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Linh vire k§ thuit dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap san xudt ché phdm cao su chira soi nano
xenluloza dugc bién tinh.

Tinh trang k§ thuit clia sang ché

So1 nano xenluloza (Cellulose nanofibers - CNFs) dugc ky vong s& dugc st dung
nhu sgi gia cudong cho ché phim cao su. Vi du, tai lidu sang ché 1 mé ta ché phim cao
su ma cac sgi nano xenluloza dugc phan tan.

Dé phan tan dong déu soi nano xenluloza trong ché phim cao su, sy phan tan dugc
thuc hién chung bang cach ap dung luc cit véi ludi khudy hodc twong tu st dung may
déng héa, thiét bi khuéy kiéu canh quat, thiét bi khuéy dang quay, hodc tuong tu.

Tuy nhién, néu chit phan tan mu cao su tu nhién va soi nano xenluloza duogc tron
sit dung méy ddng hoa dugc trang bi ludi khudy quay tbc dd cao, mu cao su doi khi bi
két tu do h.ré cat boi ludi khudy. Ngoai ra, vét ddm ctia mii cao su bi két tu dinh vao bén
trong ciia may dong hoa, va cin thiét dé dimg van hanh may ddng héa theo chu ky dé
loai bé vét dém, didu nay gay ra van dé khi van hanh lién tuc.

Kha nang phan tan cla soi nano xenluloza trong ché pham cao su chira sgi nano
xenluloza va ché phim cao su ciing anh hudng dén dic tinh vat 1y clia san phdm dugc
duc khudn va tuong ty duge didu ché tir ché phdm cao su. Do d6, cin nang cao kha ning
phan tan cta soi nano xenluloza trong ché phim cao su.

Tai liéu tham khao
Tai liéu sang ché 1: JP 2006-206864 A
Ban chét ky thuit ciia sang ché

Muc dich cta sang ché 1 dé xuat phuong phép san xuat ché phdm dé san xuét ché
pham cao su ma tdi wu vé kha ning phéan tan va kha ning hoat dong lién tuc, va c6 thé
chira ché pham cao su c6 dd bén cao.

Két qua cta cac nghién ctru sau dé dat dugc muc dich néu trén, cac tic gia sdng
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ché d3 tim ra réng cuc ki hi€u qud khi sir dung thiét bi tron cu thé, va da hoan thanh sang
ché nay.

Sang ché @& xuét cac van dé sau.

(1) Phwong phép san xuit ché phdm cao su chira s¢i nano xenluloza dugc bién tinh,
phuong phap bao gdm budc trén dé tron chit phan tan soi nano xenluloza dugc bién
tinh, md cao su chra thanh ph?m cao su, bé‘mg cach st dung thiét bi tron chat luu tinh
trong dong.

(2) Phuong phép san xuét ché phim cao su theo muc (1), trong d6 s¢i nano
xenluloza dugc bién tinh chita soi nano xenluloza dugc oxy héa.

(3) Phuong phap san xuit ché pham cao su theo muc (1) hoic (2), trong d6 thiét bi
trén chét luu tinh trong dong 12 may tron tinh.

(4) Phuong phap san xuét ché pham cao su theo muc (1) hodc (2), trong d6 thiét bi
trén chét luu tinh trong dong 13 méy tron OHR.

Hiéu qua c6 loi ctia sang ché

Theo sang ché, c6 thé dé xuat phuong phép san xuit ché phim dé san xuét ché
phim cao su ma tdi wu vé kha ning phan tin va kha ning hoat dong lién tuc, va c6 thé
chira ché phdm cao su c6 d6 bén cao.

MO ti chi tiét sang ché

Sau ddy, sang ché s& dwoc mo ta chi tiét. Trong sang ché, pham vi s& hoc duoc
bidu thi béi "dén” bao gdm ca gia tri ddu mut. N6i cach khac “X dén Y” bao gdm ca X
vay.

Phuong phép san xuét ché pham cao su theo sang ché, phwong phéap bao gdm budc
tron dé tron chét phén tan s¢i nano xenluloza dugc bién tinh, mu cao su chira thanh phén
cao su, bang cach sir dung thiét bi tron chat luu tinh trong dong.

Soi nano xenluloza dugc bién tinh

Trong sang ché, thuat ngit “soi nano xenluloza dugc bién tinh” (cellulose nanofiber

- CNF) dé cap dén soi min dwoc 1am tir xenluloza dugc bién tinh nhu nguyén li€u thd.
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Puong kinh soi cia sgi nano xenluloza dugc bién tinh khong dugce gidi han cu thé, va
nim trong khoang tir 3 dén 500nm. Pudng kinh soi trung binh va chiéu dai soi trung
binh cta sgi nano xenluloza dwoc bién tinh c6 thé thu dugc bing cach tinh trung binh
cac duong kinh sgi va cac chiéu dai sgi thu duoc tir Kkét qué quan sat sgi st dung kinh
hién vi dién tr dang quét (scanning electron microscope - SEM), kinh hién vi luc nguyén
tur (atomic force microscope - AFM), hodc kinh hién vi dién ttr truyén qua (transmission
electron microscope - TEM). S¢i nano xenluloza dugc bién tinh c6 thé thu duoc bang
cach tach soi xenluloza duge bién tinh. Chiéu dai soi trung binh va dudng kinh soi trung
binh ctia soi min ¢6 thé dugc diéu chinh béi su xir Iy oxy héa va sy xu 1y tach soi.

Ti 16 mit ct trung binh cia sgi nano xenluloza dugc bién tinh dugc st dung trong
sang ché nay thudng 13 16n hon hoidc bang 50. Giéi han phia trén khong dugc gidi han
cu thé, va thudng 14 nho hon hoic bang 1.000. Ti 1é mit cit trung binh c6 thé dugc tinh
bang cong thic sau day:

Ti 16 mat cit = chiéu dai s¢i trung binh/dudng kinh s¢i trung binh.

Xenluloza duoc bién tinh thu dugc bang cach bién ddi xenluloza c6 trong nguyén
liéu thd xenluloza. Nguyén liéu thd xenluloza chi can dé chira xenluloza va khong dugc
gidi han cu thé. Céc vi du vé vat liéu tho xenluloza bao gém thuc vat (nhu go, tre, X0
gai, day, cdy dam but Péng An Do, rac thai nong nghiép, vai, bot gidy (bot gidy thi
cong khong tay tir gd mém (softwood unbleached kraft pulp - NUKP), bot gidy thu cong
duoc tiy tir gd mém (softwood bleached kraft pulp - NBKP), bot gidy thi cong khong
tay tir gb cting (hardwood unbleached kraft pulp - LUKP), bt gidy thu cong dugc tdy
tr gd ctng (hardwood bleached kraft pulp - LBKP), bt gidy thu cong dugc tdy
(bleached kraft pulp (BKP), bot gidy sulfit khong tdy tir gd mém (softwood unbleached
sulphite pulp - NUSP), bt gidy sulfit dugc tay tir gb mém (softwood bleached sulphite
pulp - NBSP), bot gidy nhiét co (thermomechanical pulp - TMP), bot gidy tai ché, va
giéy da sir dung), ddng vat (nhu Hai ti€u - Ascidiacea), tdo, vi sinh vat (nhu vi khuin

(Acetobacter)), va cac san phim tao ra vi sinh vat. Nguyén ligu tho xenluloza c6 thé 13
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loai bat ki trong sd cac nguyén liéu ndy hoidc t6 hop cta hai hogc nhiéu hon hai loai nay,
va t6t hon 13 nguyén lidu thd xenluloza dugc dAn xuét tir thuc vat hodc vi sinh vat (nhu
soi xenluloza), va tdt hon nita & nguyén liéu tho xenluloza dugc dAn xuét tir thuc vat
(nhu soi xenluloza).

