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Linh vire ki thuat dwoe dé cip

Sang ché @& cap dén quy trinh san xuit ché phim cao su.
Tinh trang k¥ thuit ciia sing ché

Trong nhitng nim gan déy, da c6 cac k§ thuat da biét dé cai thién cac loai do bén
clia ché phém cao su nhu do bén kéo béng cach thém vt liéu duoc san xuit bsi cac soi1
céy phan hity dén ¢& nano, dugc goi 1a cac soi nano xenluloza, thanh ché pham cao su.

Vi duy, PTL 1 boc 16 mé cao su/soi ngén chinh thu dugc béng cach khuéy cac soi
xenluloza ngén ¢6 dudng kinh trung binh nhoé hon 0,5 um v6i nhya cao su. Tai liéu nay
md ta rang cac soi ngin c6 thé duge phan tdn mot cach dong nhit trong cao su bang
céch 1am phén tdn c4c sgi ngan c6 sgi nho ¢6 dudng kinh soi trung binh nhé hon 0,5 pm
trong nudc trude va trdn né véi nhua cao su va lam kho hdn hop va ché phdm cao su
thé hién su can béng tbt gitta sy gia cudong cua cao su va do chiu méi ¢ thé thu duge
bang cach str dung mé cao su/soi ngan chinh nay.

Tuy nhién, lam lugng chét ran trong dich phén tan chira nudc ciia cc sgi nano
xenluloza trong phwong phap nay 14 thap dén mirc vai phan trim hodc nhd hon sao cho
néu dich phén tan nay dugc thém vao nhua cao su, ham lugng chét rdn téng cua hdén hop
thu duoc 1a qua thap dé sir dung.

Mit khéc, chét ran thu dugc bang cach 1am kho sgi nano xenluloza phén tan trong
nude 14 da biét. Tuy nhién, cac soi nano xenluloza khi kho 1a khong phan tan lai trong
nuée di. Vai phuong phap dé phén tan lai cac soi nano xenluloza rin kho trong nude da
duoc d& xut, bao gdbm lam dong kho, 1am kho diém toi han, thay thé nuée bang dung
moi hitu co sau d6 lam kho, cling nhu trdn céc soi nano xenluloza véi polyme hoa tan
trong nudc va 1am kho hdn hop (PTL 2), nhung PTL 2 khéng mé ta viéc thém cac chat
ran khé vao ché phim cao su.

Tai ligu trich dan

Tai liéu sang ché

PTL 1: JPA 2006-206864

Tai liéu sang ché 2: Cong bd don quéc té s6 2015/107995
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Ban chit ky thudt ciia sang ché

Vén dé k¥ thuat

Do d6, muc dich cia sang ché 1a dé xuat quy trinh san xuit ché phdm cao su v6i ham
lwong rin twong dbi cao trong d6 su gia cudng duge cai thién dén mirc du bang cach
thém cac soi nano xenluloza.

Giai phéap cho van dé

Sang ché dé xuét:

(1) Quy trinh san xuét ché phim cao su chtra cac soi nano xenluloza, bao gdm budc tron
chat ran kho chira cac soi nano xenluloza v6i dich phan tan chtra nu6e chitra thanh phén
cao su.

(2) Quy trinh san xuit ché phim cao su theo muc (1), trong dé con bao gdm budc tao
chat ran kho6 bang cach loai bo méi truomg phan tan khoi dich phén tan cua cac sgi nano
xenluloza.

(3) Quy trinh san xuét ché phém cao su theo muc (1), trong d6 chét ran khé chira cac soi
nano xenluloza chira 5 dén 50 % theo khéi lwong polyme hoa tan trong nudc dua trén
chét ran kho cua céc sgi nano xenluloza.

(4) Quy trinh san xu4t ché phdm cao su theo muc (1) hodc (3), trong d6 chét ran kho
chira cac soi nano xenluloza thu dugc bing cach loai bd méi truong phan tan khoi dich
phan tan chira cac soi nano xenluloza va polyme hoa tan trong nuéc st dung may sy
kiéu tréng.

(5) Quy trinh san xudt ché pham cao su theo muc bat ky trong sd cac muc (1), (3) hoic
(4), trong d6 chat ran khé chira cac soi nano xenluloza thu duoc bang cach diéu chinh
do pH cua dich phéan tan chita cac s¢i nano xenluloza va polyme hoa tan trong nuéc ¢ 9
dén 11 va sau d6 loai bé moéi truomg phén tan.

(6) Quy trinh san xut ché phdm cao su theo muc (2), trong d6 dich phan tan ctia cac soi
nano xenluloza chtra 5 dén 50 % theo khéi lvong polyme hoa tan trong nudc dua trén
lwong chit ran kho cta cac soi nano xenluloza.

(7) Quy trinh san xuat ché pham cao su theo muc (2) hoic (6), trong d6 dich phén tan
clia cac soi nano xenluloza chira polyme hoa tan trong nudc, va budc san xuit bao gdm

loai bé moi trudng phan tan khoéi dich phén tan chira cac sgi nano xenluloza va polyme
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hoa tan trong nudce sit dung may sy kiéu trong.
(8) Quy trinh san xuét ché phim cao su theo muc bat ky trong s6 cac muc tir (2), (6)
hodc (7), trong d6 dich phan tan ctia cac soi nano xenluloza chira polyme hoa tan trong
nude va bude san xuét bao g@)m diéu chinh do pH ctia dich phén tan chira cac sgi nano
xenluloza va polyme hoa tan trong nudc & 9 dén 11 va sau d6 loai bé méi trudng phan
tan.
(9) Quy trinh san xuat ché pham cao su theo muc bét ky trong sé cac muc tir (1) dén (8),
trong d6 cac sgi nano xenluloza c6 ham luong nhém carboxyl 1a 0,6 dén 2,0 mmol/g
trén khéi lwong kho cia cac sgi nano xenluloza.
(10) Quy trinh san xuat ché phim cao su theo muc bét ky trong sé cac muc tir (1) dén
(8), trong d6 cac sgi nano xenluloza c6 murc thé carboxymetyl 1a 0,01 dén 0,50 trén don
vi glucoza cua céc sgi nano xenluloza.
(11) Quy trinh san xuit ché phdm cao su theo muc bét ky trong s6 cac muc tir (1) dén
(8), trong d6 cac s¢i nano xenluloza c6 mirc thé cation 13 0,01 dén 0,40 trén don vi
glucoza cua céc s¢i nano xenluloza.
(12) Quy trinh san xuét ché phdm cao su theo muc bat ky trong sd cac muc tir (3) dén
(11), trong d6 polyme hoa tan trong nuée 1a carboxymetyl xenluloza hodc mudi ctia no.
Hiéu qua ciia sang ché
[0009] Theo sang ché, c6 thé dé xuét ché phdm cao su & ham lwong chét ran tuvong dbi
cao trong d6 do bén kéo dugc cai thién bang cach ting cudng thém kha ning phan tan
cua cac soi nano xenluloza.
MO ta chi tiét sang ché

Nhu dugce sir dung trong bdn md ta nay, thudt ngir “X dén Y” c6 nghia 1a bao
gém hai ddu cubi X va Y. Thuat nglt “X hodc Y c6 nghi la mot trong s6 X hoic Y, hodc
ca hai.
<Cac soi nano xenluloza>

Nhu duoc st dung trong ban mo ta nay, thuat ngit “cac soi nano xenluloza” dé
cap dén cac soi min co duong kinh soi trung binh trong khoang 4 dén 500 nm va ty 1¢
dién mao trung binh 1a 100 hoéc 16n hon, c6 thé thu duoc béng cach phan ra vt liéu nén

xenluloza chua dugc cai bién hoac dugc cai bien vé mat hoa hoc.
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Puong kinh soi trung binh va do bén trung binh cla cac s¢i nano xenluloza c6
thé thu duoc bang cach x4c dinh gié tri trung binh ciia duong kinh sgi va do bén cta soi
st dung kinh hién vi quét dién tir phat xa trudong (field emission scanning electron
microscope - FE-SEM). Ty 1& dién mao c6 thé dugc tinh toan theo phuong trinh dudi
day:

Ty 1€ dién mao = do bén trung binh cua s¢i / duong kinh so1i trung binh.

