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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh cai thién sy phén tén nanoxenluloza va ché phdm
phéan tan nanoxenluza thu dugc dé st dung trong céc ché phidm polyme, va cu thé hon,
dé st dung trong cac ché phdm dan hdi nhim dé st dung cho 16p va cic tmg dung st

dung cudi ciing khac.
Tinh trang k¥ thuit clia sing ché

Nanoxenluloza dd nhan duoc nhiéu sy quan tAm sau nay 1am nguyén liéu nano
v6i cac su st dung tiém ning khic nhau, nhu trong chét déo va chit dan hdi. Su st
dung nanoxenluloza trong cac g dung nay nhdm dé cai thién hiéu sudt ctia cic hop
phan thu dugc va ban chét bén vitng ciia cic vat lidu trong tuong lai, vi nanoxenluloza
¢6 ngudn gde tir sinh khéi va khong tir vat liéu hydrocarbon. Tuy nhién, mot van dé
vGi nanoxenluloza 13 kha ndng phén tan cta né trong dung mdi khong cuc ki nudce va
céc chit nén (bao gdm chét déo va chét dan hdi), du nanoxenluloza 13 & dang tinh thé
hodc dang soi, vi binh thudng nanoxenluloza li€én két v6i chinh n6 trong khi sdy kho,

dAn dén cac khdi két tu 16n nanoxenluloza trong céc cdu tric hop phén polyme.

Vi du, khi nanoxenluloza dugc tron trong cic hop chét dan hdi, mong mudn cé
sy phan tan tot nanoxenluloza, sao cho loai bé hoan toan su két tu 16m va cac loi ich
déy du cua su két hop nanoxenluloza trong chit nén dan hdi 43 dugc cong nhan. Cac
su két tu 16n cla chét phu gia polyme bAt ky c6 thé dan dén may co dic bi kep, cd thé
dan dén lam hong sém hop phan polyme nay.

Nghia la, tré& nén quan trong dé tao ra cac cach d& cai thién dang ké kha ning
phan tan nanoxenluloza trong céac ché phdm polyme, ma vin 1a vin dé quan trong
dang phai ddi mit v6i su phat trién, tang trudng va thuonz mai hoa nanoxenluloza

trong nhiéu tmg dung st dung cudi cting. Theo do, sang ch¢ huéng dén muc ti€u nay.

Ban chét k§ thuit ciia sing ché
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Su md ta van tat nay 1a dé gidi thiéu su chon loc céc khai niém & dang don gian
ma duoc mo ta tiep dudi ddy trong ban mo ta chi tiét. M6 ta van tdt nay khong nham
xac dinh céac dic diém yéu cau hodc quan trong cua van dé yéu cau bao ho. Khong co6

gi trong ban tém tat nay nhdm dugce sir dung 1am gi6i han pham vi ctia yéu céu bao ho.

Theo cidc muc ti€u cua sang ché, nhu dugc thé hién va mo ta rong rdi & day,
sang ché nay, theo mot khia canh, d& cap dén quy trinh bd sung c4c tdc nhan phan chia
trong hodc trudc quy trinh sdy kho nanoxenluloza, sao cho tdc nhan phén chia vin con
nguyén ven va giit tinh thé nanoxenluloza va soi ranoxenluloza khong lién két véi
nhau. Két qua 1a ché phdm phén tan nanoxenluloza ma c6 thé dé dang dugc phan tan

trong cc ché phim polyme, nhu trong chét déo va chit dan hbi.

Do d6, theo mot khia canh cua sang ché, quy trinh phan chia nanoxenluloza
trong hé chira nudc dé kha ning phén tan trong polyme dugc cai thién dugc boc 19, va
trong khia canh nay, quy trinh nay co thé bao gom (a) két hop sy phan tin
nanoxenluloza trong nudc voi tac nhan phén chia d8 tao thanh hdn hop, va (b) sdy kho
hdn hop nay dé tao thanh ché pham phén tan nanoxenluloza (NDC). Téc nhén phan
chia c6 thé bao gém chit don muoi than, nhya mi dan hdi, sép, hodc hdn hop bat ky

cta chung.

Theo khia canh khac, quy trinh phan chia nanoxenluloza trong hé chira nuéGe
v6i tdc nhan phén chia dugc bdc 19, va trong khia canh nay, quy trinh nay co thé bao
gbm (A) két hop su phan tan nanoxenluloza trong nudc v4i tac nhan phan chia dé tao
thanh hdn hop, va (B) sdy kho hdn hop nay dé tao thanh ché phdm phéan tin
nanoxenluloza (NDC). Téc nhan phén chia c6 thé 8n dink trong NDC va c6 thé dugc
tao khoang khong gitta cac hat nanoxenluloza dé giam hodc ngin nglra su két tu cac
hat nanoxenluloza trong NDC. Téac nhan phéan chia <6 thé bao gdbm chét don mudi

than, nhua mua dan hoi, séap, hodc hén hop bét ky cta chung.

Ché phdm phén tin nanoxenluloza cling dugc dé xuéty nhu c¢6 thé dugc san
xudt bing quy trinh bét ky dugc boc 10 & day. Ché phim phan tdn nanoxenluloza
(NDC) ¢6 thé bao gbém (i) tdc nhan phén chia bao gbm chit don mudi than, nhya mu
dan hoi, sap, hodc hdn hop bat ky cta chiing, va (ii) nanoxenluloza. Céc khia canh

ctia sang ché nay ciing dé cdp dén cac ché pham polyme, va cdc cheé pham nay c6 the
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bao gdm (I) polyme va (II) ché phdm phan tin nanoxenluloza bt ky dugc boc 16 &
day.

C4 mo t& vén tat sang ché trén day va ban mo ta chi tiét dudi day cung cp céac
vi du va chi giai thich. Theo d6, mé ta vén tit néu trén va ban mo ta chi tiét duci day
s& khong nén dugc xem 12 bi giéi han. Hon nita, cac dic diém va cac thay dbi c6 thé
dugc d& xuit ngoai cac dic didm va cac thay dbi néu & ddy. Vi dy, cac khia canh va
cac phuong an nhét dinh ¢6 thé duogc dé cap dén céc sy két hop va su két hop phu déc

diém dugc md ta trong ban mo ta chi tiét.
MG ta van tit cac hinh vé

Céc hinh vé& di kém, duogc dua vao va cau thanh nén mot phan ciia ban mo ta
nay minh hoa mdt vai khia canh va cuing v6i ban mo ta la d¢ giai thich cac nguyén tac

nhat dinh ctia sang ché.

FIG. 1A va 1B tuong Ung 1a hinh anh hién vi dién tir quét (scanning electron
microscope-SEM) tan xa nguoc va thi cép, ctia hop chét cho talong 16p xe chd khach
md hinh duge tron st dung loai mudi than tham chiu, N234. Khung ty 1¢ cho FIG.
1A va 1B 1a gidng nhau (khung ty 1& =300 pm).

FIG. 2A va 2B tuong tmg la cac hinh anh SEM tan xa ngugc va tht cép, cia
su phéan tan hop chét cua vi du 2, trong d6 phan ctia mudi than duge thay thé bang soi
nanoxenluloza duoc pht lignin kho (lignin-coated ranocellulose fibril-LCNF), theo
céc khia canh khéc nhau cua sang ché. Khung ty 1€ cho FIG. 2A va 2B la gidng nhau
(khung ty 1¢ =300 um).

FIG. 3A va 3B tuong tmg la c4c hinh anh SEM tan xa ngugc va thir cép, cla
su phan tan hop chét ctia vi du 3, trong d6 phan clia mudi than dugc thay thé bang
LCNF lam mot phan cta ché phim phan tan nanoxenluloza (NDC) chira LCNF, mudi
than dugc thay ddi bé mit (surface-modificd carbon black-SMCB), va dau TDAE,
theo céc khia canh khéc nhau cua sang ché. Khung t7 1& cho FIG. 3A va 3B la gidng
nhau (khung ty 1€ = 300 um).

FIG. 4A va 4B tuong ung 13 c4c hinh anh SEM tén xa nguoc va tha cép, cla

su phéan tan hop chét cho taléng 16p xe tai md hinh cua Vi duy 4, theo céac khia canh
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khéc nhau ctia séng ché. Khung ty 18 cho FIG. 4A va 4B 14 gidng nhau (khung ty 1€ =
300 pm).

FIG. 5A va 5B tuong Ung 1a cac hinh anh SEM tén xa ngugc va thir cép, cua
sw phan tan hop chéit cia vi du 5, trong d6 phéan ctia mudi than dugc thay thé bang
L.CNF kho, theo cac khia canh khéac nhau cta sang ché. Khung ty 1¢ cho FIG. 5A va
5B 14 gidng nhau (khung ty 1& = 300 pm).

FIG. 6A va 6B tuong tng la c4c hinh anh SEM tan xa ngugc va thir cép, cua
sw phan tan hop chit cta vi du 6, trong d6 phéan ctia mudi than dugc thay thé bang
LCNF lam mot phén cua NDC chira LCNF va mu cao su tu nhién, theo cac khia canh
khac nhau cta sang ché. Khung ty 1é cho FIG. 6A va 6B 1a gidng nhau (khung ty 1& =
300 pm).

Céc khia canh khac cia sang ché s& dugc néu ra trong phan mo ta sau day, va
mot phén s& 14 hién nhién tir ban mé ta nay, hoic cd thé dugc dua vao thuc hién sang
ché. Sy hitu ich cia sang ché s& dugc nhan biét va thu dugc bang céc yéu t6 va su két
hop duoc chi ra cu thé trong yéu ciu bao hd. S& duoc hiéu ring ca ban md ta chung
trén ddy va ban md ta chi tiét sau day 12 miu va chi dé giai thich va khong nhim lam
gid1 han sang ché nhu duge yeu ciu bao hd.

MG té chi tiét sang ché
Sang ché s& dugc hiéu dé dang hon bing cach tham chiéu dén ban mé ta chi tiét

dudi day va cac vi du thuc hién sang ché.

Trude khi boc 16 cac hop chét, cac cL.é phém, cac vat phém, cac hé théng, cac
thiét bi, va/hodc cac phuwong phap duge boc 10 va duge md ta, duge hiéu r%mg chung
khong bi gi6i han dén cac phuong phap tong hop cu thé trir khi duge chi dinh khac,
hoic dén cac chit phan tng cu thé trir khi dugc chi dinh khéc, tit nhién 1a c6 thé thay
ddi. Ciing dugc hidu ring cic thuat ngit duge st dung & ddy 1a cho muc dich mo ta cac
khia canh cu thé va khong nham bi gi¢i han. Mic du cdc phuong phéap va nguyén liéu
tuong tu hodc twong duong bét ky véi cac phurong phép va nguyén liéu duge md ta &
ddy c6 thé duoc sir dung trong thuc hién va thir nghiém theo séng ché, cac phuong

phép minh hoa va dién hinh bay gi& duge md ta.
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Tét ca céc tai liéu cong bo dugce dé cap ¢ day bang cach vién dan dé boc 10 va
md ta cac phuong phéap va/hodc cac nguyén liéu lién quan dén céc tai liéu cong bo nay

duoc vién dan.

Tru khi dugce dinh nghia khéc, tAt ca cac thuat ngit khoa hoc va k¥ thudt duoc
str dung ¢ ddy c6 nghia nhu dugc hiéu théng thuong béi chuyén gia trong nganh thude

linh vuc cta sang ché.

