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(57) Sang ché dé cap dén phuong phéap san xuat soi nano xenluloza duoc cai bién anion véi
muc ti€u thu nang lugng thép. Soi nano xenluloza dugc cai bién anion duoc tao ra thong
qua su tach so1 xenluloza dugc cai bién anion bé‘lng cach su dung thiét bi phun tia tao bot.
Thiét bi phun tia tao bot c6 voi phun hozc 15 phun qua d6 tia phun chét 16ng duoc phun vao
& 4p suat nguoc dong 1a 0,01-30,00 MPa hodc thap hon, trong d6 ty 18 cua ap suat xudi
dong/ap suat nguoc dong 1a 0,001-0,500, va do rong t61 da cua tia phun cua su tao bot duogc
tao ra boi tia phun chat 16ng duoc phun qua voi phun hodc 16 phun 1a 50-130% duong kinh

trong ctia duong dng dit ngay sau voi phun hoic 16 phun.
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Linh vwce ky thuat dwoc dé cap

Sang ché d& xuit phwong phép san xuét sgi nano xenluloza dugc cai bién anion.
Tinh trang k¥ thuat cia sang ché

D3 biét ring soi nano xenluloza c6 dudng kinh s¢i nano cé thé duogc tao ra bang
cach cai bién hoéa hoc nguyén liéu tho xenluloza dé dwa nhém carboxyl vao dé tao ra
xenluloza duge oxy héa va sau d6é xtr Iy co hoc (tach soi) xenluloza da dugc oxy hoa.
D&i v&i céc cach dé tach soi co hoc xenluloza di dugc oxy hoa, phuong phap bao gdm
budc st dung thiét bi phan tan 4p sut cao nhu thiét bi nghién ddng nhat 4p suét siéu cao
trong diéu kién &p suét van hanh ndm trong khoang tir 10 MPa dén 400 MPa di dugc
bao cao (PTL 1).

Trong khi d6, phuong phap xir ly xenluloza di dugc oxy hoa bang cach truyén
Iuwc tac dong dén xenluloza di dugc oxy héa, luc tadc dong tao ra khi bong bong cua su
tao bot dugc tao ra boi dong tia ciia chét 16ng phun qua voi phun hodc 16 phun bi xep,
cling da dugc béo céo (PTL 2).
Tai liéu duoc trich dan
Tai liéu sang ché

PTL 1: Bing séng ché Nhat Ban s 5108587

PTL 2: Bing séng ché Nhat Ban s 5248158
Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Vén dé k¥ thuat

Mac du phuong phép str dung thiét bi phan tan 4p suit cao nhu dugc md té trong
PTL 1 1a rt tbt trong viéc truyén ning lugng cao cho d6i twong can xir Iy theo cach don
gian, thuong doi hoi ap suét rat cao dé 1am giam dudng kinh sgi trung binh ctia xenluloza

xubng bac nano, dan dén mirc tiéu thu nang lugng cao. Mit khéc, vig¢e xit Iy bang bong
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béng ctia su tao bot dugc tao ra béi dong tia cua chéit 16ng nhu duge mo ta trong PTL
2 (xuly bang thiét bi phun tia tao bot) c6 thé duogc thuc hién & ap sudt thap hon so véi
viée xir Iy bang thiét bi phan tan ap suét cao dugc md ta trong PTL 1. Tuy nhién, cho
dén nay, van chua c6 bao céo duge thuc hién vé su tach soi xenluloza dén duong kinh

soi trung binh bac nano béng cach st dung thiét bi phun tia tao bot.

Muc dich cua sang ché 1a dé xuat phuong phéap c6 kha nang tao ra sgi nano
xenluloza dugc cai bién anion bang cach tach sgi xenluloza dugc cai bién anion dén

duong kinh s¢i trung binh bac nano v6i mic tiéu thu nang lugng thap.
Giai phép cho vén dae

Céc tac gia sang ché da nghién ctru séu rong vAn d& néu trén. Cu thé, nghién ctru
nay da tap trung vao thiét bi phun tia tao bot véi muc tiéu thu ning luong thap hon so
v6i thiét bi nghién dong nhét 4p suét cao. Tuy nhién, do s¢i nano xenluloza dugc cai
bién anion 12 nén & dang gel v4i dd nhét cuc cao, vige s dung thiét bi phun tia tao bot,
¢6 4p suat thap hon so voi thiét bi nghién dong nhét 4p suét cao, trong san xuét c6 kha
ning gy ra tinh trang gift lai s¢i nano trong duong bng, giy can tré viée xtr ly. Két qua
cta viéc nghién ctru su rong hon vé vAn dé 13, da phat hién ra réng mac du didu chinh
dd rong t6i da cta dong tia tao bot bang thiét bi phun tia tao bot va dudng kinh trong
cia dng ngay sau voi phun hogc 16 phun cua thiét bi phun tia tao bot gén giéng nhau,
phan giit lai trong duong 6ng néu trén dugc han ché va xenluloza dugc cai bién anion
(soi nano xenluloza dugc cai bién anion) c6 dudng kinh s¢i trung binh bac nano co thé
thu dugc mét cach hiéu qua véi muc tiéu thu nang lugng thap hon so véi bang céach sir
dung thiét bi nghién ddng nhét 4p suét cao. Sang ché bao gbm cac dbi twong sau day,
nhung khong bi giéi han & do.

(1) Phuong phép san xudt soi nano xenluloza dugc cai bién anion, bao gdbm cac

budc:
bude 1 cung cap xenluloza dugc céi bién anion, va

budc 2 tach soi xenluloza dugc cai bién anion béng cach sir dung thiét bi phun

tia tao bot dé tao ra soi nano xenluloza dugc cai bién anion,

2
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trong do thiét bi phun tia tao bot truyén luc tac dong dén xenluloza dugc cai
bién anion khi bong béng cua sy tao bot bi xep, bong bong cua su tao bot dugc tao ra

boi dong tia clia chét 1dng phun qua voi phun hodc 16 phun,

ap suat ngugc dong cua dong tia ciia chét long dugc phun qua voi phun hodc 16

phun 12 0,01 MPa hoéc cao hon va 30,00 MPa hoéc thép hon,
£y 18 ciia 4p suét xudi dong/ap suét nguge dong 1a tir 0,001 dén 0,500, va

do rong tdi da ctia dong tia tao bot dugc tao ra boi dong tia cla chét long duogc
phun qua voi phun hoac 15 phun ctia thiét bi phun tia tao bot ¢6 chidu dai bang 50% hoic
cao hon va 130% hodc thp hon dudng kinh trong cua éng ngay sau voi phun hodc 16

phun.

(2) Phuong phép theo muc (1), trong d6 dd rong tdi da cua dong tia tao bot dugc
tao ra boi dong tia cua chét 16ng phun qua voi phun hogc 18 phun cia thiét bi phun tia
tao bot c6 chidu dai bing 70% hodc cao hon va 130% hofc thap hon duong kinh trong

ctia 6ng ngay sau voi phun hodc 16 phun.

(3) Phuong phép theo muc (1) hogc (2), trong d6 xenluloza duogc cai bién anion
1a xenluloza c6 nhom carboxyl.

(4) Phuong phép theo muc (3), trong d6 lugng nhém carboxyl trong xenluloza
duoc cai bién anion ndm trong khoang tir 0,4 mmol/g dén 3,0 mmol/g tinh theo khéi
luong kho tuyét d6i ctia xenluloza duge cai bién anion.

