nhu natri aluminat din dén su hoa tan chi bé mit cua silic

oxit ngdm nuéc va tao di€u kién cho sy hap thu ciia nhom.

Ngoai ra, viéc bd sung natri aluminat dugc diéu chinh theo ty 16 mol tir 1,8 dén
20,0 va ndng d6 ALOs tir 1,0 dén 16,0% khdi luong duoc uu tién nhét vi cac 1y do duge
dua ra dudi day, va, dé xir ly déng nhét bé mit silic oxit ngdm nuéc, su hép thu cua bé
mit silic oxit ngdm nudce duge thuc hién theo mong mubn bang cach tién hanh bb sung

w6t va khudy trong it nhit 5 phut sau khi bd sung.

Su hop nhét nhom bi bé mit silic oxit ngdm nudc 13 théa dang khi ndng do
AlOj3 ciia natri aluminat it nhét 1a 1,0% khéi luong, trong khi su két tu cua silic oxit
ngam nude khi bd sung ciing khong dugc tao ra v6i mic khong 16n hon 16,0% khéi
lwong. Mic dir da biét d6i v6i natri aluminat réng qué trinh thily phan va/hogc két tinh
c6 thé xay ra tiy thudc vao ndng dd ALOs va ty 1€ mol Na;O/ALOs trong dung dich
nude, dung dich nuée natri aluminat dn dinh thu dugc khi t 18 mol Na;0/Al,Os it nhat
14 1,8 & ndng do ALOs tir 1,0 dén 16,0% khéi luong. T¥ 18 mol cao hon khong tao diéu
kién thu duoc dung dich 4n dinh, nhung ty 1& mol cao hon ciing tao ra d§ kiém manh
hon. Viéc xay ra su két tu silic oxit ngdm nuéc khoéng phai 1a vAn d& dang lo ngai khi ty
1& mol Nay;O/ALO3 khong 16n hon 20,0. Ty 1& mol thép hon dugc wu tién trong khoang
ma thu dugc natri aluminat 6n dinh.

Chét hoat dong bé mit duoc bd sung vao sau khi mudi aluminat d3 duoc bd sung
vao. Uu tién b sung chét hoat dong bé mit trong d6 ndng d6 tinh theo phin chét rin di
duoc didu chinh ndm trong khoang tir 20 dén 90% khéi luong. Pé xur Iy ddng nhat bé

mat cua silic oxit ngdm nudc, chét hoat dong bé mit phai duoc bd sung vao huyén phu
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déc (xr ly uat) va viée xu ly df“)ng nhit bé mit silic oxit ngdm nuéc duge thyuc hién theo

mong mudn bang cach khudy trong it nhat 5 phit sau khi thém.

Chét hoat dong bé mit trai qua qué trinh hip phu t6t vao bé mit ciia silic oxit
ngam nudc khi ndng do6 ctia chit hoat déng bé mit tinh theo phin chit rén it nhat 12 20%
khéi luong, trong khi khdng quéa 90% khéi luong bé mit ctia silic oxit ngdm nudc duge
xir ly ddng nhét va tac dung tc ché su két tu c6 thé duoc thé hién thoa dang. Ngay ca
trong trudng hop bd sung vao huyén phii dic trong budce (d) néu trén, viée bd sung c6
thé duoc thuc hién ma khong xdy ra hién tugng nhu gelatin héa khi sir dung khoang
néng d6 duogc chi dinh. Sau khi bd sung, viéc khuéy tron dugc thuc hién theo mong
mudn trong it nhit 5 phut dé chit hoat dong bé mit dugc phan bb ddng déu trén bé mit

silic oxit ngdm nudc va e ché su két tu cta silic oxit ngdm nudc.

Tht tu bd sung va phuong phap bd sung mudi aluminat (vi du, mudi natri) va
chét hoat dong bé mit 1a quan trong d6i véi sang ché. Khi trinh tu bd sung mudi aluminat
va bd sung chét hoat dong bé mit bi dio nguoc trong phuong phép san xuét silic oxit
ngdm nudc theo sang ché, sy hinh thanh axit rin nho su hop nhét nhom vao bé mit silic
oxit ngdm nudc bi tc ché boi chét hoat dong bé mit va do d6 khong thu dugc silic oxit

ngam nudc cb hiéu qua ting cuong kha ndng chong mai mon mong muon.

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché c6 thé dugc sir dung dé don gia cudng nhiéu
ché phim cao su, nhung 8t hon 14 dugc sir dung d& don gia cudng cao su dien. Péi voi
céc ing dung ctia ché phdm cao su, n6 c6 thé duge sir dung rong réi trong cic nganh cao
su cong nghiép, trong d6 yéu cu kha ning chéng mai mon, vi dy, 16p xe, day curoa,

V.V..