Céc phuong phap thtr nghiém duoc st dung & day dugc biét va duge hiéu boi
chuyén gia trong nganh. Tham chiéu duoc cung cép cho cac phuong phép thir nghiém
cu thé, khi thich hop. Vi du, phin tich hién vi giao thoa ké (interferometric
microscope analysis-IFM) dugc thuc hién st dung ASTM D2663, Phuong phap thir

nghiém chuin sy phan tén — Mudi than trong cao su, Phuong phép D.

Nhu duoc st dung ¢ day, trir khi duge néu cu thé ddi lap, dang s6 it va cac su
thay thé s6 nhidu. Do d6, vi du, tham chiéu dén “polyme” hodc “tdc nhan phén chia”
bao gdm hdn hgp hodc su két hop cia hai hodc nhiéu polyme hogc céc tc nhan phén

chia, twong tng, trir khi dugce néu khac.

Trong khi céac ché phim va cic phuong phép dugc md ta & day vé “chira” céc
thanh phan hoic budc khéc nhau, cac ché phim va c4c phuong phap cling c6 thé “hau
nhu bao gdm” hoic “bao gdm” céc thanh phén hodc budc khac nhau, trir khi duge néu
khéc. Vi du, ché phdm phan tan nanoxenluloza (NDC) phit hop véi cac khia canh theo
séng ché c6 thé chura; theo cach khac, ¢ thé hau nhu bao gém; hoac theo céach khac,

¢6 thé bao gdm; (i) tic nhan phan chia va (ii) nanoxenluloza.

Céc gi6i han c6 thé duge thé hién & ddy 1a tir “khoang” mdt gid tri cu thé,
va/hodc dén “khoang” mot gia tri cu thé khéc. Khi giéi han nay dugc biéu dién, khia
canh khac bao g?)m tr mot gia tri cu thé nay va/hodc dén gia tri cu thé khac. Tuong tu,
khi cac gia dugc thé hién 14 céc sy xAp xi, bang cach str dung tir “khoang,” dung trudce
s€ duoc hiéu réng gia tri cu thé tao thanh khia canh khéc. S& dugc hiéu tiép réng cac
didm cudi ctia mdi gi6i han 1a ¢6 y nghia ca vé& mdi quan hé véi diém con lai, va doc
lap véi diém con lai. Ciing duoc hiéu rﬁng c6 mdt ) gia tri dugc bdc 10 & day, va mdi
gid trj cling dugc boc 1 ¢ day 1a “khodng” ma gia tri cu thé ngoai chinh gid tri ndy. Vi

du, néu gid tri “10” dugc bdc 16, thi “khoang 10” ciing duge bde 16. Cling dwoc hicu
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rang mdi don vi gitra hai don vi cu thé cling dugc boc 10. Vi dy, néu 10 va 15 duogc

boc 10, thi 11, 12, 13, va 14 cling dugc boc 10.

Nhu duoge stt dung & ddy, cac thuét ngir “tiy y” va “mdt cach tiy y” nghia la sy
kién hogic tinh hudng duoc mé ta sau d6 ¢6 thé hogc khong thé xay ra, va ban mo ta
nay bao gom cic trudng hop trong d6 su kién hogc tinh hubng nay xay ra va cac vi du

ma né khong xay ra.

Puoc bdc 10 1a cac thanh phin duge st dung trong céc phuong phap dé didu
ché ché pham theo sang ché cling nhu cac thanh phén cua chiing. Cac nguyén liéu nay
va nguyén liéu khac duoc boc 16 & day, va duge hiéu 1a khi cac su két hop, cac tap
con, cAc su tuong tac, cac nhom, v.v... clia cac nguyén liéu nay duge boc 10, trong khi
tham chiéu cu thé mdi su két hop va hoan ddi chon loc va riéng ré khac nhau khac
nhau céc hop chat nay c6 thé duoc boc 10 rd rang, mdi su két hop va hodn dbi dugc du
tinh cu thé va duge mo ta & day. Vi du, néu hop chét cu thé dugc boc 16 va duoc thao
ludn va sé céc su thay ddi c6 thé dugc tao ra cho sd cac phén tir bao gbm céc hop chét
duoc thao luan, dugc du tinh cu thé 12 mdi va ting su két hop va hoan dbi hop chét
ndy va cac sy thay déi 1a c6 thé, trir khi dugc chi dinh ddi 1ap. Do d6, néu lop céc
phan tr A, B, va C dugc boc 16 cling nhu 1a 16p cac phan ta D, E, va F va vi du vé
phén tu két hop, A-D dugc boc 10, sau d6 thdm chi mdi phan tir khong dugc néu riéng
r&, moi phan tir duge dy tinh riéng r& va chung, nghia 1a cac su két hop A-E, A-F, B-
D, B-E, B-F, C-D, C-E, va C-F duoc xem xét boc 16. Tuong tw nhu vay, tap con hodc
su két hop bét ky ctia chiing cling duoc boe 10. Do do, vi du, nhém phu cia A-E, B-F,
va C-E s& duoc xem xét boc 10. Khai niém nay 4p dung cho tt ca cac khia canh cua
sang ché nay bao gbm, nhung khong bi gidi han dén, cac bude trong cac phuong phap
tao ra va st dung ché phém theo séng ché. Do d6, néu ¢6 cac bude bd sung khéc nhau
ma c6 thé duoc thuc hién, dugc hiéu ring mdi budc trong s6 cac bude bd sung nay co
thé duoc thuc hién véi khia canh cu thé bat ky hodc su két hop cta céc khia canh vé
cac phuong phap theo sang ché.

Nhu dugc mo ta vin tit trén ddy, sang ché @ xuit quy trinh phan chia
nanoxenluloza khi né tdn tai trong ting s¢i hodc trang thai tinh thé trong hé chua

nude, voi tac nhan phan chia van On dinh va duoc tao khoang céch gifta cdc hat
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nanoxenluloza khi lam khd dé ngin nglra lién két gitta — su két tu cta — ting soi
va/hodc tinh thé nanoxenluloza. Theo mt khia canh, séng ché @& xuét quy trinh phan
chia nanoxenluloza, va theo khia canh khéc, sing ché @& xuit ché phim
nanoxenluloza 1a tuong thich véi cac hop chit dan hdi va polyme khéac nhau dé cai
thién sy phan tan nanoxenluloza trong hop chét polyme va dan hdi nay, dé loi ich day
du cua sy bd sung nanoxenluloza cé thé duogc cong nhan. Vi dy, céac loi ich cua sy
phin tan nanoxenluloza cai thién trong nguyén liéu dan hdi c6 thé bao gdm, nhung
khong bi gidi han dén, @6 tr& hoic sy tich tu nhiét thép hon, trong lugng hop chét thép
hon va ddc tinh hiéu suit ctia cac hop chét cho 16p, cho ca hai hop chét talong va

khong talong ma c6 thé 12 quan trong trong hiéu suét téng thé ctia 16p.

Nén duge lwu ¥ ring nanoxenluloza theo sang ché c6 thé bao gbm
nanoxenluloza bit ky, du & dang tinh thé hodc soi, va du dugce xtt Iy hodc thay d6i roi
theo mot sb cach khac. Ngudn clia nanoxenluloza c6 thé 12 ngudn thich hop bét ky, du
duoc tao ra tir bot gd hodc cac vat liéu sinh khdi khac, va nhu duge san xuét b%mg quy
trinh cong nghiép bat ky. Soi sinh khéi duoc 1am tir khdi xay dung cdu tric xenluloza
ma c6 thé dugc chiét tach cong nghiép véi cac hinh dang va kich ¢& khac nhau bao
gdm tinh thé nano xenluloza (xenlulose nanocrystal-NC) va soi nano xenluloza
(xenlulose nanofibril-NF). Ngoai ra, kich thuéc va hinh dang cu thé cua
nanoxenluloza ¢ thé dugc nam trong c& tir nano dén ¢ micron, du trong chiéu rong
va/hodc dai. NF thuong c6 dudong kinh tir 5-20 nm theo chiéu rong va 500-2000 nm
theo chiéu dai va chtra ca hai khu vuc vo dinh hinh va tinh thé ctia xenluloza. NC
thuomng ¢6 chidu rong 12 5-8 nm va chidu dai 1a 100-300 nm va chil yéu 1a tinh thé.
Trong d6 cac gidi han va céac kich thuée la dién hinh, sang ché nay bao gbm tit ca vat

liéu NC va NF, khong ké hinh dang hat hoic kich cd/kich thudc hat.

Thuc t& dbi v6i tht ca cac ung dung khong chia nude trong dé st dung
nanoxenluloza, cai thién su phan tan cia n6 va do vy hitu ich va loi ich véi cac ung
dung nay la rao can l6n dé thuc hién cong nghé nay. Do d6, da tré nén quan trong dé
cai thién su phan tan va phuong phap va quy trinh kinh té va thuc tién ma lam cho

nanoxenluloza phan tan cao trong polyme, nhu cdc hgp chét dan hdi. Sir dung céc tic
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nhan phan chia trong hodc truéc chinh quy trinh sdy khé nanoxenluloza, thay vi cong

nghé xt ly sau, c6 thé gitip thu duge muc tiéu nay.

Vé mit cai thién sy phan tdn nanoxenluloza, nhiéu phuong phép thay d6i bé
mit héa hoc khéac nhau da dugc tht nghiém sau khi sdy kho, va trong khi mot sb ¢co
thé cudi cing da thanh coéng, cdc phuong phap nay thudong can cac bién phép cuc doan
ma s& chung té khé dat duge quy mo cong nghiép, va la khong hi€u qué kinh té. Nhin
chung, cic phuong phdp ndy dwgc dpa trén sy dong khoé (lam khé lanh)
nanoxenluloza, ma 1a phuong phép thi nghiém, da duoc thiét 1ap dé ngan ngira su lién
két gitta cac hat nanoxenluloza khong thé dao nguoc. Lam kho lanh khong hiéu qua

kinh té va cling khong nang quy md dé san xuat thuong mai nanoxenluloza.

Do d6, mong mudn c6 quy trinh don gian hon va kinh té hon. Nghia 13, phuong
phap phan chia nanoxenluloza dé ngan ngira lién két gitta cac nanoxenluloza truge
hodc trong khi sdy kho duge dé xuét, ddn dén sy phan tan nanoxenluloza cai thién

trong cac polyme nhu chit déo va chét dan hoi.
CHE PHAM PHAN TAN NANOXENLULOZA

Nanoxenluloza ¢6 thé dwoc san xudt bang cach, vi du, bé gdy sinh khdi thanh
soi nano xenluloza dudi micron hodc tinh thé nano st dung phuong tién hoa hoc,
phuong tién co hoc, hodc su két hop cua phuong tién co hoc va hoa hoc. Céc phurong
phép khac dé cung cip nanoxenluloza, nhu, vi dy, nanoxenluloza vi khudn va
nanoxenluloza ¢6 vé, 12 s&n c6. Thuong 13, su san xuat nanoxenluloza x4y ra & hai giai
doan ban dau. Giai doan thi nht 1a tinh ché sinh khéi dé loai bé hau hét cac thanh
phan khong phai xenluloza trong sinh khéi nhu lignin, hemixenluloza, cac chat chiét,
va tap chét vo co. Diéu nay thuong duge thuc hién bing nghién bot va tiy trang thong
thuong. Dé san xuét cac sgi nano xenluloza, giai doan thtr hai thudng doi héi tinh ché
co hoc céac s¢i sinh khéi tinh khiét. D4i v6i tinh thé nano xenluloza, giai doan thir hai
thuong doi hoi thuy phéan axit cdc sgi tinh ché, tiép theo 1a xit 1y co hoc luc cit cao.
Quy trinh san xuit méi nhu quy trinh AVAP® linh hoat ¢6 thé san xuét tinh thé nano
xenluloza hodc sgi nano xenluloza thdng qua phén doan héa hoc sinh khéi st dung
SO, va etanol (véi néng do thay d6i), sau d6 xir ly co hoc. Cho tht ca cac loai

nanoxenluloza khac nhau, sau giai doan x 1y co hoc cudi cung, nanoxenluloza
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thuong duogc tao huyén phu trong dung dich chira nudce 1a gel dn dinh trén ndéng do
ngudng (thuong 16n hon 2 % trong luong chét rin). Ngay khi lam kho va loai bo
nuéce, cac hat nanoxenluloza thuong sé lién két va két tu khong thé dao nguoc, do viy

dan dén sy phan tan kém trong hé théng polyme.

