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(57) Sang ché dé cap dén ché pham gel khi dugc gia cuong bén va dé thao tic, cé tinh

nang thich hop trong méi trudong nudc, va con co cac tinh chat chay va tu gia nhiét thich

hop. Sang ché con dé cap dén phuong phap tao ra ché pham gel khi duoc gia cuong va

phuong phap cai thién tinh ky nude, do hap thy nudc 16ng, nhiét chdy, hodc nhiét do bat

dau su phan hity nhiét ctia ché pham gel khi dugc gia cudng nay.
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Linh vyce k§ thuit dwgc dé cap

Sang ché dé cap dén ché phdm gel khi bén va dé thao téc, c6 tinh nang thich hop
trong moi truedng nude, va con co cac tinh chét chay va tw 1am nong thich hop. Séng ché
con dé cép dén phuong phép tao ra ché phdm gel khi nay.

Tinh trang ky thuét cia sing ché

Vit liéu gel khi ty trong thip dwoc biét dén rong rdi 1a chét cach ly rén tot nhét
sén co. Gel khi dong vai tro 1am chit cach ly chu yéu bang cach giam thiéu hoa sy dan
(mét do céu tric thip dan dén dudng di ngodn nghoéo dé truyén ning lugng qua khung
rén), sy dbi luu (lvong 18 16n va kich thude 13 rdt nhé din dén tao ra sy di luu nho
nhét), va su birc xa (cdc tap chét hép thu IR hodc tan xa IR dugc phan tan dé dang qua
nén gel khi). Gel khi ¢6 thé dugc sir dung trong nhiéu ting dung, bao gbém: tmg dung
chéng néng va ché)ng lanh, cach 4m, dién modi dién tr, khéng gian vil try, luu trit va san
xuét ning lugng va loc. Ngoai ra, vat liéu gel khi c6 nhiéu tinh chit 4m, quang hoc, co
hoc va hda hoc déang quan tdm khac lam chung hitu ich trong nhiéu tmg dung cach ly va
khong céach ly khéac nhau.

Ban chét ky thuit ciia sang ché

Theo khia canh chung, sang ché dé xuét ché phdm gel khi bén va dé thao tac, co
tinh ning thich hgp trong mdi trudng nude, va con ¢ tinh chét chy va tu lam nong
thich hop. Theo phuong 4n nhét dinh, sang ché boc 16 ché phdm gel khi 1a ché pham gel
khi dugc gia cuong, déo, dan hdi va tu chiu luc, cé tinh ning thich hgp trong moi
trurong nude, va con co tinh chét chay va tu 1am néng thich hop.

Theo khia canh chung khéc, sang ché dé xuét ché phdm gel khi c6 khung gbe
silic dioxit va c6 cac tinh chét sau day: a) ty trong béng hodc thdp hon 0,60 g/cm?; b) do
dAn nhiét bang hozc thap hon 50 mW/m*K; va c) do hép thy nudc long bang hoic thip
hon 40% trong lugng. Theo phuong an nhét dinh, ché pham gel khi theo sang ché ¢o
nhiét chay thap hon 717 cal/g. Theo phuong én nhét dinh, ché phdm gel khi theo séng
ché c6 nhiét do bit diu sy phan hiy nhiét cia vét liéu hitu co ky nudc nim trong

khoang tir 300°C dén 700°C. Theo phuong 4n nhét dinh, ché phdm gel khi theo sing
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ché co ty trong biang hoic thap hon 0,50 g/cm?, bing hoic thip hon 0,40 g/cm’, bang
hozc thip hon 0,30 g/cm?, bing hodc thép hon 0,25 g/em’, hodc bang hodc thép hon
0,20 g/cm®. Theo phuong an nhat dinh, ché phdm gel khi theo séng ché c6 do dan nhiét
béng hodc thip hon 45 mW/M*K, bang hodc thip hon 40 mW/M*K, bang hodc thip
hon 35 mW/M*K, bang hodc thip hon 30 mW/M*K, bing hoic thip hon 25 mW/M*K,
bing hoic thap hon 20 mW/M*K, hodc do dan nhiét ndm trong khoang tir 5 mW/M*K
dén 50 mW/M*K. Theo phuong 4n nhét dinh, ché phdm gel khi theo sang ché c6 do hép
thu nudc 16ng bang hoic thip hon 35% trong luong, bing hoic thdp hon 30% trong
luong, bing hodc thap hon 25% trong luong, bang hoic thip hon 20% trong luong,
bing hodc thap hon 15% trong lugng, hodc bang hoic thdp hon 10% trong lugng. Theo
phuong an nhét dinh, ché pham gel khi theo sdng ché c6 nhiét chay bang hoic thip hon
650 cal/g, bang hoic thip hon 600 cal/g, béng hoic thdp hon 550 cal/g, bang hodc thap
hon 500 cal/g, bing hoic thap hon 450 cal/g, bang hoic thap hon 400 cal/g, hoic nhiét
chay nim trong khoang tir 250 cal/g dén 717 cal/g. Theo phuong 4n nhit dinh, ché
pham gel khi theo sang ché c6 nhiét do bit dau sy phan hiy nhiét ctia vat liéu hitu co ky
nude bing hoidc cao hon 400°C, bang hoic cao hon 450°C, bang hozc cao hon 475°C,
b:?mg hodc cao hon 500°C, béng hodc cao hon 525°C, béng hodc cao hon 550°C, béng
hodc cao hon 575°C, bing hodc cao hon 600°C, hoic nhiét do bit dau sy phén hiy
nhiét ndm trong khoang tr 400°C dén 700°C. Theo phuong 4n dugc uu tién, ché phim
gel khi theo sang ché c6 céc tinh chét sau: a) ty trong bang hoic thip hon 0,40 g/cm’; b)
d6 dan nhiét bang hosic thap hon 40 mW/m*K; c¢) do hép thu nuée 1ong bing hodc thap
hon 40% trong lugng; d) nhiét chdy ndm trong khoang tir 140 cal/g dén 600 cal/g; va e)
nhiét do bit ddu su phan hiy nhiét nim trong khoang tir 525°C dén 700°C. Theo
phuong 4n nhét dinh, ché phdm gel khi theo sang ché c6 ty 1¢ loai silic dioxit T'2-T3
nim trong khoang tir 0,01 dén 0,5, vi/hodc ty 1¢ loai silic dioxit Q**:Q* nam trong
khoang tir 0,1 dén 1,5. Theo phuong 4n nhét dinh, ché phidm gel khi theo sang ché 1a
ché pham gel khi dugc gia cudng, ché pham gel khi duoc gia cudng boi s¢i, hodc ché
pham boc gel khi. Theo phuong 4n nhét dinh, ché pham gel khi theo sdng ché c6 ham
lugng hitu co ky nudc nim trong khoang tir 1% trong luong dén 30% trong luong,
trong khoang tir 1% trong luong dén 25% trong luong, trong khoang tlr 1% trong lugng
dén 20% trong luong, trong khoang tir 1% trong luong dén 15% trong luong, trong
khoang tir 1% trong lugng dén 10% trong lugng, hodc trong khoang tir 1% trong luong
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dén 5% trong luong.

Theo khia canh chung khic, sdng ché d& xuit phuong phap tao ra ché phim gel
khi, bao gf”)m cac budc: a) tao ra dung dich tién chit chua vat liéu tién chét gel silic
dioxit, dung mdi, va tiy ¥ chit xuc tac; b) dé cho vat lidu tién chét gel silic dioxit trong
dung dich tién chit chuyén thanh vat lidu hoic ché phidm gel; c) chiét it nhat mot phan
dung mai tr vat liéu hodc ché phém gel nay dé thu dugc vat lidu hodc ché phém gel khi;
d) két hop it nhat mot silic lién két ky nudc vao vat liéu hodc ché pham gel khi bang
mdt hodc ca hai bude sau: i) dua vao trong dung dich tién chét it nhit mot vat liéu tién
chét gel silic dioxit cd it nhit mét nhom ky nudc, hodc ii) cho dung dich tién chit, ché
pham gel, hoic ché phdm gel khi tiép xtc v6i tic nhan tao tinh ky nuéc; va e) xr ly
nhiét vat liéu hodc ché phdm gel khi bing cach cho vat liéu hodc ché phdm gel khi tiép
xic voi moi trueong khi oxy giam ¢ nhiét do cao hon 300°C. Theo phuong an nhét dinh,
phuong phap theo sdng ché bao gdm viéc cho ché pham gel khi tiép xtic véi moi truong
khi oxy giam & nhiét d§ nam trong khoang tir 300°C dén 650°C trong khoang thoi gian
tir 30 gidy dén 200 phut dé thu dugc ché phdm gel khi dd xtt ly. Theo phuong 4n nhét
dinh, phuong phép theo sing ché bao gdm viéc két hop vat liéu gia cudng vao ché
pham gel khi bang cach két hop vt lidu gia cuong véi dung dich tién chét trudc hoic
trong qua trinh chuyén ddi cta vat liéu tién chit gel silic dioxit trong dung dich tién
chét thanh ché pham gel. Theo phuong 4n uu tién, vat liéu gia cudong gdm tim vat liéu
gia cuong bang soi lién tuc. Theo phwong 4n nhét dinh, phuong phép theo séng ché bao
gdm viéc phoi nhiét ciia bude xir ly nhiét cia ché phim gel khi duge gisi han ¢ nhiét do
thap hon 850°C. Theo phuong 4n nhét dinh, phuong phap theo sang ché bao gém tong
thoi gian chuyén ddi it nhit mot tién chét gel trong dung dich tién chét thanh vat liéu
gel nam trong khoang 30 gid hodc it hon. Theo phuong 4n nhét dinh, phuong phép theo
sang ché bao gdm méi trudng khi oxy gidm chtra 0,1% dén 5% oxy theo thé tich. Theo
phwong 4n nhét dinh, phuong phap theo sing ché bao gdm budc két hop it nhit mot
silic lién két ky nudc vao ché phim gel khi tao ra ham lugng hitu co ky nudc trong ché
phim gel khi ndm trong khoang tir 1% trong lugng dén 25% trong luong. Theo phuong
4n uu tién, phuong phéap theo sang ché tao ra ché phdm gel khi. Theo phuong 4n nhat
dinh, phuong phap theo sang ché tao ra ché phdm gel khi c6 céc tinh chét sau day: a) ty
trong bang hoic thip hon 0,60 g/cm?; b) do dAn nhiét bang hodc thip hon S0 mW/m*K;
¢) do hip thu nuéc 16ng bing hozc thdp hon 40% trong lugng; d) nhiét chay nim trong
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khoang tir 150 cal/g dén 717 cal/g; va ) nhiét d¢ bat dau sy phan hiy nhiét cta vét li¢u
hitu co ky nude ndm trong khoang tir 300°C dén 700°C.

Theo khia canh chung khéc, sdng ché dé xuét phuong phap tao ra ché phdm gel
khi, bao gdm cac budc: a) tao ra ché phdm gel khi thi nhét chira it nhit mot silic lién
két ky nuéc; va b) cho ché phédm gel khi tha nhét nay tiép xac v6i moi truong khi oxy
giam & nhiét do cao hon 300°C. Theo khia canh chung khac, sang ché d& xuit phuong
phép bao gdm viée cho ché phdm gel khi tht nhét chwra it nht mot silic lién két ky
nudgce tiép xuc voi moi trudong khi oxy giam ¢ nhiét do cao hon 300°C dé thu dugc ché
pham gel khi thtt hai. Theo phuong an nhét dinh, phuong phép theo sang ché bao gdm
viéc cho vét lidu hogc ché pham gel khi tiép xac véi moi truong khi oxy gidm ¢ nhiét
d6 nim trong khoang tir 300°C dén 650°C trong khoang thoi gian tir 30 gidy dén 200
phut @& thu duoc vat liéu hodic ché phdm gel khi da xir Iy. Theo phuong én nhat dinh,
phuong phép theo sdng ché bao gdm viéc phoi nhiét cia bude xir Iy nhiét cua vat ligu
hozc ché phdm gel khi dugc giéi han ¢ nhiét do thap hon 850°C. Theo phuong 4n nhét
dinh, phuong phép theo sang ché bao gdm ché pham gel khi 1a vat lidu gel khi c6 gbc
silic dioxit. Theo phuong an nhét dinh, phuong phép theo sang ché bao gdbm ché pham
gel khi 1a ché pham gel khi dugc gia cudong. Theo phuong 4n nhét dinh, phuwong phap
theo sang ché bao gém moi trudng khi oxy giam chaa 0,1% dén 5% oxy theo thé tich.
Theo phuong an nhét dinh, phuong phap theo séng ché bao gdm ché phim gel khi c6
ham lugng hitu co ky nuéc nim trong khoang tir 1% trong lugng dén 25% trong lugng.
Theo phuong an nhét dinh, phwong phép theo sang ché tao ra ché phdm gel khi da xu ly
¢6 tinh ky nudc dugc cai thién so voi ché phdm gel khi trude xu ly bang phuong phap
nay. Theo phuong an nhét dinh, phuong phép theo sang ché tao ra ché phdm gel khi da
xu ly c6 do hép thu nuéc 1ong thip hon so véi ché pham gel khi trudc xu Iy bang
phuong phép nay. Theo phuong an nhét dinh, phuong phép theo séng ché tao ra ché
pham gel khi dd xi 1y ¢6 nhiét chay thdp hon so véi ché phdm gel khi trude xit ly bang
phuong phép nay. Theo phuong an nhét dinh, phuong phép theo sang ché tao ra ché
phim gel khi da xtt 1y ¢6 nhiét do bit ddu sy phan hiy nhiét cao hon so v6i ché pham
gel khi truée x Iy bang phuong phap nay.

M6 ta vin tit cac hinh vé
Fig. 1 12 phd NMR i trang thai rén, vi du ctia ché phdm gel khi theo séng ché.
Fig. 2 [a dd thi mé ta phan tich TGA/DSC, vi du ctia ché pham gel khi theo sang
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I'e
A

ché.
M0 ta chi tiét sang ché

Gel khi 12 nhom vat lidu x8p c6 céc 6 mé bao gdbm khung co cAu truc lién két,
v6i mang luéi tuong tng cta cic 18 dugce tich hop trong khung, va pha k& trong mang
lué6i 18 chi yéu bao gdm céc khi nhu khong khi. Gel khi thuong dac trung bdi ty trong
thép, dd xbp cao, dién tich b& mit 16n, va kich thuée 16 nho. Gel khi ¢6 thé phan biét
v6i cac vat litu xp khéc béi cac tinh chét vat 1y va ciu tao cia chung.

Trong pham vi sang ché, thuat ngit “gel khi” hodc “vat lidu gel khi” chi gel bao
gdm khung c6 cAu trac lién két, v6i mang ludi twong ting clia céc 15 lién két dugc tich
hop san trong khung nay va chira cac khi nhu khong khi lam moi truong k& phan tan; va
duoc dic trung boi céc tinh chét vat ly va cAu tao sau (theo Nitrogen Porosimetry
Testing) thudc vé gel khi: (a) duong kinh 16 trung binh nam trong khoang tir 2 nm dén
100 nm, (b) dd rdng 1a it nhit 80% hozc 16n hon, va (c) dién tich bé mat bang khoang
20 m?/g hodc 16n hon.

Vat li¢u gel khi theo sang ché do d6 bao gdm gel khi bat ky hozc cac hop chit c6
0 hé khac théa man cac yéu td x4c dinh dugc néu & cac doan trén; bao gém hop chét co6
thé duogc phan nhom theo cach khéc 1a xerogel, cryogel, ambigel, vat li€u vi 18, va loai
tuong tu.

Vit liéu gel khi cling c6 thé con duge dic trung béi cic tinh chét vat ly khéac, bao
gdm: (d) thé tich 18 bang khoang 2,0 mL/g hogc 16n hon, t6t hon 1 khoang 3,0 mL/g
hoic 16n hon; (e) ty trong bang khoang 0,50 g/cc hodc thdp hon, t6t hon 13 khoang 0,25
g/cc hodc thip hon; va (f) it nhit 50% tdng thé tich 18 chira cac 16 c6 duong kinh 10 nam
trong khoang tu 2 dén 50 nm; mic du viéc dép ing cac tinh chét khac 12 khong cén thiét
d6i véi viec mo ta dic diém cua hop chét dudi dang vat liéu gel khi.

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngtt “ky thuat xt ly va chiét cai tién” chi
phuong phap thay pha k& long trong vt li¢u gel udt bang khi nhu khong khi, theo cach
lam cho do xep cta 16 thip va do co thap cla ciu truc khung cia gel. K§ thuat 1am kho,
nhu 1am bay hoi bang 4p sudt moi truomg xung quanh, thuong dua ra ap sudt mao dan
16n va c4c han ché chuyén khéi khéc tai bé mit chung 16ng-hoi cia pha k& dang duoc
lam cho bay hoi hodc loai bd. Luc mao din manh tao ra béi su bay hoi hodc loai bo
chét 16ng c6 thé 1am co 16 va xep khung dang ké trong vat liéu gel. Viéc st dung céc ky

thuat xir ly va chiét cai tién trong qua trinh chiét pha k& léng lam gidm tac dong xAu clia
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luc mao din dén cac 15 va khung cua gel trong qua trinh chiét pha long.

Theo phuong 4n nhét dinh, k¥ thuét xit ly va chiét cai tién st dung chit 16ng gan
té1 han hodc siéu téi han, hodc cac diéu kién gén téi han hodc siéu téi han, dé chiét pha
k& long tir vat liéu gel wét. Pidu nay co thé duoc thuc hién bing cach loai bo pha ké&
16ng tir diém gan hodc qua téi han cla chat 16ng hodc hdn hop cic chit long. Céc trao
d6i dong dung moi va dung moi c6 thé duoc st dung dé t6i uu hoa qua trinh chiét chét
16ng gan t&i han hodc siéu t6i han.

Theo phuong 4n nhét dinh, k¥ thuat x Iy va chiét cai tién bao gdm viéc bién doi
khung gel dé 1am giam cac tic dung khong thé dao ngugc clia 4p sudt mao din va cic
han ché su chuyén khdi khac & bé mit chung 16ng-hoi. Phuong 4n nay c6 thé bao gom
viée xtr Iy khung gel bing tac nhén tao tinh ky nudc, hodc cac tdc nhan tao chire khac,
cho phép khung gel chiu dugc hodc phuc hdi tir cac lyc 1am xep bat ky trong qua trinh
chiét pha long duoc thuc hién duéi diém t6i han cua pha k& 16ng. Phuong 4n nay cling
c6 thé bao gbém viéc két hop cac nhom chirc hodc céc yéu té khung tao ra modun khung
du cao dé chiu duoc hodc phuc hdi tir cdc luc lam xep trong qua trinh chiét pha long
duoc thue hién duéi diém t6i han cia pha ké 16ng.

Trong pham vi ctia sang ché, thuat ngit “khung” hogc “cAu tric khung” chi mang
ludi cua cac oligome, polyme hodc cac hat keo lién két tao thanh céu tric rin cta gel
hoac gel khi. Cac polyme hodc hat tao nén ciu trac khung nay thudong c¢6 dudng kinh
bang khoang 100 angstrom. Tuy nhién, cdu truc khung theo sang ché ciing c6 thé bao
gdbm mang ludi cic oligome, polyme hodc hat keo lién két c6 tat ca cac c& duong kinh
tao thanh cu trac rin trong gel hodc gel khi. Ngoai ra, thuét ngit “gel khi co gbc silic
dioxit” hodc “khung ¢6 gde silic dioxit” chi khung gel khi trong do silic dioxit gbm it
nhét 50% (trong luong) cic oligome, polyme hodc hat keo tao thanh chu truc khung ran
trong gel hodc gel khi.

Trong pham vi cia séng ché, thuat ngit “ché phdm gel khi” chi vat liéu composit
bét ky bao gdm vat liéu gel khi lam thanh phén composit. C4c vi du v& ché phim gel
khi bao gdm, nhung khéong bi giéi han &: composit gel khi dugc gia cudng bang soi;
composit gel khi bao gdm cac nguyén t6 phu gia nhu chit 1am md; composit gel khi-
bot; composit gel khi-polyme; va vat liéu composit két hop céc phan tir gel khi, phan tt,
hat to, hdt, hodc bot vao vat liéu ran hodc ban r&n, nhu chat lién két, nhua, xi mang, bot,

polyme, hodc vét liéu rén tuong tu.
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Trong pham vi cua sang ché, thuat ngir “lién khdi” chi vat liéu gel khi trong dé
phan 16n (theo trong lugng) gel khi duge bao gbm trong vt liéu hodc ché phim gel khi
1a & dang cAu tric nano gel khi lién két don nhat. Vat lidu gel khi lién khdi bao gdm vat
liéu gel khi dugc tao thanh ban diu dé co cdu trac nano gel hoic gel khi lién két don
nhét, nhung sau d6 bi gdy, v& hodc dut doan thanh céc ciu trac nano gel khi khdng con
don nhét. Vat lidu gel khi 1ién khdi dugc phan biét véi vat liéu gel khi dang hat. Thut
ngit “vat liéu gel khi dang hat” chi vat liéu gel khi trong do6 phén 1én (theo trong lugng)
gel khi dugc bao g@)ln trong vat liéu gel khi 12 & dang hat, phén tw, hat to, hot, hodc bot,
¢6 thé duoc két hop hodc duoc ép voéi nhau nhung khong co ciu tric nano gel khi lién
két gifta céc phan tir riéng 1€.