Khong c6 gi6i han cu thé v& ché phdm cao su c6 thé str dung silic oxit ngdm nuéc
theo sang ché, va cao su c6 thé 1a ché phim cao su chira cao su ty nhién (natural rubber-
NR) hogc cao su tdng hop dien hodc hdn hop clia ching. Cao su tdng hop 6 thé duge
minh hoa bing cao su tdng hop polyisopren (IR), cao su polybutadien (BR), cao su
styren-butadien (SBR) va cao su acrylonitril-butadien (NBR). Hi€u qua tidng cuong kha
ning chéng mai mon cua silic oxit ngdm nudc theo sang ché 1a dic bist déng ké véi cac
ché phim cao su c6 chira cao su téng hop dien va ciing sir dung chit lién két silan. Silic

oxit ngdm nudc theo sang ché c6 thé duogc pha tron voi, vi dy, 5 dén 100 phén khéi
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luong trén 100 phan khdi lwgng ctia cao su tw nhién va/hodc cao su tbng hop dien. Tuy
nhién, vi du nay khong duoc hiéu 13 gi6i han & ty 1€ d6.

Ché phim cao su niy c6 thé c6 chit lién két silan dugc bd sung vio d6. Chét lién
két silan c6 thé dugc minh hoa bing cac chét lién két silan duoc st dung trong céc ché
phém cao su, va c6 thé, vi du, it nhit 1a mot trong céc chét lién két silan duoc thé hién
béng cac cong thic (I) dén (IIT) sau day.

[C1]

(C,Hy,0) X4,S i— (CHy ,—S— (CHY ,—S i (C,Hy,0) Xsp (1)

(Trong cdng thitc nay, X 1a nguyén tir clo hodc nhém alkyl ¢6 1 dén 3 nguyén tir
cacbon; n 1a sé nguyén tir 1 dén 3; m 12 s6 nguyén tir 1 dén 3; p 13 sb nguyén tir 1 ¢én 9;
va q 12 s6 nguyén bing hodc 16n hon 1 va c6 thé c6 phan phéi.)

[C2]

(C,H,,0) .X:.S1— (CHp ,—Y - (ID)

(Trong cdng thitc nay, X 14 nguyén tir clo hodc nhém alkyl ¢6 1 dén 3 nguyén tir
cacbon; Y 12 nhém mercapto, nhom vinyl, nhém amin, nhém imit, nhém glycidoxy,
nhom metacryloxy, hodc nhém epoxy; n la s6 nguyén tir 1 dén 3; m 1a s6 nguyén tir 1
dén 3; vapla s nguyéntir 1 dén9.)

[C3]

(C,H,,,0) ,X,,Si— (CH) ,—S,—Z - (IID

(Trong cdng thirc nay, X 1a nguyén it clo hodc nhém alkyl ¢6 1 dén 3 nguyén tir
cacbon; Z 13 nhém benzothiazolyl, nhém N,N-dimetylthiocarbamoyl, hodc nhém
metacrylat; n 14 s& nguyén tir 1 d&n 3; m 14 s6 nguyén tir 1 dén 3; p 1a s6 nguyén tir 1
dn 9; va q 1a sé nguyén bing hodc 16n hon 1 va ¢6 thé c6 phan phéi.)

Chét lién két silan c6 thé dugc minh hoa cu thé bang bis(3-
trietoxysilylpropyl)polysulfua, y-mercaptopropyltrimetoxysilan, y-
mercaptopropyltrietoxysilan, y-aminopropyltrimetoxysilan, y-
aminopropyltrietoxysilan, vinyltrimetoxysilan, vinyltrietoxysilan, y- -

glycidoxypropyltrimetoxysilan, y-glycidoxypropylmetyldietoxysilan, 3-
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trimetoxysilylpropyl-N,N-dimetylcarbamoyltetrasulfua, 3-
trimetoxysilylpropylbenzothiazolyltetrasulfua, va 3-trimetoxysilylpropyl metacrylat
monosulfua. Luong pha tron cho chit lién két silan, duoc bidu thi lién quan dén khéi
lugng cua silic oxit ngdm nudc, vidy, tir 1 dén 20% khdi luong va t6t hon 14 2 dén

15% khéi lugng. Tuy nhién, vi du nay khong dugc hidu 12 gi6i han & lugng d6.

Khi silic oxit ngdm nudc theo sang ché duge sir dung trong ché phdm cao su, céc
thanh phén hdn hop thudng duge st dung trong nganh cao su, vi du, mudi than, chét
lam mém (sép, dau), chét chéng oxy hoa, chét luu hoa, chit tdng tdc luu hoa, chét cling
tiang tdc luu hoa, va v.v., ciing c6 thé duge pha trdn trén co sé tity ¥ néu thich hop, ngoai
cao su va chét lién két silan da dwoc mé ta & trén. Ché phdm cao su c6 thé dugc diéu
ché, béng cach st dung may trén nhu may tron Banbury, tir thanh phﬁn cao su néu trén,
silic oxit ngdm nudc theo sang ché, va chit lién két silan va cac thinh phan hén hop cao

su, mudi than néu trén, va v.v. dugc pha tron trén co s tuy y.