Dé giam hoic ngin nglra nanoxenluloza ty lién két v6i nhau trong khi sy kh,
nhu duoc md td & diy, tdc nhan phan chia cé thé dugc bd sung vao phan tén
nanoxenluloza chtra nudc, ma s& twong tac thich hgp vai bé mit cia nanoxenluloza
va/hodc phan bd dong déu gifta c4c hat nanoxenluloza dé giam hodc ngin ngira sy két

tu nanoxenluloza.

Quy trinh phén chia nanoxenluloza thu nhét trong hé chira nudc dé kha ning
phin tan trong polyme duoc cai thién co thé bao gdm (a) két hop su phan tin
nanoxenluloza trong nuGc véi tac nhan phan chia @8 tao thanh hdn hop, va (b) sdy kho
hdn hop nay d8 tao thanh ché phdm phén tin nanoxenluloza (NDC). Quy trinh phan
chia nanoxenluloza thi hai trong hé chira nugc véi tac nhan phén chia ¢ thé bao gdbm
(A) két hop su phan tan nanoxenluloza trong nudéc v6i tac nhan phén chia dé tao thanh
hdn hop, va (B) sdy kho hdn hop nay dé tao thanh ché phdm phén tin nanoxenluloza
(NDC). Téc nhén phéan chia ¢ thé dn dinh trong NDC va ¢6 thé duogc tao khoang
khong gitta cac hat nanoxenluloza dé giam hodc ngin ngla su két tu cac hat
nanoxenluloza trong NDC. Ché pham phan tan nanoxenluloza dugc san xuit bang
quy trinh bét ky duoc boc 10 & ddy cling dugc bao ham trong séng ché nay. Ché pham
phan tan nanoxenluloza (NDC) co thé chua, it nhét 13, tdic nhan phan chia va
nanoxenluloza — va tac nhan phén chia co thé bao gém chit d6n muoi than, nhya mu

dan hoi, hodc sap, ciing nhu sy két hop bét ky céc vat liéu nay.

Trong budc (a) va budce (A) cla quy trinh thir nhét va tha hai, phan tén trong
nude cia nanoxenluloza c6 thé dwoc két hop véi téc nhan phan chia dé tao thanh hon
hop. Phan tan trong nude clia nanoxenluloza c6 thé chira khéi lwong thich hop bét ky
nanoxenluloza, nhung thuong it nhét 1a khoang 2% trong lugng chét rén va 1én dén 10
% trong lugng chat ran (vi du, tir khoang 2% trong luong dén khoang 5 % trong lugng

chét rén).
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Didu kién va binh thich hop bat ky c6 thé dugc st dung dé két hop phén tan
trong nudc cia nanoxenluloza véi tac nhan phan chia, va sao cho ¢6 thé duoc thuc
hién theo tirng dot hodc lién tyc. Lam vi du, phén tan nanoxenluloza va tac nhan phéan
chia c6 thé duoc két hop trong binh thich hop (vi du, thing) dudi ap suat khi quyén,
tuy y kém khqu hodc trdn, va & nhiét do thich hop bét ky, thudong nam trong khoang
tir 15°C dén 60°C.

Khéi lwong tac nhan phan chia dugc st dung so v6i nanoxenluloza khong bi
gi¢i han cu thé, nhung ty 1¢ theo trong luong cia tdc nhén phén chia voi
nanoxenluloza trong ché phdm phén tan nanoxenluloza thuong nam trong khoang tir
0,25:1 dén 25:1. Theo mot sb khia canh, ty 1¢ theo trong lugng cla tdc nhan phén chia
v6i nanoxenluloza c6 thé ndm trong khoang tir 0,25:1 dén 25:1, tir khoang 0,25:1 dén
15:1, tir khoang 0,3:1 dén 10:1, tir khoang 0,5:1 dén 25:1, tir khoang 0,7:1 dén 15:1, tir
khoang 0,75:1 dén 15:1, tir khoang 1:1 dén 10:1, tir khoang 1,2:1 dén 12:1, tir khoang
1.8:1 dén 8:1, tir khoang 1,5:1 dén 10:1, tir khoang 4:1 dén 15:1, hogc khoang 0,25:1,
0,4:1, 0,6:1, 0,8:1, 1:1, 1,2:1, 1,4:1, 1,6:1, 1,8:1, 2:1, 2,5:1, 3:1, 3,5:1, 4:1, 4,5:1, 5:1,
6:1,7:1, 8:1, 9:1, 10:1, 11:1, 12:1, 13:1, 14:1, 15:1, 16:1, 17:1, 18:1, 19:1, 20:1, 21:1,
22:1,23:1, 24:1, hodc 25:1. Néu nhiéu hon mot tac nhan phan chia dugc st dung, téng

khéi lugng tdc nhan phan chia dugc st dung dé xac dinh ty 18 trong luong.

Trong su phan t4n nanoxenluloza trong nuGc hodc ché phdm phan tan
nanoxenluloza (NDC), loai nanoxenluloza ciing khong bi gi6i han cu thé. Theo mot
khia canh, vi du, nanoxenluloza ¢6 thé bao gdm tinh thé nanoxenluloza (nanocellulose
crystal-NC), s¢i nanoxenluloza (nanocellulose fibril-NF), hodc su Kkét hop cua no.
Nanoxenluloza c6 thé chira thém lignin, 1 lignin bé mit va/hodc 1a lignin duge chira
trong cac hat khéi. Theo khia canh khic, nanoxenluloza c6 thé bao gém tinh thé
nanoxenluloza dugc pha lignin (lignin-coated nanocellulose crystal-LCNC), cac soi
nanoxenluloza duoc phu lignin (lignin-coated nanocellulose fibril-LCNF), hodc sy két
hop ctia né. Nhin chung, cac nguyén li¢u dugc phu lignin nay 13 ki nuée. Theo khia
canh khéc nita, nanoxenluloza co thé bao gébm cac tinh thé nanoxenluloza xenluloza
ra nude (CNC), cic s¢i nanoxenluloza xenluloza ua nuéc (CNF), hodc su két hop cua

no.
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Dién hinh, tic nhan phan chia thich hgp 1a twong thich v6i polyme (vi dy, chét
dan hoi, cong thirc cho 16p xe) va gidm su két tu nanoxenluloza trong NDC, va gidm
su két ty trong ché phim polyme. Thong thudng, tic nhan phan chia trong ché pham
phan tan nanoxenluloza, hodic tic nhan phan chia duge sir dung dé tao thanh ché phdm
phén tan nanoxenluloza, ¢6 thé chtra chét d6n mudi than, nhua mu dan hoi, sép, hodc
hdn hop bét ky cita ching. Mi cao su thich hop bat ky c6 thé dugc st dung, cac vi du
minh hoa v& mu cao su ¢6 thé bao gém, nhung khong bi giéi han dén, cao su tu nhién
(natural rubber NR), cao su isopren (isoprene rubber-IR), cao su styren-butadien nhii
twong (emulsion styrene-butadiene rubber-ESBR), va cao su twong tu. Hén hop hoic

su két hop cua hai hodc nhiéu vat liéu mu cao su co thé dugc st dung.

Thanh phan sép c6 thé bao gdm, nhung khong bi giéi han dén, sap paraffin
alkan khong phan nhanh, sap vi tinh thé bao gdbm sap paraffin phan nhanh va sap
ceresin (khoang tu nhién, dAu mo tinh ché hodc lignin tinh ché), sap polyetylen, sép

polyetylen c6 chirc, va thanh phan twong tu, hodc sy két hop bat ki ctia né.

Mudi than theo sang ché, khi c6 mit, co thé bao gém mudi than bat ky thich
hop dé st dung véi NDC va/hodc cac vét liéu dan hdi duge sit dung. Theo mdt khia
canh, mudi than c6 thé bao gém (hodc hau nhu chira, hodc chtra) mudi than 10. Ngoai
ra hodc theo cach khac, mudi than co thé bao gém (hodc hau nhu chira, hodc chira)
mudi than 10 duogc thay dbi bé mat, nhu mudi than trong 10 duoc oxi hoa. Theo khia
canh khac, mudi than c¢6 thé bao gb6m mudi than thich hop dé str dung trong cao su, vi
du, trong 16p. Theo khia canh khac, muéi than ¢ thé bao gém mudi than thich hop dé
str dung trong 16p xe hoic trong x4c 16p. Theo cac khia canh khac nhau, mudi than c6
thé bao gdm mudi than dong N900, mudi than dong N800, mudi than dong N700,
mudi than dong N600, mudi than dong N500, mudi than dong N400, mudi than dong
N300, mudi than dong N200, mudi than dong N100, hodc hdn hop ctia chung. Nhiéu
dic diém vat ly khac nhau vé& mudi than dién hinh ma c6 thé hitu ich trong sang ché
dugc vién dan lai dudi ddy. Nén duoc hiéu réng cac gia tri va cdc giéi han nay nham
1a dién hinh trong tw nhién va sang ché khong bi giéi han dén gié tri, giéi han hodc sy

két hop batky.
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Mudi than c6 thé c6 dién tich bé mat nito, nhw dwoc xac dinh béi, vi dy,
phuong phap ASTM D6556-14, 1a tir 8 m¥/g dén khoang 140 m*g; tir khoang 20 m*/g
dén khoang 140 m?/g; tir khoang 45 m%/g dén khoang 140 m?g; tir khoang 60 m?/g
dén khoang 140 m?/g; tir khoang 90 m?%/g dén khoang 140 m?/g; tir khodng 95 m*/g
dén khoang 135 m¥g; tir khoang 100 m%g dén khoang 130 m?/g; tir khoang 105 m*/g
dén khoang 125 m?/g; tir khoang 110 m%g dén khoang 125 m?/g; tir khoang 115 m*/g
dén khoang 125 m?/g; tir khoang 110 m%g dén khoang 120 m?/g; tir khoang 115 m*/g
dén khoang 120 m?/g; tir khoang 115 m%g dén khoang 121 m%/g; hodc tir khoang 116
m%g dén khoang 120 m*g. Theo khia canh khic, mudi than c6 thé ¢6 dién tich bé
mit nito 1a khoang 90, 92, 94, 96, 98, 100, 102, 104, 106, 108, 110, 112, 114, 116,
118, 120, 122, 124, 126, 128, 130, 132, 134, 136, 138, hodc 140 m?/g. Theo khia canh
khac, mudi than ¢6 thé c6 dién tich bé mat nito 1a khoang 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20, 22,
24, 26, 28, 30, 35, 40, 45, 50, 55, 60, 65, 70, 75, 80, 85, 90, 95, 100, 105, 110, 115,
120, 125, 130, 135, hodc 140 m?/g. Theo khia canh khéc nita, mudi than co thé c6 dién
tich bé mat nito 1a khoang 118 m?/g. Theo khia canh khdc, mudi than theo sang ché
¢6 thé co6 dién tich bé mit nito 16n hon ho#c nho hon gia tri bét ky dugc vién dan cu
thé & day, va sang ché khong nham dugc giéi han dén gia tri dién tich bé mit nito cu
thé bat ky.