Trong pham vi ciia sang ché, thuat ngit “ché pham gel khi duoc gia cuong” chi
ché phdm gel khi bao gdm pha gia cuong nam trong vt liéu gel khi nhung khong tao
nén mot phan cua khung gel khi. Pha gia cuong ¢6 thé 1a vat liéu bét ky tao ra tinh déo,
tinh dan hdi, d6 phit hop hodc d6 én dinh vé& cu tric ting cho vat ligu gel khi. Vi du vé
vat liéu gia cuong da biét bao gdm, nhung khong bi giéi han &: vét liéu gia cudng bot 6
ho, vat liéu gia cuong bot 6 kin, mang 6 ho, vat liéu gia cuong dang td ong, vat lidu gia
cudong polyme, va vat liéu gia cudng soi nhu cac soi riéng r€, vat liéu dét, vat lieu
khong dét, mén bong, vai dét, d&m bong, va bat. Ngoai ra, cac gia cuong nhd vao sgi ¢6
thé dugc két hop voi mot hodc nhiéu vat lieu gia cudng khac, va co thé dugc dinh
hudng lién tuc xuyén qua hodc nim trong cac phan uu tién gidi han cta ché pham.

Trong pham vi cia sang ché, thuat ngit “ché pham gel khi dugc gia cuong bang
s0i” chi ché pham gel khi dugc gia cudng bao gbm vit liéu soi gia cuong 1am pha gia
cudng. Vi du v& vat liéu soi gia cudng bao gdm, nhung khong bi gidi han &, soi riéng
r&, vat liéu dét, vat liéu khong dét, vai bong, vai dét, tham, bat, hodc két hop céc loai
nay. Vat liéu soi gia cuong co thé gdm nhiéu loai vat lidu, bao gbm, nhung khong gi6i
han &: polyeste, polyolefin terephtalat, poly(etylen)naphtalat, polycacbonat (vi du to
nhan tao, niléng), bong, (vi du lycra duoc san xuét bai DuPont), cacbon (vi du graphit),
polyacrylonitril (PAN), PAN oxy hoa, PAN dugc xtr Iy nhi¢t khong dugc cacbon hoa
(nhu hop chat duoc san xuét béi SGL carbon), vat liéu gde soi thuy tinh (gidng thuy
tinh S, thuy tinh 901, thiy tinh 902, thuy tinh 475, thiy tinh E), s¢i gbc silic dioxit nhu
thach anh (vi du, Quartzel dugc san xuét boi Saint-Gobain), Q-felt (dugc san xuét boi

Johns Manville), Saffil (dugc san xudt béi Saffil), Durablanket (dugc san xuét boi
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Unifrax) va céac sgi silic dioxit khac, Duraback (dugc san xuit béi Carborundum), soi
Polyaramid nhu Kevlar, Nomex, Sontera (tét ca déu duoc san xuét bai DuPont), Conex
(dugc san xudt boi Taijin), cdc polyolefin nhu Tyvek (dugc sén xuét bai DuPont),
Dyneema (duogc san xuit bdi DSM), Spectra (dugc san xuit bai Honeywell), céc soi
polypropylen khac nhu Typar, Xavan (cd hai déu dugc san xudt bsi DuPont), cic
floropolyme nhu PTFE véi tén thuong mai 1a Teflon (dugc san xudt boi DuPont),
Goretex (dugc san xuit bdi W.L. GORE), soi silic cacbua nhu Nicalon (dugc san xudt
b&i COI Ceramics), soi gdbm nhu Nextel (dugc san xuét boi 3M), polyme acrylic, soi
len, lua, ddy gai, da, da 1on, PBO—so¢i Zylon (dugc san xuét boi Tyobo), vat liéu tinh
thé long nhu Vectan (dugc san xuit béi Hoechst), soi Cambrelle (dugc san xuAt boi
DuPont), cac polyuretan, polyamit, sgi gd, soi bo, nhom, sit, thép khong ri va céc chat
déo nhiét khac nhu PEEK, PES, PEI, PEK, PPS.

Trong pham vi cta sdng ché, thuat ngir "16p phu gel khi" hodc “hop phan phu gel
khi” chi ché pham gel khi dugc gia cuong bang tAm lién tuc cua vat liéu gia cuong. Hop
phan phu gel khi c6 thé dugc phén biét voi ché phdm gel khi dugc gia cuong khac dugc
gia cudng bing soi khong lién tuc hojc mang luéi bot, nhu khéi két tu hodc khom tach
biét cua vat liéu s¢i. Hop phén phu gel khi ddc biét hitu ich cho cic ung dung can dén
tinh déo, vi chung c6 do phu hop cao va ¢o thé dugc st dung gidng nhu 16p phu dé phu
1én céc bé mat hinh hoc don gian hogc phtc tap, d6ng thoi ciing van gitt dugce tinh chit
cach nhiét rat tt cia gel khi. Hop phan phu gel khi va ché phdm gel khi dugc gia cuong
bang soi twong tu dugc mo ta trong don séng ché My da cong bd s6 2002/0094426 (cac
doan 12-16, 25-27, 38-58, 60-88), dugc két hop vao ban mo ta bang céch tham khao
theo céc doan va phin trich dan riéng ré.

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngtr “gel wét” chi gel trong do pha k& dong
trong mang ludi céc 16 lién két chu yéu bao gdm pha 16ng nhu dung mdi théng thuong,
khi hoa 16ng nhu cacbon dioxit 16ng, hodc dang két hop cta chung. Gel khi thuong yéu
chu viée tao ra gel w6t tir ddu, sau do 1a bude xir Iy va chiét cai tién dé thay thé pha ke
long dong trong gel bang khong khi. Vi du v& gel u6t bao gdbm, nhung khong bi gi¢i
han &: alcogel, hydrogel, ketogel, carbonogel, va cdc gel uét khac bét ky da biét véi
ngudi co hiéu biét trung binh trong linh vuc k§ thuét nay.

Trong pham vi cta sang ché, thuét ngit “phu gia” hodc “yéu td phu gia” chi vat

liéu c6 thé duge bd sung vao ché phdm gel khi tru6c, trong hodc sau khi tao ra gel khi.
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Céc phu gia ¢6 thé dugce thém vao d8 thay dbi hodc cai thién céc tinh chit mong mudn
trong gel khi, hodc dé 1am mAt c4c tinh chéit khéng mong mudn trong gel khi. Céc phu
gia thuong dugc bd sung vao vat liéu gel khi trudc hoic trong khi tao gel. Vi du vé cac
chét phu gia bao gdm, nhung khong bi gi6i han &: vi soi, chét don, chét gia cb, chat lam
4n dinh, chét lam dic, hop chit dan hdi, chit 1am mo, chét tao mau hodc hop chit mau,
hop chét hap thu birc xa, hop chét phan xa buc xa, chét rc ché sy &n mon, thanh phan
d&n nhiét, vat lidu thay ddi pha, chit didu chinh pH, chét didu chinh oxy héa kht, chét
lam giam HCN, chét 1am giam khi thai, hop chét dan dién, hop chat dién méi dién, hop
chat co tir tinh, thanh phan chin séng rada, chat lam ctmg, chét chdng co, va cic chét
phu gia gel khi khic da biét v6i ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vyc nay. Vi du
khac v& chit phu gia bao gdbm chét can khoéi va chét dap lira. Pon sang ché My di cong
bé s6 20070272902 Al (doan [0008] va [0010]-[0039]) bao gém dé xudt vé chét can
khoi va chét dap lua, va dugce két hop vao ban md ta bing cach tham khao theo cac
doan trich dan riéng ré.

Trong pham vi cla sang ché, thuat ngit “déo” va “tinh déo” chi tinh 6n dinh cua
vat liéu hodc ché phdm gel khi can duge udn hodc 1am cong ma khong lam hong ciu
tric macro. T6t hon 13, ché phdm gel khi theo séng ché 6 thé udn it nhét 5°, it nhat 25°,
it nhat 45°, it nhit 65°, hoic it nhat 85° ma khong lam hdng céu tric macro; va/hoic co
ban kinh udn nho hon 4 feet (~122cm), nhdé hon 2 feet (~61cm), nhé hon 1 foot
(~30,5cm), nho hon 6 inso (~15,24cm), nho hon 3 inso (~7,62cm), nho hon 2 inso
(~5,08cm), nho hon 1 inso (~2,54cm), hodc nho hon Y2 inso (~1,27cm) ma khong lam
hong ciu trac macro. Tuwong tu, thuét ngit “rat déo” hodc “dd déo cao” chi vat liéu hodc
ché pham gel khi c6 kha ning ubn dén it nhat 90° va/hodc c6 ban kinh uén nho hon Vs
inso (~1,27cm) ma khong 1am hong cAu tric macro. Ngoai ra, thuat ng@t “déo da phan
loai” va “duwoc phén loai 1a déo” chi vat liéu hodc ché phém gel khi c6 thé duogc phan
loai la déo theo tidu chudn phan loai ASTM C1101 (ASTM International, West
Conshohocken, PA).

Vat liéu hoac ché phém gel khi theo sang ché c6 thé déo, rit déo, va/hodc déo da
phéan loai. Vat liéu hodc ché phdm gel khi theo sang ché ciing c6 thé gép. Trong pham vi
ctia sang ché, thuét ngit “c6 thé gip” va “tinh gdp” chi kha ning vat liéu hodc ché pham
gel khi co thé ubn hodc gip 90° hodc hon véi ban kinh ubn cong bang khoang 4 inso

(10,16 cm) hodc nho hon, ma khong lam hong chu tric ¢& macro. Vit liéu hoic ché
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pham gel khi theo sang ché t6t hon 12 déo sao cho hop phan nay khong cimg va cé thé
dung cho va phu hgp vé1 cac bé mit hodc vat thé ba chiéu, hodc duoc tao hinh trudc
thanh nhiu hinh dang va ciu triic khdc nhau dé don gian hoa viéc lap dat hodc st dung.

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngt “dan hdi” va “do dan hdi” chi kha ning
vat liéu hodc ché phém gel khi co thé quay trd lai it nhit mot phﬁn dang hoac kich
thuéc ban diu sau khi bi 1am bién dang do su nén, ubn hoic 1am cong. Tinh dan hdi co
thé 1a toan bd hodc mot phé‘ln, va no6 c6 thé dugc biéu dién theo ph?m trdm phuc hdi. Vat
liéu hodc ché phém gel khi theo sang ché t8t hon 1a c6 d6 dan hdi 16n hon 25%, 1én hon
50%, 16n hon 60%, 16n hon 70%, 16n hon 75%, 16n hon 80%, 16n hon 85%, 16n hon
90%, hodc 16n hon 95% quay tr& lai dang hodc kich thudc ban dau sau khi bi lam bién
dang. Tuong tu, thuat ngt “dan hi da phan loai” va “dugc phan loai la dan hdi” chi vat
lidu hodc ché pham gel khi theo sang ché ma c6 thé dugc phén loai 14 déo dan hdi theo
tiéu chuin phén loai ASTM C1101 (ASTM International, West Conshohocken, PA).

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngt “ty dd” chi kha nang vat liéu hodc ché
phim gel khi déo va/hodc dan hdi dua cha yéu vao cac tinh chét vat ly cua gel khi va
pha gia c6 bit ky trong ché phdm gel khi nay. Vat liéu hodc ché phdm gel khi tu d& theo
sang ché c6 thé dugce phan biét véi cac vat liéu gel khi khéc, nhu 16p phu, dya vao chat
nén vu tién d& dem lai d6 déo va/hodc do dan hoi cho vat liéu.

Trong pham vi cta sang ché, thuét ngit “dd co” chi ty sb cta: 1) sai khac gitra ty
trong cudi ciing do dugc cia vat liéu hodc ché phdm gel khi kho va ty trong dich dugc
tinh tr ham lwong ran trong dung dich tién chit sol-gel, so véi 2) ty trong dich dugc
tinh tr ham lwong rén trong dung dich tién chit sol-gel. Do co ¢b thé duoc tinh bing
phuong trinh sau: P9 co = [Ty trong cubi cing (g/em’) - Ty trong dich (g/cm®)] / [Ty
trong dich (g/cm®)]. Tt hon 1, d6 co cua vat lidu gel khi theo séng ché tot hon 1a 50%
hodc it hon, 25% hoic it hon, 10% hodc it hon, 8% hodc it hon, 6% hodc it hon, 5%
hoic it hon, 4% hoic it hon, 3% hodc it hon, 2% hodc it hon, 1% hodc it hon, 0,1%
hoac it hon, khoang 0,01% hodc it hon, hodc trong khoang gitta bat ky hai trong s céc
gia tri nay.

Trong pham vi cua sang ché, thuit ngit “do dan nhiét” va “TC” chi s6 do kha
nang cua vat li¢u hodc hop phén trong viéc truyén nhiét gitta hai bé mit trén & mdi bén
cua vt liéu hodc hop phﬁn, v61 su chénh 1éch nhiét do gitta hai bé mat. PO dan nhiét

duoc do cu thé dudi dang ning luong nhiét duge truyén trén moi thoi gian don vi va
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mdi dién tich bé mit don vi, chia cho chénh léch nhiét dd. N6 duge chi ra cu thé theo
donViSIwmn“Um*K(mﬂkéﬂnmt*déKeNhﬂ.B@d%lﬂﬁ&cﬁavﬁlﬁucéﬂéduqc
xé4c dinh bing phuong phap da biét trong linh vuc k§ thuat, bao gdbm, nhung khong gisi
han &: Phuong phap thtr nghiém tinh chit truyén nhiét trang thai 6n dinh bang thiét bi
do dong nhiét (ASTM C518, ASTM International, West Conshohocken, PA); Phuong
phap thtr nghiém do thong lugng nhiét trang thai on dinh va cac tinh chét truyén nhiét
bing thiét bi dia néng c6 bao vé (ASTM C177, ASTM International, West
Conshohocken, PA); Phuong phap thtr nghiém tinh chét truyén nhiét trang thai 6n dinh
cua 6ng cach nhiét (ASTM C335, ASTM International, West Conshohocken, PA); Thir
nghiém do dan nhiét cia thiét bi gia nhi¢t méng (ASTM C1114, ASTM International,
West Conshohocken, PA); Xac dinh d6 bén nhiét bing dia néng c6 bao vé va phuong
phap do dong nhiét (EN 12667, British Standards Institution, United Kingdom); hodc
Xéc dinh d6 bén nhiét trang thai dn dinh va cac tinh chét lién quan — thiét bi dia néng co
bao vé (ISO 8203, International Organization for Standardization, Switzerland). Trong
pham vi ctia sang ché, thong sé do d6 din nhiét thu dugc theo chudn ASTM C177, &
nhiét do bing khoang 37,5°C & 4p suét khi quyén, va do nén bang khoang 2 psi
(13,8.103 MPa), trir khi duoc quy dinh khac. TSt hon 14, vat lidu hodc ché pham gel khi
theo sang ché c6 do din nhiét biang khoang 50 mW/mK hodc nho hon, khoang 40
mW/mK hodc nhdé hon, khoang 30 mW/mK hodc nhd hon, khodng 25 mW/mK hodc
nho hon, khoang 20 mW/mK hogc nhé hon, khodng 18 mW/mK hodc nhé hon, khoang
16 mW/mK hodc nho hon, khoang 14 mW/mK hodc nho hon, khodng 12 mW/mK hodc
nho hon, khoang 10 mW/mK hodc nho hon, khodng 5 mW/mK hodc nhé hon, hodc
trong khoang giita bat ky hai trong sb cac gi tri nay.

Trong pham vi clia sang ché, thuat ngit “ty trong” chi sé do khéi luong trén mdi
thé tich don vi cua vat lidu hodc ché phém gel khi. Thuat ngit “ty trong” thudng chi ty
trong thuc cua vat liéu gel khi, cling nhu ty trong khéi ctia ché phdm gel khi. Ty trong
thuong duoc thé hién theo don vi kg/m> hodc g/cc. Ty trong cia vat liéu hodc ché phém
gel khi ¢6 thé dugc x4c dinh bang phuong phép da biét trong linh vuc, bao gdm, nhung
khong gidi han &: Phuong phép thir nghiém chudn déi véi kich thudce va ty trong ctia
khéi duge tao hinh truée va su cach nhiét kiéu tim (ASTM C303, ASTM International,
West Conshohocken, PA); Phuong phép thir nghiém chuan di v6i do day va ty trong
cua 16p phu hodc sy cach nhiét Batt (ASTM C167, ASTM International, West
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Conshohocken, PA); hodc X4c dinh ty trong biéu kién cta 6ng cach nhiét duoc tao hinh
trude (ISO 18098, International Organization for Standardization, Switzerland). Trong
pham vi cla sang ché, thong sb do ty trong thu dugc theo tiéu chudn ASTM C167, trix
khidugc(uu/dhﬂlkhéc.Téthonlé,V@th@lhoécchéphénlgdldﬁtheoséngchécéty
trong bang khoang 0,60 g/cc hoic thap hon, khoang 0,50 g/cc hoic thip hon, khoang
0,40 g/cc hodc thip hon, khoang 0,30 g/cc hodc thip hon, khoang 0,25 g/cc hodc thip
hon, khoang 0,20 g/cc hodc thap hon, khoang 0,18 g/cc hodc thap hon, khoang 0,16
g/cc hodc thap hon, khoang 0,14 g/cc hoic thap hon, khoang 0,12 g/cc hoic thip hon,
khoang 0,10 g/cc hoic thdp hon, khoing 0,05 g/cc hoic thip hon, khoang 0,01 g/cc
hodc thdp hon, ho#c trong khoang gifta bét ky hai trong s céc gia tri nay.

Trong pham vi cla sang ché, thuét ngit “tinh ky nuéc” chi s6 do kha ning day
nude cia vat liéu hodc ché pham gel khi.

Tinh ky nudc cua vét liéu hodc ché phdm gel khi c6 thé duoc biéu dién theo do
hip thu nuéc 16ng. Trong pham vi cua sing ché, thuét ngit “dd hap thu nudc 1ong” chi
sb do kha ning hép thu hoidc theo cach khac la gitt lai nude 1ong cta vat li¢u hodc ché
pham gel khi. Do hép thu nudc 16ng c6 thé duoc bidu din dudi dang phan trim (theo
trong lugng hodc thé tich) cta nude duge hép thu hodc theo cach khac la dugc gitr lai
béi vét lidu hodc ché phdm gel khi khi duge tiép xtc vi nude long & didu kién do nhat
dinh. D6 hip thu nuéc 1ong cia vat liéu hoic ché pham gel khi c6 thé duge xac dinh
bang phuong phap da biét trong linh vuec, bao gdm, nhung khong gi¢i han &: Phuong
phép thir nghiém tiéu chun dé xac dinh dic diém luu nudc (tinh ddy) cia soi thiy tinh
cach nhiét (ASTM C1511, ASTM International, West Conshohocken, PA); Phuong
phép thtr nghiém tiéu chudn déi v6i kha ning hép thu nudc bing cach nhung vat liu
cach nhiét (ASTM C1763, ASTM International, West Conshohocken, PA); san phém
cach nhiét dé tao nén cac tmg dung: xac dinh sy hép thu nuée ngin han bing céch
nhung mat phan (EN 1609, British Standards Institution, United Kingdom). Trong
pham vi cua sang ché, cac sb do vé do hép thu nudce long thu duge theo tiéu chuén
ASTM C1511, ¢ ap sudt va nhiét d6 moi trudng xung quanh, trir khi duge quy dinh
khéc. Tét hon 13, vat liéu hodc ché pham gel khi theo séng ché ¢6 thé c6 do hap thu
nuéce 1ong theo ASTM C1511 la khoang 100% trong luong hodc thap hon, khoang 80%
trong luong hodc thap hon, khoang 60% trong lugng hodc thap hon, khoang 50% trong
luqnghoacthﬁahcn,khoéng4096ﬁongluqnghoacthaghon,khoéng3096hongluqng
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hozc thdp hon, khoang 20% trong luong hodc thip hon, khoang 15% trong lugng hoidc
thip hon, khoang 10% trong luong hodc thdp hon, khoang 8% trong lugng hodc thap
hon, khoang 3% trong luong hodc thdp hon, khoang 2% trong lugng hoidc thip hon,
khoang 1% trong lugng hodc thip hon, khoang 0,1% trong luwong hogc thip hon, hodc
trong khoang gilia bét ky hai trong sd cac gia tri ndy. Vat liéu hodc ché phdm gel khi
theo sang ché c6 thé co do hép thu nudc 16ng theo ASTM C1763 bang khoang 100%
trong lugng hodc thap hon, khoing 80% trong luong hodc thap hon, khoang 60% trong
luong hodc thip hon, khoang 50% trong lugng hoic thip hon, khoang 40% trong lugng
hogc thip hon, khoang 30% trong lugng hodc thip hon, khoang 20% trong lugng hogc
thép hon, khoang 15% trong lugng hodc thép hon, khoang 10% trong lugng hodc thép
hon, khoang 8% trong lugng hodc thip hon, khoing 3% trong lugng hoic thdp hon,
khoang 2% trong lugng hodc thip hon, khoang 1% trong luong hodc thdp hon, khoang
0,1% trong lwong hodc thap hon, hoic trong khoang gitta bét ky hai trong s6 cac gi tri
nay. VAt liéu hodc ché phim gel khi c6 do hap thy nudc 1ong duge cai thién so voi vét
lidu hodc ché pham gel khi khac s& c6 phan trim do hép thu/luu nudce 16ng thap hon so
v6i vat liéu hodc ché pham gel khi tham chiéu.