(5) Phuong phép theo muc (1) hogc (2), trong d6 xenluloza dugc cai bién anion
1a xenluloza c6 nhom carboxymetyl.

(6) Phuong phap theo muc (5), trong d6 muc do thay thé carboxymetyl cia
xenluloza dugc cai bién anion 14 0,01 hodc cao hon va thap hon 0,40.

Hiéu qua c6 1oi clia sang ché

Theo sang ché, soi nano xenluloza dugc cai bién anion cé dudng kinh s¢i trung

binh bac nano c6 thé thu dugc véi muc tiéu thy nang lugng thip hon so v&i bang cach

str dung thiét bi nghién ddng nhét 4p suét cao.

3
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M0 ta chi tiét sang ché
Sang ché d& xuat phuong phép san xuét soi nano xenluloza dugc cai bién anion.
(1) Bude 1

Trong buée 1, xenluloza dugc cai bién anion duge cung cap. Xenluloza dugc
cai bién anion 12 xenluloza c6 chudi phén ti trong d6 nhém anion duge dua vao. Cu the,
nhém anion dugc dua vao vong pyranoza cla xenluloza bang phdn (mg oxy hoa hodc

phan g thé.
(1-1) Xenluloza

Loai xenluloza duoc sir dung 1am nguyén liéu cho xenluloza dugc cai bién anion
khong bi giéi han cu thé. Xenluloza thuong dugc phén loai thanh xenluloza tu nhién,
xenluloza tai sinh, xenluloza min, xenluloza vi tinh thé khong chira viing khong két tinh,
v.v., theo ngudn gdc, phuong phép san xuét, v.v.. Theo sang ché, xenluloza bt ky trong

sb cac xenluloza ndy c6 thé dugc sir dung 1am nguyén li¢u tho.

Vi du v& xenluloza ty nhién bao gdm bot gidy da tay trang hogc bot gidy chua
thy tréng (bot g da tdy tring hodc bot gd chua tdy trang); xo bong, xo bong tinh ché;
va xenluloza dugc tao ra bai vi sinh vat nhu vi khudn axit axetic. Nguyén liéu tho cho
bot gidy da tay tring hodc bot gidy chua tay tring khong bi gi6i han cu thé, va cac vi du
vé chung bao gdm gd, bong, rom, tre, gai dau, day va dam but Dong An DPd. Phuong
phép san xuét bot gidy da tay tring hodc bt giy chwa tdy trang cling khong bi gi6i han
cu thé, va c6 thé 12 phwong phap co hoc, phuong phap héa hoc hodc phuong phap trung
gian bao gdm cd hai phuong phap nay két hop. Vi du vé bot gidy da tay trang hodc bot
gidy chua tay trang dugc phén loai theo phuong phép san xuét bao gdm bot gidy co hoc
(b6t gidy nhiét co (TMP) va bot gd xay), bot gidy hoa hoc (bot gidy sulfit nhu bot gidy
sulfit gd mém chua tay tréng (NUSP) va bot gidy sulfit gb mém d3 tiy trang (NBSP) va
bot giy bia nhu bot gidy bia gd mém chua tiy tring (NUKP), bot gidy bia gb mém da
thy tring (NBKP), bot gidy bia gd cimg chua tay trang (LUMP) va bot gidy bia g6 clng
da tay trang (LBKP)). Ngoai bot gidy dung lam gidy, bot gidy hoa tan c6 thé duogc sir

dung. Bot giéy hoa tan la bot giéy duoc tinh ché vé mat héa hoc, chu yéu duoc hoa tan

4
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trong hoa chit khi dugc str dung 1am nguyén liéu chinh cho s¢i nhén tao, gidy béng kinh,

V.V..

Vi du vé xenluloza tai sinh bao gdm xenluloza dugc tao ra bing cach hoa tan
xenluloza trong dung mdi bat ky nhu dung dich ddng amoniac, dung dich xenluloza

xanthat, d3n xuit morphin, va sau d6 quay lai hdn hop nay.

Vi du vé xenluloza min bao gdm xenluloza ¢ thé thu duoc bang cach xit Iy khir
polyme héa (vi dy, thily phén axit, thiy phan kiém, phan hity bing enzym, XUt ly n6 va
xtt Iy bing thiét bi nghién bi rung) nguyén liéu xenluloza nhu xenluloza tu nhién va
xenluloza tai sinh néu trén, va xenluloza cd th8 thu dugc bang cach xut 1y co hoc nguyén

liéu xenluloza.
(1-2) Su cai bién anion

Su cai bién anion dé chi viéc dua nhom anion vao xenluloza, va cu thé 1a viéc
dua nhém anion vao vong pyranoza cua xenluloza bang phan ung oxy héa hodc phan
g thé. Theo séng ché, phan tng oxy héa dé chi phan tng oxy hoda truc tiép nhém
hydroxyl ctia vong pyranoza thanh nhém cacboxyl. Theo sang ché, phan ung thé dé chi
phén Ung dua anion nhém vao vong pyranoza bang phan ung thé khong phai 1a phan

ung oxy hoa.
(1-2-1) Qua trinh carboxyl héa (oxy hoa)

D6i v6i vi du vé cai bién anion, ¢ thé bao gdm su carboxyl hoa (dua nhom
carboxyl vao xenluloza, con duge goi 1a "oxy héa"). Trong ban mo ta nay, nhom
carboxyl dé chi -COOH (dang axit) va -COOM (dang mubi kim loai) (trong cdng thirc,
M 14 ion kim loai). Xenluloza da dugc carboxyl héa (con duge g0i 1a "xenluloza da dugc
oxy hoa") co thé thu dugc bang cach carboxyl héa (oxy hoa) nguyén licu thd xenluloza
néu trén bang phuong phap da biét. Luong ctia nhém carboxyl tinh theo khéi lvong kho
tuyét d6i ctia xenluloza dugc cai bién anion hodc s¢i nano xenluloza da dugc cai bién
anion t6t hon 13 tir 0,4 mmol/g dén 3,0 mmol/g, tot hon nita 13 tir 0,6 mmol/g dén
2,0 mmol/g, tot hon nita 13 tir 1,0 mmol/g dén 2,0 mmol/g, tot hon nita 1 tir 1,1 mmol/g

dén 2,0 mmol/g, mic du sang ché khong bi giéi han cu thé & cac khoang gia tri do.

5
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Luong nhém carboxyl cta xenluloza dugc cai bién anion hodc SO1 nano

xenluloza dugc cai bién anion c6 thé duoc do bang phuong phép sau.

Huyén phi dic (thé phén tan c6 nude) chira 0,5% khdi luong cia xenluloza da
dugc carboxyl hoa voi lugng 1a 60 ml duoc didu ché va diéu chinh dén do pH 2,5 bang
cach bd sung dung dich nuéc axit hydrocloric 0,1 M. Dung dich nudc natri hydroxit
0,05 N duoc bd sung timg giot vao huyén phu dic nay trong khi do do dén dién cho dén
khi d6 pH dat 11. Tinh theo lwgng natri hydroxit (a) da ti€u thu trong budc trung hoa
axit yéu c6 do dan dién thay dbi dan, viéc tinh toan duogc thuc hién br?mg béng cach su

dung cong thurc sau:

Luong nhém carboxyl [mmol/g xenluloza dugc carboxyl hoa] = a [mI] x

0,05/Khdi luong cia xenluloza dugc carboxyl héa [g].