Céc ché pham cao su ma hgp nhét silic oxit ngdm nudc theo sang ché cé thé dugc
str dung mét cach thuén loi cho céc san pham cao su nhu 10p xe, bang tai, va v.v., va cac
san pham cao su, vi dy, 16p xe, bang tai, va v.v., sau d6 s& thé hién su gia cuong, kha
nang chong mai mon tuyét voi, va v.v..

Vi du thwe hién sing cheé

Céc vi du va cac vi du so sdnh dugc md ta trong phan sau ddy dé mo ta cu theé
sang ché, nhung tat nhién 13 khong c6 su gidi han & hodc bdi cac vi du nay. Cac gi tri
vat ly khac nhau cta silic oxit ngdm nudc dugc xac dinh bang cach str dung cac phuong

phép sau day.
e Luong/méat do clia axit rén bé mit

10 giot dung dich benzen chtra chit chi thi Methyl Red d4 dugc diéu chinh thanh
0,5 m-mol/L dugc bd sung nhé giot vao khoang 0,1 g silic oxit ngdm nuéc da duoc séy
kho trong 2 gidr & 105°C, va 5 mL benzen ciing dugc bd sung vao. Viéc chuin do dugc
tién hanh bang cach st dung dung dich benzen chira n-butylamin da dwoc didu chinh
thanh 50 m-mol/L, va lugng axit rin bé mit duoc x4c dinh tir luong bd sung n-butylamin
tai thoi diém dbi mau thanh mau vang. Mat d¢ axit rin bé mit duoc tinh toan béng cach

chia lugng axit rin bé mit cho dién tich bé mit riéng CTAB.
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e Dién tich bé mit riéng CTAB

Phuong phap nay duge tién hanh dua vao JIS K 6430 (C4c thanh phan hén hop
cao su — Silic oxit — Phuong phép thit nghi€ém). Tuy nhién, cac tinh todn dugc thuc hién

bﬁng cach st dung 35 A2 cho dién tich mit cit hép phu cua phén tr CTAB.
e Diéu ché cac hdn hop

Céac mAu dé thir nghiém cao su duoc diéu ché bang céch st dung quy trinh trdn
sau ddy va cac hdn hop duge néu trong bang 1.

(i) 700 g polyme duoc nghién (30 gidy) bang may tron Banbury 1.7-L (Kobe
Steel, Ltd.), vat liéu hdn hop A trong bang 1 dugc bd sung vao, ap suét dong va tbe do
quay duoc didu chinh dé cung cip nhiét 6 hdn hop khi xa tir 140°C dén 150°C, va viée
tron dugc thyc hién trong khoang 5 phut rdi xa.

(ii) Hn hop dugc 1am ngudi dén nhiét d trong phong, vat liéu hdn hgp B trong
bang 1 dugc bd sung vao va viéc tron dugc thuc hién trong khoang 1 phut rdi x4 (nhiét
d6 khi xa duoc thuc hién khong qua 100°C), viée tao tAm duoc thuc hién v6i may can

tran 8 inso, va céc tinh chét ca vat liéu chua luu hoa va cao su luu hoa dugce xéc dinh.

[Bang 1]
Hon hop Luong tron
SBR! 80
Polyme _
IR™ 20
N Silic oxit ngdm nudc 45
Vit li¢u hon
Axit stearic 2
hop A , i _
Chat lién két silan™ céac lugng khac nhau
Oxit kém 3
. Chét chéng oxy héa™ 1
Vét liéu hon . - ;
Chat ting toc Iuu hoa 17 1,2
hop B : ,
Chat ting toc luu hoa 2*¢ 1,5
Luu huynh 1,5
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Pon vi trong bang 12 phr (phan khéi lwong trén 100 phin khéi lugng polyme).
*1 SBR: SL-552 tir JSR Corporation
*2 IR: IR2200 tir JSR Corporation

*3 Chét lién két silan: KBE-846 (bis(trietoxysilylpropyl)tetrasulfua) tir
Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.

*4 Chit chéng oxy hoéa: Nocrac 810NA (N-phenyl-N'-isopropyl-p-
phenylendiamin) tir Ouchi Shinko Chemical Industrial Co., Ltd.

*5 Chit tang tdc luu hoéa 1: chit ting téc luu héa Nocceler D (1,3-
diphenylguanidin) tir Ouchi Shinko Chemical Industrial Co., Ltd.