Theo séng ché, vt liéu nén xenluloza c6 thé khong dugc cai bién hodc dugc cai
bién vé mat hoa hoc b::ing, vi dy, oxy hoa, ete hoa, phosphat hoa, este hoa, lién két xilan,
flo hoéa, cation hoa hoac tuong tu, nhung t8t hon 1a vt liéu duoc cai bién vé mit hoa
hoc dé 1am ting 4i luc cho cao su, tot hon nita 1a duge oxy héa bang hop chit N-oxyl,
dugc carboxymetyl hoa hodc cation hoa.
<Vt liéu nén xenluloza>

Theo sang ché, bt ky vat liéu xenluloza nén da biét nao c6 thé duge st dung,
bao gdm cac vat lidu tir thuc vat (vi du, gd, tre, cdy gai dau, ciy day, cdy dam but An
Do, phé thai tir néng trai, vai, bot gidy (bot gidy kraft gb mém chua tdy tring (unbleached
softwood kraft pulp -NUKP), bot gidy kraft gd mém da dugc tay (bleached softwood
kraft pulp -NBKP), bot gidy kraft bing gd cing chua tay tring (unbleached hardwood
kraft pulp -LUKP), bot gb kraft bing gb cimg di tay tang (bleached hardwood kraft pulp
-LBKP), bot g sulfit bing gd mém chura ty trang (unbleached softwood sulfite pulp -
NUSP)), bot gb sulfit bang gd mém da tdy trang (bleached softwood sulfite pulp -
NBSP), bot gidy co nhiét (thermomechanical pulp -TMP), bot gidy tai ché, gidy thai va
teong tw)), dong vat (vi du, Ascidiacea), tdo, vi sinh vat (vi du, vi khudn axit axetic
(Acetobacter)), cac san phém san xuét béi vi sinh vat va ngudn tuong tu. Tét hon 1a cac
soi xenluloza dan xuét tir thue vat hodc vi sinh vat, trong sb d6 cac soi xenluloza dugc
din xuét tir thuc vat 1a duoc wu tién hon.

Duong kinh sg¢i cua vt licu nén béng soi xenluloza st dung theo sang ché nam
trong khoang tir, nhung khong chi giéi han ¢, 1 pm dén 1 mm dugc biéu hién & duong
kinh soi trung binh. V4t liéu tinh ché dién hinh ¢6 dudng kinh s¢i & mtrc 50 pm. Khi céc
vat liéu duogc tinh ché tir cac manh nho hoic nguén twong tu c¢6 kich thudc vai centimet,

vi du, chung tt hon 1 duoc x Iy v& mit hoa hoc bi may nghién nhu méy tinh ché
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hodc hodc may dap dén kich thude & mue 50 pm. Vit lidu nén xenluloza t6t hon 1a dugc
phén tan trong nudc.
<Su oxy héa>

Theo sang ché, cac vét liéu nén xenluloza c6 thé bi oxy hoa bai phuong phap da
biét ma khong giéi han cu thé mién 12 ham luong nhém carboxyl tét hon 0,6 mmol/g
dén 2,0 mmol/g dira trén khéi lvong khung khé céc soi nano xenluloza.

Vi dy, xenluloza oxy héa c6 thé thu dugc béng cach oxy hoda xenluloza st dung
tac nhan oxy héa trong nuéc v6i sy c6 mit ciia hop chit N-oxyl va hop chit duoc lua
chon tir nh6m bao gdm brom, iot va hn hop ctia ching. Phan tmg oxy héa nay cho phép
nhom hydroxyl co s6 ¢ vi tri C6 ctia vong glucopyranoza trén bé mit cia xenluloza
duoc oxy hoa chon loc dé tao thanh soi xenluloza c6 nhém aldehyt va nhom carboxyl
hodc nhom carboxylat trén bé mit. Trong qua trinh phan (mg, ndng do cia xenluloza
khong bi gidi han mot cach cu thé, nhung tét hon 14 5 % theo khdi lugng hodc nhé hon.
Thuét ngir “hop chit N-oxyl” dé cap dén hop chit c6 kha ning tao ra gdc nitroxyl. Bat
ky hop chit N-oxyl nao ciing c6 thé duoc sir dung mién 1a chung thuc ddy phan Gng oxy
hoa dugc dinh hudng.

Luong hop chét N-oxyl duoc sir dung khéng bi giéi han mot cach cu thé mién 1a
do 1a lugng xtc tac du dé oxy hoa xenluloza dugc sir dung lam vét liéu nén. Vi duy, tot
hon 12 0,01 dén 10 mmol, t&t hon nita 12 0,01 dén 1 mmol, van tot hon nita 1a 0,05 dén
0,5 mmol trén gram xenluloza khé. Ciing t6t hon néu lwong nay nam trong khoang 0,1
dén 4 mmol/L so v6i hé phan ung. Thuat ngr “bromua” dé cdp dén hop chat chua
bromin, vi du vé céc hop chét nay bao gém cac bromua kim loai kiém ma c6 thé dugc
ion hoa bang cach phan ly trong nude. Twong tu, thuat ngit “iodua” dé cap dén hop chat
chira iot, vi du vé céc hop chét nay bao gém cac iodua kim loai kiém. Lugng bromua
bromua hodc iodua st dung c6 thé dugc chon trong khoang ma c6 thé thiic day phan
g oxy héa. Tong luong bromua va iodua tét hon 12 0,1 dén 100 mmol, tét hon nita 1a
0,1 dén 10 mmol, van tét hon nita 12 0,5 dén 5 mmol trén gram xenluloza kho, vi du.
Bét ky tac nhan oxy héa da biét nao ciing c6 thé duoc sir dung, bao gdm, vi du, halogen,
axit hypohalous, axit halous, axit perhalic hoic mudi cta chiing, halogen oxit, peroxit

va c4c chat twong tu. Trong so cac chat khac, natri hypoclorit dugc uu tién vi né khong
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dat va c6 tac dong thap dén méi truong. Lugng tac nhan oxy hoa thich hop duge st dung
tdt hon 12 0,5 dén 500 mmol, t&t hon nita 14 0,5 dén 50 mmol, van t6t hon nita 1a 1 dén
25 mmol, t6t nhat 1a 3 dén 10 mmol trén gram xenluloza kho, vi du. Ciing tot hon néu
lwong nay trong khoang tir 1 dén 40 mol trén mole hop chit N-oxyl, vi du.

Trong qué trinh oxy héa xenluloza, phan ng tién hanh mot cach hiéu quéa ngay
ca trong diéu kién twong dbi nhe. Do d6, nhiét d6 phan tng t6t hon 1a tir 4 dén 40 °C,
hodc c6 thé 1a nhiét d6 phong xung quanh 15 dén 30 °C. Khi phan tng xay ra, quan sat
thdy su giam do pH cia dung dich phan tng vi cac nhém carboxyl duoc tao ra trong
xenluloza. P& dam bao phan mg oxy hoa xay ra hiéu qua, dung dich kiém nhu dung
dich nudc natri hydroxit tot hon 13 dwoc thém vao dé duy tri d6 pH cia dung dich phan
tmg trong khoang 8 dén 12, t6t hon 1a 10 dén 11. Mbi trudng phan tng tot hon 13 nude
vi dé xtr 1y, it c¢6 kha nang gy ra cac phan tmg phu va vi cac li do khéc. Giai doan phan
ting trong phan ting oxy héa c6 thé duoc chon mét cach thich hop phu thude vao mirc
do oxy héa xay ra, dién hinh 1a trong khoang tir 0,5 dén 6 gid, vi dy, 0,5 dén 4 gio. Ngoai
ra, phan Umg oxy hoa c6 thé duoc thuc hién trong hai giai doan. Vi du, xenluloza da oxy
héa dugce loc ra sau khi hoan thanh phan tng giai doan thir nhét c6 thé duoc oxy hoa lai
trong cung diéu kién phan tng hoic khéc, tir d6 phan tmg khong bi e ché béi natri tao
ra dudi dang san phdm phu trong phan tmg giai doan thir nhit va su oxy héa hiéu qua
c6 thé dat duoc.

