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(57) Muc dich cta sang ché 1a dé xuét ché phdm cao su chtra thanh phan cao su va soi trén
co s& xenluloza va c6 do bén rat tét. Cu thé 1a, sang ché dé xuit ché phém cao su chta
thanh phan (A): soi nano xenluloza cai bién, thanh phan (B): chat hoat dong bé mat, thanh
phan (C): kim loai da hoa tri, va thanh phan (D): thanh phan cao su va phuong phap san
xuat chung. Thanh phan (A) tot hon 13 bao gdm s¢i nano xenluloza chira nhom carboxy
nhu soi nano xenluloza da oxy hoa va sgi nano xenluloza da carboxymetyl hoa.
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Linh vwe ky thuit dwge dé cap

Séng ché dé cap dén ché phém cao su, va cu thé 13, @& cap dén ché phim cao
su chita s¢i nano xenluloza cai bién va phwong phap san xut ché phim nay.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché |

Ché phdm cao su chtra thanh phén cao su va s¢i trén co s& xenluloza da dugc
biét dén 1a c6 dd bén co hoc rat tbt. Vi du, tu liéu sang ché 1 minh hoa réng hdn hop
cao su/hat nhua cd dac soi ngén trong d6 soi ngén dugc phan tan déu trong cao su
c6 thé duoc tao ra br?lng céch tron dung dich phén tan thu duoc bz“mg cach tao so¢i sogi
ngén c6 duong kinh s¢i trung binh nhé hon 0,5um trong nudc véi mu cao su va sy
hdn hop thu duge va tu lidu cling minh hoa rang ché phim cao su c6 su can bing
cic ddc tinh gia ¢ cao su va dd chiu mai rat tbt co thé duoc san xuét tir hdn hop
nay.

N6i chung, thanh phan cao su c6 d6 twong thich rit kém véi soi trén co sé
xenluloza. Vi du, tu liéu sang ché 2 minh hoa réng nho bd sung s¢i nano xenluloza
va chét lién két silan vao thanh phan cao su ma kha ning phén tan tr& nén tbt hon.
Tu liéu sang ché 3 minh hoa réng soi xenluloza nhé cai bién thu dugc béng cach xt
ly soi xenluloza nhé chira nhém carboxy véi luong tién dinh ciia nhém carboxy
bang chat xir Iy cai bién ki nuéc c6 nhém hydrocarbon c6 khi ning phan tan tdt
trong thanh phén cao su khi trén véi thanh phén cao su.

Tai lidu vién dan
Tu lidu sang ché

Tu liéu sang ché 1: Cong b don yéu ciu cip patent Nhat sd. 2006-206864

Tu liéu séng ché 2: Cong bd don yéu cau cip patent Nhat sd. 2609-191 198

Tu liéu séng ché 3: Cong bd don yéu clu cip patent Nhat s6. 2014-125607
Ban chit k§ thuat ciia sang ché
Vén d kg thuat

Pé ung dung ché phim caosu thong "v[huémg chira thanh phén cao su va soi
trén co s& xenluloza trong nhiéu linh vuc thi cdn cai thién thém do bén. Trong qua

trinh san xudt cong nghié€p cao su, hat nhua ¢6 dic duogc tao ra béng cach dong tu
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mu. Trudng hop ché phém cao su chtra sgi trén co s xenluloza, viéc tao ra hat nhua
co dic dong nhit gip khé khin do su tach soi trén co s& xenluloza trong qui trinh
dong tu va, ngoai ra, 1am ting murc gidm tic dung gia c¢b cia sgi xenluloza & cao su
luu héa.

Do d6, myc dich ctia sang ché 13 d& xuit ché phdm cao su c6 do bén rét tét va
chtra thanh phéan cao su va soi trén co s¢ xenluloza.
Giai quyét van dé

Séng ché d& xuét cac cac dbi twong sau néu trong cac muc tir [1] dén [13].
[1]  Ché phim cao su chira c4c thanh phin (A) dén (D) sau:

Thanh phan (A): soi nano xenluloza cai bién;

Thanh phan (B): chét hoat dong bé mat;

Thanh phan (C): kim loai da héa tri; va

Thanh phan (D): thanh phén cao su.
[2]  Ché phdm theo muc [1], trong d6 thanh phin (A) chira s¢i nano xenluloza da
oxy hoa. )
[3] Ché phim theo muc [2], trong d6 lugng nhém carboxy trong s¢i nano
xenluloza d4 oxy héa 1a nim trong khoang tir 0,5mmol/g dén 3,0mmol/g so v6i khéi
luong kho hoan toan cda cia sgi nano xenluloza da oxy hoa.
[4] Ché phém theo muc [1], trong d6 thanh phin (A) bao gdm soi nano
xenluloza da carboxymetyl hoa. A
[5]  Ché phdm theo muc [4], trong d6 mirc thé bing nhom carboxymetyl mdi don
vi glucoza cua sgi nano xenluloza da carboxymetyl héa 1 nim trong khoang tir 0,01
dén 0,50.
[6] Ché phim theo muc bét ky trong s§ cac muc tir [1] dén [5], trong d6 thanh
phin (B) bao gdm chét hoat dong bé mit cation hoic chét hoat dong bé mit ludng
tinh.
[71  Ché phdm theo muc [6], trong d6 thanh phan (B) bao gdm amin béo.
[8]  Ché phim theo muc [7], trong d6 thanh phin (B) bao gdm it nhit mot amin
béo dugc chon tir nhém bao gém oleylamin, stearylamin, tetradexylamin, 1-
hexenyiamin, 1-dodexenylamin, 9,12-octadecadienylamin), 9,12,15-

octadecatrienylamin, linoleylamin, dodexylamin, va propylamin.
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[9] Ché phidm theo muc bit ky trong s6 cac muc tir [1] dén [8], trong d6 thanh
phan (C) bao gbm it nhit mét kim loai duge-chon tir cac kim loai héa tri hai va héa
tri ba.
[10] Ché phim theo muc bét ky trong s& cac muc tir [1] dén [9], trong d6 thanh
phén (D) bao gém it nhat mot cao su dugc chon tir nhém bao g@)m cao su tuy nhién,
cao su ty nhién d cai bién, cao su tdng hop, va cao su tdng hop da cai bién.
[11] Phuong phép san xudt ché phdm cao su, trong d6 phwong phap nay bao gbm
cac budc: ‘

tao ra mot hdn hop bf?mg cach tron thanh phén cao su véi soi nano xenluloza
cai bién;

bd sung chét hoat dong bé mat vao hdn hop; va

bd sung kim loai da hoa tri vao hdn hHQp va dong tu hdn hop thu duoc dé tao
ra san pham da déng tu.
[12] Phuong phap theo muc [11], trong d6 phwong phap nay con bao gbm bude
loai nuéc sau budc dong tu.
[13] Phuong phap theo muc [11] hodc [12], trong d6 phuong phap ndy con bao
g0m bude luu hoa san phim da dong tu.
Hiéu qua c6 101 tir séng ché

Theo sang ché, ché phdm cao su chira thanh phin cao su va s¢i nano
xenluloza cai bién va c6 do bén rat t6t va phuong phap san xuét ché phdm nay duoc
dé cap.
Mo ta éhi tiét sang ché

Ché pham cao su theo sang ché chtra c4c thanh phin (A) dén (D) sau:

Thanh phan (A): soi nano xenluloza cai bién;

Thanh phéan (B): chét hoat dong bé mat;

Thanh phan (C): kim loai da hoa tri; va

Thanh phan (D): thanh phan cao su.
<Thanh phan (A): S¢i nano xenluloza cai bién>

Soi nano xenluloza cai bién dugc dung dé chi soi nhé trong d6 xenluloza da
cai bién dong vai trd 12 nguyén liéu tho. Puong kinh soi trung binh ciia soi nano

xenluloza cai bién khong bi giéi han cu thé. Puong kinh soi trung binh do dugc
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theo chiéu dai thuong ndm trong khoang tlr 2nm dén 500nm va tét hon 13 nim trong
khoang tir 2nm dén 50nm. Chiéu dai s¢i trung binh do dugc cua s¢i nano xenluloza
cai bién khong bi gidi han cu thé. Chiéu dai sgi trung binh do dugc t6t hon 14 nim
trong khoang tir 50nm dén 2.000nm. Du(mgmkinh soi trung binh do dugc theo chiéu
dai va chiéu dai soi trung binh do duge theo chiéu dai (sau day, don gian dugc goi
1a "duong kinh soi trung binh" va "chiéu dai s¢i trung binh") dugc x4c dinh bing
cach quan sat cac soi riéng r& nhd kinh hién vi luc nguyén tir (atomic force
microscope-AFM) hoic kinh hién vi dién tfrﬁtruyén qua (TEM). Ty 1€ co trung binh
clia soi nano xenluloza cai bién 13 10 hoic 16n hon. Gi6i han trén khong bi gidi han
cu thé va 1a 1.000 hozc thip hon. Ty 18 co trung binh c6 thé duoc tinh toan theo
cong thirc sau.
(Cong thure)

Ty 18 co trung binh = Chiéu dai soi trung binh/Dudng kinh soi trung binh

Xenluloza d3 cai bién dwgc tao ra biang cach cai bién xenluloza c6 trong cic
nguyén lidu thd trén co s& xenluloza. Nguyén liéu tho trén co sé xenluloza c6 thé 13
nguyén liéu bao gdm xenluloza va khong bi giéi han cu thé. Vi du v& nguyén liéu
tho trén co s& xenluloza bao gém thuc vat, dong vat (vi duy, hai tiéu), tao, vi sinh vat
(vi du, vi khuan sinh axit axetic (acetobacter)), va cac san phdm c6 ngudn gbe tir
céc san phim vi khudn. Vi du v& nguyén liéu thd trén co s& xenluloza c6 ngudn gdc
tir thue vat bao gém g0, tre, cdy gai dau, cdy day, cdy dam but An Do, cac chat thai
con lai trén d4t nong nghiép, vai va bot gidy (vi du, bot gidy bia tir cay g6 mém
khong dugc tdy tring (bot gidy bia khong duoc tiy tring Nadelholz (NUKP)), bot
gidy bia tir cdy gd mém duoc thy tring (bot gidy bia duge tay trjc‘lng Nadelholz
(NBKP)), bot gidy bia tir cdy gd ctng khong dugc tdy tring (bot gidy bia khong
duge tdy tring Laubholz (LUKP)), bot gidy bia tir cdy gd ctng da duge tiy tring
(bot gidy bia dugc tdy tring Laubholz (LBKP)), bot gidy sulfit tir cay g6 mém
khéng dugc tay trang (bot gidy sulfit khéng duoc tiy tring Nadelholz (NUSP)), bot
gidy sulfit tir cdy gb mém duogc tdy tring (bot sulfit dugc tdy trang Nadelholz
(NBSP)), bot nhiét co (TMP), bot gidy tai ché, va gidy loai). Nguyén liéu tho trén
co s& xenluloza c6 thé 1a nguyén lidu bét ky trong sb cac nguyén liéu thd hodc hdn

hop ctia hai hoic nhidu nguyén liéu thé trén co sé xenluloza. Nguyén liéu thd trén
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co s& xenluloza c6 ngudn gdc tir thue vat hodc vi sinh vat dugc uu tién hon, nguyén
liéu thd trén co s& xenluloza cé nguén géc tir thuce vat dugce vu ti€n hon nira, va bot
gidy ciing dugc wu tién.

Nguyén liéu thd trén co sé xenluloza thudng bao gém xenluloza dang soi
(s¢i trén co s xenluloza). Pudng kinh s¢i trung binh cua soi trén co s& xenluloza
khong bi gi6i han cu thé. Puong kinh soi trung binh cia nguyén liéu tho trén co s&
xenluloza c6 ngudn gdc tir bot gidy bia tir cdy gb mém, 13 bot gidy noi chung,
thuong nim trong khoang tr 30pm dén 60pm va dudng kinh sgi trung binh cia
nguyén liéu tho trén co s& xenluloza c6 ngudn gbc tir bot gidy bia tir cay gb cung
thudng nim trong khoang tir 10um dén 30um. Pudng kinh soi trung binh cia
nguyén liu tho trén co s& xenluloza c6 ngudn gdc tir bot gidy thu dugce tir quy trinh
tinh ché noi chung ngoai bot gidy bia tir cdy gd mém va bot gidy bia tir cdy g cing
thudng 1a khoang S0pum.

Xenluloza ¢6 ba nhém hydroxy mdi don vi glucoza va c¢6 thé duoc cai bién
theo cach khac. Vi du vé& phuong phép cai bién (thwdng 13 cai bién hoa hoc) bao
gdm oxy hoa, ete hoa, este hoa nhu phosphoryl héa, lién két véi silan, flo hoa, va
cation hoa. Trong s cac phuong phép cai bién nay, oxy hoa (carboxyl hoa), ete hoa
(vi du, carboxymetyl hoa), cation hoéa, va este héa dugc uvu tién va oxy hoa
(carboxyl héa) va carboxymetyl hda dugc wu tién hon nita.

[Oxy hoa (carboxyl héa)]

Xenluloza d4 cai bién (xenluloza da oxy héa) va soi nano xenluloza cai bién
(soi nano xenluloza da oxy héa) thu duge bang cach oxy hoéa tt hon 1 ¢6 cu trac
trong d6 it nhat mot trong s6 cac nhém hydroxy trong xenluloza dugc oxy hoa chon
loc.

Trong s¢i nano xenluloza d4 oxy héa, it nhit mét trong sb cac nhém hydroxy
trong vong glucopyranoza tao nén xenluloza tét hon 14 ¢6 nhém carboxy va nguyén
tir cacbon & vi tri s§ 6 & it nhat mot vong glucopyranoza tao nén xenluloza tét hon
1a cacbon carbonyl trong nhéom carboxy.

Luong nhém carboxy trong xenluloza da oxy hoa va s¢i nano xenluloza da
oxy héa tét hon 14 16n hon hoic bing 0,5mmol/g, t&t hon nita 13 16n hon hodc bing

0,6mol/g hodc 16n hon hodc bang 0,8mmol/g, va t6t hon nita 14 16n hon hoic bang
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1,0mmol/g so v6i khdi lwrong kho hoan toan. Gi6i han trén cia lugng nay t6t hon 1a
nhé hon hogc bing 3,0mmol/g, tdt hon nita la nho hon hodc biang 2,5mmol/g, va tét
hon nita 14 nho hon hoic bang 2,0mmol/g. Do do, lwong nay tt hon 14 nim trong
khoang tir 0,5mmol/g dén 3,0mmol/g, tét hon nita 1a nim trong khoang tir
0,6mmol/g dén 2,0mmol/g hodc ndm trong khoang tir 0,8mmol/g dén 2,5mmol/g, va
t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 1,0mmol/g dén 2,0mmol/g. Luong nhém
carboxy trong s¢i nano xenluloza d3 oxy héa thudng cé gia tri bang gi4 tri cua
xenluloza dd oxy hoa trudce khi tach soi.

Vi du vé& phuong phap do lugng nhém carboxy s€ dugc mé ta dudi diy.
Gibng nhu dung dich nuéc phén tan, 60mL huyén phil dic cia xenluloza da oxXy
héa 0,5% khdi lugng duoc diéu ché, va dung dich nudc axit clohydric 0,1M duogc
bd sung vao huyén phu dic dé didu chinh do pH dén 2,5. Sau do, dung dich nuéc
natri hydroxit 0,05N dwoc bd sung nhé giot vao huyén pht dic va do do din dién
cho dén khi pH dat dén 11. Lugng nhém carboxy c6 thé dugc tinh toan theo cong
thirc sau tr lugng natri hydroxit (a) dugc tiéu thu & giai doan trung hoa axit yéu
trong d6 do dan dién dugc thay doi dan dan.

(Cong thirc)

Luong nhom carboxy [mmol/g trong xenluloza dd oxy hoa hodc sgi nano
xenluloza d4 oxy héa] = a [mL] x 0,05/khdi luong cua xenluloza d3 oxy héa hoidc
soi nano xenluloza dd oxy hoa [g]

Phuong phap oxy hoa khong bi gidi ilan cu thé. Vi du vé phuong phép oxy
héa nguyén liéu thd trén co s& xenluloza bao gdm phwong phép trong d6 nguyén
liéu tho trén co s& xenluloza dugc oxy héa trong nuée bang cach st dung chét oxXy
héa khi c6 mit hop chat N-oxyl va it nhit bromua hodc iodua. Theo phuong phap
ndy, nguyén tG cacbon c¢6 nhom hydroxy bdc mot & vi tri C6 cla vong
glucopyranoza trén bé mit xenluloza dugc oxy hoa chon loc @ tao ra nhém duge
chon tir nhém bao gdm nhém aldehyt, nhém carboxy, va nhém carboxylat. Nong do
clia nguyén liéu tho trén co s& xenluloza trong phan tmg khong bi gidi han cu thé va
t6t hon 14 nhé hon hodc bang 5% khédi lugng.

