(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

S i R |11
CUC SO HUU TRi TUE
1-0034932
(51)202001 CO1B 33/193; B60C 1/00 (13) B
(21) 1-2020-07131 (22) 21/06/2019
(86) PCT/JP2019/024672 21/06/2019 (87) W02020/031523 13/02/2020
(30) 2018-151034 10/08/2018 JP
(45) 27/03/2023 420 (43) 25/05/2021 398

(73) TOSOH SILICA CORPORATION (JP)

2-5-10, Shiba, Minato-ku, Tokyo 1050014, Japan
(72) IMABEPPU Yuta (JP); KANEMITSU Hideo (JP).
(74) Cong ty Luat TNHH T&G (TGVN)

(54) SILIC OXIT NGAM NUGC DUNG CHO CHAT PON GIA CUONG CAO SU

(57) Sang ché dé cap dén silic oxit ngdm nudc dung cho chit don gia cudng cao su, co
dién tich bé mit riéng BET nam trong khoang tir 230 dén 350 m?/g; dudng kinh hat trung
binh theo thé tich (D50) duoc do bang phuwong phap nhiéu xa laze sau khi phan tan 50 ml
huyén phu dic silic oxit ngdm nudc dugc diéu chinh téi 4% trong lwong bang thiét bi dong
hoa siéu am c6 cong suat 140 W trong thoi gian 10 phit 1a 3,0 pm hodc nho hon; va 10%
luong hat phia trén (D90) trong phan b ¢& hat 1a 10,0 pm hodc nho hon. Sang ché dé xuat
silic oxit ngdm nudc c6 kha nang cai thién hon nita cac dac tinh gia cuong cua cao su, dac
biét 1a kha ning chdng mai mon bang cach cai thién kha nang phan tan cua silic oxit ngdm
nude trong cao su, ngodi cac dic tinh gia cudng cao su thu duge nho dién tich bé mat riéng
BET cao.
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Linh vue k¥ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén silic oxit ngdm nuéc ding cho chat don gia cuong cao su.
Cu thé, sang ché dé cap dén silic oxit ngdm nudc ding cho chét don gia cuong cao su
ma c6 thé dat duge muc do phén tan cao va tao ra dédc tinh gia cudong cao, (dac biét 1a
kha nang chéng mai mon), khi duoc don trong 16p xe va cac san pham cao su cong

nghiép khéc nhau.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Mudi than tir 1du da dugce st dung lam chit don gia cuong cho cao su. Mit khéc,
trong nhimg nam gan déy, silic oxit ngdm nuéc di dugc sir dung rong rai lam chét don
gia cudng mau tring véi Iy do c6 thé 1am giam luc can lan va d& tao mau cho cao su.
Diac biét, trong truomg hop cao su di duge don silic oxit ngdm nudc dugce st dung cho
gai 16p xe, luc can lan co thé bi giam, va do d6, trong nhitng nim gén day, gai cua 16p
hoi chira silic oxit ngdm nudc da thu hit sy chiy. Ngoai ra, can ¢ silic oxit ngdm nuéc
d8 cai thién cac dic tinh gia cuong cta cao su (dic biét 1a kha nang chéng mai mon), do

su quan tAm dén moi trudng va nhu cau vé silic oxit ngdm nudc ngay cang tré nén cao.

Silic oxit ngdm nudc c6 nhom silanol (-SiOH) trén bé mat ctia n6 va két hop véi
cac phan tir cao su d& gép phén cai thién dic tinh gia cuong. S6 lwong cac nhom silanol
cta silic oxit ngdm nude tang 1én khi dién tich bé mit riéng ting 1én (cac hat so cap
duge mo ta sau cang nho). Do d6, c6 thé noi rang, silic oxit ngdm nudc c¢6 dién tich bé

mat riéng cao s€ cai thién dic tinh gia cudng cua cao su.

Cac yéu to chinh dé cai thién dac tinh gia cudng cao su cua silic oxit ngdm nudc

1 hai trong s6 (1) dién tich bé mat riéng BET cao va (2) kha ning phan tan t6t. Silic oxit
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ngam nudce co cAu tric trong d6 cac hat so cip c6 kich thuéc khoang 10 dén 60 nm duoc
két tu lai thanh kich thu6c hat khoang 2 dén 100pum, va dién tich bé mit riéng ctia BET
1a khoang 50 dén 250 m¥g. Ciing biét ring, khi dién tich bé mit riéng BET tang lén, cac
hat so cép tr& nén nho hon, va cac nhom silanol trén bé mit duogc kéttu day dac nho lién
két hydro, do d6 1am ting cuong do két tu. Mt khéc, trong trudng hop silic oxit ngadm
nudc dung cho chat don gia cudong cao su, diéu quan trong 1a phai tdng dién tich bé mat
riéng, nhung dong thoi, viée gia cuong cao su dugce téng 1én khi kha nang phén tan duoc

cai thién. Tir quan diém nay, tot hon néu sy két tu yéu.

Vi k¥ thuat tap trung vao dién tich bé mat riéng BET, da biét dén nd luc cai thién
dac tinh gia cuong cao su bang céach ting dién tich bé mat riéng BET va bd sung chét

phu gia (tai lidu sang ché 1, 2).

Tai liéu sang ché 1 mo ta quy trinh diéu ché silic oxit ngdm nudc dung cho cao
su. Axit polycarboxylic va nhém dugc b6 sung dé tang cuong d6 bén lién két giita
polyme va silic oxit ngdm nudc dé cai thién déc tinh gia cuong. Tuy nhién, trong phuong
phap san xuat dugc md ta trong tai liéu sang ché 1, vi cac phan tng c6 tinh axit dugc s

dung, nén silic oxit ngdm nude thu dugce c6 kha nang két tu manh va kho phén tan.

Tai liéu sang ché 2 mo ta sang ché lién quan dén silic oxit ngdm nuéc duge b
sung nhom vao bé mit cua chung. Silic oxit ngdm nudc c¢6 dién tich bé mit riéng cao (&
day, dién tich bé mit rieng CTAB 1a 160 m?/g hogc 16n hon) va sw phan b6 16 nito xéc
dinh ¢6 xu hudng bi cac phan tir cao su xdm nhép. Da dé xuét ting cuong do bén lién
két v6i cac phan tir cao su bang cach bd sung nhom vao bé mit cia silic oxit ngdm nudc

nhu vy dé cai thién dic tinh gia cuong.

Su cai thién vé kha ning phén tan cta silic oxit ngdm nudc duge boc 10 trong
tai liéu sang che 3. Tai liéu sang ché 3 danh gia kha nang phan tan trén co sé ty 1€ wk,

va silic oxit ngdm nudc co ty 1€ wk thip va kha ning phan tdn t6t da dugc dé xuét. Trong
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tai liéu séng ché 3, ddng thoi vai viée cai thién kha nang phan tan, ALOs duge bd sung
vao silic oxit ngdm nuée dé ting cuong do bén lién két giira polyme va silic oxit ngdm
nude, do do cai thién dic tinh gia cuong. Silic oxit ngdm nudc (silic oxit két tua) dugc
mo ta trong tai liéu sang ché 3 c6 ham lugng AlLO; tir 2 dén 5,0% trong luong va ty 1&
wk nhé hon 3,4, dién tich bé& mat CTAB tir 80 dén 139 m?/g va dién tich bé mat riéng

BET 14 80 dén 180 m%/g.

Tai liéu sang ché 1: JP-A-2017-514773 (W02015/121332)
Tai liéu sang ché 2: JP-A-2017-2210

Tai lidu sang ché 3: JP-A-2000-72434

Toan bo phin mod ta cuia cic tai liéu sang ché tir 1 d@én 3 dugc két hop vao day

bang cach vién dan.
Ban chit k§ thuét ciia sang ché

Ngoai viéc cai thién hon nita dac tinh gia cuong, dac bi€t 1a kha nang chéng mai
mon, silic oxit ngdm nudc c¢6 kha nang phén tan tt trong cao su va kha ning gia cong
t5t tai thoi diém thao tac tron da duge yéu cau nhiéu hon so véi trude day. Tuy nhién,
trong silic oxit ngdm nudc dugc mo ta trong tai liéu sang ché 1 hodc 2, mic du dién tich
bé mat riéng duoc cai thién, nhu mo ta ¢ trén, silic oxit ngdm nudce c6 dien tich bé mit
riéng cao co c4u trac két tu manh do kich thudc nho cua cac hat so cép, va do d6 khong
thé thu dugc d6 phan tan thich hop. Trong silic oxit ngdm nudc duge mo ta trong tai liéu
sang ché 3, kha nang phan tan co thé dugc cai thién ¢ muc do ndo d6, nhung dién tich
bé mit riéng 1a khong du va dic tinh gia cudong 1a khong du.

Ngoai ra, khi silic oxit ngdm nuéc c6 dién tich bé mat riéng cao dugc tao hat dé
cai thién hiéu sut xir 1y, cdu tric két tu s& tré nén manh hon so véi trong truong hop

dién tich bé mat riéng thép, dan dén kha ning phan tan bi suy giam hon nira. Dac biét,
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trong quy trinh cta tai liu sang ché 1, trong d6 quy trinh tong hop duge thuc hién bing
cach trung hoa trong phan tng axit, dién tich bé mit riéng BET ¢6 thé d& dang tang l1én,
va déng thoi, khi silic oxit ngdm nudc duge don (duge trdn) vao cao su, silic oxit ngdm
nudc duge tron nhanh & giai doan tron ban dAu, do do6 hiéu suét xi 1y 1a rat tuyét voi.
Tuy nhién, mat khac, ngay ca khi két thac qua trinh don cao su, silic oxit ngdm nudc
khoéng dugc phan tan trong cao su va khong thé thu dugc su gia cuong du. Co thé noi
rang, cac nhuoc diém vé phan tan nay khong gop phan vao viéc cai thién dic tinh gia
cuong, va tdt hon, cac nhugc diém vé phén tan nay can phai nho theo quan diém vé su

6n dinh chét luong.

Nhu cdu can phat trién silic oxit ngdm nuéc dung cho chat don gia cuong cao su
co dién tich bé mat riéng BET tuong ddi cao nhu vay (vi du, 230 m*/g hodc 16n hon),
ma cai thién kha ning phan tan trong cao su, cai thién hon nita kha nang chéng mai mon
va cai thién hiéu suit xtr Iy.

Vén d@ can duogc giai quyét boi sang ché 1a can tao ra silic oxit ngdm nudc dung
cho chét don gia cuong cao su, nd co dac tinh xtr Iy duge cai thién khi dugc don vao cao
su, ¢6 kha nang phan tan tt trong cao su, va c6 do bén chéng kéo dut va kha ning chéng
mai mon mong mudn lam chét gia cudng cao su trong cao su hdn hop.

Dic tinh gia cuong cao su thong thuong thu duoc trong truong hop silic oxit
ngam nudce c6 dién tich bé mit riéng BET tuong dbi cao (vi du, 230 m?/g hodc 16n hon)
nhu dugc mo ta & trén, nhung muc dich cia sang ché 1a dé cap dén silic oxit ngam nudc
¢6 kha nang cai thién hon nita dac tinh gia cudng cua cao su, déc biét 1a kha nang chéng
mai mon, bang cach cii thién kha ning phén tan cua silic oxit ngdm nudc trong cao su
ngoai cac dic tinh gia cudng cao su thu dugc nho dién tich bé mit riéng BET cao.
Cach thirc giai quyét vn dé

Céac tac gia sang che da tién hanh cac nghién ctru khac nhau dé phat trién silic
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oxit ngdm nudc co6 dién tich bé mit riéng BET cao (vi du, 230 m2/g hodc 16n hon), n6
¢6 hiéu suét xir Iy dugc cai thién khi don vao cao su va ciing ¢ kha néng phén tan t6t

trong cao su.