Vi du vé phuong phép carboxyl héa (oxy hoa) c6 thé bao gdbm phuong phap oxy
héa nguyén liéu tho xenluloza trong nuge bang chat oxy héa v6i sy ¢6 mat cia hop chét
N-oxyl va hop chit dugc chon tr nhém bao gdm bromua, iodua va hdn hop cua chung.
Bing phan tng oxy hoa, nhém hydroxyl bac mét ¢ vi tri C6 cua vong glucopyranoza
trén bé mit xenluloza dugc oxy hoa chon loc, dé soi xenluloza c6 nhoém aldehyt va nhom
carboxyl (-COOH) hoac nhém carboxylat (-COO") trén bé mit c6 thé thu dugc. T6t hon
13, luong xenluloza trong qué trinh phan tng 1a 5% khdi luong hodc thap hon, mic du

séng ché khong bi gii han cy thé & do.

Hop chat N-oxyl dé chi hop chét c6 kha ning tao ra gbc nitroxy. D6i véi hop
chit N-oxyl, hop chét batky ting tdc phan (g oxy hoa du kién déu c6 thé dugc st dung.
Céc vi du v& ching bao gdm nhém 2,2,6,6-tetrametylpiperidin-1-oxy (TEMPO) va dan
xuét ciia chung (vi du, 4-hydroxy TEMPO). Lugng hop chit N-oxyl dugc st dung khong
bi gidi han cu thé mién 1a lugng nay du cho nguyén ligu thd xenluloza dugc oxy hoa. Vi
duy, tinh theo 1 g xenluloza kho tuyét dbi, tir 0,01 mmol dén 10 mmol duoc wu tién, tir
0,01 mmol dén 1 mmol dugc wvu tién hon, tir 0,05 mmol dén 0,5 mmol duoc vu tién hon
nita. Hon nita, tinh theo hé thong phan tmg, tir khoang 0,1 mmol/L dén 4 mmol/L dugc

uu tién.
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Bromua 14 hop chét chtra brom, va cac vi du vé chung bao gdm bromua ctia kim
loai kiém c6 thé dugc phan ly va ion hoa trong nude. Ngoai ra, iodua la hop chét chua
iot, va céc vi du vé chiing bao gdm iodua cua kim loai kiém. Luogng bromua hodc iodua
duoc st dung c¢6 thé dwoc chon nam trong khoang trong d6 phéan tmg oxy héa c6 thé
duogc tang tbe. Téng lugng bromua va iodua, vi dy, t&t hon 1a tir 0,1 mmol dén 100 mmol,
tbt hon nita 12 tir 0,1 mmol dén 10 mmol, con t6t hon nita 12 tir 0,5 mmol dén 5 mmol,

tinh theo 1 g xenluloza kho tuyét d6i. Cai bién nay 14 cai bién bang phan mg oxy hoa.

Di v6i chat oxy hoa, chét oxy héa da biét 6 thé duge st dung, va, vi du,
halogen, axit hypohalous, axit halogen, axit perhalogen, hodc mudi cia ching, oxit
halogen va peroxit ¢6 thé dugc sir dung. Trong sb d6, natri hypoclorit, gia thanh ré va it
gy 6 nhiém moi trudng, dugc wu tién. Luong chét oxy héa thich hop dugc sir dung, vi
du, t6t hon 12 tir 0,5 mmol dén 500 mmol, tét hon nita 12 tir 0,5 mmol dén 50 mmol, con
t6t hon nita 13 tir 1 mmol dén 25 mmol, t6t nhét 13 tir 3 mmol dén 10 mmol, tinh theo 1
g xenluloza kho tuyét d6i. Ngoai ra, tot hon 13, lugng tinh theo 1 mol hop chat N-oxyl,

vi du, tir 1 mol dén 40 mol.

Trong quy trinh oxy héa xenluloza, phan ing ¢6 thé thuc hién hidu qua ngay ca
trong nhitng didu kién twong d6i nhe. Do d6, nhiét dd phan tng t6t hon 1a tir 4°C dén
40°C, va c6 thé 13 nhiét d6 phong khoang tir 15°C dén 30°C. Do nhém carboxyl duge
tao ra trong xenluloza khi phan tmg thuc hién, d6 pH cua dung dich phan ing giam. bé
cho phép phén ing oxy héa thuc hién hi¢u qua, viéc bd sung dung dich kiém nhu dung
dich nuéc cta natri hydroxit dugce uu tién dé duy tri dd pH ctia dung dich phan tng tir 8
dén 12, tét hon 12 khoang tir 10 dén 11. D4i v6i mdi trudng phén Gng, nude duge uu
tién do d& xir ly, hiém khi x4y ra phan ung phu, va cac ly do tuong tu. Thoi gian phéan
ung trong phan tng oxy hda co6 thé duoc thiét 1ap thich hgp theo mirc do tién trién cta

qué trinh oxy héa, thuong 1 tir 0,5 gio dén 6 gid, va, vi du, khoang tir 0,5 giv dén 4 gid.

Phan Gmg oxy hda co thé duoc thuc hién trong hai giai doan. Vi dy, xenluloza
d3 duoc oxy héa thu duge qua qua trinh loc sau khi hoan thanh phan tmg budce thir nhét
c¢6 thé dugc oxy hoa tré lai trong didu kién phan tng giéng nhau hodc khac nhau. Bing
qua trinh oxy hda hai giai doan, su rc ché phan tng boi san pham phu mudi trong phan

7
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{img budc thi nhat dugc kim ham, va phan tmg oxy héa ¢6 thé dugc thuc hién hi¢u qua.

Vi du khéc vé phuong phép carboxyl héa (oxy héa) bao gdm phuong phap oxy
héa bang cach dua khi chira ozon tiép xic v6i nguyén liéu thd xenluloza. Thong qua
phan g oxy héa, nhém hydroxyl cua vong glucopyranoza it nhét & vi tri 2 va 6 duge
oxy hoa, va xay ra phan hity chudi xenluloza. Lugng ozon trong khi chira ozon t6t hon
1 tir 50 g/m’ dén 250 g/m3, t6t hon nita 14 tir 50 g/m? dén 220 g/m?. Lugng ozon duge
bd sung vao nguyén liéu thd xenluloza t5t hon 1a tir 0,1 phan theo khoi lwgng dén 30
phan theo khdi lugng, t5t hon nita 1a tir 5 phan theo khéi luong dén 30 phan theo khéi
lugng, tinh theo 100 phén theo khéi luong ctia ham lugng chét rdn cua nguyén liéu tho
xenluloza. Nhiét d6 xi Iy ozon t6t hon 1a tir 0°C dén 50°C, t6t hon nita 1a tir 20°C dén
50°C. Thoi gian xit Iy ozon khong bi gi6i han cu thé, bing khoang tir 1 phit dén 360
pht, t6t hon 14 tir 30 phiit dén 360 phit. Vi diéu kién xit ly bang ozon trong cac khoang
nay, xenluloza c6 thé dugc ngan nglra khoi bi oxy héa qua miic va bi phéan huy, dé hiéu
suét caa xenluloza d3 duoc oxy hoa c6 thé duoc cai thién. Sau khi thyc hién xur ly béng
ozon, Xt ly oxy héa bd sung c6 thé duoc thuc hién bang cach st dung chét oxy hoa.
Chét oxy hoa dugc sir dung trong xtr ly oxy héa bd sung khong bi giéi han cu thé, va
céc vi du vé ching bao gdm cac hop chét gbc clo nhu clo dioxit va natri clorit, oxy,
hydro peroxit, axit persulfuric va axit peraxetic. Xu Iy oxy hoa bd sung c6 thé dugce thuc
hién, vi du, bing cach hoa tan chat oxy héa trong nudc hodc dung moi hiru co phén cuc
nhu rugu dé tao ra dung dich chit oxy héa va nhung nguyén liéu thd xenluloza trong
dung dich nay.