Hop chét N-oxyl duoc dung dé chi hop chét c6 kha ning tao ra gdc nitroxy.

Vi du v& hop chit N-oxyl bao gdm gbc 2,2,6,6-tetrametyl-1-piperidin-N-oxy (sau
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day, duogc goi 1a "TEMPO") hoic gbc 4-hydroxy-2,2,6,6-tetrametyl-1-piperidin-N-
oxy (sau day, duogc goi 1a "4-hydroxy TEMPO"). Giéng nhu hop chét N-oxyl, hop
chat bat ky c6 thé dugc sir dung mién 1a hop chit nay thic ddy phan tmg oxy hoa
dich.

Luong hop chit N-oxyl duge sir dung c6 thé 1a lwong cin dé xuc tac phan
ing oxy hoéa xenluloza ding 1am nguyén liéu thd. Vi du, t6t hon 13 luong nay 16n
hon hozc bing 0,01mmol va tbt hon nita 1 16n hon hodc bang 0,02mmol so véi 1g
xenluloza khé hoan toan. Tét hon 13, giéi han trén cda lugng nay nhd hon hodc
béng 10mmol, &t hon nita 14 nho hon hodc b%mg lmmol, va tét hon nita 1a nhd hon
hoic bang 0,5mmol. Do d6, t6t hon 14 lwgng hop chit N-oxyl dugc sit dung nim
trong khoang tr 0,01l mmol dén 10mmol, tét hon nita 12 tir 0,01mmol dén 1mmol, va
t6t hon nita 13 tir 0,02mmol dén 0,5mmol so véi Ig xenluloza kho hoan toan.

Bromua 14 hop chét chira brom va vi du vé cic hop chit bromua bao gdm céac
bromua kim loai kiém duoc ion héa bing cach phan ly trong nudc. Ngoéi ra, iodua
14 hop chét chira iot va vi du v& hop chit iodua bao gdm c4c iodua kim loai kidm.
Luong hop chét bromua hay iodua dugc st dung khong bi gigi han cu thé va co thé
duogc chon trong khoang ma c6 thé thuc ddy phan ing oxy hoéa. Tong lugng bromua
va iodua tét hon néu 16n hon hodc béng O,immol va tot hon nira la‘_L 16n hon hodc
b%lng 0,5mmol so véi 1g xenluloza khé hoan toan. Tét hon 1a, gi6i han trén cda
lwong nay nhé hon hodc bang 100mmol, t5t hon nira 12 nho hon hodic bang 10mmol,
va t6t hon nita 1a nhé hon hoic bing Smmol. Do d6, tét hon 14 tdng lwgng bromua
va iodua nim trong khoang tir 0,Immol dép 100mmol, t6t hon nita 12 ndm trong
khoang tir 0,1mmol dén 10mmol, va t&t hon nita 14 nim trong khoang tir 0,5mmol
dén 5mmol so v6i 1g xenluloza khé hoan toan.

Chét oxy hoa khong bi gidi han cu thé va vi du v& chét oxy hoéa bao gbm
halogen, axit hypohalous, axit halous, axit perhalogen, cAc mudi ctia chiing, halogen
oxit, va peroxit. Trong s& cac hop chit nay, axit hypohalous hodc cic mubi cta
chung duge wu tién, axit hypoclous hodc cac mudi ciia chiing dugc wu tién hon nita,
va natri hypoclorit dugc wu ti€n hon nita vi cadc nguyén li€u nay co6 chi phi ré va co
ganh ning 1én moi truong thap. Tét hon 13, lugng chét oxy hoéa duoc st dung 16n

hon hodic bang 0,5mmol, t6t hon nita 13 16n hon hodc bang 1mmol, va t&t hon nira 12
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16n hon hozc bing 3mmol so v6i 1g xenluloza kho hoan toan. Tét hon 13 gigi han
trén clia lugng ndy nho hon hoic bang 500mmol, tbt hon nita 1a nhé hon hoic bing
50mmol, t6t hon nita 14 nhé hon hoic bang 25mmol, va tdt hon nita 12 nhd hon hoac
| bing 10mmol. Do d6, tdt hon 1a lwong chit oxy héa dugc st dung nim trong
khodang tir 0,5Smmol dén 500mmol, t5t hon nita 12 ndm trong khoang tir 0,5mmol dén
50mmol, tét hon nita 12 ndm trong khodng tir Immol dén 25mmol, va tét hon nita 1a
nam trong khoang tir 3mmol dén 10mmol so véi 1 g xenluloza kho hoan toan. Trong
trudng hop néu hop chit N-oxyl duoc st dung, t6t hon 14 luong chét oxy hoa dugc
st dung 16n hon hodc bing 1mol so véi 1mol hop chét N-oxyl va t6t hon 13 gii han
trén cta lugng nay 1a nhé hon hoic bing 40mol. Do d6, tét hon 1a lugng chit oxy
héa dugce st dung nim trong khoang tir 1mol dén 40mol so vé6i 1 mol hop chét N-
oxyl.

Céc diéu kién nhu d6 pH va nhiét d(f)'trong phan tmg oxy héa khong bi gidi
han cu thé. N6i chung, phan (mg oxy héa dién ra mot cach hidu qua ngay cé trong
cac diéu kién twong déi nhe. Tét hon 12 nhiét do phan tmg cao hon hodc bing 4°C
va t6t hon nita 12 cao hon hodc béng 15°C. Tét hon 13, gi6i han trén cua nhiét do
nay thap hon hogc bang 40°C va tét hon nita 1a thdp hon hodc bing 30°C. Do do, t6t
hon 1a ﬁhiét d6 phan tmg nim trong khoang tir 4°C dén 40°C va c6 thé nim trong
khoang tir 15°C dén 30°C, tirc 13, nhiét do trong phong. Do pH cia dung dich phan
ting t6t hon 14 cao hon hoic bang 8 va tét hon nita 1a cao hon hodc bang 10. Tt hon
1, gi6i han trén ctia do pH thip hon hodc bang 12 va tét hon nira 1a thip hon hoic
bang 11. Do d6, d6 pH cia dung dich phan tng t6t hon 13 ndm trong khoang tir 8
dén 12 va t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 10 dén 11. Thong thuong, vi phan
g oxy hoa van tiép dién, nén cac nhom carboxy dugc tao ra & xenluloza, vi thé do
pH ctia dung dich phéan tng c6 xu huéng bi giam. Do d6, dé thiic ddy hiéu qua phan
ting oxy héa, do pH ctia dung dich phan tng t&t hon 14 dugc duy tri trong khoang
trén day bang cach bd sung dung dich nude kiém nhu dung dich nudc natri hydroxit.
Mbi truong phan tng trong qué trinh oxy hoéa tét hon 13 nuée vi d& xir Iy va kho
xuét hién cac phan ung phu.

Thoi gian phan ting trong phan tmg oxy héa c6 thé duoc dit phit hop theo

murc do tiép dién clia phan Gng oxy héa va thuong 13 0,5 gidr hodc nhidu hon. Giéi
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han trén ciia thoi gian phan g thudng it hon hoic bang 6 gid va tét hon 13 it hon
hoic bang 4 gid. Do d6, thdi gian phan ting trong phan g oxy hoéa thudng nim
trong khoang tir 0,5 gitr dén 6 givr va tbt hon 13 nim trong khoéang tr 0,5 gio dén 4
gid. Phan (g oxy héa c6 thé dugc tién hanh riéng trong hai hodc nhidu giai doan
ctia phan tmg. Vi dy, bing cach oxy hoéa xenluloza da oxy hoa thu duoc bang cach
loc sau khi két thiic phan Gmg & giai doan thi nhét trong cing didu kién phén ung
hoc trong c4c diéu kién phan g khéc nhau, xenluloza d& oxy hoa c6 thé dugc oxXy
héa mot cach hiéu qua ma khéng can e ché phan tmg do natri clorua dugc sinh ra
dudi dang san pham phu & giai doan du ciia phéan tng.

Theo mot vi du khac vé& phuong phép carboxyl hoa (oxy héa), oxy hoa bing
ozon dugc 14y lam vi du. Bing phan Gng oxy hoa ndy, cac nguyén ti cacbon co it
nhit cic nhém hydroxy & vi tri 2 va vi tri 6 ciia vong glucopyranoza tao nén
xenluloza dwgc oxy hoa va, déng thoi, qua trinh phan hiy chudi xenluloza xay ra.
Xir Iy bing ozon thudng duge tién hanh bang cach cho khi chira ozon tiép xtic voi
nguyén li¢u thd trén co s& xenluloza.

X ly bang ozon thudng dugc tién hanh bang cach cho khi chira ozon tiép
xuc v6i nguyen liu tho trén co s¢ xenluloza. Néng do ozon trong khi nay tbt hon 1a
cao hon hoic bing 50g/m>. Tét hon 13, giéi han trén ctia ndng dd ozon thip hon
hoic bang 250g/m® va t6t hon nita 1a thip hon hodc bang 220g/m?®. Do d6, ndng dd
ozon trong khi nay t6t hon 12 nim trong khoang tir 50g/m?® dén 250g/m? va t6t hon
nita 14 nim trong khoang tlr 50g/m> dén 220g/m>. Lugng ozon dugc bd sung tét hon
14 16n hon hodc bang 0,1 phan khdi lugng va tét hon nita 1 16n hon hogc 5 phin
khéi lugng so voi 100 phan khéi lugng cia lugng chit rén cia nguyén liéu thd trén
co s& xenluloza. Gi6i han trén cta lwong nay thudong nhé hon hodc bing 30 phan
khdi lwong. Do d6, lugng ozon dugce bd sung tot hon 13 ndm trong khoang tir 0,1
phan khdi lugng dén 30 phan khéi lugng va tét hon nita 13 tir 5 phan khéi luong dén
30 phan khdi luong so véi 100 phan khbi lﬁqng cta luong chét rin trong nguyén
li€u tho trén co s& xenluloza. Nhiét do xi ly béng ozon thudng cao hon hoidc bé‘mg
0°C va tét hon 1a cao hon hogc bang 20°C. Gi6i han trén ciia nhiét do nay thuong
thip hon hogc bang 50°C. Do d6, t6t hon 1a nhiét d6 xir ly bing ozon nim trong
khoang tir 0°C dén 50°C va tét hon nita 1 nim trong khoang tir 20°C dén 50°C.
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Thoi gian xit 1y bang ozon thudong nhidu hon hoic bing 1 phit va tét hon 14 nhidu
hon hogc bing 30 phut. Gi6i han trén clia thoi gian ndy thudng it hon hodc bing
360 phut. Do d6, thoi gian xt Iy bing ozon thudng ndm trong khoang tir 1 phut dén
360 phit va tét hon nita 1a ndm trong khoang tir 30 phut dén 360 phut. Cac didu
kién xir Iy bang ozon trong khoang dugc md ta trén day c6 thé ngin ngira su oxy
héa va phan hily xenluloza qua mirc va cé thé cai thién hiéu suét xenluloza da oxy
hoa. /

Xenluloza d3 xtr Iy bang ozon c6 thé con dugc oxy hoéa thém bang cach sir
dung chit oxy héa. Chét oxy héa duge st dung dé xu ly oxy héa thém khong bi gisi
han cu thé. Vi du vé chit oxy héa bao gdm cac hop chit trén co s¢ clo nhu clo
dioxit va natri clorit, oxy, hydro peroxit, axit persulfuric, va axit peraxetic. Vi du v&
cac phuong phép xit Iy oxy héa thém bao gdm phuong phép tao ra aung dich chét
oxy hoéa bang cach hoa tan chét oxy héa trong nu¢c hodc dung moéi hitu co phén cuc
nhu rugu, va ngdm nguyén liéu tho trén co s& xenluloza trong dung dich chit oxy
hoa. Luong nhém carboxy, nhom carboxylat, va nhém aldehyt c¢6 trong sgi nano
xenluloza d4 oxy héa c6 thé dugc diéu chinh; bang cach kiém soat cac didu kién OXy
héa nhu lugng chit oxy héa duoc bd sung va thoi gian phan Ung.

Tt hon néu san phim sau khi oxy hoéa duge xir Iy loai mudi. C6 thé tién
hanh loai mubi & thoi diém bét ky truée khi tach soi va sau khi tach sgi duge mo ta
duéi day. Loai mudi c6 nghia 1a mubi (vi dy, mudi natri) c¢6 trong san phim phan
ung (dang mudi) dugc thay thé béng proton dé tao thanh san pham loai axit. Vi du
vé phuong phap loai mudi sau khi oxy hoa bao gdm phuong phap didu chinh hé
phan Ung dén axit va phuong phap cho xenluloza d3 cai bién hodc sgi nano
xenluloza cai bién tiép xtc véi nhya trao ddi cation. Trong truong hgp ma hé phan
ting dugc didu chinh dén axit, @ pH ciia hé phan tmg t6t hon 14 duoc didu chinh
dén mirc ndm trong khoang tir 2 dén 6, t6t hon nita 13 tr 2 dén 5, va t6t hon nita 12
nim trong khoang tir 2,3 dén 5. D& diéu chinh hé phan tng dén axit, thuong sir
dung axit (vi du, cic axit vd co nhu axit sulfuric, axit clohydric, axit nitric, axit
sulfuro, axit nitro, hodc axit phosphoric; va axit hitu co nhu axit axetic, axit lactic,
axit oxalic, axit xitric, hodc axit formic). Sau khi bd sung axit, c6 thé xt ly bé‘mg

céch rira thich hop hdn hop thu dugc. Gidng nhu nhua trao déi cation', nhua trao ddi
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ion axit manh hoic nhua trao dbi ion axit yéu c6 thé duge st dung mién 13 c4c ion
ddi 1 H*. Ty 18 xenluloza d& cai bién va nhua trao ddi cation khi ca hai duge tiép
xtc v6i nhau khong bi gii han cu thé. Ngudi c¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc
ky thut nay c6 thé dwa ra ty 1é thich hop tir quan diém trén ring viéc thay thé
proton duoc tién hanh mét cach hiéu qui. Nhua trao d6i cation sau khi tiép xuc c6
thé duoc thu hdi bing cac phuong phép thong thudng nhu loc hut.

[Ete hoéa]

Vi du vé& qua trinh ete hoa bao gbm ete hoa bang cach carboxymetyl héa, ete
héa bang cach metyl hoa, ete hoa bang cach etyl hoa, ete hoa bang cach xyanoetyl
héa, ete héa bang cach hydroxyetyl héa, ete hoa bang cach hydroxypropyl héa, ete
hoéa bing cach etylhydroxyetyl hoa, va ete hoa bang cach hydroxypropylmetyl héa.
Theo mdt vi dy, phuwong phép carboxymetyl hoa s& dugc mo ta duéi day.

Xenluloza d3 cai bién (xenluloza carboxymetyl hoa) va sgi nano xenluloza
(soi nano xenluloza d3 carboxymetyl héa) thu dugc bang cach carboxymetyl hoa tdt
hon 1 ¢6 ciu triic trong d6 it nhat mot trong s6 cac nhém hydroxy trong xenluloza
c6 cau tric dugc carboxymetyl héa.

Miic thé bang nhom carboxymetyl mdi don vi glucoza khan cta xenluloza da
carboxymetyl héa va sgi nano xenluloza da carboxymetyl hoa tét hon 14 cao hon
hoac béng 0,01, t6t hon nira 14 cao hon hodc béng 0,05, va tdt hon nita 13 cao hon
hodc béng 0,10. Tét hon 13, giéi han trén cﬂa mure thé 1a thép hon hoic béng 0,50,
t6t hon nita 1a thip hon hodc bang 0,40, va tbt hon nita 13 thdp hon hoic bing 0,35.
Do d6, muc thé bing nhém carboxymetyl tot hon 14 nim trong khoang tir 0,01 dén
0,50, t&t hon nita 13 nim trong khoang tir 0,05 dén 0,40, va tét hon nita 12 ndm trong
khoang tir 0,10 dén 0,35. Mirc thé bing nhém carboxymetyl ciia soi nano xenluloza
da carboxymetyl héa thuong c6 gia tri bang gia tri cta xenluloza da carboxymetyl
hoa trudce khi tach soi.