Vi du khéc vé phwong phap carboxyl hoa (oxy hoa) ¢ thé bao gdm tiép xuc vt
liéu nén xenluloza véi khi chira ozon. Phan ung oxy hoa nay cho phép cic nhom
hydroxyl & it nht vi tri 2 va 6 clia vong glucopyranoza dugc oxy héa va mach xenluloza
duoc tach ra. Nong do ozon trong khi chita ozon tét hon 12 50 dén 250 g/m?, tét hon nita
12 50 dén 220 g/m*. Lugng ozon dugc thém vao vt lidu nén xenluloza tét hon 12 tir 0,1
dén 30 phan khéi lwong, t6t hon nita 1a 5 dén 30 phan khéi luong trén 100 phan khéi
lugng ham lugng chét ran trong vét liéu nén xenluloza. Nhiét do ozon hoa tét hon 1a 0
dén 50 °C, tot hon nira 14 20 dén 50 °C. Thoi gian ozon hoa khong bi gidi han mot cach
cu thé, nhung trong khoang 1 dén 360 phut, tot hon 1a trong khoang 30 dén 360 phut.
Néu cac diéu kién ozon hoa ndm trong cac khoang nay, xenluloza oxy héa c6 thé thu

dugc v6i hiéu suat t6t vi xenluloza c6 thé dugce ngédn khong bi oxy hoa va bi tach qua
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mirc. Su ozon hoa c¢6 thé nbi tiép béi viéc oxy héa sau d6 st dung tac nhan oxy héa. Tac
nhan oxy hoéa str dung cho viéc oxy hoa sau d6 khong bi gidi han mot cach cy thé, nhung
c6 thé bao gdm cac hop chét clo nhu clo oxit va natri clorit; va oxy, hydro peroxit, axit
persulfuric, axit peraxetic va chét twong tu. Vi dy, viéc oxy hoa sau d6 hoa co thé duoc
thuc hién bing cach hoa tan mot trong cac tdc nhan oxy hoéa nay trong nudc hodc trong
dung moi hitu co phan cuc nhu rugu dé tao thanh dung dich cta tic nhan oxy hoa va
nhung vt licu nén xenluloza trong dung dich.

Luong nhém carboxyl, nhom carboxylat, va nhom aldehyt trong soi xenluloza co
thé dugc didu chinh bang cach kiém soét cac diéu kién phin Gmg dugc mo ta trén day
nhu lwong tc nhan oxy hoa thém vao, thoi gian phin (mg va thong sd twong tu. Ham
lwgng nhém carboxyl c6 thé duge xac dinh bang phuong phap sau day, vi du: 60 ml ho
xenluloza dugc oxy hoa néng d6 0,5 % theo khéi lugng (nudce phén tan) duoc tao ra va
duoc diéu chinh dén do pH 2,5 bang cach thém dung dich nudce axit clohydric 0,1M, va
sau d6 dung dich nu6c natri hydroxit 0,05N dugc thém timg giot vao trong khi do dan
dién dugc do dén khi pH dat dén 11, va ham lugng nhom carboxyl c6 thé dugc tinh toan
tir lwgng natri hydroxit (a) dugc tiéu thu trong giai doan trung hoa axit yéu dic trung boi
su thay dbi do dan dién cham theo phuong trinh sau day:

Ham luong nhém carboxyl [mmol/g xenluloza oxy hoa hodc céac s¢i nano xenluloza oxy
héa] =a [ml] x 0,05 / khéi lwong [g] xenluloza oxy hoa.
<Carboxymetyl h6a>

Theo sang ché, cac vt liéu nén xenluloza c6 thé dugc carboxymetylat bang
phuong phap da biét ma khong bi giéi han mot cach cu thé mién 12 muc do thé
carboxymetyl tot hon 12 0,01 dén 0,50 trén don vi glucoza khan cua xenluloza. La mot
vi du, xenluloza dugc carboxymetyl héa duoc didu ché theo phwong phap sau day,
nhung no6 cling co thé duge tbng hop bang phuong phép trude day da biét, hodc c6 ban
trén thi truong. Xenluloza dugce st dung lam vat liéu khoi dau trong dung mdi bao gdm
nudc hoac rugu thép hodc ca hai véi lugng tu 3 dén 20 1an khoi luong xenluloza. Rugu
thip bao gdm mot cach cu thé 1a metanol, etanol, rugu N-propylic, rugu isopropylic, N-
butanol, isobutanol, tert-butanol hodc ruou tuong ty, duge st dung mot minh hodc dudi

dang dung mdi hdn hop cta hai hodc nhiéu ruou. Ti 1& rugu thap 1a 60 dén 95 % theo
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khéi lugng khi né duge st dung trong dung moéi hon hop. Tac nhén kiém héa bao gém
hydroxit kim loai kiém nhu natri hydroxit hodc kali hydroxit dugc sir dung véi lugng
0,5 dén 20 duong lugng mol trén phén glocoza khan con 12_11 cua vét liéu khoi dau. Vat
liéu khoi dau, dung moi, tdc nhan kiém hoéa duoc tron 1an dé thuc hién qué trinh ngdm
kiém & nhiét do phan tng 0 dén 70 °C, tot hon 12 10 dén 60 °C trong giai doan phan Gmg
1a 15 phat dén 8 gio, t6t hon 1a 30 phut dén 7 gio. Sau d6, tac nhén carboxymetyl hoa
duoc thém vao voi lugng 0,05 dén 10,0 duong lugng mol trén phﬁn glocoza con lai dé
thwe hién phan (mg ete hoa & nhiét do phan tmg 12 30 dén 90 °C, tét hon 1a 40 dén 80
°C trong giai doan phan tng 12 30 phut dén 10 gid, t6t hon 1a 1 gid dén 4 gio.

Muc d6 thé carboxymetyl trén don vi glucoza ¢ thé duge xé4c dinh bang phuong
phap dudi ddy, vi du. D6 1a, 1) them khéi lugng chinh xac khoang 2,0 g s¢i xenluloza
duoc carboxymetyl héa (khd) vao binh Erlenmeyer 300 mL v6i nut nham thuy tinh. 2)
Thém 100 mL dung dich dugc diéu ché bang cach thém 100 mL axit nitric ddm dac loai
dac biét vao 1000 mL axit nitric -metanol, va rung l4c hén hop trong 3 gio dé chuyén
héa mubi carboxymetyl xenluloza (xenluloza CM) thanh xenluloza CM dugc thé hydro.
3) Thém lugng chinh x4c 1a 1,5 dén 2,0 g xenluloza CM dugc thé hydro (lwong kho)
vao binh Erlenmeyer 300 mL v6i nit nhdm thuy tinh. 4) Lam uét xenluloza CM dugc
thé hydro v6i 15 mL metanol 80 %, va thém 100 mL NaOH 0,1N, va rung lic hdn hop
& nhiét do phong trong 3 gid. 5) Sir dung phenolphthalein lam chit chi thi, chuén do
ngugc lugng du cuia NaOH voi HxSO40,1N. 6) Tinh todn mirc do thé carboxymetyl (DS)
bang phwong trinh sau:

A=[(100 x F’ - (H2S040,IN) (mL) xF) x 0,1]/ (khéi lugng khod (g) clia xenluloxa
CM dugc thé hydro)
DS=0,162xA/(1-0,058xA)
A: Luong NaOH 1IN (mL) yéu ciu dé trung hoa 1 g xenluloza CM duge thé hydro
F’: hé s6 ctia H28040,1N
F: hé s6 cia NaOH 0,1N.
<Cation hoa>
Theo sang ché, cac vat lidu nén xenluloza c6 thé dugc cation héa bing phuong

phap da biét. Viéc cation hoa cho phép cac phan tir xenluloza mang, vi dy, amoni,
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phosphoni hodc sulfoni, hodc nhém chtra amoni, phosphoni hogc sulfoni, t6t hon 1a
nhom chira amoni, dic biét tot hon 12 nhém chira amoni bac bdn. Phuong phap cation
héa cu thé khéng bi giéi han mot cach cu thé, nhung vi du, xenluloza dugc cai bién vé
mit cation mang nhom chira amoni bac bén ¢6 thé thu duge bang cach cho phan ung vat
liéu nén xenluloza véi tic nhan cation hoa nhu glycidyltrimetylamoni clorua, 3-chloro-
2-hydroxypropyltrialkylamoni hydrua hodc dang halohydrin ctia n6 va hydroxit kim loai
kiém (natri hydroxit, kali hydroxit hodc chét twong t) lam chét xuc tac voi su c6 mit
ctia nude hodc rugu chira 1 dén 4 nguyén tir cacbon hodc ca hai. Trongphuwowng phap
nay, muc do thay thé cation trén don vi glucoza cua xenluloza dugc cai bién v& mit
cation thu duogc cé thé dugc diéu chinh béng cach kiém soat luong tac nhan phan g
cation héa dugc them vao hoac ty 1€ nude hodc ruou co 1 dén 4 nguyén tr cacbon. Murc
do thé & day dé cap dén s6 phén tir thé duoc dua vao trén mot cAu tric don vi tao thanh
xenluloza (vong glucopyranoza). N6i cach khéac, né duge x4c dinh “gid tri thu dugc bang
cach chia sb mol cua cac phén tir thé dwa vao cho téng s6 mol ctia nhém hydroxyl cua
vong glucopyranoza”. Trén co s& rang xenluloza tinh khiét chira ba nhém hydroxyl c6
thé thé trén mét ciu trac don vi (vong glucopyranoza), muc thé t6i da theo li thuyét ctia
soi xenluloza theo sang ché 1a 3 (t6i thiéu 13 0).

Theo sang ché, muc thé cation trén mot don vi glucoza cta xenluloza dugc cai
bién vé& mit cation t6t hon 1a 0,01 dén 0,40. Khi phﬁn tir thé cation duoc dua vao soi
xenluloza, soi xenluloza déy nhau vé dién tich. Do d6, s¢i xenluloza trong do phﬁn o
cation da duoc dua vao co thé dé dang dugc phén ra thanh céc soi nano. Néu mirc thé
cation trén mot don vi glucoza la nho hon 0,01, chung khong thé duoc phan ra du thanh
cac sgi nano. Tuy nhién, néu murc thé cation trén don vi glucoza 1a 16n hon 0,40, chung
c6 thé bi phdng 1én hodc hoa tan va khong thé dugc git ¢ hinh dang soi va do d6 khong
thé duoc tao thanh cac sgi nano. Mtrc do cation hoa trén mot don vi glucoza cd thé dugc
tinh to4n bdi phuong trinh sau day tir ham luwong nito dugc xac dinh bang cach sit dung
may phan tich nito tong TN-10 (ctia Mitsubishi Chemical Corporation) sau khi mau
(xenluloza duoc cai bién vé mit cation) da dugc lam khd. Mirc thé & day dé cap dén gia
trj trung binh ctia s6 mol clia cac phéan tir thé trén mol don vi glucoza khan.

Mtic thé cation = (162 x N) / (1 — 151,6 x N)
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N: Ham luong nito.
<Su phan ra>

Theo sang ché, thiét bi duoc sir dung dé gay phan rd khong bi gidi han mot cich
cu thé, nhung luc cit cao hon t6t hon 1a duoc 4p dung cho dich phan tan chira nudce bang
cach sir dung may kiéu quay t6c do cao, may nghién keo, may ap suét cao, may nghién
truc lan, may siéu am hodc thiét bi twong tw. Dic biét 13, dé gy ra hiéu qua, thiét bj dong
nhét 4p sut cao loai w6t hoic thiét bi ddng nhat ap suét cuc cao c6 kha ning ap dung ap
suat 50 MPa hodc 16n hon va luc cit cao hon dbi véi dich phén tan chira nudc t6t hon
1a duoc sir dung. Ap suét tdt hon nira 1a 100 MPa hodc 16n hon, van tot hon nira 1a 140
MPa hoic 16n hon. Néu mubn, quy trinh giy phéan rd va quay trinh phan tan sir dung
thiét bi déng nhét ap sut cao ¢ thé duogc tién hanh bé‘mg viéc xtr Iy trude cac sgi nano
xenluloza st dung thiét bi tron, khuéy, nhil h6a hoac phén tan da biét nhu may tron cat
tbe do cao.

Khi viéc phan ra xay ra béi quy trinh mé ta trén ddy, ham luong chét ran thé
hién la néng d6 cua vat licu nén soi xenluloza 14 0,1 % theo khéi lurong hoac cao hon,
tdt hon 12 0,2 % theo khéi lugng hodc cao hon, dac biét 1a 0,3 % theo khéi lugng hodc
cao hon va 10 % theo khdi lwong hoic it hon, dic biét 1a 6% theo khdi luong hodc it
hon. Néu ham luong chét ran quéa thap, hiéu qua sé bi giam di vi luong chét long 14 qua
16n so v6i lugng vat liéu nén soi xenluloza duge xut ly, nhung néu ham lugng chit ran
qua cao, dac tinh chay lai giam di.
<Polyme tan trong nuéc>

Nhu duoc st dung trong ban mo ta nay, thuét ngir “polyme hoa tan trong nudce”
dé cap dén hop chit khéi luong phan tir cao hoa tan trong nude, vi du v& hop chét nay
bao gdm dan xuét xenluloza (carboxymetyl xenluloza, metyl xenluloza, hydroxypropyl
xenluloza, etyl xenluloza), gdm xanthan, xyloglucan, dextrin, dextran, carrageenan, gdém
dau locust, axit alginic, alginat, pullulan, tinh bdt, tinh bot khoai tay, tinh bdt dong, tinh
bot cation, tinh bot dugce phosphat hoa, tinh bot ngd, gdm arabic, gdbm dau locust, gom
gellan, polydextroza, pectin, chitin, chitin tan trong nudc, chitosan, casein, albumin, san
phim thuy phéan protein ddu twong, pepton, rugu polyvinylic, polyacrylamit, natri

polyacrylat, polyvinylpyrolidon, polyvinyl axetat, axit polyamino, axit polylactic, axit
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polymalic, polyglyxerin, latex, tic nhin hd soi colofan, tic nhan hd soi nhua diu moé,
nhua uré, nhua melamin, nhua epoxy, nhya polyamit, nhya polyamit-polyamin,
polyetyleneimin, polyamin, gbm thuc vét, polyetylen oxit, polyme lién két chéo ua
nuée, polyacrylat, copolyme tinh bot-axit polyacrylic, gom me, gom gellan, pectin, gom
guar va silic dioxit keo cling nhu hdn hop cia mot hodc nhiéu chét nay. Trong s6 cic
chét nay, carboxymetyl xenluloza hoac mudi ctia n6 tdt hon 13 duoc sir dung vi 4i luc
ctia chung. Carboxymetyl xenluloza 1a polyme hoa tan trong nuéc dugc phén biét voi
céac s¢i nano xenluloza chira nhém carboxymethyl.