Tinh ky nuéc cia vat liéu hodc ché phém gel khi c6 thé duoc biéu dién theo do
hép thy hoi nuéc. Trong pham vi cla sang ché, thuat ngfr “d6 hip thu hoi nuéc” chi s6
do kha nang hép thu hoi nudce caa vat liéu hodc ché phém gel khi. Do hép thu hoi nudce
¢6 thé duoc bidu dién dudi dang phan trim (theo trong lugng) cua nude dugce hép thu
hodc theo cach khac dugc gilt lai boi vat liéu hodc ché phém gel khi khi dugc tiép xuc
v6i hoi nuée & didu kién do nhét dinh. Do hdp thu hoi nudce cta vat lidu hoic ché phim
gel khi ¢ thé dugc x4c dinh bdi cac phuong phap da biét trong linh vuc, bao gom,
nhung khong giéi han ¢: Phuong phap thir nghiém ti€u chudn ddi véi viéc xac dinh su
hép thu hoi nudc cla soi khoang cach nhiét khong c6 16p mat (ASTM C1104, ASTM
International, West Conshohocken, PA). Trong pham vi cua sang ché, sb do do hap thu
hoi nudc thu duoc theo tiéu chudn ASTM C1104, & ap suit va nhiét do mdi truong
xung quanh, trir khi dugc quy dinh khac. Tét hon 13, vat liéu hodc ché pham gel khi
theo sang ché co thé c6 do hép thu hoi nudc bang khoang 50% trong lwong hodc thp
hon, khoang 40% trong lugng hodc thap hon, khoang 30% trong lugng hodc thip hon,
khoang 20% trong luong hodc thip hon, khoang 15% trong lugng hodc thdp hon,
khoang 10% trong luong hodc thip hon, khoang 8% trong lugng hodc thdp hon, khoang
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3% trong lugng hodc thdp hon, khoang 2% trong lugng hoic thip hon, khoang 1%
trong lugng hodc thap hon, khoang 0,1% trong lwgng hoic thap hon, hoic trong khoang
giita bat ky hai trong sd céc gia tri nay. Vat lidu hodc ché pham gel khi c6 do hép thy
hoi nude dugce cai thién so véi vat liéu hodc ché phém gel khi khac s€ co phén tram do
hép thu/luu lai hoi nuéce thip hon so v&i vat lidu hodc ché phdm gel khi tham chiéu.

Tinh ky nu6c cua vat lidu hodc ché phim gel khi c6 thé dugc biéu dién bing
cach do goc tiép xtic can bang cua giot nuéc & bé mit chung v6i bé mit cta vat licu.
Vat liéu hodc ché phdm gel khi theo sang ché co thd c6 goc tiép xiic cia nuéce bing
khoang 90° hodc 16n hon, khoang 120° hodc 16n hon, khodng 130° hodc 16n hon,
khoang 140° hodc 16n hon, khoang 150° hodc 16n hon, khodng 160° hoac 16n hon,
khoang 170° hodc 16n hon, khoang 175° hodc 16n hon, hodc trong khoang gitra bét ky
hai trong sb cac gia tri nay.

Trong pham vi cla sang ché, thuat ngit “nhiét chay” va “HOC” chi s6 do luong
ning lugng nhiét duge giai phong trong qud trinh chay cua vt li€u hoac ché pham gel
khi. Nhiét chay thuong duoc thé hién bing don vi calo ning lugng nhiét duoc gidi
phéng véi mdi g vat liéu hodc ché phdm gel khi (cal/g), hodc don vi megajun clia ning
lwong nhiét duge giai phong véi mdi kilogam vt liéu hodc ché phdm gel khi (MJ/kg).
Nhiét chay cua vét liéu hodc ché pham c6 thé duge xac dinh bang cac phuong phap da
biét trong linh vuc, bao gdm, nhung khong gi6i han &: phan tng kiém tra chdy cta san
phdm — X4c dinh nhiét chay tdng (gia tri calo) (ISO 1716, International Organization
for Standardization, Switzerland). Trong pham vi cua sang ché, cac thong sb do nhiét
chdy thu duoc theo céc didu kién tuong dwong véi tiéu chuan ISO 1716, trr khi duoc
quy dinh khac. Tt hon 13, ché phdm gel khi theo sdng ché c6 thé c6 nhiét chdy bang
khoang 750 cal/g hodc thip hon, khoang 717 cal/g hodc thdp hon, khoang 700 cal/g
hodc thip hon, khoang 650 cal/g hodc thip hon, khoang 600 cal/g hoic thip hon,
khoang 575 cal/g hoic thdp hon, khoing 550 cal/g hodc thip hon, khoang 500 cal/g
hodc thap hon, khoang 450 cal/g hodc thap hon, khoang 400 cal/g hogc thap hon,
khoang 350 cal/g hodc thip hon, khoang 300 cal/g hodc thip hon, khoang 250 cal/g
hodc thap hon, khoang 200 cal/g hodc thap hon, khoang 150 cal/g hodc thap hon,
khoang 100 cal/g hodc thip hon, khoang 50 cal/g hodc thap hon, khoang 25 cal/g hodc
thap hon, khoang 10 cal/g hodc thap hon, hodc trong khoang gifta bét ky hai trong sb

céc gid tri nay. Ché pham gel khi ma c6 nhiét chdy dugc cai thién so véi ché pham gel
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khi khac s€ cé gia tri nhiét chay thip hon so v6i ché pham gel khi tham chiéu.

Trong pham vi cua sang ché, thuat nglt “nhiét do bat dau su phéan huy nhiét cua
vat lidu hitu co ky nuéce”, “nhiét do bat dAu su phan huy nhiét” va “T¢” chi thong s6 do
nhiét do thdp nhit ctia nhiét moi truong tai d6 cac phan ing tda nhiét tir qua trinh phan
hay vat liéu hitu co ky nudc xuét hién trong vat liéu hodc ché phém. Su bat dau phan
hity nhiét ctia vat liéu hodc ché pham c6 thé dugce do bang cach sit dung phan tich nhiét-
trong lugng (TGA). Puong cong TGA cua vat liéu mo ta sy gidm trong lugng (% trong
lugng) cua vét liéu khi né dugce cho tiép xtic véi su ting nhiét do xung quanh. Su bt
ddu phén hily nhiét cla vat lidu c6 thé ¢6 twong quan vé6i diém giao nhau ctia cdc duong
tiép tuyén sau day ctia duong cong TGA: dudng tiép tuyén voi dudng co sé ciia dudng
cong TGA, va dudng tiép tuyén véi duong cong TGA tai diém c6 do dbc téi da trong
qua trinh phan hty nhanh lién quan dén su phan hity vét liéu hitu co ky nuéc. Trong
pham vi cua sdng ché, cac thong s6 do su bat dau phén hiy nhiét cta vat liéu hitu co ky
nude thu duge bang cach sir dung phan tich TGA nhu dugce néu trong doan nay, trir khi
duoc quy dinh khéc.

Su bt dau phan hly nhiét cta vit liéu cling co6 thé duge do béng cach st dung
phan tich do nhiét lugng quét vi sai (differential scanning calorimetry-DSC). Duong
cong DSC cua vt liéu mo ta ndng lugng nhiét (mW/mg) dugc giai phong boi vit licu
khi n6 duoc cho tiép xtic v6i nhiét d6 xung quanh ting dan. Sy bit ddu phan huy nhiét
nhiét do cua vét lidu c6 thé cé trong quan véi diém trong dudng cong DSC trong d6 A
mW/mg (su thay dbi dau ra ning luvgng nhiét) tdng t8i da, do d6 chi ra su san sinh nhiét
toa nhiét tir vat liéu gel khi. Trong pham vi cla sdng ché, cac thong sé do cua su bat dau
phan hily nhiét bing cach sir dung DSC thu dugc st dung téc d thay doi nhiét do 1a
20°C/phtt hodc it hon, trir khi dwgc quy dinh khéac.

Tt hon 13, vt lidu hodc ché phAm gel khi theo sang ché c6 nhiét do bat dau
phéan hﬁy nhiét 1a khoang 100°C hodc cao hon, khoang 150°C hodc cao hon, khoang
200°C hoic cao hon, khoang 250°C hodc cao hon, khoang 300°C hodéc cao hon, khoang
350°C hodc cao hon, khoang 400°C hodc cao hon, khoang 450°C hodc cao hon, khoang
500°C hoic cao hon, khoang 550°C hodc cao hon, khoang 600°C hodc cao hon, khoang
650°C hodc cao hon, khoang 700°C hodc cao hon, khoang 750°C hodc cao hon, khoang
800°C hoic cao hon, hodc trong khodng giira bat ky hai trong sd cac gid tri nay. Vat

lieu hodc ché phém gel khi c6 su bat dau phéan hty nhiét dugc cai thién so véi vt liéu
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hodc ché phdm gel khi khéc s& c6 nhiét do bat ddu phan huy nhiét cao hon so véi vat
lieu hodc ché phdm gel khi tham chiéu.

Trong pham vi cta sang ché, thuat ngit “nhiét do tu gia nhiét” chi thong s6 do
ctia nhiét do thdp nhat ciia nhiét moi truong tai d6 phan tng toa nhiét xay ra & cic didu
kién do cu thé trong hé théng cach nhiét, nhu hé théng céch nhiét bao gdm vt liéu hodc
ché pham gel khi. Trong pham vi cla séng ché, cac thong sb do cia nhiét do tu gia
nhiét ciia hé thdng cach nhiét dugc do theo quy trinh sau, trir khi dugc quy dinh khéc: a)
cung cp hé thdng cach nhiét hinh khéi l4p phuong cé kich thuée 20mm & mdi canh; b)
dat thiét bi do cap nhiét ¢ trung tdm cua hé théng cach nhiét; va c) phoi hé théng cach
nhiét dudi day cac nhiét do tdng dan cho dén khi xay ra hién tugng toa nhiét tu gia
nhiét, dugc chi ra bdi nhiét do cua thiét bi do cap nhiét vuot qua nhiét do phoi bén
ngoai clia mau bdi lugng du lon dé chi ra hién tuong tda nhiét ty gia nhiét trong hé
théng cach nhiét. Tét hon 13, vét liéu hodc ché pham gel khi theo sdng ché c6 nhiét do
tu gia nhiét béng khoang 100°C hoac cao hon, khoang 150°C hodc cao hon, khoang
200°C hoic cao hon, khoang 250°C hodc cao hon, khoang 300°C hodc cao hon, khoang
350°C hodc cao hon, khoang 400°C hodc cao hon, khodng 450°C hodc cao hon, khodng
500°C hoic cao hon, khoang 550°C hodc cao hon, khoang 600°C hodc cao hon, khoang
650°C hodc cao hon, khoang 700°C hodc cao hon, khoang 750°C hodc cao hon, khoang
800°C hodc cao hon, hodc trong khoang giita bt ky hai trong sd cac gia tri nay. Vat
liéu hodc ché phém gel khi c6 nhiét do tu gia nhiét dugc cai thién so va6i vat liéu hoac
ché phédm gel khi khac s& c6 nhiét do tu gia nhiét cao hon so véi vat liéu hodc ché phim
gel khi tham chiéu.

Gel khi dugc mo ta 1a khung c6 cdu truc lién két thong thuong nhat 1a bao g6m
cac oligome, polyme hodc hat keo lién két. Khung gel khi ¢6 thé dugc lam tir nhiéu vat
lidu tién chét, bao gém: vat liéu tién chét vo co (nhu cac tién chit duoc sir dung trong
viéc san xuét gel khi géc silic dioxit); vét li¢u tién chét hitu co (nhu céc tién chit duoc
sir dung trong viéc san xuét gel khi gbc cacbon); vat lidu tién chét vo co/hitu co lai; va
két hop ctia chung. Trong pham vi cla sédng ché, thuat ngir “gel khi hdn hdng” chi gel
khi duoc tao ra tir viée két hop hai hoic nhiéu tién chét gel khac nhau.

Gel khi v co thudong dugc tao ra tir vat liéu oxit kim loai hodc alkoxit kim loai.
Vat liéu oxit kim loai hodc alkoxit kim loai c6 thé duogc dua trén cac oxit hodc alkoxit

ctia kim loai bit ky ma c6 thé tao thanh cic oxit. Cac kim loai nay bao gbm, nhung

-17-



32848

khong bi giGi han ¢: silic, nhém, titan, ziriconi, hafini, ytri, vanadi, xeri va kim loai
twong tu. Gel khi silic dioxit vo co thuong duoc tao ra thong qua qud trinh thiy phan va
ngung tu cac alkoxit gbc silic dioxit (nhu tetraetoxylsilan), hodc thong qua qua trinh tao
gel axit silixic hodc thuy tinh 16ng. Cac vt li€u tién chit vo co lién quan khéac dé tong
hop gel khi gbe silic dioxit bao gdm, nhung khong bi giéi han &: céc silicat kim loai
nhu natri silicat hodc kali silicat, alkoxysilan, cac alkoxysilan dugc thuy phdn mot phan,
tetraetoxylsilan (TEOS), TEOS duoc thiy phn mot phan, polyme ngung tu ctia TEOS,
tetrametoxylsilan (TMOS), TMOS dugc thuy phan mot phén, polyme ngung tu cla
TMOS, tetra-n-propoxysilan, polyme thuy phén va/hodc ngung tu mot phan cua tetra-n-
propoxysilan, polyetylsilicat, polyetysilicat dugc thuy phan mot phan, alkylalkoxy silan
dang monome, bis-trialkoxy alkyl hodc aryl silan, polyhedral silsesquioxan, hodc két
hop cua chung.

Theo phuong 4n nhét dinh theo séng ché, TEOS duoc thily phan trudc, nhu
Silbond H-5 (SBHS3, Silbond Corp), dugc thiy phan voi ty 1€ nudce/silic dioxit bang
khoang 1,9-2, co thé dugc st dung dudi dang c6 ban trén thi truong hodc co thé duogc
thiy phan thém trude khi két hop vao quy trinh tao gel. TEOS hodc TMOS duoc thuy
phan mat phan, nhu polyetysilicat (Silbond 40) hodc polymetylsilicat cling c6 thé dugc
st dung & dang c6 ban trén thi truong hodc co thé duoc thiy phan thém trudce khi két
hop vao quy trinh tao gel. |

Gel khi vd co ciing ¢6 thé bao gdm tién chit gel chira it nhit mdt nhom ky nude,
nhu alkyl alkoxit kim loai, xycloalkyl alkoxit kim loai, va aryl alkoxit kim loai, co thé
truyén hodc cai thién cac tinh chét nhét dinh trong gel nhu tinh 4n dinh va tinh ky nuée.
Gel khi silic dioxit vo co ¢6 thé bao gdm cu thé tién chit ky nudc nhu alkylsilan hozc
arylsilan. Tién chét gel ky nuédce co thé duoc sir dung l1am vat liéu tién chit co ban dél tao
thanh khung cuta vét li¢u gel. Tuy nhién, tién chét gel ky nuéc phd bién nhat 13 dugc st
dung lam céc tién chit dong thoi két hop véi cac alkoxit kim loai don trong viée tao
thanh gel khi hdn héng. Vit ligu tién chét vo co ky nu6e dé téng hop gel khi gbe silic
dioxit bao gdm, nhung khong bi gi6¢i han &: trimetyl metoxysilan [TMS], dimetyl
dimetoxysilan [DMS], metyl trimetoxysilan [MTMS], trimetyl etoxysilan, dimetyl
dietoxysilan [DMDS], metyl trietoxysilan [MTES], etyl trietoxysilan [ETES], dietyl
dietoxysilan, etyl trietoxysilan, propyl trimetoxysilan, propyl trietoxysilan, phenyl

trimetoxysilan, phenyl trietoxysilan [PhTES], hexametyldisilazan va hexaetyldisilazan,
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va chét twong tu.

Gel khi ciing c6 thé duge xtt Iy dé truyén cho hodc céi thién tinh ky nude. Viée
xu ly ky nudc co thé duoc ap dung cho dung dich sol-gel, gel uét trude khi chiét pha
léng, hodc cho gel khi sau khi chiét pha long. Viéc xtr ly ky nude dac biét phd bién
trong qua trinh san xuét gel khi oxit kim loai, nhu gel khi silic dioxit. Vi du vé viée xir
Iy ky nu6e cho gel duoc néu chi tiét hon dudi ddy, cu thé 14 trong phan xir ly gel w6t
silic dioxit. Tuy nhién, vi du va minh hoa cu thé dugc néu trong ban mo ta khong duoc
du dinh dé gi6i han pham vi phan boc 16 clia sang ché & kiéu quy trinh x1r Iy ky nuée
hodc co chét gel khi cu thé bat ky. Phan boc 10 clia sang ché c6 thé bao gdm gel hoic
gel khi bat ky da biét voi ngudi ¢ hidu biét trung binh trong linh vuc, cling nhu céc
phuong phép xtr ly ky nuéc két hop cua gel khi, & dang gel u6t hodc dang gel khi khd.

Viéc xtr Iy ky nude dugc tién hanh bang cach cho gbc hydroxy trén gel, nhu
nhom silanol (Si-OH) ¢6 mit trén khung cta gel silic dioxit, phdn ung véi nhom chirc
cua tac nhén tao tinh ky nudc. Phan Ung tao ra s€ chuyén nhém silanol va tac nhan tao
tinh ky nugc thanh nhém ky nuée trén khung cua gel silic dioxit. Hop chét tac nhan tao
tinh ky nuéc co thé phan tng véi nhom hydroxyl cua gel theo phan tng sau: RnMXa.x
(tdc nhan tao tinh ky nudc) + MOH (silanol) — MOMRN (nhém ky nuée) + HX. Viée
xu ly ky nudc co thé dién ra ca trén bé mit 16n bén ngoai cua gel silic dioxit, cling nhu
trén bé& mit 15 bén trong ndm trong mang luéi 16 cua gel.

Gel c6 thé dugc nhing trong hdn hop chira tic nhén tao tinh ky nuéc va dung
méi xt 1y ky nuée tuy y, trong d6 tdc nhan tao tinh ky nudc tan dugc, va cling co thé
tron 1an v6i dung moi gel trong gel udt. Nhiéu loai dung méi xir Iy ky nuée ¢6 thé duoc
st dung, bao gém cac dung moi nhu metanol, etanol, isopropanol, xylen, toluen,
benzen, dimetylformamit, va hexan. Tac nhén tao tinh ky nuéc & dang 1ong hodc dang
khi ciing ¢6 thé dugc cho tiép xtic truc tiép voi gel dé dem lai tinh ky nuée.

Quy trinh xtr ly ky nuéc ¢ thé bao gdm budc trdn hoic khudy dé gitip tac nhan
tao tinh ky nudc thdm vao gel u6t. Quy trinh xt Iy ky nudc cling co thé bao gdm budc
thay dbi cac diéu kién khac nhu nhiét do va pH dé ting cuong thém va t61 wu hoa cac
phan tng xr Iy. Sau khi phan tng hoan thanh, gel uét dugc rira dé loai bo cac hop chét
chua phan img va céc san phim phu ctia phan tng.