Mudi than ¢6 thé c6 dién tich bé mit bén ngoai, dua trén phuong phap do day
théng ké (STSA, ASTM D6556-14), 1a tir 8 m*g dén khoang 125 m*/g; tir khoang 20
m?/g dén khoang 125 m?/g; tir khoang 45 m*/g dén khoang 125 m?/g; tir khoang 60
m?/g dén khoang 125 m%g; tir khoang 80 m*g dén khoang 125 m*/g; tir khoang 85
m?/g dén khoang 120 m%g; tir khoang 90 m*g dén khoang 115 m*/g; tir khoang 95
m¥g dén khoang 110 m%g; tir khoang 95 m?g dén khoang 105 m?/g; tir khoang 98
m?/g dén khoang 104 m%g; hogc tir khoang 99 m*/g dén khoang 103 m?/g. Theo khia
canh khac, mudi than ¢o thé c6 dién tich bé mat bén ngoai 1a khoang 101 m*/g. Theo
khia canh khac, mudi than c6 thé ¢6 dién tich bé mit bén ngoai, dya trén phuong phéap
do day thé)ng ké, 1a khoang 8, 10, 12, 14, 16, 18, 20, 22, 24, 26, 28, 30, 35, 40, 45, 50,
55, 60, 65, 70, 75, 80, 85, 90, 95, 100, 105, 110, 115, 120, hodc 125 m?/g. Theo cac
khia canh khac nhau, dién tich bé mit bén ngoai ctia mudi than 1a dién tich bé mit

riéng ma co thé tiép can voi hop chat cao su. Theo khia canh khac, mudi than theo
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sang che ¢ thé c6 dién tich bé mat bén ngoai 16n hon hodc nho hon gia tri bét ky
duoc vién dan cu thé & day, va sdng ché khong nham dugc gidi han den gia tri dién

tich bé mit bén ngoai cu thé bat ky.

Mudi than theo séang ché c6 thé c6 pH, khi dugc do bang, vi du, phuong phap
ASTM D1512-15 str dung Phuong phép thir nghiém A hodc Phuong phap thir nghiém
B, la tr 2,5 dén khoang 4; tor khoang 2,8 dén khoang 3,6; hodc tir khoang 3 dén
khoang 3,4. Theo khia canh khac, mudi than theo sang ché c6 thé c6 pH la khoang
3,2. Theo khia canh khac, mudi than theo sang ché c6 thé c¢6 pH 16n hon hodc nhé
hon gié tri bat ky dugc vién dan cu thé & day, va sang ché khong nhim dugc gii han

dén gia tri pH cu thé bat ky.

Muoi than theo sang ché c6 thé c6 thé tich tréng, nhu dugce xac dinh bédi, vi du,
phuong phap ASTM D6086-09a, 1a tir 55 cm?/100g dén khoang 67 cm?/100g (50
GM); tir khoang 60 cm3/100g dén khoang 65 cm?100g (50 GM); tir khoang 25
cm*/100g dén khoang 60 cm3/100g; tir khoang 30 cm*100g dén 60 cm*/100g; tir
khoang 35 cm®/100g dén 60 cm?/100g; tir khoang 40 cm?/100g dén 60 cm?/100g; tir
khoang 45 cm®100g dén 60 cm?100g; tir khoang 50 cm*/100g dén khoang 60
cm?/100g (75 GM); tir khoang 53 ¢cm®/100g dén khoang 58 cm*/100g (75 GM); tir
khoang 45 cm?/100g dén khoang 55 cm?/100g (100 GM); hodc tir khoang 47
cm?/100g dén khoang 53 ¢cm*/100g (100 GM). Theo khia canh khac, mudi than ¢6 thé
¢6 thé tich tréng 50 GM la khoang 62,2 ¢cm*/100g; thé tich tréng 75 GM la khoing
55,3 cm3/100g; va/hodc thé tich tréng 100 GM la khoang 50,4 ¢cm*/100g. Theo khia
canh khéc, thé tich tréng ctia mudi than c6 thé 16n hon hogc nhod hon gia tri bat ky
duoc vién dan cu thé & day, va sang ché khong nhiam duoc gidi han dén thé tich tréng

cu thé bat ky.

Muodi than theo séang ché c6 thé c6 do 4m, khi dwoc do bang, vi du, phuong
phiap ASTM D1509-15, 1a tir 2,5% trong luong dén khoang 4,5% trong luong; tur
khoang 3% trong luong dén khoang 4% trong lugng; hodc tir khoang 3,2% trong
lwong dén khoang 3,8% trong lugng. Theo khia canh khéc, mudi than theo sing ché
¢6 thé c6 dd 4m 1a khoang 3,5% trong lugng. Nén duge hiéu ring d6 4m ciia nguyén

liéu mudi than cé thé thay doi, phu thudc vao, vi du, cac di€u kién moi truong va’hodc
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bdo quan, va nghia la, ham lugng d6 am x4c dinh cua mau mudi than x4c dinh ¢6 thé
thay doi. Theo khia canh khac, mudi than theo sdng ché c6 thé co d6 am 16n hon hoac
nhd hon gia tri bat ky dugc vién din cu thé & day, va sang ché khong nham duoc gidi

han dén gia tri do 4m cu thé bat ky.

Theo mdt khia canh, mudi than theo sang ché 1a mudi than duoc oxi hda, nhu
muoi than trong 10 duge oxi hoa. Cac phuong phdp khac nhau dang co dé oxi hoa
mudi than, nhu, vi du, sy ozon hda, va phuong phap cu thé dé oxi héa mudi than c6
thé thay d6i, mién 13 cac nhém chirc chira oxy mong muén c¢6 mit trén bé mit cia
mudi than. Cadc nhém chire chtra oxy dién hinh c6 thé c6 mit trén bé mit cta mudi
than duoc oxi hoda cé thé bao gém, vi du, cdc nhém carboxyl, hydroxyl, phenol,
lacton, aldehyt, keton, quinon, va hydroquinon. Theo cac khia canh khac nhau, khéi
luong cia loai nhém chirc ¢6 mit trén bé mit ctia mudi than dugc oxi hda co thé thay
dbi phu thudc vao cuong dd va loai xir Iy oxi héa. Theo mot khia canh, mudi than da

dugc oxi hoa bang cach xt ly vdi ozon.

Muoi than theo sang ché c6 thé c6 ham luong dé bay hoi 1a tir 0,5% trong
luong dén khoang 6,5% trong luwong; tir khoang 1% trong lugng dén khoang 6,5%
trong luong; tir khoang 1,5% trong lugng dén khoang 6,5% trong lugng; tir khoang
2% trong lwong dén khoang 6,5% trong luong; tir khoang 2,5% trong luong dén
khoang 6,5% trong luong; tir khodng 3% trong luong dén khoang 6,5% trong lugng;
tir khoang 3,5% trong luong dén khoang 6,5% trong lugng; tir khoang 4% trong lugng
dén khoang 6,5% trong lugng; tir khoang 4,5% trong lugng dén khoadng 6,5% trong
lugng; tir khoang 5% trong lugng dén khoang 6% trong lugng; hodc tir khoang 5,2%
trong luong dén khoang 5,8% trong luong. Theo khia canh khac, mudi than theo sang
ché ¢6 thé c6 ham lugng da bay hoi 13 it nhat khoang 4,5% trong luong, it nhat khoéng
5% trong luong, it nhét khoang 5,5% trong lugng, hodc cao hon. Theo khia canh khac,
muoi than theo sang ché ¢6 thé c6 ham lugng dé bay hoi 1a khoang 5,5% trong lugng.
Vin theo khia canh khéc, ham lugng dé bay hoi ciia mudi than c6 thé 12 16n hon hoic
nho hon gié tri bét ky dugce vién dan cu thé & day, va sang ché khong nham duoc gidi

han dén gi4 tri ham luong d& bay hoi cu thé bat ky.
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Mudi than theo sang ché co thé c¢6 ham luong oxy tir khoang 0,25% trong
luong dén khoang 5,5% trong lugng; tir khoang 0,5% trong luong dén khoang 5,5%
trong lugng; tir khoang 1% trong luong dén khoang 5,5% trong lugng; tir khoang
1,5% trong luong dén khoang 5,5% trong luong; tir khodng 2% trong luong dén
khoang 5,5% trong lugng; tir khodng 2,5% trong luong dén khoang 5,5% trong luong;
tir khoang 3% trong luong dén khoang 5% trong lugng; tir khoang 3,5% trong luong
dén khoang 4,5% trong lugng; hodc tir khodng 3,7% trong luong dén khoang 4,3%
trong luong. Theo khia canh khéc, mudi than theo sang ché ¢6 thé c¢6 ham lugng oxy it
nhét khoang 3,5% trong lugng, it nhét khoang 4% trong lugng, hodc cao hon. Theo
khia canh khac, mudi than theo sang ché ¢6 thé c6 ham luong oxy khoang 4% trong
luong. Van theo khia canh khac, ham lugng oxy cua mudi than ¢6 thé 14 16n hon hoic
nho hon gié tri bt ky duoc vién dan cu thé & day, va sang ché khong nhim dugc gisi

han dén gi tri ham lugng oxy cu thé.

Tuy y 13, ddu hydrocarbon c6 thé dugc st dung cung v6i (cac) tac nhan phéan
chia. Vi du, trong budc (a) hodc bude (A), phan tan trong nudc nanoxenluloza c6 thé
duge két hop véi (cac) tac nhan phén chia va déu hydrocarbon dé tao thanh hdn hop.
Déu hydrocarbon ¢ thé bao gdm hydrocarbon béo theo m¢t khia canh, trong khi theo
khia canh khéc, ddu hydrocarbon ¢6 thé bao gdbm hydrocarbon thom. Ciing theo khia
canh khéc, dau hydrocarbon c6 thé bao gdm hdn hop hodc sy két hop cua hydrocarbon
béo va hydrocarbon thom. Hydrocarbon béo va/hodc thom thich hop bat ky co thé
duoc st dung, tuy nhién, s€ c6 loi rang cac hydrocarbon 1a trong pha léng & céc diéu
kién trong d6 phan tdn nanoxenluloza trong nude va tic nhan phan chia duge két hop.
Vi du khong gidi han minh hoa v& dau hydrocarbon thich hgp c6 thé duoc sit dung
Jam tac nhan phan chia 12 ddu chiét xuét thom chung cét da xir Iy (treated distillate

aromatica extract-TDAE).

Ty ¥, phan tan nanoxenluloza trong nude, cdc tdc nhén phan chia, va dau
hydrocarbon tuy y ¢6 thé duoc tron dudi luc cit cao @& dam bao phan bb ddng nhét
céc thanh phan riéng r&. Céc k¥ thuat tron luc cét cao bao gdm, nhung khong bi gidi

han dén, tron déng nhét, tron ludi sigma, tron roto-stato, va tron trong dong tinh.
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Trong budc (b) va bude (B) clia quy trinh thir nhét va tht hai, hdn hop nay c6
thé duogc 1am kho dé tao thanh ché phém phan tan nanoxenluloza (NDC). Thiét bi va
k¥ thuat 1am kho thich hop bat ky c6 thé dugc sit dung. Theo mot khia canh, hdn hop
chtra nude c6 thé dugce tiép xtc véi bude 1am kho thich hop dé loai bd nuéc. Cac ky
thuat 1am kho c6 thé bao gdm, nhung khong bi giéi han dén, bay hoi, lam khd phun,
]Jam kho lanh, 1am kh6 quay nhanh, tron luc cét cao, lam kho, va 1am kho tréng. Ché
phim phén tan nanoxenluloza thu dugc — chira tac nhén phén chia va nanoxenluloza —

thuong chira it hon 1,5% trong lwgng nude/dd Am.