Luong cua nhém carboxyl cua xenluloza dd dugc oxy hda cé thé dugc diéu
chinh bang cach kiém soét cac diéu kién phan img nhu lugng chét oxy hoa duge b sung
va thoi gian phan tmg duge mo ta trén day. Lugng cia nhém carboxyl trong xenluloza
da dugc oxy hoa va lugng clia nhoém carboxyl trong cling xenluloza da dugc oxy héa
thanh soi nano thudong giéng nhau.

(1-2-2) Qua trinh carboxyalkyl héa

Dbi v6i vi du vé cai bién anion, ¢ thé bao gom viéc dua nhom carboxyalkyl
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vao nhu nhém carboxymetyl. Trong ban m6 ta nay, nhém carboxyalkyl dé chi -RCOOH
(dang axit) va -RCOOM (dang mudi kim loai), trong d6 R 1a nhém alkylen nhu nhém

metylen va nhém etylen, va M 12 ion kim loai.

Xenluloza di dugc carboxyalkyl hoa cé thé thu dugc bang phuong phép da biét,
hoic xenluloza da duoc carboxyalkyl héa sén c6 trén thi trudng c6 thé duge sir dung.
Tét hon 1am, murc d0 thay thé carboxyalkyl cho mdi don vi glucoza khan cta xenluloza
thip hon 0,40. Hon nita, trong trudng hop trong d6 nhém anion 12 nhém carboxymetyl,
tét hon 1a mtc d6 thay thé carboxymetyl thip hon 0,40. Vi mic d¢ thay thé bang 0,40
hodc cao hon, do két tinh cta xenluloza giam. T6t hon 13, gi6i han dudi cua muic do thay
thé carboxyalkyl 14 0,01 hodc cao hon. Xem xét kha nang van hanh, mtc do thay thé
ndy dugc dic biét vu tién 1a 0,02 hodc cao hon va la 0,35 hodc thép hon, t6t hon nita 13
0,10 hodc cao hon va 0,35 hodc thép hon, t6t hon nita 14 0,15 hodc cao hon va 0,35 hodc
thép hon, t6t hon nita 12 0,15 hodc cao hon va 0,30 hodc thép hon. Luu 'y réng don vi
glucoza khan dé chi mdi glucoza khan (gbc glucoza) tao thanh xenluloza, va mic do
thay thé carboxyalkyl dé chi ty 1& giita nhém hydroxyl dugc thé bang cic nhém
carboxyalkyl ete (-ORCOOH hodc -ORCOOM) va nhém hydroxyl (-OH) trong gbe

glucoza tao thanh xenluloza (s6 nhém cacboxyalkyl ete trén mdi gbc glucoza).

Déi v6i vi du vé phuong phap san xuit xenluloza da dugc carboxyalkyl hoa bao
g0m phuong phap gdm céc budc sau déy. Cai bién nay 1a cai bién bang phan ung thay
thé. Phin mo ta s& duoc thuc hién bang cach sir dung xenluloza da dugc carboxymetyl

hoa lam vi du.

i) Budc trdon nguyén liéu thd ban diu v6i dung moi va chat ngam kiém dé thuc
hién qué trinh ngam kiém & nhiét do phan tmg tir 0°C dén 70°C, t6t hon 1 tir 10°C dén
60°C, trong thdi gian phan ting tir 15 phut dén 8 gid, tt hon 1a tir 30 phit dén 7 gio.

ii) Bugc tiép theo 1a bd sung chét carboxymetyl héa véi lugng tir 0,05 dén 10,0
14n mol cho mdi gbc glucoza dé thuc hién phéan tng ete hoa ¢ nhiét do phan tmg tlr 30°C
dén 90°C, tét hon 14 tir 40°C dén 80°C, trong thoi gian phan tng tir 30 phut dén 10 gio,

t6t hon 1a tir 1 dén 4 gio.
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Nguyén liéu tho xenluloza dugc mo t4 trén day co thé duoc sir dung lam nguyén
liéu thod ban dau. Déi v6i dung moi, 3 dén 20 14n theo khéi lvgng cia nudce hodc rugu
bac thép, cu thé 1a méi truomg don 1é hodc moi trudng hén hop gém hai hodc nhiéu thanh
phﬁn trong s6 nudc, metanol, etanol, rugu n-propyl, rugu isopropylic, n-butanol,
isobutanol, butanol bac ba, v.v, c6 thé dugc str dung. Trong trudong hop trong d6 rugu
béc thip duge tron, tdt hon 14 ty 18 tron tir 60% khéi lugng dén 95% khdi lugng. DOi véi
chit ngam kiém, t&t hon 14 str dung 0,5 dén 20 14n s6 mol hydroxit kim loai kiém, cu thé
14 natri hydroxit hosc kali hydroxit, cho mdi gbc glucoza khan ctia nguyén liéu tho ban

dau.

Nhu duoc md ta trén ddy, mirc do thay thé carboxymetyl cho mbi don vi glucoza
ctia xenluloza 1 thép hon 0,40, t6t hon 14 0,01 hodc cao hon va thap hon 0,40. Viéc dua
nhém thé carboxymetyl vao xenluloza lam cho cac xenluloza day nhau nhiém dién. Két
qua 13, xenluloza c6 nhém thé carboxymetyl duoc dua vao trong d6 cé thé duogc tach soi
nano. Trong trudng hop trong 46 nhom thé carboxymetyl 13 thap hon 0,01 cho mdi don
vi glucoza, su tach so1 nano co thé khong dugc thuc hién di trong mot s6 trudng hop.
T6t hon nita 13, mic do thay thé carboxymetyl 12 0,10 hodc cao hon va thép hon 0,40,
tSt hon nita 14 0,15 hodc cao hon va thép hon 0,40, t6t hon nita 12 0,20 ho#c cao hon va
thap hon 0,40. Mtc do thay thé carboxyalkyl ciia xenluloza da dugc carboxyalkyl héa
va mirc d6 thay thé carboxyalkyl cua cing xenluloza di dugc cacboxyalkyl hoa thanh

soi nano thudng gidng nhau.

Mtc do thay thé carboxymetyl cho mdi don vi glucoza c6 thé dugc do bang

phuong phép sau.