S6 lwong dudomg kinh soi trung binh clia nguyén liéu thd xenluloza khong duoc
gi6i han cu thé, va nim trong khoang tlr 30 dén 60 pm trong trudong hop bot gidy tha
cong tir gd mém, ma 13 bot gidy chung, va nim trong khoang tir 30 dén 60 um trong
truomg hop bot gidy thii cong tir gd cing. Trong trudng hop bot gidy khac phai trai qua
viéc 1am min chung, sé lugng dudmg kinh sgi trung binh 14 khoang 50 pm. Trong trudong
hop trong d6 bot gidy khac thu dugc bang cach 1am min phoi hodc twong tu c¢6 kich
thudc 1a mot vai xen-ti-mét, bot gidy tot hon 1a phai trdi qua sy xt 1y co hoc v6i may
nghién nhu may lam min hodc may dap dé didu chinh sb lugng dudng kinh soi trung
binh 1a khoang 50 um.

Xenluloza c6 ba nhém hydroxyl mdi don vi glucozo va c6 thé duoc bién doi theo
cac cach khac nhau. Céc vi du v& viéc bién dbi (thong thuong, bién dbi héa hoc) bao
gdm oxy héa, éte hda, va este hda nhu phospharyl héa, ghép silan, flo héa, va cation
hoa. Trong sb cac bién d6i néu trén, oxy héa (cacboxy héa), éte hda (nhu carboxymetyl
héa), cation hda, va este hoa dugce uvu tién hon, va oxy hoéa (carboxy hda) va carbxymetyl
héa duoc vu tién hon.

Bién dbi

Oxy héa

Trong sang ché ndy, trong trudng hop trong d6 xenluloza (dugc carboxy hoa) dugc
oxy hda dugc st dung nhu xenluloza dugc bién tinh, xenluloza dwgc oxy héa (cling
duoc dé cap dén nhu xenluloza duge carboxy héa) co thé thu dugc bang cach oxy héa
(carboxy hoa) nguyén li¢u tho xenluloza dugc mo ta trén day béng phuong phap da biét.
Mac du khong gidi han cu thé, khi oxy héa, lugng nhém carboxy t6t hon 1a dugc diéu

chinh tir 0,6 dén 2.0 mmol/g, va t6t hon 1a 1,0 mmol/g dén 2,0 mmol/g trén co s¢ khéi
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lugng kho tuyét dbi cua soi nano xenluloza dugc bién tinh.

Céac vi du cua phuong phap oxy hoa (carboxy hoa) bao gdbm phuong phap ma
nguyén liéu tho xenluloza dugc oxy hoa trong nudce sir dung tac nhan oxy hoa véi su co
mat cia hop chét N-oxyl va hop chit dugc lua chon tir nhém bao gém bromua, iodua,
va hdn hop cua ching. Bing phan tmg oxy héa nay, nhém hydroxyl gbc tai vi tri C6 ciia
vong glucoeyranoza trén bé mit cta xenluloza dugc oxy héa mot cach chon loc dé thu
duoc soi xenluloza c6 nhdm aldehyt, va nhom carboxy (-COOH) hodc nhém carboxylat
(-COO") trén bé miat. Nong do ciia xenluloza trong sudt phan tng khong duoc gisi han
cu thé, va t6t hon 1a nho hon hoic b%mg 5%.

Thuét ngit “hop chit N-oxyl” d& cap dén hop chét c6 thé tao ra gdc nitroxy. Bit
k hop chit N-oxyl nio c6 thé dugc str dung mién 13 hop chét xic tién phan tmg oxy
héa mong mudn. Cac vi du cia hop chit N-oxyl bao gdm gbc 2,2,6,6-
tetrametylpiperidin-1-oxy (TEMPO) va dan xuét ciia n6 (nhu 4-hydroxy TEMPO).

Lugng hop chét N-oxyl dugc st dung khong dugc gidi han cu thé, mién 13 lugng
1a lvong chét xuc tac ma tai d6 xenluloza nhu nguyén liéu tho c6 thé dugc oxy héa. Vi
du, luong t6t hon 1a ndm trong khoang tir 0,01 dén 10 mmol, t6t hon 1a tir 0,01 dén 1
mmol, va tdt hon nita 12 tir 0,05 dén 0,5 mmol trén co s xenluloza khd tuyét ddi véi
luong 1g. Hon nita, lwong t6t hon 1a nim trong khoang tir khoang 0,1 dén 4 mmol/L
trén co s& hé théng phan tmg.

Thuét ngit “bromua” dé cap dén hop chét chira bromin, va cac vi du clia bromua
bao gdbm bromua kim loai kiém ma cé thé duoc phan ly dé ion hoa trong nuéc. Thuat
ngit “iodua” dé cap dén hop chit chira iodua, va cac vi du ctia iodua bao gdm céc iodua
kim loai kiém. Luong bromua hodc iodua dugc stt dung co thé duoc lwa chon trong
khoang ma phan Gng oxy hoa c6 thé duoc xuc tién. Vi du, tong lugng bromua va iodua
t5t hon 14 ndm trong khoang tur 0,1 dén 100 mmol, t6t hon 1a nam trong khoang 0,1 dén
10 mmol, va t5t hon nita 13 ndm trong khoang tir 0,5 dén 5 mmol trén xenluloza kho

tuyét dbi voi luong 1 g.
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Nhu tac nhan oxy hoa, cac chit da biét co thé duoc str dung, va vi du, halogen, axit
hypohalous (oxyaxit ¢6 tinh halogen), axit halous (axit c¢é tinh halogen), axit perhalogen,
mudi ctia ching, oxit halogen, va peroxit halogen c6 thé ciing dugc sir dung. Trong sd
c4c tac nhan oxy hoa, natri hypoclorit, ma khong dit va c6 it tac dong dén moi truomg,
duoc vu tién. Toéng lugng tac nhan oxy hoa dugc st dung 13, vi duy, t6t hon 14 nam trong
khoang tir 0,5 dén 500 mmol, t6t hon nita 12 nim trong khoang tir 0,5 dén 50 mmol, t6t
hon nita 14 nim trong khoang tir 3 d&n 10 mmol trén co s& xenluloza kho tuyét dbi voi
lugng 1 g. Hon nita, vi dy, luong t6t hon 12 ndm trong khoang tir 1 dén 40 mol trén co
s& 1 mol ctia hop chét N-oxyl.

- Phan mg cia sy oxy hoa xenluloza co thé tién hanh mot cach hidu qua ngay ca
dudi didu kién twong ddi nhe. Do d6, nhiét do phan (mg t6t hon 12 ndm trong khoang tir
4 dén 40°C, va c6 thé 13 nhiét do phong nim trong khoang tir 15 dén 30°C. Vi phan ting
tién hanh, cac nhém cacboxy dugc tao ra trong xenluloza, dé d6 pH cua dung dich phan
ng duogc giam. Dé cho phép phan Gng oxy héa tién hanh mot cach hiéu qua, tot hon 14
thém dung dich alkalin nhu dung dich nuéc natri hydroxit dé duy tri d6 pH ctia dung
dich phan tmg 13 nim trong khoang tir 8 dén 12, tbt hon 1a khoang 10 dén 11. Moi trudng
phan tng t6t hon 12 nuée vi nude dé xit 1y va it gy ra phan Gng phu.

Thoi gian phan ing trong phan Ung oxy hoa cd thé duoc thiét 1ap phu hop phu
thudc vao mic do tién hanh cua su oxy héa, va thudng nim trong khoang tlr 0,5 dén 6
gi®, vi dy, ndm trong khoang tir 0,5 dén 4 gio.

Phan tmg oxy hda co thé dugc thuc hién trong hai giai doan. Vi du, xenluloza dugc
oxy hoa thu duoc bang viéc loc sau khi hoan thanh phéan tmg giai doan thur nhét dugc
oxy héa 1an nira dudi diéu kién phan (g gidng nhau hoic khac nhau, va két qua 13, c6
thé dugc oxy héa mot cach hiéu qua ma khong can e ché phan tmg bang mubi dugc
san xuit nhu san pham phu trong phan tmg giai doan thtt nhét.