*6 Chit ting t6c lwu héa 2: Nocceler CZ (N-xyclohexyl-2-
benzothiazolylsulfenamit) tir Ouchi Shinko Chemical Industrial Co., Ltd.

e Céc tinh chit cta cao su chua Iuu héa (Thoi gian luu héa sém t5)
Tinh chit nay duoc xéc dinh bing roto L & 125°C bing cach sir dung nhét ké
VR-1132 Mooney (Ueshima Seisakusho Co., Ltd.).
e Céc tinh chét cua cao su luu hoa (46 bén kéo dit)
Viéc x4c dinh duoc thuc hién dua vao phuong phap thir nghiém JIS.
Thir nghiém d6 phan tan
Viée xac dinh duoc thuc hién bing cach st dung DisperGrader tir OptiGrade
AB. D§ phong dai gAp trim l4n va thang do E dugc sir dung.
Piéu nay duogc xé4c dinh 1a chi sb phan tan so vi 100 cho gid tri X cta vi du so
sanh 1. Gi4 tri cao hon ctia chi s& cho thiy d6 phén tan t6t hon.
e Thir nghiém &n mon
Viéc xac dinh dugc thuc hién béng cach st dung may tht nghi€ém mai mon
Akron. Tén thit do mai mon duoc do & goc nghiéng 15° va tai trong 6 pao tai 1000 vong
quay cho sé 1an quay thir nghiém. Céc két qua do dugc xac dinh 1 chi s6 chdng mai
mon bing cach st dung vi du so sanh 114 100. Chi s6 cao hon cho thiy kha ning chéng

mai mon tot hon.
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Céc danh gié trong séng ché tip trung vao do phan tén va kha ning chdng mai
mon, va chi sé phan tén it nhit 100 va chi sé chéng mai mon it nhit 150 dugc ghi bing
A, trong khi chi sb phan tan it nhét 13 100 v chi s6 chéng mai mon it nhat 180 duoc ghi
bing S. Chi sé phan tan it nhat 1a 100 va chi s§ chéng mai mon it nhat 100 nhung dudi
140 duoc coi 1a c6 hidu luc cai thién khong ddy di va dugc ghi bing B. Khi chi s§ phan
tan hodc chi s6 chéng mai mon nhé hon 100, hidu tmg cai thién khong dugc thiy va didu

nay duogc ghi bing C.
(Vi du 1)

80 L nudc va 14 L dung dich nudc natri silicat (SiO2 150 g/L, ty 1€ khéi luong
Si02/Na;0 = 3,3) duoc dua vao binh bing thép khong gi c6 vo boc 240 L c6 ldp canh
khue"ly va viéc gia nhiét dugc thuc hién va nhiét 4o dugc dua dén 82°C. Tai thoi diém

nay, ndng d6 SiO, 1422 g/L. va d6 pH 1a 11,5,

Trong khi duy tri nhiét d§ 82°C + 1°C, dung dich nay dugc bd sung dung dich
nudc natri silicat ciing loai nhu mo ta & trén va axit sulfuric (18,4 mol/L), va axit sulfuric
duoc bd sung vao véi lugng du d8 tai thoi diém 100 phat, néng d6 SiO2 1a 65 g/L va do

pH 12 10,9. Sau 100 phut, dimg bd sung natri silicat.

Sau khi hoan thanh phan Gng trung hoa da dinh trude, axit sulfuric gidng nhu
trén duoc bd sung vao dé dua pH vé 3,0 va thu dugc két tia. Sau d6, san pham phan (mg
thu duoc duoc loc va rira bz"mg nude dé thu duge banh loc. Banh loc thu duge dugce nhil
turong hoa. D& xir Iy ddng nhat bé mit cua silic oxit ngdm nudc, huyén pht dic di nhii
tuong héa dugc bd sung dung dich nudc natri aluminat dugc diéu ché véi ty 1& mol
Na;0/ALOs 14 5,9 va ndng d6 ALO; 1a 5,0% khéi Iugng, trong khoang thdi gian du dé
tao ra 0,8% cho ty 18 khéi lugng ALO3/Si0,. Bing cich b sung natri aluminat c6 néng
d6 ALO3 du thdp nhu vay, bé mit cta silic oxit ngdm nudc c6 thé duogc xtr Iy déng nhét,
va lugng 16n nhdm duge hop nhét vao bé mit silic oxit ngdm nudc. Sau khi khudy trong
10 phat va hop nhit nhém vao bé mit silic oxit ngdm nude, cation A (chit hoat déng bé
miit cation: polydialyldimetylamoni clorua), dugc diéu ché véi ndng d6 phan chét rén
20% khéi Iuong, duoc bd sung vao dé tao ra 1,4% cho ty 1& chit hoat dong bé mat/SiOz
(tinh theo phin chét rin) va viéc khudy duoc thyc hién trong 10 phut. Sau do, sdy kho

dé tao ra silic oxit ngdm nudc, va cac danh gia dugc thuc hién.
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(Vidu2)

80 L nude va 3,5 L dung dich nude natri silicat (SiO2 150 g/L, ty 18 khdi lugng
Si02/Na;0 = 3,3) dugc dua vao binh bing thép khong gi c6 vé boc 240 L ¢6 1ap canh
khudy va viéc gia nhiét duoc thuc hién va nhiét d6 dugc dua dén 72°C. Tai thdi diém

ndy, ndng d6 SiO, 14 6,0 g/L va d6 pH 14 10,9.

Trong khi duy tri nhiét d6 72°C £1°C va d¢ pH 1a 10,9, dung dich nay duoc bd
sung dung dich nudc natri silicat thudc loai gidng nhu md ta & trén va axit sulfuric (18,4
mol/L) dé tai thoi diém 100 phut ndng d6 SiO2 13 65 g/L. Sau 100 phut, chi dimg viéc

bl sung natri silicat.