Khoang 2,0 g xenluloza di dugc carboxymetyl hoa (kho tuyét d6i) dwoc can
chinh x4c va dugc dit trong binh nén 300 mL c6 nut. Mudi cua xenluloza da dugc
carboxymetyl hoa (CM xenluloza) dugc chuyén héa thanh CM xenluloza dang hydro
béng cach bd sung 100 mL chét long da duoc didu ché bang cach bd sung 100 mL axit
nitric dic loai dic biét vao 900 mL metanol va l4c hdn hgp nay trong 3 gid. CM
xenluloza dang hydro (kh6 tuyét d6i) véi lugng tir 1,5 g dén 2,0 g duoc can chinh xéc
va cho vao binh nén 300 mL ¢ niat. CM xenluloza dang hydro duoc thdm w6t bang
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15 mL cia 80% khéi luong metanol, va 100 mL NaOH 0,1 N duoc bd sung vao d6. Hon
hop duoc lac & nhiét do phong trong 3 gid. NaOH du duge chuin d6 lai bang H>SO4
0,1 N bang cach str dung phenolphtalein lam chét chi thi. Mirc do thay thé carboxymetyl

(DS) duoc tinh toan bang cong thire sau:

A =[(100 x F' - (,SO4 0,1 N)(mL) x F) x 0,1]/(Khdi lugng chét khé tuyét doi
cta CM xenluloza dang hydro (g))

DS =0,162 x A/(1 - 0,058 x A)

A:Luong NaOH 1 N (mL) can thiét dé trung hoa 1 g CM xenluloza dang hydro
F: Hé s6 cia HaSO4 0,1 N

F": He s6 cia NaOH 0,1 N

Mirc d6 thay thé nhém carboxyalkyl ngoai mirc do thay thé nhém carboxymetyl

¢6 thé duoc do bing cing mot phuong phap duge mo ta trén day.
(1-2-3) Qua trinh este hoa

D&i véi vi du vé cai bién anion, c6 thé dugc bao gém qua trinh este héa. Vi du
vé phurong phép este héa bao gdm phuong phap tron bdt hodc dung dich nude cuia hop
chét gbc axit phosphoric véi nguyén liéu thd xenluloza, phuong phap b6 sung dung dich
nude ctia hop chat gbe axit phosphoric vao huyén phu dic ctia nguyén liéu thd xenluloza,
va cac phuong phap tuong tu. Vi du v& hop chéat gdc axit phosphoric bao gbm axit
phosphoric, axit polyphosphoric, axit phospho, axit hypophosphorous, axit phosphonic,
axit polyphosphonic va este ctia ching. Cac hop chét nay c6 thé & dang mudi. Trong s6
céc chét trén, hop chit c6 nhém phosphat dugc wu tién do chi phi thap, d& xtr 1y, cai
thién hiéu qua tach soi bang cach dwa nhém phosphat vao xenluloza cua sgi bot gidy, va
céc vu diém tuwong ty. Vi du vé& hop chét c6 nhém phosphat bao gdm axit phosphoric,
natri dihydro phosphat, dinatri hydro phosphat, trinatri phosphat, natri phosphit, kali
phosphit, natri hypophosphit, kali hypophosphit, natri pyrophosphat, natri metaphosphat,
kali dihydro phosphat, dikali hydro phosphat, trikali phosphat, kali pyrophosphat, kali
metaphosphat, amoni dihydro phosphat, diamoni hydro phosphat, triamoni phosphat,
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11/37



B L

Y WA

44777

amoni pyrophosphat, va amoni metaphosphat. Nhém phosphat c6 thé duge dua vao
xenluloza bang cach sir dung mot dang hoac td hop cuia hai hodc nhiéu hon hai dang cta
chung. Trong s6 do, axit phosphoric, mudi natri cia axit phosphoric, mudi kali ctia axit
phosphoric, va mudi amoni cua axit phosphoric dugc uu tién trén quan diém vé higu qua
dwa nhém phosphat vao cao, su d& dang tach sgi trong qua trinh tich soi va sy dé dang
trong tng dung cong nghi¢p. Cu thé, natri dihydro phosphat va dinatri hydro phosphat
duoc wu tién. Hon nita, tot hon 13, hop chat gbc axit phosphoric duge st dung lam dung
dich nudc, vi phan ung c6 thé thuc hién ddng nhat va hidu qua dua nhém phosphat vao
dat dugc cao. Tt hon 13, d6 pH ctia dung dich nudc ciia hop chét gdc axit phosphoric
12 7 hodc thap hon do hidu qua dua nhém phosphat vao cao, va tlr quan diém tic ché su

thity phén soi bot gidy, t6t hon 1a d6 pH tir 3 dén 7.

Déi vé6i vi du vé phuong phap san xuét xenluloza dugc este hoa bang axit
phosphoric, c6 thé bao gdm phuong phap sau. Huyén phu chita nguyén liéu thd
xenluloza c6 ham luong chét rén tir 0,1% khéi lugng dén 10% khéi lugng, hop chét gbe
axit phosphoric dugc bd sung vao két hop khudy, dé nhém phosphat dugc dua vao
xenluloza. Tinh theo 100 phan theo khéi lugng clia nguyén liéu thd xenluloza, tot hon
1a lwong hop chét gbc axit phosphoric bd sung vé lwgng phospho nguyén t6 tir 0,2 phan
theo khdi lugng dén 500 phan theo khdi lrgng, t6t hon nita 12 tir 1 phén theo khoi lwgng
dén 400 phan theo khdi luong. Néu ty 1€ gitta hop chét gbc axit phosphoric 12 bang hoic
cao hon so véi gidi han dudi, hi€u suit ciia xenluloza soi min c¢6 thé duoc cai thién tiép.
Khi ty 1& nay cao hon gidi han trén, hiéu qud cai thién hi¢u suét dat dén gidi han cao

nhét, vé& mit chi phi khong dugc wu tién.

Ngoai hop chét gbc axit phosphoric, bdt hodc dung dich nude ctia cac hop chét
khac c¢6 thé duoc tron. Hop chit ngoai hop chit gdc axit phosphoric khong bi gi6i han
cu thé, nhung hop chét chira nito ¢6 tinh bazo dugc vu tién. Thuét ngit “tinh bazo" dugc
sit dung & ddy duoc xéc dinh 1a dung dich nudc hién thi mau hdng dén do khi c6 chat
chi thi phenolphtalein, hodc dung dich nuéc c6 d6 pH 16n hon 7. Hop chét chira nito c6
tinh bazo duoc st dung trong sang ché khong bi gi6i han cu thé mién 1a thu duoc hidu

qué theo sang ché, nhung hop chit ¢6 nhém amin duge wu tién. Vi du vé& hop chat nhu
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viy bao gdm ure, metylamin, etylamin, trimetylamin, trietylamin, monoetanolamin,
dietanolamin, trietanolamin, pyridin, etylendiamin, va hexametylendiamin. Trong sb do,
ure dugc wu tién do chi phi thap va d& xir ly.j-Lu:Q’ng hop chét khac duge bd sung, tinh
theo 100 phan theo khdi lrgng ctia ham lugng chét rén cta nguyén liéu tho xenluloza,
t6t hon 1a tir 2 phan theo khdi lugng dén 1000 phan theo khdi lugng, t6t hon nita 13 tir
100 phan theo khi luong dén 700 phén theo khéi luong. Tt hon 13, nhiét d§ phan ung
tir 0°C dén 95°C, t6t hon nira 14 tir 30°C dén 90°C. Thoi gian phéan umg khong bi gisi
han cu thé, bing khoang tr 1 phut dén 600 phut, tét hon nita 1 tir 30 phit dén 480 phut.
'V6i diéu kién dé xay ra phan ting este hoa trong cac khoang nay, xenluloza ngan nglra
khong bi este hda qua mirc va dé dang hoa tan, dé hiéu suét cua xenluloza dugc este héa
bang axit phosphoric dugc cai thién. Tir quan diém ngan nglra sy thity phén xenluloza,
t6t hon 12 xt Iy bang nhiét & nhiét d tir 100°C dén 170°C dwgc thuc hién sau khi khir
nuée huyén phit xenluloza dugc este hoa béng axit phosphoric thu duge. Khi nuéc van
con trong qua trinh xt ly nhiét, tot hon 1a viéc 1d3m néng dugc thuc hién ¢ nhiét do 130°C
hoic thép hon, tét hon 1a 110°C hogc thép hon. Sau khi loai bé nuéc, tot hon 1a viée xit

1y bing nhiét dugc thuc hién & nhiét do tir 100°C dén 170°C.