Mirc thé bang nhém carboxymetyl mdi don vi glucoza dugc danh gid, vi du,
bang phuong phép sau. D6 13, 1) 2,0g xenluloza da carboxymetyl hoa (kho hoan
toan) dugc can chinh x4c va cho vao binh Erlenmeyer di déng ndp c¢6 dung tich
300mL.‘ 2) B6 sung 100mL dung dich duoc didu ché bing cach bd sung 100mL axit

nitric ddm dic (loai ddc biét) vao 1.000mL metanol vao xenluloza carboxymetyl
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héa d4 cho vao va lic hdn hop thu duoc trong 3 gid dé didu ché xenluloza di
carboxymetyl hoéa cé cidc nhém carboxy w(sau day, dugc goi la xenluloza di
carboxymetyl héa loai axit) tr mudi carboxymetyl xenluloza (xenluloza
carboxymetyl héa). 3) Chinh x4c 13 1,5g dén 2,0g xenluloza da carboxymetyl hoa
loai axit (khd hoan toan) dugce cin va cho vao binh Erlenmeyer di déng nép c6
dung tich 300mL. 4) Xenluloza d carboxymetyl héa loai axit dwgc 1am 4m bing
15mL metanol 80% va 100mL NaOH 0,1N dugc bd sung vao hdn hop da 1am 4m,
sau d6 lic hén hop thu dugc & nhiét do trong phong trong 3 gid. 5) Chuin do nguogc
NaOH du dugc tién hanh bing H2SO4 0,1N sir dung phenolphthalein 1am chi thi. 6)
Mitic thé bing nhém carboxymetyl (DS) duoc tinh toén theo cong thirc sau:

(Cong thirc)

A =[(100 x F' - (H2S040,IN) (mL) x F) x 0,1]/(Khéi luong khé hoan toan
cua xenluloza da carboxymetyl hoa loai axit (g))

DS =0,162 x A/(1 -0,058 x A)
A: Luong NaOH IN (mL) cin dé trung hoa 1g xenluloza da carboxymetyl hoa loai
axit
F: Hé s6 clia H2S040,1N
F': Hé s6 cua NaOH 0,1N

Phuong phap carboxymetyl hoa khong bi gidi han cu thé. Vi du vé phwong
phap carboxymetyl héa bao gdbm phwong phép trong d6 nguyén liéu thé trén co s&
xenluloza ding 1am nguyén liéu ban diu dugc ngam kiém va sau d6 duge ete hoa.
Theo phuong phép nay, thuong sit dung dung méi. Vi du vé dung méi bao gdm
nudc, ruou (vi dy, rugu bac thép), va dung mdi hdn hop cta chang. Vi du vé rugu
bac thap bao gdm metanol, etanol, rugu N-propyl, rugu isopropyl, rugu N-butyl,
ruou isobutyl, va rugu butyl bac ba. Ty 1€ tron rugu béc thép trong dung moi hdn
hop 6t hon 1a ndm trong khoang tir 60% khéi lwong dén 95% khéi luong. Luwong
dung moi thuong 16n hon hoic bang 3 1an khéi lugng so véi nguyén liéu tho trén co
s& xenluloza. Gi6i han trén ctia lwong nay khong bi giéi han cu thé va thuong nhé
hon hogc bing 20 1dn khéi lugng. Do d6, lwgng dung méi tét hon 14 ndm trong
khoang tir 3 1an dén 20 14n khdi luong.

Qué trinh ngam kiém thudng dugc tién hanh bang cach tron nguyén liéu ban
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dau va chit ngdm kiém. Vi du v& chét ngdm kiém bao gbm hydroxit kim loai kidm
nhu natri hydroxit va kali hydroxit. Lugng chit ngam kiém dwoc sir dung t6t hon 1a
16n hon hodc béng 0,5 14n mol, tbt hon nita 13 16n hon hoac béng 1,0 1an mol, va tbt
hon nita 14 16n hon hogc bing 1,5 14n mol mdi gbc glucoza khan dung lam nguyén
liéu ban dau. Gidi han trén coa lrgng nay thuong nhé hon hodc béng 20 14n mol, tét
hon 14 nhé hon hodc bing 10 1an mol, va t5t hon nira 12 nhé hon hodic bing 5 14n
mol. Do d6, lugng chit ngdm kiém dwoc sit dung t6t hon 1a nim trong khodng tir
0,5 14n mol dén 20 14n mol, tét hon nita 12 ndm trong khoang tir 1,0 1an mol dén 10
1an mol, va t&t hon nita 13 ndm trong khoang tir 1,5 14n mol dén 5 1in mol.

Nhiét 6 phan tng ciia qua trinh ngam kiém thuong cao hon hoic bing 0°C
va tbt hon 13 cao hon hodc bang 10°C. Gi6i han trén ctia nhiét 46 phan tmg thip hon
hodc bang 70°C va tt hon 1a thip hon hodc bang 60°C. Do d6, nhiét dd phan ung
thuong nam trong khoang tir 0°C dén 70°C va tét hon 1 ndm trong khoéang tr 10°C
dén 60°C. Thoi gian phan tng thudong nhidu hon hodc bing 15 phut va tét hon 13
nhiéu hon hoic bang 30 phut. Gi6i han trén cta thoi gian phan tng thuong it hon
hodc bang 8 gid va tét hon 1a it hon hodc bing 7 gid. Do d6, thoi gian phan tng
thudng nim trong khoang tir 15 phut dén 8 gid va t6t hon 13 ndm trong khoang tir
30 phut dén 7 gio.

Phan tmg ete héa thuong dugc tién hanh bing cach bd sung chét
carboxymetyl hoa vao hé phan ting sau khi ngam kiém. Cac vi du dwoc wu tién vé
chét carboxymetyl héa bao gdm axit monocloaxetic va natri monocloaxetat.

Luong chét carboxymetyl hoa duoc bd sung tot hon 14 thudng 16n hon hodc
bﬁng 0,05 1an mol, tdt hon nita 1 1én hon hodc béng 0,5 1an mol, va tét hon nita 12
16n hon hozc bang 0,8 1dn mol mdi gdc glucoza clia xenluloza c6 trong nguyén liéu
thd trén co s& xenluloza. Gidi han trén ciia lugng nay thudng nhé hon hoic bang
10,0 14n mol, t6t hon 13 nhé hon hodc bing 5 1an mol, va tét hon nira 12 nhd hon
hodc bang 3 1an mol. Do d6, lwong chit carboxymetyl hoa dugc bd sung t6t hon 13
nim trong khoang tur 0,05 14n mol dén 10,0 14n mol, t6t hon nita 13 nim trong
khoang tir 0,5 14n mol dn 5 14n mol, va tbt hon nita 13 nim trong khoang tir 0,8 lan
khéi lwong dén 3 14n mol. Nhiét @6 phan tng thudng cao hon hodic bang 30°C va tbt

hon nita 13 cao hon hodc bing 40°C. Gi6i han trén ciia nhiét do phan tng 13 thip
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hon hogc bang 90°C va tét hon nita 13 thip hon hoic bing 80°C. Do d6, nhiét do
phén ng thudng nim trong khoang tir 30°C dén 90°C va tbt hon 13 nim trong
khoang tir 40°C dén 80°C. Thdi gian phan Gng thudng la nhidu hon hodc bing 30
phiit va t&t hon 13 nhidu hon hoic bing 1 gid. Gi6i han trén cla thoi gian phan ing
thuong it hon hodc bang 10 gid va tét hon 14 it hon hodc bing 4 gid. Do d6, thoi
gian phan ng thudng nim trong khoang tir 30 phtt dén 10 gi va tbt hon 1a ndm
trong khoéng tir 1 gid dén 4 gid. Dung dich phéan tmg c6 thé dugc khudy trong subt
phén tmg carboxymetyl héa, néu can.

Séan phém sau khi ete hoa tot hon 1a duge xtr 1y loai mubi. Loai mudi co thé
dugc tién hanh & thoi diém bét ky trude va sau khi tach soi dugc mo ta duéi day.
Loai mubi ¢6 nghia 1a mudi (vi dy, mubi natri) c6 trong san phdm phan tng (dang
mubi) dugc thay thé bang proton dé tao thanh san phim loai axit. Vi dy v& phuong
phap loai mubi sau khi ete hoa (vi du, carboxymetyl ha) bao gdm phwong phap cho
xenluloza d4 cai bién hodc soi nano xenlulqza cai bién tiép xtc v6i nhua trao dbi
cation. Giéng nhu nhua trao ddi cation, nhya trao dbi ion axit manh hodc nhua trao
dbi ion axit yéu c¢6 thé duoc sir dung mién 14 cac ion dbi la H*. Ty 1€ cta xenluloza
da cai bién va nhya trao dbi cation néu cé hai dugc tiép xic v6i nhau khong bi gi6i
han cu thé. Ngudi c6 hiu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat ndy c6 thé dua ra
mot ty 1€ thich hop dwa vao quan diém réng viéc thay thé proton dugc tién hanh mot
cach hi¢u qua. Theo mét vi du, pH cua dung dich nuéc phéan tén sau khi bd sung
nhuya trao dbi cation c¢6 thé dwoc didu chinh dé tt hon 1a nim trong khoang tir 2 dén
6 va tot hon nira 13 ndm trong khoang tir 2 dén 5 déi véi dung dich nuéc phan tan
soi nano xenluloza cai bién. Nhua trao dbi cation sau khi tiép xtc ¢6 thé dugc thu
hdi bang cac phuong phap thong thudng nhu-loc hut.

[Cation hoa]

Xenluloza d4 cai bién (xenluloza dugc cation héa) va sgi nano xenluloza (soi
nano xenluloza dugc cation héa) thu duoc béng cach cation hoa c6 thé chira it nhit
mdt nhém cation nhu amoni, phosphoni, va sulfoni hoic nhém c¢6 nhém cation, tt
hon 14 chira it nhdt mot nhém c¢6 amoni, va t&t hon nita 13 chtra it nhét mdt nhém co
amoni bac bon. |

Muc the bang nhém cation mdi don vi glucoza cia xenluloza dugc cation
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héa va soi nano xenluloza dugc cation hoa tét hon 13 cao hon hoac béng 0,01, tbt
hon nfta 14 cao hon hodc bﬁng 0,02, va tét hon nita 13 cao hon hodc bé‘mg 0,03. Giédi
han trén ciia mirc thé t6t hon 13 thip hon hodc bing 0,40, t5t hon nita la thip hon
hogc bing 0,30, va tét hon nita 12 thip hon hodc bing 0,20. Do d6, mirc thé bing
nhém cation t&t hon 14 nim trong khodng tir 0,01 dén 0,40, t6t hon nita 12 ndm trong
khoéng tir 0,02 dén 0,30, va 6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,03 dén 0,20. Viéc dua
nhém thé cation vao xenluloza gdy ra hién twong ddy dién tir ciia céc xenluloza v6i
nhau. Do d6, xenluloza d4 cai bién (xenluloza dugc cation hoéa) ma duqc dua nhém
thé cation vao c6 thé dugc tach soi nano mot cach dé& dang. Xenluloza da cai bién c6
mtrc thé bang nhém cation mdi don vi glucoza cao hon hoic bing 0,01 c6 thé dat
dugc sy tach soi nano thich hop. Mit khac, xenluloza d4 cai bién ¢6 muc thé béng
nhém cation mbi don vi glucoza thdp hon hc;aflc bang 0,40 1am cho qua trinh truong
né hogc hoa tan bj giam. Piéu nay cho phép dang soi duge duy tri va do d6 ngin
nglra dugc tinh trang khong thé tao ra san phim dang soi nano. Mirc thé bang nhém
cation clla s¢i nano xenluloza dugc cation héa thudng cé gia tri bing gid tri cua
xenluloza dugc cation héa trudce khi tach soi.

Mirc thé bang nhém cation mdi don vi glucoza cda xenluloza dugc cation
héa va soi nano xenluloza dugc cation hoa c6 thé dugc diéu chinh béng lugng chét
cation héa dugc bd sung va ty 16 thanh phin cua nudc hodc ruou. Mic thé bang
nhém cation dugc dung dé chi sb cac nhom thé dugc dua vao mdi cdu tric don Vi
(vong glucopyranoza) tao nén xenluloza. D6 13, mic thé bang nhém cation dugc
hiéu 1a "gia tri thu dugc bing cach I4y s mol nhom thé dua vio chia cho téng sb
mol nhém hydroxy trong vong glucopyranoza". Xenluloza tinh khiét c6 ba nhém
hydroxy ma c6 thé duoc thé mbi cdu truc don vi (vong glucopyranoza) va do d6 gia
tri tdi da theo 1y thuyét cia murc thé bing nhom cation 1a 3 (gié trj tdi thidu bang 0).

Vi du vé phuong phap do murc thé bang nhém cation mdi don vi glucoza s&
dugc mo ta dudi ddy. Sau khi 1am kho mau (xenluloza dugc cation héa), luong nito
duge do bing may phan tich nito tdng s TN-10 (dwoc san xuét béi tdp doan hoda
hoc Mitsubishi). Vi du, trong trudng hop 3-clo-2-hydroxypropyltrimetylamoni
clorua dugc st dung lam chét cation hoa, mitc cation hoa dugc tinh toan theo cong

thic sau. Mirc thé béng nhém cation c6 thé dugc x4c dinh 12 s6 mol nhom thé trung
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binh mdi don vi glucoza khan.

(Cong thuc)

M thé bang nhém cation = (162 x N)/(1 - 116 x N)

N: lugng nito (mol) mbi 1g xenluloza dugc cation héa _

Phuong phép cation héa khéng bi gidi han cu thé. Vi du vé phuong phép nay
bao gdm phuong phép cho nguyén liéu thd trén co s¢ xenluloza phan tmg véi chit
cation héa va chét xtc tac khi ¢ mit nuéc hodc ruou. Vi du vE chét cation héa bao
gdm glyxidyltrimetylamoni clorua, 3-clo-2-hydroxypropyltrialkylamoni halogenua
(vi dy, 3-clo-2-hydroxypropyltrimetylamoni halogenua), va cic hop chit loai
halohydrin cta chung. Xenluloza dugc cation héa ¢6 nhém chira amoni bac bdn ¢6
thé dugc tao ra bing cach sir dung mot trong c4c chét cation héa nay. Vi du vé chit
xtic tc bao gdbm hydroxit kim loai kiém nhu natri hydroxit va kali hydroxit. Vi du
vé rugu bao gdm cac ruou c6 sb nguyén tir cacbon nim trong khoang tir 1 dén 4.
Tét hon 13, lwong chét cation hoa 16n hon hoic bang 5 phan khédi luvgng va tdt hon
nita 14 16n hon hogic bing 10 phan khbi lwong so véi 100 phan khéi luong cia
nguyén li€u thd trén co s& xenluloza. Gidi han trén cia lugng nay thudng nhé hon
hogc bang 800 phan khdi lugng v tét hon 1a nhd hon hodc bing 500 phin khbi
lwong. Luong chét xtc tac tbt hon 13 16n hon hodc bang 0,5 phan khéi lugng va tdt
hon nita 1a 16n hon hodc bang 1 phan khéi lugng so véi 100 phén khéi luong cta
nguyén li€u thd trén co s& xenluloza. Gigi han trén cta lugng nay thudng nho hon
hodc bang 20 phan khdi lwong va tét hon 13 nhé hon hogic bang 15 phan khéi lwong.
Tét hon 13 lugng rugu 16n hon hogic bing 50 phan khdi lvong va tdt hon nita 14 16n
hon hogc bang 100 phan khéi lwong so véi 100 phan khéi lugng cua nguyén ligu
thd trén co s& xenluloza. Gi6i han trén cia lugng ndy thudng nhé hon hoic bing
50.000 phan khéi lugng va tot hon 1 nhé hon hodc bing 500 phin khdi luong.

Nhiét do phan tng trong qua trinh cation héa thuong cao hon hoic bing
10°C va tbt hon 13 cao hon hodc béng 30°C. Gi6i han trén cda nhiét d§ phan Gng
nhd hon hogc bang 90°C va tét hon 1a nhé hon hoidc bang 80°C. Thoi gian phan Gng
thuong 16n hon hogc bang 10 phut va t6t hon 1a 16n hon hodc bing 30 phit. Giéi
han trén cla thoi gian phan tng thuong nhé hon hodc bang 10 gid va tét hon 12 nhod

hon hoic bang 5 giv. Dung dich phan tng c6 thé duoc khudy trong qua trinh cation
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héa, néu can.