Céc vi du cta phuong phap khac cua sy oxy hoa (cacboxy héa) bao gdm phuong

phap ma khi chira ozon va nguyén liéu thd xenluloza dugc mang ti€p xuc v6i nhau dé
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oxy hoa nguyén li¢u tho xenluloza. Bang phan ng oxy héa ndy, cdc nhém hydroxyl cta
vong glucopyranoza dugc oxy hoa it nhét tai cac vi tri tht hai va thir sau, va chudi
xenluloza dwgc phan hity. Nong do ozon trong khi chia ozon t6t hon 13 nam trong
khoang tir 50 dén 250 g/m3, va tt hon nita 13 nim trong khoang tir 50 dén 220 g/m’.
Luong ozon dugc thém vao nguyén liéu thd xenluloza t6t hon 12 nim trong khoang tir

0,1 dén 30 phan theo khéi luong, va t6t hon 12 ndm trong khoang 5 dén 30 phan theo
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khéi luong khi lugng chit rin ctia nguyén liéu tho xenluloza 13 100 phan theo khéi lugng.

Nhiét d6 xi Iy ozon tét hon 1a nim trong khoang tir 0 dén 50°C, va t6t hon 1a nam trong
khoang tir 20 &én 50°C. Thoi gian xt Iy ozon khong duoc gi6i han cu thé, va ndm trong
khoang tir khoang 1 dén 360 phiit, va t6t hon 1a ndm trong khoang tir khoang 30 dén 360
phit. Néu céc diéu kién xt 1y ozon ndm trong cac pham vi ndy, xenluloza c6 thé dugc
ngin nglra khong bi oxy hoa va dugc phan hdy, va thu duoc san lugng t6t hon clia
xenluloza dugc oxy hoa. Sau sy xt Iy ozon, sy xur 1y oxy hoa bd sung c6 thé dugc thuc
hién st dung tic nhan oxy hoa. Tac nhan oxy hoa dugc st dung cho su xtr Iy oxy héa
bd sung khong duoc gidi han cu thé, va cac vi du ctia tac nhan oxy héa bao gdm cac hop
chét trén co s& clorua, nhu clorua dioxit va natri clorit, khi oxy, hydrogen peroxit,
persulfuric axit, va peraxetic axit. Vi dy, tdc nhan oxy hoa duoc hoa tan trong nude hoac
dung méi hitu co ¢6 cuc nhu rugu dé diéu ché dung dich tac nhan oxy héa, va nguyén
liéu thd xenluloza ngdp trong dung dich dé thuc hién sy xit 1y oxy héa bd sung.

Luong nhém cacboxy cia xenluloza dugc oxy hoa cd thé dugc diéu chinh bing
cach diéu khién céc diéu kién phan tng dugc md ta trén day nhu lugng chat oxy héa s&
dugc bd sung va thoi gian phan Gng.

Cacboxymetyl héa

Trong sang ché, trong truong hop ma xenluloza dugc cacboxymetyl héa dugc sir
dung nhu xenluloza dugc bién tinh, xenluloza dugc cacboxymetyl héa c6 thé thu dugc
bing cach cacboxymetyl héa nguyén liéu tho xenluloza dugc mé ta trén day boi phuong

phap da biét, hodc san pham thwong mai ¢6 sin c6 thé dugc st dung. Trong ca hai truong
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hop, muc d6 thé ctia nhém cacboxymetyl mdi don vi glucoza khan t6t hon 12 ndm trong
khoang tir 0,01 dén 0,50. Cac vi du cta phuong phap san xuét xenluloza dugc
cacboxymetyl héa bao gdm phuong phép sau. Xenluloza dugc sir dung nhur nguyén liéu
bat diu. Nhu dung moi, nudc va/hodc rugu bac théip hon, cu thé, nuée, metanol, etanol,
ruou N-propyl, rugu isopropyl, N-butanol, isobutanol, va butanol bac ba dugc s dung
don nhu moéi trudng don hodc dugc st dung trong t6 hop gdm hai hodc nhidu hon hai
loai trong s& d6 nhu moi trudng tron voi lugng gip 3 dén 20 1in khdi lugng cua
xenluloza. Trong truong hop trong d6 ruou bac thép duoc tron, ti 1€ tron cia rugu bac
| thip 12 ndm trong khoang tlr 60 dén 95% theo khdi lugng. Nhu tac nhan thim, hydroxit
kim loai kiém, cu thé, natri hydroxit hoic kali hydroxit dugc str dung véi lugng 0,5 dén
20 14n theo mol mdi phan du glucoza khan cta nguyén liéu bt ddu. Nguyén lidu bit
dAu, dung mdi, va tac nhan thim dugc tron, va sy xtt 1y thim dugc thuc hién tai nhiét
d6 phan ung nam trong khoang tir 0 dén 70°C, tét hon 13 ndm trong khoang tir 10 dén
60°C, ddi v&i thoi gian phan Gmg nim trong khoang tlr 15 phut dén 8 gio, tot hon 1a ndm
trong khoang tir 30 phat dén 7 gio. Sau d6, tdc nhan cacboxymetyl hoa dugc thém vao
lwong nam trong khoang tir 0,05 dén 10,0 14n theo mol mdi phan du glucoza, va phan
g ete héa dugc thuc hién tai nhiét do phan mg nim trong khoang tir 30 dén 90°C, t6t
hon 1 ndm trong khoang tir 40 dén 80°C, ddi v6i thoi gian phan tng nim trong khoang
tir 30 phut dén 10 gio, tot hon 1a ndm trong khoang tir 1 gio dén 4 gio.

Trong phin mo ta sau day, thuat ngit “xenluloza dugc cacboxymetyl hda”, ma 1a
loai trong sb xenluloza dugc bién tinh duoc st dung dé didu ché sgi nano xenluloza, dé
cap dén xenluloza ma it nhit phan cua dang soi dwoc duy tri ngay ca khi xenluloza dugc
phan tan trong nude. Do d6, xenluloza dugc cacboxymetyl héa dugc phén bi€t voi
xenluloza cacboxymetyl, ma 1a loai polyme c6 thé tan trong nude. Khi chit phan tan
dang nudc cua “xenluloza dugc cacboxymetyl hda” duge quan sat véi kinh hién vi dién
tr, vat chét dang so1 co thé duoc quan sat. Khi chét phén tan dang nudc cua xenluloza

cacboxymetyl ma la loai polyme c6 thé hoa tan trong nude, dugc quan sat, khong co vat
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chét dang soi nao dugc quan sat. Hon nita, khi “xenluloza cacboxymetyl hoa” dugc do
boi sy nhiéu xa tia X, dinh cua tinh thé loai I xenluloza cé thé duogc quan sat, nhung khi
xenluloza cacboxymetyl nhu polyme c6 thé hoa tan trong nu6e duge do, khdng c6 tinh
thé loai I xenluloza nao dugc quan sat.

Cation hoa

Nhu xenluloza dugc bién tinh, xenluloza thu dugc bﬁmg cach cation hda thém
xenluloza dugc cacboxymetyl hda co thé dugc stir dung. Xenluloza dugc bién ddi cation
6 thé thu duoc bing phan ng tic nhan cation héa nhu glycidyltrimetylamoni clorua,
3-hloro-2-hydroxypropyltrialkylamoni hydrit, hodc loai halohydrin ciia n6 va hydroxit
kim loai kiém nhu chét xtc tic (nhu natri hydroxit hodc kali hydroxit) vi nguyén liéu
thd xenluloza dugce cacboxymetyl hoa véi sy ¢6 mat cua nuéc hodc rugu ¢ 1 dén 4
nguyén tu cacbon.