Téc nhan tao tinh ky nudc dé xir Iy ky nudce cta gel khi thuong 1a hop chét c6

cong thirc: RuMXq.n; trong d6 M 1a kim loai; R la nhém ky nudc nhu CHs, CH2CH3,
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CsHs, hodc cac gbe alkyl, xycloalkyl, hodc aryl ky nuéc twong tu; va X 1a halogen,
thuong 1a Cl. Vi du cu thé vé tac nhén tao tinh ky nudc bao gdbm, nhung khong bi gisi
han &: trimetylclosilan [TMCS], trietylclosilan [TECS], triphenylclosilan [TPCS],
dimetylclosilan [DMCS], dimetyldiclosilan [DMDCS], va tac nhan tuong tu. Tac nhén
tao tinh ky nude ciing ¢ thé cé cong thirc: Y(RsM),; trong d6 M 1a kim loai; Y 1a nhom
bc cAu nhu NH hogc O; va R 1a nhém ky nude nhu CHs, CH,CHs, CéHs, hodc gc
alkyl, xycloalkyl, hodc aryl ky nuéc twong ty. Vi du cu thé vé tac nhan tao tinh ky nudce
ndy bao gdm, nhung khong bi giéi han &: hexametyldisilazan [HMDZ] va
hexametyldisiloxan [HMDSO]. Té4c nhéan tao tinh ky nude con ¢ thé bao gdbm hop chit
c6 cong thirc: RuM V4, trong d6 V 12 nhém phan tng hodc nhom roi chuyén khéc
ngoai halogen. Vi du cu thé v& céc tac nhén tao tinh ky nudc ndy bao gom, nhung
khong bi giGi han ¢: vinyltrietoxysilan va vinyltrimetoxysilan.

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngt “silic lién két ky nudc” chi nguyén tu
silic bén trong khung cta gel hodc gel khi bao gdm it nhat mot nhém ky nudc lién két
cOng hoa tri véi nguyén tu silic. Vi du v& silic lién két ky nudc bao gdbm, nhung khong
bi gi6i han &, nguyén tt silic trong nhom silic dioxit bén trong khung gel duoc tao
thanh tir tién chit gel chira it nhit mot nhém ky nuéce (nhu MTES hodc DMDS). Silic
lien két ky nudc con c6 thé bao gbm, nhung khong bi gii han &, nguyén ti silic trong
khung gel hodc trén bé mit gel dugce xir ly bing tac nhan tao tinh ky nuéc (nhu HMDZ)
dé dem lai hodc cai thién tinh ky nudc bang cich két hop nhém ky nuéc bd sung vao
hop phan. Nhém ky nuéc theo sang ché bao gdm, nhung khong bi gi6i han &, nhom
metyl, nhom etyl, nhom propyl, nhém isopropyl, nhém butyl, nhém isobutyl, nhom
tertbutyl, nhom octyl, nhéom phenyl, hodc cdc nhém hitu co ky nudc duge thé hodc
khong dugc thé khac da biét voi ngudi ¢ hidu biét trung binh trong linh vyc nay. Trong
pham vi cua sang ché, thuat ngir “nhém ky nudce”, “vat liéu hiru co ky nuée”, va “ham
luong hitu co ky nudce” loai trir cu thé nhom alkoxy lién két silic hitu co dé dang thuy
phéan dugc trén khung cia vt liéu gel 1a san pham clia c4c phan (mg gitta cac dung mdi
hitu co va nhom silanol.

99 ¢

Trong pham vi ctia sdng ché, thuét ngit “nhom ky nudc béo”, “vat ligu hitu co ky,
nude béo”, va “ham luong hitu co ky nude béo” mo ta nhom ky nude trén silic lién két
ky nuéc dugc gidi han & hydrocacbon béo, bao gom, nhung khong gioi han ¢ cac goc

hydrocacbon chira 1-40 nguyén tt cacbon ¢o thé 1a no hoic khong no (nhung khong
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thom), c¢6 thé bao gébm gbc mach thang, phan nhanh, vong (bao gdm duoc dung hop,
tao cu, va da vong dugc dung hop spiro), hodc hdn hgp cia ching, nhu céc gbe alkyl,
alkenyl, alkynyl, (xycloalkyl)alkyl, (xycloalkenyl)alkyl, hodc (xycloalkyl)alkenyl, va
cac géc béo khac loai (trong d6 mdt hodc nhiéu nguyén ti cacbon ddc 1ap duge thay
béng mot hodc nhidu nguyén t dugc chon tir nhém gdm oxy, luu huynh, nito hodc
phospho). Theo phuong an nhit dinh theo sang ché, it nhit 50% vat liéu hitu co ky
nude trong ché phdm gel khi chira nhém ky nuéce béo.

Luong silic lién két ky nude c6 trong gel khi c6 thé dugc phén tich bang cach st
dung quang phd NMR, nhu NMR trang thai rin 2°Si CP/MAS. Phan tich NMR cua gel
khi cho phép md ta dic diém va dinh lugng twong ddi: silic lién két ky nude kidu M
(silic dioxit don chtre, nhu cac din xudt TMS); silic lién két ky nuée kiéu D (silic dioxit
hai chirc, nhu céc dan xuét DMDS); silic lién két ky nudc kiéu T (silic dioxit ba chtre,
nhu cac din xuét MTES); va silic kiéu Q (silic dioxit bdn chie, nhu cac dan xuit
TEOS). Phan tich NMR ciing ¢6 thé dugc st dung dé phan tich héa hoc lién két cta
silic lién két ky nudc c6 trong gel khi bing cach phén loai cac kiéu silic lién két ky
nudce cu thé thanh céac kidu phu (nhu phén loai silic lién két ky nuéc kiéu T thanh loai
T!, T2 va T3). Chi tiét cy thé lién quan dén phan tich NMR cta vat liéu silic dioxit c6
thé dugc tim thiy trong bai bdo “Applications of Solid-State NMR to the Study of
Organic/Inorganic Multicomponent Materials” by Geppi et al., cu thé 1a cac trang 7-9
(Appl. Spec. Rev. (2008), 44-1: 1-89), dugc két hop vao ban mo ta bang cach vién dan
theo céc trang dugc trich dan cu thé.

Viéc md ta dic diém cia silic lién két ky nudc trong phan tich NMR CP/MAS
298 ¢6 thé dwa trén céc pic dich chuyén hoa hoc sau day: M (30 dén 10 ppm); D' (10
dén -10 ppm), D? (-10 dén -20 ppm); T' (-30 dén -40 ppm), T2 (-40 dén -50 ppm), T° (-
50 dén -70 ppm); Q? (-70 dén -85 ppm), Q3 (-85 dén -95 ppm), Q* (-95 dén -110 ppm).
Céc pic dich chuyén hoéa hoc nay 1a gié tri gan ding va 1a vi du mu va khong nhim
gidi han hodc tuyét ddi. Céac pic dich chuyén hoéa hoc chinh xéc ¢6 thé quy cho nhiéu
loai silic khac nhau trong vat li¢u co thé phu thudc vao céc thanh phén hda hoc cu thé
ctia vat lidu, va thudong ¢ thé dugce dugc giai ma nho vao thir nghiém thoéng thuong va
phén tich bdi nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vuc nay.

Vit lidu gel khi theo sang ché c6 thé c6 ty 18 T':T° tir khoang 0,01 dén khoang
0,5, tir khoang 0,01 dén khoang 0,3, hodc tir khoang 0,1 dén khoang 0,3. Ty 16 T2 T 1a
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ty 1& ctia hdn hop gdm loai T' va T2 so véi loai T°. Lugng T', T? va T ¢6 thé duoc dinh
luong bdi toan bd cac pic dich chuyén hoa hoc riéng r& duoc két hop tuong ung véi loai
T!, loai T2 hodc loai T? trong phan tich NMR ?°Si, nhu d& néu & trén. Vat li¢u gel khi
theo sang ché ¢6 thé c6 ty 16 Q**:Q* ndm trong khoang tir 0,1 dén 2,5, trong khoang tir
0,1 dén 2,0, trong khoang tur 0,1 dén 1,5, trong khoang tu 0,1 dén 1,0, hodc trong
khoang tr 0,5 dén 1,0. Ty 18 Q>*:Q*1a ty 1& ctia hdn hop gdm loai Q? va Q* so véi loai
Q% Luogng Q2 Q3 va Q* ¢6 thé duge dinh lugng boi toan bo cac pic dich chuyén héa
hoc riéng r& dugc két hop twong tng véi loai Q?, loai Q* hodc loai Q* trong phén tich
NMR #°Si, nhu da néu & trén.

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngit “luong hitu co ky nude” chi lugng vat
lieu hitu co ky nudc lién két v6i khung trong vat liéu hodc ché pham gel khi. Luong
hitu co ky nudc cua vat liéu hoac ché phim gel khi c6 thé duoc biéu dién dudi dang
phan trim trong lugng cia lugng vat liéu hiru co ky nude trén gel khi khung so véi tong
luong vat li€u trong vat 1iéu hodc ché phim gel khi. Lugng hitu co ky nudce co thé duge
tinh bdi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay dwa vao ban chét va cac nong
do tuong dbi cua vat liéu dugc sir dung trong viéc tao ra vat liéu hodc ché phém gel khi.
Luong hitu co ky nudc cling co thé duogc do bing cach sir dung phén tich nhiét trong
(TGA) trong mdi trudng khi tro. Cu thé, phan trim vt liéu hitu co ky nudc trong gel
khi ¢ thé ¢ twong quan véi phin tram hao hut trong lugng trong vat liéu hodc ché
pham gel khi ky nuéc khi duge dua qua nhiét do nhiét chdy trong qua trinh phan tich
TGA, v6i céc diéu chinh dugc thuc hién véi sy hao hut hoi 4m, hao hut dung mdi con
lai, va hao hut nhém alkoxy dé thily phén trong qua trinh phan tich TGA.

Vat liéu hodc ché phdm gel khi theo sang ché co thé c6 luong hitu co ky nuéde
béng 50% trong lugng hodc thép hon, 40% trong lugng hodc thép hon, 30% trong
luong hodc thap hon, 25% trong lugng hodc thap hon, 20% trong luong hodc thap hon,
15% trong lwong hodc thip hon, 10% trong lugng hodc thip hon, 8% trong lugng hogc
thap hon, 6% trong lugng hodc thip hon, 5% trong lugng hodc thap hon, 4% trong
luong hodc thap hon, 3% trong lugng hodc thip hon, 2% trong luong hodc thap hon,
1% trong lugng hodc thap hon, hodc trong khodng giita bét ky hai trong sb céac gia tri
nay.

Thuét ngit “luvong nhién liéu” chi téng lugng vat liéu d& chay trong vt liéu hodc

ché pham gel khi, c6 thé ¢6 tuong quan véi tong phan tram hao hut trong luong trong
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vat li€u hodc ché phém gel khi khi dugc dua qua nhiét d¢ nhiét chdy trong qué trinh
phén tich TGA hoéc phéan tich TG-DSC, vo6i céc diéu chinh duoc thuc hién dbi véi su
hao hut hoi 4m. Luong nhién lidu cua vét lidu hodc ché pham gel khi c¢6 thé bao gom
lugng hitu co ky nuée, cling nhu cac vat lidu dé chdy khac nhu dung méi ruou du, vat
liéu lam chit don, vat liéu gia ¢ va nhém alkoxy d& thity phan.

Gel khi hitu co thudng dugc tao ra tir tién chét polyme gdc cacbon. Céc vit ligu
polyme nay bao gbém, nhung khéng bi gi¢i han &: resorcinol formaldehyt (RF),
polyimit, polyacrylat, polymetyl metacrylat, acrylat oligome, polyoxyalkylen,
polyuretan, polyphenol, polybutadian, polydimetylsiloxan c6 dau tan 1a trialkoxysilyl,
polystyren, polyacrylonitril, polyfurfural, melamin-formaldehyt, cresol formaldehyt,
phenol-furfural, polyete, polyol, polyisoxyanat, polyhydroxybenzen, dialdehyt ruou
polyvinyl, polyxyanurat, polyacrylamit, cic loai epoxit, aga, agaroza, chitosan, va cac
két hop ctia chung. Mot vi du, gel khi RF hitu co thuong dugc tao ra tr qua trinh

polyme hoa sol-gel cia resorcinol hodc melamin véi formaldehyt ¢ cac di€u kién kiém.

Gel khi lai hitu co/vd co chira chu yéu 14 gel khi ormosil (silic dioxit-silic dioxit
bién dbi hiru co). Céc vat liéu ormosil bao gdm céc thanh phan hitu co lién két cong héa
tri v6i mang ludi silic dioxit. Cac ormosil thuong dugc tao ra nhd vao qué trinh thuy
phéan va ngung tu céc silan bién dbi hitu co, R--Si(OX)s, v6i tién chat alkoxit truyén
théng, Y(OX)s. Trong cac cong thirc nay: X co thé 13, vi du, CHs, CaHs, C3Hy, C4Ho; Y
c6 thé 14, vi du, Si, Ti, Zr, hodc Al; va R co thé 12 nhém hitu co bat ky nhu metyl, etyl,
propyl, butyl, isopropyl, metacrylat, acrylat, vinyl, epoxit, va twong tu. Cac thanh phan
hiru co trong gel khi ormosil ciing c6 thé dugc phén tin qua hoic lién két hoa hoc véi
mang luéi silic dioxit.

Trong pham vi cua sang ché, thuat ngt "ormosil" bao gdm céc vat lidu nhu néu
trén cling nhu cac vét liu gém bién d6i hitu co khac, doi khi duoc goi 1a “ormocer”.
Céac ormosil thuong dugc st dung lam 16p phu trong d6 mang ormosil dugc dit 1€n trén
vét liéu co chét thGng qua, vi dy, viéc xtr ly sol-gel. Vi du vé cac gel khi lai hitu co-vd
co theo sang ché bao gébm, nhung khong bi gi¢i han o, silic dioxit-polyete, silic dioxit-
PMMA, silic dioxit-chitosan, cacbua, nitrua, va cac két hop khac cda céc hop chat tao
thanh gel khi hitu co va vo co néu trén. Pon sang ché My sb cong bb 20050192367
(doan [0022]-[0038] va [0044]-[0058]) bao gdm phan boc 16 v& céc vat ligu hitu co-vo

co lai ndy, va dugc két hgp vao ban mo ta bang cach vién dan theo cac phan va doan
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duoc trich dan riéng ré.

Gel khi theo séang ché t6t hon 1a gel khi silic dioxit vd co duoc tao thanh chii yéu
tr dung dich rugu cua silicat este dugc thiy phan dugce tao ra tur silic alkoxit. Tuy
nhién, toan bd phin boc 16 nay c6 thé dwoc thuc hién véi ché phdm gel khi bt ky khac
da biét trong linh vuc nay, va khong bi gi6i han & vat liéu tién chat bat ky hodc hdn hop
hon héng cla céc vat liéu tién chét.

Viéc tao ra gel khi thuong bao gdm cac budc sau: i) tao ra dung dich sol-gel; ii)
tao gel tir dung dich sol-gel; va iii) tdich dung moi tir vat liéu gel nho qud trinh xt ly va
tach chiét cai tién, dé thu dwoc vat lidu gel khi khd. Qué trinh nay duge dé cap dén chi
tiét hon dudi day, cu thé 1a truong hop tao gel khi vo co nhu gel khi silic dioxit. Tuy
nhién, vi du va minh hoa cu thé duoc dua ra trong ban mo ta khong nhim gidi han phén
boc 16 ctia sang ché & kidu gel khi va/hodc phuong phép didu ché cu thé bat ky. Phan
boc 10 ctia sang ché bao gdm gel khi bét ky dugc tao bai phuong phap diéu ché két hop
bat ky da biét trong linh vurc nay.

Buéc dau tién trong viée tao ra gel khi vo co thuong 1a tao ra dung dich sol-gel
thong qua qué trinh thuy phén va ngung tu tién chét alkoxit kim loai trong dung moi
gbc rugu. Céc thay ddi chinh trong qué trinh tao thanh gel khi vo co bao gdm kiéu tién
chét alkoxit c¢6 trong dung dich sol-gel, ban chét cia dung mdi, nhiét do va pH xt ly
dung dich sol-gel (c6 thé dugc thay ddi bing cach bd sung axit hoic bazo), va ty 1¢ tién
chat/dung méi/nudc trong dung dich sol-gel. Viéc kiém soat cac thay d6i nay trong qua
trinh tao ra dung dich sol-gel c6 thé cho phép kiém sodt su phat trién va két tu khung
gel trong qué trinh chuyén tiép sau d6 ctia vat ligu gel tir trang thai “sol” sang trang thai
“gel”. Mdc du céc tinh chét cua gel khi thu duoc duge tac dong béi pH ctia dung dich
tién chét va ty 18 mol cua chit phan tng, pH bat ky va ty 1& mol bit ky cho phép tao
thanh gel ¢6 thé dugc st dung trong phén boc 16 ctia sang ché,

Dung dich sol-gel duoc tao ra bang cach két hop it nhat mot tién chét tao gel véi
dung moi. Dung moi thich hgp dé st dung trong viéc tao thanh dung dich sol-gel bao
gbm céc ruou thdp c6 tir 1 dén 6 nguyén tir cacbon, t5t hon 12 2 dén 4, mic du céc dung
mdi khéc c¢6 thé duoc st dung nhu da biét véi ngudi ¢ hiéu biét trung binh trong linh
vuc nay. Vi du vé cic dung moi hitu ich bao gdm, nhung khong bi gi6i han &: metanol,
etanol, isopropanol, etyl axetat, etyl axetoaxetat, axeton, diclometan, tetrahydrofuran,

va dung moi twong tu. Nhiéu dung méi cling c6 thé duge két hop dé thu duge mirc do
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phén tan mong mudn hodc dé tdi vu hoa céc tinh chat cua vat lidu gel. Viéc lua chon
céc dung moi tdi wu cho budce tao thanh sol-gel va gel do d6 phu thudc vao tién chat,
chét don va chat phu gia cu thé duoc két hop vao dung dich sol-gel; ciing nhu cac didu
kién xtr ly dich dé tao gel va chiét pha long, va cac tinh chdt mong muén cta vat liéu
gel khi cudi cung.

Nudc ciing ¢6 thé ¢6 mit trong dung dich tién chat-dung mdi. Nude ¢ vai trd
thiy phan tién chit alkoxit kim loai thanh tién chét hydroxit kim loai. Phan tng thay
phén c6 thé 1a (bang cach st dung TEOS trong dung mdi etanol lam vi du): Si(OCHs)s
+ 4H,0 — Si(OH)s + 4(C,HsOH). Tién chat hydroxit kim loai dwgc thiy phan thu duoc
van nim lo ling trong dung dich dung moi & trang thai "sol", hodc dudi dang cac phan
tu riéng bi€t hodc dudi dang cum cédc phan tr dang keo dugc polyme hoa nhd (hodc
oligome héa). Vi du, polyme héa/ngung tu tién chit Si(OH)s c6 thé xay ra nhu sau: 2
Si(OH)4 = (OH)3S8i-0O-Si(OH); + H20. Qua trinh polyme héa nay c6 thé tiép tuc cho dén
khi cum phan t& SiO; (silic dioxit) dd polyme hoa (hodc oligome hoa) dang keo duoc
tao ra.

Axit va bazo ¢6 thé duge két hop vao dung dich sol-gel dé kiém soat pH cuia
dung dich, va xtc tac cac phan ung thuy phan va ngung tu cta vat liéu tién chat. Mic
du c6 thé str dung axit bat ky dé xtc tac cac phan ung cla tién chét va thu duge dung
dich ¢6 pH thép hon, van uu tién céc axit bao gém: HCI, HySO4, H3PO4, axit oxalic va
axit axetic. Tuong tu, c6 thé str dung bazo bat ky dé xtic tac cac phan tng ctia tién chét
va thu dugc dung dich c6 pH cao hon, trong dé bazo dugc uvu tién 1a NH4OH.

Dung dich sol-gel c6 thé bao gdm cac tién chét dong tao gel bd sung, cling nhu
vat li€u chét don va céc phu gia khéc. Vit li€u chét don va cac phu gia khéac c6 thé duogc
phan phéi trong dung dich sol-gel & diém bat ky trudc hodc trong qua trinh tao thanh
gel. Vit licu chét don va céc phu gia khéc cling c6 thé duoc két hop vao vét liéu gel sau
khi tao gel nho vao céc ky thuét khac nhau da biét v&i ngudi co hiéu biét trung binh
trong linh vue nay. Tt hon 13, dung dich sol-gel chtra tidn chét tao gel, dung moi, chat
xtc tac, nude, vat liéu chit don va cac phu gia khac 14 dung dich dong nhat ¢6 kha ning
tao gel hidu quéa & diéu kién thich hop.