San pham sau khi cation héa tét hon 1a duoc xtr ly tach mudi. Tach mudi c6
thé dugc thuc hién & thoi diém bAt ky trude va sau khi tach sgi duge md ta dudi day.
T4ach mubi c¢6 nghia 13 mubi (vi dy, CI) ¢6 trong sin phdm phan tmg (dang mudi)
dugc thay thé bang bazo dé tao thanh san phdm dang bazo. Vi du v& phuong phéap
tdch mudi sau khi cation hoa bao gdm phuong phap cho xenluloza d3 cai bién hodc
soi nano xenluloza cai bién tiép xtic v6i nhua trao ddi anion. Gidng nhu nhya trao
dbi anion, nhya trao dbi ion bazo manh ho#c nhua trao ddi ion bazo yéu c6 thé duge
str dung mién 13 nhém chirc 1a nhém loai bazo. Ty 1é xenluloza da cai bién va nhua
trao dbi anion néu dugc cho tiép xtc v6i nhau khong bi giéi han cu thé. Ngudi c6
hiéu biét trung binh trong linh vurc k§ thuat ndy c6 thé dat mot ty lé thich hop tir
quan diém 1a thay thé bazo duoc tién hanh mot cach hiéu qua. Theo mét vi du, pH
clia dung dich nuéc phan tén sau khi bd sung nhua trao ddi anion c6 thé dugc didu
chinh @ t&t hon 13 ndm trong khoang tr 9 dén 13 va tét hon nita 12 ndm trong
khoang tlr 10 dén 13 dbi véi dung dich nude phan tan soi nano xenluloza cai bién.
Nhuya trao d6i anion sau khi tiép xuc c6 thé dugc thu hdi bang cac phuong phép
thong thudng nhu loc hut.

[Este hoa]

Phuong phép este hoa khong bi gidi han cu thé. Vi du vé phuong phép nay
bao gdbm phuong phép cho nguyén liéu tho trén co s& xenluloza phan tng v&i hop
chit c6 nhom axit phosphoric (phuong phap este héa bing axit phosphoric). Vi du
vé phuong phép este hoa bang axit phosphoric bao gdm phuong phéap trdn bot hodc
dung dich nuéc chira hop chit c6 nhém axit phosphoric v6i nguyén liéu thé trén co
s& xenluloza va phuong phap bd sung dung dich nudc chua hop chét c6 nhém axit
phosphbric vao huyén phii dic chira nguyén liéu thd trén co s xenluloza. Phuong
phép sau duge vu tién hon. Phuong phép nay cho phép cai thién do dong nhit cia
phan tmg va hiéu suét este hoa.

Vi du vé hop chit c6 nhém axit phosphoric bao gdm axit phosphoric, axit
polyphosphoric, axit phosphoro, axit phosphonic, axit polyphosphonic, va cic este
va mudi cia chung. Cac hop chét nay c6 chi phi thap va d& xir Iy va cho phép cai

thién hiéu suét tach soi nhd dua cac nhoém phosphat vao xenluloza. Vi du cu thé vé
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hop chit c6 nhém axit phosphoric bao gdm axit phosphoric, natri dihydro phosphat,
dinatri hydro phosphat, trinatri phosphat, natri pyrophosphat, natri metaphosphat,
kali dihydro phosphat, dikali hydro phosphat, trikali phosphat, kali'pyrophosphat,
kali metaphosphat, amoni dihydro phosphat, diamoni hydro phosphat, triamoni
hydro phosphat, amoni pyrophosphat, vd amoni metaphosphat. Hop chit c¢6 nhém
axit phosphoric c6 thé dugc sir dung riéng hodc két hop hai hodc nhiéu hop chit.
Trong sb cac hop chét nay, axit phosphoric,' mudi natri cta axit phosphoric, mubi
kali cta axit phosphoric, vd mudi amoni ciia axit phosphoric dugc wu tién, mubi
natri cua axit phosphoric dugc uvu tién hon, va natri dihydro phosphat va dinatri
hydro phosphat dugc wu tién hon tir quan diém hiéu suit cao cta viéc dua nhém
phosphat vao, dé tach s¢i trong quy trinh tach soi dwoc mo ta dudi déy, va dé 4p
dung trong cong nghiép. Ngoai ra, dung dich nuéc chira hop chit c6 nhém axit
phosphoric tét hon 13 duoc st dung trong qua trinh este héa nho cai thién dugce tinh
déng nhét ctia hdn hop phéan g va cai thién dugc hiéu suit cia viéc dua nhém
phosphat vao. B9 pH ctia dung dich nuéc chira hop chit c6 nhém axit phosphoric
tot hon 13 thip hon hodc bang 7 theo quan diém cai thién hiéu suét cua viéc dua
nhém phosphat vao. Tét hon 13 d6 pH nim trong khoang tir 3 dén 7 theo quan diém
lam gidm qua trinh thily phan soi bot gidy.

Phuong phép este hoa bing axit phosphoric s& dugc md ta dudi day dga vao
mdt vi du. Cac nhém axit phosphoric dugc dua vao xenluloza bing cach bd sung
hop chét ¢6 nhém axit phosphoric vao huyén phit chira nguyén liéu thd trén co s&
xenluloza (vi du, him lwong chit rin ndm trong khoang tir 0,1% khéi luong dén
10% khéi lwong) c¢6 kém khudy huyén pho. Luong hop chit ¢6 nhém axit
phosphoric duoc bd sung tét hon 13 16n hon hoic bang 0,2 phin khdi lwong va tbt
hon nita 14 16n hon hogic bang 1 phin khéi lwong dbi véi luong céc nguyén tir
phospho, khi nguyén liéu tho trén co s& xenluloza dwgce xac dinh 1a 100 phin khéi
luong. Piéu nay cho phép hiéu suit cua xenluloza duoc este hoa “hoac SQ1 nano
xenluloza dugc este hda dugc cai thién hon. Gidi han trén ctia lugng nay tdt hon 12
nhé hon hozc bang 500 phan khéi lwong va tét hon nita 1 nhé hon hoic bang 400
phan khéi lugng. Theo d6, hiéu suét tuong tng v&i lwong hop chét ¢6 nhém axit

phosphoric dugc st dung co thé duoc tao ra mot cach hi¢u qué. Do _dd, lugng nay
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t6t hon 13 ndm trong khoang tir 0,2 phan khéi lugng dén 500 phan khdi luong va tdt
hon nita 13 ndm trong khoéng tir 1 phan khéi luong dén 400 phan khéi lugng.

Trong trudng hgp ma hop chit c6 nhom axit phosphoric dugc phan tng véi
nguyén liéu thod trén co s& xenluloza, hop chit bazo c6 thé con dugc bd sung vao hé
phan tng. Vi du v& phuong phap bd sung hop chét bazo vao hé phéﬁ {mg bao gébm
phuong phap bd sung hop chét bazo vao huyén phu ddc chira nguyén liéu tho trén
co s¢ xenluloza, dung dich nuéc chira hop chét c6 nhém axit phosphoric, hoadc
huyén phu dic chira nguyén liéu tho trén co s& xenluloza va hgp chit c¢6 nhém axit
phosphoric.

Hop chit bazo khong bj giéi han cu th8 va t6t hon 1a c6 tinh bazo. Cac hop
chit chira nito c6 tinh bazo dwoc vu tién hon. Thust ngilt "c6 tinh bazo" thuong co6
nghia 12 dung dich nuéc clia hop chit bazo khi c6 mit chét chi thi phenolphthalein
c¢6 mau hdng dén d6 va/hodc do pH ctia dung dich nuéc chita hop chit bazo 1a cao
hon 7. Tét hon 13, hop chét bazo 1a hop chét c6 nguyén ti nito c6 tinh bazo va tét
hon nfta 14 hop chét c6 nhém amino ¢6 tinh bazo. Vi du vé hop chit ¢c6 nhém amino
c6 tinh bazo bao gf”)m ure, metylamin, etylamin, trimetylamin, trietylamin,
monoetanolamin, dietanolamin, trietanolamin, pyridin, etylendiamin, va
hexametylendiamin. Trong s& céc hop chét nay, ure dugc vu tién nho chi phi thip
va dé xfr Iy. Lugng hop chit bazo dugc bd sung t6t hon 12 nim trong khoang tir 2
phan khéi lugng dén 1.000 phin khéi lwong va t6t hon nira 13 ndm trong khodng tir
100 phan khéi lugng dén 700 phin khéi lwvgng. Tt hon 13, nhiét d6 phan tng ndm
trong khoang tir 0°C dén 95°C va tét hon nita 13 nim trong khoang tir 30°C dén
90°C. Thoi gian phan tng khong bi giéi han cu thé va thuong nim trong khoang tir
1 phut dén 600 phat va tdt hon 13 ndm trong khodng tir 30 phut dén>480 phut. Céc
diéu kién cua phan tmg este hoa trong khoang bat ky trong sb cac khoang nay cho
phép este hoa qua muic xenluloza, ma dé gy phan hiy, bi giam va hiéu suét cta
xenluloza dugc este hoa bz:ing phosphat dugc cai thién.

Sau khi hop chét c6 nhom axit phosbhoric dugc cho phan ung véi nguyén
liéu thd trén co sé xenluloza, thudng thu duge huyén phu chira xenluloza dugc este
hoéa bang phosphat hodc soi nano xenluloza dugc este hoa bang phosphat. Huyén

phu chtra xenluloza dugc este héa bang phosphat hoic soi nano xenluloza duge este

-20-



37448

hoa b?mg phosphat dugc loai nude, néu cin. Sau khi loai nudc, tbt hon 1a xit ly nhiét
dwgc tién hanh. Buée xi Iy nhiét nay c6 thé lam giam sy thay phén xenluloza.
Nhiét d6 gia nhiét tdt hon 1 ndm trong khoang tir 100°C dé&n 170°C. Tét hon nta 14,
nhiét d9 gia nhiét duoc tién hanh & nhiét d¢ thip hon hoic bing 130°C (t6t hon nita
13, thip hon hogic bing 110°C) trong khi d6 nuéc duge bao gdm trong qué trinh xir
Iy nhiét va duoc tién hanh & nhiét d6 ndm trong khoang tir 100°C dén 170°C sau khi
loai nuéec.

Céc nhém thé c6 nhém phophat duge dwa vao xenluloza bang phan tmg este
héa bang axit phosphoric va xenluloza ddy dién tich véi nhau. Do do, xenluloza
duoc este hoa béng phosphat c6 thé da dang dugc tach s¢i thanh sgi nano xenluloza.
Miirc thé bing nhém phosphat mbi don vi glucoza cuia xenluloza dugc este héa bang
phosphat t6t hon 13 cao hon hoic bang 0,001. Pidu ndy c6 thé dat dugc muc tach
soi da (vi dy, tach sgi dén mirc nano). Gi6i han trén clia mac nay t6t hon 12 nhé hon
hoic bang 0,40. Pidu nay cho phép viéc truong nd hodc phin hiy xenluloza dugc
este hoa bang phosphat bj giam va lam gidm xdy ra tinh hudng khong thu dugc soi
nano xenluloza. Do d6, mirc thé biang nhém phosphat t6t hon 13 ndm trong khodng
tir 0,001 dén 0,40. Mtrc thé bing nhom phosphat mdi don vi glucoza cia s¢i nano
xenluloza dugc este hoa bang phosphat tét hon nita 1a nim trong khoang tir 0,001
dén 0,40.

Xenluloza dugc este héa bang phosphat t6t hon 1a dugc xir ly bing cach rira
nhu rira bang nuée lanh sau khi sdi. Pidu nay cho phép tach soi m@f cach hiéu qua
xenluloza dugc este héa bang phosphat.

[Téach sg¢i (tach sgi nano)]

Tach sgi c6 thé dwoc tién hanh dbi véi nguyén li€u tho trén co s& xenluloza
trude khi cai bién soi hodc c6 thé duoc tién hanh db6i v6i xenluloza da cai bién. Tach
soi ddi véi xenluloza da cai bién duoc wu tién hon vi ¢6 thé 1am giam nang lugng
can dé tach soi béng cach cai bién. Xur ly tach soi c6 thé dugc tién hanh mot 1an
hozic ¢6 thé dwoc tién hanh nhidu hon mdt 1in. Trong trudng hop tién hanh xir Iy
loai mudi trong qué trinh san xuét xenluloza d3 cai bién hodc s¢i nano xenluloza cai
bién, thi tach soi c6 thé dugc tién hanh & mdi budc trude va sau khi loai mubi.

Thiét bi dugc st dung dé tach soi dic biét khong bi gi6i han cu thé. Vi du vé
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cac thiét bi nay bao gém thiét bi loai quay & tbc do cao, thiét bi loai nghién keo,
thiét b loai 4p suét cao, thiét bi loai nghién can, va thiét bj loai siéu am. Thiét bi
ddng nhat 4p suit siéu cao hodc &p suat cao. duoc wu tién va thiét bi ddng nhit 4p
suét cao hodc siéu cao loai w6t duge wu tién hon. Céc thiét bi nay duoc uu tién vi
cac thiét bi nay co thé tao ra mot lyc cit manh ddi véi xenluloza d3 cai bién. Téc do
cit t&t hon 12 16n hon hodc bang 1.000 sec!. Téc do nay cho phép ddng nhét s¢i
nano c6 cu trac it két tu duoc tao thanh. Ap suét sir dung cho xenluloza d4 cai bién
t6t hon 14 cao hon ho3c bing 50MPa, tdt hon nita 13 cao hon hoic bang 100MPa, va
t6t hon nita 13 cao hon hodc bang 140MPa.

Tach soi thudng dugc tién hanh trong méi truong phén tan. Moi trudng phan
tan thuong 1a moi trudng phan tan chtra nude nhu dung dich nuée phan tan. Trude
khi phan tan, c6 thé tién hanh xu 1y so bd, néu cén. Vi du vé& xtr ly so bo bao gém
tron, khudy, va nhii héa va xu ly so bo c6 thé duge tién hanh bing cach st dung
thiét bi da biét (vi du, thiét b tron cét & tbe do cao).

Trong truong hop tién hanh tach soi déi véi moi truong phan tin chtra
nguyén li€u thd trén co s& xenluloza hodc méi truong phan tan chira xenluloza da
cai bién, gi6i han dudi cta luvong chét rén cia nguyén li¢u tho trén co s& xenluloza
hoic xenluloza d3 cai bién trong moi treong phin tdn nady thudng 16n hon hoac
bing 0,1% khbi lugng, tot hon 14 16n hon hoic bing 0,2% khéi lugng, va tét hon
nita 14 16n hon hodc bang 0,3%. Piéu nay khién cho lugng dung dich so v6i lugng
clia nguyén liéu tho trén co s¢ xenluloza hodc lugng thich hop xenluloza d3 cai bién
1a hiéu qud. Gi6i han trén clia lugng chit rén thuong nho hon hodc bing 10% khéi
lugng va tét hon 12 nhé hon hogc bing 6% khdi lwgng. Didu nay cho phép tinh chay
dugc gifr lai.

[Loc]

Loc ¢6 thé dugc tién hanh sau khi tach soi, néu cin, va t6t hon 1a dugc tién
hanh sau khi tch soi xenluloza da cai bién. Cac chét la nhu cac soi khong dugce
tach sqiv c6 thé van con trong dung dich phan tan chtra soi nano xenluloza cai bién
do tach sgi chua du. Tuy nhién, cac chét la nhu vay ¢o thé duoc loai bo bﬁmg cach
loc. Trong trudng hop ma ché pham cao su duoc tao ra & trang théi trong d6 van

con chét la, thi ché phém cao su c6 xu hudéng bi nit do chét la hoat dong nhu 1a
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diém ban diu va do d6 lam gidm d6 bén hodic nhuoc didm trong tu c6 thé xay ra.
Quié trinh loc ¢6 thé ngin ngira dugc nhugc diém nhu vay. |

Vi dy vé& phuong phéap xir Iy bang cach loc bao gbm xtr ly bang cach loc ap
lyc hodc loc chan khong méi truong phan tan (thuong 1a dung dich nuée phén tan)
chtra sgi nano xenluloza cai bién bing cach sit dung mirc chénh 4p suit 16n hon
hoic bing 0,01MPa va t6t hon 13 ndm trong khoang tir 0,01MPa dén 10MPa. Bing
cach st dung mutrc chénh ap suét 16n hon hodc béng 0,01MPa, ¢6 thé dat dugc murc
xtr 1y loc du ma khong can pha lodng dang ké (xem xét cac quy trinh sau dé, t6t hon
1a qua trinh pha lodng khong cin duge tién hanh). Bing cé4ch sir dung 4p suét chénh
léch ndm trong khoang tir 0,01MPa dén 10MPa, ciing c6 thé thu dugc lugng xtr 1y
loc thich hgp ngay ca khi ndng d6 ciia s¢i nano xenluloza cai bién trong moi trudng
phén tan hodc dd nhdt cia mdi trudong phan tan 13 cao. Nf‘)ng dd cua soi nano
xenluloza cai bién trong dung dich phén tan chtra s¢i nano xenluloza céi bién trong
qué trinh loc thudng nim trong khoéng tir 0,1% khéi lwong dén 5% khéi luong, t6t
hon 14 nim trong khodng tir 0,2% khéi lwong dén 4% khéi lugng, va tét hon nita 1a
nim troﬁg khoang tir 0,5% khéi lugng dén 3% khbi luong. Vi du v thiét bi dugc st
dung dé loc bao gém thiét bi loai Nutsche, thiét bi loai nén, thiét bi loai dia hinh 14,
thiét bi loai tréng, thiét bi loai loc ép, va thiét bi loai loc béng day curoa.