Trong budc lam khod va trong giai doan 1am kho, mot hodc nhiéu héa hoc ndi
¢6 thé tuy v dugc dua vao trong ché phim NDC, vi duy, dé thay dbi bé mit cia
nanoxenluloza va cho phép ndi sau d6 bé mit xenluloza véi chét nén cao su trong qué
trinh luu hoa hop chét cao su dugce diéu ché str dung NDC. Céc tac nhan nbi duge bibt
nhiéu trong nganh va ¢é thé, theo cac khia canh khac nhau, bao gdm silan mdt va/hogc
hai chtre dua trén héa hoc mercapto, alkoxy, vinyl, amino, va metacryloxy, bao gém,
vi du, silan nbi chira luu huynh hai chirc thong thudng nhu 3,3’-bis-
(triethoxysilylpropyl)-tetrasulfua.

Loi ich 13, ché phim phan tén nanoxenluloza (NDC), ¢6 thé chira (i) tac nhan
phan chia va (ii) nanoxenluloza, c6 sy phén tan nanoxenluloza vuot trdi trong ché
pham polyme so v&i ché phadm clia nanoxenluloza khong c6 tic nhan phan chia, dién
hinh 13 nhidu hon 25%, hodc nhidu hon 50%, khi dugc do bang kinh hién vi giao thoa
(interferometric microscopy-IFM). Vi dy, néu khi lwong ctia vat liéu khong phén tan
(dva trén dién tich) thong qua IFM 1a 12% cho nanoxenluloza khong c6 tac nhan phan
chia, sau d6 su cai thién 25% s€ 1a ty 1€ dién tich cua nguyén liéu khong phén tan 1a
9%, va su cai thién 50% s& 1a ty 1& dién tich ctia nguyén li¢u khong phan tan 1a 6%

CAC CHE PHAM POLYME

Sang ché nay, theo mot sd su thay dbi, ciing dé cap dén, va bao ham ché pham,
cong thire, va vat pham san xuét bat ky chira ché phim phén tén nanoxenluloza bat ky
dugce boc 10 & day (va cac dic diém hodc céc dic trung twong Gng cla chung, nhu
khdi lugng twong dbi clia tdc nhan phén chia va nanoxenluloza, loai tdc nhan phan

chia, va loai nanoxenluloza, tic nhan khac). Theo khia canh cu thé cia sang che, ché
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pham polyme dugc boc 19, va trong khia canh nay, ché phdm polyme c6 thé bao gébm
polyme thich hop bat ky (mot hodc nhidu hon mdt) va ché phim phan tan

nanoxenluloza bit ky duoc boc 16 & day.

Khéi lwong cua ché phidm phan tin nanoxenluloza dugc st dung trong ché
phém polyme khong bi giéi han cu thé, nhung ty 1€ theo trong lugng clia polyme véi
ché phdm phan tén nanoxenluloza (polyme:NDC) thudng nam trong khoang tir 100:1
dén 1:1, tir 80:1, dén khoang 10:1, tir khoang 75:1 dén 2:1, tir khoang 60:1 dén 5:1, tir
khoang 50:1 dén 1:1, tir khoang 40:1 dén 4:1, tir khoang 75:1 dén 25:1, tir khoang
90:1 dén 15:1, hodc khoang 100:1, 98:1, 96:1, 94:1, 92:1, 90:1, 85:1, 80:1, 75:1, 70:1,
65:1, 60:1, 55:1, 50:1, 45:1, 40:1, 35:1, 30:1, 25:1, 20:1, 15:1, 10:1, 8:1, 6:1, 4:1, 2:1,
hodc 1:1. Theo mot sb khia canh, ty 1& theo trong lugng ctia polyme:NDC c6 thé ndm

trong khoang tir 75:1 dén 1.5:1, hofc tir khoang 50:1 dén 2:1.

Theo mot khia canh, polyme trong ché pham polyme c6 thé bao gdm polyme
nhiét déo, trong do theo khia canh khac, polyme c6 thé bao gdm chat déo nhiét ran.
Theo khia canh khéc, polyme c6 thé bao gdm, dang don hogc trong hdn hop bét ky,
epoxy, acrylic, este, uretan, silicon, va/hodc phenol. Theo khia canh khac nita, polyme
¢6 thé bao gdm, dang don hodc trong hdn hop bét k¥, polyetylen (vi du, copolyme dua
trén homopolyme etylen hodc etylen), polypropylen, polybutylen terephtalat,
acrylonitril butadien styren (acrylonitrile butadiene styrene-ABS), polyamit, polyimit,
polystyren, polycarbonat, copolyme etylen-vinyl axetat (etylen-vinyl acetate-EVA),

va/hoic polyolefin-styren (vi du, etylen-styren).

Theo khia canh khdac, polyme dugc st dung trong cong thire/ché phdm c6 thé
bao gém cao su hodc chat dan hdi thich hop bét ky, dang don chét hoic & dang két
hop bat ky, va cac vi du khong gioi han c6 thé bao gdm cao su ty nhién (natural
rubber-NR), cao su ty nhién dugc epoxy hoa (epoxidized natural rubber-ENR), cis-
polyisopren tbng hop (IR), cao su styren butadien nhii twong (emulsion styrene
butadiene rubber-eSBR), cao su styren butadien dung dich (solution styrene butadiene
rubber-sSBR), cao su polybutadien (polybutadiene rubber-BR), cao su butyl
(IIR/CIIR/BIIR), cao su cloropren (chloroprene rubber-CR), chét dan hdi nitril NBR),
chét dan hoi nitril hydro héa (HNBR), chit dan hoi nitril carboxyl hoéa (XNBR), cao
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su etylen propylen (EPM/EPDM), floelastomer (FPM/FKM), cao su polyuretan
(AU/EU/PU), va cao su tuong tu, cling nhu sy két hop bat ky ctia no.

Vi du thye hién sang ché

Sang ché duge minh hoa tiép bang cac vi du sau, ma khong nhim 1am theo
cach bét ky 1am giéi han dén pham vi cua sang ché. Céc khia canh, phuong 4n, cai
bién khéac nhau va dang twong tu cia nd sau khi doc bdn md ta nay co thé duoc goiy
b&i ngudi ¢o trinh d trung binh trong linh vuc nay khong tich khoi pham vi clia sang

ché hodc pham vi ctia yéu cau bao h dinh kém.

Ngoai ra, cac vi du ndy khong lam gidi han pham vi ciia cc tdc nhén phan chia
san co hodc nguyén liéu nanoxenluloza sin c6 ma c6 thé duoc st dung dé didu ché
ché pham phan tdn nanoxenluloza dé str dung trong cic ché pham polyme, va chi dugc
mo ta lam céc vi du cho muc dich chiing minh khai niém vé su két hop tac nhan phan

chia va nanoxenluloza thanh NDC phéan tan cao.

Tinh thé nanoxenluloza hoic cic sgi nanoxenluloza trong cac vi du nay dugc
san xuét str dung quy trinh AVAP® dugc md ta trén ddy va cdc phuong phap ddc
quyén ma bam lignin 1én trén bé mt cla céc soi nay hodc céc tinh the nay dé 1am cho

chang ki nude va tuong thich hon véi polyme va chat dan hoi.

Trong vi du 1, hop chét cho talong 16p xe ché khach md hinh dugce trdn st
dung loai mudi than tham chiéu, N234. Hop chit nay duge dua vao 1a tham chiéu d@é
chting minh muc phan tan mudi than thdng thuong. N234 chira 100% chit don trong
hop chat nay, 1 twong dwong véi 75 phr trong cong thirc hop chét nay. MO ta chi tiét
vé céc cong thie hop chat dién hinh (c4c gié tri theo phr) cling nhu quy trinh tron tiéu
chuén dugc tom tit trong cac bang 1-2. Nhu dugc thé hién trong cac hinh anh SEM
trong FIG. 1 A & B, mudi than N234 c6 kha ning phan tan tuyét voi. FIG. 1A 13 hinh
anh dién tlr tAn xa nguoc cua bé mit hop chét cét dao cao va FIG. 1B 1a hinh &nh dién
tir thir cp cia ving tuong ty. Phan tan dugc dinh luong bang hién vi giao thoa ké
(interferometric microcopy IFM) thuong nam trong khoang tir 98 dén 100% dd phan

tan, v6i phan dién tich mudi than khong phan tan 13 0,8%.
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Vi du 2 duogc san Xuét sir dung quy trinh trdn twong tw nhu Vi du 1; tuy nhién,
ty 1é nho (6,7% trong luong) N234 dugc thay thé bang soi nanoxenluloza dugc phu
lignin khd (LCNF). LCNF chtra 6,7% trong lugng cua téng tai chat don, 1a tuong
duong v6i 5 phr trong cong thirc hop chét nay. Tai chit don con lai bao g6m N234
(93,3% trong lugng), 1a twong duong véi 70 phr trong cong thire hop chét nay. FIG. 2
A & B chung minh ring nanoxenluloza phan tan 1a rat kém, nhu dugc chimg minh
béng cac su két tu 16n cdc soi nanoxenluloza toan by mit cit ngang hop chét béng
hinh anh SEM béi tan xa ngugce (FIG. 2A) va tht cép (FIG. 2B). Phan dién tich cua
vat liéu khong phan téan 13 9,11 %, nhu dugc dinh luong béng kinh hién vi giao thoa
ké (IFM).

Vi du 3 duoc san xuit sir dung quy trinh twong ty nhu Vi du 2. Thay vi b
sung LCNF doc 14p, kho nhu trong vi du 2, Vi du 3 str dung NDC, chta LCNF dugc
xir ly bang mudi than dugc thay dbi bé& mit (surface modified carbon black-SMCB,
N234) lam tac nhan phéan chia, cling nhu diu TDAE va mu cao su tu nhién. Ty 1€ theo
trong lugng ctia LCNF v6i SMCB véi diu TDAE v&i mu NR 1a 1:1:1:1. NDC dugc
san xuit bang cach tron phan tan nanoxenluloza trong nuéc voi SMCB, dau TDAE va
mu NR sau d6 ddng nhét bang luc cét cao va sdy kho dén it hon 1,5% trong lugng
nuée. Téng tai cia NDC 1a 20 phr, nghia la LCNF duoc bd sung vao hop chit cubi
cung la 6,7% trong luong cua tdng tai chat don, 1a twong dwong véi 5 phr trong cong

thirc hop chit nay.

FIG. 3 A & B th8 hién ché phim nanoxenluloza thu dugc khi bd sung
LCNF/SMCB/TDAE/NR NDC vao mdy tron hop chét cao su. FIG. 3A 1a hinh anh
dién tir tan Xa nguoc cua bé mat hop chét cét dao cao va FIG. 3B 1a hinh anh dién tir
thir cip clia ving tuong tu. Phan dién tich cua vat liéu khong phén tan 1a 2,78% (nhu
duoc dinh luong b%mg IFM), va la su cai thién dang ké so voi Vi du 2 (FIG. 2A va
2B), véi su két tu nanoxenluloza nho hon va it hon c6 trong mét cit. Bo phén tan la
giéng hon so v6i do phan tan cia mudi than N234 trong vi du 1 (FIG. 1A va 1B), v6i

it ving khong dugc phén tan.