Sau khi hoan thanh phan Gng trung hoa dinh trude, axit sulfuric cung loai dugc
bd sung vao d& dua pH v& 3,0 va thu duoc két tiia. San phim phan tmg thu duoc sau d6
duoc loc va rira béng nude dé thu dugc banh loc. Banh loc thu duoc dugc nhii tuong
hoéa. Huyén phu dac da nhii tuong hda duge bd sung dung dich nuéc natri aluminat dugc
diéu ché véi ty 16 mol NaO/ALOs 14 3,0 va ndng d6 ALO3 1a 10,0% khéi lugng, trong
khoang thoi gian di dé tao ra 1,5% cho ty 1& khdi luong Al,03/SiOz. Sau khi khudy
trong 5 phiit va hop nhit nhém vao bé mit silic oxit ngdm nuéc, cation B (chat hoat
dong bé mit cation: stearylamin axetat), dugc didu ché voi ph?m chét rin 13 40% khéi
luong, duoc bd sung vao dé tao ra 1,5% cho ty & khéi lugng chét hoat dong bé mit/SiO,
(tinh theo phin chét rin) va viéc khudy duoc thuc hién trong 5 phut. Sau d6, siy kho dé

tao ra silic oxit ngdm nudce, va cac danh gid dugc thuc hién.
(Vidu3)

Phan tmg duoc thuc hién bing cach sir dung phuwong phép gidng nhu trong vi
du 2, va chi dimg viéc bd sung natri silicat & 100 phut. Trong khi bd sung axit sulfuric
cung loai, dung dich nuéc natri aluminat dugc diéu ché véi ty 1€ mol Na,O/Al203 14 3,0
va ndng d6 ALOs 14 10,0% khbi lwong dugc bd sung vao d tao ra 0,8% cho ty 1¢ khdi
lugng ALO3/SiO2. Sau khi khudy trong 5 phiit va hop nhit nhom vao bé mit silic oxit
ngdm nudc, cation A, dugc diéu ché véi phﬁn chét rén 12 50% khéi luong, dugc bd sung
vao dé tao ra 0,5% cho ty 1€ khéi luong chét hoat dong bé mat/ SiOz (tinh theo phén chét

rén) va viéc khudy duoc thuc hién trong 5 phut hogc 1au hon.

Viéc bd sung axit sulfuric cing loai cling duoc tiép tuc sau khi hoan thanh viéc

bb sung chét hoat dong bé mit dé dua d6 pH dén 3,0 va thu dugc chét két tia. Sau do,
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san phém phan tng dugc loc va rira béng nude dé thu duoc banh loc. Banh loc thu duge

dugc séy khé dé tao ra silic oxit ngdm nudce, va cac danh gid duoc thuc hién.
(Vidu4)

85 .L nudce va 6,0 L dung dich nudc natri silicat (SiO2 150 g/L, ty 1€ khéi luong
Si02/Na,0 = 3,3) dugc dua vao binh bing thép khong gi c6 v6 boc 240 L ¢6 lép cénh
khudy va viéc gia nhiét duoc thuc hién va nhiét d6 dugc dua dén 90°C. Tai thoi diém

nay, ndng d6 SiO 13 10,0 g/L va d6 pH 1 11,2.

Trong khi duy tri nhiét 6 90°C £ 1°C va d6 pH 1a 10,9, dung dich nay dugc bd
sung dung dich nude natri silicat thudc loai gidng nhu md ta & trén va axit sulfuric (18,4
mol/L) dé tai thoi diém 100 phut néng d6 SiO 13 60 g/L. Sau 100 phit, chi dimg viéc

bb sung natri silicat.

Trong khi bd sung axit sulfuric cung loai, dung dich nudc natri aluminat dugc
didu ché voi ty 16 khéi luong Na20/ALOs 13 19,7 va ndng d6 ALO;3 14 1,0% khéi lugng
duoc bd sung vao dé tao ra 0,8% cho ty 1& khdi luong ALO3/ SiOz. Sau khi khudy trong
5 phut va hop nhit nhom vao bé mit silic oxit ngdm nudc, cation A, duge didu chinh
dén phﬁn chét rin 13 80% khéi luong, dugc bd sung vio dé tao ra 1,3% cho ty 1& khéi
lugng chét hoat dong bé mit/SiO> (tinh theo phﬁn chét rin) va viéc khqu duoc thuc
hién trong 5 phut.

Viéc bd sung axit sulfuric cung loai cling dugc tiép tuc sau khi hoan thanh viéc
bd sung chét hoat dong bé mit dé dua d6 pH dén 3,0 va thu duge chét két tua. Sau do,
san phdm phan tmg dugc loc va rira bing nude dé thu duge banh loc. Banh loc thu dugce

duogc siy khé de tao ra silic oxit ngdm nudc, va cdc danh gia duoc thuc hién.