Lugng xtr 1y loc mdi gid t&t hon 13 16n hon hoic bang 10L/m? va t6t hon nita
14 16n hon hodc bang 100L/m?2. Vi du vé phuong phép loc bao gém loc bing chét tro
loc str dung chét tro loc va loc nho phuong tién loc st dung phuo*ng tién loc xdp.
Loc c6 thé duoc tién hanh bing cach chon loc mot trong sd cac phuong phép loc
hodc hai hogc nhiéu trong sb cac phuong phap loc ¢6 thé duge sir dung két hop véi
nhau. Trong trudng hop ndy, thir tu loc ctia phuong phép loc c6 thé tiy ¥ dugc chon.
Trong trudng hop hai hodc nhiéu quy trinh loc dwoc tién hanh, quy trinh bét ky
trong s6 cac quy trinh loc nay c6 thé dugc tién hanh trong diéu kién chénh léch ap
sudt loc dugc mo ta trén day hodc tAt ca cac quy trinh loc duge tién hanh trong diéu
kién chénh l&ch ap suit loc dugc md ta trén day.

Trong sb cac phuong phép loc nay, phuong phép loc sir dung chét trg loc
dugc wu tién. Theo phuong phép ndy, san phdm gay tic phuong tién loc trong qua

trinh loc c6 thé d& dang duoc loai bd bang cach loai bd 16p loc dugc tao bdi chit trg
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loc va do d6 c6 thé tién hanh quy trinh loc lién tuc. Nhu chét trg loc, cac san phém
dang hat dang ké dugc wu tién. Puong kinh hat trung binh cta san pham dang hat
t6t hon 12 nhé hon hoic bang 150pum, va t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 1pm
dén 150pm, tét hon nita 1a ndm trong khoang tir 10um dén 75um, t6t hon nita 1a
nim trong khoang tir 15 um dén 45um, va dic biét t5t hon 13 ndm trong khoang tir
25um dén 45pm. San phim dang hat ¢6 duong kinh hat trung binh 16n hon 1um cé
thé 1am gidm tdc dd loc. San phém dang hat c6 dudng kinh hat trung binh nhé hon
150pum cho phép chét la hdu nhu duogc gift lai va xt ly bang cach loc duge tién hanh
mot cach hiéu qua.

Nhu duge mé ta duéi day, chét tro loc c¢6 thé c6 hinh dang khéc nhau nhu
hinh dang gan nhu 13 hinh ciu ma gidng dat diatomit va dang thanh gidng xenluloza
dang bot. Trong trudng hop bit ky, dudng kinh hat trung binh c6 thé dugc do bing
thiét bi do loai nhifu xa bing tia laze theo tiéu chuén JIS Z8825-1.

Gidng nhu phuong phép loc st dung chit tro loc, loc trude khi phi bing
céch tao lop chét trg loc trén phuong tién loc hoic loc theo kiéu nap khéi béng cach
tron trudc chat tro loc va moi trudong phén tan chia soi nano xenluloza cai bién va
loc hén hop thu dugc c6 thé duge tién hanh hodc loc béng chét tro loc c6 thé duoc
tién he‘lﬁh két hop véi ca hai kiéu loc. Két hop ca hai kiéu loc duogc wu tién hon vi
cong suét dugc cai thién va chét lugng cua dich loc rat tdt. Loc béng chét tro loc
nhiéu cong doan c6 thé duoc tién hanh bang cach thay dbi loai chét tro loc. Trong
truong hop tién hanh hai hodc nhidu cong doan lgc st dung chét trg loc, thi mot
cong doan loc bat ky ctia cac qua trinh loc ¢6 thé duoc tién hanh duéi muc chénh
l&ch ap sudt loc dugc md ta trén day hodc tit ca cac quy trinh loc d‘ugc tién hanh
du6i mirc chénh léch ap sudt loc dugc mo ta trén day.

Hop chét vo co hodc hop chét hitu co c6 thé duogc st dung 1am chét trg loc
va t6t hon 13 chét tro loc 1a san phém dang hat. Vi du thich hgp v& chét tro loc bao
gém d4t diatomit, xenluloza dang bdt, peclit,l va cacbon hoat tinh. _

Dit diatomit dugc ding dé chi dt hodac d4 mém chu yéu duge tao thanh tir
v4 tao silic va thanh phan chinh ciia d4t nay 14 silic oxit. Nhom, sit oxit, va oxit clia
kim loai kiém c6 thé cling c6 mit ngoai silic oxit. DAt diatomit x6p va c6 do x6p

cao. Dt diatomit c6 mat do khdi déng banh nim trong khoang tir 0,2g/cm? dén
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0,45g/cm® dugce wu tién. Trong sb cac dét diatomit, cac san phém dugc nung va céc
san phdm duoc nung chay duogc wu tién va, ngoai ra, dit diatomit & ﬂuc’rc ngot dugc
uu tién. Vi du vé dét diatomit nhu vy bao gdm Celite (nhan hiéu da dang ky) dugc
san xuit boi Celite Corporation va Celatom (nhén hiéu da ding ky) dugc san xuét
béi Eagle Picher Minerals Inc.

Xenluloza dang bdt dugce dung dé chi‘céc hat giéng hinh que dugc tao thanh
tir xenluloza vi tinh thé thu dugc bang cach loai bé phin bot gidy vo dinh hinh bing
cach xir Iy thity phan bing axit va sau d6 tan thanh bot va sang bot gidy da xir 1y.
Mirc polyme hoa xenluloza & xenluloza dang bot t6t hon 13 ndm trong khodng tir
100 dén 500. Mirc két tinh cta xenluloza dang bot dugc do bang phuong phap nhiéu
xa bot tia X t6t hon 14 ndm trong khoang tlr 70% dén 90%. Puodng kinh hat trung
binh theo thé tich dugc do bf?mg thiét bi do mirc phan bd c& hat loai nhiéu Xa br?mg
tia laze t0t hon 1 nho hon hogc bing 100um va t&t hon nita 1a nhé hon hodc bing
50pm. Xenluloza dang bt c6 duong kinh hat trung binh theo thé tich nhé hon hoic
bing 100pm cho phép thu duge dung dich phan tan s¢i nano xenluloza véi do 1ong
cao. Vi du vé xenluloza dang bot bao g@)m bot xenluloza dang tinh thé c6 dang hinh
que va mirc phan bd duong kinh hat khong d6i dugc tao ta bing phuong phép tinh
ché va 1am kho phéan con lai khong bi phan hiy thu duoc sau khi thiy phan bing
axit bot gidy tinh ché va tan thanh bot va sang phan con lai khong bi phan hiy da
sdy kho, KC Flock (nhan hiéu da ding k}'/) duoc san xuét boi Nippon Paper
Industries Co., Ltd., CEOLUS (nhén hiéu da ding ky) duoc san xuit béi Asahi
Kasei Chemicals Corporation, va Avicel (nhan hiéu da ding ky) dugc san xuét boi
FMC Corporation.

Vi du vé phuong tién loc bao gém c;ic dung cu loc, mang loc, vai loc lam
bang céc nguyén lidu nhu soi kim loai, xenluloza, polypropylen, polyeste, nilon,
thuy tinh, coton, polytetrafloetylen, va polyphenylen sulfua, cac dung cu loc dugc
lam bang cach nung bdt kim loai, hodc cac dung cu loc dang ké& hé. Trong sd cic
phuong tién loc nay, phuong tién loc béng kim loai hodc mang loc dugc vu tién.

Puong kinh 16 trung binh duoc wu tién cia phuong tién loc khdng bi giGi han
cu thé trong trudong hop phuong tién loc duge st dung két hop véi chét tro loc. Mit

khéc, dudng kinh 15 trung binh ctia phwong tién loc tbt hon 13 ndm trong khoang tir
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0,01um dén 100um, t6t hon nita 13 nim trong khoang tir 0,1um dén 50um, va tdt
hon nita 13 nim trong khoang tir 1um dén 30um trong truedng hop chét trg loc
khong dugc str dung ciing véi phuong tién loc va qua trinh loc dugc tién hanh bang
cach sir dung mot minh phuong tién loc. Phuong tién loc ¢6 duong kinh 15 trung
binh nhé hon 0,01um c6 thé c6 tde do loc khong thich hop. Mit khac, phuong tién
loc ¢6 duong kinh 16 trung binh 16n hon 100pum c6 thé gay khé khin trong viéc dat
dugc hi€u qua loc thich hop vi phuong tién loc nhu vay ¢6 thé khong gitt lai dugc
cac chit la mot cach thich hop. ”

Do phan tan cta dung dich phan tdn s¢i nano xenluloza cai bién sau khi loc
t6t hon 12 dugc danh gia bing phuong phép sau. Chét diéu chinh strc cing bé mat
duge bd sung vao dung dich phan tan soi nano xenluloza ci bién va sau d6 tao nén
mot mang mong cia hdn hop thu duge. Trép cd hai mdt cia mang mong, mét cdp
tAm phan cuc duge bd tri sao cho céc truc phan cuc 1 vudng géc v6i nhau. Anh
séng phét ra tir mot mit ctia tAm phén cwc va hinh anh truyén qua duogc giit lai tir
phia con lai ciia tAm phan cyec. Ving chét la duoc xac dinh bang cach phén tich tung
hinh 4nh dé tinh toén ty 1& dién tich chét la mbi 1g khéi luong khd hoan toan cua soi
nano xenluloza. Dung dich phan tan sgi nano xenluloza sau khi loc ¢6 ty 1€ dién tich
chét la thdp hon hodic bing 25% trong phuong phép dénh gi4 nay.

Thanh phén (A) c6 thé 1a mot loai soi nano xenluloza cai bién hodc hdn hop
ctia hai hogic nhiéu loai soi nano xenluloza cai bién. T8t hon 13, thanh phdn (A) bao
gém it nhit mot loai sgi nano xenluloza chtta nhém carboxy nhu so¢i nano xenluloza
da oxy héa va sgi nano xenluloza dd carboxymetyl hoa va tét hon nira 14 bao gdm it
nhét 13 sgi nano xenluloza da oxy héa va/hoic s¢i nano xenluloza d3 carboxymetyl
hoéa. Diéu nay gy ra sy trong tic manh gitta nhém wa nudc cia chat hoat dong bé
mit diing 1am thanh phin (B) va nhom carboxy clia sgi nano xenluloza chtta nhém
carboxy, va do dé giup cdi thién dd twong thich cia s¢i nano xenluloza vGi thanh
phan cao su ding 1am thanh phan (D) va s¢i nano xenluloza c6 thé dugc phén tan
déu trong thanh phén cao su. Do d6, 6 bén ctia ché phim cao su c6 thé duogc cai
thién dang ké.

Thanh phﬁn (A) co thé 1a mdt hdn hop cta sgi nano xenluloza cai bién va

polyme hoa tan trong nuéc. Vi du vé polyme hoa tan trong nudc bao gdm cac din
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Xut xenluloza (vi du, carboxymetylxenluloza, metylxenluloza,
hydroxypropylxenluloza, va etylxenluloza), gdbm xanthan, xyloglucan, dextrin,
dextran, carrageenan, gom dédu que, axit alginic, alginat, pullulan, tinh bot, tinh bot
khoai tay, bot dong, tinh bdt dwong tinh, tinh bjt dugc phosphoryl hoa, tinh bot ngo,
gom arabic, gdbm gellan, gom gellan, polydextroza, pectin, chitin, chitin hoa tan
trong nudce, chitosan, casein, albumin, dich thity phin protein déu. nanh, pepton,
rugu polyvinyl, polyacrylamit, natri polyacrylat, polyvinyl pyrrolidon, polyvinyl
axetat, axit polyamino, axit polylactic, axit polymalic, polyglyxerol, latec, cht dinh
c& trén co sé rosin, chdt dinh ¢ trén co s& nhua petroleum, nhua ure, nhua
melamin, nhya epoxy, nhya polyamit, nhua polyamit-polyamin, polyetylenimin,
polyamin, gdm thyc vit, polyetylen oxit, polyme lién két ngang uwa nudc,
polyacrylat, copolyme axit polyacrylic tinh bdt, gbm tamarind, gdm guar, va silic
oxit keo va hdn hop cla ching. Trong sé céc polyme hoa tan trong nudc nay,
carboxymetyl xenluloza hoic mudi ciia chiing dugc wu tién nho kha nang hoa tan.
<Thanh phan (B): chit hoat déng bé mat>

Bang cach dua chit hoat dong bé mit vao ché phim cao su, sgi nano
xenluloza céi bién c6 thé dugc phan tan déu trong thanh phin cao su va do d6 do
bén ciia ché pham cao su c6 thé dugc cai thién.

Chét hoat dong bé mit c6 nghia 1a nguyén liéu ma co thé c6 it nht mot
nhom &a nuéc va it nhat mot nhém ky nude trong phan tir va tién chét (vi du,
nguyén liéu ma c¢6 thé ¢6 ca hai nhom khi ¢6 mit mudi kim loai) cua ching. Vi du
vé chit hoat dong bé mit bao gém chat hoat dong bé mit cation, chét hoat dong bé
mit anion, chét hoat dong bé mat khong ion, va chét hoat dong bé mait ludng tinh.

Vi du v& chét hoat dong bé mat cation bao gdbm amin béo (vi du,
monoalkylamin nhu oleylamin, stearylamin, tetradexylamin, 1-hexenylamin, 1-
dodexenylamin, 9,12-octadecadienylamin (linoleic amin), 9,12,15-
octadecatrienylamin, linoleylamin, dodexylamin, propylamin, va metylamin,
dialkylamin, va trialkylamin), cac mubi tetrametylamoni (vi duy, tetrametylamoni
clorua va tetrametylamoni hydroxit), cac mubdi tetrabutylamoni  (vi duy,
tetrabutylamoni clorua), cdc mudi alkyltrimetylamoni (vi du, alkyltrimetylamoni

clorua, octyltrimetylamoni clorua, dexyltrimetylamoni clorua, dodexyl trimetyl
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amoni clorua, tetradexyltrimetylamoni clorua, xetyltrimetylamoni clorua,
stearyltrimetylamoni clorua, alkyltrimetylamoni bromua, va
hexadexyltrimetylamoni bromua), cdc mudi benzyltrialkylamoni (vi du,
benzyltrimetylamoni clorua, benzyltrietylamoni clorua, benzalkoni clorua
(dodexyldimetylbenzylamoni  clorua), va  benzalkoni  bromua), mudi
dibenzyldialkylamoni (vi dy, benzethoni clorua), mubi dialkyldimetylamoni (vi du,
didexyldimetylamoni clorua va distear}?ldimetylamoni clorua), mubi  alkyl
pyridinium (vi duy, butylpyridinium clorua, dodexylpyridinium clorua, va
xetylpyridinium clorua), mubi amin béo (vi duy, monometylamin hydroclorua,
dimetylamin hydroclorua, va trimetylamin hydroclorua).

Vi du vé& chét hoat dong bé mit aniqn bao gﬁ”)m céc axit carboxylic (vi du,
natri octanoat, natri decanoat, natri laurat, natri myristat, natri palmitat, natri stearat,
axit perflononanoic, natri N-lauroylsarcosin, natri cocoylglutamat, va mudi este
metyl cua axit béo a-sulfo), axit sulfonic (vi du, natri 1-hexansulfonat, natri 1-
octansulfonat, natri 1-decansulfonat, natri 1-dodecansulfonat, axit perflobutan
sulfonic, natri alkylbenzensulfonat mach théng, natri toluensulfonat, natri
cumenesulfonat, natri octylbenzensulfonat, natri naphtalensulfonat, dinatri
naphtalendisulfonat, trinatri naphtalentrisulfonat, va natri butylnaphtalensulfonat),
este sulfuric (vi du natri lauryl sulfat, natri myristyl sulfat, natri laureth sulfat, natri
polyoxyetylenalkylphenol sulfonat, va amoni lauryl sulfat), va este cua axit
phosphoric (vi du, lauryl phosphat, natri lauryl phosphat, va kali lauryl phosphat).