Trong vi du 4, hop chét cho taldng 16p xe tdi mo hinh dugc tron st dung loai

muoi than tham chiéu, N234. Hop chét nay dugce dua vao lam tham chiéu dé chung
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minh mirc phin tdn mudi than théng thuong. N234 chia 100% chit don trong hop
chét nay, 1a tuong duong véi 50 phr trong cdng thirc hop chét nay. M6 ta chi tiét vé
cac cong thirc hop chit dién hinh (cac gia tri theo phr) cling nhu quy trinh tron tiéu
chuin duoc tom tat trong cac bang 1 va 3. Nhu duoc thé hién trong FIG. 4 A & B,
mudi than N234 c¢6 kha ning phan tan tuyét voi. FIG. 4A 1a hinh &nh dién tr tan xa
nguoc ciia bé mit hop chit cit dao cao va FIG. 4B 1a hinh anh dién tir thir cép cua
vung teong ty. Phan tdn dugce dinh lugng bang hién vi giao thoa ké (IFM) thudng nim
trong khoang tir 98 dén 100% d6 phan tan, véi phan dién tich mudi than khong phén
tan 13 0,15%.

Vi du 5 dugce sén Xudt sir dung quy trinh trdn twong tu nhu Vi du 4; tuy nhién,
ty 1€ nhd (10% trong lugng) N234 dugc thay thé bang soi nanoxenluloza dugc phu
lignin khé (LCNF). LCNF chita 10% trong lugng clia tong tai chat don, 1a twong
duong vai 5 phr trong cong thirc hop chit nay. Tai chit don con lai duge chira N234
(90% trong lugng), 1a twong duong véi 45 phr trong cong thirc hop chét nay. FIG. 5 A
& B ching minh rang nanoxenluloza phan tan 1a rat kém béi tan xa nguoc (FIG. 2A)
va hinh anh SEM thir cap (FIG. 2B), nhu dugc chimg minh bang céc su két tu 16n céc
soi nanoxenluloza toan by mat cit ngang hop chit. Phan dién tich cta vat liéu khong

phan tan 1a 11,52 %, nhu dugc dinh lugng bing kinh hién vi giao thoa ké (IFM).

Vi du 6 dugc san Xuét str dung quy trinh tron twong tw nhu Vi du 1. Thay vi bd
sung LCNF doc 14p, kho 1 trong vi du 5, Vi du 6 duge st dung NDC gidng vai Vi du
3. Trong vi du cu thé, cao su NR dugc st dung trong NDC, do ddy 1a nguyén liéu
thong thuong trong cong thirc talong 16p xe tai; tuy nhién, nguyén liéu chét dan hoi
cao su khac c6 thé duoc st dung. Ty 1é theo trong lugng cia LCNF véi SMCB véi
diu TDAE véi NR 1a 1:1:1:1. NDC dugc didu ché theo cach tuong ty nhu phuong
phép cia Vi du 3. Tong tai cia NDC la 20 phr, sao cho LCNF dugc bb sung vao hop
chét cudi cing 12 10% trong lugng cla tbng tai chat don, 1a twong duwong véi 5 phr
trong cong thirc hgp chét nay FIG. 6 A & B thé hién ché phdm nanoxenluloza thu
duoc khi bd sung LCNF/ SMCB/TDAE/NR NDC vao hop chét cao su nay. FIG. 3A
12 hinh anh dién tr tan xa nguoc cua bé mit hop chét cit dao cao va FIG. 3B 1a hinh

anh dién tir thu cép cta ving tuong tu. Phén dién tich cta vt liéu khong phén tan 1a
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2,44% nhu dugc dinh lugng béng IFM, va 1a su cai thién dang ké so v6i Vi du 5 (FIG.

5A va 5B). Luu y ring it cac ving khong phéan tan trong mit cit ngang SEM 1a nho

hon dang ké so v6i cac ving khong phan tan trong FIG. SA/SB. Mirc phan tan cia

nanoxenluloza do dugc trong hop chét nay 1a gidng nhur mtrc phan tan cua Vi du 4.

Bing 1
Lép xe Lép xe Lép xe , , ,
Thanh Lop xe tai|Lop xe tdi Vi|Lop xe tai
. khach Vi du|khach Vi du|khach Vi du
phan Vidu 4 dus Vidu 6
1 2 3
SBR 96,25 96,25 89,38 - - -
NR - - 5 80 80 80
BR 30 30 30 20 20 20
Mugdi than 75 70 70 50 45 45
LCNF - 5 5 0 5 5
Dau TDAE 575 5,75 7,63 4 4 4
Zn0O 4 4 4 4 4 4
Axit
2 2 2 2 2 2
Stearic
Sap 2,5 2,5 2,5 3 3 3
6PPD 2 2 2 2 2 2
T™Q 2 2 2 1 1 1
Luu huynh 1,9 1,9 1,9 1,8 1,8 1,8
TBBS 1,5 1,5 1,5 2,4 2,4 2.4
Bang 2
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Quy trinh trgn (talong xe khach)

lslu_r Thoi Nhit V;Z@NIG . )
thao ian uy trin
tac (ziﬁy) % CO) PHUT '
1 -- 40 77 Nap: Polyme, NDC
1 30 40 77 Tron nén Xuéng
1 -- 40 77 Tai: 2/3 CBQuét
1 60 40 77 Tron nén xudng
1 -- 40 77 Nap: Dau, 1/3 CB (trdn)
. %0 40 Thfly Tron nén xudng — Phan hdi phan tmg dén
doi 120 °C
1 -- 40 77 Nap hoa chat, quét
1 15 40 77 Tron nén lé€n
. 20 40 Thfly Tron nén xubng — Phan hoi phan tng dén
doi 150 °C
. 120 40 Thfly Tron nén xudng — Phan hoi phan tmg dén
doi 160 °C — Gitt ¢ 160 °C trong 3 phut
1 ~400 -- 77 Lay ra
Nghién: 70°C, 25:21 vong mdi phiit, Khoang cach 0,055-60"
2 -- 40 77 Nap: hat Masterbatch
2 30 40 77 Tron nén xudng
2 -- 40 77 Quét
5 30 40 Thqay Tron nén xudng — Phan hdi phan tng dén
doi 150 °C
5 180 40 Th7ay Tron nén xudng — Phan hdi phan ting dén
doi 160 °C — Gift 6 160 °C trong 3 phut
2 | ~240 | -- 77 Lay ra
Nghién: 70°C, 25:21 vong mbi phiit, Khoing cach 0,055-60"
2 -- 25 60 Nap: 1/2 MB, Téc nhéan xtt ly, 1/2 MB
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2 30 25 60 Tron nén xuéng
2 30 25 45 Tron nén xudng
2 - 25 45 Quét
2 120 25 45 Tron nén xudng
2 ~180 - 45 Lay ra (100°C Téi da)
Nghién: 70°C, 25:21 vong mdi phat, Khoang cach 0,055-60"
Bang 3
Quy trinh trdn (taléng xe tai)
Sw | Thoi VONG
thao | gian Nhigt MOI Quy trinh
tac | (gidy) % CC) PHUT
1 -- 40 77 Nap: Polyme, NDC
1 60 40 77 Tron nén xudng
1 -- 40 77 Nap: chét hoa hoc, dau, 1/2 CB (tron)
1 60 40 77 Tron nén xuéng
1 -- 40 77 Nap: 1/2 CB (tron)
1 60 40 77 Tron nén xudng
1 -- 40 77 Quét
1 60 40 77 Tron nén xudng
1 ~300 -- 77 |LAy ra (130°C Tbi da — RPM cham néu cin)
Nghién: 70°C, 25:21 vong mdi phut, Khoang cach 0,055-60"
2 -- 25 60 Nap: 1/2 MB, Téc nhén xur ly, 1/2 MB
2 30 25 60 Tron nén xudng
2 30 25 45 Tron nén xudng
2 -- 25 45 Quét
2 120 25 45 Tron nén xubng
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2 ~180 -- 45 Ly ra (100°C Téi da)
Nghién: 70°C, 25:21 vong m&i phiit, Khoang cach 0,055-60"

Sang ché dugc mo ta trén ddy tham chiéu dén mot sd khia canh va céac vi du cu
thé. Nhiéu bién dbi s& goi y cho chuyén gia trong nganh v& md ta chi tiét néu trén. TAt
c& céc sy thay dbi hién nhién s& nam trong pham vi cua yéu cau bao hd dinh kém. Céc
khia canh khéc cta sang ché c6 thé bao gdm, nhung khong bi gidi han dén, dudi day
(cac khia canh dugc md ta 1a “chira” nhung theo céch khac, co thé “hdu nhu gém”

hodc “gdm”):

Khia canh 1. Ché pham polyme chira: (I) polyme; (II) ché phdm phan tan
nanoxenluloza (NDC) chira (i) tic nhén phéan chia bao gém chét d6n mudi than, nhua
mu dan hoi, sap, hodc hdn hop bét ky ctia chiing, va (ii) nanoxenluloza; va (III) chét

phu gia mui than.

Khia canh 2. Ché pham polyme dugc xdc dinh trong khia canh 1, trong d6 ty 1€
theo trong lugng cua polyme véi ché pham phan tin nanoxenluloza (polyme:NDC) la

nim trong khoang tr 100:1 dén 1:1.

Khia canh 3. Ché phém polyme dugc x4c dinh trong khia canh 1, trong d6 ty 1€
theo trong lugng cla polyme voi ché phiam phan tin nanoxenluloza (polyme:NDC) la

nam trong khoang tir 50:1 dén 2:1.

Khia canh 4. Ché phém polyme dugc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong

sb céc khia canh tir 1-3, trong d6 polyme nay chira chét déo nhiét.

Khia canh 5. Ché phdm polyme duge xdc dinh trong mot khia canh bét ky trong

sb cac khia canh tir 1-3, trong d6 polyme nay chira chét dan hoi.

Khia canh 6. Ché phdm polyme dugc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong
sb cac khia canh tir 1-3, trong d6 polyme nay chira cao su tw nhién (NR), cao su tu
nhién dugc epoxy hoéa (ENR), cis-polyisopren tong hop (IR), cao su styren butadien
nhii twong (emulsion styrene butadiene rubber-eSBR), cao su styren butadien dung
dich (sSBR), cao su polybutadien (BR), cao su butyl (IIR/CIIR/BIIR), cao su
cloropren (CR), chét dan hdi nitril (NBR), chét dan hdi nitril hydro héa (HNBR), chét
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dan hdi nitril carboxyl héa (XNBR), cao su etylen propylen (EPM/EPDM),
floelastome (FPM/FKM), cao su polyuretan (AU/EU/PU), hodc su két hop bt ky cia

ching.

Khia canh 7. Ché phém polyme dugc xéac dinh trong mot khia canh bét ky trong
s6 cac khia canh tir 1-6, trong d6 tic nhan phan chia la twong thich véi polyme va

giam sy két tu nanoxenluloza.

Khia canh 8. Ché phdm polyme dugc xéac dinh trong mot khia canh bét ky trong
sb cac khia canh tir 1-7, trong d6 ché phdm phén tdn nanoxenluloza c6 su phan tén
nanoxenluloza 16n hon trong ché pham polyme so v6i sy phén tan ctia nanoxenluloza

khong c6 tac nhan phan chia.

Khia canh 9. Ché phdm polyme dugc xé4c dinh trong mot khia canh bét ky trong
sb cac khia canh tir 1-8, trong d6 nanoxenluloza chira tinh thé nanoxenluloza (NC),

céc soi nanoxenluloza (NF), hodc su két hop cua no.

Khia canh 10. Ché phidm polyme dugc xéc dinh trong mot khia canh bat ky
trong so cac khia canh tir 1-9, trong d6 nanoxenluloza chira tinh thé nanoxenluloza
duoc phu lignin (LCNC), cac s¢i nanoxenluloza duoc phu lignin (LCNF), hodc su Kkét

hop ctia no.