<Chét ran kho>

Nhu duoc sir dung trong ban md ta nay, thuét ngir “chét rin kho” d& cap dén vat
liéu ran dugc duge bé’tng cach loai bd mdi trudng phan tan tir dich phan tan cua cac soi
nano xenluloza. Nhu duoc st dung trong ban mo ta nay, thuat ngir “chat rin kho” dé
cap dén vat liéu trong trang thai khung kho hodc ¢ trang thai uét trong do vét licu chiém
12 % theo khéi luong hozc nho hon ciia méi trudng phén tan. Dac biét 1a, n6 bao gdm
chit rin kho dugc tao boi cac sgi nano xenluloza & dang mot minh hodc ¢ dang két hop
mdi truong phan tén v4i lugng chi ra trén day hodc nho hon, hodc chét rén kho bao g@)m
cac soi nano xenluloza va polyme hoa tan trong nuéc mot minh hoac két hop v6i moi
treong phan tan v6i lugng chi ra trén day hodc nho hon. Mai truong phéan tan bao gbém
nuéc hoac dung moi hitu co chira nudc, t6t hon 1a nuée. Thuat ngit “loai bd moi truong
phan tan” c6 nghia la loai béo moi truong phén tan bang cach loai nuéc (loai boé moi
treong phan tan) hodc 1am khé dich phén tan.

Theo sang ché, chét rin hodc plyme ran hoa tan trong nuée c6 thé dugc hoa tan
hodc phan tan trong dich phéan tan chira nuw6c. Ngoai ra, dich phan tan c6 thé duoc diéu
chinh ¢ pH dén 11 va sau do tach nudc hodc lam kho, nho dé ché phém €ao0 su va cac
so1 nano xenluloza trong chét rin kho thu duogc c6 4i luc v6i nhau cao. Nhu duge st
dung trong ban mo ta nay, thuat ngit “dich phén tan ctia cac soi nano xenluloza™ dé cap
dén chét 1ong chira cac soi nano xenluloza dugc phén tan trong moi trudng phan tan.

Trong chét ran khd chira cac sgi nano xenluloza va polyme hoa tan trong nuge
theo sang ché, lugng polyme hoa tan trong nudc t6t hon 1a tr 5 dén 50 % theo khoi

luong dua trén chat rdn khd cua cac soi nano xenluloza. Néu lugng nay nhé hon 5 %
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theo khoi lugng, c6 co thé dat dugc su phén tan lai du. Tuy nhién, néu lugng nay 16n
hon 50 % theo khéi lwong, cac dac tinh cta cac sgi nano xenluloza bao gém dac tinh vé
d6 nhét va d6 6n dinh phén tan c6 thé bi suy giam. Ly do tai sao cac chét ran kho chira
céc soi nano xenluloza va polyme hoa tan trong nudce c6 i luc cao (kha ndng phén tan)
dbi véi thanh phan cao su la chua biét, nhung duoc gia st 12 thudc truong hop do nhot
ting khi polyme hoa tan trong nu6c hoa tan trong thanh phan cao su khi thanh phén cao
su dugc tron v4i cac soi nano xenluloza. Két qua 1a, ap luc cit cao hon dugc 4p dung
trong qué trinh khudy, nh& d6 céc sgi nano xenluloza c6 thé dugc phan tdn mot cach
dbng nhit trong thanh phan cao su.

Bit ky phuong phép da biét nao ciing c6 thé duge st dung dé tach nudc hodc
1am kho dich phan tan hodc hdn hop, vi du, bao gdm lam khd kiéu phun, vat ép, lam kho
bang khong khi, 1am kho bang khi néng, va lam kho trong chén khong. Vi du vé cac
may sy duoc st dung cu thé trong cac quy trinh theo sang ché bao gdm may siy may
sdy kiéu 6ng lién tuc, may sdy kiéu bang, may sdy kiéu dimg, may sdy turbo kiéu dung,
may sdy kiéu dia nhiéu giai doan, may sdy thong khi, may sdy kiéu quay, may sdy van
chuyén khi, may sdy phun, may sdy nguyén tir héa, may sdy kiéu xylanh, may sdy kiéu
trbng, may sdy bang chuyén vit xoén, may sdy kiéu quay voi bng d6t, may sdy bang
chuyén dao dong, may sdy khay dang mé, may sdy thong khi, may sdy khay chan khong,
va may sdy rung va thiét bi tuong tu, va ching co thé dugc st dung mot minh két hop
hai hodc nhiéu méy sy nhu vay. Trong s6 cac may sdy nay, may sdy kiéu trong t6t hon
la dugce st dung vi hiéu suét ning lugng, do 1a, chung co6 thé cép nang lugng nhiét mot
cach truc tiép va ddng déu cho vat thé say. May sdy kiéu tréng cling duogc wu tién vi vat
thé kho c6 thé duoc thu mot cach truc tiép ma khong dugc gia nhiét nhiéu hon mic cn
thiét.
<Thanh phén cao su>

Thuét ngir “thanh phén cao su” dé cap dén vat liéu tho cia cao su, dugc lién két
chéo dé tao thanh cao su. Tbn tai cac thanh phﬁn cao su cho cao su tu nhién va cac thanh
phﬁn cao su cho cao su téng hop, va cé thé st dung mét trong hai hodc két hop ca hai
theo sang ché. Pé don gian, cac thanh phan cao su cho cao su ty nhién loai twong tu

n

duogc dé cap 1a “polyme cao su tu nhién” hodc dang twong tu.
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Céc polyme cao su ty nhién (Natural rubber - NR) bao gdm cac polyme cao su
tu nhién theo nghia hep ma chua bi cai bién vé& mat hoa hoc; cac polyme cao su ty nhién
dugc cai bién vé mat hoa hoc nhu polyme cao su ty nhién dugc clo hoa, polyme cao su
tw nhién dugc clorosulfonat héa, va polyme cao su ty nhién dugc epoxit hda; polyme
cao su tu nhién duge hydro hda; va polyme cao su tu nhién duoc khir protein. Cac
polyme cao su téng hop bao gbm, vi du, polyme cao su dien nhu polyme cao su butadien
(butadien rubber -BR), polyme cao su copolyme styren-butadien (styrene-butadiene
copolymer rubber -SBR), polyme cao su isopren (isoprene rubber -IR), polyme cao su
acrylonitril-butadien (acrylonitrile-butadiene rubber -NBR), polyme cao su cloropren
(chloroprene rubber -CR), polyme cao su copolyme styren-isopren, polyme cao su
copolyme styren-isopren-butadien, va polyme cao su copolyme isopren-butadien; va
polyme cao su khong phéi dien nhu polyme cao su butyl (IIR), polyme cao su etylen-
propylen (EPM, EPDM), polyme cao su acrylic (ACM), polyme cao su
epiclorohydrin(CO, ECO), polyme cao su flo hoa (FKM), polyme cao su silicon (Q),
polyme cao su uretan (U), va polyme polyetylen dugc clorosulfonat hoa (CSM). Cac
polyme cao sunay co thé dugc sir dung mot minh hodc ¢ dang két hop. Trong s6 chiing,
cao su dien 1a duoc vu tién. These ¢ thé duoc stt dung mot minh hodc dudi dang két
hop cua hai hodc nhiéu trong sb chung.