(Vidu5)

Bénh loc thu dugc duoc nhii trong héa va huyén phi dic d nhii twong héa
duoc bd sung dung dich nudc natri aluminat dugc didu ché véi ty 16 mol Na,O/ALO; 1a
2,2 va ndng d6 ALOs 13 15,0% khdi lugng, trong khoang thoi gian du @ tao ra 1,5%
cho ty 18 khéi lugng Al,03/SiO,. Sau khi khudy trong 5 phtt va hop nhit nhém vao bé
mit silic oxit ngdm nude, cation C (chit hoat dong bé mit cation: distearyldimetylamoni
clorua), dugc diéu ché véi phﬁn chét rén 13 75% khdi luong, dugc bd sung vao dé taora

1,5% cho ty 1€ khéi luong chét hoat dong bé mit/SiO; (tinh theo phén chét rén) va viéc
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khudy duoc thuc hién trong 5 phut. Khéc véi quy trinh ndy, silic oxit ngdm nudc dugc

tao ra bang phuong phap giéng nhu trong vi du 3, va céc dénh gid dugc thuc hién.
(Vidu 6)

Bénh loc thu duge duoc nhil trong héa va huyén phi dic d4 nhil tuong héa
duoc bd sung dung dich nudc natri aluminat dugc diéu ché véi ty 1€ mol NaxO/ALOs 1a
2,2 va ndng d6 ALOs 13 15,0% khdi lwong, trong khoang thdi gian da dé tao ra 1,5%
cho ty 18 khéi lvong AL03/SiOs. Sau khi khudy trong 5 phit va hop nhit nhém vao bé
mit silic oxit ngdm nudc, khong ion (chét hoat dong bé mit khong ion: polyoxyetylen
oleyl ete), dugc diéu ché v6i phén chéit rén 14 80% khdi lugng, duge bd sung vao dé tao
ra 1,5% cho ty 16 khéi luong chét hoat dong bé mat/SiO; (tinh theo phan chit rin) va
viéc khqu duoc thyc hién trong 5 phut. Khic v6i quy trinh nay, silic oxit ngdm nude

duoc taora br?lng phuong phap giéng nhu trong vi du 3, va cac danh gia dugc thuc hién.

Vi du so sanh 1 1a Nipsil AQ (Tosoh Silica Corporation). Nipsil AQ 1a silic oxit
ngdm nudc thudong dugce st dung lam chit don gia cuong cao su. Nhu duoc thé hién
trong bang 2, silic oxit ngdm nudc trong céc vi du 1 dén 6 c6 d6 phan tan bing hoic t6t
hon so v6i vi du so sdnh 1, va tc dung cai thién kha ndng mai mon déang ké cling dugc
chimg minh.

(Vi du so séanh 2)

Phan tmg dugce thuc hién bing phuong phép giéng nhu trong vi du 2, va tai thoi
diém 100 phut, chi dimg viéc bd sung natri silicat. Trong khi bd sung axit sulfuric cing
loai, cation A, dugc didu ché véi phén chét rén 14 40% khéi luong, duoc bd sung vao dé
tao ra 1,5% cho ty 18 khéi luong chit hoat dong bé mit/SiO, (tinh theo phén chét rén)

va viéc khudy duoc thuc hién trong 5 phut hogc 1u hon.

Sau khi hoan thanh viéc bd sung chit hoat dong bé mit, viéc bd sung axit
sulfuric cing loai duoc tiép tuc dé dua d6 pH dén 3,0 va thu dugc chit két tia. Sau do,
san phém phan tmg dugc loc va ria bang nudc dé thu dugc banh loc. Banh loc thu duoc
duoc séy kho dé tao ra silic oxit ngdm nuéc, va cac dénh gia duge thyc hién.

(Vi du tham chiéu 1)

Phan tmg dugc thuc hién bing phuong phép gibng nhu trong vi du 2, v tai thoi

diém 100 phut, chi dimg viéc bd sung natri silicat. Trong khi b6 sung axit sulfuric cling
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loai, dung dich nudc natri aluminat duoc diéu chinh dén ty 1é mol Na;0/Al,03 14 3,0 va
néng d6 ALO; 1a 10,0% khédi lwong duge bd sung vao dé tao ra 0,8% cho ty 1& khéi
luong Al203/Si02 va viéc khudy dugc thuc hién trong 5 phit hogc 1au hon. Sau d6, san
phém phan tng dugc loc va rua béng nude dé thu duge banh loc. Banh loc thu dugc

duoc séy kho dé tao ra silic oxit ngdm nudc, va cac danh gid duge thuc hién.
(Vi du tham chiéu 2)