Khi dung dich sol-gel dugc tao thanh va duoc t81 wu hoa, céc thanh phén tao gel
trong sol-gel co thé dugc chuyén thanh vat liéu gel. Qud trinh chuyén ddi cac thanh

phén tao gel thanh vét liéu gel bao gdm bude tao gel ban du trong d6 gel héa ran Ién
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dén diém gel cua vat lidu gel. Diém gel clia vt liéu gel c6 thé dugc xem xét 1a diém &
d6 dung dich tao gel ¢6 tinh chéng chay va/hoic tao thanh khung polyme v& co ban 1a
lién tuc trong toan bd thé tich cia n6. Khoang k¥ thuat tao gel 1a da biét véi nguoi o
hiéu biét trung binh trong linh vuc nay. Vi du bao gbm, nhung khong bi gii han 6: viéc
duy tri hdn hop & trang thai tinh trong khoang thdi gian di; didu chinh pH ctia dung
dich; diéu chinh nhiét do cua dung dich; diéu khién dang niang lugng 1én hdn hop (cuc
tim, kha kién, héng ngoai, vi song, si€u dm, buc xa hat, dién tr); hodc két hop cua
chung.

Qué trinh chuyén dbi cac thanh phan tao gel thanh vat liéu gel cling ¢6 thé bao
gdm bude gia hoéa (con duge goi 1a dong rén) trude khi chiét pha 16ng. Viéc gia hoa vat
liéu gel sau khi né dat dén diém gel con c6 thé 1am khoe thém khung gel bang cach lam
ting sd luong céc lién két ngang bén trong mang luéi. Thoi gian gia hoa gel co thé dugc
didu chinh dé kiém soat cac tinh chit khac nhau trong vt liéu gel khi thu dugc. Qué
trinh gia hoa nay c6 thé hitu ich trong viéc ngdn chdn sy hao hut thé tich va do co c6 thé
xay ra trong qué trinh chiét pha long. Viéc gia hoa co thé bao gdm: duy tri gel (trude
khi chiét) ¢ trang thai tinh trong giai doan kéo dai; duy tri gel & nhiét do tang; thém céc
hop chét thiic ddy lién két ngang; hoic két hop bét ky cac budc nay. Nhiét do uvu tién dé
gia héa thuong nim trong khoang tir 10°C dén 100°C. Viéc gia hoa vat lidu gel thuong
tiép tuc cho dén khi chiét pha 1éng ctia vt liéu gel wot.

Khoéang thoi gian chuyén dbi vat liéu tao gel thanh vat liéu gel bao gdm cé thoi
gian tao thanh gel ban dau (tir luc bit dau tao gel 1én dén khi dat dugc diém gel), ciing
nhu thoi gian déng rdn va gia hoa sau do cua vat lidu gel trude khi chiét pha 16ng (tur
diém gel dén luc bét dau chiét pha long). Tong thoi gian chuyén dbi tir vét lidu tao gel
thanh vat liéu gel thudng nam trong khoang tr 1 phut dén vai ngay, t6t hon 1 khoang
30 gi¢ hodc ngan hon, khoang 24 gio hodc ngén hon, khoang 15 gio hodc ngén hon,
khoang 10 gid hodc ngédn hon, khoang 6 gid hodc ngin hon, khoang 4 gid hogc ngin
hon, khodng 2 gi¢ hodc ngin hon, khoang 1 gid hodc ngin hon, khoang 30 phut hodc
ngén hon, hosc khoang 15 phut hodc ngén hon.

Vit liéu gel thu duge c6 thé dugce rira trong dung mdi bac hai thich hop dé thay
thé dung méi phan tmg bac mot co trong gel udt. Cac dung moi bac hai nay c6 thé 1a
ruou don chirc mach thiang c6 1 hoidc nhiéu nguyén tir cacbon béo, ruou hai chirc ¢6 2

hodc nhiéu nguyén ti cacbon, rugu mach phan nhanh, ruou mach vong, rugu vong béo,

-26-



32848

ruou thom, rugu da chtrc, ete, keton, ete mach vong hodc dan xut cua chung.

Khi vt liéu gel dugc tao thanh va xu 1y, pha 16ng cta gel sau do c6 thé duoc
chiét it nhat mot phén tir gel udt bang cach sir dung phuong phap chiét, bao gdm cac ky
thuat xt ly va chiét cai tién, dé tao thanh vét liéu gel khi. Chiét pha long, trong sb cac
yéu t6 khac, déng vai trd quan trong trong viéc thiét ké cac dic diém cua gel khi, nhu
do xép va ty trong, cling nhu céc tinh chét lién quan nhu d6 dan nhiét. Nhin chung, gel
khi thu duoc khi pha 16ng duogc chiét tir gel theo cach lam cho mang luéi 16 va khung
cta gel u6t c6 do co ngdt thap.

Gel khi thuong duge tao ra bing cach loai bo pha dong 1éng ra khoi vat lidu gel
& nhiét do va ép sut gén hodc cao hon diém t6i han cua pha dong long. Khi dat dén
diém t61 han (gin t61 han) hodic vuot qua diém t&i han (siéu t6i han) (nghia 14 4p sudt va
nhiét dd cua hé théng lan luot béng hodc cao hon ép suét t6i han va nhiét do t&i han) sé
xuét hién pha siéu téi han méi trong chit 16ng khac biét so véi pha 16ng hodc pha hoi.
Sau d6, dung méi c6 thé duoc loai bd ma khong cin dwa vao bé mit chung 1ong-hoi, 4p
sut mao dan, hodc cac giéi han chuyén khéi két hop bit ky thuong dwoc két hop véi
bién l6ng-hoi. Ngoai ra, nhin chung pha siéu t6i han c¢6 kha nang tron véi dung moi hitu
co tdt hon, do d6 c6 kha nang chiét tét hon. Céc trao ddi dong dung moi va dung moi
cling thuong duoe str dung dé t6i wu héa qué trinh lam kho chat 16ng siéu téi han.

Néu buée bay hoi hodc chiét xay ra ¢ dudi diém siéu t6i han, luc mao dan tao ra
b&i su bay hoi chét 1ong ¢ thé 1am co va xep 13 trong vat ligu gel. Viée duy tri pha
dong gan hodc cao hon 4p sudt va nhiét do t6i han trong qué trinh chiét dung mai s& lam
giam céc tac dong xau cua luc mao din. Theo phuong 4n nhét dinh cta sang ché, viéc
str dung céc diéu kién gan téi han ngay dudi diém t&i han cua hé dung moéi ¢6 thé cho
phép tao ra vit lidu hodc ché phdm gel khi ¢6 do co thdp thich hop, nho d6 tao ra thanh
phém c6 thé t6n tai trén thi trudng.

Mot vai k§ thudt chiét gel khi khac da biét trong linh vuc nay, bao gdbm nhiéu
phuong phap khac nhau trong viéc st dung chét 16ng siéu t&i han dé 1am kho gel khi.
Vi du, Kistler (J. Phys. Chem. (1932) 36: 52-64) mo6 ta quy trinh chiét siéu toi han don
gian trong d6 dung mdi gel dugc gilt & ap sudt va nhiét do cao hon ap suat va nhiét do
té1 han cua nd, nho d6 gidm duoc luc mao dan 1am bay hoi va duy tri tinh toan ven céu
tric mang ludi gel. Patent M§ s6 4,610,863 mo ta quy trinh chiét trong d6 dung moi gel

dugc trao doi voi cacbon dioxit l6ng va sau d6 duge chiét & dicu kién trong d6 cacbon
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dioxit ¢ trang thai si€u téi han. Patent M§ 36 6670402 boc 16 bude chiét pha long tir gel
thong qua su trao ddi dung moi nhanh bang cach phun cacbon dioxit siéu t&i han (hon
1a chét 16ng) vao thiét b chiét da duoc gia nhiét so bd va tao &p trude dén cac diéu kién
vé co ban 14 siéu tGi han hodc cao hon, nhd d6 tao ra gel khi. Patent M§ $6 5962539 md
ta quy trinh thu nhén gel khi tir vat liéu polyme & dang sol-gel trong dung mdi hitu co,
bang c4ch trao d6i dung mai hitu co d6i v6i chét 16ng ¢6 nhiét d6 toi han thip hon nhiét
do phan hay polyme, va chiét & diéu kién siéu t6i han chit 1ong/sol-gel. Patent My s
6315971 boc 16 quy trinh tao ra ché pham gel bao gdm budc: lam kho gel w6t chira gel
rén va chét 1am kho dé loai bo chét lam kho nay & didu kién 1am kho thich hop dé lam
giam do co cua gel trong qud trinh lam kho. Patent M§ s6 5420168 md ta quy tri nho d6
gel khi Resorcinol/Formaldehyt c6 thé duoc san xudt bing cich sir dung quy trinh lam
kho bang khong khi don gidn. Patent My s6 5565142 mo ta k¥ thuat lam kho trong d6
bé mit gel dugc bién ddi dé manh hon va tinh ky nuéc cao hon, sao cho khung gel va 16
¢6 thé chdng lai hién tuong bi xep trong qua trinh 1am kho & moi truong xung quanh
hoac chiét chua t6i han. Vi du khac vé viée chiét pha léng tur vat liéu gel khi ¢ thé tim
thdy trong Patent M s6 5275796 va 5395805.

Mot phuong an duge uvu tién dé chiét pha long tir gel w6t sir dung didu kién siéu
t&1 han cua cacbon dioxit, bao gém, vi du: déu tién trao ddi chu yéu dung moi bac mot
trong mang luéi 16 ctia gel v6i cacbon dioxit 1ong; va sau do gia nhiét gel w6t (thuong
trong ndi hap) qua nhiét do t&i han clia cacbon dioxit (khoang 31,06°C) va tang ap suét
cta hé théng 1én dén ap suit 16n hon 4p sut t6i han cta cacbon dioxit (khoang 1070
psig). Ap suét quanh vat liéu gel c6 thé dao dong nhe dé hd trg viéc loai bd chét long
cacbon dioxit siéu tGi han ra khoi gel. Cacbon dioxit ¢ thé duoc tudn hoan qua hé
théng chiét dé hd tro viéc loai bd tiép tuc dung mdi bac mot ra khoi gel udt. Cudi clng,
nhiét do va 4p suét chuyén tir tir sang didu kién mdi truong xung quanh dé tao ra vat
liéu gel khi kho. Cacbon dioxit cling cé thé duogc xu 1y so bd thanh trang thai siéu toi
han truée khi duge phun vao budng chiét.

Mot vi du vé phuong phap khéc dé tao ra gel khi bao gdbm budc axit hoa tién
chét oxit kim loai bazo (nhu natri silicat) trong nudc dé tao thanh hydrogel. C4c sin
phAm phu 12 mudi c6 thé dugc loai bé ra khoi tién chit axit silixic bing su trao d6i ion
va/hodc bang cach rira gel da tao thanh tir d6 bing nudc. Viée loai bd nude ra khoi cac

16 gel co thé dugc thuc hién théng qua viéc trao d6i v6i dung mai hitu co phan cyc nhu
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etanol, metanol, hodc axeton. Pha 1éng trong gel sau d6 duoc chiét it nhat mot phan
béng céach st dung cac k¥ thuat xir Iy va chiét cai tién.

Vi du khéac v& phuong phap thay thé dé tao ra gel khi bao gébm budc lam giam
luc 4p sudt mao din gdy hu hai tai bé mat chung dung moi/ld bang su bién dbi hoa hoc
cta vat liéu nén & trang thai gel w6t thong qua sw chuyén hoa ciia nhém hydroxyl bé
mit thanh céc trimetylsilylete ky nuéc, nhd d6 cho phép chiét pha long tir vat lidu gel &
nhiét d6 va 4p suét thip hon diém t&i han ctia dung moi.

Viéc san xudt quy md 16n vat liéu hodc ché phim gel khi c6 thé phuic tap boi
nhiéu kho khin lién quan dén su tao thanh lién tuc vat liéu gel & quy md 16n; cling nhu
nhitng kho khan lién quan dén bude chiét pha 1ong tir vat lidu gel véi lugng 16n st dung
céc k§ thuat xu 1y va chiét cai tién. Vat liéu hodc ché pham gel khi theo sdng ché tdt
hon 1a thich Ung véi viéc san Xuét & quy md 16n. Theo phuong an nhét dinh, vat liéu gel
theo sang ché co thé duogc tao ra & quy mo 1én thong qua qué trinh dic lién tuc va tao
gel. Theo phuong 4n nhét dinh, vat liéu hodc ché phdm gel khi theo sng ché dugc san
xuét & quy mo 16n cin dén viéc sir dung céc binh chiét quy md 16n. Cac binh chiét quy
md 16n theo sang ché c6 thé bao gdm céc binh chiét ¢ thé tich bang khoang 0,1 m’
hoic 16n hon, khoang 0,25 m® hodc 16n hon, khoang 0,5 m® hodc 16n hon, hodc khoang
0,75 m? hodc 16n hon.

Ché phdm gel khi theo sang ché c6 thé c¢6 do day bang 15 mm hodc nhé hon, 10
mm ho#dc nhé hon, 5 mm hodc nho hon, 3 mm hodc nhé hon, 2 mm hodc nho hon, hodc
1 mm hodc nhé hon.

Vat liéu hodc ché phadm gel khi kho co thé duogc xir Iy thém dé toi uu hoa cac
tinh chat nhdm dén cta vat liéu hoic ché phém gel khi. Theo phuong 4n nhét dinh, ché
phém gel khi kho ¢o thé dugc dua qua mot hodc nhiéu 14n x@ 1y nhiét, nhu nhiét phan,
dé tao ra ché phém gel khi dd dugc xt Iy nhiét. Budc xtr ly nhiét duoc kiém soét can
than c6 thé dugc sir dung dé lam gidm hodc lam 4n dinh luong nhién liéu hydrocacbon
cﬂavaﬁﬁlm@cdéphﬁngdkm,macéﬂécﬁtM&uﬁcﬁMndﬁtHOCVéTdumng
ng ctia vt liéu hodc ché phdm gel khi. Theo phuong an nhét dinh, budc xir ly nhiét
cta ché phém gel khi kho co thé dién ra & khoang nhiét do, ap suét, thoi gian, va diéu
kién moi truong khi.

Theo phuong 4n nhét dinh theo sang ché, ché phdm gel khi kho c6 thé dugc dua
qua nhié¢t do xi ly béng 200°C hodc cao hon, 250°C hodc cao hon, 300°C hoac cao hon,

-20-



32848

350°C hoac cao hon, 400°C hoac cao hon, 450°C hodc cao hon, 500°C hodc cao hon,
550°C hoic cao hon, 600°C ho#c cao hon, 650°C hodc cao hon, 700°C hodc cao hon,
750°C hodc cao hon, 800°C hodc cao hon, hodc trong khodng gilta bét ky hai trong sb
cac gid tri nay.

Theo phuong an nhit dinh theo sang ché, ché phdm gel khi kho cé thé duoc dua
qua mdt hodc nhiéu 1an xt ly nhiét trong khodng thoi gian 3 gio hodc 1au hon, trong
khoang tu 10 gidy dén 3 gio, trong khoang tir 10 gidy dén 2 gio, trong khoang tir 10
gidy dén 1 gid, trong khodng tir 10 gidy dén 45 phut, trong khoang tir 10 gidy dén 30
phut, trong khoang tir 10 gidy dén 15 phut, trong khoang tir 10 gidy dén 5 phut, trong
khoang tir 10 gidy dén 1 phut, trong khoang tlr 1 phat dén 3 gio, trong khoang tir 1 phut
dén 1 gio, trong khoang tir 1 phut dén 45 phut, trong khoang tir 1 phtt dén 30 phut,
trong khoang tir 1 phut dén 15 phut, trong khoéng tr 1 phut dén 5 phut, trong khoang tir
10 phat dén 3 gio, trong khoang tir 10 phut dén 1 gio, trong khoéang tir 10 phut dén 45
phut, trong khoang tir 10 phut dén 30 phut, trong khoang tir 10 phut dén 15 phut, trong
khoéang tir 30 phiit dén 3 gio, trong khodng tir 30 phut dén 1 gio, trong khoang tir 30
phut dén 45 phut, trong khoang tir 45 phit dén 3 gio, trong khodng tr 45 pht dén 90
phut, trong khoang tir 45 phut dén 60 phut, trong khoang tir 1 gio dén 3 gio, trong
khoang tir 1 gior dén 2 gio, trong khoang tir 1 gioy dén 90 phut, hoic trong khoang gitta
bat ky hai trong sd cac gia tri nay.

Theo phuong 4n nhit dinh theo sang ché, ché phdm gel khi kho ¢6 thé duoc dua
qua nhiét do xu ly nim trong khoang tir 200°C dén 750°C trong khoang thdi gian tir 10
gidy dén 3 gio.

Budgce xu ly nhiét ctia vat liéu hodc ché phém gel khi co thé dién ra trong moi
truong khi oxy giam. Trong pham vi cua sang ché, thuét nglr “moi truong khi oxy
oiam” chi méi truong khi chita oxy c6 ndng do theo thé tich bang 10% thé tich hodc
thip hon (thdp hon lugng oxy khong khi xung quanh & didu kién tiéu chuin). Moi
trudng khi oxy gidm c6 thé bao gdm moi trudng khi duoc tao 4p duong ma co ndng do
ting cua cac khi tro, bao gdm (nhung khong giéi han &) nito, agon, heli, neon, agon va
xenon. Moi truong khi oxy gidm cling cé thé bao gbm mdi trudong chan khong c6 ndng
do6 oxy giam, bao gdm moi truong chéan khong va chén khong mot phan. Mbi trudng khi
oxy gidm con cd thé bao gdm cac moi trudong khi dugce chira trong vét chira trong do su

chay hitu han tiéu thu mot phan lugng oxy trong moi trudng khi bi bit kin. Moi truong
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khi oxy giam c6 thé chira 10% thé tich oxy hodc thip hon, 8% thé tich oxy hodc thap
hon, 6% thé tich oxy hodc thap hon, 5% thé tich oxy hodc thap hon, 4% thé tich oxy
hodc thép hon, 3% thé tich oxy hoic thdp hon, 2% thé tich oxy hozc thdp hon, hodc 1%
thé tich oxy hodc thap hon. Moi truong khi oxy giam c6 thé chta khoang tir 0,1 dén
10% thé tich oxy, khoang tir 0,1 dén 5% thé tich oxy, khoang tir 0,1 dén 3% thé tich
oxy, khoang tir 0,1 dén 2% thé tich oxy, hodc khoang tir 0,1 dén 1% thé tich oxy. Theo
mot phuong an cua sang ché, vat lidu hodc ché pham gel khi ky nuéc duge xtt ly nhiét
trong moi truong khi oxy gidm chira tir khodng 85% dén khoang 99,9% khi tro (nhu
nito). Theo phuong an uu tién cia sang ché, ché phdm gel khi ky nudc kho duge xir 1y
nhiét trong mdi truong khi oxy gidm chtra tir khoang 95% dén khoang 99,9% khi tro
(nhu nito) ¢ nhiét do tr khoang 200°C dén khoang 800°C trong khoang thoi gian tur
khoang 1 phut dén khoang 3 gio.

Buéc xir 1y nhiét vat lidu hodc ché phdm gel khi c6 thé gay bét loi 16n cho nhiéu
tinh chit khac nhau cta vat liéu gel khi nhéit dinh. Vi du: Rao et al (J. Sol-Gel Sci.
Tech., 2004, 30:141-147) boc 16 vat li¢u gel khi duge lam tir cac tién chit TEOS véi
nhiéu chét phan tmg ky nudc (bao gdbm MTMS, MTES, TMES, PhTES, ETES, DMCS,
TMCS va HMDZ) duoc bd sung thong qua qua trinh ddng tao gel va tao dan Xudt bé
mit dé tao ra tinh ky nudc, nhung tt ca déu mat tinh ky nuéc khi bi phoi & nhiét do
trén 310°C (trir trudng hop ddng gel (co-gel) DMCS, ¢6 su dn dinh ¢ nhiét do tdi da 1a
390°C, va ddng gel PhTES, ¢6 su 6n dinh & nhiét do t6i da 1a 520°C); Liu et al. (J. Sol-
Gel Sci. Tech., 2012, 62:126-133) boc 10 vat li¢u gel khi lam tur tién chit natri silicat
dugc xur ly vé1 HMDZ dé tao ra tinh ky nudc, nhung mét tinh ky nu6c khi bi phoi ¢
nhiét do trén 430°C trong mdi truong khi tiéu chuén; Zhou et al. (Inorg. Mat., 2008, 44-
9:976-979) boc 16 vat lidu gel khi lam tir tién chat TEOS dugc xir Iy véi TMCS dé tao
ra tinh ky nudc, nhung mét tinh ky nuée khi bi phoi & nhiét do trén 500°C trong moi
truong khi tiéu chudn. Theo mot phuong an, bude xtt 1y nhiét vét liéu hodc ché pham
gel khi theo sang ché duogc giéi han ¢ viéc phoi & nhiét do dudi 950°C, dudi 900°C,
dudi 850°C, dudi 800°C, dudi 750°C, dudi 700°C, dudi 650°C hodc dudi 600°C.