Khia canh 11. Ché phdm polyme dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky
trong sb cac khia canh t 1-10, trong d6 nanoxenluloza chira cac tinh thé
nanoxenluloza xenluloza wa nudc (CNC), cic sgi nanoxenluloza xenluloza wa nude

(CNF), hogc su két hgp cta no.

Khia canh 12. Ché phém polyme duge xac dinh trong mot khia canh bét ky
trong s6 cac khia canh tir 1-11, trong d6 ché phdm phan tén nanoxenluloza (NDC)

chtra thém dau hydrocarbon.

Khia canh 13. Ché pham polyme dugc xac dinh trong khia canh 12, trong do

dau hydrocarbon chtra hydrocarbon béo, hydrocarbon thom, hodc su két hop cta nd.

Khia canh 14. Ché phdm polyme dugc x4c dinh trong khia canh 12, trong d6
dau hydrocarbon chtra dAu chiét xuét thom chung cat di xtt Iy (TDAE).
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Khia canh 15. Ché phém polyme dugc xac dinh trong mot khia canh bat ky
trong s6 cac khia canh tir 1-14, trong d6 nhya mu chét dan hdi bao gdm cao su tu
nhién (NR), cao su isopren (IR), cao su styren-butadien nhii tuong (ESBR), hodc sy
két hop bét ky ctia né.

Khia canh 16. Ché phidm polyme dugc x4c dinh trong mdt khia canh bét ky
trong sb cac khia canh tir 1-15, trong d6 sdp nay chira sdp parafin alkan khong phan
nhénh; khoang tw nhién, ddu mé tinh ché, hoic sap paraffin phan nhanh tinh ché ignin
hodc sap ceresin; sap polyetylen; sap polyetylen c6 chirc; hodc sy két hop bat ky cia
no.

Khia canh 17. Ché phdm polyme dugc xac dinh trong mét khia canh bét ky
trong sb cac khia canh tir 1-16, trong d6 chit don mudi than va chét phu gia mudi than

ddc 1ap chira mudi than 10 va/hodc mudi than 10 dugc thay dbi bé mat.

Khia canh 18. Ché phém polyme dugc xac dinh trong mot khia canh bAt ky
trong s6 cac khia canh tir 1-17, trong d6 chit don mudi than va chét phu gia mudi than
doc lap duoc dic trung béi: dién tich bé mit nito 13 tir 90 m?/g dén khoang 140 m?/g;
dién tich b mat bén ngoai 12 tir 80 m?/g dén khoang 125 m¥g; pH 1a tir 2,5 dén
khoang 4; thé tich tréng 50 GM Ia tir 55 cm?/100g dén khoang 67 cm*/100g; thé tich
tréng 75 GM 14 tir 50 cm3/100g dén khoang 60 cm?/100g; thé tich trong 100 GM la tir
45 ¢cm3/100g dén khoang 55 cm?/100g; do 4m 1a tir 2,5% trong lwong dén khoang
4,5% trong luong; ham lugng d& bay hoi 1a tir 4,5% trong lwong dén khoang 6,5%
trong lugng; ham lugng oxy tir khodng 2,5% trong lugng dén khoang 5,5% trong
lugng; hodc sy két hop bét ky ctia no.

Khia canh 19. Ché phdm polyme duoc xac dinh trong mét khia canh bét ky
trong sd cac khia canh tir 1-18, trong d6 tdc nhan phén chia chira chét don muodi than,
nhya mu chét dan hoi, hodc sap.

Khia canh 20. Ché phdm polyme duoc xac dinh trong mot khia canh bét ky
trong sb cac khia canh tir 1-18, trong do6 tac nhin phan chia chira it nhét hai trong s6

chat don mudi than, nhya mu chat dan hoi, va sap.
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Khia canh 21. Ché phim polyme dwgc xé4c dinh trong mét khia canh bét ky
trong sb cac khia canh tir 1-20, trong d6 ty 1€ theo trong lugng ctia tdc nhén phén chia

v6i nanoxenluloza 12 ndm trong khoang tir 0,5:1 dén 25:1.

Khia canh 22. Ché phdm polyme dugc x4c dinh trong mot khia canh bét ky
trong sb cac khia canh tir 1-21, trong d6 ty 1é theo trong lugng cia tac nhan phan chia

v6i nanoxenluloza 12 nam trong khoang tir 1:1 dén 10:1.

Khia canh 23. Ché phdm polyme dugc x4c dinh trong mot khia canh bat ky
trong sd cac khia canh tr 1-22, trong do6 ché phdm phén tan nanoxenluloza (NDC)
duoc san xuét bang quy trinh bao gbm: (a) két hop su phan tan nanoxenluloza trong
nuéc v6i tac nhan phén chia dé tao thanh hdn hop; va (b) sdy kho hdn hop nay dé tao
thanh ché phim phan tan nanoxenluloza (NDC).

Khia canh 24. Ché pham polyme dugc xdc dinh trong mdt khia canh bat ky
trong sd céc khia canh tir 1-22, trong d6 ché phdm phén tén nanoxenluloza (NDC)
duoc san xuét bang quy trinh bao gdm: (A) két hop su phan tén nanoxenluloza trong
nuGce voi tac nhan phan chia @8 tao thanh hdn hop; va (B) sdy kho hdn hop nay dé tao
thanh ché pham phan tan nanoxenluloza (NDC); trong d6 tac nhan phén chia la on
dinh trong NDC va duoc tao khoang cach gifta cac hat nanoxenluloza dé giam hoic

ngan ngura sy két tu cac hat nanoxenluloza trong NDC.

Khia canh 25. Quy trinh phan chia nanoxenluloza trong h¢ chtra nude dé kha
nang phan tan trong polyme dugc cai thién, quy trinh nay bao gdm: (a) két hop su
phén tan nanoxenluloza trong nu¢c v6i tac nhén phén tan dé tao thanh hdn hop, trong
do tdc nhan phan chia chtra chét don mudi than; va (b) sdy kho hdn hop nay dé tao

thanh ché pham phan tan nanoxenluloza (NDC).

Khia canh 26. Quy trinh phan chia nanoxenluloza trong h¢ chira nude voi tac
nhin phan tan, quy trinh nay bao gdm: (A) két hop su phan tan nanoxenluloza trong
nuéce véi tac nhan phan chia dé tao thanh hdn hop, trong d6 tac nhin phéan chia chira
chit don mudi than; va (B) sy kho hdn hop nay @2 tao thanh ché phdm phén tan
nanoxenluloza (NDC); trong d6 tic nhan phan chia la 4n dinh trong NDC va dugc tao
khoang cach giira cac hat nanoxenluloza dé giam hodc ngdn ngua su két tu cac hat

nanoxenluloza trong NDC.
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Khia canh 27. Quy trinh dugc x4c dinh trong khia canh 25 hodc 26, trong do ty
1é theo trong luwong cua tidc nhan phén chia v6i nanoxenluloza la nim trong khoang tir

0,5:1 dén 25:1.

Khia canh 28. Quy trinh dugc xé4c dinh trong khia canh 25 hodc 26, trong do ty
1¢ theo trong luwgng cua tidc nhan phén chia v6i nanoxenluloza la nam trong khoang tir

1:1 dén 10:1.
Khia canh 29. Quy trinh dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong s6 cac

khia canh tir 25-28, trong d6 nanoxenluloza chira tinh thé nanoxenluloza (NC), céc soi

nanoxenluloza (NF), hodc su két hop cuia nod.

Khia canh 30. Quy trinh dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong sb cac
khia canh tir 25-29, trong d6 nanoxenluloza chira tinh thé nanoxenluloza dugc phit
lignin (LCNC), céc soi nanoxenluloza dugc phu lignin (LCNF), hodc su két hop cua
no.

Khia canh 31. Quy trinh dugc x4c dinh trong mdt khia canh bét ky trong sb céc
khia canh tir 25-30, trong d6 nanoxenluloza chira céc tinh thé nanoxenluloza xenluloza
wa nuée (CNC), cac sgi nanoxenluloza xenluloza wa nuéc (CNF), hodc sy két hop cua
no.

Khia canh 32. Quy trinh dugc x4c dinh trong mat khia canh bét ky trong sb céc
khia canh tir 25-31, trong d6 tdc nhan phan chia chtra thém nhya mu dan hdi, séap,

hodc su két hop cia no.

Khia canh 33. Quy trinh dugc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong sb céc
khia canh tir 25-32, trong d6 nanoxenluloza phan tan trong nu6c dugc két hop véi tac

nhan phéan chia va dau hydrocarbon.

Khia canh 34. Quy trinh dugc x4c dinh trong khia canh 33, trong do dau

hydrocarbon chtra hydrocarbon béo, hydrocarbon thom, hoéc sy két hop ctia né.

Khia canh 35. Quy trinh dugc x4c dinh trong khia canh 33, trong do dau
hydrocarbon chira diu chiét xut thom chung cét di xi Iy (TDAE).

Khia canh 36. Quy trinh dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong sb cac
khia canh tir 32-35, trong d6 nhya mu chit dan hdi bao gém cao su tu nhién (NR), cao
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su isopren (IR), cao su styren-butadien nhii twvong (ESBR), hodc sy két hop bit ky cta
no.

Khia canh 37. Quy trinh dugc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong sb cac
khia canh tir 32-36, trong d6 sdp ndy chtra sap parafin alkan khong phadn nhdanh;
khoéang ty nhién, ddu mé tinh ché, hoic sap paraffin phan nhénh tinh ché ignin hoic

sép ceresin; sap polyetylen; sap polyetylen c6 chirc; hodc sy két hop bat ky ctia né.

Khia canh 38. Quy trinh dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong sb céc
khia canh tir 25-37, trong d6 chét don mudi than chira muoi than 10 va/hodc mudi than

16 duoc thay ddi bé mit.

Khia canh 39. Quy trinh dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong sb cac
khia canh tir 25-38, trong do chit don mudi than dugce dic trung boi: dién tich bé mat
nito 1a tir 90 m2/g dén khoang 140 m?/g; dién tich bé m3t bén ngoai 1a tir 80 m*g dén
khoang 125 m?/g; pH 1a tir 2,5 dén khoang 4; thé tich tréng 50 GM 1a tir 55 cm?/100g
dén khoang 67 cm3/100g; thé tich tréng 75 GM la tir 50 cm?/100g dén khoang 60
cm’/100g; thé tich tréng 100 GM 1 tir 45 cm?/100g dén khoang 55 cm?/100g; do 4m
la tr 2,5% trong luong dén khoang 4,5% trong lugng; ham lugng dé bay hoi 1a tir
4,5% trong luong dén khoang 6,5% trong lwong; ham lugng oxy tir khoang 2,5%
trong lwong dén khoang 5,5% trong luong; hodc sy két hop bat ky ctia no.

Khia canh 40. Ché phdm phan tin nanoxenluloza (NDC) dugc san xuét bing
quy trinh dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong s cac khia canh tir 25-39.

Khia canh 41. Ché phdm phén tdn nanoxenluloza (NDC) chua: (i) tac nhén
phén chia bao gdm chit don muodi than; va (ii) nanoxenluloza.

Khia canh 42. Ché phdm duogc x4c dinh trong khia canh 40 hodc 41, trong d6
tdc nhan phén chia 1a tuong thich véi polyme va giam su két tu nanoxenluloza.