Diac biét, cac tac gia sang ché da phéan tich cach ma silic oxit ngdm nudc dugc
phén tan trong cao su khi giai doan tron trdi qua khi silic oxit ngadm nudc duge don vao
cao su va duoc tron. Dya trén két qua phan tich nay, da nghién ctru thém loai cAu trac
hat va c4u trac 16 ndo ma silic oxit ngdm nudce c6, sang ché co thé giai quyét véan dé néu
trén.

Céc két qua cho thay rang, silic oxit ngdm nuéc dép tmg dugc:

dién tich bé mat riéng BET nam trong khoang tlr 230 dén 350 m?/g;

dudng kinh hat trung binh theo thé tich (D50) duoc do bang phuong phap nhiéu
xa laze sau khi phan tan 50 ml huyén phu dic silic oxit ngdm nude dugce diéu chinh t6i
4% trong lugng bang thiét bi ddng hoa siéu 4m c6 cong suit 140 W trong thoi gian 10
phut 1a 3,0 pm hoédc nho hon; va

10% luwong hat phia trén (D90) trong phén b6 c& hat 12 10,0 pm hodc nhé hon,

1a silic oxit ngdm nudc véi dic tinh 1y tudng lam silic oxit ngdm nude dung cho
chit don gia cudng cao su, dép ung dong thoi ba dic tinh doc lap gbm dién tich bé mit
riéng BET cao, kha nang phan tdn va hi¢u suit xir Iy cao. Sang ché da duoc hoan thanh
dua trén phat hién nay.

Sang ché dé cap dén cac muc sau.

[1] Silic oxit ngdm nudc dung cho chét don gia cuong cao su, khic biét & chd
dién tich bé mat riéng BET nam trong khoang tlr 230 dén 350 m?/g;

dudng kinh hat trung binh theo thé tich (D50) dwgc do bang phuong phap nhiéu xa
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laze sau khi phan tan 50 ml huyén phu dic silic oxit ngdm nudc duge diéu chinh t&i 4%
trong luong bang thiét bi ddng hoa siéu 4m c6 cong suét 140 W trong thoi gian 10 phut

1a 3,0 um hodc nho hon; va
10% luong hat phia trén (D90) trong phan bd ¢& hat 12 10,0 um hoc nho hon.

[2] Silic oxit ngdm nudc theo muc [1], trong do thé tich 18 ¢6 ban kinh 18 nidm trong
khoang tir 1,9 dén 100 nm dugc do bang phwong phap nén thily ngan nam trong khoang

tir 1,40 dén 2,00 cm®/g.

[3] Silic oxit ngdm nuéc theo muc tir [1] dén [2], trong d6 thé tich 15 ¢6 ban kinh 16 nam
trong khoang tir 100 nm dén 1000 nm khi dugc do bang phuong phap nén thuy ngén

nim trong khoang tir 0,50 dén 1,00 cm ¥/g.

[4] Silic oxit ngdm nudc theo muc bét ky trong s6 cac muc tir [1] dén [3], trong d6 thé
tich 15 c6 ban kinh 15 ndm trong khoang tir 1,6 dén 62 pm duoc do bang phuong phap
nén thily ngan nam trong khoang tir 0,18 dén 0,80 cm®/g, va su chénh léch thé tich 16 do
d6 tré nam trong khoang tir 10 dén 400 kPa dugc do bang phwong phap nén thily ngan

12 0,07 cm’/g hodc 16n hon.

[5] Silic oxit ngdm nudc theo muc bét ky trong s6 cac muc tir [1] dén [4], trong d6 lugng
con lai khi duoc phén loai bang ray c¢6 ¢& 16 200 pm 1a 70% trong lugng hodc 16n hon
so vdi tong luong va do cting vién két ndm trong khoang tir 5 dén 35 cN.

[6] Silic oxit ngdm nudc theo muc bét ky trong sd cac muc tir [1] dén [5], trong d6 dién
tich bé mat riéng CATB nam trong khoang tir 200 dén 350 m¥g.

[7] Silic oxit ngdm nudc theo muc bat ky trong sd cac muc tir [1] dén [6], trong d6 do
pH cua huyén phu dic 4% trong lugng nam trong khoang tir 5 dén 8, d6 dan dién cla

dich loc cia huyén phu dic nhé hon 1000 pS/cm, va ham lugng 4m nhé hon 9%.

[8] Silic oxit ngdm nudc theo muc bét ky trong sd cac muc tir [1] dén [7], silic oxit ngim
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nudc nay la khoi dugce nén.
Hiéu qua c6 loi clia sang ché

Theo sang ché, ¢ thé tao ra silic oxit ngdm nudce c¢6 cac déc tinh gia cuong cao
su tuyét voi, dac biét 1a kha nang chéng mai mon, trong d6 cac dic tinh gia cudong cao
su duoc bd sung béng cach cai thién hi¢u suét xir ly khi dugc don vao cao su, tao ra dién
tich bé mit riéng BET nam trong khoang xéc dinh trudc, va cai thién kha nang phén tan

cua silic oxit ngdm nudc vao trong cao su.
MGo6 ta van tat cac hinh vé

FIG. 1 thé hién gidn @b phan bd c& hat bao gdm ty 1¢ thé tich tich lily ctia huyén
phu dic silic oxit ngdm nude cia silic oxit ngdm nuéc thu dugc trong vi du 1 duge diéu
chinh t6i 4% trong lugng trude va sau khi phén tan trong thoi gian 10 phut bang thiét bi

dong hoa siéu am c6 cong suat 140 W.

FIG. 2 1a biéu dd phan bb 16 bao gdm thé tich 16 tich lfiy cuia phuong phap nén

thiy ngan 1 (khoang do r = 1,9 dén 6400 nm).

FIG. 3 1a biéu dd phan bd 18 bao gdm thé tich 1 tich lily cua phuong phép nén

thiy ngan 2 (khoang dor=1,6 dén 62 um [1600 dén 62000 nm) thu duoc trong vi du 1.
MO ta chi tiét sang ché
Silic oxit ngdm nugc

Sang ché dé cap dén silic oxit ngdm nude dung cho chat don gia cudng cao su co

cac dac diém sau:
dién tich bé mat riéng BET nam trong khoang tur 230 dén 350 m?/ g,

duong kinh hat trung binh theo thé tich (D50) dugc do bang phuong phap nhiéu

xa laze sau khi phan tan 50 ml huyén phu dic silic oxit ngdm nuée dugce diéu chinh t6i
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4% trong luong bang thiét bi dong héa siéu 4m c6 cong suét 140 W trong thoi gian 10

phut 1a 3,0 pum hodc nho hon; va
10% luong hat phia trén (D90) trong phin b6 ¢& hat 14 10,0 um hodc nhé hon.

Trong silic oxit ngdm nudc theo sang ché, khi dién tich bé mit riéng BET nhé
hon 230 m?/g, dic tinh gia cuong 1a khong di nhu theo cach thong thuong. Khi dign
tich bé mat riéng BET ting 1én, viéc tao ra silic oxit ngdm nudc c6 xu huéng khé khén,
va viéc tao ra silic oxit ngdm nudc co6 dién tich bé mit riéng BET 16n hon 350 m?/g trén
thuc té 12 kho. Khoang dién tich bé mit riéng BET t6t hon 12 230 m*/g hogc 16n hon, t6t
hon nita 1a 240 m%/g hodc 16n hon, tot hon nita la 250 m?/g hoac 16n hon, t6t hon 1a 340
m?%g hodc nho hon, tot hon nita 12 330 m?/g hogc nho hon, t6t hon nira 1a 325 m?/g hoic

nho hon.

Silic oxit ngidm nuéc dung trong don gia cuong cao su thuong dugc tron véi cao
su tho, mudi than va cac chét pha tron khac st dung thiét bi tron Banbury hoéc truc tron,
duoc tron trong cao su va duoc tron 14n va phan tan. Tai thoi diém tron 14n va phan tan
cac thanh phan nay, silic oxit ngdm nudc dugc phéan tan ddng thoi duoc nghién bang luc
cit cao. Céc tac gia sang ché da phat hién ra rang, khi silic oxit ngdm nu6e duge phan
tan trong cao su, trang thai phan tan co thé xp xi bang su phan b ¢ hat theo thé tich
duge do bang phuong phap nhifu xa laze sau khi phan tan 50 ml huyén phu dic silic
oxit ngdm nuée duoc diu chinh t6i 4% trong lugng bing thiét bi dong hoa siéu 4m c6
cong suit 140 W trong thoi gian 10 phut tir viéc do lwong nang luong co hoc tai thoi
diém tron 13n va phan tdn trong cao su va trang thai phan tan cua silic oxit ngdm nugc
khi duoc phan tan thuc trong cao su, va cac tic gia sang ché con phat hién ra rang, silic
oxit ngdm nudc ¢6 duong kinh hat trung binh theo thé tich (D50) bang 3,0 um hodc nhé
hon duge do trong diéu kién niy va c6 10% lugng hat phia trén (D90) bang 10,0 pm

hozc nhé hon trong phan b ¢& hat dugc do trong didu kién nay, s& giai quyét dugc cac
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van dé cua ché nay.

Hai tri s6 nay 13 sat gan v6i trang thai phan tan khi silic oxit ngdm nuéc duge
phéan tan trong cao su. Khi duong kinh hat trung binh theo thé tich (D50) 16n hon 3,0
um, diéu nay goi y rang, silic oxit ngdm nudc khong duoc nghién va tron 1an day du
trong cao su. Puong kinh hat trung binh theo thé tich (D50) tt hon 12 2,0 um hodc nhé
hon, tot hon nita 1 1,0 um ho#c nhé hon. Khi 10% luong hat phia trén (D90) trong phéan
b6 ¢& hat 16n hon 10,0 pm, sy ¢6 mit cta cac khdi két tap khong phan tan dwoc goi y.
Ttc 14, sy phan tan kém, diéu nay dan t6i su suy giam kha nang phén tan va dac tinh gia

cuong. D90 t6t hon 14 5,0 um hodc nho hon, t6t hon nita 1a 3,0 um hoéc nhé hon.
Phuong an dugc mo ta trong muc [2]

Trong silic oxit ngdm nuéc theo sang ché, thé tich 15 c6 ban kinh 15 nam trong
khoang tir 1,9 d&én 100 nm dugc do bang phwong phap nén thily ngan (Vep-Hg) t6t hon

nam trong khoang tir 1,40 dén 2,00 cm?/g (phwong 4n dugc mo ta trong muc [2]).

Bing phuong phép nén thiy ngan, thé tich 18 nim trong khoang tir 1,9 nm dén
6400 nm c6 thé duoc do bang cach ting 4p suat t6i da tir 100 kPa lén 400 MPa. Silic
oxit ngdm nudce theo sang ché tt hon c6 thé tich 16 nam trong khoang tir 1,40 dén 2,00
cm’/g duge do trong khoang tir 1,9 nm hodc 16n hon va 100nm hodc nhé hon bang
phuong phap nén thuy ngan (Vup-Hg). Phép do sw phan b 15 bang phuong phap nén thity
ngén 1a phuong phép trong d6 sy phan b6 16 thu duge tir lugng thity ngan nén ma kho
thim w6t vio mAu va x4m nhap vao mau. Su phan b 156 theo phuong phép nén thiy
ngan theo sang ché 1a sy phan b6 15 thu duoc khi tang ap suit (do dugc tir duong kinh
16 16n hon), trir khi ¢6 quy dinh khéac. Khi Vup-ng 1a 1,40 cm?®/g hodc 16n hon, dac tinh
gia cuong cao su dﬁy da thu duoc, va khi tri s6 néu trén 1a 2,00 cm®/g hodc nhé hon,
viéc san xudt silic oxit ngdm nuéc khdng tré nén kho khan. Vip.ng tdt hon 14 1,50 cm®/g

hodc 16n hon, t6t hon nita 1a 1,60 cm3/g hodc 16n hon, t5t hon nhé hon 1,95 cm?/g, tot
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hon nita 1a 1,90 cm®/g hodc nhé hon.
Phuong an dugc mo ta trong muc [3]

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché t6t hon 1a ¢6 thé tich 16 Vwp-ng trong khoang
tir 100 nm dén 1000 nm (khoang &p suét trung binh) khi dugc do bang phwong phéap nén
thuy ngan nam trong khoang tir 0,50 dén 1,00 cm?/g (phwong 4n dugc md ta trong muc

[3D.