Theo phuong éan nhit dinh, sang ché dé xuét vat liéu gel khi, hop phan va
phuong phap xtt Iy cho phép gia nhiét co kidm soat dé lam giam hodc lam 6n dinh
lugng nhién liéu hydrocacbon cua vét liéu gel khi (nho d6 cai thién céac tinh chét cta vét

lidu gel khi nhw HOC va Tq); va cling cho phép vat ligu gel khi gilt duge mirc do ky,
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nude vé chuc nang & nhiét do cao, bao gém viéc phoi & cac nhiét do khoang 550°C
hodc cao hon, va phoi & cac nhiét d khoang 650°C hoac cao hon.

Phuong an theo sang ché c6 thé duoc thuc hién bang cach st dung cac ky thust
xir 1y, chiét va xi Iy bat ky dugc néu trong ban md t4, cling nhu cac ky thuat xir 1y,
chiét va xur Iy khac da biét véi ngudi co hiéu biét trung binh trong linh vuc nay dé tao ra
gel khi, vat liéu gidng gel khi, va ché phdm gel khi nhu duge xac dinh trong ban mo ta.

Ché pham gel khi c6 thé duge gia cuong bing soi v6i nhiéu vt lidu gia cuong
soi khéac nhau dé dat duoc san phdm composit déo hon, dan hdi hon va thich hop hon.
Vit lidu gia cudmng soi co thé dugc bd sung vao gel ¢ diém bt ky trong qué trinh tao gel
dé tao ra ché pham gel uét, c6 soi. Sau do, ché phdm gel uét nay c6 thé duoc lam kho
dé tao ra ché phim gel khi dugc gia cuong bing soi. V4t liéu gia cuong soi co thé &
dang soi riéng rg, vat liéu dét, vat li¢u khong dét, bong vai, ludi, dém, va vai ni. Viéc
gia cuong soi ¢ thé dugc lam tir cac vat liu soi hitu co, vat liéu soi vo co, hodc két
hop céc vat li€u nay.

Theo phuong an wu tién, vét li¢u gia cuong s¢i khong dét dugc két hop vao ché
pham gel khi dudi dang tAm lién tuc cta vat liéu gia cuong dang soi lién két hodc soi
bén. Qua trinh nay bao gdm budc dAu tién 1a tao ra tAm lién tuc cla gel duge gia cuong
soi bang cach dtc hoic nhing dung dich tién chét gel vao tm lién tuc ctia vat licu gia
cudng soi lién két hodc soi bén. Sau d6, pha long c6 thé duge chiét it nhit mot phan tir
tdm gel duogc gia cudng soi dé tao ra ché pham gel khi duoc gia cuong soi, gidng tam.

Ché phidm gel khi ciing c6 thé bao gbm chét bao vé dé giam thanh phan btrc xa
tlr viée truyén nhiét. O thoi diém bét ky trude khi tao gel, cac hop chét bao vé hogc tién
chét cia chung c6 thé duge phan tan vao hon hop chira tién chét gel. Vi du vé hop chét
bao vé bao gdm, nhung khong bi gi6i han &: Bo Cacbua [B4C], Diatomit, Mangan ferit,
MnO, NiO, SnO, Ag>O, Bi,O3, mudi than, titan oxit, st titan oxit, nhom oxit, ziriconi
silicat, ziriconi oxit, st (IT) oxit, st (ITI) oxit, mangan dioxit, st titan oxit (ilmenit),
crom oxit, cacbua (nhu SiC, TiC hodc WC), hodc hén hop cda ching. Vi du v& tién chét
cta hop chét bao vé bao gbm, nhung khdng bi gi6i han ¢: TiOSO4 hodc TiOCl.

Vat liéu va ché pham gel khi theo sang ché c6 hiéu qua cao lam vat lidu cach ly.
Tuy nhién, viéc ung dung cdc phuong phap va vat liéu theo sang ché khong bi gi6i han
& cac Uing dung lién quan dén su cach ly. Cac phuong phép va vét liéu theo sang ché co

thé duoc ap dung cho hé thdng bat ky hoic ting dung bat ky co loi tir viéc két hop cac
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tinh chit hodic qué trinh dugc cung cap béi vat liéu va phuong phép theo sang ché.

Vi du dudi day s€ dua ra cac phuong an va céc tinh chét khac nhau khéng nhim
gidi han theo sang ché.

Vi du thye hi¢n sdng ché
Vidul

Natri silicat loai K dugc st dung lam tién chét, co ty 1€ Si02:NayO 1a 2,88 theo
trong lugng, va chia 31,7% trong luong SiO2 va 11% trong luong NaxO. Natri
metylsiliconat ¢6 sdn dudi dang NaSiO3;CHsz 30% trong nudc. Natri silicat va natri
metylsiliconat duge két hop sao cho 31,4% khéi gel khi tao ra c6 ngudn gbc tir natri
metylsiliconat (SiO1sCH3 tor NaSiO3CHs), véi lugng hitu co ky nude mong mudn 12
7,0% trong lugng trong vat liu gel khi.

Hdn hop nay duoc pha lodng bing nudce trude khi bd sung vao HySO4 32% sao
cho thu dugc 9,68% trong lwong chit rén silic dioxit (6,64% trong lugng SiO2 va 3,04%
trong luong SiO15CH3) trong sol da axit hoa. Ca H2SO4 va NaxSiO3 duge lam lanh dén
10°C trong bé da. Thém tlr tir Na2SiO3 vao HaSO4 ddng thoi khudy nhanh. Viéc bd sung
téa nhiét nay duoc thuc hién & tbc do sao cho nhiét do khong lic nao vuot quéa 12°C dé
tranh su tao gel. Sol dugc lam lanh dén 4°C dé két tia Na SO4- 10H,0 nhat dinh. Nhiét
do cua dung dich duoc gitt & 4°C. Dé két tia thém natri sulfat, bd sung etanol & luong
tuong duong 68,7% thé tich sol nude, sao cho ty 18 mol ctia cac thanh phan trong sol Si
(tir thuy tinh 16ng):Si (tir metyl siliconat):EtOH:H,O:HaSO4 1a 1:0,409:2,34:6,97:0,156.
Na»SO04 dugc loai b ngay bang loc chan khong.

Gel duoc dtc ¢ ty trong gel khi dich 1a 0,07-0,08 g/cc bing cach bd sung amoni
hydroxit lodng (10% thé tich cuia NH4OH 28% trong nudc) lam chit xtic tac. 85% thé
tich sol, 5% thé tich EtOH, va 10% thé tich chét xuc tac dugc s dung (duge bd sung
trong vai gidy). Sau khi thém chét xuc tac, sol duge khudy & tbe dd 300 vong/phut trong
30 gidy, sau do db vao pha gia cudng soi va dé cho tao gel. Sau khi dong rin trong
khoang 1 gid, vat lidu gel khi dugc dit trong bé EtOH véi ty 1& thé tich EtOH:gel la 3:1
trong 6 gid dé lam giam lugng nudc trude khi gia hoa. Sau do, chung dugc gia hoa
trong 14 git & 68°C trong chét 16ng gia héa etanol chira 0,8% trong luong/thé tich NHs
& ty 16 chit 16ng:gel 14 3:1. Cac cupdn duge dua qua bude chiét dung moéi véi CO; siéu

t6i han, va sau d6 sdy kho trong 2 gio & 110°C.
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Pha gia cuong soi 1a vai bong silic dioxit PD c¢6 cac s¢i duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm véi ty trong bang khoang 3,8 oz/sq ft. Vit lidu gel khi thu duoc
chira khoang 45% trong lugng gel khi va 55% trong luong soi, tao ra ty trong vat li€u
mong mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dwa trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidu2

Céc sol duoc tao ra bang cach ddng thiiy phan TEOS va MTES trong EtOH va
H,0 véi chét xtc tac axit. Ty 18 mol cta vat liéu sol duoc diéu chinh dé thu duoc gel
khi v&i khoang 7,0% trong luong chét hitu co trong vat lidu gel khi. Sol dugc khudy
trong 4 gid & 60°C, sau d6 lam mét dén nhiét do trong phong. C6 khoang 3% thé tich
sol hao hut trong qua trinh thiy phan, va EtOH dugc b sung vao dé dua sol vé thé tich

ban diu ctia no.

Thém NH4OH 0,5M vao sol da két hop, vai ty trong gel khi dich 1a 0,07-0,08
g/cc. Sol duoc db vao pha gia cuong sgi va dé cho tao gel. Sau khi déng rin trong
khoang 1 gio, vt li¢u gel khi dugce gia hda trong khodng 16 gio & 68°C trong chét long
gia hoéa etanol chtra 0,8% trong lwong/thé tich NH; & ty 1& chat 1éng:gel 1a 3:1. Cac
cupdn duge dua qua bude chiét dung mdi véi CO; sidu téi han, va sau d6 duge sdy kho
trong 2 gio & 110°C.

Pha gia cuong so¢i la vai bong silic dioxit PD c6 cac soi duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm vdi ty trong khoang 3,8 oz/sq ft. Vat liéu gel khi thu dugc chira
khoang 45% trong lugng gel khi va 55% trong lugng soi, tao ra ty trong vét liéu mong
mudn 12 khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidu3

Céc sol dugce tao ra bang cach dong thity phan TEOS va MTES trong EtOH va
H,0 véi chit xtc tac axit. Ty 1& mol cua vat liéu sol dugc diéu chinh dé thu duoc gel
khi ¢6 khoang 7,0% trong luong chét hitu co trong vat liéu gel khi. Sol dugc khudy
trong 4 gio & 60°C, sau d6 lam mat dén nhiét do trong phong. Bo cacbua [B4C], mudi
than, mangan dioxit, titan oxit, hodc ziriconi silicat dugc két hop vao cdc mé riéng ré
ctia sol da két hop, sau d6 dugc khudy trong thoi gian khong ngén hon 1 gio.

NH4OH 0,5M dugc b sung vao sol da két hop, véi ty trong gel khi dich 1a 0,07-
0,08 g/ce. Sol duoe dd vao pha gia cudng soi va d8 cho tao gel. Sau khi déng ran trong

khoang 1 gio, vat liéu gel khi dugc gia hoa trong khoadng 16 gio ¢ 68°C trong chét long
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gia hoa etanol chtra 0,8 % trong lu:(_mg/thé tich NH3 & ty 1& chat 1ong:gel 1a 3:1. Cac
cupdn duge dua qua budc chiét dung mai v6i CO; sidu t6i han, va sau d6 duge sdy kho
trong 2 gio & 110°C.

Pha gia cuong soi 1a vai bong silic dioxit PD ¢6 cic sgi duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm vdi ty trong khodng 3,8 oz/sq ft. Vat li€u gel khi thu duoc chia
khodng 45% trong lugng gel khi va 55% trong luong soi, tao ra ty trong vat liéu mong
mudn 1a khoang 0,16-0,20 g/cc (dya trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidu4

Sol polyetylsilic dioxit dugc tao ra bang cach thiy phan TEOS trong EtOH va
H,0 véi chét xtc tac axit, va sau d6 khudy & nhiét do moi trudng trong thoi gian khong
ngén hon 6 gid. Sol polymetylsilsesquioxan dugc tao ra bang cach thay phan MTES
trong EtOH va H>O véi chét xtc tac axit, va sau d6 dugc khudy & nhiét do moi truong
trong thoi gian khong ngin hon 6 gio. Céc sol polyetylsilicat (TEOS) va
polymetylsilsesquioxan (MTES) dugc két hop dé thu dugc gel khi ¢6 khoang 10-11%
trong luong chat hitu co. Bot silic cacbua (F1200 Grit) hodc bot titan dioxit dugc két
hgp vao cidc mé riéng ré cua sol da két hop, vai ty 1é trong lwong sol:bdt khodng 15:1.
Sol d két hop duoc khudy trong thoi gian khong ngén hon 1 gio.

Thém NH4OH 0,5M vao sol da két hop, véi ty trong dich cia gel khi cudi cling
14 0,07-0,08 g/cc. Sol duge db vao pha gia cudng soi thuy tinh khong dét, va dé cho tao
gel. Vat liéu gel khi dugc gia hoa trong thoi gian khong ngin hon 10 gid trong chét
long gia hda etanol chura 0,5% trong luong/thé tich NHs. Cac cupdn dugce dua qua budce
chiét dung moi véi CO» siéu t6i han, va sau do sdy trong nhiét thong thuong & khoang
180°C.

Vit liéu gel khi thu dugc chtra khoang 45% trong luong gel khi va 55% trong
lugng soi, tao ra ty trong vat liéu mong mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong
gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidus

Sol polyetylsilicat dugc tao ra bang cach thuy phan TEOS trong EtOH va H,O
v6i chét xtc tac axit, va sau d6 duoc khudy ¢ nhiét d6 mai truong trong thoi gian khong
ngin hon 6 gid. Sol polymetylsilsesquioxan dugc tao ra bang cach thiy phan MTES

trong EtOH va H,O voi chét xuc tc axit, va sau d6 dugc khudy & nhiét do moi truong
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trong thoi gian khéng ngin hon 6 gid. Cic sol polyetylsilicat (TEOS) va
polymetylsilsesquioxan (MTES) duoc két hop dé thu duogc gel khi c6 khoang 10-11%
trong luong lugng chét hitu co. Sit oxit, titan cacbua, diatomit, mangan ferit hodc sét
titan oxit duoc két hop vao cic mé riéng ré clia sol da két hop. Sol da két hop duoc
khudy trong thoi gian khong ngén hon 1 gio.

Thém NH4OH 0,5M vao sol da két hop, véi ty trong dich cta gel khi cudi cling
1a 0,07-0,08 g/cc. Sol dugce db vao pha gia cuong soi thuy tinh, khong dét va dé cho tao
gel. Vat li€u gel khi dugc gia héa trong thoi gian khong ngén hon 10 gid trong chat
long gia hoa etanol chua 0,5% trong luong/thé tich NH3. Cac cupdn dugce dua qua budce
chiét dung moi véi CO; siéu t6i han, va sau do sdy trong nhiét thong thudong & khoang
180°C.

Vat liéu gel khi thu dugc chtra khoang 45% trong luong gel khi va 55% trong
luong soi, tao ra ty trong vat liéu mong muén khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong
gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidué6

Céc sol duogc tao ra bang cach dong thiy phan TEOS va chat ky nudc silan hitu
co, trong EtOH va axit oxalic nuéc ImM. Céc tidn chét ddng thoi cua chit ky nudc
silan hitu co c6 thé duoc chon tir cc chat sau: metyl trimetoxysilan (MTMS), metyl
trietoxysilan (MTES), trimetyl etoxysilan (TMES), etyl trietoxysilan (ETES), va phenyl
trictoxysilan (PhTES). Trong vi du nay, PhTES dugc st dung la chit ky nudc silan hitu
co. Ty 1€ mol EtOH:H,0:axit oxalic dugc gilt khong ddi ¢ 5:7:1,26x10*, véi axit oxalic
dugc dua vao cung nude dudi dang axit oxalic ImM. Ty 1€ mol cia TEOS va PhTES
dugc dua ra dé thu duoc gel khi c6 8,0 va 9,0% trong luong lugng hitu co ky nude
trong moi trudng hop, va ty trong dich 1a 0,07-0,08 g/cc. Ty 1¢ mol ctia cdc thanh phéan
sol dbi véi hai ché phdm nay PhTES:TEOS:EtOH:H,O:axit oxalic lan luot 1a
0,0719:1:8,98:12,57:2,26x10"* va 0,0825:1:9,18:12,85:2,31x10™.

Céc sol duoc khudy trong 15 phit, sau d6 dugc dic vao pha gia cudng s¢i, va dé
cho tao gel trong 10 & 60°C. Sau khi dong rdn trong 21-33 gid & 60°C, vat liéu gel khi
dugce gia hoa trong 22 gio ¢ 68°C trong chit long gia hoa etanol chira 0,8% trong
lwong/thé tich NH; & ty 1¢ chét 16ng:gel 1a 3:1. Cac cupdn duge dua qua budc chiét
dung moi véi COyq siéu téi han, va sau do duoc séy kho trong 2 gio ¢ 110°C.

Pha gia cuong soi 1a vai bong silic dioxit PD ¢6 cac soi duong kinh 9 micron,
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day khoang 10 mm vd¢i ty trong khoang 3,8 oz/sq ft. Vat li€u gel khi thu dugc chira
khoang 45% trong lugng gel khi va 55% trong lugng soi, tao ra ty trong vat liéu mong
mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dva trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidu7

Cac sol dugce tao ra bang cach dong thiy phan TEOS va PhTES trong MeOH véi
chét xuc tac axit oxalic nuéc 1mM. Ty 1& mol ctia MeOH:H,O:axit oxalic duoc gitt
khéng dbi & 66:7:1,26x10™, véi axit oxalic dwgc dua vao cung nudc dudi dang axit
oxalic ImM. Ty trong dich la 0,07-0,08 g/cc véi tat ca cac ché phdm. Luong PhTES
duogc thay ddi dé thu duge gel khi véi lugng hitu co dich 1a 7,0, 11,0, hodc 19,0% trong
lugng. Ty 16 mol cua céc thanh phan sol db6i v&i cac ché phim nay
TEOS:PhTES:MeOH:H,O:axit oxalic 1dn luwot 1a 1:0,062:16,57:1,76:3,16x107,
1:0,105:18,15:1,93:3,47x107, va 1:0,217:22,18:2,35:4,24x103. Céc sol duoc khuéy
trong 24 gio ¢ 28°C.

Bé sung sol dugc thily phan, NH4OH 1 M vao gel & luong cong thém 1 mol H,0
cho mdi mol H,O trong bude trude do. Viée bd sung niay gép phan tao ra 0,0316,
0,0347, hodc 0,0424 mol NH4OH v6i mdi mol TEOS lan luot cho cac ché phdm chat
hitu co 7,0, 11,0, va 19,0% trong lugng. Céc sol dugce khuéy trong 3 phut, sau d6 duoc
d6 vao pha gia cuong soi, va dé cho tao gel & 28°C. Cac gel duge dong ran & nhiét do
trong phong trong 2 ngay, sau d6 ngam trong bé etanol trong 4 ngay véi su thay mdi
etanol mdi 24 gitr. Cac cupdn duoce dua qua bude chiét dung moi véi CO; siéu téi han,
va sau d6 dugc sdy kho trong 2 gior & 110°C.

Pha gia cuong soi la vai bong silic dioxit PD c6 cédc sgi dudong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm véi ty trong khoang 3,8 oz/sq ft. Vat li€u gel khi thu dugc chtra
khoang 45% trong luong gel khi va 55% trong lugng soi, tao ra ty trong vat liéu mong
mubn khoang 0,16-0,20 g/cc (dya trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidu 8

Céc sol dugc tao ra biang cach dong thiiy phén tetrametylorthosilicat (TMOS) va
PhTES trong MeOH véi chét xuc tic NHsOH 86mM. Ty 1é mol gifta cac dung mdi va
chét xtc tac MeOH:H,O:NH4OH duoc git khong d6i & 11:5:3,7x107, véi NH4OH
duoc dua vao cung nuéde la NH4OH 86mM. Ty trong dich 1a 0,07-0,08 g/cc voi tat ca
cac ché pham. Luong PhTES duogc thay d6i dé thu duogc gel khi ¢6 lugng hitu co dich 1a

7,0, 11,0, hodc 19,0% trong lugng. Ty I¢ mol cia céc thanh phﬁn sol v6i cac ché phém
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ndy TMOS:PhTES:MeOH:H,O:NH4OH lan luot la 1:0,062:16,61:7,55:5,59x107,
1:0,105:18.04: 8,20:6,07x1073, va 1:0,217:21,78:9,90:7,33x1073.

Céc sol dugc khudy trong 15 phit, sau d6 duge do vao pha gia cuong soi, va dé
cho tao gel. Cac gel duoc dong rin & nhiét do trong phong trong 3 ngay, sau d6 ngam
trong bé etanol trong 4 ngdy véi su thay méi etanol mdi 24 gid. Cac cupdn dugc dua
qua budc chiét dung mdi voi CO, siéu téi han, va sau d6 duoc sdy kho trong 2 gioy &
110°C.

Pha gia cuong soi 1a vai bong silic dioxit PD c6 céc soi duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm véi ty trong khodng 3,8 oz/sq ft. Vit liéu gel khi thu dugc chua
khoang 45% trong luong gel khi va 55% trong lugng so1, tao ra ty trong vat liéu mong
mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidu9

Cac sol dugc tao ra bing cach ddng thiy phan TEOS va 12-
bis(trietoxysilyletan (BTESE) trong EtOH va H>O véi chat xuc tac HCI IM. Gel khi
v6i luong hitu co 7,0, 8,0, hodc 9,0% trong luong thu dugc béng cach st dung ty 1€ mol
TEOS:BTESE:EtOH:H,0:HCI lan luot la 1:0,223:13,84:3,46:2,42x1073,
1:0,275:15,04:3,76:2,63x1073, va 1:0,334:16,24:4,06:2,84x107. Trong mdi trudng hop,
ty 16 gitta cac dung méi va chdt xtc tac EtOH:H,O:HCl duoc gitr khong dbi &
8:2:1,4x107 trong khi lugng BTESE dugc thay ddi. Sol duge khudy trong 4 gio & 60°C,
sau d6 lam mat dén nhiét do trong phong. C6 khoang 3% thé tich sol hao hut trong qua

trinh thiy phan, va EtOH duoc thém vio dé dua sol vé thé tich ban d4u cua no.