Khia canh 43. Ché phém dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong s6 cac
khia canh tir 40-42, trong d6 ché phdm phan tan nanoxenluloza c¢6 kha nang phén tan

nanoxenluloza trong ché phdm polyme 1én hon so v6i kha nang phén tan cuia

nanoxenluloza khong c6 tdc nhan phéan chia.
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Khia canh 44. Ché pham duogc x4c dinh rong mot khia canh bét ky trong sb cac
khia canh tir 40-43, trong d6 nanoxenluloza chtra tinh thé nanoxenluloza (NC), cac soi

nanoxenluloza (NF), hoac su két hop cta no.

Khia canh 45. Ché phém dugc xac dinh trong mdt khia canh bat ky trong sb cac
khia canh tir 40-44, trong d6 nanoxenluloza chua tinh thé nanoxenluloza dugc phu
lignin (LCNC), cé4c s¢i nanoxenluloza dugc phu lignin (LCNF), hodc sy két hop ciia
no.

Khia canh 46. Ché phém duoc xac dinh frong mot khia canh bét ky trong sb céc
khia canh tir 40-45, trong d6 nanoxenluloza chira cac tinh thé nanoxenluloza xenluloza
wa nuéc (CNC), cac soi nanoxenluloza xenluloza wa nudc (CNF), hodc su két hop cta
no.

Khia canh 47. Ché pham duogc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong sd cac
khia canh tir 40-46, trong d6 tic nhan phén chia chtra thém nhya md dan hdi, sép,

hodc su két hop ciia né.
Khia canh 48. Ché phdm dugc xdc dinh trong mot khia canh bét ky trong sd cac

khia canh tr 40-47, trong d6 ché phdm phan tan nanoxenluloza (NDC) chira thém dau

hydrocarbon.

Khia canh 49. Ché phém dugc x4c dinh trong khia canh 48, trong do dau

hydrocarbon chtra hydrocarbon béo, hydrocarbon thom, hodc sy két hop ciia né.

Khia canh 50. Ché phim dwgc xac dinh trong khia canh 48, trong do6 dau
hydrocarbon chtra diu chiét xuét thom chung cét da xir Iy (TDAE).

Khia canh 51. Ché pham duoc x4c dinh trong mot khia canh bat ky trong s cac
khia canh tir 47-50, trong d6 nhya mu chit dan hdi bao gém cao su tu nhién (NR), cao
su isopren (IR), cao su styren-butadien nhfi trong (ESBR), hodc su két hop bit ky cua
nos.

Khia canh 52. Ché phdm dugc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong sd cac
khia canh tir 47-51, trong d6 sap nay chtra sdp parafin alkan khong phén nhanh;
khoang ty nhién, dau mé tinh ché, hoic sap paraffin phan nhanh tinh ché ignin hoic

sap ceresin; sap polyetylen; sap polyetylen c6 chirc; hodc sy két hop bit ky ctia né.
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Khia canh 53. Ché pham dugc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong sb céac
khia canh tir 40-52, trong d6 chét don mudi than chira mudi than 10 va/hodc mudi than

16 duge thay doi bé mat.

Khia canh 54. Ché phém dugc x4c dinh trong mot khia canh bAt ky trong sb cac
khia canh tir 40-53, trong d6 chét d6n muoi than dugc dic trung boi: dién tich bé& mat
nito 1a tir 90 m¥g dén khoang 140 m¥g; dién tich bé mt bén ngoai 1a tir 80 m*/g dén
khoang 125 m?/g; pH 14 tir 2,5 dén khoang 4; thé tich tréng 50 GM 1a tir 55 cm’/100g
dén khoang 67 cm3/100g; thé tich tréng 75 GM la tir 50 cm*100g dén khoang 60
cm?/100g; thé tich tréng 100 GM 14 tir 45 cm3/100g dén khoang 55 cm*/100g; d6 4m
1a tr 2,5% trong lugng dén khoang 4,5% trong lugng; ham luong dé bay hoi 1a tir
4,5% trong lugng dén khoang 6,5% trong lugng; ham luong oxy tlir khoang 2,5%
trong luong dén khoang 5,5% trong luong; hodc su két hop bét ky ctia né.

Khia canh 55. Ché phim duoc x4c dinh trong mot khia canh bét ky trong sd cac
khia canh tir 40-54, trong d6 ty 1& theo trong luong cla tdc nhdn phén chia véi

nanoxenluloza 1a nim trong khoang tir 0,5:1 dén 25:1.

Khia canh 56. Ché phém dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong sb céc
khia canh tir 40-55, trong d6 ty 1& theo trong lugng cta tdc nhdn phén chia voi
nanoxenluloza 14 nim trong khoang tr 1:1 dén 10:1.

Khia canh 57. Ché phidm polyme chira: (I) polyme; va (II) ché pham phan tan
nanoxenluloza (NDC) dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky trong sd cac khia

canh tir 40-56.

Khia canh 58. Ché phdm polyme dugc x4c dinh trong khia canh 57, trong do ty
1é theo trong lugng ctia polyme véi ché pham phan tan nanoxenluloza (polyme:NDC)
12 ndm trong khoang tir 100:1 dén 1:1.

Khia canh 59. Ché pham polyme dugc xéc dinh trong khia canh 57, trong d6 ty
1¢ theo trong lugng cua polyme voéi ché phiam phan tan nanoxenluloza (polyme:NDC)
1a ndm trong khoang tir 50:1 dén 2:1.

Khia canh 60. Ché phdm polyme dugc xac dinh trong mot khia canh bét ky

trong sd cac khia canh tir 57-59, trong d6 polyme nay chira chat déo nhiét.
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Khia canh 61. Ché phidm polyme dugc xéc dinh trong mot khia canh bat ky

trong sb cac khia canh tir 57-59, trong d6 polyme nay chira chét dan hdi.

Khia canh 62. Ché phidm polyme dugc x4c dinh trong mot khia canh bat ky
trong sb cac khia canh tir 57-59, trong d6 polyme nay chira cao su ty nhién (NR), cao
su ty nhién dugc epoxy hda (ENR), cis-polyisopren tong hop (IR), cao su styren
butadien nhii twong (eSBR), cao su styren butadien dung dich (sSBR), cao su
polybutadien (BR), cao su butyl (IIR/CIIR/BIIR), cao su cloropren (CR), chét dan hoi
nitril (NBR), chét dan hdi nitril hydro hoa (HNBR), chat dan hoi nitril carboxyl hoa
(XNBR), cao su etylen propylen (EPM/EPDM), floelastome (FPM/FKM), cao su
polyuretan (AU/EU/PU), hogc su két hop bat ky cua no.

Khia canh 63. Ché phdm polyme dugc xac dinh trong mot khia canh bat ky
trong s céé khia canh tir 57-62, trong d6 ché pham polyme chira thém chét phu gia
mudi than.

Khia canh 64. Ché pham hoic quy trinh dugce xac dinh trong mot khia canh bét
ky trong sé cac khia canh néu trén, trong d6 ché phim polyme, va/hoic NDC, va/hodc
tac nhan phéan chia khong chira nguyén liéu mudi than (vi du, chét phu gia mudi than

hodac chit don mubi than).
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Yéu cau bao ho

1. Ché pham phén tan nanoxenluloza (NDC) chira:
(1) tac nhan phan chia bao gdm chat don mudi than, va it nhit mot trong
sb6 nhya mu dan hdi va/hodc sap; va

(i1) nanoxenluloza

2. Ché phdm theo diém 1, trong d6 ché pham phan tin nanoxenluloza (NDC) chira

thém (iii) ddu hydrocarbon.

3. Ché phim theo diém 2, trong d6 diu hydrocarbon chira hydrocarbon béo,

hydrocarbon thom, hodc su két hop cua né.

4. Ché pham theo didm 2, trong d6 dau hydrocarbon chita dau chiét xuat thom

chung cét da xir ly (TDAE).

5. Ché pham theo mot didm bat ky trong s cac diém tir 1-4, trong d6 tac nhan phan

chia chtta nhua mu dan hoi.

6. Ché phém theo diém 5, trong d6 nhya mu dan hdi chira cao su tu nhién (NR),
cao su isopren (IR), cao su styren-butadien nhil twong (ESBR), hodc su két hop bat ky

cua no.

7. Ché pham theo mot diém bét ky trong sd cac diém tir 1-6, trong d6 tdc nhan phan

chia chura séap.

8. Ché phidm theo diém 7, trong d6 sap nay chira sip parafin alkan khong phan
nhénh; khoang tu nhién, diu mo tinh ché, hodc sap paraffin phan nhanh tinh ché lignin
hodc sap ceresin; sap polyetylen; sap polyetylen cd chirc; hodc su két hop bét ky ca

no.

33

33/41



43248

9. Ché pham theo mot diém bt ky trong s6 cac diém tir 1-8, trong d6 chit don muoi

than chtra mudi than 10 va/hodc mudi than 16 duoc thay dbi bé mit.

10.  Ché phim theo mot diém bét ky trong s6 cac diém tir 1-9, trong d6 chat don mudi
than dugc dac trung bai:

dién tich b& mat nito 1 tir 90 m?/g dén 140 m*/g;

dién tich bé mat bén ngoai 14 tir 80 m?/g dén 125 m%/g;

pH 14 tir 2,5 dén 4;

thd tich tréng 50 GM 1a tir 55 cm?/100g dén 67 cm?/100g;

thé tich tréng 75 GM la tir 50 cm?/100g dén 60 cm*/100g;

thé tich tréng 100 GM 14 tir 45 cm?/100g dén 55 cm?/100g;

do 4m 1a tir 2,5% trong luong dén 4,5% trong luong;

ham lugng dé bay hoi 1a tir 4,5% trong lugng dén 6,5% trong lugng;

ham luong oxy tir khoang 2,5% trong luong dén khoang 5,5% trong luong; hodc
su két hop bat ky ctia né.

11. Ché phim theo mot diém bét ky trong s6 cac diém tx 1-10, trong dé
nanoxenluloza chita tinh thé nanoxenluloza (NC), c4c soi nanoxenluloza (NF), hodc su

két hop cia né.

12.  Ché phim theo mot didm bit ky trong sé cac diém tr 1-10, trong do
nanoxenluloza chtta tinh thé nanoxenluloza dugc phu lignin (LCNC), céc soi

nanoxenluloza dugc phu lignin (LCNF), hodc su két hop cua no.

13.  Ché phim theo mot diém bit ky trong sb cdc diém tir 1-10, trong do
nanoxenluloza chtra céc tinh thé nanoxenluloza xenluloza wa nudc (CNC), cac soi

nanoxenluloza xenluloza wa nudc (CNF), hodc sy két hop ctia né.
14.  Ché phém theo mot diém bét ky trong s6 céc diém tir 1-13, trong d6 ty 18 theo
trong lwgng cua tdc nhan phan chia v6i nanoxenluloza la nam trong khoang tr 0,5:1 dén

25:1.
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15.  Ché pham polyme chua:
(I) polyme; va
(I) ché phdm phan tan nanoxenluloza (NDC) theo mot diém bét ky trong s6 cac diém

tu 1-14.

16.  Ché pham polyme theo diém 15, trong d6 ty 1é theo trong lugng ctia polyme véi
ché phim phan tdn nanoxenluloza (polyme:NDC) 1a nam trong khoang tir 100:1 dén
1:1.

17.  Quy trinh san xuat ché pham phan tan nanoxenluloza (NDC) theo diém 1, quy
trinh niy bao gom:

(a) két hop su phan tdn nanoxenluloza trong nudc v6i tac nhan phéan chia dé tao
thanh hon hop; va

(b) sdy kho hdn hop nay dé tao thanh ché pham phan tin nanoxenluloza (NDC).

18.  Quy trinh theo diém 17, trong d6 sy phan tdn nanoxenluloza trong nuéc dugc

két hop voi tic nhan phan chia va dau hydrocarbon.
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