Mitc d6 thé ciia nhém thé véi nhém cation mdi don vi glucoza t6t hon 14 ndm trong
khoang tir 0,02 dén 0,50. Bing cach dwa nhom thé cation vao xenluloza, xenluloza diy
nhau bang dién. Do d6, xenluloza c¢6 nhém thé cation dugc dua vao c6 thé dé dang dugc
khir xo nano. Néu mutc nhém thé véi nhém cation mdi don vi glucoza 1a nho hon 0,02,
xenluloza khong thé duge khir xo nano mot cach ddy du. Néu mic do thé v6i nhém
cation mdi don vi glucoza 13 16n hon 0,50, xenluloza nd ra hodc hoa tan, va do do soi
nano ddi khi khong thu dugc. Dé khir xo xenluloza mdt cach hiéu qué, nguyén liéu thd
xenluloza duogc bién ddi cation thu dugc trén day tdt hon 1a dugc rira. Muc @6 thé véi
nhém cation cé thé dugc didu chinh bing lwong bd sung tac nhan cation hoa s& dugc
phan Gng, va ti 1¢ ché phém ctia nu6e hodc rugu ¢ 1 dén 4 nguyén tir cacbon.

Este hoa

Xenluloza dugc este hoa cod thé dugc st dung nhu xenluloza dugc bién tinh.
Xenluloza c6 thé thu dugc bang phuong phap tron bdt hodc dung dich nude cia hop
chét trén co s axit phosphoric A v&i nguyén liéu thd xenluloza dugc mo ta trén day

hodc phuong phap thém dung dich nudc cua hop chét trén co s& axit phosphoric A vao
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bun cua nguyén li€u thd xenluloza.

Céc vi du ctia hop chét trén co s& axit phosphoric A bao gdm axit phosphoric, axit
polyphosphoric, axit phosphoro, axit hypophosphoro, axit phosphonic, axit
polyphosphonic, va este ciia chung. Céac hop chit nay c6 thé & dang mubi. Trong sb cac
hop chit, hop chit c6 nhém phosphat duge wu tién hon vi cac hop chét nay c6 chi phi
thap va d& xtt 1y, va hiéu qua khir soi clia sgi bot gidy c6 thé dugc cai thién bang cach
dua nhom phosphat vao xenluloza cua sgi bot gidy. Cac vi du hop chit c6 nhém
phosphat bao gdém axit phosphoric, natri dihydrogen phosphat, dinatri hydrogen
phosphat, trinatri phosphat, natri phosphit, kali phosphit, natri hypophosphit, kali
hypophosphit, natri pyrophosphat, natri metaphosphat, kali dihydrogen phosphat, dikali
hydrogen phosphat, trikali phosphat, kali pyrophosphat, kali metaphosphat, amoni
dihydrogen phosphat, diamoni hydrogen phosphat, triamoni phosphat, amoni
pyrophosphat, triamoni phosphat amoni pyrophosphat, va amoni metaphosphat. Céc
hop chét nay cé thé duge sir dung don 1€ hoic trong t6 hop v6i hai hogc nhiéu hon hai
loai ndy. Trong s cac hop chit nay, axit phosphoric, mudi natri ciia axit phosphoric,
mubi kali ciia axit phosphoric, v cac mubi amoni ciia axit phosphoric dugc wu tién hon
xét vé hiu qua cao cua viéc dwa nhém phosphat vao, dé dang khir soi trong qué trinh
khtr soi sau ddy, va ung dung cong nghiép. Natri dihydrogen phosphat va dinatri
hydrogen phosphat dic biét dugc uvu tién hon. Hon nita, hop chét trén co s& axit
phosphoric A tét hon 12 duge st dung nhu dung dich nuée vi sy ddng déu clia phan ing
dugc ning cao va hiéu qua cta viéc dua nhém phosphat duoc nang cao. Do pH cia dung
dich nuéc cta hop chit trén co s& axit phosphoric A t6t hon 14 nhé hon hoic bang 7 vi
hiéu qua dua nhém phosphat vao dugc nang cao, va t6t hon 12 nam trong khoang tir 3
dén 7 xét theo quan diém ngan chin su thity phan s¢i bt gidy.

Céc vi du ctia phuong phép san xuét xenluloza dugc phospho héa bao gdm phuong
phap sau. Hop chét trén co s& axit phosphoric A dugc thém vao chét phan tan nguyén

liéu thd xenluloza c6 ndng d6 lwong chit rin nim trong khoang 0,1 dén 10% theo khdi
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lwong trong khi chat phan tan dugc khudy dé dua nhém phosphat vao xenluloza. Lugng
hop chét trén co sé axit phosphoric A s& dugc thém vao t6t hon 12 ndm trong khoang tir
0,2 dén 500 phan theo khdi lugng, va tét hon 13 ndm trong khoang tir 1 dén 400 phan
theo khdi lwong mbi 100 phan theo khéi lugng ciia nguyén liéu thd xenluloza. Néu ti ¢
ctia hop chit gdc axit phosphoric A 1a 16n hon hogc béng gi6i han thip hon duge mo ta
trén day, san lugng cia xenluloza s¢i min ¢ thé duoc phat trién hon. Tuy nhién, néu ti
1¢ vugt qua gi6i han trén dugc mo ta trén déy, hiéu qua cai thién san luong dat dinh, va
do @6, ti 1€ nay khong dugc uu tién xét vé chi phi.

Tai thoi diém nay, ngoai nguyén liéu tho xenluloza va hgp chét trén co sé axit
phosphoric A, bot hodc dung dich nuée cua hop chét B khéc c6 thé dugc tron. Hop chat
B nay khong duoc gidi han cu thé, va t6t hon 13 hop chit chira nito bazo. Thuat ngr
“bazo™ & ddy dugc dinh nghia rang dung dich nuéc th8 hién mau hdng dén do khi c6
chét chi thi phenolphtalein hodc dung dich nudce c¢6 d6 pH 16n hon 7. Hop chit chira nito
bazo duge st dung trong sang ché khong dugc gi6i han cu thé mién 12 hiéu qua cla sang
ché duoc thé hién, va t&t hon 12 hop chét c6 nhém amino. Céc vi du ciia hop chét bao
gdbm uré, metylamin, etylamin, trimetylamin, trietylamin, monoetanolamin,
dietanolamin, trietanolamin, pyridin, etylendiamin, va hexametylendiamin nhung khong
gi6i han cu thé. Trong sb cac hop chit ndy, uré, c6 chi phi thap va d& dang xt ly, dugc
wu tién. Lugng hop chit B dugc thém vao t6t hon 1a nim trong khoang tir 2 dén 1.000
phin theo khdi lugng, va t6t hon 1a ndm trong khoang tir 100 dén 700 phin theo khdi
lugng trén co s¢ 100 phin theo khéi lugng clia lugng chét rin cia nguyén liéu thd
xenluloza. Nhiét do phan tng tot hon 13 nim trong khoang tir 0 dén 95°C, va t6t hon 13
nim trong khoang tir 30 dén 90°C. Thoi gian phéan tng khong dugc gidi han cu thé, va
ndm trong khoang tir khoang 1 dén 600 phut, va tot hon 1a nam trong khoang tir khoang
tir 30 dén 480 phut. Néu cac diéu kién phan ting este héa nim trong cic pham vi ndy,
xenluloza c6 thé dugc ngidn ngtra khoi viéc bi este hoa va dugc hoa tan dé dang, va thu

duoc san luong t6t hon ctia xenluloza dugc phospho héa. Sau khi khir nuée chét huyén
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phu xenluloza dugc phospho héa thu dugc, san phém thu duge tot hon 1 duoc xt Iy
nhiét tai nhiét d6 ndm trong khoang tr 100 dén 170°C nhim ngan ngira sy thity phan
xenluloza. Hon nita, tot hon 1a trong khi san pham thu dwoc chtra nuéc trong khi xir 1y
nhiét, san phém thu duoc s& duoc gia nhiét tai nhiét 46 nho hon hodc bé'lng 130°C, va
t6t hon 12 nhé hon hodc bang 110°C dé loai bé nuée, va sau d6 duge xu Iy nhiét tai nhiét
d6 nam trong khoang tir 100 dén 170°C.