Trong vi du tham chiéu 1, 1,69 phr (1,5% & dang ty 18 khéi luong thanh phan
hitu hiéu cta chit hoat dong bé mit/SiO,) cation A c6 40% thanh phﬁn hitu hiéu cling

dugc bd sung trong qua trinh tron cao su.
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[Bang 2]
Cacvidu .
1 2 3 4 5 6
(A) mat do axit
.. m-mol/m? 1,84 | 2,27 2,1 2,24 | 2,33 | 2,36
ran bé mat
Dién tich bé mit
m?/g 244 198 181 138 193 195
riéng CTAB
axit ran bé mit m-mol/g 450 450 380 310 450 460
, . cation | cation | cation | cation | cation | khong
(B) Chat hoat dong beé mat
A B A A C ion
Phan khéi
Luong chithoat  luong/100
. . ) 1,4 1,5 0,5 1,3 1,5 1,5
dong bé mat phan khoi
lugng SiO2
Luong chét hoat dong bé
mat/Dién tich bé mit riéng 0,006 | 0,008 | 0,003 | 0,009 | 0,008 | 0,008
CTAB
Thoi gian luu
t5 12,6 | 20,1 16,2 11,5 | 22,3 | 254
hoa sém
Do bén kéo dut MPa 194 | 22,5 | 22,7 18,8 | 22,1 | 21,7
D0 phén tan Chi sb 108 109 103 106 105 103
Kha ning chéng , ;
o Chi s6 199 181 177 151 174 177
mai mon
Péanh gia S S A A A A

-24-




31134

Vi du so sanh Céc vi du tham chiéu
1 2 1 2
(A) mat d6 axit rin
. m-mol/m? 1,69 1,23 2,14 2,14
bé mat
Dién tich bé mit
) m?/g 159 179 187 187
riéng CTAB
axit rin bé mit m-mol/g 270 220 400 400
cation A dugc
. 5 cation .
(B) Chat hoat dong bé mit khong A khong | bo sung trong
qua trinh trdn
Phan khoi
Luong chét hoat luwong/100
3 ) . 0 1,5 0 0(0,5)
dong bé mat phan khoi
luong SiO>
Luong chét hoat dong bé mit/Dién
. -- 0 0,008 0
tich bé mit rieng CTAB ’
Thoi gian luu hoéa
. t5 - 18,5 10,5 26,3 15,2
som
Do bén kéo dirt MPa 18,2 | 204 | 189 20,7
D6 phén tan Chi sé 100 108 90 93
Kha ning chéng mai ,
. Chi so0 100 138 127 132
mon
Dénh gia B B C C

Do phén tan va kha ning chéng mai mon duge xac dinh 1a chi s6 twong tmg véi
100 déi v&i vi du so sénh 1. Chi sé cao hon cho thdy d6 phan tén t&t hon hogc kha ning
chéng mai mon tét hon.

Diém S duoc chi dinh khi chi s§ d6 phan tan it nhit 1a 100 va chi s kha ning
chéng mai mon it nhat 12 180 va diém A duogc chi dinh khi chi s6 d6 phan tén it nhét 1

100 va chi sé kha ning chéng mai mon it nhat 13 150.
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Piém C duoc chi dinh khi chi sb d6 phan tan hodc chi sb kha ning chng mai
mon nhé hon 100, trong khi chi s§ d6 phan tan it nhét 1a 100 va chi s6 kha ning chéng
mai mon tr 100 dén 140 duoc coi 1a sw cai thién khong thich dang v& kha ning chéng

mai mon va duoc ghi diém B.

Nhu dugc thé hién trén bang 2, tic dung cai thién kha ning chéng mai mon

trong céc vi du 1 dén 6 gin nhu twong tmg vé&i vi du so sénh 1.

Vi du tham chiéu 1, c6 mat do axit rin bé mit nim trong khoang cua sang ché,
dem lai sy gia ting vé kha nang chéng mai mon so véi vi du so sanh 1, nhung cé do
phén tan giam va hidu qua ting cudng kha ning chéng mai mon dang ké nhu thu dugc
trong cac vi du tir 1 dén 6 khong thé dat duoc bfmg céch chi didu chinh mat d6 axit rin
bé miit. Ngoai ra, nhu dugce thé hién trong vi du tham chiéu 2, kha ning chéng mai mon
va do phéan tan gén nhu khong thay d6i so v6i vi du tham chiéu 1 khi, véi cling mét d6
axit rin bé mit nhu trong vi du tham chiéu 1, cling cation A nhu dugc sir dung trong cac
vi du 1, 3 va 4 ciing dugc trén 13n véi silic oxit ngdm nuéc trong khi tron véi cao su.
Silic oxit ngdm nudc trong vi du so sanh 2 1a cing mdt san pham nhu trong cic vi du 10
va 16 cia tai lidu sang ché 4 va chira cling mot cation A nhu duge st dung trong céc vi
du 1, 3 va 4. Tuy nhién, mét d¢ axit rin bé mit ndm ngoai khoang theo sang ché va hiéu
qué ting cuong déng ké kha ning chéng mai mon, nhu d6i véi silic oxit ngdm nudce
trong céc vi du tir 1 dén 6, khong duoc quan sat thiy. V& d6 phan tan, silic oxit ngdm
nudc trong cac vidu 1 déné6la béng véi silic oxit ngdm nudc trong vi du so sanh 2, mic
du silic oxit ngdm nudc trong céc vi du 3 va 6 ¢ phﬁn thua kém silic oxit ngdm nudc
trong vi du so sanh 2. Tuy nhién, mic du vay, hiéu qua ting cudng kha ning chdng mai
mon cua silic oxit ngdm nudc trong céc vi du 1 dn 6 vé co ban 14 cao hon so véi silic

oxit ngdm nudce trong vi du so sanh 2.