Tét hon 14, sy thay thé nhém phosphat cho mdi don vi glucoza cia xenluloza
duge este hoa bang axit phosphoric 1a 0,001 hodc cao hon va thap hon 0,40. Viéc dua
nhém thé nhém phosphat vao xenluloza 1am cho cac xenluloza day nhau nhiém dién.
Két qua 13, xenluloza c6 nhom phosphat dua vao trong d6 c6 thé d& dang dugc tach soi
nano. Néu mirc do thay thé nhém phosphat cho mdi don vi glucoza la thap hon 0,001,
khong thé dat dugc su tach soi nano du. Mt khac, véi mic do thay thé nhém phosphat
cho mdi don vi glucoza 16n hon 0,40, c6 thé khong thu dugc soi nano trong mot sb
truong hop do truong nd hodc hoa tan. Dé thuc hién hiéu qua su tach soi, tot hon 1a
nguyén liéu tho xenluloza da dugc este hoa bang axit phosphoric thu dugc néu trén dugc
dun sdi va sau d6 rira sach br?lng nudc lanh. Su cai bién béng este hoa 12 cai bién béng
phan tng thay thé. Mtic do thay thé xenluloza da duoc este héa va mic do thay thé

xenluloza d& duoc este hoa gidng nhau tao thanh sgi nano thuong gidéng nhau.
Su thay thé nhém phosphat cho mdi don vi glucoza c6 thé duoc do bang phuong
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phép sau.

Huyén phu dic xenluloza da duoc este hoa bang axit phosphoric ¢6 ham lugng
chét rin 14 0,2% khéi luong duge tao ra. Tiép theo, 1/10 theo thé tich ctia nhua trao dbi
ion c6 tinh axit manh (Amberjet 1024; do Organo Corporation san xuét, c6 diéu kién)
duoc bd sung vao huyén phu dic. Hon hop duge l4c trong 1 gidy, va sau d6 rét 1én luédi
c6 d0 md 90 pm dé tach nhua va huyén phu déc. Két qua 14, xenluloza dugc este hoa
bing axit phosphoric dugc chuyén héa thanh xenluloza dugc este hoa bang axit
phosphoric dang hydro. Sau d6, trong khi bd sung dung dich nuéc natri hydroxit 0,1 N
v6i lwong 12 50 pL mdi 30 gidy vao huyén phii dic sau khi xi Iy v6i nhya trao ddi ion,
do su thay ddi gia tri ctia tinh dan dién cta huyén phu dic. Trong két qua do, lugng kiém
(mmol) can thiét trong ving ma do dan dién gidm manh dugc chia cho ham luong chét
rén (g) trong huyén phti déic can chuin dd, dé tinh toan luong cia nhém phosphat trén 1
g xenluloza dugc este héa bang axit phosphoric dang hydro (mmol/g). Hon nita, su thay
thé nhém phosphat (DS) cho mdi don vi glucoza cua xenluloza dugc este hoa bang axit

phosphoric dugc tinh toan bang cong thiic sau:
DS=0,162xA/(10,079xA)

A: Luong ctia nhém phosphat trén 1 g xenluloza dugc este hoa bang axit

phosphoric dang hydro (mmol/g).
(1-3) Xenluloza dugc cai bién anion

Xenluloza dugc cai bién anion c6 thé thu dugc bang cach cai bién bang anion
nguyén liéu tho xenluloza nhu dugc vi dy trén ddy. Theo cach khac, xenluloza dugc cai
bién anion sin c6 trén thi trudng c6 thé duge sir dung. Ddi véi dang xenluloza dugc cai
bién anion, xenluloza c6 nhém carboxyl hodc xenluloza c6 nhoém carboxyalkyl dugc wu
tién. Cu thé, xenluloza d3 dugc carboxyl hoa thu dugc bing cach oxy héa xenluloza
bing hop chit N-oxyl va chat oxy héa dugc wu tién tir quan diém c6 cac nhém
cacboxylic dugc dua vao dong déu va su téch soi ddng nhét d& dang dé thu duoc sgi

nano xenluloza c6 dg trong suot cao
DP6i vé4i xenluloza duogc cai bién anion, xenluloza duy tri it nhat mot phén hinh
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dang soi khi phén tan trong nuéc hodc dung mdi hiru co hoa tan trong nude duoc su
dung. Véi viéc stt dung xenluloza khong c6 kha nang duy tri hinh dang sgi (trc 1a sgi bi
hoa tan), khong thé thu duoc soi nano. Duy tri it nhit mot ph?m hinh dang soi khi phan
tan dé chi trang thai phan tan cua xenluloza dugc cai bién anion trong d6 nguyén liéu
soi ¢6 thé duoc quan sét bang kinh hién vi dién tir. Ngoai ra, xenluloza dugc cai bién
anion c6 dinh cta tinh thé xenluloza loai I trong phép do bang nhiéu xa tia X c6 thé quan

sat dugc dugce uu tién.

Déi voi mue d6 két tinh xenluloza trong xenluloza dugc cai bién anion, t6t hon
1a mutc d6 két tinh cta tinh thé loai 114 50% hodc cao hon, va t6t hon nita a 60% hoac
cao hon. Bing cach diéu chinh d két tinh ndm trong khoang gia tri néu trén, c6 thé thu
duoc du soi xenluloza két tinh khong hoa tan ngay ca sau khi tinh ché cac soi bang cach
tach soi. Do két tinh cta xenluloza c6 thé dugc kiém soat boi mirc do két tinh cia nguyén
liéu thd xenluloza va do cai bién bing anion. Phuong phip do mirc d9 két tinh cua

xenluloza dugc cai bién anion 1 nhu sau.

Miu duoc it trén mot 6 thiy tinh va do bing cach sir dung thiét bi do nhiéu xa
tia X (LabX XRD-6000, do Shimadzu Corporation san xuét). Miurc dd két tinh dugc tinh
béng cach str dung phuong phép cua Segal, et al. St dung cuong dd nhiéu xa 6 20=10°
dén 30° 1am dudng co s6, cudng d nhiéu xa ciia mat phang 002 & 26=22,6° va cudng
6 nhidu xa cta phan v dinh hinh & 26=18,5°, mirc d két tinh dugc tinh bang cong
thirc sau day.

Xc=(1002c-12)/1002cx100

Xc: Mttc d6 két tinh cua xenluloza loai I (%)

1002¢: Cuong do nhiéu xa cia mit phéng 002 ¢ 26=22,6°

Ta: Cudng do nhibu xa ctia phan vo dinh hinh & 26=18,5°.