Mirc d6 thé ctia nhém thé véi nhém phosphat mdi don vi glucoza cua xenluloza
duoc phospho héa t6t hon 1a nim trong khoang tir 0,001 dén 0,40. Bing cach dwa nhém
thé phosphat vao xenluloza, xenluloza diy bang dién v6i nhau. Do d6, xenluloza c6
nhom phosphat dugc dua vao ¢ thé d& dang dugc khir xo nano. Néu mirc nhém thé vai
nhém phosphat mdi don vi glucoza 1& nhé hon 0,001, xenluloza khong thé dugc khir xo
nano mdt cach ddy da. Néu mirc do thé véi nhém phosphat mdi don vi glucoza 1a 16n
hon 0,40, xenluloza nd ra hodc hoa tan, va do d6 doi khi khong thu dugc soi nano. pé
khir xo xenluloza mot cach hiéu qué, nguyén liéu tho xenluloza dugc phospho héa thu
duogc trén day uu tién dugc rora bang cach rira v6i nuée lanh sau khi dun soi.

Khtr xo

Theo séng ché, thiét bi khir xo khong dugc gidi han cu thé, va thiét bi nhu thiét b
quay tdc do cao, thiét bi nghién keo, thiét bi ap suét cao, thiét bi nghién lan, hoac thiét
bi siéu 4m dugc vu tién st dung dé ap dung luc cit manh cho sy phan tan nuéc. Cu thé
i v6i su khir xo hiéu qua, tét hon 1a st dung may ddng hoa ap suét cao 4m hogc ap
suét siéu cao c6 thé 4p dung ap suét 16n hon hoic bang 50 MPa va ap dung luc c4t manh
cho sy phén tdn nudce. Ap suét t6t hon 13 16n hon hodc bing 100 MPa, v tét hon nita 14
16n hon hodc bang 140 MPa. Trudc su xtt 1y khit xo/phén tan véi may dong héa ap suat
cao, cling ¢6 thé xir 1y truéc CNF duge md ta trén day néu cén sir dung thiét bi tron,
khudy, nhil héa, va phan tdn da biét nhu may tron nghién tbc do cao. S6 lwong xur 1y (da
qua) trong thiét bi khir xo ¢6 thé 1a mot, hodc cé thé 13 16n hai hodc nhiéu hon hai, va

t6t hon 14 16n hon hodc bang hai.
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Trong sy xt 1y phan tan, xenluloza dugc bién tinh thudng duoc phan tan trong
dung moi. Dung mdi khong dugc giéi han cu thé mién 12 xenluloza dugc bién tinh ¢
thé duogc phan tan trong dung moi, va cac vi du cta dung mdi bao gdm nuéc, dung moi
hitu co (nhu c4c dung moéi hitu co thily phan nhu metanol), va cac dung mdi dugc tron
ctia chung. Dung méi t6t hon 14 nude vi nguyén liu thd xenluloza 1a wa nude.

Nbng do lugng chit ran ctia xenluloza dugc bién tinh trong chit phan tan thudng
14 16n hon hodc bang 0,1% theo khdi lugng, tét hon 1a 16n hon hoic bang 0,2% theo
khéi luong, va tét hon nita 1a 16n hon hodc bang 0,3% theo khdi lugng, Két qua 14, lugng
chét 16ng tré nén phu hop véi lugng nguyén liéu thd s¢i xenluloza, ma c6 hiéu qua. Gi6i
han phia trén thuong nhé hon hodc bang 10% theo khéi lugng, hoic t6t hon 12 nhé hon
hodc bing 6% theo khdi luong. Két qua 13, d6 16ng c6 thé duoc duy tri.

Su xu ly trudce co thé dugc thé hién néu can trude su xir 1y truée khir sgi hodc su
Xt Iy phan tan. Sy xt ly trude co thé dugc thuc hién st dung thiét bi tron, khuéy, nhii
héa, va phan tan nhu bo tron nghién tbc d6 cao.

Trong truong hop ma soi nano xenluloza dugc bién tinh thu dugc qua quy trinh
khtr soi 1a s¢i nano xenluloza dugc bién tinh loai mudi, sgi nano xenluloza dugc bién
tinh c6 thé duoc sit dung nhu vay, hoic cé thé dugc st dung nhu s¢i nano xenluloza
duoc bién tinh loai axit, vi du, béng su xt ly axit trong d6 axit khoang duoc st dung
hodc phuong phap trong d6 nhua trao d6i cation dugc st dung. Hon nita, s¢i nano
xenluloza dugc bién tinh c6 thé tang cudng ky nuéc bang phuong phap ma chét phu gia
c6 tinh cation dugc st dung.

Trong sang ché, soi nano xenluloza dugc bién tinh phai chiu budc tron trong trang
thai phan tan ma soi nano xenluloza dugc bién tinh dugc phan tan trong moi trudng
phan tan. Cac vi du v& moi trudng phén tan bao gdbm nudc va cic dung méi hitu co, va
hdn hop ctia cdc mdi trudong phan tan nay cé thé dwoc sit dung. Nong d6 ctia chét phan
tan sgi nano xenluloza dugc bién tinh duoc st dung trong buéc tron 6 thé nam trong

khoang tir 0,1 dén 5% (khdi luong/thé tich) trong trudng hop trong d6 moi trudong phan

13



43477 14/26

tan 12 nuéc, va c6 thé 1a ndm trong khoang tir 0,1 dén 20% (khéi lwong/thé tich) trong
truong hop trong d6 moi truong phan tan chira nude va dung moéi hitu co nhu ruou.

Soi nano xenluloza dugc bién tinh c6 thé 13 t& hop v6i hai hodc nhiéu hon hai soi
nano xenluloza duogc bién tinh. Trong sang ché, soi xenluloza dugc oxy héa ma hoan
toan dugc phan tan nano va c6 ti 1€ khia canh cao tdt hon 1a dugc chira xét vé hiéu qua
tdng cudng cua cao Su.

Thanh phén cao su

Thuét ngfr “thanh phan cao su” dé cap dén thanh phan ma nguyén liéu tho cho cao
su va duoc lién két chéo dé tao ra cao su. Nhu thanh phan cao su, ¢ cac thanh phan cao
su cho cao su ty nhién va cac thanh phin cao su cho cao su tong hop. Cac vi du vé thanh
phan cao su cho cao su tu nhién bao gdm cao su ty nhién (natural rubber - NR) theo
nghia hep ma khdéng phai chiu su bién dbi héa hoc; cao su tu nhién dugc bién tinh héa
hoc nhu cao su ty nhién duge clo hda, cao su tu nhién dugc closulfua héa, va cao su tu
nhién duoc epoxy hoa; cao su ty nhién dugce hydro hda; va cao su tu nhién dugc khir
protein. Cac vi du ctia thanh phan cao su cho cao su téng hop bao gom cao su trén co s&
di-en nhu cao su butadien (butadiene rubber - BR), cao su ddng tring hop styren-
butadien (styrene-butadiene copolymer rubber - SBR), cao su isopren (isoprene rubber
- IR), cao su acrylonitril-butadien (acrylonitrile-butadiene rubber - NBR), cao su
cloropren cao su copolyme styren-isopren, cao su copolyme, cao su copolyme styren-
isopren-butadien, va cao su copolyme isopren-butadien; cao su copolyme; va cao su gbc
khong phai di-en nhu cao su butyl (butyl rubber - IIR), cao su etylen-propylen (ethylene-
propylene rubber - EPM, EPDM), cao su acrylic (acrylic rubber - ACM), cao su
epiclorohydrin (epichlorohydrin rubber - CO, ECO), cao su flo (fluororubber - FKM),
cao su silicon (silicone rubber - Q), cao su uretan (urethane rubber - U), va clorosulfonat
polyetylen (chlorosulfonated polyethylene - CSM). Trong sd c4c thanh phan nay. NBR,
NR, SBR, cao su cloropren, va BR dugc uu tién hon. Céc thanh phin cao su nay c6 thé

duogc st dung don 1€ hodc trong td hop véi hai hodc nhiéu hon hai loai nay.
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Trong sang ché, thanh phan cao su phai chiu buéc tron nhu mu cao su (phan tan)
ma thanh phén cao su dugc phén tAn trong moi trudng phan tan. Cac vi du vé moi trudong
phan tan bao gdbm nudc va cac dung mdi hitu co, va hdn hop clia cac moi trudng phan
tan nay c6 thé dugc sir dung. Ti 1é lwong clia thanh phin cao su trong mii cao su t6t hon
13 ndm trong khoang tir 10 dén 80%, va t6t hon Ia nim trong khoang tir 20 dén 70%.