Néu thé tich 16 Vmp-tg nhd hon 0,50 cm?/g, thi cAu truc két tu trong khu vuc nay
(cac 16 16n) c6 xu huéng qua manh (dugc hop nhét & cac mire trong d6 su két tu khong
bi pha v&) hodc cAu trac két tu cuc ky yéu, do d6 cac 18 bi ép va hoa ran boi ap suét thiy
ngan. Do d6, ngay ca khi duoc tron va phén tan trong cao su, van ¢6 xu huéng 16n tdn
tai dudi dang cac khdi két tu silic oxit ngdm nudc trong cao su, va viéc cai thién ddc tinh
gia cuong tré nén khong du trong mot s6 truong hop. Ngoai ra, néu nhu ciu tric két tu
1a bén nhu dugc mo ta & trén, kho cb thé thiét 1ap D50 sau khi su phan tan si€u am t6i

murc nho hon 3,0 pm.

Nguoc lai, silic oxit ngdm nude c6 thé tich 16 Vip-ug 16n hon 1,00 cm’/g thuong
c6 mit & dang hat min cua silic oxit ngdm nudc. Ngoai ra, ty trong khoi 1a thép (nhe) va
bui dugc tao ra ngay ca trong qua trinh tron, diu nay co thé 1am suy giam mdi truong
lam viéc, va viéc thAm nhap vao cao su co thé tr& nén kho khan. Do d6, dd phan tan &
giai doan dAu cta thoi diém tron bi suy giam, khong thuc hién du vigc phan tan va do

d6, dic tinh gia cuomg c6 thé bi giam xudng.
Phuong an dugc md ta trong muc [4]

Tét hon 14 silic oxit ngdm nuéc theo séng ché ¢6 thé tich 16 Vipug tir 0,18 dén
0,80 cm?/g trong pham vi ban kinh 16 tir 1,6 dén 62 pm (khoang &p sut thap) khi duoc

do bang phuong phap nén thity ngan. Ngoai ra, silic oxit ngdm nuée theo sang ché t6t
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hon c6 thé tich 15 (sw chénh léch thé tich 18 do d tré nim trong khoang tir 10 dén 400
kPa (khoang 4p suét thip)) 12 0,07 cm¥/g hodc 16n hon khi 4p suét duoc tang 1én 400
kPa va sau d6 giam xudng 10 kPa bang phuong phap nén thity ngan (phuong an dugc

md ta trong muc [4]).

Néu thé tich 186 Vip.ug 14 0,18 cm’/g hodc 16n hon, ty trong ap suit tré nén qué
cao va khoéng c6 nguyén nhan cho su that bai phan tan, néu thé tich 18 Vip.g 12 0,80
cm?®/g hodc nho hon, thé tich nay 1a di & mot hinh dang, va hiéu suét xtr 1y ciing tot. Thé

tich 15 Vip.ug tot hon nita 1a ndm trong khoang tir 0,18 dén 0,50 cm®/g.

Néu chénh 1éch vé thé tich 18 do d6 tré 12 0,07 cm?/g hodc 16n hon, thi n6 khong
thé hién trang thai trong d6 né khong phén tan & giai doan dAu tron vao cao su vi cdu
tric két tu qua manh (kha ndng phan tin ban dau t6t). Chénh léch thé tich 16 do do tré

tot hon nita 14 0,10 cm3/g hodc 16n hon.
Phuong an dugc mo ta trong muc [5]

Tt hon 1a silic oxit ngdm nudc theo sang ché c6 ham luong con lai khong nho
hon 70% trong lugng so véi tdng trong lwong khi duge phén loai bang ray c6 c¢& 16 200
um, va c6 do ciig vién két tir 5 dén 35 cN (phuong 4n dugc md ta trong muc [5]). Néu
lugng con lai khi phan loai bang ray c6 ¢& 16 200 pm 1a 70% trong luong hodc 16n hon
so v&i toan b, thi viéc tao ra bui co thé duoc ngan chan trong khi hi€u suét xu ly tdt.
Néu do cing vién két 12 5 cN hoic 16n hon, c6 thé ngan chan sy tao thanh bui, hiéu suét
xtt Iy t6t va kha ning phén tén & giai doan dAu tét. Néu do cimg vién két 1a 35 N hodc

nhé hon, hiéu suit phan tan cudi cing ciing t6t.
Phurong an dugc mo ta trong muc [6]

Tt hon 14 silic oxit ngdm nudc theo sang ché co dién tich bé mit riéng CTAB

nim trong khoang tir 200 dén 350 m*g (phuong an dugc md ta trong muc [6]). Trong
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trrong hop silic oxit ngdm nudc théa man it nhét diéu kién cua sang ché dugc mo ta
trong muc [1], c6 thé thu duoc su gia cuong cao khi dugce don trong cao su, va ngoai ra,
chic chin co thé thu duge su gia cuong cao khi dién tich bé mat riéng cia CTAB nim
trong pham vi néu trén. Khi dién tich bé mit riéng CTAB 16n hon 350 m?/g, thuc chét
14 ¢6 thé khé san xuét silic oxit ngdm nu6ce. Dién tich bé mit riéng CTAB tét hon 1a 220

m?%g hodc 16n hon, tot hon nita la 240 m*/g hoac 16n hon.

Ngoai ra, trong silic oxit ngdm nudc theo sang ché, ty 16 BET/CTAB, la ty 1€ cta
hai dién tich bé mat riéng, dién tich bé mit rieng BET va dién tich bé mét riéng CTAB,
t&t hon nim trong khoang tir 1,0 dén 1,2. Khi ty 16 BET/CTAB la 1,2 hogc nhé hon, khéi
két tu day dic s& khong dugc hinh thanh, va kha nang phén tan trong cao su 1a tt. Silic

oxit ngdm nudce c6 ty 16 BET/CTAB la 1,0 hodc 16n hon ¢6 thé duoc tao ra.
Phuong an dugc mo ta trong muc [7]

Silic oxit ngdm nudce theo sang ché tét hon c6 d6 dan dién cua dich loc chira huyén
phu dic 4% trong lugng nho hon 1000 uS/cm, do pH cua huyén phii 4% trong luong
nam trong khoang tir 5 dén 8, ham lwong 4m nhé hon 9% trong luong (phuong an duoc
md ta trong muc [7]). Néu d6 dan dién nhé hon 1000 pS/cm, su két tu it c6 kha ning
xay ra theo thoi gian, tot hon nita 1a nhé hon 800 pS/cm, va tot hon nira 1a nhé hon 500

uS/cm.

D6 pH nam trong khoang tir 5 dén 8 ctia huyén phu dic 4% trong luong 13 twong
duong voi do pH cua silic oxit ngdm nudc thong thuong. Néu d6 pH nam trong khoang
nay, ¢6 thé thu duoc céc dic tinh luu hoa va cac dic tinh gia cuong tot.

Mot cach thich hop, néu silic oxit ngam nudc theo sang ché ¢6 dd 4m nho hon
9%, va do Am nho hon 9% 1a x4p xi twong duwong véi do am cua silic oxit ngdm nuge
thong thuong. Néu do 4m nim trong khoang nay, c6 thé thu dugc cac dic tinh luu hoa

va cac dic tinh gia cuong tot. DO dan dién va do pH c6 thé dugc kiém soat bang budc
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rira bang nudc trong quy trinh san xuat, va do am c6 thé dugc kieém soat bang budce say
kho.
Quy trinh diéu che

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché 12 silic oxit ngdm nudc mdi c6 cau tric két tu
khac vdi silic oxit ngadm nudc thong thudng, nhu duge mo ta & trén. Quy trinh di€u ché
silic oxit ngdm nuée ndy s& dugc giai thich bang vi du (quy trinh theo sang ché s& dugc

goi 1a quy trinh nhiéu giai doan).

Phuong phap didu ché bang cac phan tng nhiéu giai doan sau day c6 thé dugc
dua ra 1am vi duy, va silic oxit ngdm nudc theo sang ché ¢ thé thu dugc bang phuong
phép didu ché bao gdm cac budc tir i) dén vii). Tuy nhién, buéc hop nhat vii) ¢6 thé
duoc bo qua néu qua trinh tao hat silic oxit ngdm nudc cé thé duoc thuc hién & mot mirc
do nao d6 trong budce vi).

i) Nap truéc dung dich kiém silicat dwgc diéu chinh dén do pH xac dinh (d6 pH = 9.5
dén 12) vao thiét bi phan tmg,

ii) Budc phan ung trung hoa bao gbdm budc bd sung timg giot dung dich nudc kiém
silicat va axit vo co ddng thoi, va budc bd sung timg giot chi duy nhét axit vo co ma
khéng bd sung dung dich nuée kiém silicat,

iii) Budc bd sung timg giot dung dich kiém silicat va axit vo co ddng thdi, véi diéu kién
1a tbc @6 dong chay twong ung doc 14p nam trong khoang tir 20 dén 80% toc do dong
chay trong budc bd sung ting giot dung dich kiém silicat va axit vo co dong thoi & bude
i),

iv) Buéc trong do6 chi bd sung timg giot axit vo co ma khong bd sung dung dich nudc

kiém silicat va phan tng trung hoa duogc dimg & do pH<7.

Tuy nhién, céc budc tir i) dén iv) dugc thuc hién trong khi huyén phu déc phan

-14-



34932

tmg duge khudy va/hodc tudn hoan trong khi duy tri & khoang nhiét d¢ 70 dén 90°C, va

céc bude tir i) dén iii) duge thuc hién trong khi duy tri & khoang pH = 9,5 dén 12.

v) Loc huyén phu dic silic oxit ngdm nudc thu dugc va rira bang nude voi lugng bang

hodc nhiéu hon banh silic oxit ngdm nuéce thu duoc,
vi) Budc say kho dé diéu chinh do am cua silic oxit ngdm nudc,
vii) Buéc thue hién dic hgp nhat silic oxit ngdm nuéc thu dugc.

Dung dich nuéc kiém silicat khong bi gi6i han cu thé, va vi du, c6 thé sir dung
natri silicat c6 ban san trén thi truong. Axit v co khong bi gi6i han cu thé, nhung axit
sulfuric 12 dugc wu tién, va bat ky loai ndo trong s axit sulfuric lodng dén axit sulfuric

dic déu c6 thé duge sir dung 1am nong & dang dam dic.

Céac budc tir i) dén ii) 1a bude didu ché dé tao ra dién tich bé mat riéng BET 230
m?/g hodc 16n hon va budce diéu ché dé tao ra silic oxit ngdm nuée thé hién duong kinh
hat trung binh theo thé tich (D50) 1a 3,0 pm hodc nhé hon va 10% luong hat phia trén
(D90) 14 10,0 um hodc nho6 hon. Trong budc i), vi du, dung dich nuée kiém silicat c6
ban san trén thi truong duoc pha lodng véi nude va diéu chinh dén d6 pH x4c dinh trudec.
Mién 1a d pH ¢6 thé duoc duy tri trong khoang pH x4c dinh trude, nd co thé dugc bd

sung hodc khong dugc bb sung vé6i hop chat khac nhu mudi.

Tha tu cia bude bd sung timg giot dung dich nude kiém silicat va axit vo co dong
thoi va chi bd sung timg giot axit vo co ma khong b sung dung dich nuéc kiém silicat
& budc ii) 12 ngiu nhién. Vi du, bude chi bd sung timg giot axit vo co ma khong bd sung
dung dich nuéc kidm silicat ¢6 thé duge thuc hién vao thdi diém bét ky trong s nira
dAu, nira gitra va nira cudi cia budc ii).