Vi du vé chit hoat d6ng bé miat khong ion bao gdém este ctia axit béo glyxerol
(vi dy, glyxerin laurat va glyxerin monostearat), este cua axit béo sorbitan,
polyoxyetylen alkyl ete (vi du, pentaetylen glycol monododexyl ete va octaetylen
glycol monododexy! ete), alkylphenol alkylat (vi du, polyoxyetylen alkylphenyl ete,
octylphenol etoxylat, va nonylphenol etof(ylat), polyoxyalkylen glycol (vi duy,
polyoxyetylen polyoxypropylen glycol), este ciia axit béo polyoxyalkylen sorbitan
(vi dy, este cua axit béo polyoxyetylen sorbitan, este clia axit béo polyoxyetylen
hexitan, va este cua axit béo sorbitan polyetylen glycol), alkanolamit (vi du,
dietanolamit cuda axit lauric, dietanolamit cﬁa axit oleic, dietanolamit cua axit stearic,

va cocamit DEA), va alkyl glucosit (vi du, octyl glucosit, dexyl glucosit, va lauryl
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glucosit).
Vi du v€ chat hoat dong bé mit ludng tinh bao gdbm ruou bac cao (vi du,
xetanol, ruou stearyl, va ruou oleyl), cidc hgp chit betain (vi du, betain cla axit

lauryl dimetylamino axetic, betain cla axit stearyldimetylamino axetic,

dodexylaminometyldimetylsulfopropyl ' betain,
octadexylaminometyldimetylsulfopropyl betain, cocamidopropyl betain,
cocamidopropylhydroxy betain, va 2-alkyl-N-carboxymetyl-N-

hydroxyetylimidazolinium betain), mudi ctia axit alkylamino (vi duy, natri
lauroylglutamat, kali lauroylglutamat, va lauroylmetyl-B-alanin), alkylamin oxit (vi
dy, lauryldimetylamin N-oxit va oleyldimetylamin N-oxit).

Chét hoat dong bé& mit ludng tinh va chét hoat dong bé miit cation dugc vu
tién 1am c4c chat hoat dong bé mit.

Hop chét trén co s& betain duoc wu tién hon 1am chit hoat dong bé mit
ludng tinh, va dodexylaminometyldimetylsulfopropyl betain,
octadexylaminometyldimetylsulfopropy! betain, va cocamidopropyl betain duoc wu
tién hon nira.

T6t hon 13 thanh phan (B) bao gdm it nhit 13 mot axit béo va din xut ctia no.
Amin béo khong bi giéi han cu thé va t6t hon 13 thoa man it nhét mdt didu kién va
t6t hon nita 13 théa man tit ca cac didu kién duoc chon tir nhém bao gdm sb nguyén
tir cacbon nhé hon hodc bang 20 (6t hon 13 nim trong khoang tir 2 dén 20 hoic
nim trong khoang tir 3 dén 20, tét hon nira 13 ndm trong khoang tir 10 dén 20, t6t
hon nita 13 ndm trong khoang tir 12 dén 20, tdt hon nita 1 ndm trong khodng tir 14
dén 20, va dic biét tbt hon nita 1a ndm trong khoang tir 15 dn 20), ¢6 it nhit mot
(tét hon 1a mot) lién két khong no trong cAu tric cta nd, va 13 amin bic mot
(monoalkylamin). Vi du v& amin béo bao gdm monoalkylamin nhu oleylamin,
stearylamin,  tetradexylamin, 1-hexenylamin, 1-dodexenylamin,  9,12-
octadecadienylamin (linoleic amin), 9,12,15-octadecatrienylamin, linoleylamin,
dodexylamin, propylamin, va metylamin; dialkylamin; trialkylamin; va mudi cua
chung (vi du, hydroclorua). ft nhét mot amin duogc chon tr nhom bao gém
oleylamin, stearylamin, dodexylamin, tetradexylamin, va propylamin duoc wu tién

va oleylamin dugc uu tién hon. Vi du vé cdc dan xuit clia amin béo bao gdm céc
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hop chét ngoai cac vi du ngoai amin béo dugce la“iy lam vi du nhu vi du cu thé v cac
chét hoat dong bé& mit cation. | _

Thanh phan (B) c6 thé 1a mot chét hoat dong bé mit hosic hdn hop gdm hai
hoidc nhiéu chat hoat dong bé mit.

<Thanh phan (C): Kim loai da héa tri>

Bing céch st dung thanh phén (C) trong ché phdm cao su, mirc tach s¢i nano
xenluloza cai bién trong ché phim cao su c6 thé bi giam. Trong truong hgp ma
thanh phin (A) bao gdm soi nano xenluloza chita nhém carboxy nhu s¢i nano
xenluloza d& oxy héa va sgi nano xenluloza da carboxymetyl hoa, kim loai da héa
tri cho phép s¢i nano xenluloza chira nhém carboxy dugc lién két ngang mot cach
hi€u qua v6i nhau boi vi kim loai da hoa tri tao ra cac 1ién két ion v&i cdc nhém
carboxy trong soi nano xenluloza chita nhom carboxy. Do d6, muc tich soi nano
xenluloza ¢6 thé bi giam hon nira.

Kim loai da hoa tri thuong 13 kim loai hoa tri hai hodc héa tri ba. Vi du vé
kim loai da hoa tri bao g6m cac kim loai hoéa tri hai nhu canxi va magie va kim loai
héa tri ba nhu nhom. Trong s6 cac kim loai nay, cac kim loai hoéa tri ba dugc wu tién
va, nhdm duoc wu tién hon. Kim loai da héa tri c6 thé & dang mubi kim loai nhu
clorua, sulfat, va nitrat. Cc mudi kim loai thich hop c6 thé duoc st dung tuy vao
g dung ctia ché phém cao su thu duoc. Giéng nhu cac mudi kim loai ctia kim loai
da hoa tri, cac mudi kim loai héa tri hai hodc hoa tri ba dugc vu tién. Vi du vé céc
mudi kim loai hda tri hai va héa tri ba bao gém cac mudi kim loai héa tri hai nhu
mudi canxi (vi dy, canxi clorua va canxi nitrat va t8t hon 13 canxi clorua) va cac
mudi magie (vi dy, magie sulfat) va cac mubi kim loai hoa tri ba nhuw mubi nhom (vi
du, nhdém clorua va nhoém sulfat). Cac mudi kim loai hoa tri ba dugce vu tién va cac
mudi canxi va mudi nhém duge wu tién hon.

Thanh phén (C)co thé 1a mot kim loai da hoéa tri hodc hén hop cua hai hoac
nhiéu kim loai da hoéa tri.

<Thanh phan (D): Thanh phén cao su>

Thanh phan cao su 1a mot nguyén lidu cao su thd va dugc ding dé chi
nguyén liéu ma dugc lién két ngang 14 cao su. Thanh phin cao su dbi véi cao su tu

nhién va thanh phéan cao su doi véi cao su tong hop ton tai & dang thanh phéan cao su.
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Vi du v& thanh phén cao su dbi vé6i cao su tw nhién bao gdm cao su tu nhién theo
dinh nghia hep ma khong duoc cai bién hoa hoc (NR); cao su tu nhién d3 cai bién
v& mat héa hoc nhu cao su tu nhién duoc clo héa, cao su ty nhién duoc closulfonat
hoa, va cao su ty nhién dugc epoxy hoa; cao su ty nhién dugc hydro héa; va cao su
ty nhién dugc loai protein. Vi du v& thanh phan cao su ddi véi cao sﬁ tbng hop bao
gdm cao su trén co s& dien nhu cao su butadien (BR), cao su copolyme styren-
butadien (SBR), cao su isopren (IR), cao su acrylonitril-butadien (NBR), cao su
clopren, cao su copolyme styren-isopren, cao su copolyme styren-isopren-butadien,
va cao su copolyme isopren-butadien; va cao su khong dien nhu cao su butyl (IIR),
cao su etylen-propylen (EPM va EPDM), cao su acrylic (ACM), cao su
epiclohydrin (CO va ECO), cao su flo (FKM), cao su silicon (Q), cao su uretan (U),
va polyetylen duogc closulfonat héa (CSM). Trong sb cic cao su ndy, NBR, NR,
SBR, cao su clopren, va BR duogc vu tién.

Thanh phin (D) c¢6 thé 1 thanh phin don 1¢ hodc hdn hop gdm hai hodc
nhiéu thanh phin.

<Ché phdm>

M&i lugng clia cic thanh phin (A) dén (D) trong ché phdm cao su khong bi
giéi han cu thé. Lugng duoc wu tién 13 nhu sau.

Luqng thanh phan (A) t6t hon 14 16n hon ho#c bing 1 phin khdi lwong, t6t
hon nita 13 16n hon hoic bang 2 phin khéi luvong, va tét hon nita 1a 16n hon hoic
bang 3 phan khdi luong so v6i 100 phin khdi lwong cuia thanh phan (D). Piéu nay
cho phép hiéu qua cai thién ciia d9 bén kéo dugc thé hién mét cach thich hop. Gisi
han trén cta lugng nay t6t hon 1a nho hon hodc bing 50 phan khéi lugng, t6t hon
nita 1a nhé hon hoic bing 40 phan khéi lwong, va tét hon nita 13 nho hon hoic bang
30 phan khéi lwong. Piéu nay cho phép duy tri kha ndng xu ly trong qua trinh san
xudt. Do d6, t6t hon 13 luong nay ndm trong khoang tir 1 phan khéi luvong dén 50
phan khéi lugng, tot hon nita 13 ndm trong khoang tir 2 phan khéi lugng dén 40
phan khéi luong, va t6t hon nira 1a ndm troﬂg khoang tir 3 phin khéi lwong dén 30
phan khéi lugng.

Luong cla thanh phan (B) t&t hon 13 16n hon hodc bing 5 phin khi luong,

t6t hon nita 1 16n hon hodc bang 20 phin khéi lwong, va tét hon nita 13 16n hon
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hogc bang 40 phan khdi lwgng so v6i 100 phin khéi luong cia thanh phin (A).
Diéu nay cho phép hiéu qua ci thién ciia 4 bén kéo dugc thé hién mot cach thich
hop. Giéi han trén ctia lrong nay tét hon 12 nhé hon hoic bang 100 phin khéi lugng,
t6t hon nita 14 nhé hon hozc bing 85 phan khéi luong, tét hon nita 1a nho hon hoic
bfmg 80 phén khéi luong, va tét hon nita 13 nhé hon hodc béng 70 ph'?ln khéi luong.
Diéu nay cho phép kha ndng xu ly trong qué trinh san xuét duge duy tri. Do do6,
lugng nay tét hon 1a nim trong khoang tir 5 phan khéi luvong dén 100 phan khéi
lugng, t6t hon nira 13 nim trong khoang tlr 20 phan khéi lwong dén 85 phin khéi
luong, t&t hon nita 13 ndm trong khoang tir 20 phan khéi luong dén 80 phan khéi
lwgng, va tdt hon nira 12 ndm trong khodng tir 40 phan khéi lvong dén 70 phin khéi
lugng.

Luong thanh phan (C) t&t hon 12 16n hon hoidc béng 0,01 phan khéi lugng, tdt
hon nita 1a 16n hon hodc béng 0,05 ph?m khéi lugng, va t6t hon nira 13 16n hon hoac
bang 0,1 phan khéi lwong so véi 100 phan khdi luong ctia thanh phan (A). Didu nay
cho phép hi€u qua cai thién do bén kéo duoc thé hién mot cach thich hgp. Gidi han
trén ctia lugng nay tét hon 1a nhé hon hoic bing 5 phan khéi lwong, tét hon nita 13
nhé hon hoic bang 1 phan khéi lugng, va tét hon nita 1a nhé hon hoic bang 0,5
phan khéi lwong. Diéu nay cho phép kha ning xir Iy trong qua trinh san xudt duge
duy tri. Do d6, tot hon 14 luong ndy nim trong khoang tir 0,01 phan khéi lvong dén
5 phan khéi luong, t&t hon niva 1a nim trong khoang tir 0,05 phan khéi lugng dén 1
phan khéi lwong, va t6t hon nita 14 ndm trong khoang tir 0,1 phan lghéi luong dén
0,5 phan khi luong.

<Thanh phan tuy y>

Ché pham cao su c6 thé chira mét hoic nhidu thanh phan tiy y tiy thudc vao
tng dung hozc dang ché phdm cao su dugc mo ta duoi déy. Vi duy vé thanh phan tuy
¥ ndy bao gdbm cac chat pha tron ma co thé éuqc st dung trong nganh cong nghiép
cao su nhu chét gia cd (vi dy, mugi than va silic oxit), chét lién két silan, chét lién
két ngang, chat ting luu héa, chit tro tang luu hoa (vi du, kém oxit va axit stearic),
dau, nhua cting, sép, chit chéng oxy hoa, va chit mau. Trong sb céc thanh phan tiy
¥ ndy, chit ting luu hoa va chét trg ting luvu héa duge wvu tién. Lugng cta thanh

phén thy y c6 thé tily ¥ dugc xac dinh mét cach thich hop tity thude vao loai thanh

-32-



37448

phdn tity ¥ va khéng bi gi6i han cu thé.

Trong trudng hop ché phim cao su 1a ché pham cao su khéng dugc Iuu héa
hogc san phdm cudi, ché phim cao su t6t hon la chtra chét lién két ngang. Vi du vé
chit lién két ngang bao gébm lwu huynh, luu huynh halogenua, peroxit hitu co,
quinon dioxim, hop chit amin da hoéa tri hitu co, va nhya alkylphenol ¢6 nhém
metylol. Trong s cac chit lién két ngang nay, luu huynh duge vu tién. Luong chét
lién két ngang t6t hon 12 16n hon hodc bang 1,0 phan khéi lugng, tt hon nita 13 16n
hon hodc béng 1,5 phan khdi lugng, v 6t hon nita 12 16n hon hoic bing 1,7 phin
khoi lugng so v6i 100 phan khéi lugng ctia thanh phin (D). Gii han trén cta lugng
ndy tot hon 1a nhé hon hogc bing 10 phan khdi lugng, tét hon 1a nhé hon hoic bing
7 phan khéi luong, va tét hon nita 1a nhd hon hozc bang 5 phan khéi lugng.

Vi du vé chét tang luu héa bao gdm N-t-butyl-2-benzothiazol sulfenamit va
N-oxydietylen-2-benzothiazolyl sulfenamit. Luong chét ting luu héa tdt hon 1a
bé‘mg 0,1 phén khdi luong, t5t hon nita 14 16n hon hodc béng 0,3 phén A'khéi luong, va
t6t hon nira 14 16n hon hogc bang 0,4 phin khéi luong so véi thanh phan (D). Gisi
han trén ctia lvgng nay t6t hon 12 nhé hon hoac béng 5 phén khéi lugng, tdt hon nita
14 nhé hon hodc bang 3 phan khéi lugng, va tdt hon nita 13 nhd hon hoic bang 2
phan khéi luong. “

Trong ché phdm cao su, thanh phin (A) dén (D) va thanh phan tiy ¥ c6 thé
ton tai doc 1ap hoic c6 thé tdn tai duéi dang phirc hop nhu san phim phén tng dugce
tao thanh tir it nhit hai thanh phan. Luong mdi thanh phén trong ché phdm cao su
thudng theo lugng dugce st dung 1am nguyén liéu thé.

<Céac tmg dung>

Ung dung ctia ché pham cao su theo sang ché khong bj gi6i han cu thé mién
14 ché phdm nay co6 thé 1a ché phim @ thu duoc cao su lam sén pham cudi cing.
N6i cach khéc, tng dung nay c6 thé 1a bude trung gian dé san xuit cao su (hat nhya
cd dic), c6 thé 1a ché pham cao su khong luu hoa chira chit luu héa, hodc cao su
lam séﬁ phdm cudi cing. Ung dung san phdm cudi cing khong bi giéi han cy thé.
Vi du vé ing dung nhu vy bao gdm c4c may méc van chuyén nhu 6 t6, tau hda, tau
thiy, va may bay; cdc ing dung dién nhu may tinh c4 nhén, tivi, dién thoai, va déng

hd; cac thiét bi lién lac di dong nhur dién thoai di dong; thiét bi nghe nhac cim tay,
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thiét bj doc video, thiét bi in, thiét bi sao chép, va dd thé thao; vat liéu xay dung;
cac mdy van phong nhu vin phong phdm, binh va dd chira. Ngoai céc ung dung nay,
ché phém cao su ¢ thé dugc st dung cho c4c by phan ma st dung cao su hoic nhua
mém va thich hop dé dung cho 18p xe. Vi du v& 16p xe bao gbm 156p xe hoi dbi véi
xe khach, xe tai, xe buyt va xe c6 tai trong 16n.

<Phuong phap san xuét > |

Séang ché dé xuit phuong phap san xuit bao gdm céc budc sau:

Buéc (a): Tao ra mot hdn hop béng céach tron thanh phén cao su véi sgi nano
xenluloza cai bién;

Budc (b): B6 sung chét hoat dong bé mit vao hdn hop; va

Buéc (c): B sung kim loai da hoéa tri vao hén hop trude hoidc sau khi bd
sung chét hoat dong bé mit va dong tu hdn hop thu duge dé tao ra san phdm dong tu.