Ty 1€ cua xenluloza tinh thé loai I trong xenluloza dugc cai bién anion va ty 1¢

ctia xenluloza tinh thé loai I trong xenluloza giéng nhau da dugc cai thién bang anion

duoc tao thanh sgi nano thudng giong nhau
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(2) Bubr 2

Trong budc 2, s¢i nano xenluloza dwgc cai bien anion duoc san xuat bang cach

xir ly (tach soi) xenluloza dugc cai bién anion bang thiét bi phun tia tao bot.
(2-1) Xenluloza dugc cai bién bang su phan tan bing

Truéc khi tach soi, thé phan tan xenluloza dugc cai bién anion dugc cung cép.
Pdi véi moi trudong phan tan, nude, dung mdi hitu co, hoac hdn hop ciia ching c6 thé
dugc lua chon thich hgp. Méc du loai dung moi hiru co khdng quan trong, vi du, dung
moi phén cyc c6 4i luc cao véi nhém hydroxyl trong xenluloza dugc wu tién, va cac vi
du vé ching c6 thé bao gém metanol, etanol, isopropanol, isobutanol, sec-butanol, tert-
butanol, metyl xenlosolve, etyl xenlosolve, etylen glycol glyxerin, etylen glycol dimetyl
ete, 1,4-dioxan, tetrahydrofuran, axeton, metyl etyl xeton, N,N-dimetylformamit, N,N-
dimetylaxetamit, va dimetyl sulfoxit. M6i truong phén tn néu trén co thé duoc st dung
mdt minh hodc két hop cua hai hodc nhiéu hon hai mdi trudng. Vi dy, méi trudng phan
tan chtra hai hodc nhiéu hon hai loai dung méi hitu co duge tron, moi truong phén tan
chita nudce va dung méi hitu co, méi trudong phén tan chi chira nude, v.v, co thé dugc
lua chon thich hop. Tét hon 13, chi st dung nude 1am mdi trudng phén tan (ttc 12 100%
nuéce) tir quan diém cta viée dé xu Iy. Trong truong hop trong d6 nudce va dung mdi hitu
co dugc tron, ty 1€ tron khong bi gidi han cu thé, va c6 thé duoc diéu chinh thich hop

tily thudc vao loai dung moéi hitu co duge sir dung.

Tét hon 13, ham lwong chét rén ciia xenluloza dugc cai bién bang cach phan tan
duoc cép vao thiét bi phun tia tao bot 12 10,0% khéi luong hodc thép hon, t6t hon nita
12 7,0% khdi luong hodc thép hon, va t6t hon nita 1a tir 0,1 dén 5,0% khdi luong tir quan
diém cua hidu qua tao bong bong.

Tét hon 13, dd pH cua thé phan tan xenluloza dugc céi bién anion 1 pH 6 dén
13, tét hon nira 12 d6 pH 6 dén 12, t6t hon nita 1a d6 pH 6 dén 10. Vi d6 pH bang 6
ho#c cao hon, su tach s¢i xenluloza duoc cai bién anion thuc hién mot cach dé dang.
Nguoc lai, ¢ pH vuot qua 13 khong duoc wu tién, vi xdy ra qua trinh d6t chay soi bot

gidy c6 tinh kidm 1am giam do tring.
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(2-2) Thiét bi phun tia tao bot

Thiét bi phun tia tao bot 12 thiét bi nén chét 16ng phun tia va phun tia chét long
v& phia chit 1ong phun tia dich tir dAu cua voi phun & téc do cao, sao cho luc cét cuc cao
duoc tao ra trong ving 14n cén ctia voi phun va nang lugng lam xep bong bong cua sy
tao bot dugc tao ra bdi sy gidn nd cua chét long do giam 4p dot ngdt, cuc rén trong chét
1ong phun tia va chét 1éng phun tia dich dwgc cht nho. Vi khong ton tai su tiép xic vat
ly cta ludi dao vdi soi, nén viéc rut ngén chidu dai cua sgi hiém khi xay ra.

Déi v6i chat 1ong phun tia, mdi trudng phan tan dugc st dung cho thé phan tan
xenluloza dugc cai bién anion duge md ta trén ddy hodc chinh thé phan tan xenluloza
duoc cai bién anion c6 thé duge sir dung. Péi vé6i chit 1ong phun tia dich, thé phan tan
xenluloza duoc cai bién anion duge mo ta trén ddy duoc st dung. Bing cach phun tia
chét 16ng vé phia xenluloza dugc cai bién nho thé phéan tan dudi dang chét long phun tia
dich tia, tao ra dong tia. Két qua la, su tao bot duoc tao ra trong chét 16ng phun tia dich,
va bing nang lugng 1am xep bong béng cua sy tao bot, xenluloza dugc cai bién anion
trong chit 16ng phun tia dich c6 thé duoc tach sgi. Tt hon 13, thé phan tan xenluloza
duoc cai bién anion cling duge st dung lam chét 1ong phun tia tir quan diém ctia su tach
soi hiéu qua. Trong truong hop trong do thé phan tan xenluloza dugc cai bién anion
duge st dung 1am chét 1éng phun tia, ngoai hiéu qué cta sy tao bot dugc tao ra xung
quanh dong tia, luc cat thuy dong luc hoc ¢ thé thu dugc tai thoi diém phun tia & 4p

suét cao tir voi phun hodac 16 phun, dé c6 thé thuc hién su tach soi hi¢u qua.

Su tao bot xay ra khi 4p suit cuc bd tré nén thip hon 4p suét hoi cla chét long
do sy ting tbc cua chét 1éng. Do d6, van tbc va ap suat dong chay rat quan trong dé kiém
soat viéc tao bot. S6 khong c6 thir nguyén co ban dai dién cho trang thai tao bot, tic la
chi sb tao bot o, duge x4c dinh bang cong thitc 1 sau dy (chinh stra bdi Yoji Kato,
phién ban méi ctia Cavitation Basics and Recent Advances, Maki Shoten, 1999).
[Cong thuc 1]

pm—pu

1 2
~oU,
ZP

g=
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(pw: 4p suét ctia dong chdy chung, Ux: véan tdc dong chay ctia dong chay chung,

pv: 4p sudt hoi cua chét long, p: ty trong chat 1éng)

Chi sd tao bot cao chi ra rang truong dong chay & trang théi it kha ning xay ra
su tao bot. Trong trudng hop trong d6 su tao bot duge tao ra thong qua voi phun hodc
16 phun, nhu trong trudng hop cua dong tia tao bot, chi sb tao bot & duogc viét lai béng
cong thuc 2 sau day tinh theo ap sudt nguge dong pi ctia voi phun hodc 15 phun, &p suét
xubi dong ps cia voi phun hodic 18 phun, va ap suét hoi bao hoa py ctia nuée mau. Trong
dong tia tao bot, vi sy khéac biét ap suét giita p1, p2 va py 1a 16n, tirc 1a p1>>p>>>py, chi
sé tao bot o ciing c6 thé x4p xi v6éi p2/p1 (H. Soyama, J. Soc. Mat. Sci. Japan, 47 (4),
381, 1998).

[Cong thirc 2]
Pi—P, P

Theo sang ché, diéu kién tao bot 12 chi s6 tao bot o xap xi v&i p2/pi (e 1a ap
suat xudi dong/ap suit nguge dong) nhu duge mo ta trén diy mong mudn 12 0,001 hozc
cao hon va 0,500 hogc thip hon, tdt hon 13 0,003 hodc cao hon va 0,200 hogc thap hon,
dic biét tdt hon 12 0,010 hosic cao hon va 0,100 hoic thip hon. Véi chi s tao bot o thip
hon 0,001, hiéu qua tach s¢i giam do chénh léch ap suét thép gitra bong bong cua su tao
bot bi xep va moi trudng xung quanh. V6i chi sb tao bot & cao hon 0,500, su tao bot it

c6 kha ning xay ra do chénh 1éch ap suat dong chay thép.