Buéec iii) 1a budc méi duge bd sung theo sang ché ma khong co trong quy trinh

thong thudong. Bang cach bd sung buéc nay, co thé thu dugc silic oxit ngdm nudc thé
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hién duong kinh hat trung binh theo thé tich (D50) 1a 3,0 pm hodc nho hon va 10%
luong hat phia trén (D90) 1a 10,0 pm hodc nhé hon. Budc iii) ¢ thé dugc thuc hién,l vi
du, & tc do dong chay khong dbi trong khoang tir 20% dén 80% dbi véi budc bo sung
timg giot ddng thdi trong budc ii), hogic ¢6 thé dugc thue hién bang céch thay ddi toc do
dong chay it nhét mot 14an trong khoang néu trén & gitra budc nay. Tbc d dong chay cua
dung dich nuéc kidm silicat va axit vo co tét hon 14 nam trong khoang tir 20 dén 60%
tbc do dong chay ctia dung dich nudce kiém silicat va axit vo co trong budc ii) tir quan

diém thu duoc silicat ngdm nude c6 cau traic mong muon.

Khuyén céo ring, cic budc ii) va iii) dugc hoan thanh trong tong thoi gian khoang
80 dén 140 phut, tét hon 1a khoang 100 dén 130 phit. Cac budc ii) va iii) c6 thé dugc
lap lai hai hodc nhidu 1an. Tic 14, vi du, d4u tién buée ii) va budc iii) c6 thé dugce thuc
hién, va sau do6 budc iv) c6 thé khong dugc thuc hién, nhung cac budc ii) va iii) ¢6 thé
duoc thuc hi€n mot 14n nita, va sau d6 budc iv) co thé duogc thuc hién. Viéc 1ap lai cac
buéc ii) va iii) c6 thé dugc thuce hién, vi dy, hai 1in, ba 1dn hogc bon lan. Viéc lap lai cac
bude ii) v iii) tao didu kién thuan loi dé thu dugc silic oxit ngdm nuéce ¢6 dic tinh clu

truc mong muon.

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché dugc duy tri trong budc phéan tmg trung hoa
it nhat & do pH =7, tét hon 1a d pH = 10,0 dén 12,0, tt hon nita 1a do pH = 11,0 dén
12,0, moi ltic cho dén khi phan tmg dugc dung lai (budc iii) néu trén). Hon nita, trong
qua trinh phan tng trung hoa, thich hop 1a thuc hién mot hodc ca hai qua trinh khudy va
tudn hoan huyén phu déc. Dac biét, tdc do khqu va tdc do tudn hoan cang cao, thi su
két tu cua silic oxit ngdm nudc cang ¢ thé dugc ngan chan, diéu nay la thuén lgi cho

viéc san xuat silic oxit ngdm nudc theo sang ché.

Budc lam dimg phan (mg trung hoa trong bude iv) dugce thuc hién bang cach

dimg viéc bd sung dung dich nude kiém silicat va tiép tuc bd sung timg giot chi axit vo
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co. Tét hon tiép tuc bd sung timg giot axit vo co duy nhét cho t6i khi dd pH ctia dung

dich phéan tmg (huyén phi ddc) nho hon 7.

Qua trinh loc va rra béng nude ddi véi silic oxit ngdm nude & bude v) ¢o thé
duogc thuc hién béng, vi duy, may €p loc hodc loai twong tu, hodc may €p loc cé ghﬁ:c
nang ép co thé duoc sir dung d8 thuc hién viéc rira bang nude va sau d6 co thé bd sung
may €p.

Budc vi) 1a budce séy kho trong d6 do Am duoc kiém soat dén mot tri sb xac dinh
trude. Phuong phép trong bude sdy kho khong bi gi6i han cu thé, va cu thé, c6 thé si
dung phuong phép sdy tinh, va phuong phép didu khién bing may sdy c6 ban san trén
thi trudng nhu may sdy quay nhanh, ngoai may sdy phun néu trén, c6 thé dwgc dua ra
lam vi du. Néu viéc tao hat ciling dugc thuc hién, ngoai viéc sdy kho bang phuong phép
bét ky trong sd cac phuong phép sdy kho nay, thi c6 thé bo qua viéc nén chit & bude
vii). Viéc tao hat ¢6 thé duogc thuc hién bang cach thiét 1ap mot cach thich hop cac diéu

kién theo phuong phap sdy kho.
Str dung chét phu gia

Sau khi rra béng nuoc, ¢ thé bd sung chét phu gia (nhom, chit hoat dong bé mat,
chét két ndi silan, hodc cac chét twong tw) vao trudce dé cai thién dic tinh gia cuong cao
su. Tuy nhién, vi silic oxit ngdm nudc theo sang ché d& dang dat duoc dic tinh gia cudong
cao ngay ca khi cac chat phu gia nay khong dugc bd sung vao, nén tt hon 1a b sung
cac chét phu gia vao thoi diém don cao su duoc md ta sau. Khi chét phu gia chic chin
dugc bd sung vao, vi du, phuong phép trong d6 nude dugce bd sung vao banh silic oxit
ngam nudce thu duge trong budce v) dé tai tao huyén phu dic va sau d6 chét phu gia dugc

bd sung vao va sdy kho biang may sdy phun hoic trrong tu c6 thé duoc dua ra 1am vi du.

Budc vii) 1a buéc nén chit silic oxit ngdm nudc thu duge trong budc siy kho.

Bing cach nén cht, thé tich 18 va cu tric ciia n6 ¢6 ban kinh tir 1,6 pm dén 62 pm
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(1600 dén 62000 nm) 6 thé duoc kiém soat. Nhu mé ta ¢ trén, mac dit ¢6 thé dugc kiém
soat chi duy nhit bang budc vi) néu trén, tdt hon 1a nén chit silic oxit ngdm nude da sy
kho theo quan diém v kiém soat 6n dinh dic tinh céu trac. Hon nita, viéc nén chit duoc
wu tién theo quan diém & chd, lugng con lai khi phan loai bang rdy c6 c& 16 12 200 pm
hoac 16n hon c6 thé béng 70% trong lugng hodc 16n hon va do ciing vién két co thé tir

5 dén 35 cN.

Déi v6i phwong phap nén cu thé, c6 thé sir dung may duc bang phuong phap lam
kho c6 ban san trén thi truong, nhung khoéng bi gidi han cu thé. C6 khoang ba loai
phuong phap nén chat, cu thé 1a duc tron, dic cudng birc va st dung nhiét dé duc. Theo

sang ché, dic biét wu tién st dung phuong phap duc cudng birc.

Phuong phap dic cudng burc con bao gdm phuong phép nén chat nhu truc nén,
truc déng banh va tao vién nén, phuong phap dic ép dun st dung vit, va cac phuong
phép tuong tu, va theo sang ché, dic biét wu tién st dung phuong phap duc hop nhét.
Mit khéac, may nén chit qua manh nhu may dép vién khong dugc uu tién vi cAu trac 16
cua silic oxit ngdm nudc co thé bi nén qua muc, do do co thé khong dat dugec muc dich

cua sang ché.

Trong treong hop may dac kiéu truc c6 ban san trén thi truong, bot silic oxit
ngam nude dugce ép va nén giira cac truc ép quay trong khi dugce tao ap sudt bang cach
quay vit cép liéu, va nén thanh dang tAm hoac dang hat. Céc truc ép co thé nhén, c6 ranh,
gon séng, v.v., va truc bét ky c6 thé dugc st dung theo sang ché. Trong truong hop bat
ky, hinh dang truc, tdc do, ap suét va tuong tu dugc diéu chinh dé dat duoc kich thude

18, kich thuéc hat va do cimg vién thich hop nhu mo ta & trén.

Cac phuong phép nhu tao hat va nén chat thuong dugc sir dung trong silic oxit
ngam nude dung cho chit don gia cuong cao su nham cai thién hon nita sy tao bui va

hiéu suat xtr Iy cua silic oxit ngdm nudc.
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Miic dii dién tich bé mat riéng BET cua silic oxit ngdm nudc theo sang ché 1a 230
m?/g hodc 16n hon, thé tich 15 1a 1000 nm hodc nhé hon (tir vi 18 dén 16 16n) it ¢6 kha
ning thay ddi ngay ca khi silic oxit ngdm nudc dugc tao hat hodc nén chat dudi cac diéu
kién nhét dinh dé co6 thé duy tri su gia cudng cao su tdt. Do d6, ngay ca khi nén hoic tao
hat trong diéu kién 6n dinh vira phai, chi c6 tac dung cai thién hiéu suét xir ly va ngéan

ngura tao ra bui, dac tinh gia cuong cao su khong bi giam xuong.
DPoOn cao su

Silicat ngdm nudc theo sang ché c6 thé dugc st dung lam chit don gia cudong cho
cac ché pham cao su khéc nhau, va viéc st dung ché phdm cao su khong chi bao gdm
16p xe ma con cac bd phan cong nghiép nhu diy dai. Ché pham cao su c6 thé st dung
(bao gdm) silicat ngdm nudc theo sang ché khong bi gi6i han cu thé, va c6 thé 1a ché
phim cao su bao gbm cao su tu nhién (natural rubber - NR) hodc duy nhét cao su tong
hop ¢6 gdc dien hodc hdn hgp cua ching. Vi du vé cao su tong hop bao gdm cao su
polyisopren tong hgp (polyisoprene rubber - IR), cao su butadien (butadiene rubber -
BR), cao su styren butadien (styrene butadiene rubber - SBR), cao su acrylonitril
butadien (acrylonitrile butadiene rubber - NBR), cao su butyl (butyl rubber - IIR) va cac

loai tuong tu.

Silic oxit ngdm nudce theo sang ché ¢6 thé dugce don voi mot lwong, vi du, tix 5
dén 100 phan trong lugng so véi 100 phan trong lwong clia cao su ty nhién va/hodc cao
su tdng hop c6 gdc dien. Tuy nhién, khoang nay khong nham dé gi6i han.

Céc chét phu gia dé don cao su

Trong ché pham cao su néu trén, cac chét phu gia khac nhau dugc st dung trong
ché phém cao su nhu hop chit nhom, chét két ndi silan, chét hoat dong bé mat va cac
chét twong ty c6 thé dugc bd sung vao (ngoai viéc dugc bd sung vao silic oxit ngdm

nuéce) theo yéu cau tai thoi diém don cao su.
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Khi silic oxit ngdm nudce theo sang ché dugc st dung trong cac ché pham cao su,
ngoai (chat phu gia) cao su néu trén, cac thanh phan don thuong dugc st dung trong
nganh cong nghiép cao su nhu mudi than, chat 1am mém (sap, dau), chat tc ché 140 hoa,
chat luu héa, chat ting toc luu hoa, va chat tuong tu ¢6 thé dugc tron thich hgp khi can
thiét. Ché pham cao su c6 thé dugc diéu ché bang mdy tron thwong mai nhu truc tron
hodc may tron Banbury bang cach st dung thanh phan cao su, silic oxit ngdm nudce, chét
két ndi silan néu trén, va mudi than, chat tron cao su néu trén, hodc cac chat twong ty
dugc don, néu can.

Ché pham cao su tron duge duc thanh hinh dang mong muon va sau d6 duoc luu
hoéa thanh cac san pham cao su khéc nhau.

Céac ché pham cao su chira silic oxit ngdm nudc theo sang che c6 thé dugc ing
dung thich hop cho céac san pham cao su nhu 16p xe, bang tai, ong meém, va cac san pham
tuong tur, va cac san pham cao su nhu 16p xe, bang tai, ong mém, va cac san pham tuong
tu s& 14 cac san pham tuyét voi vé cac dac tinh gia cudong, kha ndng chong mai mon cao,
va cac dic tinh twong tw. Ngoai ra, c6 thé thu dugc 16p hoi sir dung ché pham cao su
chira silic oxit ngdm nuéc theo sang ché bang cach st dung ché pham cao su néu trén
cho phan gai 10p, va ¢6 thé thu duoc 10p hoi tuyét voi vé déc tinh gia cuong va kha nang
chong mai mon cao cua phan gai 10p.