Theo phuong phép theo sang ché, ché pham cao su theo séng ché duoc mo ta
trén day co thé duoc san xuit mot cach hi€u qua. Theo sang ché, cac vi du cu thé va
lugng duge st dung clia sgi nano xenluloza cai bién, chét hoat dong bé mait, kim
loai da héa tri, va thanh phan cao su trong phuong phép theo séng ché 13 gidng nhu
céc vi du cu thé va luong dugc st dung dugc md ta nhu thanh phan (A) dén (D) cia
ché pham cao su.

O bude (a), thanh phin cao su rin c6 thé dugc tron hoic dung dich phén tan
(latec) trong d6 thanh phin cao su dwoc phén tin trong moi truong phén tan hodc
dung dich trong d6 thanh phan cao su dugc hoa tan trong dung méi c6 thé duoc tron.
Vi du vé& méi trudng phan tan va dung méi (sau day, dugc goi chung 1a "dung dich")
bao gdm nudc va dung méi hitu co. Luong dung dich tot hon 12 nim trong khoang
tir 10 phén khdi lugng dén 1.000 phan khéi lwgng so v6i 100 phan khéi luong cia
thanh phén cao su (téng luong thanh phan cao su khi hai hoic nhidu thanh phan cao
su dugc st dung).

Buéc tron c6 thé duge tién hanh bang céc thiét bi da biét nhu thiét bi tron
dong nhét, thiét bi ddng nhét, va thiét bi khudy dang canh quat. Nhiét do tron khong
bi gidi han, va nhiét d§ trong phong (20°C Qén 30°C) duoc vu tién. Thoi gian tron
ciing c6 thé dugc diéu chinh thich hop.

Soi nano xenluloza cai bién c6 thé dugc tron & dang dung dich phan tin
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trong d6 s¢i nano xenluloza cai bién dugc phan tan trong mdi trudng phéan tan, chét
rin khé cta dung dich phan tén, va chit rin u6t cua dung dich phan tan. Nong do
ctia s¢i nano xenluloza cai bién trong dung dich phén tan khi 12 m6i truong phén tan
¢6 thé nim trong khoang tir 0,1% dén 5% (khéi lugng/thé tich) trong truong hop
nuée duge ding 1am mai trudng phan tén va cé thé nim trong khoang tir 0,1% dén
20% (khoi lwong/thé tich) trong truong hop trong d6 moi trudng phén tan bao gdm
nuée va dung moi hitu co nhw rugu. Chét rin w6t duoc dung dé chi chét rén cia
trang théi trung gian gitta dung dich phan tén va chét rin khé. Luong moi trudng
phan tan trong chét rin w6t thu dugc béng cach loai nudce dung dich phén tan theo
cach thong thuong tot hon 13 nim trong khoang tlr 5% khéi luong dén 15% khéi
lwgng so v6i xenluloza d cai bién. Luong moi truong phén tan, tuy nhién, c6 thé
dugc didu chinh thich hop bang cach bd sung chét 16ng hodc 1am kho thém.

Soi nano xenluloza cai bién c6 thé 12 hdn hop cda hai hoac.nhi?éu loai soi
nano xenluloza cai bién. Trong trudng hop hdn hop ctia sgi nano xenluloza cai bién
va dung dich polyme hoa tan trong nuéc, dung dich hdn hop, chét rin kho cua dung
dich hdn hop, va chit rin udt cia dung dich hdn hgp ¢6 thé duoc tron. Luong chit
16ng trong dung dich hdn hop va chét rin kho c6 thé ndm trong khoang néu trén.

O bude (b), chét hoat dong bé mat duge bd sung vao hdn hop thu duoc &
budc (a). Trong qué trinh bd sung va sau khi bd sung, hdn hop c6 thé duge khudy,
néu can. Chét hoat dong bé mit c6 thé duoc sir dung riéng hodc dudi dang hdn hop
ctia hai hodic nhiéu chét hoat dong bé miit.

0 budc (c), kim loai da héa tri duge bd sung vao hdn hop. Kim loai da hoa
tri duch ) sung trudc, déng thoi, hodc sau khi bd sung chét hoat dong bé mit va tt
hon 13 dwgc bd sung sau khi bd sung chat hoat dong bé mat. Nong do cua kim loai
da hoa tri (tbng lurong cia ching trong trudng hop st dung hai hoic nhiéu kim loai
da hoa tri) trong hdn hop tét hon duoc didu chinh ndm trong khoang tir 0,1% khdi
luong dén 3,0% khdi luong va tét hon nita 14 ndm trong khoang tlr 0,3% khéi lugng
dén 2,0% khéi luong. '

O bude (¢), axit c6 thé dugc st dung Kkét hop véi kim loai da hoa tri. Axit cd
thé 13 axit bét ky trong sb céc axit hitu co va axit vd co va khong bi gi6i han cu thé

mién 12 axit nay khong trc ché qua trinh dong tu. Vi du vé axit hitu co bao gom axit
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formic va axit axetic. Vi dy v& axit vd co bao gé)m axit sulfuric, axit clohydric, va
axit carbonic. Axit c6 thé dugc chon loc thich hop theo kim loai da héa tri duoc st
dung két hop. Axit c6 thé dugc st dung riéng hodc duéi dang hén hop hai hoic
nhiéu axit.

Trong trudong hop axit dugc st dung, thoi gian bd sung axit khong bi gidi
han cu thé. Axit c6 thé duge bd sung déng fhbi v6i kim loai da héa trj hodc c6 thé
duoc bd sung trude hodc sau khi bd sung kim loai da hoéa tri. Luong axit dugc st
dung t6t hon 13 luong ma d6 pH cua dung dich hdn hgp nim trong khoang tir 3,0
dén 6,0 va tét hon nita 1a lwong ma thu duge d6 pH nam trong khoang tir 3,5 dén
5,0. :

Sau khi dong tu, san phém dong tu c6 thé dugc loai nude (duge lam kho).
Phuong phép loai nude khong bi gi6i han cy thé va tt hon 13 bing cach xi Iy nhiét.
Céc diéu kién xur Iy nhiét khong bi gi6i han cu thé va vi du v& céc didu kién nay 12
nhu sau. Nhiét do gia nhiét t6t hon 1 cao hon hoic bang 40°C va thdp hon 100°C.
Thoi gian xtr 1y tot hon 14 ndm trong khoédng tir 1 gior dén 24 gid. Bing céch thiét
1ap cac diéu kién theo cac diéu kién duge md ta trén day, c6 thé 1am giam mirc hu
héng d6i voi thanh phan cao su. Phan tach chat rin-léng (vi du, loc (t&t hon 13, loc
bang cach st dung mang loc (15 sang thuong nim trong khoang tir 0,1um dén
1,0um, tir 0,3um dén 0,8pum, hodc tr 0,4um dén 0,6um)) c6 thé duge tién hanh
truge khi tach nuée. Hon hop sau khi sdy kho c6 thé & trang thai kho hoan toan
hoic c6 thé ¢ trang thai duy tri dung moéi. Phuong phép loai dung méi ngoai phuwong
phap loai nude khong bi gidgi han cu thé va viéc loai nay co thé duoc tién hanh béng
phuong phap di biét thong thuong. Vi du vé phuong phdp nay bao gdm phuong
phap dong tu hdn hop bing cach bd sung axit hodc mubi va loai nudc, rira, va sdy
kho san phdm da dong tu.

San pham dd dong tu thu dugc t6t hon 1a duge rira. Didu nay cho phép tap
chét dugc loai mot cach hiéu qua va do d6 c6 thé thu duge ché pham cao su ¢6 dic
tinh dugc cai thién véi mire dd khac nhau.

San phém da dong tu thu dugc tdt hon 1a dugc st dung dudi dang hat nhua
co dic. Trong tredng hop san phdm da dong tu duge st dung duéi dang san phidm

cudi, tbt hon 14 thanh phin cao su duge bd sung thém, cac thanh phan tuy ¥ dugc
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md ta trén day dugc bd sung, néu cin, va hdn hop thu dugce duge tron (vi dy, 1am
nhuyén va nhao tron).

Nhiét d6 trong qua trinh trdn (vi dy, 1am nhuyén va nhao tron) c6 thé 1a nhiét
do thong thuong (vi dy, ndm trong khoang tu 15°C dén 30°C) hodc c6 thé 1a nhiét
d6 cao hon bang cach gia nhiét dé khong gdy ra phéan tng lién két ngang cta thanh
phan cao su. Vi du, nhiét d6 thip hon holic bing 140°C va tt hon nita Ia thip hon
hodc bang 120°C. Gi6i han dudi cia nhiét do ndy thuong 13 cao hon hoic bing
40°C va tbt hon 1a cao hon hogc bing 60°C. Do do, nhiét d¢ gia nhiét t5t hon 1a
nam trong khoang tir 40°C dén 140°C va tét hon nita 14 nim trong khoang tir 60°C
dén 120°C. Quaé trinh troén ¢ thé dugce tién hanh béng cach str dung céc thiét bi nhu
thiét bi tron Banbury, mdy nhao tron, va thiét bi can hé.

Sau khi hoan tat qua trinh trdn, c6 thé tién hanh qua trinh duc, néu cin. Vi du
vé thiét bi dic bao gdm céc thiét bi dé dac khuon, dic phun, dac ép dun, dic théi,
va duc bot. Thiét bi duc c6 thé dugc chon thich hgp tiy thudc vao hinh dang ciia san
phdm cudi, cac timg dung va phuong phép dtc.

O budc trdn, san phim da tron duge gia nhiét sau khi tron va t6t hon 14 sau
khi dutc. Trong trudng hop ma ché phdm cao su chira chét lién két ngang (t6t hon 13
chit lién két ngang va chét ting luu héa), qué trinh lién két ngang (qué trinh luu
héa) duge tién hanh bing cach gia nhiét. Trong trudng hop ma ché phim cao su
khong chira chit lién két ngang va chét tdng Iuu héa, tac dung nay c6 thé thu duoge
néu cic thanh phin nay dugc bd sung vao ché phim cao su trudc khi gia nhiét.
Nhiét do gia nhiét t6t hon 14 cao hon hoac béng 150°C va gidi han trén ctia nhiét do
gia nhiét tt hon 13 thip hon hodc bing 200°C va tét hon nita 14 thép hon hodc bing
180°C. Do d6, tét hon 1a nhiét do gia nhiét ndm trong khoang tir 150°C dén 200°C
va tt hon nita 1a ndm trong khoang tir 150°C dén 180°C. Vi du vé thiét bi gia nhiét
bao gém c4c thiét bi lvu hoa dugc sir dung dé, vi du, Iuvu héa b?mg cach duac, Ivu hoa
bang cach chung 4p, va luu héa lién tuc.

Trudce khi san pham duoc dong tu dugc dung 1am san phim éuéi cung, san
phém dong tu nay c6 thé dugce hoan thién, néu cin. Vi du vé qué trinh hoan thién

bao gdbm mai, xir ly bé mit, danh béng mép, cat mép, va xir Iy bang clo. Trong s6

-37-



37448

cac loai quy trinh hoan thién nay, c6 thé tién hanh quy trinh hoan thién don hosc két
hop hai hodc nhiéu loai quy trinh hoan thién.
Vi du thwe hién sang ché

Sau day, sang ché s& dugc mo ta chi tiét hon c6 dua vao cac vi du. Tuy nhién,
sang ché khong bi giéi han & cac vi du nay.

<Vi du v& quy trinh san xuét 1> san xuét soi nano xenluloza da oxy hoa

5,00g bot bia d4 tdy tring chwa nghién kho hoan toan, c6 nguén gbe tir gb
mém (mtrc do tring 12 85%) dugc bd sung vao 500ml dung dich nudc trong d6
39mg (0,05mmol so v6i 1g xenluloza kho hoan toan) TEMPO (dugc san xuét béi
Sigma Aldrich Co.) va 514mg natri bromua (1,0mmol so véi 1g xenluloza khé hoan
toan) dugc hoa tan va hén hop thu duge dﬁc_rc khudy cho dén khi bot gidy duoc
phan tan déu. Dung dich nudc chira natri hypoclorit duge bd sung vao hé phan ung
@& ndng d6 natri hypoclorit dat dén 5,5mmol/ g dé bat diu phan tng oxy hoa & nhiét
do trong phong. Trong qu4 trinh dién ra phan tng, dd pH trong hé bj giam va do d6
dung dich nuéc natri hydroxit 3M dugc bd sung lién tiép dé didu chinh pH dén 10.
Phan tng duge két thic khi natri hypoclorit duge tidu thu va pH trong hé ngung
thay dbi. Hon hop thu dugc sau phan tmg duoc loc bang dung cu loc bang thuy tinh
dé tach bot gidy va sau d6 rira bot gidy da tach bang nude dé thu duoc bot gidy OXy
hoa (xenluloza oxy héa (carboxyl héa)). Hidu suit cta bot gidy thu duoc & thoi
diém nay 12 90%. Thoi gian cin cho phan ng oxy hoa la 90 phtit va lugng nhom
carboxy 14 1,6mmol/g. Nong dd ctia bot gidy nay dugc didu chinh bang nuéc dén
1,0% (khdi lugng/thé tich). Xir Iy hdn hop thu dwgc bing thiét bi ddng nhat ap suit
siéu cao (20°C, 150MPa) ba 1an dé thu dugc dung dich phan tan soi nano xenluloza
dd oxy hoéa (carboxyl héa). Pudng kinh s¢i trung binh 1a 3nm va ty 1€ co 1a 250.
HCI dugc bd sung vao dung dich nude phén tén soi nano xenluloza dang mubi nay
cho dén khi dat dugc do pH bz“mg 2.4 dé thu duoc két tu dang gel. Két tu duogce tach
nuéce va rira thich hop bang nude. Sau d6 nude duge bd sung lai va xir 1y hon hop
thu dugc bang thiét bi tron dé thu dwoc huyén phtt diic c6 ndng do chit rin bing 1%
khdi hrong. Xir ly huyén phu dic nay ba 1in bang thiét b ddng nhat 4p suét siéu cao
(4p sudt xir Iy 140MPa) @& thu duogc duﬁg dich nuéc phén tén chira s¢i nano

xenluloza dang axit (1% khéi luong) sau khi rtra.
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<Vi du v& quy trinh san xuidt 2> San xuét soi nano xenluloza di
carboxymetyl hoa

B& sung 200g khéi lugng kho bot gidy (NBKP (bot gidy bia duoc tdy tréng
tr gd mém), duoc san xuét boi Nippon Paper Industries Co., Ltd.) va 111g khéi
lwong kho natri hydroxit (2,25 1an mol mbi gbc glucoza khan cta nguyén liéu ban
déu) vao thiét bi khuéy c6 kha ning tron bot giéy, va bd sung nudc dé thu duoc
lwong chét rén trong bot gidy bang 20% (khdi lwong/thé tich). Sau do, khudy hén
hop thu duge & nhiét d¢6 30°C trong 30 phut, va sau d6 bd sung 216g natri
monocloaxetat (d6i v6i hoat chat, 1,5 1dn mol méi gbc glucoza cua bot gidy). Sau
khi khudy hén hop thu duge trong 30 phut, nhiét do ctia hén hop phan tmg dugc
tang 1én dén 70°C va khudy hén hop thu duge trong 1 gid. Sau d6, san phdm phan
ing duoc l1ay ra, trung hoa, va ria dé thu dugc bt gidy carboxymetyl hoa c6 mirc
thay thé bing nhém carboxymetyl mdi don vi glucoza 12 0,25. Pha loAng san phim
ndy bang nudc dé thu dugc lugng chit rin bang 1% va xt Iy hdn hop da pha lodng
nam 1an bing thiét bi dong nhét 4p sut cao & nhiét d6 20°C va & 4p sut bang
150Mpa @ thu dugc soi nano xenluloza di carboxymetyl hoa di tich soi. Pudng
kinh soi trung binh 1a 15nm va ty 1& co 14 50. B sung vao dung dich nuéc phén tan
so1 nano xenluloza dang mubi nay, nhya trao dbi cation (AMBERIJET 1020, dugc
sin xudt bd&i ORGANO CORPORATION) cho dén khi d6 pH dat dén 2,9 va khudy
hdn hop thu dugc. Nhuya trao ddi cation dugc thu gom béng cach loc hat dé thu
dugc dung dich nudce phén tan s¢i nano xenluloza dang axit (1% khdi lugng).