Theo sang ché, cac thanh phan cao su dugc mo ta trén day t6t hon 1a duoc st
dung 1am dich phén tan chira nu6c cla cac thanh phﬁn cao su (nhua). Trong su lién hé
ndy, “dich phén tan chira nu6c chira thanh phan cao su (nhya)” dé cap dén hé cac hat ¢
micro cta thanh phan cao su phan tdn mot cach n dinh trong chat 1ong chira nuéc (nhil
tuong) trong d6 thanh phén cao su thudng c6 ham lugng chit ran trong khoang 30 dén
70 %. Ngoai ra, dich phan tan chira nuéc cua thanh phan cao su t6t hon 1a c6 do pH tir
7 dén 12.

Khi thanh phén cao su duoc tron voi chét ran kho chtra cac sgi nano xenluloza
va polyme hoa tan trong nudc, ty 1€ khéi luong ciia cic s¢i nano xenluloza t6t hon 1a 1
dén 50 % theo khdi luong dua trén lugng chét rin kho cua thanh phén cao su. Néu ty 1€
nay nhé hon 1 % theo khéi lrong, ché phim cao su dugc tao lién két chéo thu dugc s&

khong duge cai thién do bén kéo du. Tuy nhién, néu ty 1é nay vugt qua 50 % theo khoi
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lugng, kha nang ché bién cta ché phim cao su gidm di.

Téng ham lrong chét rin cua hon hop thu duoc béi quy trinh nay t6t hon 12 it
nhét 13 20 % theo khdi luong hogc nhiéu hon, t6t hon nita 12 30 % theo khdi luvgng hodc
nhidu hon, van t6t hon nita 12 40 % theo khdi lwong hodc nhidu hon. Mit khac, tong ham
lwong chét rén t5t hon 1a di ta 13 100 % theo khéi lugng hodc it hon, t6t hon nita 1a 90
% theo khoi lugng hodc it hon, van t6t hon nita 1a 80 % theo khi lugng hodc it hon.
Trong céc quy trinh san xudt theo sang ché, chit rin kho thu dugc bang cach loai bé moi
trudng phan tan khoi dich phén tan chira cac soi nano xenluloza dwgc tron vdi thanh
phan cao su, tir @6 hdn hop c6 ham lwong chét ran cao duoc tao thanh, mic du phuong
phap nhu vy chua bao gid dugc dé xuét. Do d6, cac quy trinh san xuét theo sang ché
dat dugc hiéu qua va hiéu suét 1am viéc cao. Ngoai ra, cac s¢gi nano xenluloza dugc phan
tan & ham lugng rin cao va do d6 chiu duge luc cat da dé cai thién su phan téan lai, tu
d6 ché phém cao su c¢6 dd bén co hoc cao ¢o thé dugc san xuit v4i hidu qua va hiéu suét
lam viéc cao.
<Ché phim cao su>

Ché phadm cao su theo sing ché c6 thé dugc san xuit bang cach loai bé nuéce
hodc thanh phén tuong tu duoc dan xuét tir nhua hoic chét rin kh6 dugc mo ta trén day
tir hdn hop cua thanh phan cao su va chét rin kho. Khi chét rin khod chira méi truong
phan tan khac véi nude, nude va moi truong phén tn dugc loai bo tur hdn hop ctia thanh
phan cao su va chat ran kho. Nuge hodc mdi trudng phan tan trong ban mo ta nay cling
dugc dé cap theo cach khac 1a “moi truong 16ng”. Moéi truong long c6 thé dugc loai bd
bang bét ky phuong phap nao bao gdm, nhung khong gi6i han mot cach cu thé &, viéc
lam kho mot cach truc tiép hdn hop trong 10 hodc tach nude hoac lam khd no sau khi
hoéa ran. Sau d6, do pH c6 thé duoc diéu chinh tir 2 dén 6.

Theo sang ché, ché phém cao su dugc mo ta trén day co thé dugc tron véi cac
cao su hodc chit phu gia can thiét khac bang phuong phip da biét sir dung may nhao
tron cao su, vi du, va tao lién két chéo (hodc “luu hoa” néu luu huynh dugc st dung)
bang phwong phép da biét. Theo sang ché, ché pham cao su bao gdm ché pham trudc
khi tao lién két chéo va ché phim sau khi tao lién két chéo, va ché phim trude khi tao

lién két chéo dugce dé cap dén theo cach khac 1a ché pham cao su chua dugc tao lién

-15-



35029

két chéo”, va ché phém sau khi duogc tao lién két chéo dugc dé cap dén theo cach khac
1a ”ché phém cao su duoc tao li€én két chéo”.
Ngoai cac thanh phan dugc md ta trén day, ché pham cao su theo sang ché c6 thé chira
cac chat phu gia thuong duge st dung trong nganh coéng nghiép cao su nhu, vi du, cac
tac nhan gia cuong, tdc nhan lién két xilan, tac nhan luu hoa, axit stearic, cac nhén cai
thién su luu hoa, chit hd tro cai thién sy luu héa, dau, nhya luu hoa, sap, chat chéng
140 hoa va hop chét tuong tu.
B4t ky tac nhan gia cuong nao dugce st dung cho céc loai 16p ciing c6 thé duogc sir
dung mot cach thuén tién, nhung cu thé 13, it nhat 12 mubi than va silic dioxit t6t hon 13
dugc str dung.
Ché pham cao su dugc luu hoa theo sang ché ¢6 thé duge st dung cho bt ky muc dich
nao ma khong bi gidi han mot cich cu thé, nhung chung thich hop cho 16p vi cac dic
tinh cta chung. Vi dy, ching c6 thé duoc st dung cho lép hoi cho 6t6, xe tai, Xe bus,
cac loai xe hang nang va phuong tién tuong tu.
Viduthutlﬁénséngché

Céac vi du sau day minh hoa thém sang ché, tuy nhién, khong gi6i han sang ché.
<Diéu ché cac soi nano xenluloza duogc oxy hoa>

Thém 500 g (trén co sé khdi lwgng kho) cia bot gidy kraft bang gb mém da tay
vuot trdi (46 sang 85 %) vao 500 ml dung dich 780 mg TEMPO (cla Sigma Aldrich)
va 75,5 g natri bromua hoa tan trong nudc, va hén hop dugc khudy dén khi bot gidy
duoc phan tdn mdt cach ddng nhit. Dung dich nudc natri hypoclorit dugc thém vao hé
phan tmg & 6,0 mmol/g dé bat dau phan ung oxy hoa. Vi pH trong hé phan ung gidm
trong qud trinh phan {mg, dung dich nudc natri hydroxit 3M dugc thém vao dé diéu
chinh hé phan tng ¢ pH 10. Phan tng duoc két thuc khi natri hypochlorit 3 duoc tiéu
thu hét va khong quan sat thay su thay d6i vé d6 pH trong hé phan Gng. Sau phan tng,
hdn hop duoc loc thong qua b loc thiy tinh dé phan tach bot gidy, va bot gidy duogc rira
k§ bang nuéc dé tao thanh bot gidy duoc oxy héa (xenluloza dugc carboxylat hoa). Higu
suat bot gidy 1a 90 %, thoi gian can thiét cho phan tmg oxy hoa 1a 90 phit, va ham luong
nhom carboxyl 1a 1,6 mmol/g. Bot gidy dugc oxy héa thu dugce trong quy trinh duge mo

ta trén day duge diéu chinh thanh 1,0 % (khéi lugng/thé tich) v6i nude, va duge xur 1y
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trong thiét bi dong nhét ap suét cuc cao (20 °C, 150 Mpa) cho ba chu trinh dé tao thanh
dich phan tan cta cac s¢i nano xenluloza. S¢i thu dugce c6 duong kinh sgi trung binh 1a
4 nm va ti 1é dién mao 1a 150.
<Diéu ché cac soi nano xenluloza dugc carboxymetyl hoa>