Budc tron

Trong sang ché, chit phén tan cda soi nano xenluloza dugc bién tinh, mu cao su
chira thanh phan cao su dugce tron bﬁng cach sir dung thiét bi tron chat luu tinh trong -
dong.

Thiét bi tron chét luu tinh trong dong

Trong budc tron theo sang ché, thiét bi tron chat luu tinh trong dong duge st dung.
Céc vi du cta thiét bi tron chét luu tinh trong dong bao gém cac bd tron tinh, cac bd tron
OHR, va céc bd tron tinh MSE, va cac bd tron tinh va cac bd tron OHR tdt hon 13 dugc
st dung tir quan diém ctia lugng vét ban tir cao su duge két tu dinh vao phia bén trong
cta bo trdn sau sy van hanh thoi gian dai va kha nang lam sach.

Thuat ngft “may tron tinh” dé cap dén thiét bi tron chét luu ¢6 sy hinh thanh ma
phin ti xon dugc vin vé bén phai va phin tir xoin dugc vin v& bén trai dugc sap xép
luén phién trong dng va dau ctia mot phin tr vudng goc véi dau cua phéan tir khac.

Thuat ngt “bo tron OHR” dé cap dén thiét bi tron chét lvu ma nhiéu ph?m nho ra
dugc 1ip trén bé mit vach ngoai bién bén trong 5ng va sy xam thuc trong chat luu ting
dé kich thich sy trdn va khuéy.

Thuét ngtt “bo tron tinh MSE” dé cap dén thiét bi tron chit lvu ma sy xép chéng
cac phan tir tron 6 s6 lugng 16n cac 15 xuyén nhoé va 16 xuyén 16n trong tam duoc sdp
xép trong dng, hodc thiét bi tron chét luu trong d6 cac phan tir tron nhu vy duge lap dat
trong 6ng dé str dung.

Trong sang ché, vi thiét bi tron (lién tuc) trong dong duoc sir dung, hiéu qua san

xuét c6 thé duoc cai thién dé cao hon hidu qua san xuét boi thiét bi tron theo 16. Hon
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nita, su tiét kiém khong gian khac c6 thé dat dugc hon trong trudng hop stt dung thung
khuéy. Vi thiét bi tron tinh duogc st dung, su tiét kiém nang luong c6 thé dat duoc, va
su két tu mu cao su do luc cit boi su quay ludi khqu hodc tuong tu co thé duoc ngan
chan. Hon nita, vi su két tu mu cao su dugc ngan chin, tAn sudt loai bo vét ban cia mu
cao su duoc két tu duoc giam, va Két qua la, kha nang van hanh lién tuc 1a tdi wu.

Thiét bi tron chét lru tinh trong dong c6 thé duge st dung riéng, hodc nhiéu thiét
bi tron c6 thé duogc két ndi va dugce sir dung.

Sé luong xtr Iy (d3 qua) trong thiét bi tron chit luu tinh trong dong c6 thé 13 mot,
hoic ¢6 thé 12 16n hai hodc nhidu hon hai, va tét hon 14 16n hon hoic bang hai.

Trong phuong phéap san xut hop chat cao su theo sang ché, mu cao su chira thanh
phﬁn cao su va chét phan tan s¢i nano xenluloza dugc bién tinh duoc tron dé chira lugng
chét rin cta soi nano xenluloza dugc bién tinh tai luong nam trong khoang ttr 0,5 dén
30 phin theo khdi lugng trén co s& 100 phin theo khdi lugng cta lugng chét ran cua
thanh phan cao su trong mu cao su.

Phuong phap san xuit theo sang ché c6 thé bao gdm budc thém mot hodc nhidu
thanh phan tiy chon phu thudc vao su sit dung dy dinh thanh phan cao su thu dugc va
tuong tw. Cac vi du cta thanh phan tiry chon bao gdm cac tac nhan phirc ma cé thé duoc
st dung trong nganh cdng nghiép cao su nhu céc tac nhan ting cudng (nhu cacbon den
va silic oxit), cAc tac nhan ghép sila, cac tac nhan lién két chéo, cac chét gia toc luu héa,
cac chat hd tro thiét bi gia tdc luu hoa (nhu kém oxit va axit steric), dau, nhya luu hoa,
sap, chat chdng oxy hoa va chat tao mau. Trong s& cac thanh phdn, thiét bi gia tbc luu
héa va chét hd tro thiét bi gia téc Ivu héa dugc wu tién hon. Lugng thanh phan tiy chon
can dé dugc xac dinh mot cach phu hop phu thude vao loai thanh phan tiy chon va
tuong tu, va khong chi giéi han cu thé & day.

Trong truong hop trong d6 thanh phin cao su 13 thanh phan cao su khong duoc luu
héa hodc 1a san phim cudi cing, thanh phan cao su t6t hon 1a chira tac nhan lién két

chéo. Cac vi du vé tac nhan lién két chéo bao gém sulfua, sulfua halogen, peroxit hitu
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co, quinonedioxym, hop chit amin da héa tri hiru co, va nhya alkylphenol c6 nhém
metyl. Trong s cac tac nhan lién két chéo, sulfua dugc uu tién hon. Lugng tic nhin
Jién két chéo tdt hon 12 16n hon hodc bang 1,0 phin theo khdi lugng, t6t hon 13 16n hon
hodc bang 1,5 phan theo khéi luong, va t6t hon nita 12 16n hon hodc bang 1,7 phan theo
khdi lugng trén co s& 100 phan theo khéi lugng cua thanh phan cao su. Gi6i han phia
trén t6t hon 12 nhé hon hodc bing 10 phin theo khdi lugng, t5t hon 1a nhd hon hodc
béng 7 phén theo khéi lugng, va t6t hon 1a nhé hon hodc bang 5 phan theo khéi lugng.

Céc vi du vé chit gia tbc luu héa bao gbm N-t-butyl-2-benzothiazolesulfenamit va
N-oxydietylen-2-benzothiazolylsulfenamit. Luong chit gia téc Iuu hoa tét hon 13 16n
hon hodc bing 0,1 phin theo khdi Iurgng, t6t hon 1a 16n hon hogc bang 0,3 phén theo
khéi luong, va tot hon nita 13 16n hon hogc bing 0,4 phin theo khdi lugng trén co s&
100 phén theo khi lugng ciia thanh phan cao su. Gi6i han phia trén t6t hon 12 nhé hon
hodc bang 5 phan theo khdi lugng, t6t hon 1 nhd hon hodc bang 3 phan theo khdi lugng,
va t6t hon 12 nhé hon hodc bing 2 phan theo khéi luong.

Viéc st dung ché phim cao su thu dugc béi phuong phép san xudt clia sang ché
khong dugc gidi han cu thé mién 1a ché phém cao su dugc st dung dé thu duoc cao su
nhu ché phim cubi cing. Tic 13, ché phdm cao su c6 thé 14 trung gian cho viéc san xudt
cao su (lugng 16m), ché phim cao su khong dugc luu héa chira tac nhan luu hoa, hodc
cao su nhu san phdm cudi cung. Viéc st dung san phim cubi cing khong dugc gii han
cu thé, va cac vi du str dung bao gbm trang thiét bi van chuyén nhu xe 6 0, tau, thuyén,
va may bay, dién thoai va ddng hd; cac trang thiét bi truyén thong di dong nhu dién
thoai; trang thiét bi san xuat nhac mang theo, trang thiét bi san xuét video, trang thiét bi
in, trang thiét bi sao chép, dung cu thé thao, va tuong tu; vat li¢u xay dung; trang thiét
bi vdn phong nhu van phong phim, tau, thuyén, va cong-ten-no. Ngoai viéc st dung
duoc mo ta trén ddy, san pham cubi cing c6 thé duoc 4p dung cho thanh phin ma cao
su hodc nhua déo dugc st dung, va tdt hon 1a duoc ap dung cho lép xe. Cac vi du cua

16p xe bao gom 18p hoi cho xe khéch, xe téi, xe buyt, phwong tién hang ning, va trong
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tu.
Vi du thwe hién sang ché

Sau ddy, sang ché s& dugc mo ta chi tiét hon vién din dén céc vi du, nhung sang
ché khong chi gidi han & day. Khi phuong phéap do/tinh toan gié tri s6 hoc trong céc vi
du khong dugc md ta cu thé, gia tri sb6 hoc dugc do/tinh toan béng phuong phap dugc
mo ta trong ban mo ta nay.