Vi du thwe hién sang che

Sang ché dugc md té cu thé hon trén co sé cac vi du. Tuy nhi€n, cac vi du nay
nham minh hoa cho sang ché, va sang ché khong bi giéi han béi cac vi du nay.
m X4c dinh céc tinh chat vat 1y cua silic oxit ngdm nudc

e Dién tich bé mat riéng BET (dién tich bé mat riéng N»)

Thiét bi do dién tich bé mat riéng hoan toan tu dong (Kiéu: Macsorb (R) HM
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model-1201; san xuit boi Mountec Corporation) dugc st dung dé do bang phwong phap

mot diém.
e Dién tich bé mit rieng CTAB

Viéc do duoc dua theo tiéu chuan JIS K 6430 (cac phuong phép thir nghiém silic
oxit cac thanh phan don cao su). Tuy nhién, dién tich mat cit ngang hip phu ctia cac

phan tir CTAB duoc tinh 12 35 A%
e Su phan bé 15 bing phuong phap nén thiy ngan 1 [ban kinh 15 1,9 dén 1000 nm]

Dung cu do do rong bang thily ngén (kiéu: PASCAL 440; san xuat boi
ThermoQuest) dugc st dung dé do sy phan bd 15 bing thiy ngan va thé tich 16 nim
trong khoang tir 100 kPa dén ap suat t6i da 400 MPa va ban kinh 18 nam trong khoang
tir 1,9 dén 6400 nm. Céc két qua do dugc phan tich bing phan mém kém theo, va thé

tich 18 tr 1,9 dén 100 nm (Vip-ie) dugc tinh toan.

e Su phan b 15 bang phwong phap nén thiry ngén 2 [ban kinh 15 1,6 dén 62 um (1600
dén 62000 nm)]

Dung cu do do rong bang thiy ngén (kiéu: PASCAL 140; san xuat boi
ThermoQuest) dugc st dung dé do su phan bd 16 bang thily ngan va thé tich 16 nim
trong khoang tir 10 kPa dén 400 kPa va ban kinh 15 ndm trong khoang tir 1600 dén 62000
nm (hodc 1,6 dén 62 pm). Thé tich 15 (chénh 1éch thé tich 18 do d§ tré) ciing dwgc do khi
ap suat duoc ting thém t6i 400 kPa va sau do duge giam xudng 10kPa. Silic oxit ngdm

nudce duc khudn khoang 1,5mm duge do.
e C0d hat

Str dung thiét bi do su phéan bd ¢ hat kiéu nhiéu xa laze (kiéu: Microtrac MT-
300011; dwoc san xudt béi Microtrac Bell), 50% tri s6 tich hop thé tich (tri s6 D50) va

90% trj s6 tir ddy (tri sb D90) trong phan bd ¢& hat duoc tinh toan. Mau dugc diéu ché
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bang cach phan tan 50 ml huyén phu dic silic oxit ngdm nude duge diéu chinh t&i 4%
trong luong bing nudc tinh khiét bing thiét bi ddng hoa siéu am (kiéu: Sonfier 250D;
duge san xuat boi BRANSON) c6 cong suit 140 W trong thoi gian 10 phut (nang lugng
twong duong khi dugce phén tan trong cao su). (Vi du 1 ciling do ¢& hat trude khi phan

tan bang thiét bi ddng hoa siéu 4m lam tham chiéu)
e Do do pH

Dua vao tiéu chuin JIS K 5101-17-2 (phuong phap thir nghiém chat mau), do pH
ctia huyén phit dic duge diéu chinh dén 4% bing nudc tinh khiét duoc do & tri s 6n
dinh ca tri s6 duoc chi dinh bang cach sir dung may do pH dién cuc thiy tinh thuong
mai (kiéu: F-53; san xuit bsi HORIBA, LTD., Ltd.).

e Dy din dién
4g silic oxit ngdm nude (105°C, nhiét thit thodt sau khi say kho trong 2 gio 1a 6%
hodc nhé hon) duge bd sung vao 50 ml nuée cit, tron k¥, va dun séi trong 5 phut. Sau
do, téng thé tich dugc diéu chinh thanh 100ml bé‘mg cach st dung nudc cit, loc ra, va
dich loc duge do bing may do do dan dién (kiéu: CM30R; san xuat bai Toa DKK).
e Do am

Su giam trong lugng sau khi sdy kho & 105°C trong 2 git duge xac dinh dya trén

tiéu chudn JIS K 5101-15-1 (Phuong phép thir nghiém chat mau).
e D clng vién két

D6 cung vién két theo tiéu chuan JIS K 6219-3 (mudi than cho nganh cong nghiép
cao su - cac dic tinh ciia mudi than dang vién két) dua trén phuong phap B, cac ray duoc
xép chéng 1én nhau theo thi tu ¢& 16 1,4 mm va c& 16 1,7 mm, cac mau duoc dit trén
rdy 1,7 mm, va l4c. Sau d6, 20 hat duoc tao vién trén ray 1,4 mm dugc do, va tri s6 trung

binh thu duoc 1a do cing ctia cac hat dugc tao vién.
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e Phan con lai trén ray

Dua trén viéc rdy thu cong cua phuong phép thir nghiém bang cach ray kho JIS
K 0069, rdy duoc nghiéng 20 do st dung ray ¢& 200 micron, va rdy duoc vd nhe bang

tay véi toc do 120 lan/phut va dugc tinh toan tr trong lugng con lai trén réy.

m Phuong phép diéu ché ché phim phdi ché cao su va cac phuong phép lién quan dé xac

dinh c4c tinh chét vat ly
e Phuong phéap diéu ché ché pham phdi tron 1

Mau dé thir nghiém cao su dugc diéu ché theo quy trinh tron sau day theo cong
thire phdi tréon duge néu trong bang 1. 100 phan theo trong lwong ciia NBR (cao su
acrylonitril butadien) c6 san trén thi truong duge boc xung quanh mdt truc hé ¢& 8 inso,
qua trinh nghién dugc tién hanh trong thoi gian 3 phut, va sau do, ché phim phéi tron A
duoc bd sung lién tiép vao trong thoi gian 35 phut. Sau khi mé chinh dugc lam ngudi &
nhiét d trong phong, 30 phan theo trong lwong cta silic oxit ngdm nudc cla ché phdm
phdi tron B lai dugc tron vira da bang truc ho 8 inso (20,32 cm) dé thu dugc ché pham

cao su khong Iuu hoa.
e X4c dinh ndng do bui

Khi silic oxit ngdm dugc tron vao mé chinh, may do bui ky thuét s6 (loai: LD-
5D; do Shibata Scientific Co. san xuét) duoc lép dat ¢ vi tri 30 cm ngay trén truc hé 8
inso, va bui duge do khi 30 phan trong lwong ciia silic oxit ngdm nude duge dua vao mé
chinh. Hé sé chuyén déi ndng do khdi lwong (tri s6 K, ndng do bui = tri s6 K x CPM)
duoc tinh toan tir ndng do bui trong ddi (CPM) dugc do bing may do bui ky thuat s6

va duge chuyén dbi thanh ndng do bui (g/m?).

Bang 1

Ché phim phéi tron Luong don Luuy
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Polyme Cao su acrylonitril butadien
NBR 100 )
(Nipol 1042, do Zeon Corporation san xuat)
Ché pham Axit (Tsubaki, do NOF Corporation san Xudt)
phéi tron A stearic .
Kém oxit Kém oxit (nhém 2, do Sakai Chemical
> Industry Co. san Xuét)
Chét tang N-xyclohexyl-2-benzothiazolylsulfenamit
tdc cao su 1,5 (SANCELER CZ, do Ouchi Shinko
1 Chemical Industrial Co., Ltd. sin xuat)
Chét ting Tetrametylthiuram disulfua
tdc cao su 1,5 (NOCCELER TT-P, do Ouchi Shinko
2 Chemical Industrial Co., Ltd. san xut)

B6t luu huynh ¢d 200 mesh
Luu huynh 0,7
(Tsurumi Chemical Co., Ltd.)

) N-phenyl-N'-isopropyl-p-phenylendiamin
Chat trc
) 1,5 (NOCRAC 810-NA, do Ouchi Shinko
ché 140 hoa )
Chemical Industrial Co., Ltd. san xuat)

Ché pham | Silic oxit
, 30
phoi trdn B | ngdm nude

5 Céc don vi trong bang 14 phr (phan theo khéi luong dua trén 100 phan theo khoi

lrong cua polyme).
e Phuong phap didu ché ché phim phdi tron 2

MaAu dé thir nghiém cao su dugc diéu ché theo quy trinh tron sau day theo cong

thirc phdi tréon dugc néu trong bang 2.

(i) Thiét bi tron Banbury thé tich 1,7L (dugc san xuét bsi Kobe Steel), 700g
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polyme duoc lam nhuyén trong thoi gian 30 gidy, va ché phdm phdi tron A trong bang 2
dugc bd sung vao do. Nhiét do tron tai thoi diém 14y ra dugce diéu chinh bang &p suat
dong va tdc do quay sao cho nhiét do la 140 dén 150°C, va duoc léy ra sau khi tron trong

5 phut.

(ii) Sau khi hop chét dugc 1am ngudi 6 nhiét do trong phong, ché pham phdi tron
B cua bang 2 dugc bd sung vao may tron Banbury 1,7L va tron trong 50 gidy (nhiét do
tai thoi diém 14y ra dugc hiéu chinh & 100°C hodc thép hon), va qua trinh tao 16p duge

thuc hién trong truc hé 8 inso (20,32 cm) dé thu dugc ché phdm cao su khong luu hoa.

Bang 2
Ché phdm phéi tron Luong don Luuy
Polyme Cao su styren-butadien
SBR 80 )
(SL-552, do JSR Corporation san xuét)
Cao su isopren
IR 20

(IR2200, do JSR Corporation san Xuét)

Ché pham |  Silic oxit

45
phéitron A | ngam nudc
Axit stearic 2,0 (Tsubaki, do NOF Corporation san Xudt)

o i Bis(trietoxysilylpropyl) tetrasulfua
Chat két noi | Co thé thay
(KBE-846, do Shin-Etsu Chemical Co.,

silan doi ,
Ltd. san xuat)
Ché pham Kém oxit (nhom 2, do Sakai Chemical
) Ké&m oxit 3,0 )
phoi tron B Industry Co. san xuat)
Chét tc ché N-phenyl-N'-isopropyl-p-
1,0
1320 hoa phenylendiamin
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(NOCRAC 810-NA, do Ouchi Shinko
Chemical Industrial Co., Ltd. san xuét)
) ) 1,3-diphenylguanidin
Chat tang toc
1,2 (SANCELER D, do Ouchi Shinko
caosu 1 ]
Chemical Industrial Co., Ltd. sdn xuat)
N-xyclohexyl-2-
Chét tang tbc benzothiazolylsulfenamit
1,5
cao su 2 (NOCCELER CZ, do Ouchi Shinko
Chemical Industrial Co., Ltd. san xuét)
Luu huynh Bot luu huynh ¢& 200 mesh (do Tsurumi
1,5 ]
Chemical Co., Ltd. san xuat)

5 Céc don vi trong bang 1a phr (phdn theo khéi lwong dva trén 100 phan theo khoi

lugng cta polyme).