Trong thiét bi khudy c6 kha ndng tron bot gidy, 200 g bot gidy (NBKP (bot gidy
kraft bing gb mém da ty) ctia Nippon Paper Industries Co., Ltd.) trén co s& khéi hrong
kho va 111 g natri hydroxit trén co s& khéi luong kho dugc thém vao va nude dugc
thém vao voi luong sao cho ham luong chét rn cia bot gidy 1 20 % (khéi luong/thé
tich). Sau d6, hon hgp duge khudy & 30 °C trong 30 phut, va sau d6 216 g (trén co s&
vt liéu hoat tinh) natri monocloroaxetat dugc thém vao. Hon hop duoc khqu trong 30
phut, va sau d6 duoc dun nong dén 70 °C va khudy trong 1 gio. Sau do, hdn hop phéan
g dugc loai bo va trung hoa va dugc rira dé tao thanh bot gidy duge carboxymetyl hoa
c6 murc do thé carboxymetyl 14 0,25 trén don vi glucoza. Sau do, bot gidy carboxymetyl
héa duoc didu chinh dén ham Iuong chét rén 13 1 % (khdi lugng/thé tich) v6i nude, va
duoc phéan ri trong 5 chu trinh trong thiét bi dong nhat ap suét cao & 20 °C, 150 MPa dé
tao thanh soi xenluloza dugc carboxymetyl hoa. Sgi thu duge ¢ duong kinh soi trung
binh 12 50 nm va ti 1& dién mao l1a 120.
<Piéu ché céc sgi nano xenluloza duge cation hoa>

Trong thiét bi tao bot gidy c6 kha nang khudy bot gidy, 200 g bot gidy (NBKP
cua Nippon Paper Industries Co., Ltd.) trén co s khéi luong kho va 24 g natri hydroxit
trén co s& khoi luong khod dugc thém vao va nudc duge thém vao v6i lugng sao cho
ham luwong chat rin trong bot gidy 14 15 %. Sau do, hdn hop duoc khudy & 30 °C trong
30 phut, va sau d6 dugc dun nong dén 70 °C, va 200 g (trén co s vat liéu hoat tinh) 3-
cloro-2-hydroxypropyltrimetylamoni clorua dugc thém vao lam tic nhan cation hoa.
Sau khi hén hop dugc cho phan tmg trong 1 gio, hon hop phan tng dugce loai bo va duogc
trung hoa va dugc rira dé tao thanh xenluloza dugc cai bién vé mat cation v&i mirc do
thé cation 14 0,05 trén mot don vi glucoza. Sau do, bot gidy dugc cai bién vé& mit cation
duoc didu chinh dén ham lugng chét rin 1a 1 % (khdi lugng/thé tich), va duge xir 1y
trong 2 chu trinh trong thiét bi déng nhét ap sult cao & 20 °C, 140 MPa. Soi thu dugc

¢6 duong kinh s¢i trung binh 12 50 nm va ti 1¢ dién mao l1a 120.
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<Vidu 1>

Thém carboxymetyl xenluloza (tén nhan hang F350HC-4) v6i lugng 30 % theo
khéi lwong so véi cac s¢i nano xenluloza vao 0,7 % theo khéi lwong dich phan tan chira
nude cla cac sgi nano xenluloza dugc oxy hdéa mo ta trén day, va hén hop duoc khudy
bang cach sir dung thiét bi T.K. HOMO MIXER (12,000 vong/phtit) trong 60 phut. Dich
phén tan chira nudc ndy duge didu chinh dén do pH 9 bing cach thém 0,5 % theo khdi
lwong dung dich nudce natri hydroxit, va sau d6 lam kho bing may sdy kiéu tréng D0405
(ctia KATSURAGI INDUSTRY CO., LTD.) & &p suéit hoi 12 0,5 MPa.G va toc do quay
ctia trong 1a 2 vong/phut dé tao thanh hdn hop chit ran kho cia céc soi nano xenluloza
va carboxymetyl xenluloza c¢6 ham luong 4m 12 5 % theo khdi lugng. Hon hop chét rin
khd duoc thém véi lugng 5 % theo khéi lugng trén co s& khéi luong kho vao 100 g nhua
cao su (duéi tén nhin hang 1a HA latex cua Regitex Co., Ltd. c6 ham luong chét ran 1a
65 % theo khbi lwong) trén co s& khéi lwgng chit ran khé, va duoc khudy bang cach str
dung thiét bi T.K. HOMO MIXER (8000 vong/phtit) trong 60 phit dé tao thanh hon hop.
Hon hop ¢6 ham lugng chit rin tong rat cao 12 68,25 % theo khéi lugng. Hon hop duoc
lam kho trong 16 d6t & 70 °C trong 10 gid dé tao thanh mé chinh.

Thém 6 % theo khéi lrong kém oxit va 0,5 % theo khdi luong axit stearic dwa
trén thanh phan cao su trong mé chinh vao mé chinh thu dugc bang quy trinh néu trén,
va hon hop dugc nhdo tron trong may nghién truc mé (cia KANSAI ROLL Co., Ltd.)
&30 °C trong 10 phut dé tao thanh hdn hgp nhao trén. Thém vao hdn hop nhao trdn nay
3.5 % theo khéi lugng luu huynh va 0,7 % theo khéi lugng tic nhén cai thién su luu hoa
(BBS, N-t-butyl-2-benzothiazolesulfenamit) dua trén thanh phan cao su trong hdn hop
nhao trén, va hdn hop duge nhao trdn trong may nghién truc mo (cia KANSAI ROLL
Co., Ltd.) ¢ 30 °C trong 10 phut dé tao thanh tAm ché pham cao su chua dugc luu hoa.
T4m ché phém cao su chua duge luu hoa thu duge duge dua vao khudn va duoge Iuu hoa
& &p suét 1a 150 °C trong 10 phat dé tao thanh tAm cao su duoc luu hoa c6 do day 2 mm.
TAm cao su luu hoéa thu duogc duoc cit thanh cac mau thr voi hinh dang xac dinh va
dugc thir nghiém vé tmg suat & mirc kéo cang 100 % va 300 %, va do bén pha huy dugc
do la do bén kéo theo JIS K6251 “Rubber, vulcanized hodc thermoplastics -

Determination of tensile stress-strain properties”. Gia tri cao hon chi ra rang ché phdm
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cao su luu hda dugce gia cuong mot cach hiéu qua hon va c6 do bén co hoc cao.

Trong vi du nay, hdn hop c6 ham luong chét rin té)ng rt cao 1a 68,25 % theo
khéi lugng duoc st dung dé tao thanh ché phdm cao su luu héa, trong d6 cac s¢i nano
xenluloza dugc phan tan trong mang cao su va ¢ cac dac tinh co khi cao nhu duge thé
hién trong bang 1.
<Vidu 2>

Quy trinh nhu duge mo ta trong vi du 1 duge thuc hién ngoai trir viée cac soi
nano xenluloza duoc thay thé bang cac s¢i nano xenluloza duoc carboxymetyl hoa dugc
diéu ché bang phwong phap mo ta trén day.
<Vidu 3>

Quy trinh nhu dugc mo ta trong vi du 1 duge thuc hién ngoai trir vi€e cac sgi
nano xenluloza dugc thay thé béng c4c soi nano xenluloza dugc cation hoa dugc diéu
ché bang phuong phiap mo ta trén day.
<Vidu 4>

Quy trinh nhu dugc mo ta trong vi du 1 dugc thuc hién ngoai trir viée dich phan
tan chira nudc clia cac soi nano xenluloza duoc lam khé mot minh ma khong thém
carboxymetyl xenluloza.
<Vi du so sanh 1>