Phuong phap do do phéan tan

Trong vi du va vi du so sanh, chi s6 phan tan CNF ctia hdn hgp mu cao su ty nhién
va chit phan tan dang nuéc cia CNF duge tinh nhu sau, va do phan tan dugce danh gia
theo ti€u chi dugc md ta dudi day.

Hai giot myc den “Bokuteki” (san xuét boi Kuretake Co., Ltd., luong ran: 10%)
duoc thém vao hdn hop c¢6 luong 1g gdm chit phan tan dang nuéc CNF va mu cao su
tu nhién thu duoc trong vi du va vi du so sanh, va hdn hop duge khuéy trong 1 phuat véi
méy tron dang xody (duoc san xuét boi Tuchi Seieido Store, tén thiét bi: may tron Lab
tu dong HM-10H) vdi tée d6 quay dugc thiét 1ap & mitc t61 da. Tiép theo, hdn hop chira
cac giot myc den “Bokuteki” dugc kep gitta hai tdm kinh dé hdn hop c6 d day phim 13
0,15mm, va mau két qua duoc quan sit st dung kinh hién vi quang hoc (DIGITAL
MICROSCOPE KH-8700 (dugc san xuét bai Hirox Co., Ltd.)) tai dd phéng dai 100.

Trong su quan sat dugc mo ta trén day, truc chinh cua su két tu trong pham vi 3
mm % 2,3mm duge do, su két tu duoc quan sat dugc phan loai thanh céc loai c6 truc
chinh 14 siéu 16n: 16n hon hodc bang 150um, 16n: 16n hon hoic bing 100um va nhé hon
150pm, trung binh: 16n hon hodc bang 50um va nhd hon 100um, va nhé: 16n hon hodc
bing 20pm va nhé hon 50um, s6 lwong cac két tu duoc phan loai duoc dém, va chi sb
phéan tan CNF dugc tinh toan béi cong thire sau.

chi s6 phan tan CNF = (sb luong két tu siéu 16n x 512 + s6 lugng két tu 16n x 64 +
s6 luong két tu trung binh x 8 + s lwong két tu nho6 x 1) + 2 x hé s6 ndng do CNF

Hé s6 ndng dd CNF duoc thé hién trong Bang 1.
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Bang 1

Nong d6 luong chét rin CNF trong chét phan

tan Hé sb néng do
(% theo khéi lugng) CNF
0,1 5,00
0,2 2,50
0,3 1,67
0,4 1,25
0,5 1,00
0,6 0,83
0,7 0,71
0,8 0,63
0,9 0,56
1,0 0,50

Tiéu chi danh gia cho mtc do phan tan

A: Chi sb phan tan CNF nho hon 1600

B: Chi sb phan tan CNF 14 16n hon hozc bang 1.600 va nhé hon 6.400
C: Chi s6 phan ton CNF 16n hon hoic bang 6.400

Bang 2 thé hién cac két qua danh gid mirc d6 phan tan.

Vi du san xuat 1

19/26

Trong dung dich nudc voi lugng 500 mL ma TEMPO (dugc san xuit boi Sigma-

Aldrich, Inc.) v6i lugng 39 mg (0,05 mmol trén co s& xenluloza kho tuyé€t d6i v6i luong

1g) va natri bromua v6i lugng 514 mg (1.0 mmol trén co sé xenluloza kho tuyét d6i véi

lugng 1 g) dugc hoa tan, bot gidy thu cong khéng dugc pha dugc tay véi luong 5,00 g

duoc din xut tir cay gd mém (do tring: 85%) (kho tuyét ddi) dugc thém vao, va hon

hop duoc khudy cho dén khi bot gidy dugc phan tan dong déu. Dung dich nudc natri
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hypoclorit dugc thém vao hé phan tng d lwong natri hypoclorit 12 6,0 mmol/g dé bét
dAu phan ng oxy hoa. P pH trong hé théng dwoc giam trong phan tng, va 3M dung
dich nuéc natri hypoclorit dugc thém vao lién tuc dé diéu chinh d6 pH dén 10. Phan tng
dwoc két thic khi natri hypoclorit duoc tiéu thu va do pH trong hé thong khéng bi thay
d6i. Hdn hop sau phan Gng dugc loc qua binh loc thity tinh dé tach bot gidy, va bot gidy
dugc rira ki véi nude dé thu dugc bot gidy duoc oxy héa (xenluloza duoc cacboxyl héa).
San lugc bot gidy tai thoi diém nay 12 90%, thoi gian dwoc yéu cau cho phan Gng oxy
héa 12 90 phut, va lugng nhém cacboxy di 1a 1,6 mmol. Nong d6 cua bot gidy duoc oxy
héa dugc diéu chinh 13 1,0% (khéi lugng/thé tich) véi nude, va san phdm thu duoc dugce
xir Iy ba 1an v&i may ddng hoa ap suét siéu cao (20°C, 150 MPa) dé thu dugc chit phan
tan dang nudc clia s¢i nano xenluloza dL_rqc oxy hda. Soi nano xenluloza dugc oxy héa
thu dugc c6 duong kinh s¢i trung binh 1a 3mm va ¢6 ti 1€ mat cat 12 250.

Phuong phap do lugng nhém cacboxy

Bun (chat phan tan dang nudc) cua xenluloza dugc cacboxy héa duoc diéu ché voi
lugng 60 mL, 0,1 M dung dich nuéc axit clohydric dugc thém vao dé diéu chinh do pH
dén 2,5, khi d6, d6 dan dién duoc do trong khi 0,05 N dung dich nuéc natri hydroxit
dugc thém vao timg giot cho dén khi do pH dat dén 11, va luong nhém cacboxy dugce
tinh str dung cong thirc sau tir lugng natri hydroxit dugc ti€u thu trong giai doan trung
hoa clia axit yéu ma do din dién dan dan thay dbi (a):

Lugng nhém cacboxy [mmol/g xenluloza dugc cacboxy héa] = a [mL] x 0,05/khdi
luong [g] xenluloza dugc cacboxy hoa.

Vidul

Mot phén tram chét phén tan dang nudc cia CNF dugce oxy hoa thu dugc trong vi
du san xuét 1 dugc mo ta trén day duogc tron dé luong vé& CNF dugc oxy hoa kho tuyét
d6i 12 20 phan theo khdi lugng trén 100 phén theo khéi lugng ctia lwong chét rin kho
tuyét dbi ctia mu cao su tu nhién (tén thuong mai: HA Latex, dugc san xut boi

REGITEX, néng d6 luong chét rén: 61,5% theo khbi lugng) va su xir Iy mot lan duoc
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thuc hién v6i may tron tinh (trong d6 hai may tron mau 3/8-N30-232-F duoc san xuit
bdi NORITAKE CO., LIMITED dugc ndi véi nhau, tdc do dong xt 1y: 10,9 L/phat) 1a
thiét bi tron chét huu tinh trong dong dé thu dugc hdn hop. Hon hop duoc sdy trong 10
gia nhiét tai 70°C trong 15 gio dé thu ‘du:c,rc hat nhya nho. Sau khi thu duge hdn hop,
phia bén trong méy trén tinh dugc kiém tra bing mit thudng, va muc d vét ban do mu
cao su dugc két tu duoc nghién ctru. Quan séat dugc réng khéng c¢6 vét bAn do mil cao su
két tu, va két qua 1a tbt.