% Luong chét két ni silan dugc trdn (c6 thé thay d6i) = dién tich bé mat riéng CTAB

x 0,029 - 0,185
e Cac phuong phép diéu ché ché phim phdi tron 1 va 2

Maic du phuong phap diéu ché ché phdm phéi tron 1 va 2 néi chung khong thé so
sanh dugc, nhung do bén co hoc (phan chung ctia ché phdm phdi ché) tai thoi diém don
1a yéu hon trong phuong phép diéu ché ché pham phdi tron 1 va su khac biét la dé dang
phén biét. Phuong phap didu ché ché phdm phdi tron 1 twong ddi gan véi ché pham phoi
tron dugc st dung trong cao su cong nghiép va cac loai twong tu, va phuong phap diéu
ché ché phdm phéi tron 2 gin voi ché pham phéi trén dugc sir dung trong phan gai ciia
16p xe. Vi cac tinh chét vat Iy ctia cao su khic nhau tury thudc vao ché pham phdi tron,
nén sang ché d tién hanh cic thtt nghiém tron twong ung dé xac nhan su thay doi vé

tinh chat vat 1y do su khac biét vé loai ché pham phéi tron.
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e Su luu hoa

Ché phém cao su chua luu hoa duoc dat trong khudén dac mau thi va duoce luu
hoa trong may ép luu hoa hoi (do Suetsugu Iron Works san xuét) & nhiét do 150°C dudi

ap suét 4,0 dén 18 MPa trong 10 dén 20 phut dé thu dugc cac mau thur.

Khuéon mau thir duge sir dung dé luu hoa 1a nhu sau.

. Khuén do d bén kéo (kiéu: MP-124NJKAC; do Dumbell san xuat)
+ Khuon do kha nang phan tan (kiéu: MPA-609AK; do Dumbell san Xuét)

- Khuén thir nghiém su mai mon (kiéu: MPL-309LAKC; do Dumbell san xuat)
e Danh gia kha nang phéan tan
Dua vao ti€u chuan ISO 11345, mat cit ngang cua mau thir sau khi luu héa duoc
do bang may Dispergrader 1000 (do OPTIGRADE Co. san xuét). Mirc d6 phan tan duoc
danh gid 12 tri s X. Tri s6 nay cang 16n thi do phan tén cang t6t, va viéc danh gia dugc
thuc hién theo bén giai doan A, B, C va D. Trong phuong phap didu ché ché pham phdi
tron 1, cac tri s6 X > 8,5 dugc x4c dinh 1a A, 8,0 dén 8,5 1a B, 7.5 dén 8,0 1a C, va nho
hon 7,5 1a D. Trong phuong phap diu ché ché pham phéi tron 2, cac tri s6 X > 8,0 dugc
xac dinh1a A, 7,5 dén 8,0 1a B, 7,0 dén 7,5 14 C, va nho hon 7,0 1a D. Trong ca hai truong
hop, tri s6 B hodc cao hon duoc coi la chép nhan duoc.
e Do bén kéo
JIS K 6252-1 (cao su duoc luu hoa va cao su déo nhiét - cach xac dinh do bén
kéo) dua vao phuong phap thu B, tAm cao su dugc luu hoa, dugc duc 16 thanh kiéu goc
(ma khong c6 khia) bing méy cét, may thir d bén kéo loai thwong mai (do Shimadzu
Corporation san xuat) kéo cho dén khi mu thir bj dtt, mtrc d6 duoc xéc dinh 1a do bén

kéo. Két qua do thu dugc bang chi sd trong truong hop vi du tham chiéu 1 12 100 (tham
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chiéu). Chi s6 cang cao thi do bén kéo cang cao, dugce danh gia theo 4 giai doan A, B, C
va D. Trong phuong phap diéu ché ché phdm phéi tron 1, khi do bén kéo dugce cai thién
15% hoic 16n hon so véi tieu chudn (chi sé 115 hodc 16n hon), do bén kéo 1a A, khi do
bén kéo duge cai thién 5 dén 10% (chi s6 105 dén 110) 1a B, khi d¢ bén kéo twong duong
v6i tidu chuan (chi 6 95 dén 105) 1a C, va khi do bén kéo bi kém di so véi tiéu chuén
(chi s6 nhé hon 95) 14 D. Trong phuong phép didu ché ché pham phdi tron 2, d6 bén kéo
tang 10% hogc 16n hon so véi tiéu chuan (chi s6 110 hodc 16n hon) dwoc xac dinh [a A,
ma tang 5 dén 10% (chi sé 105 dén 110) dwoc x4c dinh 1a B, so v6i tidu chuén (chi s6
95 dén 105) dwoc xéc dinh 1a C, va bi kém di so v6i tiéu chuan (chi s6 95 hodc nho hon)
duoc xac dinh 1a D. Trong ca hai truong hop, mirc B hodc cao hon duoc coi la chip nhan

duoc.
e Thir nghiém kha nang chong mai mon

Dua trén ti€u chudn JIS K 6264-2 (cao su duoc luu hoa va cao su déo nhiét - cach
xéc dinh kha niang chéng mai mon), cac két qua duge do bang may thir mai mon kiéu
Akron. MAu thir ¢6 dudng kinh ¢63,5mm, do day 12,7mm va 16 tim 12,7mm duoc thiét
dat, sau khi van hanh chay 1000 vong & goc nghiéng 15°, tai trong 27N, va tbc do quay
75 vong/phit cia mau thtt nghiém, thir nghiém 1000 vong quay trong cung diéu kién
duoc tién hanh va sau d6, do d¢ giam thé tich do mai mon. Két qua do thu dugc bang
chi s6 trong trudng hop vi du tham chiéu 112 100 (tham chiéu). Chi s6 cang cao thi kha
ning chdng mai mon cang cao, va viéc danh gia duoc thuc hién theo 4 giai doan A, B,
C va D. Trong phuong phap didu ché ché phdm phdi tron 1, khi kha ning chéng mai
modn duoc cai thién 20% hodc 16n hon so véi tiéu chuan (chi s6 120 hodc 16n hon), kha
ning chéng mai mon 1a A, khi kha nang chéng mai mon dugce cai thién 10 dén 20% (chi
s6 110 dén 120), kha nang chéng mai mon 1a B, khi kha nang chéng mai mon twong

duong véi tiéu chuén (chi s6 90 dén 110), kha nang chéng mai mon 1a C va khi kha nang
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chéng mai mon bi kém di so voi tiéu chuén (chi s6 90 hodc nho hon) kha ning chéng
mai mon 1a D. Trong phuong phap didu ché ché phdm phdi tron 2, trudng hop ma kha
ning chdng mai mon duge céi thién 30% hodc 16n hon so véi tiéu chudn (chi s6 130
hodc 16n hon) duoc xac dinh 1a A, truong hop ma kha nang chéng mai mon duoc céi
thién 10 dén 30% (chi s6 110 dén 130) duge xac dinh 1a B, trudng hop ma kha nang
chéng mai mon twong duong véi tiéu chuén (chi s6 90 dén 110) dugc x4c dinh 1a C, va
trudmg hop ma kha nang chéng mai mon bj kém di so véi tiéu chuan (chi s6 90 hosic nho
hon) duoc x4c dinh 1a D. Trong cé hai trudng hop, B hodc cao hon dugc coi la chép

nhan duoc.
Vidul

Silic oxit ngdm nudc duge tao ra va dugc danh gia thong qua cac budc tur i) dén
vii) sau. Cac budc tir 1) dén iv) dudi day duoc thuc hién trong dung cu chta bang thép
khong gi 240 lit duoc trang bi may khudy va bom tudn hoan dong thoi duy tri nhiét do
& 76°C trong khi lién tuc khudy va tudn hoan. Déi véi dung dich nude natri silicat duoc
mo ta duédi day, st dung natri silicat s6 3 c6 ndng d6 Si0, 14 12,8% khéi luong, ndng dod
NayO 1a 4,0% khéi luong, va ty 1€ mol SiO2/NazO 1a 3,2, va axit sulfuric ddm déc 95%

khdi luong dugce st dung lam axit sulfuric.

i) Dung dich nudc natri silicat duoc bd sung vao 80 lit nude 4m cho dén khi do
pH dat 11,5.

ii-1) 1,06 lit axit sulfuric dugc bd sung vao ting giot ddng thoi trong 35 phut véi
dung dich nuéc natri silicat ¢6 tdc do dong chay duoc diéu chinh dé duy tri do pH =
11,5.

ii-2) Sau do, viéc b6 sung dung dich nuéc natri silicat dugc dirng lai va chi duy

nhét axit sulfuric dugc bd sung vao timg giot cho dén khi d pH dat 11,0.

-20-



34932

ii-3) Dung dich nudc natri silicat va axit sulfuric dugc bd sung vao timg giot dong
thoi trong 15 phut voi cung tbc d6 dong chay nhu trong budc ii-1) trong khi duy tri do

pH & 11,0.

iii) Téc do dong chay ciia dung dich nude natri silicat va axit sulfuric duge diéu
chinh d& tb¢ d6 dong chay cta dung dich nude natri silicat va axit sulfuric 1a 43% doi
v6i cac bude ii-1) va ii-3), va duge bd sung ddng thoi timg giot trong vong 60 phit trong

khi duy tri do pH = 11,0.

iv) Viéc bo sung timg giot dung dich nudc natri silicat dugc dimg lai, va chi duy
nhét axit sulfuric duoc bd sung tirng giot vao dé 1am giam do pH, va khi do pH dat dén
3,0, viéc bd sung timg giot axit sulfuric cling dugc ding lai dé chim dut hoan toan phan

ung trung hoa, va thu duoc huyén phu dac silic oxit ngdm nudc.

V) Huyén phu dic silic oxit ngdm nuédc thu dugc duge loc béng may ép loc va

rira bang nude dé thu duge banh silic oxit ngdm nudc.

vi) Banh silic oxit ngdm nudc duoc tao huyén phu dic bing cach bd sung nuéc
dé c6 ham luong SiO2 1a 120 g/lit, va sau do duoc sdy kho bang may sdy phun (loai: loai
AN-40R: do Ashizawa Niloatomizer ché tao) sao cho dd 4m nhé hon 9%.

vii) Bot khé thu dugc duge tron va nén chat béng may nén truc lan (may nén truc
lan, kidu: Model FR125x40 dugc san xuat boi Turbo Industry Co., Ltd.) va bd cap liéu
truc vit kém theo dé dat duge sw nén cht silic oxit ngdm nuéc. Luu y rang cac diéu kién
dé tron va nén chit 1a tdc do cép liéu 11,3 kg/gio, khoang cach truc 1,05 mm, ap suét
nén 0,3 tAn/cm, va toc do truc 8 vong/phit.

Vidu2
Silic oxit ngdm nude duge tao ra va duge danh gia thong qua cic bude tir 1) dén

Vii) sau. Thiét bi, dung dich nudc natri silicat, axit sulfuric, va nhiét do dén budc 1) duogc
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thuc hién trong céc diéu kién twong tu nhu trong vi dy 1.

i) Dung dich nudc natri silicat dugc bd sung vao 80 lit nudc 4m cho dén khi do

pH dat 11,5.

ii-1) Sau do, duy nhét axit sulfuric dugc bd sung timg giot vao dé lam giam do

pH xudng 11,0.

ii-2) 0,76 lit axit sulfuric duoc bd sung vao ting giot ddng thoi trong 25 phut véi
dung dich nuée natri silicat c6 tbe do dong chay dugc diéu chinh dé duy tri d6 pH =

11,0.

iii-1) Péi v6i bude ii-2), toe do dong chay duge didu chinh dé toc do dong chay
cta dung dich nudc natri silicat va tbc do dong chdy cta axit sulfuric tré thanh 43%, va

ddng thoi bd sung timg giot trong 25 phut trong khi duy tri d6 pH = 11,0.

ii-3) Dung dich nudc natri silicat va axit sulfuric dugc bd sung vao ting giot dong
thoi trong 20 phit v6i cung tdc d6 dong chay nhu trong budce ii-2) trong khi duy tri do
pH & 11,0.

11-2) Tiép theo, trong khi duy tri 46 pH ¢ 11,0, dung dich nuéc natri silicat va axit
sulfuric dugc bd sung vao timg giot dong thoi trong 40 phut véi cing tbc do dong chay
nhu trong budc ii-1).