Dua trén nhiing két qua nay, hiéu qua ting cudng kha ning chéng mai mon duge
dem lai béi silic oxit ngdm nude theo sang ché cho cac ché phim cao su dien ma ciing
st dung chét lién két silan 14 tac dung hiép déng thu duoc do mat dd axit rin bé mit nim
trong khoang dinh trudce va chét hoat dong bé mit dinh trude dugc gift lai trén silic oxit
ngdm nudce. D6 1 tac dung bit ngd ma khong thé dat dugc bing cach diéu chinh don

gian mat do axit rin bé mit trong khoang dinh trudc hodc chi didu chinh mat d6 axit rin
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bé mit trong khoang dinh trudc va trén chét hoat dong bé mit dinh trudc vao ché phim

cao su cung vdi silic oxit ngdm nudce.
[Kha nang tmg dung trong céng nghiép]

Silic oxit ngdm nudc dé don gia cudng cao su theo sang che cé thé cung cap che
pham cao su hitu ich cu thé 1a trong céc linh vuc cao su cong nghiép trong d6 yéu cau

kha nang chong mai mon, vi du, 10p xe, day curoa, v.v..

-27-



31134

YEU CAU BAO HO

1. Silic oxit ngdm nuéc ding d& don gia cudng cao su @& don gia cudng ché phim
cao su dien ma st dung két hop véi chét lién két silan, c6 mat do axit rin trén bé mit
nim trong khoang tir 1,8 dén 2,4 m-mol/m? va bao gém chét hoat dong bé mit cation

hodc khong ion.

2. Silic oxit ngdm nuéc ding dé don gia cuong cao su theo diém 1, trong d6 dién

tich bé mit riéng CTAB nim trong khoang tir 130 d&n 300 m?/g.

3. Silic oxit ngdm nudc ding dé don gia cuong cao su theo diém 2, trong d6 ty 18
gitta ham lugng chét hoat dong bé miit (phén khdi Iwgng/100 phﬁn khéi luong SiO; (tinh
theo phan chét rén)) va dién tich bé mit riéng CTAB (m%/g) nim trong khoang tir 0,001
dén 0,01.

4. Phuong phép san xuit silic oxit ngdm nuéc ding ¢ don gia cuong cao su theo
diém bét k¥ trong s6 cac diém tir 1 dén 3, phuong phap nay bao gdm viéc bb sung mudi
aluminat trong giai doan bit ky ctia qua trinh san xuét silic oxit ngdm nudc, va sau d6

bb sung chét hoat dong bé mit cation hodc khong ion.

5. Phuong phép san xuét theo diém 4, trong d6 qua trinh san xuét silic oxit ngdm
nuéc bao gdm giai doan bat ky trong s6 cac giai doan sau ddy: giai doan bd sung axit
sau khi hoan thanh viéc bd sung dung dich nudc kiém silicat, giai doan lgc va rira béng
nudc, va giai doan siy kho; va, trong giai doan bat ky trong sd cac giai doan nay, mubi

aluminat dugc bd sung vao va sau d6 chat hoat dong bé mét dugce bd sung vao.

6. Phuong phép san xuit theo diém 4 hoic 5, trong d6 mudi aluminat 13 natri
aluminat; natri aluminat c6 ty 1€ mol Na;O/AL,O3 nam trong khoang tir 1,8 dén 20,0; va

ndng 6 ALO; nim trong khoang tir 1,0 dén 16,0% khdi luong.
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7. Phuong phdp san xuat theo diém bt ky trong sb cac diém tir 4 dén 6, trong d6
chét hoat dong bé mit duoc bd sung & dang dung dich chtra nudc nim trong khoang tir

20 dén 90% khdi lugng tinh theo phin chét ran.

8. Phuong phap san xuit theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 4 dén 7, trong d6
bude tao silic oxit ngdm nudce trong dung dich chira nudc bao gdm viéc tién hanh phan
tmg trung hoa bing cach bd sung dung dich nuéc kiém silicat va axit sulfuric & nhiét d6
nim trong khoang tir 70°C dén 90°C vao dung dich nuéce kiém silicat d& duoc gia nhiét
dén nhiét do 70°C dén 90°C va c6 ndng d6 SiO2 nim trong khoang tir 5 dén 50 g/L va
d6 pH nim trong khoang tir 10 dén 12, trong khi kiém soét luong b sung (ty 18) cla
dung dich nudc kiém silicat va axit sulfuric d& tao ra @ pH cho dung dich phan ung
nim trong khoang tir 10 dén 11, va tién hanh viéc bd sung néi trén cho dén khi ndng d6

SiO, nim trong khoang tir 50 dén 80 g/L.
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