B& sung sol duogc thily phan, NHsOH loang vao gel sao cho sol diic cudi clng
chua 8,0% thé tich NH4sOH 0,5M, va ty trong dich ctia gel khi cudi cung 1a 0,07-0,08
g/ce. Sol duge db vao pha gia cudng soi va dé cho tao gel. Sau khi déng ran trong
khoang 1 gio, vét licu gel khi dugc gia hoa trong khoang 16 gio ¢ 68°C trong chét long
gia hoa etanol chira 0,8% trong lwong/thé tich NH; & ty 1é chét long:gel 1a 3:1. Cac
cupdn duge dua qua bude chiét dung méi véi CO; siéu t6i han, va sau d6 duge sdy kho
trong 2 gio & 110°C.

Pha gia cudng s¢i 1a vai bong silic dioxit PD c¢6 cac soi duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm véi ty trong khoang 3,8 oz/sq ft. Vat liéu gel khi thu dugc chira
khoang 45% trong luong gel khi va 55% trong lugng soi, tao ra ty trong vt liéu mong

mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).
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Viduy 10

Natri silicat loai K duoc st dung lam tién chét, co ty 1€ Si02:NayO la 2,88 theo
trong luong, va chia 31,7% trong lugng SiO2 va 11% trong luong NaxO. Tién chét natri
silicat trude tién duge pha lodng bing nude, sau do dwgc bd sung vao HaSO4 32%.
Dung dich thu dugc chtra 10,34% trong lugng SiO2, 1,34M Na', va 1,50M H trong sol
axit hoa. Ca HaSO4 va NaySiO; duge lam lanh dén 10°C trong bé da, sau d6 thém tir tir
NaxSiO3 vao dung dich H2SOq4 déng thoi khuéy nhanh. Viéc bd sung tda nhiét nay duoc
thuc hién & tbc do sao cho nhiét do khong bao gio vuot qua 12°C dé tranh su tao gel.
Sol dugc lam lanh dén 4°C dé két tia mot phan NaSO4- 10H,0. Nhiét d6 ctia dung dich
duogc gilt 6 4°C.

THF dugc bd sung & luong cho dén khi c6 6,72% trong lugng SiO, trong sol
cudi, nho d6 két tia thém NapSOs. Na»SO4 két tia dugc loai bo ngay bang loc chan
khong, va NaCl duoc b sung vao dung dich sol da loc cho dén khi sol dugc bio hoa.
NaCl lam tach pha nudc va pha hitu co. 95% H>O dugc loai ra khoi pha hitu co, va
100% SiO, dugc chia nhd vao pha hiru co. Pha hitu co dugc tach, véi lugng chat rin
mong dogi khoang 0,18 g SiO»/mL. Etanol duoc bd sung & luong twong duong véi 104%
thé tich 16p THF, sao cho ty 1&6 mol cua céc thanh phan trong sol la
1(S1):6,256(EtOH):0,975(H20):4,115(THF).

Dung dich sol tién chdt MTES duoc chuén bi, bao gdm: 69,4% trong luong
MTES véi HxO:Si 1a 2,7 (ty 1€ mol) va axit axetic 70 mM (99,7%) dugc pha lodng vdi
EtOH, tao ra lugng chét rdn mong mudn 26% trong luong [SiO15(CH;3)]. Ty 1é mol cta
MTES:EtOH:H,0:HOAc 1a 1:0,624:2,703:0,0199. Sol duoc khudy trong 5 gior trong
binh cach nhiét, sau d6 dirng bang cach 1am lanh.

Sol axit silixic 85,9% thé tich (1a) va sol MTES 14,1% thé tich (1b) dugc két
hop va duge khudy trong 2 gio, v6i 31,4% trong lwgng mong doi cla khéi gel khi cudi
cung thu dugc tir thanh phan ky nuée (SiO1sCH; tir MTES), va lugng hitu co ky nude
mong doi [a 7,0% trong luong.

Gel dugc diic & ty trong gel khi dich 14 0,07-0,08 g/cc bang cach bd sung EtOH
va amoni hydroxit lodng (2,5% thé tich NH4OH 28% trong nuéc) lam chét xuc tac.
Dung dich sol 67% thé tich, EtOH 21% thé tich, va dong chét xtc tac 12% thé tich
dugc st dung (duoc bd sung trong vai gidy). Sau khi thém chét xuc tac, sol duge khudy

& tbe do 300 vong/phut trong 30 gidy, sau d6 dugc d6 vao pha gia cudng soi va dé cho
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tao gel. Sau khi déng ran trong khoang 1 gid, vat liu gel khi dugc gia héa trong khoang
16 gid & 68°C trong chét 1dng gia héa etanol chira 0,8% trong lwong/thé tich NH; & ty
1& chat 16ng:gel 1a 3:1. Cac cupdn duoc dua qua bude chiét dung méi véi siéu téi han
CO», va sau d6 dugc sdy khd trong 2 gidr & 110°C.

Pha gia cudng soi 1a vai bong silic dioxit PD ¢6 cac soi duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm vdi ty trong khodng 3,8 oz/sq ft. Vat li€u gel khi thu dugc chira
khoang 45% trong lugng gel khi va 55% trong lwong soi, tao ra ty trong vat liéu mong
mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc).

Vidull

Natri silicat loai K dugc st dung, ¢c6 SiO2:NayO béng 2,88 theo trong lugng,
chtra 31,7% trong luong SiO2 va 11% trong lugng NayO, va cb ty trong bing 1,48
g/mL. N6 trude tién duge pha lodng bing nudc sao cho dung dich dugc pha lodng chira
22,1% trong luong thuy tinh 16ng ban dau (7,0% trong luong SiO2). Natri silicat lodng
duoc trao dbi ion bang cach dua nd qua nhua Na* amberlit. Sau d6, axit silixic thu dugc
duoc tao gel bang cach bd sung H2O va chét xic tac NHsOH 1M sao cho H,O lodng va
dong chét xtc tac 1an lugt cdu thanh nén 6,9% thé tich va 0,4% thé tich cta hydrosol
cubi cing. Sol duoc khudy & téc do 300 vong/phiit trong 30 gidy trude khi d6 vao pha
gia cudng soi va tao gel. Ty 1€ mol cta Si:H>O:NH; 1a 1:47,8:0,0016 va ty trong gel khi
silic dioxit dich 1a 0,07-0,08 g/cc. Gel duge gia hoa & 50°C trong 3 gid. Viée trao ddi
dung méi dugc tién hanh ba lan trong 36 gid, sau d6 etanol dugc trao d6i voi hexan ba
lan trong 36 gio.

Pha gia cuong soi la vai bong silic dioxit PD c6 céc sgi duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm vdéi ty trong khodng 3,8 oz/sq ft. Vat li¢u gel khi thu duoc chira
khoang 45% trong lugng gel khi va 55% trong luong soi, tao ra ty trong vét liéu mong
mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong gel khi 0,07-0,08, khong bao gdm viéc
xu 1y ky nudc).

Budce xtr ly ky nude cua gel udt duge thuc hién véi mot trong sb céc chit silyl
héa ky nudc sau: metyltrimetoxysilan (MTMS), metyltrietoxysilan (MTES),
vinyltrimetoxysilan (VTMS), phenyltrimetoxysilan (PhTMS), phenyltrietoxysilan
(PhTES), hodc dimetyldimetoxysilan (DMDMS). Budc silan hoa gel duoc tién hanh
trong bé hexan chira 20% thé tich chit ky nudc & 50°C trong 24 gid bang cach st dung

ty 18 chét long:gel 4:1. Ty 1€ mol cua chét ky nuéc trong chét 1ong so véi Si trong gel
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nam trong khoang tir 2,8 dén 5,0 phu thudc vao loai chét ky nudéc dugce sir dung. Gel
duoc rira bing hexan hai 1an trong 24 gio, sau d6 dwoc dua qua budc chiét dung moi
v6i COy siéu téi han, va sau d6 duge sdy kho trong 2 gid & 110°C.

Vidu 12

Gel silic dioxit duoc tao ra bdi phuong phép thiy phan va ngung tu TEOS, duoc
pha loang trong EtOH, khi c6 mat chdt xuc tic axit oxalic. Ty 1é mol cua
TEOS:EtOH:H,0:axit oxalic 1a 1:7,60:10,64:1,92x10"*, vé&i axit oxalic dugc dua vao
cung nudc la axit oxalic ImM. Ty trong gel khi silic dioxit dich 1a 0,07-0,08 g/cc. Sol
duoc khudy trong 15 phut, sau d6 duoc dé vao pha gia cudng soi, va dé cho tao gel
trong 10 60°C.

Pha gia cuong sg¢i 1a vai bong silic dioxit PD cé céc s¢i duong kinh 9 micron,
day khoang 10 mm véi ty trong khoang 3,8 oz/sq ft. Vat liéu gel khi thu dugc chira
khoang 45% trong luong gel khi va 55% trong luong soi, tao ra ty trong vat licu mong
mudn khoang 0,16-0,20 g/cc (dua trén ty trong gel khi 0,07-0,08 g/cc, khong bao gdm
viée xu ly ky nudc).

Gel duoc chuyén vao bé chira 20% thé tich chat phan wng ky nude trong metanol
va duoc gia nhiét & 45°C trong 24 gid st dung ty 1€ chét 16ng:gel 4:1. Chét phan tng ky
nude 1a mot trong sd céc chit sau: metyltrimetoxysilan (MTMS), metyltrietoxysilan
(MTES), etyltrietoxysilan (ETES), hodc phenyltrietoxysilan (PhTES). Ty 1¢ mol cua
chét ky nudc trong chét 16ng so véi Si trong gel nim trong khoang tir 2,8 dén 4,8 phu
thudc vao loai chit ky nude dugc str dung. Sau d6, cac gel dugce rira ba lan bing EtOH,
mdi 14n 6 gi0, 6 45°C, sau d6 dugc dua qua budce chiét dung moi véi COz siéu téi han,
va sau d6 duoc sdy kho trong 2 gior & 110°C.

Vidu 13

Vidul,2,6,7,8,va9taora ché phém gel khi ¢6 khoang 7,0-9,0% trong luong
lugng luong hitu co ky nude trong vt liéu gel khi (3,0-5,0% trong luong composit)
duoc mong doi trong mdi vi du. Vi du 4 tao ra ché phim gel khi c6 khoang 9,0-11,0%
trong luong lugng hitu co ky nudc trong vat liéu gel khi (4,0-6,0% trong luong
composit). Vi du 7 va 8 cling tao ra ché phim gel khi ¢6 khoang 11,0% trong lugng va
19,0% trong lugng lugng hitu co ky nude PhTES trong vat liéu gel khi (6,0-9,0% trong
lugng composit). Vi du 3 va 5 ¢o thé tao ra ché phém gel khi c6 khodng 9,0-11,0%

trong lugng lugng hitu co ky nude trong vat liu gel khi ¢ cac diéu kién san xuét dugc
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diéu chinh (Iwong vt lidu ky nudc, thoi gian, nhiét do, v.v.). Vi du 10-12 ¢6 thé tao ra
ché phdm gel khi c6 khoang 7,0-9,0% trong luong lugng hitu co ky nudc trong vat liéu
gel khi & céc didu kién san xuét dugc didu chinh (lwong vét liéu ky nudce, thoi gian,
nhiét do, v.v.).

Céac mau dugc tao ra trong vidu 1, 2, 6, 7, 8 va 9, cling nhu cac mau duoc tao ra
trong vi du 4 chtra bt silic cacbua, duge dua qua budce xtr ly nhiét trong 10 dang 6ng
trong moi truong Na, véi tde d6 ting nhiét do 1a 10°C/phit cho dén khi viéc lya chon
nhiét do xr 1y ndm trong khoang tir 200°C dén 700°C dat dugc. Sau khi hoan tit
khoang thoi gian xir 1y, 10 dugc lam ngudi ¢ tée do giam nhiét 1a 5°C/phut va cdc mau
duoc 14y ra.

Céc mau duogc xur ly bao gém: mau 7% MTES tir Vi du 2; mau 7% NaSiOsCH;
tir Vi du 1; cac miu 7%, 8% va 9% BTESE tir Vi du 9; cac mau 8% va 9% PhTES tir Vi
du 6; 7%, cac mau 11% va 19% PhTES tir Vi du 7; va cdc miu 7%, 11% va 19%
PhTES tir Vi du 8. Cac mau dugc dua qua budce xir Iy nhiét & cac nhiét d6 khac nhau
nam trong khoang tir 200°C dén 700°C, trong cic khoang thoi gian nim trong khoang
tir 10 gidy dén 1 gio. Céc mflu duge xtt ly & 475°C trong 10 phut va 525°C trong 10
phut duoc chon dé 1am thir nghiém tiép.

Cac mau duoc tao ra trong Vi du 4 chira bdt titan dioxit duoc dua qua bude xir 1y
nhiét bang cach bit kin cdc cupdn mau tir mdi mé trong thi bang 14 thép khong ri va dua
tai vao 10 tro da gia nhiét & cac nhiét do khac nhau tir 450°C dén 800°C trong khodng
thoi gian khong 1au hon 60 phuit.

Céac mau da xir ly tir Vi du 4 (bt titan dioxit hodc bot silic cacbua) duge xéac
dinh trong ban mo ta sang ché 1a vat liéu bot (S = Silic cacbua; T = titan dioxit), boi
nhiét do xur ly nhiét (450-800) va bai thoi gian xtr ly (0-60).

Budce xtr Iy nhiét ctia cac mau tir 7%, 8% va 9% BTESE thé hién cac diu hiéu
phén hity bit diu ¢ khoang 475°C. Bude xr Iy nhiét cac mau tir PhTES tét ca déu thé
hién cac ddu hiéu v& loai phenyl khong 6n dinh ¢ nhiét do cao trén 400°C.

Vidu 14

Bang 1 thé hién cac thong s do ty trong ddi v6i cdc mau composit gel khi da xit
Iy tir Vi du 13. Cac théng s do ty trong dugc hoan thanh theo ASTM C167. Tét ca cac
mau gel khi composit déu c6 ty trong do duoc thdp hon 0,216 g/cc.
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Vidu 15

Bang 1 thé hién céc théng sb do dd dan nhiét (TC) d6i v6i cdc mau composit gel
khi da xir Iy tir Vi du 13. Céc théng s& do TC dwoc hoan thanh theo ASTM C177 &
nhiét do khoang 37,5°C va do nén 2 psi (kich thudc miu 8x8) hodc 8 psi (kich thude
mau 4x4).

T4t ca cac mau composit gel khi da xi Iy déu c6 thong sb do do dan nhiét bang
hoac thép hon 31,6 mW/mK.

Vidu 16

Ché phidm gel khi c¢6 khoang 7,0-8,0% trong lugng lwong hitu co ky nudc
thuong duge mong doi la cé tinh va nude khi dugce tao ra, véi gia tri do hép thy nuéc
C1511 mong doi (ngép trong 15 phit & cac didu kién mdi truong) bang khoang 350%
trong luong hodc cao hon.

Bang 1 thé hién céc thong sé do do hip thu nude 1ong dbi véi cac mau composit
gel khi dd xr ly tor Vi du 13, ca truge va sau bude xtr ly nhiét oxy giam. Tét ca cac
thong s6 do dugc lam theo ASTM C1511 (ngdp trong 15 phut & cic didu kién moi
truong).

Céc mau trude xtr Iy dbi v6i 7% MTES va 7% NaSiOsCHjs ca hai déu c6 cac
thong sb do d6 hip thu nudc 1ong 16n hon 400% trong luwgng. Cac miu trude xi 1y d6i
v6i 7%, 8% va 9% BTESE tit ca déu co thong sé do do hip thu nudc 1éng 16n hon
340% trong lwong. Cac mau trude xt ly dbi v4i vat lidu PhTES tit ca déu c6 thong sd
do d6 hap thu nuéc long 16n hon 280%.

Cac méu sau xu ly ddi véi 7% MTES c6 thong sb do do hip thu nudc léng
khoang 0,0% trong lugng, thdp hon méu trude xtr ly ddi v6i 7% MTES. Céc mau sau
xtr 1y déi v&i 7% NaSiO3CH;s c6 thong sb do do hdp thu nude 16ng bing khoang 81%
trong luong (v6i cac mau duge xtt 1y nhiét & 475°C trong 10 phut). T4t ca cdc mau sau
xtr Iy dbi v6i BTESE c6 thong s6 do do hip thu nude 16ng 16n hon 290% trong luong.
T4t ca cac mau sau xr Iy dbi voi PhTES c¢6 thong sé do do hap thu nudce 1dng 16n hon
275% trong lugng.

Vidu 17
Bang 1 thé hién thong sé do nhiét chay (HOC) dbi v6i cac mau composit gel khi

da x 1y tir Vi du 13, ca trude va sau bude xur ly nhiét oxy gidm. Cac thong s6 do HOC
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duoc hoan thanh theo céc diéu kién twong dwong véi tiéu chuan do ISO 1716.

Céc mau trude xir Iy ddi véi 7% MTES c6 thong sé do HOC bang khoang 600
cal/g; cac mau sau xit Iy (dugc xt 1y nhiét & 525°C trong 10 phut) c¢6 thong s6 do HOC
bang khoang 425 cal/g. Cac miu trudc xt ly déi v6i 7% NaSiOsCH; ¢6 thong sb do
HOC bang khoang 415 cal/g; cic mau sau xit Iy (duge x@ Iy nhiét & 525°C trong 10
phut) ¢6 thong s do HOC bing khoang 140 cal/g. Cac mau trude xir Iy ddi véi 9%
BTESE c6 thong sb do HOC bing khoang 780 cal/g; cdc mau sau xir Iy déi voi 9%
BTESE (duogc xtr ly nhiét & 525°C trong 10 phut) c6 thong s6 do HOC bang khoang
285 cal/g. Cac mau trude xi ly dbi voi 9% PhTES (tir Vi du 3-1) ¢6 thong sé do HOC
bang khoang 437 cal/g; cac mau sau xur ly (duge x{r Iy nhiét & 525°C trong 10 phut) c6
thong sb do HOC bang khoang 144 cal/g. Cac mdu truée xi Iy dbi v6i 7% PhTES (tur
Vi du 3-3) ¢6 thong sé do HOC bing khoang 351 cal/g; cic mau sau xu ly (duge xir ly
nhiét & 400°C trong 10 phut) c6 thong sé do HOC bing khoang 120 cal/g. Cac miu
trude xir ly déi voi 11% PhTES (tir Vi du 3-3) c¢6 théng sé do HOC bang khoang 403
cal/g; cdc mau sau xtt Iy (dugc x{t Iy nhiét & 400°C trong 10 phut) c6 thong s6 do HOC
bang khoang 110 cal/g.

Vidu 18

Fig. 1 thé hién phan tich NMR trang thai rain CP/MAS 2°Si déi v6i cac méu 7%
MTES tr Vi du 13, ca trudce va sau bude xir 1y nhiét oxy gidm & 525°C trong 10 phut.

Céc mAu trude xt Iy dbi v6i 7% MTES thé hién ty 18 T'2:T? biang khoang 0,463,
va ty 16 Q*%:Q* bing khoang 1,961. Céc mau sau xtt Iy d6i véi 7% MTES thé hién ty 18
T'2:T? bing khoang 0,272, va ty 16 Q>:Q* bing khoang 0,842. Cac pic chdng chéo
duoc giai chap tung céi hop nhét dé thu dugc cac ty 1.

Vidu 19

Fig. 2 thé hién phan tich TGA/DSC dbi v6i cac mau 7% MTES, cac mau 7%
NaSiO3;CHs, cac mau 9% BTESE, va cdc mau 9% PhTES (Vi du 3-1) tr Vi du 13, ca
trudc va sau budc xtt ly nhiét oxy gidm & 525°C trong 10 phuat. Phén tich TGA/DSC
dugc hoan tit voi cac nhiét do nam trong khoang tir nhiét do moéi truong [én dén
1000°C, v6i tde do tang nhiét do 1a 20°C/phut.