Sau do, cac bude tir iv) dén vi) duoc thyc hién trong céc diéu kién twong ty nhu
trong vi du 1.

vii) Ngoai trir viéc luong cAp nguyén liéu bot khd thu duoc trong bude vi) dugc
tang 1én 11,5kg/gio, silic oxit ngdm nudc dugc nén chit thu duoc bang cach nén trong

cac diéu kién twong tw nhu trong vi du 1.
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Vidu3

Silic oxit ngdm nuée dugc tao ra va duge danh gia thong qua cac bude tir i) dén
vii) sau. Thiét bi, dung dich nudce natri silicat, axit sulfuric, va cac bude dén budc 1)
dugc thuc hién trong céc diéu kién twong tu nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhiét do

duoc hiéu chinh & 81°C.

i) Dung dich nudc natri silicat duoc bd sung vao 80 lit nudce 4m cho dén khi do

pH dat 11,5.

ii-1) 0,61 lit axit sulfuric dugc bd sung vao timg giot dong thoi trong 20 phut véi
dung dich nuée natri silicat ¢6 tbe do dong chay dugc diéu chinh dé duy tri do pH =

11,5,

ii-2) Sau d6, viéc bd sung dung dich nude natri silicat duwoc dimg lai va chi duy

nhét axit sulfuric dugc bd sung vao ting giot cho dén khi d6 pH dat 11,0.

ii-3) Dung dich nudc natri silicat va axit sulfuric dugc bd sung vao timng giot dong
thoi trong 30 phuat vé1 cung tdc @6 dong chay nhu trong budc ii-1) trong khi duy tri do

pH & 11,0.

iii) Téc d6 dong chay cua dung dich nudc natri silicat va axit sulfuric duge diéu
chinh dé téc do dong chay cta dung dich nudc natri silicat va axit sulfuric 1a 43% déi
v6i cac bude ii-1) va ii-3), va duoc bd sung ddng thoi timg giot trong vong 60 phit trong

khi duy tri do pH = 11,0.

Sau dd, cac budc tir iv) dén vi) dugc thuc hién trong cac diéu kién tuong tu nhu
trong vi du 1.

vii) Ngoai trir viéc lugng cip nguyén liéu bot kho thu duoc trong bude vi) duge
tang 1én 13,2kg/gio, silic oxit ngdm nudc dugce nén chat thu duge bing cach nén trong

cac diéu kién tuong tw nhu trong vi du 1.
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Vidu4

Silic oxit ngdm nudc dugc tao ra va dugce danh gia thong qua cac bude tur 1) dén
vii) sau. Thiét bi, dung dich nudc natri silicat, va axit sulfuric duoc thuc hién trong cac

diéu kién twong tu nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhiét do dugc hi¢u chinh & 85°C.

i) Dung dich nudc natri silicat dugc bd sung vao 80 lit nudce 4m cho dén khi do

pH dat 11,7.

ii-1) Sau d6, duy nhét axit sulfuric dugc bd sung timg giot vao dé 1am giam do

pH xudng 11,0.

ii-2) 1,52 lit axit sulfuric dugc bd sung vao ting giot ddng thoi trong 50 phit véi
dung dich nuéc natri silicat c¢6 tbe do dong chay duge didu chinh dé duy tri do pH =
11,0.

iii) Téc do dong chay duoc diéu chinh dé téc do dong chay cua dung dich nude
natri silicat va tbc d6 dong chay cua axit sulfuric try thanh 43% déi v6i budc ii-2), va
ddng thoi bd sung timg giot trong 60 phit trong khi duy tri d6 pH = 11,0.

Sau d6, cac budc tir iv) dén vi) duoc thuc hién trong céc diéu kién tuong tu nhu
trong vi du 1.

vii) Ngoai trtr viéc luong cAp nguyén liéu bot khd thu dugc trong bude vi) dugc
tang 1én 11,6kg/gid, silic oxit ngdm nudc dugc nén chat thu duoc bang cach nén trong
cac diéu kién tuong tr nhu trong vi du 1.

Vidu5

Silic oxit ngdm nudc duge tao ra va duge danh gia thong qua cac budce tur i) dén

vii) sau. Ngoai trir vi€c nhi¢t do duoc hi¢u chinh ¢ 87°C, thiét bi, dung dich nudc natri

silicat, va axit sulfuric dugc thuc hién trong cac diéu kién twong ty nhu trong vi du 1.
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i) Dung dich nudc natri silicat duogc bd sung vao 80 lit nuée 4m cho dén khi do

pH dat 11.6.

ii-1) 1,06 lit axit sulfuric duoc bd sung vao timg giot ddng thoi trong 35 phit véi
dung dich nu6c natri silicat ¢6 téc do dong chay duge diéu chinh dé duy tri do pH =

11,5.

ii-2) Sau do6, viéc bd sung dung dich nudc natri silicat dugc dung lai va chi duy

nhat axit sulfuric duoc bd sung vao ting giot cho dén khi do pH dat 11,0.

ii-3) Dung dich nuGe natri silicat va axit sulfuric dugc b sung vao timg giot dong
thoi trong 15 phut v6i cung tdc d6 dong chay nhu trong budc ii-1) trong khi duy tri do

pH & 11,0.

iii) Téc do dong chay ciia dung dich nude natri silicat va axit sulfuric dugc diéu
chinh dé tbc d6 dong chay ciia dung dich nudc natri silicat va axit sulfuric 1a 43% doi
v6i cac budc ii-1) va ii-3), va dugce bd sung ddng thoi ting giot trong vong 60 phut trong
khi duy tri d6 pH = 11,0.

Sau do, cac budc tir iv) dén vi) dugc thuc hién trong cac diéu kién tuong tu nhu
trong vi du 1.

vii) Ngoai trir viéc lugng cap nguyén liéu bot khd thu duge trong budce vi) duoc
tang 1én 11,7kg/gi0, silic oxit ngdm nudc duoc nén chat thu duogc bang cach nén trong
cac diéu kién twong tu nhu trong vi du 1.

Vi du tham chiéu 1

Nipsil KQ (do Tosoh-Silica san xuat) duge sir dung lam vi du vé silic oxit ngdm
nude, c6 dién tich bé mit riéng BET 1a 220 m?/g hodc 16n hon va c6 ban san trén thi
truong dudi dang silic oxit ngdm nudc dung cho chéat don gia cuong cao su. Cac tinh

chat vat Iy cia hop chat cao su, nhu d§ bén chong mai mon va do bén kéo, dugc danh
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gi4 bing chi s sit dung céc tinh chét vét ly cta Nipsil KQ lam tham chiéu (100).
Vi du so sanh 1

Banh silic oxit dugc san xudt theo cong thirc phdi tron twong tu nhu phwong phép
duoc mo ta trong vi du 5 ctia JP-A-2017-514773 (tai li€u sang ché 1), dé thu duoc silic

oxit ngdm nudc ¢ dang hat gan nhu hinh ciu c6 dién tich bé mat riéng BET 12 250 m*/g.

Thiét bi twong tu (thiét bi phan mg) nhu trong vi du 1 dugc st dung dé san xuit,
va viéc trung hoa silic oxit ngdm nudc duoc didu ché vé6i luong bang 1/11 cua lugng
trong vi du 5 trong JP-A-2017-514773, va sau khi banh silic oxit thu dugc bang cach
loc bang may ép loc, dung dich dugc sdy kho sao cho do 4m nho hon 9% theo quy trinh
trong bude vi) ctia vi du 1, ngoai trir mot lwong xac dinh truéc clia dung dich natri
aluminat va dung dich trung hoa duoc bd sung vao. Tuy nhién, thao tac trong budc vii)
cua vi du 1 khdng dugc thuc hién theo phuong phép trong tai liéu da biét 1.

Vi du so sanh 2

Str dung cliing mdt binh phéan tng nhu trong vi du 1, silic oxit ngdm nudc duge
san xut theo cong thurc phéi tron twong tw nhu trong vi du 2 cua JP-A-2012-17440, sau
d6 nén silic oxit ngdm nudc trong cac diéu kién twong tu nhu trong budc vii) cta vi du
4 dé thu duge silic oxit ngdm nudc duge nén chit. Qua trinh sén xuit duoc thuc hién
v6i luong gép 1,3 l4n so vé6i luong trong vi du san xuét 2 ctiia JP-A-2012-17440.

Trong cac phuong phap san xudt ctia cac vi du so sanh 1 va 2, khong c6 budce nao
twong tng v6i budc iii) cia cac vi du tir 1 dén 5. Ngoai ra, trong cac phuong phéap san
xudt cua vi du so sanh 1, khong c6 budc nao twong tmg v6i budc vii) cua cac vi du tir 1
dén 5.

m M ta cac két qua

FIG. 1 thé hién gian dd phan bd c& hat bao gdm ty 1¢ thé tich tich liiy cua silic
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oxit ngdm nuéc thu dugc trong vi du 1 va dugc didu chinh t&i huyén phu dic silic oxit
ngam nude 4% trong lugng, trude va sau khi phén tan trong thoi gian 10 phut bang thiét

bi dong hoéa siéu am c6 cong sudt 140 W.

Céc FIG. 2 va 3 thé hién cac gian dd phéan bd 16 bao gdm thé tich 16 tich ity cta
phuong phéap nén thiy ngan 1 (khoang dor = 1,9 dén 6400 nm) va phuong phép nén
thuy ngan 2 (khoang dor = 1,6 dén 62 pm [1600 dén 62000 nm]) thu duoc trong vi du

1.

T c4c hinh vé va dir liéu do duoc nay, thé tich 16 nam trong khoang tir 100 dén
1000 nm theo phuong phap nén thuy ngan, thé tich 16 ndm trong khoang tur 1,6 dén 62
um (1600 dén 62000 nm) theo phuong phap nén thily ngéan va sy chénh léch thé tich 18
do d6 tré, tuc 13, thé tich 16 khi ap suat duoc gia ting va sau d6 dugc giam ap luc, thu
dugc.

m Mo ta cac két qua (bang)

Céc tinh chét vat ly cua silic oxit ngdm nudc trong cac vi du 1 dén 5 va cac vi du
so sanh 1 dén 2 dugc thé hién trong bang 3, va cac két qua thir nghiém don cao su dugc
thé hién trong bang 4.

Béang 3-1

Céc dic tinh silic oxit ngdm nudc trong cac vi du
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bang thiét bi

hon

Tét hon Vi du
la 1 2 3 4 5
Ham luong 4m % Nho hon
40 | 3,5 | 41 | 36| 43
9%
Do pH (huyén
5-8 6,0 | 56 | 6,2 | 6,0 6.4
phit 4%)
Do dan dién uS/cm 1000
45 82 64 45 40
Nho hon
Dién tich bé mat | m?%g
230-350 | 322 | 293 | 277 | 256 | 241
g riéng BET
S | Thétich1d xbp
S A
=4 thuy ngén
<
00> .
% Theé tich phia ap
o cm’/g | 1,40-2,00 | 1,64 | 1,74 | 1,71 | 1,82 | 1,69
g luc cao ’
§ [Vip-ng]
g' r:1,9 - 100 nm
= Thé tich 16 x0p
=
=
& thiy ngan
Thé tich phia
cm’/g | 0,50-1,00 | 0,51 | 0,66 | 0,62 | 0,74 | 0,87
ap luc trung
binh r:100 -
1000 nm
Puong kinh hat 3,0 um
dugc phén tan D50 hodc nho | 0,18 | 0,43 | 0,25 | 2,80 | 0,26
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ddng hoa siéu 10,0 um
am sau thoi D90 hodacnhd | 2,96 | 8,98 | 2,81 | 6,92 | 834

gian 10 phut hon

Thé tich 13 x6p | cm¥/g | 0,18-0,80 | 0,31 | 0,26 | 0,18 | 0,43 | 0,24

thuy ngén
Thé tich phia
ap luc thap Potré | 0,07 hoidc
0,11 | 0,11 | 0,10 [ 0,18 | 0,12
r:1,6-62 pm cm’/g | 16n hon
(1600 - 62000

nm)

Dién tich b& mat | m?%g
200-350 | 273 | 247 | 238 | 243 | 205

rieng CTAB
Do g cta vién
) cN 5-35 11 19 | 32 18 20
ket
Phan con lai trén 70 hoac
% 80 85 90 | 90 85
ray 16n hon