<Viduy vé quy trinh san xudt 3> San xuét s¢i nano xenluloza duogc cation hoa

B sung vao thiét bi nghién c6 kha néng tron bot gidy, 200g khéi lugng kho
bot gidy (NBKP, dugc san xudt boi Nippon Paper Industries Co., Ltd.) va 24g khdi
lugng kho natri hydroxit va bd sung nuée dé thu duogc ndéng d6 chit rin trong bot
gidy bang 15%. Sau d6, khudy hdn hop thu dugce & nhiét dd 30°C trong 30 phut va
sau d6 tdng nhiét do ctia hdn hop phan ung thu duge dén 70°C. B sung vao hén
hop nay, 200g (lién quan dén hoat chét) 3-clo-2-hydroxypropyltrimetylamoni clorua
lam chét cation héa. Sau khi hdn hop phén tng trong 1 gid, san pham phan tng
duoc léy ra, trung hoa va rira dé thu duoc bot giéy duoc cai bién cation c6 mitc thé

bing nhém cation bang 0,05 mdi don vi glucoza. Lugng chét rin trong bot gidy
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dugc cai bién cation ndy dugc diéu chinh dén 1% va xt 1y hdn hop thu dwge hai 1in
bing thiét bj dong nhét 4p sudt cao & nhiét do 20°C va & 4p suit bing 140MPa.
Dudng kinh sei trung binh bang 25nm va ty 1& co bang 50. B4 sung vao dung dich
nude phén tan sgi nano xenluloza dang mubi nay, nhya trao ddi anion cho dén khi
d6 pH dat dén 11 va khue‘iy hdn hop thu dugc. Nhya trao dbi anion (AMBERIJET
4400, dwgc san xuit bdi ORGANO CORPORATION) dugc thu gom bing céch loc
hit dé thu dugc dung dich nuée phén tén s¢i nano xenluloza dang bazo (1% khéi
lugng).

<Vi du v& quy trinh san xut 4> San xut sgi nano xenluloza da oxy héa

Dung dich nuéc phan tan sgi nano xenluloza dang mubi thu duogc trong vi du
vé quy trinh san xut 1 dugc st dung nhu chirc ning vén cé cia né.

Theo séng ché, lugng nhém carboxy, murc thé bang nhém cafboxymetyl, va
mrc thé bang nhém cation trong cic vi du vé quy trinh san xuét trén day dugc danh
gi4 bang céc phuong phap dugc md ta trong cac phén trén.

<Vidu 1>

1000g dung dich nudc phan tan soi néno xenluloza dd oxy héa c6 ham lugng
chit rén bang 1% thu dugc trong vi du vé& quy trinh san xuét 1 va 500g dung dich
phén tin mu cao su ty nhién c¢6 ham lugng chit rin biang 10% dugc tron dé thu
duge ty 1¢ khdi lugng ctia thanh phin cao su: soi nano xenluloza di oxy héa =
100:20. Khudy hén hop thu dugc trong 10 phut bang thiét bi tron ddng nhit TK
(8.000 vong/phut). BS sung tiép vao dung dich hén hop nay, 4,15g oleyl amin va
khudy bang thiét bi tron ddng nhit TK (4.000 vong/phit), va khudy dung dich hdn
hop thu duge trong 30 phut. Bb sung tiép vao hdn hop nay, 10% khdi lugng dung
dich nuéc nhom sulfat cho dén khi thu duge ndéng d6 nhom sulfat béng 0,35% khbi
lugng va khudy biang dong co ba trong mot (véi toe do nim trong khoang tir 150
V(‘)ng/phﬁt dén 300 vong/phut). Tién hanh tach rén 16ng hdn hop thu duge bang ludi
nilon ¢6 kich thuée 1 luéi bing 5pum. Sau do, rira cin thu duge bang nude trao ddi
ion va sdy trong 10 gia nhiét & nhiét do 70°C trong 10 gior dé thu dwoc hat nhya cd
dac.

Bb sung vao hat nhya c6 dic ndy, cao su ty nhién dang ran dé_ thu duogc ty 1€

khéi lugng ctia thanh phan cao su: soi nano xenluloza cai bién 12 100:5 va 168g hdn
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hgp thu dugc dugc nhao tron béng dung cu can hé (dugc san xuit boi KANSAI
ROLL Co., Ltd.) & nhiét d6 40°C trong 5 phut. Sau d6, 0,7g (0,5 phan khéi lugng so
v6i 100 phan khéi luong ciia thanh phin cao su) axit stearic, 8,4g (6 phin khéi
lugng so v6i 100 phan khéi lwong thanh phan cao su) kém oxit, 4,9 g(3,5 phan khéi
lwong so v6i 100 phan khéi lugng thanh phin cao su) luu huynh, va 1g (0,7 phin
khdi lugng so véi 100 phan khéi lwvong thanh phan cao su) chit tdng luu héa (duoc
sén xuit béi Ouchi Shinko Chemical Industrial Co., MSA-G, N-oxydietylen-2-
benzothiazolyl sulfenamit)) duoc bd sung va nhao tron hén hop thu duoc bang dung
cu can ho (duge san xudt béi KANSAI ROLL Co., Ltd.) & nhiét d6 60°C trong 10
phiit dé thu duge tAm ché phdm cao su chwa luu héa.

T4m nay dugc kep gitra cac khudn va dugc luu hoa bang cach ép & nhiét do
150°C trong 10 phtt dé thu duoc tAm ché phdm cao su Iru héa c6 do day 2mm.
TAm nay duoc cit thanh mAu thir nghiém cé hinh dang va do6 bén kéo dinh trudc,
ma 1a mdt trong s céc dic tinh gia b, dugc do theo tiéu chuln JIS K6251 "Rubber,
vulcanized or thermoplastics- Determination of tensile stress-strain properties”. Khi
mdi gié tri cang cao, ché phim cao su Iuu héa duoc gia cb cang tot va do do gia tri
cao chiing to dd bén co hoc clia cao su 1a rét tét.

<Vidu 2>

Vi du 2 dugc tién hanh bing phuong phép giéng nhu phuong. phép trong Vi
du 1 ngoai trir 1a canxi clorua dugc st dung thay vi nhom sulfat.

<Vi du so sanh 1>

Vi dy so sanh 1 dwgc tién hanh bing phuong phap gidng nhu phuong phap
trong Vi du 1 ngoai trir 1a oleylamin khong Cfuqc b sung.

<Vi du so sanh 2>

Vi du so sénh 2 dugc tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phap
trong Vi du 1 ngoai trlr 12 oleylamin khong dwoc bd sung va canxi clorua duge sit
dung thay vi nhom sulfat.

<Vi du so sanh 3>

Vi du so sénh 3 dugc tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phap
trong Vi dy 1 ngoai trir 12 nhoém sulfat khong dwgc bd sung va qua trinh tach rin

long khong dugc tién hanh.
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<Vi du so sanh 4> ‘

Vi dy so sénh 4 dugc tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phap
trong Vi du 1 ngoai trir 14 oleylamin khong dugc bd sung, nhom sulfat khong duogc
bd sung, v qué trinh tach rin 16ng khong dugc tién hanh.

Céc két qua cia Vidy 1 va 2 va Vi du so sénh 1 dén 4 dugc néu trong bang 1.
Ca ting sult nut va ting suit ciia mbi diém gilta trong cac vi du 1a cao va dugc lam
can bang tbt. Trong s céac dic tinh ndy, 100% Ung sudt diém giita va 300% ung
suit diém gitta & c4 hai vi du d&u cao hon so véi cac ddc tinh nay trong cac vi du so
sénh. Trong modi vi du, khong quan sat thdy do gian diém t6i da bi giam. Céac két

qua nay chting té 14 ché phdm cao su theo sang ché c6 d6 bén rét tbt.

[Bang 1]
Béang 1
Hiéu Ung suat Dogandiém | 50% Ung | 100% Ung [ 300% Ung
?ué)t nut ) E@i ) suatdiém | suatdiém suétdal{é/rl? )
% (MPa %GL gitta gitta gitta (MPa
(MPa) (MPa)
Vidul 98 243 494 ‘ 1,3 23 83
Vidu?2 97 23,6 501 1,2 22 7.5
Vidusosanh | 99 18,8 574 0,7 L1 : 44
1
Vidusosanh | 95 235 612 0,8 LS 49
2
Vidusosanh | — 228 512 12 2,1 6,5
3
Vidy so sénh | — 240 575 09 L6 59
4
<Vidu 3>

Vi du 3 duge tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phép trong Vi
du 1 ngoai trir 1 lugng oleylamin bd sung bing mot nira luong trong Vi du 1.

<Vidu 4>

Vi du 4 dugc tién hanh bing phwong phap gidng nhu phuong phap trong Vi
du 1 ngoai trtr 1a lugng oleylamin bd sung bang hai 1an luong trong Vi du 1.

<Vidu 5>

Vi du 5 dugce tién hanh bang phuong phap gibng nhu phuong phép trong Vi
du 1 ngoai trir 14 sgi nano xenluloza d3 oxy hoa thu dugc trong vi dy vé quy trinh

san xuét 4 dugc st dung thay vi soi nano xenluloza d oxy hoa thu dugc trong vi du
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vé quy trinh san xudt 1.

<Vidu 6>

Vi du 6 dugc tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phap trong Vi
du 1 ngoai trlr 1a stearylamin dugc st dung thay vi oleylamin.

<Vidu 7>

Vi du 7 duoc tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phép trong Vi
du 1 ngoai trir 1a dodexylamin dugc sit dung thay vi oleylamin.

<Vidu 8>

Vi du 8 dugc tién hanh bing phwong phap gidng nhu phuong phép trong Vi
du 1 ngoai trir 1a tetradexylamin dugc st dung thay vi oleylamin.

<Vidu 9>

Vi du 9 dugce tién hanh bang phuong phép gibng nhu phuong phép trong Vi
du 1 ngoai trir 1a propylamin dugc st dung thay vi oleylamin.

Céc két qua cta Vi du 3 dén 9 dugc néu trong bang 2. Ca tng sudt nut va
ting suét ctia mbi diém giira trong céc vi du 12 cao va duoc lam can bing t6t. Khong
quan sat thiy do gisn diém tbi da bi giam. Céc két qua nay chirng to ring ché phdm

cao su theo sang che c¢6 do bén rat tot.

[Bang 2]
Higu |Uhgsuit |Dogin | 220de | W00 30006 ing
sudt | nut diemtGida | G dié;‘;’lg-ﬁa suAt diém
(V) 0 ony
%) | (MPa) (%GL) MPa) MPay | &ita(MPa)
Vidu3 %5 257 561 11 20 75
Vidud 99 17.9 456 14 23 84
Vidu5 % 256 536 13 23 74
Vidu6 |97 | 220 526 1,1 20 72
Vidu7 908|221 515 12 2.1 74
Vidug o8 | 243 526 12 2,1 76
Vidu9 97 232 530 12 20 7.1
<Vidy 10>

Vi du 10 dugc tién hanh bing phuong phap giéng nhu phwong phép trong Vi
du 1 ngoai trir 1a s¢i nano xenluloza d& carboxymetyl hoa thu dwgc trong vi du vé
quy trinh san xuit 2 dugc sir dung thay vi soi nano xenluloza da oxy hoéa thu duoc
trong vi dy vé quy trinh san xuét 1.

<Vidull>
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Vidu 11 duoc tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phép trong Vi
du 10 ngoai trir 1a canxi clorua dugc st dung thay vi nhdom sulfat. .

<Vi du so sanh 5>

Vi dy so sanh 5 dugc tién hanh bing phuong phap gidng nhu phuong phap
trong Vi du 10 ngoai trir 1 oleylamin khong dwoc b sung.

<V1i du so sénh 6> )

Vi du so sénh 6 dugc tién hanh bing phuong phap gibng nhu phuong phap
trong Vi du 10 ngoai trir 13 oleylamin khong duoc bd sung va canxi clorua dugc st
dung thay vi nhoém sulfat.

<Vi du so sdnh 7>

Vi du so sénh 7 dugc tién hanh bing phuong phép giéng nhu phuong phép
trong Vi du 10 ngoai trir 14 nhém sulfat khéng duge bd sung va qué trinh tach rén
16ng khong dugc tién hanh.

<Vi du so sanh 8>

Vi duy so sanh 8 dugc tién hanh bing phuong phép gidng nhu phuong phép
trong Vi du 10 ngoai trir 13 oleylamin khoéng dugc bd sung, nhom sulfat khéng duoc
b6 sung, va qu4 trinh tach rin 16ng khong dugce tién hanh.

Céac két quéa cua Vi dy 10 va 11 va Vi du so sénh 5 dén 8 dugc néu trong
Bang 3. Ca ting sudt nit va ing suét cia mdi didm gitta trong céc vi du la cao va
duoc 1am can bang tét. Khong quan sét thdy do gian diém t6i da bi giam. Cac két
qué ndy chiing té ring ché phim cao su theo sang ché c6 do bén rét t6t.

[Bang 3]

T 2 e 50% Ung | 100% . | 300%
%) |MPa) | (%GL) | &% cmgiua | diem giita
- | (MPa) (MPa) (MPa)
Vidu 10 8 [232 510 12 21 80
Vidull 08 220 55 11 20 73
Yidwsosanh g5 90, 564 07 10 44
g’i dysosinh|gs o3¢ 541 08 13 47
;’i du so sanh | _ 231 523 1 20 63
;/1' du so sanh | _ 243 580 08 14 55
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YEU CAU BAO HO

1. Ché phém cao su chira cac thanh phin (A) dén (D) sau:

thanh phin (A): sgi nano xenluloza cai bién;

thanh phén (B): chét hoat dong bé mat;

thanh phén (C): kim loai da hoa tri; va

thanh phéan (D): thanh phin cao su; va

trong do:

thanh phan (A) bao gdm it nht mcf)f thanh phin bat ky trong sb sgi nano
xenluloza da oxy héa va s¢i nano xenluloza di carboxymetyl hoa;

thanh phan (B) bao gdm amin béo;

thanh phan (C) bao gbm it nhit mot thanh phan bat ky trong sb canxi va
nhom; ‘

lugng thanh phan (A) 12 ndm trong khoang tir 1 phan khéi lwong dén 50 phén
khéi Iuong so véi 100 phan khéi lwong cua thanh phan (D); va

lwong thanh phan (B) 14 nim trong khoang tir 5 phan khéi lugng dén 100
phan khéi lugng so v&i 100 phin khdi lvong cia thanh phan (A).
2. Ché phim theo diém 1, trong d6 sgi nano xenluloza dd oxy hoda 1a soi nano
xenluldza da oxy hda loai axit.
3. Ché phim theo diém 1 hoic 2, trong d6 lwong nhom carboxy trong s¢i nano
xenluloza d4 oxy héa ndm trong khoang tir 0,5mmol/ g dén 3,0mmol/g so vé&i khdi
lwong kho hoan toan cta s¢i nano xenluloza da oxy hoa.
4. Ché phdm theo diém 1, trong d6 soi nano xenluloza da carboxymetyl héa 14 sgi
nano xenluloza da carboxymetyl héa loai axit. ‘
5. Ché pham theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 mirc thé bang
nhém carboxymetyl mdi don vi glucoza ciia sgi nano xenluloza di carboxymetyl
héa 12 ndm trong khoang tir 0,01 dén 0,50.
6. Ché phdm theo diém bt ky trong sd cac diém tir 1 dén 5, trong d6 thanh phan (B)
bao gém it nhat mét amin béo dwoc chon tir nhém bao gdm oleylamin, stearylamin,
tetradexylamin, 1-hexenylamin, 1-dodexenylamin, 9,12-octadecadienylamin,
9,12,15-octadecatrienylamin, linoleylamin, dodexylamin, va propylamin.

7. Ché pham theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 thanh phén (C)
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bao gém it nhat mot thanh pha“m dugc chon tir canxi clorua, canxi nitrat, nhém
clorua va nhom sulfat.
8. Ché phdm theo diém bAt ky trong sb cac diém tir 1 dén 7, trong d6 thanh phan (D)
bao gém it nhat mot cao su dugce chon tir nhom bao gém cao su ty nhién, cao su tu
nhién cai bién, cao su tdng hop, va cao su tdng hop cai bién.
9. Phuong phép san xuit ché phdm cao su theo diém bt ky trong sé. céc diém tir 1
dén 8, trong d6 phuong phép nay bao gdm cac budc:

tao ra hdn hop béng cach tron thanh phén cao su vdi soi nano xenluloza cai
bién;

b6 sung chét hoat dong bé mit vao h5h hop nay; va

b6 sung kim loai da héa tri vao hdn hop va dong tu hdn hop thu dugc dé tao
ra san phim dong tu.
10. Phuong phdp theo diém 9, trong d6 phuong phap nay bao gdm budc loai nude
sau khi dong tu. i
11. Phuong phép theo diém 9 hoic 10, trong d6 phuong phép nay con bao gdm

buéc luu héa san phim da dong tu.
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