Bang 1 thé hién nhiét do bit ddu su phan hiy nhiét (°C) ddi véi cdc mdu sau xi

Iy, dua trén dd thi phan tich TGA/DSC dugc thé hién trén Fig. 2.
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Céac méu sau xir Iy d6i voi 7% MTES (duge xtr 1y nhiét & 525°C trong 10 phut)
¢6 thong s6 do Tq bing khoang 545°C. Cac mau sau xir ly déi véi 7% NaSiO;CHs
(dwoc xt 1y nhiét & 525°C trong 10 phit) ¢ thong s6 do Ta bing khoang 600°C. Céc
mau sau xtt Iy dbi véi 9% BTESE (duge xir Iy nhiét & 525°C trong 10 phut) ¢6 thong sb
do T4 bing khoang 460°C. Cac mau sau xtt ly dbi v6i 9% PhTES (duoc xir Iy nhiét &
525°C trong 10 phut) c6 thong sé do T4 bang khoang 595°C.

Béang 1
Ty trong| . ~ Dé, h§p7 thu Dcf), hég) thy
Vi du composit Do dan nhiét** | nude 1ong* | nude long** | HOC* | HOC** | Td**
(e/cc) (mW/M-K) (%  trong | (% trong | (cal/g) | (cal/g) | (°C)
luong) lugng)
1 0,173 30,5 ~450 81,0 416 142 600
2 0,159 25,1 ~425 0,0 601 426 544
4-T-5-600 0,206 15,9 - 5,8 - 269 636
4-T-10-600 | ~0,200 - - 0,9 - - 626
4-T-5-625 0,187 15,8 - 4,5 - 317 624
4-T-10-625 | ~0,185 - - 1,7 - - 625
4-T-5-650 0,203 16,85 - 1,5 = 265 636
4-T-20-650 | ~0,200 - - 1,5 - - 625
4-S-10-525 | 0,202 16,0 - 2,5 - 355 609
4-S-10-550 | 0,216 18,0 - 0,0 - 316 610
4-S-10-575 | 0,212 - - 0,0 - 343 625
6-8% 0,142 - 475 401,0 252 - -
6-9% 0,148 21,0 480 432,0 437 144 594
7-7% 0,185 20,3 450 360,0 715 146 -
7-11% 0,182 24,9 371 311,0 868 352 -
7-19% 0,199 31,2 283 277,0 1076 | 571 -
8-7% 0,180 17,9 403 354,0 351 132 -
8-11% 0,177 17,5 412 413,0 403 157 -
8-19% 0,175 18,7 461 404,0 531 303 -
9-7% 0,182 - ~400 343,0 612 - -
9-8% 0,180 - ~355 328,0 - - -
9-9% 0,183 31,6 ~345 297,0 780 287 459
* Trude bude xtr ly nhiét oxy gidm
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Sau buéc xt ly nhiét oxy giam & 475°C-525°C trong 10 phut, trir khi duoc quy dinh
*x khac

- Khéng do

Nhu duge st dung trong ban md ta, lién tr “va” duoc du dinh la mang nghia bao
g6n1 va lién tr “hoac” khong nham loai trir trir khi dugce quy dinh khéc. Vi du, cum tu
“hodc, theo cach khac” dugc du dinh mang nghia loai trur.

Viéc str dung thudt nglt "mot" hodc tir tham chidu twong tu trong phan mo ta
sang ché (dic biét 1a trong cac yéu cAu bao ho) duge hiéu 1a bao gdbm ca dang sb it va
dang sb nhiéu, trir khi dugc quy dinh khéc trong ban mo ta hodc dugc nédi khac mot
céch rd rang.

Thuét ngit "gdbm", "cd", "bao gdm" va "chtra" dugc hiéu 1a thuat ngt két thiic mo
(nghia la, mang nghia "bao gbm, nhung khong giéi han &") trir khi duge quy dinh khéc.

Nhu duoc st dung trong ban mo ta, thudt nglr “khoang” chi mirc do lé€ch dic
trung dbi véi tinh chét, hop phén, luong, gid tri hodc thong s6 cu thé nhu da duogc xéc
dinh; nhu cac do 1éch dua trén cac sai sb thir nghié€m, sai do6 do, sai sb gén dang, sai sb
tinh toan, do léch chuén so véi gia tri trung binh, cac diéu chinh nho thong thudng, v.v..

Viéc vién dan cac khoang gi4 tri trong ban mo ta don thudn nham dong vai tro 1a
phuong phéap tde ky quy ting céi cho timg gi4 tri riéng 1é ndm trong khoang nay, trir khi
dugc quy dinh khéc, va mdi gia tri riéng 1& duoc két hop vao ban mo ta nhu thé duoc

vién dan riéng ré trong ban mo ta.

-46-



32848

YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap tao ra ché phdm gel khi dugc gia cudong, phuong phap nay bao gdm
budc:

a) tao ra dung dich tién chét chira vat lidu tién chét gel silic dioxit va dung moi;

b) két hop dung dich tién chat véi vat lidu gia cudng;

¢) d& vat liéu tién chét gel silic dioxit trong dung dich tién chat chuyén dbi thanh
ché phdm gel dé tao ra ché pham gel gdc silic dioxit dugc gia cuong;

d) chiét it nhdt mot phan dung méi tir ché pham gel gdc silic dioxit duoc gia
cudng dé thu duoc ché pham gel khi gbc silic dioxit duge gia cuong; va

e) xtr Iy nhiét ché pham gel khi gbc silic dioxit dwoc gia cudng trong moéi trudng
khi oxy gidm, trong d6 budc xtr ly nhiét bao gdm cho tiép xtc véi mot hodc nhidu nhiét
d6 nim trong khoang tir 500°C dén 700°C, va trong d6 tong thoi gian cia bude xir ly
nhiét trong mdi trudng khi oxy giam ddi véi ché phdm gel khi gbc silic dioxit duoc gia
cudng nim trong khoang tir 1 phut dén 30 phiit;

trong d6 phuong phap nay con bao gdm bude két hop it nhit mot silic lién két ky
nude vao ché pham gel khi goc silic dioxit duge gia cuong trudce bude e).
2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 vit liéu gia cudong gbm tam vt lidu gia cudng
dang so1i.
3. Phuong phap theo diém 1, trong dé budc xir Iy nhiét trong mdi trudng khi oxy giam
cta ché phdm gel khi gbc silic dioxit khéng bao gdbm viéc phoi & nhiét do cao hon
700°C trong hon 1 pht.
4. Phuong phap theo diém 1, trong d6 mai trudng khi oxy gidm chira oxy véi lugng tur
0,1% dén 5% theo thé tich.
5. Phuong phép theo diém 1, trong do6 ché pham gel khi gdc silic dioxit dugc gia cuong
¢6 ham lwong hiru co ky nuéc nim trong khodng tir 1% trong luong dén 12% trong
lugng trude bude xtr ly nhiét va sau bude xtr ly nhiét.
6. Phuong phap theo diém 1, trong d6 ché pham gel khi gbc silic dioxit duge gia cudong
gdm vat lidu hitu co ky nuée trude bude xt ly nhiét, va trong do it nhét 50% vat lidu
htu co ky nude trong ché phdm gel khi gbe silic dioxit duoc gia cuong trude bude xi

ly nhiét chira cdc nhom ky nudce béo.
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7. Phuong phap theo diém 1, trong d6 silic lién két ky nude dugc két hop vao ché phdm
gel khi gbc silic dioxit duoc gia cuong bing cach dwa vao trong dung dich tién chét it
nhét mot vat lidu tién chét gel silic dioxit ¢6 it nhat mdt nhom ky nude.

8. Phuong phap theo diém 1, trong d6 it nhat mét silic lién két ky nuée duoc két hop
vao ché pham gel khi gdc silic dioxit duge gia cuong bing cach cho gel gde silic dioxit
dugc gia cudng hodc ché pham gel khi gbc silic dioxit duge gia cudong tiép xuc voi chat
lam ky nudc.

9. Phuong phap tao ra ché phim gel khi gdm budc xir 1y nhiét ché pham gel khi gbc
silic dioxit dugc gia cuong chtra it nhit mot silic lién két ky nudce trong mdi trudng khi
oxy giam, trong d6 budc xt ly nhiét bao gbm viée cho tiép xtc véi mot hodc nhiéu
nhiét do ndm trong khoang tir 500°C dén 700°C, va trong d6 tdng thoi gian ciia bude xir
ly nhiét trong moéi truong khi oxy gidm cua ché phdm gel khi gbc silic dioxit dugc gia
cudng ndm trong khoang tir 1 phut dén 30 phut.

10. Phuong phap theo diém 9, trong d6 ché pham gel khi gdc silic dioxit dugc gia
cudng gdm tAm vat lidu gia cudng dang soi.

11. Phuong phéap theo diém 9, trong d6 budc xir ly nhiét trong moi trudng khi oxy gidm
cta ché phim gel khi gdc silic dioxit duoc gia cuong khdng bao gdm viée cho tiép xtc
v&i nhiét do cao hon 700°C trong hon 1 phut.

12. Phuong phép theo diém 9, trong d6 moi trudong khi oxy gidm chtra oxy véi luong tir
0,1% dén 5% theo thé tich.

13. Phuong phép theo diém 9, trong dé ché phdm gel khi gdc silic dioxit duoc gia
cuong ¢b ham lugng hitu co ky nuée nam trong khoang tir 1% trong lugng dén 12%
trong lugng trude bude xu ly nhiét va sau budce xur ly nhiét.

14. Phuong phép theo diém 9, trong d6 ché phim gel khi gbc silic dioxit dugc gia
cudng gdm vit lidu hitu co ky nuéc trude bude xt Iy nhiét, va trong do it nhat 50% vat
liéu hiru co ky nuée trong ché phdm gel khi gdc silic dioxit duge gia cuong trude bude
xt Iy nhiét chira nhém ky nuc béo.

15. Phuong phép theo diém 9, trong d6 ché phdm gel khi gdc silic dioxit dugc gia
cuong sau bude xtr ly nhiét co phan trim hip thy nudc 16ng thap hon so véi ché pham
gel khi gbe silic dioxit dugc gia cudng trude bude xir Iy nhiét.

16. Phuong phép theo diém 9, trong dé ché pham gel khi gbc silic dioxit dugc gia
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cuong sau bude xt Iy nhiét c6 nhiét d6t chay thap hon so véi ché pham gel khi gdc silic
dioxit dugc gia cuong trude bude xu ly nhiét.
17. Phuong phép theo diém 9, trong d6 ché phdm gel khi gdc silic dioxit dugc gia
cuong sau budce xu ly nhiét c6 diém bat dau cua nhiét dd nhiét phén cao hon so voi ché
pham gel khi gdc silic dioxit dugc gia cuong trude bude xt 1y nhiét.
18. Ché phdm gel khi gbc silic dioxit dugc gia cudong duge tao ra bang phuong phap
theo diém 11.
19. Ché pham gel khi gbc silic dioxit duoc gia cuong theo diém 18, trong d6 ché pham
gel khi gde silic dioxit dugc gia cudng nay c6 cac tinh chat sau:

i) d6 hap thy nuéc 1ong bing 40% trong lugng hodc thip hon; va

ii) nhiét d6 bt ddu sy phan huy nhiét cta vat lidu hitu co ky nuée bang 500°C
hodc cao hon.
20. Ché phdm gel khi gbc silic dioxit dugc gia cudng theo diém 19, trong d6 ché pham
gel khi gbc silic dioxit dugc gia cudng nay cé cac tinh chét sau:

iii) nhiét d6t chay nhé hon 717 cal/g; va

iv) do din nhiét bing 40 mW/M*K hoic thap hon.
21. Ché pham gel khi géc silic dioxit dugc gia cuong theo diém 19, trong d6 ham luong
hitu co ky nudc trong ché pham gel khi gde silic dioxit duoc gia cuong nim trong
khoang tr 1% trong lugng dén 12% trong luong.
22. Ché pham gel khi gbc silic dioxit duoc gia cuong theo diém 19, trong d6 ché pham
gel khi gbe silic dioxit duge gia cudong co ty 18 T"2T? nim trong khoang tir 0,01 dén
0,4.
23. Ché pham gel khi duoc gia cuong chua khung gde silic dioxit, trong do ché pham
gel khi nay c6 céc tinh chét sau day:

i) do hip thu nudce 1ong bang 40% trong lugng hogdc thip hon;

ii) nhiét do bét ddu sy phan hay nhi¢t ctia vat liéu hitu co ky nuéce 1a 515°C hoac
cao horn;_

iii) nhiét dét chay thip hon 717 cal/g; va

iv) do dAn nhiét bing 40 mW/M*K hogc thip hon.

24. Ché pham gel khi dugc gia cudng theo diém 23, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
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cudng co cac tinh chat sau day:

i) nhiét do bat dau su phén hdy nhiét cua vat liéu hitu co ky nudc ndm trong
khoang tir 515°C dén 635°C;

ii) nhiét d6t chay nam trong khoang tir 265 cal/g dén 717 cal/g; va

iii) d6 din nhiét nim trong khoang tir 15 mW/M*K dén 40 mW/M*K.
25. Ché pham gel khi duoc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché phdm gel khi dugc gia
cudng gbdm tdm vat lidu gia cudng dang soi.
26. Ché pham gel khi duoc gia cudng theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
cudng co ty trong bang 0,40 g/cm?® hodc nhd hon.
27. Ché pham gel khi duoc gia cudng theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
cudng c6 do dan nhiét nam trong khoang tir 15 mW/M*K dén 30 mW/M*K.
28. Ché phim gel khi duoc gia cudng theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
cudng c6 nhiét dét chay thip hon 600 cal/g.
29. Ché phim gel khi dugc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché phdm gel khi duoc gia
cudng c6 nhiét dét chay bang 550 cal/g hodc thap hon.
30. Ché phdm gel khi dugc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché phdm gel khi duoc gia
cudng c6 nhiét dét chay bing 500 cal/g hodc thap hon.
31. Ché pham gel khi duoc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi dugc gia
cudng c6 nhiét dbt chay béng 450 cal/g hodc thap hon.
32. Ché phdm gel khi dugc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché phdm gel khi duoc gia
cudng c6 nhiét do bit ddu sy phan hily nhiét ciia vat liéu hitu co ky nude bang 525°C
hoéc cao hon.
33. Ché pham gel khi duoc gia cudng theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi dugc gia
cuong c6 nhiét do bat dau sy phén huy nhiét cta vét li€u hitu co ky nude 1a 550°C hodc
cao hon.
34. Ché pham gel khi dugc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
cuong c6 nhi¢t do bt dau su phén huy nhiét cta vat liéu hitu co ky nudce 1a 575°C hoac
cao hon.
35. Ché phdm gel khi dugc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi dugc gia

cuong c¢6 nhiét do bét dau su phén huy nhiét ctia vét liéu hitu co ky nudc 1a 600°C hodc
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cao hon.
36. Ché pham gel khi dugc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
cudng c6 nhiét do bat diu sy phan hiy nhiét cia vat liéu hitu co ky nuéce 1a 615°C hodc
cao hon.
37. Ché pham gel khi duoc gia cudong theo diém 24, trong d6 ham luong hitu co ky
nude trong ché pham gel khi nim trong khoang tir 1% trong luong dén 10% trong
lugng.
38. Ché pham gel khi dugc gia cudng theo diém 24, trong d6 ham luong hitu co ky
nuéc&ongchéphénlgelkhinén1ﬁongkhoéngt&196Uongluqngdén896Upngluong
39. Ché phim gel khi duoc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
cuong gdm vat lidu hitu co ky nudc, va trong do it nhét 50% trong luong cia vat liéu
hﬁupolqgnuécﬂongchéphénlgelkhiduqcgﬂicudngch&acécnhénlkynuécbéo
40.Chéphénlgelkhiduchkacudngtheo(ﬁén124,uong(iichéphénlgelkhiduchki
cudng co ty 16 T'2:T? ndm trong khoang tir 0,01 dén 0,4.
41. Ché pham gel khi duogc gia cuong theo diém 24, trong d6 ché pham gel khi dugc gia
cudng c6 ty 18 Q'%:Q* ndm trong khoang tir 0,1 dén 1,5.
42. Ché phim gel khi dugc gia cuong chira khung gbc silic dioxit, trong d6 ché phdm
gel khi dugc gia cudng nay co6 céc tinh chét sau day:

i) do hép thu nudc 1ong bang 40% trong lugng hodc thap hon; va

iii) nhiét dét chay thip hon 460 cal/g.
43.Chéphénlgelkhiduchkicudngtheocﬁén142,Hong<ﬂ5chéphénlgelkhiduchul
cudng c6 nhiét dbt chay nam trong khoang tir 265 cal/g dén 460 cal/g.
44. Ché pham gel khi duogc gia cuong theo diém 43, trong d6 ché phdm gel khi dugc gia
cuong gdm tim vit liéu gia cudng dang soi.
45. Ché pham gel khi dugc gia cudng theo diém 44, trong d6 ché pham gel khi dugc gia
cudng ¢ nhiét dét chay nam trong khoang tir 265 cal/g dén 400 cal/g.
46. Ché phdm gel khi dugc gia cuong theo diém 44, trong d6 ham luong hiru co ky
nude trong ché pham gel khi dugc gia cuong nim trong khoang tir 1% trong lugng dén
10% trong luong.
47.Chéphénlgelkhiduchkicudngtheocﬁén144,uong(iﬁchéphénlgelkhiduchkl
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cuong o ty 18 T2 T3 ndm trong khoang tir 0,01 dén 0,4.
48. Ché pham gel khi duoc gia cudng chira khung gbc silic dioxit, trong do ché pham
gel khi dugc gia cuong ¢ céc tinh chét sau day:

i)d@hépthunuéc16ngbéng4096&ongluqnghoacthﬁghon;Vé

i) nhiét do bat diu su phan hiy nhiét ctia vat lidu hitu co ky nude 1a 515°C hodc
cao hon.
49. Ché phim gel khi duoc gia cudng theo diém 48, trong d6 ché pham gel khi duoc gia
cudng c6 nhiét do bét dau su phan huy nhiét ctia vat liéu hitu co ky nudc nam trong
khoang tir 515°C dén 635°C.
50.Chéphénlgelkhiduchk1cu6ngtheoCﬁén149,uong(iichéphénlgelkhiduchki
cuong c6 nhiét do bét dau su phén hiy nhiét cta vat liéu hitu co ky nuéce 1a 550°C hodc
cao hon.
51.Chéphénlgelkhidugcgnicubngtheo(ﬁén149,uong(ijchéphénlgelkhiduchhi
cuong c6 nhiét do bét dau su phan hiy nhiét ctia vat liéu hitu co ky nude 1a 575°C hodc
cao hon.
52. Ché pham gel khi dugc gia cudng theo diém 49, trong d6 ham luong hitu co ky
nude trong ché phdm gel khi duge gia cuong nam trong khoang tir 1% trong lugng dén
10% trong lugng.
53.Chéphénlgelkhiduchhicubngtheo(ﬁén149,&0ng(iﬁchéphénlgelkhiduchﬁi
cudng c6 ty 16 T2 T3 ndm trong khoang tir 0,01 dén 0,4.
54. Ché pham gel khi gbc silic dioxit duoc gia cudng theo diém 19, trong d6 ché pham
gel khi gdc silic dioxit dugc gia cudng c6 céc tinh chat sau day:

i) nhiét do bat dau sy phan huy nhiét cia vat liéu hitu co ky nudce nim trong
khoang tir 500°C dén 635°C; va

iii) nhiét dét chay nim trong khoang tir 265 cal/g dén 717 cal/g; va iv) do dan
nhiét ndm trong khoang tir 15 mW/M*K dén 40 mW/M*K.
55. Ché pham gel khi gbe silic dioxit duge gia cuong theo diém 54, trong d6 ché pham
gel khi gbe silic dioxit dugc gia cudng c6 mot hodc nhiéu trong sé cac tinh chit sau
day:

ii) nhiét do bat dau su phan hiy nhiét cia vat liéu hitu co ky nude nim trong

khoang tir 525°C dén 635°C, hodc
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iii) nhiét dbt chay ndm trong khoang tir 265 cal/g dén 600 cal/g.
56. Ché pham gel khi gdc silic dioxit duoc gia cudong theo diém 54, trong d6 ché pham
gel khi gdc silic dioxit duge gia cudng c¢6 mot hodc nhiéu trong sd céc tinh chit sau
day:

ii) nhiét d6 bat ddu sy phan hity nhiét cta vat lidu hitu co ky nudce nim trong
khoéng tir 550°C dén 635°C, hodc

iii) nhiét d6t chay nam trong khoang tir 265 cal/g dén 550 cal/g.
57. Ché phdm gel khi gbc silic dioxit dugc gia cuong theo diém 54, trong d6 ché phdm
gel khi gbc silic dioxit dugc gia cwdng c6 mdt hodc nhiéu trong sb cac tinh chét sau
day:

ii) nhiét do bt dau su phan hay nhiét cua vat li¢u hitu co ky nudc nim trong
khoang tir 575°C dén 635°C, hoic

iii) nhiét dét chay nam trong khoéang tir 265 cal/g dén 500 cal/g.
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