Bang 3-2

Céc tinh chat vat Iy cta silic oxit ngdm nudc trong cac vi du tham chicu va vi dy

so sanh

CNM: Khéng thé do dugc

Tt hon Vi du
Vi du so sanh

la tham
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chiéu
1 1 2
Ham luong 4m % Nhé hon
6,0 4,6 58
9%
Po pH 5-8 6,1 6,6 59
b6 dan dién uS/cm 1000
146 408 217
Nhé hon
Dién tich bé mit m%/g
230-350 222 250 262
riéng BET
%Q Thé tich 16 x6p
:g: thuy ngéan
o
S. | Thétichphiadp | cm¥g | 1,40-2,00 1,65 1,59 1,44
<
-E: /(
pa sult cao [Vup-Hg]
£ | r1,9-100 nm
(::5 Thé tich 16 xp
Z
- thuy ngan
=i Thé tich phia
=
§~ ap suét trung cm®/g 0,50-1,00 0,55 0,34 0,41
binh
r:100 - 1000
nm
Puong kinh hat | D30 3,0 um
duoc phﬁn tan hoac nho 7,89 13,8 3,25
bang thiét bi hon
dong hoa siéu D90 10,0 pm 25,9 24,6 11,6
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am sau thoi hodc nho
gian 10 phut hon
Thé tich 18 xbp | cm?/g | 0,18-0,80 1,63 1,53 1,06
thuy ngén
Thé tich phia
ap luc thép Do tré 0,07 hoac
0,40 0,44 0,31
r:1,6 - 62 um cm®/g 16n hon
(1600 - 62000)
nm)
Dién tich bé mat m?/g
200-350 205 250 191
riéng CTAB
D0 tng cia vién
) cN 5-35 CNM CNM 24
ket
Phan con lai trén 70 hodc
% 0 0 95
ray 16m hon

Bang 4
Céc két qua cia thir nghiém hdn hop cao su bang phuong phap diéu ché ché pham
phéi ché 1 (phuong phép FP 1) va phuwong phap didu ché ché pham phéi ché 2 (phwong

phéap FP 2)
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Vidu

A:nho hon 1,5

‘ B: 1,5-3.,0
Nong do bui
mg/m?® | C: 3,0-4,5

I d4 deyd Suonyq

D: 4,5 hoac 16n

hon

1,0

1,3

1,6

1,2

1,5

A: 8,5 hoac 16n
Danh gia kha | hon

Tri s6
nang phan tan B: 8.0-8,5
C:7,5-8,0

D: nhé hon 7,5

8,7

8.3

8,4

8.5

8,7

A: 115 hoac
Do bén chdng 16n hon
xé rach Chisé | B: 105-115
C: 95-105
D: nhé hon 95

121

121

119

116

112

A: 120 hoac

. ) 16n hon
D0 bén chong )
Chiso | B: 110-120

mai mon
C:90-110

D: nhé hon 90

129

124

114

119

116

| A: 8,0 hodc 16n
Panh giakhd  Trisd
hon
nang phan tan X

deyd Suonyyg

B:7,5-8,0

8.3

8.0

7,9

&1

8.3
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C:7,0-7,5

D: nhé hon 7,0

A: 110 hoac

. ] 16n hon
D0 bén chong ] 110 109 109 | 113 | 106
Chiso | B: 105-110

xé rach A B B A B
C: 95-105

D: nhoé hon 95

A: 130 hodc

. ) 16n hon :
D06 bén chong ) 169 145 135 | 128 | 119
Chiso | B:110-130

mai mon A A A B B
C:90-110

D: nh6 hon 90
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Vidu
| Viduso sanh
tham chicu
1 1 2
A:nho hon 1,5
. B1.5-3,0
Nong do bui 1,2 4.4 0.8
mg/m’> | C: 3,0-4,5
A C A
D: 4,5 hoac 16n
hon
A: 8,5 hoac 16n
banh gia kha hon
. 7,7 6,7 7,8
ning phan tan  Triso X | B: 8,0-8,5
C D C
C:7,5-8,0
p—U
=
§ D: nhé hon 7.5
qa
= A: 115 hodc
%\
= Do bén chong 16n hon
- ) 100 107 93
x¢é rach Chiso |B:105-115
C B D
C: 95-105
D: nh6 hon 95
A: 120 hoac
16n hon
D6 bén chong | B:110-120 100 45 65
Chi so
mai mon C:90-110 C D D
D: nh6 hon 90
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A: 8,0 hoiac 16n
Danh gia kha hon
] 7,4 7,4 7.4
nang phan tan  Triso X | B: 7,5-8,0
C C C
C:7,0-7,5
D: nhé hon 7,0
A: 110 hoac
| D¢ bén chong 16n hon
8 ) 100 98 94
& xé rach Chiso |B:105-110
= C C D
ke C:95-105
- \
- D: nho hon 95
A: 130 hoac
. ) 16n hon
Do bén chong ) 100 77 76
Chiso | B:110-130
mai mon C D D
C:90-110
D: nh6 hon 90

m Thao luan (mo ta)

Silic oxit ngdm nudc cia cac vi du trong bang 3-1 tat ca déu c6 D50 bang 3,0 pm
hozc nhé hon va D90 bang 10,0 um hodc nhé hon.

Khi danh gi4 kha nang chéng mai mon va do bén kéo trong bang 4, ca hai phuong
phap didu ché hop chét 1 va 2 du cho thdy hiéu qué cai thién déng ké so v6i vi du so
sanh.

Pic biét, hidu qua cai thién cua kha nang chéng mai mon 14 dang chu ¥, va dong

thoi, ngoai viéc cai thién dic tinh gia cuong, bot it lang dong hon va hiéu suat xir 1y
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cling dugc giit.

Vi du tham khao 1 1a silic oxit ngdm nudc c6 ban trén thi truong cd néng do bui
thap va kha ning gia cong t6t, mac du do cung vién két khong thé do duoc do trang thai

hat cua cac hat min. (Ti€u chuén danh gia cac tinh chét vat 1y ctia cao su)

Trong vi du so sanh 1, dién tich bé mit riéng BET 16n hon hoac bang 230 m%/g
nhung D50 14 13,8 um va D90 1a 24,6 pm. Méc du c6 kha nang ndéng d6 bui va cic tinh
chét tuong tu co thé duoc cai thién bé‘mg cach thuc hién viéc nén chit, nhung kha nang
phan tan trong cao su va dic tinh gia cuong duoc du kién 12 s& giam hon nita, va do do,

cac tinh chat vat 1y cta cao su duge danh gia ma khong can thuc hién viéc nén chat.

Vi du so sanh 2 ¢6 D50 1a 3,25 um va D90 1a 11,6 um, do do6, khong chic réng,
su gia cudng cao su (dac biét 1a kha nang chéng mai mon) c6 thé duoc cai thién mot

cach dang ké.

Tém lai, vi silic oxit ngdm nude trong cac vi du tir 1 dén 5 co dién tich bé mat
riéng cao va D50 14 3,0 um hodc nhd hon va D90 1a 10,0 pm hodc nhé hon, nén kha
nang chéng mai mon cao va do bén chéng xé rach cao co thé dat duge khi dugc tron vao
trong cao su. Ngoai ra, no c¢6 dac diém la dé& phén tan ngay ca khi n6 dugc nén chat, va
c4n phai hiéu rang, né 1a mot loai silic oxit ngdm nudc tuyét voi c6 kha néng gia cong
duoc cai thién. Cu thé, vi du 1, trée khi phan tan bang thiét bi dong hoa siéu am, D50
12 50 pm hodc 16n hon va D90 1a 80 um hodc 16n hon, nhung khi phén tan bang thiét bi
dong héa siéu 4m (twong Umg v6i nang lugng trong khi tron cao su), né duoc phan tan
nhé t¢i mie D50 12 0,18 wm va D90 1a 2,96 um va hiu qua cia sy cai thien kha nang
chéng mai mon 14 dang ké.

Nhu di giai thich & trén, silic oxit ngdm nuéc theo sang ché c6 dién tich bé mat
riéng BET nam trong khoang tir 230 dén 350 m*g nhung D50 1a 3,0 pm hodc nho hon

va D90 1a 10,0 um hoéc nhé hon. Do do, nd ¢o thé dugc don vao cao su véi hiéu suét
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xur ly duoc cai thién, va khi duge don vao, no ¢ thé duoc phén tan tdt va co thé thu
duoc cac dac tinh gia cuong cao (ddc biét 1a kha nang chéng mai mon).

Do do, ¢6 thé tao ra silic oxit ngdm nuéc c6 cac dic tinh gia cudng cao su tuyét
voi, dic biét 1a kha ning chéng mai mon, trong d6 cac ddc tinh gia cuong cao su duoc
bd sung bé‘mg cach cai thién hiéu suét xir 1y khi dugc don vao cao su, tao ra dién tich bé
mat riéng BET nam trong khoéng xac dinh trudc, va cai thién kha nang phén tan cua
silic oxit ngdm nudc vao cao su.

Kha ning 4ap dung cong nghiép

Sang ché 1a hiru ich trong linh vuc k¥ thuét lién quan dén silic oxit ngdm nudc.
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YEU CAU BAO HOQ
1. Silic oxit ngdm nudc dung cho chét don gia cuong cao su khac biét ¢ chd,
dién tich bé mit rieng BET nim trong khoang tir 230 dén 350 m%/g;

duong kinh hat trung binh theo thé tich (D50) dugc do bang phuong phép nhiéu
xa laze sau khi phan tan 50 ml huyén phu dic silic oxit ngdm nudc dugc diéu chinh t&i
4% trong luong bang thiét bi dong hoa siéu 4m c6 cong suit 140 W trong thoi gian 10

phut 1a 3,0 pm hodc nhé hon; va
10% luong hat phia trén (D90) trong phan bd ¢& hat 1a 10,0 pm hodc nhé hon.

2. Silic oxit ngdm nudc theo diém 1, trong do6 thé tich 16 c6 ban kinh 10 nam trong khoang
tir 1,9 dén 100 nm dugc do bang phuong phap nén thiiy ngan nim trong khoang tir 1,40
dén 2,00 cm®/g.

3. Silic oxit ngdm nuéc theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 2, trong do thé tich
156 ¢6 ban kinh 16 nam trong khoang tir 100 nm dén 1000 nm khi dwgc do bang phuong

phéap nén thuy ngan nim trong khoang tir 0,50 dén 1,00 cm®/g.

4. Silic oxit ngdm nuéc theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 3, trong d6 thé tich
15 ¢6 béan kinh 18 nam trong khoang tir 1,6 dén 62 um duoc do bang phuong phip nén
thlly ngan nam trong khoang tur 0,18 dén 0,80 cm®/g, va su chénh 1éch thé tich 16 do d6
tr& ndm trong khoang tir 10 dén 400 kPa dugc do bang phuong phap nén thiy ngan 12

0,07 cm®/g hoac 16n hon.

5. Silic oxit ngdm nudc theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 4, trong d6 luong
con lai khi dwoc phan loai bang ray c6 ¢& 16 200 um 1a 70% theo khéi luong hoic 16n
hon so véi tong s6 va do cting vién két nam trong khoang tir 5 dén 35 cN.

6. Silic oxit ngdm nudc theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6 dién

tich b& mit rieng CATB nim trong khoang tir 200 dén 350 m%/g.
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7. Silic oxit ngdm nudc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 do pH
ctia huyén phu dic 4% trong lugng nam trong khoang tir 5 dén 8, do dan dién cua dich
loc ctia huyén phu dic 1a nhé hon 1000 pS/cm, va ham luong 4m 12 nhé hon 9%.

8. Silic oxit ngdm nudce theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 7, trong do silic oxit

ngam nudc 1a khoi dugce nén.
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Fig. 2
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Fig. Su phéan bd ¢ 10 cta vi du 1 tai 10kPa-400MPa (Hg)
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