Oxit kém v&i luong 6% theo khdi lwong va axit steric v6i lugng 0,5% theo khéi
lugng dugc tron vao trén co sd thanh phﬁn cao su trong hat nhya nhé vao hat nhwa nho
thu dugce bdi phuong phap dugc mo ta trén ddy, va hdn hop duge nhao bing banh lin
mé (dugc san xudt béi KANSAI ROLL Co., Ltd.) tai nhiét do 30°C trong 10 phut dé
thu du(yc'se’m phim dugc nhao. Luu huynh v6i lwong 3,5% theo khdi I&Qng va chit gia
toc luu héa véi lugng 0,7% theo khéi Ilwong (BBS, N-t-butyl-2-
benzothiazolesulfenamide) dugc thém vao dya trén thanh phdn cao su trong san phim
duoc nhao vao san phﬁm dugc nhao, va hdn hop duge nhio sir dung béanh lan mo (dugc
san xuét béi KANSAI ROLL Co., Ltd.) tai nhi¢t do 30°C trong 10 phut dé thu duogc tAm
ché phim cao su khong dugc luu hoéa. TAm ché phdm cao su khong dugce Iuu hoa thu
duge duoc kep gitra cac khudn va duge luu hoa nén tai 150°C trong 15 phit dé thu duoc
tdm cao su luu héa (ché phim cao su luu hoa) c6 do day 13 2 mm. T4m cao su luu hoa
thu duoc duoc cit thanh miéng thu nghiém cé hinh dang dugc dinh trudce, va ap luc va
d0 bén gy duoc do tai 50% do6 cang (M50), 100% do cang (M100), va 300% do céng
(M300) nhu chi bdo @ bén kéo cing theo tiéu chuin JIS K6251 “Cao su, duoc luu hoa
hodc déo néng-Xac dinh cac dic tinh chiu luc kéo cing”. Bang 2 thé hién cac két qua.
Céc két qua thé hién ring cac gia tri luc kéo cing cang 16n, do bén giy cang 16n, ché
phim cao su lwu héa dugce ting cudng, va dd bén co cang tot hon.

Vidu?2

Hbén hop thu dugce theo cach tuong tu trong Vi du 1 ngoai trir viéc xu 1y véi bd
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tron tinh dugc thay dbi dén su xtr Iy ba budc. Ngoai ra, hat nhwa nhé va tdm cao su luu
hoéa thu dugc theo cach twong tu trong Vi du 1 ngoai trir viéc hdn hop da duge sir dung,
va d0 bén cang va do bén giy dugc do. Bang 2 thé hién cac két qua.

Vidu3

Hon hop thu duge theo cach tuong tu trong Vi du 1 ngoai trir viée xtt Iy véi bd
tron tinh dugc thay ddi dén sy xir Iy muoi bude. Ngoai ra, hat nhya nhé va tAm cao su
luu héa thu duoc theo cach twong tu trong Vi du 1 ngoai trir viéc hdn hop di duoc s
dung, va d6 bén cing va dd bén giy duoc do. Bang 2 thé hién cac két qua.

Vidu 4

Hodn hop thu duoc theo cach twong tw nhu Vi du 1 ngoai trir su xtt Iy 10 bude duoc
thuc hién st dung may tron OHR (MX-F8 dugc san xut béi OHR LABORATORY
CORPORATION, téc d6 dong xir 1y: 3,9 L/phut) thay vi may tron tinh. Ngoai ra, hat
nhua nho va tAm cao su luu hoa thu duge theo cach tuong tu trong Vi du 1 ngoai trur
viéc hdn hop da dugc st dung, va do bén cang va do bén gay dugc do. Bang 2 thé hién
cac két qua.

Vidu5

Hdn hop thu duoc theo cach twong tw nhu Vi du 1 ngoai trir su xtt Iy 10 bude duoc
thuc hién st dung niéy tron OHR (MX-F8 dugc san xuit bdi OHR LABORATORY
CORPORATION, téc d6 dong xir 1y: 6,7 L/phut) thay vi may tron tinh. Ngoai ra, hat
nhua nho va tAm cao su luu hoa thu dugce theo cach tuong tu trong Vi du 1 ngoai trr
viéc hon hop d3 duge sir dung, va dod bén cang va do bén gay dugc do. Bang 2 thé hién
cac két qua.

Vi du so sanh 1

Hdn hop thu duoc theo cach twong tu nhu Vi du 1 ngoai trir may Cavitron (CD1000
duoc san xuit boi EUROTEC, tdc d6 dong xir Iy: 10,9 L/phtit) ma 13 may phan tan nhii
tuong duoc st dung thay vi may trdn tinh. Sau khi thu duoc hdn hop, phia bén trong

may Cavitron dugc ki€m tra bang mat thuong, va mirc do vét ban do mu cao su dugce
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két tu dugc nghién ctru. Quan sat dugc ring khong cé vét ban do mu cao su két ty, va
két qua 14 kém. Ngoai ra, hat nhwa nhé va tdm cao su luu héa thu dugce theo cach tuong
tir trong Vi du 1 ngoai trir viéc hdn hop da duge st dung, va do bén cang va do bén giy
duoc do. Bang 2 thé hién cac két qua.

Vi du so sanh 2

Hoén hop thu duge theo cach twong tu trong Vi du so sanh 1 ngoai trir viéc xir Iy
v6i may Cavitron dugc thay ddi dén sy xir Iy ba bude. Sau khi thu duge hdn hop, phia
bén trong mdy Cavitron dugc kiém tra bang mit thudong, va mie do vét ban do mu cao
su duoc két tu duoc nghién ctru. Quan sat dugc réng 6 nhiéu vét ban do mu cao su két
tu, va Két qua la rat kém. Ngoai ra, hat nhyra nho va tAm cao su luu hoéa thu duge theo
cach tuwong tu trong Vi du 1 ngoai trir viéc hdn hop da duoc st dung, va dd bén cing va
d0 bén giy dugc do. Bang 2 thé hién cac két qua.

Vi du so sanh 3

Hon hop thu dugc theo cung cach nhu Vi du 1 ngoai trir viéc khong c6 may tron
tinh nao duoc st dung va mu cao su ty nhién va 1% chét phan tan dang nudc cua CNF
dugc oxy héa duge dua vao va chuyén qua dng twong tw sir dung cic bom ma tbe do xur
1y dong 1a 10,9 L/phuat. Ngoai ra, hat nhua nho va tAm cao su luu hoa thu dugc theo cach
tuong tu trong Vi du 1 ngoai trir viéc hdn hop d3 duoc st dung, va do bén cang va do
bén gy dugc do. Bang 2 thé hién cac két qua.

Bang 2
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Nhu c6 thé thdy tir bang 2, theo phwong phép san xuit ché phdm cao su, phuong
phép bao gdm budc tron dé tron chit phan tin CNF dugc bién tinh va mu cao su chira
thanh phﬁn cao su sir dung may tron tinh hodac bd tron OHR ma 1a thiét bi tron chat luu
tinh trong dong, khong quan séat duoc vét nao trong b0 tron, dd phén tan cua CNF cao,

va tam cao su luu hoa thu dugc 1a tot vé€ dd bén kéo cang va do bén gay.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phap san xuit ché phim cao su chira soi nano xenluloza duoc bién tinh,
phuong phép bao gdm:

budce tron dé tron chat phan tan s¢i nano xenluloza dugc bién tinh, ma cao su chtra
ché phdm cao su, bang cach sir dung thiét bi trén chét luu tinh trong dong.
2. Phuong phap san xuét ché pham cao su theo diém 1, trong d6 soi nano xenluloza duoc
bién tinh chira soi nano xenluloza duoc oxy héa.
3. Phuong phép san xuét ché phém cao su theo diém 1 hoic 2, trong d6 thiét bi tron chat
luu tinh trong dong 13 may trdn tinh.
4. Phuong phép san xuét ché phdm cao su theo diém 1 hoic 2, trong d6 thiét bi tron chat

luu tinh trong dong 12 méy tron OHR.

26