Quy trinh nhu dugc md ta trong vi du 1 duge thyc hién ngoai trix viée hdn hop
chét ran kho cua cac sgi nano xenluloza va carboxymetyl xenluloza khong duoc str dung
dé tao thanh mé chinh trong vi du 1.
<Vi du so sanh 2>

Quy trinh nhu duge mé ta trong vi du 1 dugc thuc hién ngoai trir viée chét ran
kho cua céac soi nano xenluloza dugc thay thé béng dich phén tan chira nuéc cta cac sgi
nano xenluloza chua dugc lam kho (c6 ham luong chét ran 1a 1,0 % theo khdi lugng) dé
tao thanh mé chinh trong vi du 1. Lugng céc soi nano xenluloza so véi thanh phan cao
su 1a giéng nhu trong vi du 1.
<Vi du so sanh 3>

Quy trinh nhur dugc mo ta trong vi du 2 dugce thuce hién ngoai trir viée chét ran

kho ctia cac soi nano xenluloza dugc thay thé bang dich phén tan chira nudc cua cac soi
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nano xenluloza chua dugc 1am kho (c6 ham lwong chat rén 12 1,0 % theo khdi lwong) dé
tao thanh mé chinh trong vi du 2. Lugng céc soi nano xenluloza so véi thanh phén cao
su 1a gidng nhu trong vi du 2.
<Vi du so sanh 4>

Quy trinh nhu dugc mo ta trong vi du 3 dugc thuc hién ngoai trir viéc chét rin
kho cua céc s¢i nano xenluloza dugc thay thé béng dich phéan tan chira nude cua céc sgi
nano xenluloza chua dugc 1am kho (c6 ham lugng chat ran 1a 1,0 % theo khéi luong) dé
tao thanh mé chinh trong vi du 3. Luong cac s¢i nano xenluloza so véi thanh phan cao

su la giéng nhu trong vi du 3.
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Cac két qua da thé hién trén day chi ra ring ché pham cao su luu héa theo vi du
1 dén 3 trong d6 hon hop chit rin kho cta cac sgi nano xenluloza va polyme hoa tan
trong nudc dugc st dung va vi du 4 trong do chét rin kho cua cic soi nano xenluloza
dugc stir dung da dugce gia cuong tot va tuyét voi vé do bén co hoc so voi vi du so sanh
1 trong d6 céac sgi nano xenluloza khong dugc sir dung va cdc vi du so sanh 2 dén 4
trong d6 dich phén tan chira nudc cliia cac soi nano xenluloza chua dugc lam kho duoc
str dung, nhu da ching minh béi tng suét cao mot cach rd rang & mirc kéo cang 100 %
va 300 % va do bén ph4 huy. Didu nay dwgc cho 12 két qua clia ham luong chét rén
trong hon hgp cla thanh phan cao su v céac sgi nano xenluloza cao, tao ra ing suét cat
du trong qué trinh khudy dé ting kha ning phén tan cla cac sgi nano xenluloza. Diéu
nay ciing thé hién rang sang ché dat dugc hiéu suit va kha ning gia cong cao vi ché

phim cao su luu hoa c6 thé thu duoc tir hdn hop ¢6 ham lugng cht ran cao.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh san xuét ché phim cao su chtra c4c s¢i nano xenluloza, bao gbm budc
tron chét rin kho chtra cac sgi nano xenluloza v6i dich phén tan chira nuéc chira thanh
phﬁn cao su dé tao ra hdn hop c6 tong ham lugng chét rin nam trong khoang tir 20 % dén 90
% khéi luong.

2. Quy trinh san xuét ché phdm cao su theo diém 1, trong d6 quy trinh con bao
gbm budc tao ra chét ran khé bang cach loai bé méi truong phén tan khoi dich phén tan
cua cac soi nano xenluloza.

3. Quy trinh san xuit ché phdm cao su theo diém 1, trong d6 chat ran kho chira
céc soi nano xenluloza chira 5 dén 50 % theo khdi lugng polyme hoa tan trong nude
dua trén lugng chét ran kho cua cac soi nano xenluloza.

4. Quy trinh san xut ché pham cao su theo diém 1 hodc 3, trong d6 chit rin kho
chira cac soi nano xenluloza thu dugc bang cich loai bd moi truong phan tan khéi dich
phan tan chira cac s¢i nano xenluloza va polyme hoa tan trong nudc st dung may sy
kiéu tréng.

5. Quy trinh san xuét ché pham cao su theo diém bét ky trong sd cic diém 1, 3
hoic 4, trong d6 cht ran kho chia cac soi nano xenluloza thu dugc bang cach diéu
chinh do pH cta dich phan tan chira cac sgi nano xenluloza va polyme hoa tan trong
nude & 9 dén 11 va sau do loai bo moi trudng phén tan.

6. Quy trinh sén xuat ché phdm cao su theo diém 2, trong d6 dich phan tan cua
céc soi nano xenluloza chira 5 dén 50 % theo khéi luong polyme hoa tan trong nudc
dua trén lugng chét rin khé cua cac soi nano xenluloza.

7. Quy trinh san xuét ché pham cao su theo diém 2 hoic 6, trong d6 dich phan tan
cua cac soi nano xenluloza chira polyme hoa tan trong nudc, va bude san xuit bao gdbm
loai bé méi treong phan tin khéi dich phén tan chta cac soi nano xenluloza va polyme
hoa tan trong nugc st dung may sy kiéu tréng.

8. Quy trinh san xuét ché pham cao su theo diém bat ky trong s6 cic diém 2, 6
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hoic 7, trong d6 dich phén tan cia cac soi nano xenluloza chira polyme hoa tan trong
nuée va bude san xuét bao gdbm diéu chinh d pH cta dich phén tan chira céc soi nano
xenluloza va polyme hoa tan trong nuéc ¢ 9 dén 11 va sau d6 loai bd moi trudng phan
tan.

9. Quy trinh san xut ché phdm cao su theo diém 1 hodc 2, trong d6 c4c soi nano
xenluloza ¢6 ham lugng nhom carboxyl 14 0,6 dén 2,0 mmol/g dua trén khéi lugng khod
cua cac soi nano xenluloza.

10. Quy trinh san xuét ché phdm cao su theo diém 1 hoic 2, trong d6 c4c sgi nano
xenluloza ¢6 muc thé carboxymetyl 1a 0,01 dén 0,50 trén don vi glucoza cua cac sgi
nano xenluloza.

11. Quy trinh san xuat ché phdm cao su theo diém 1 hodc 2, trong d6 c4c sgi nano
xenluloza c¢6 muc thé cation 1a 0,01 dén 0,40 trén don vi glucoza cua cic soi nano
xenluloza.

12. Quy trinh san xut ché phim cao su theo diém bét ky trong s cac diém tir 3
dén 8, trong d6 cac s¢i nano xenluloza c6 ham luong nhom carboxyl la 0,6 dén 2,0
mmol/g dua trén khéi lwong khd clia cac sgi nano xenluloza.

13. Quy trinh san xuét ché phim cao su theo diém bét ky trong sd cac diém tir 3
dén 8, trong do6 cac soi nano xenluloza c6 murc thé carboxymetyl 1a 0,01 dén 0,50 trén
don vi glucoza cia céac soi nano xenluloza.

14. Quy trinh san xuat ché phim cao su theo diém bt k¥ trong sb cac diém tir 3
dén 8, trong d6 cac sgi nano xenluloza c6 mirc thé cation 12 0,01 dén 0,40 trén don vi
glucoza cua céc s¢i nano xenluloza.

15. Quy trinh san xuét ché phim cao su theo diém bét ky trong sd cac diém tir 3
dén 8 va 12 dén 14, trong d6 polyme hoa tan trong nuéc 1a carboxymetyl xenluloza

hodc mudi cua no.
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