Khi phun tia chét 1éng phun tia qua voi phun hogc 15 phun dé tao ra héc, ap suat
ctia chét 1ong phun tia (ap suit nguoc dong) mong mudn 13 0,01 MPa hoic cao hon va
30,00 MPa hoic thp hon, tét hon 1a 0,70 MPa hodc cao hon va 20,00 MPa hozc thap
hon, dac biét ot hon 1a 2,00 MPa hodc cao hon va 10,00 MPa hoac thﬁp hon. Néu ap
sudt ngugce dong thap hon 0,01 MPa, chénh 1éch 4p sut so v6i ap suat xudi dong tré
nén nho, dé hiéu qua tach soi 12 nho. Néu ap suat nguge dong 16n hon 30,00 MPa, murc
tiéu thu ning luong ting 1én, dan dén bét 101 vé chi phi. Tét hon 13, 4p suét trong d6 chira

(ap suat xudi dong) 12 0,05 MPa hodc cao hon va 0,50 MPa hodc thép hon & 4p suét tinh.
Van toc phun tia ctia chit 1éng phun tia mong mudn 13 ndm trong khoang
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1 m/gidy hodc cao hon va 200 m/gidy hoéc thip hon, t6t hon 12 ndm trong khoéng
20 m/gidy hodc cao hon va 100 m/gidy hodc thAp hon. Véi van toc phun tia thap hon
1 m/gidy, sy tao bot it c6 kha ning xay ra do gidm ap sudt thap, nén hiéu suit kém. Mt
khac, vdi van tde phun tia cao hon 200 m/gidy, doi hoi ap suét cao vé6i thiét bi dic biét,

dan dén bét 1¢i vé chi phi.

Thiét bi phun tia tao bot c6 6ng dan hozc dd chira c6 kich thude nhét dinh ngay
sau vdi phun hozc 16 phun qua d6 chét 1ong dugc bom vao, va trong éng dan cua do
chira, su tao bot xay ra. T6t hon 13, duong kinh trong cia dng dan ngay sau vdi phun
hodc 18 phun (dudng kinh trong khong bao gdm d¢ day thanh éng dan hodc do chira)
bing v6i do rong t6i da cua dong tia tao bot dugce tao ra bdi dong tia cia chat 1éng phun
qua voi phun hoac 16 phun, vi su tach sgi xenluloza duoc cai bién anion duoc thuc hién
mot cach hiéu qua. Theo do, trong sang ché, 46 rong tdi da ctia dong tia tao bot dugc tao
ra bai dong tia cia chat 1ong dugc phun qua voi phun hogc 16 phun dugc diéu chinh dén
d6 dai bang 50% hodc cao hon cua duong kinh trong cua 6ng ngay sau voi phun hodc
16 phun. Khoang trén day t6t hon nita 12 tir 55% hodc cao hon, tot hon nita 1a tir 60%
hodc cao hon, tdt hon nita 13 tir 65% hodc cao hon, con tot hon nita 1a tir 70% hodc cao
hon, con t6t hon nita 12 tir 80% hodc cao hon, con tot hon nita 1 tir 85% hodc cao hon.
Hon ntta, do rong t6i da duoc didu chinh dén @6 dai bang 130% hoic thép hon dudng
kinh nay. Khoang trén day tot hon nita 1a tir 110% hodc thap hon, va tt hon nita 1a thap
hon 100%. Nhu duoc st dung & ddy, voi phun dé chi thanh phan hinh dng ma qua dé
chét 16ng dugc phun vao theo mot hudng nhét dinh, va néi chung 13 thanh phan ma qua
d6 chét 1ong duge phun vao & téc do cao do giam dién tich tiét dién tron cua 6ng dan
(hodic giam dudng kinh trong cta éng din). L phun dé chi 1§ dwoc tao ra trén thanh dé
chét 1ong duge phun vao. Khi chét 16ng duge phun vao tir voi phun hodc 16 phun, cum
bong béng cua sy tao bot dugc tao ra boi dong tia cla chét 1ong ndi 1én & dang hinh nén
v6i du ra ciia voi phun hodc 16 phun nhu mot cai dinh. Cyum bong béng cta sy tao bot
nay dé chi dong tia tao bot. P9 rong t6i da ctia dong tia tao bot dé chi d6 rong t6i da
trong s6 cac do rong (dudng kinh) vudng géc véi huéng phun tia cua dong tia tao bot.

Do rong tdi da cua dong tia tao bot thay dbi ty thudc vao diéu kién nhu voi phun hodc
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16 phun dugc st dung, chét 16ng phun tia, chét 16ng phun tia dich, vén tdc phun tia, ty
1€ ap suét xudi dong/ap suét nguoc dong, nhiét do, v.v. Trong trudng hop trong dé dong
tia tao bot c6 do rong 16n tiép xtic v6i thanh bén trong cla 6ng dan ngay sau voi phun
hodc 15 phun trong phép do do rong t6i da ctia dong tia tao bot, dng dan 16n hon duoc
st dung trong cung mat diéu kién phun dé dong tia tao bot khong tiép xuc voi thanh bén
trong dé x4c dinh do rong tdi da cua dong tia tao bot. Theo cach khac, nhiéu voi phun
hodc 15 phun c6 thé dwoc ndi voi bng din ngay sau voi phun hogc 16 phun, sao cho chét
long duge bom vao éng din dwgc md ta trén day tir m&i voi phun hogc 16 phun dé tao
ra nhiéu dong tia tao bot. Trong trudng hop nay, do rong t61 da cia dong tia tao bot 12
do rong t8i da ca dong tia tao bot dugc tao ra tlr mdi voi phun hodc 16 phun dugc cho
1a dai dién cho mot dong tia tao bot. N6i cach khac, trong trudng hop trong d6 nhiéu
dong tia tao bot ndi lai khi két thuc, do rong t6i da cua dong tia tao bot da dugc ndi lai
dap tmg dinh nghia. Trong truong hop trong do it nhét mot sé dong tia tao bot khdng
ndi lai va doc 1ap voi nhau, do rong tdi da thu dugc bang cach ndi gitta cac vi tri ngoai
cung (cach tdm cua mat phéang vudng géc voi hudng phun tia cia mdi dong tia vé phia

thanh bén trong ctia ng dan) cua nhiéu dong tia tao bot da quan st dap ing dinh nghia.

Ong din ngay sau voi phun hogc 15 phun dé chi dd chira hodc dng dén bat ky
ma voi phun hodc 16 phun dugc ndi vao, tai @6 dong tia tao bot dugc tao ra. Hinh dang
cia 6ng dan co thé 12 hinh dang bt ky trong s hinh try, hinh vudng, hinh nén, hinh
chop., v.v, va t5t hon 12 hinh tru dé ngén chin viéc gitt lai cac s¢i sau khi tach soi. Duong
kinh dng d4n ngay sau voi phun hogc 16 phun dé chi do rong cta 6ng dan vudng goc voi
hudng phun tia ctiia dong tia tao bot (duong kinh trong cia 6ng dan). Trong trudng hop
trong d6 dng dan c6 dang hinh 6ng nhu hinh dng vuéng ngoai hinh try, duong kinh daé
chi d rong nho nhét trong sb cac d rong vudng goc v4i hudng phun tia cuia dong tia
tao bot. Ngoai ra, trong truong hgp trong dé 6ng dan c6 hinh nén hoac hinh chép, duong
kinh @& chi dudng kinh trong ctia dng dan ctia mat cit ngang tai d6 dong tia tao bot c6

d6 rong toi da (trong truong hop cta hinh chép, do rong t6i thiéu c6 cing mit cat ngang).

Trong truong hop trong d6 do rong tdi da cua dong tia tao bot duoc tao ra boi

dong tia cia chit 1ong dugc phun qua voi phun hodc 15 phun 14 chiéu dai thap hon 50%
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dudmg kinh trong ctia éng din ngay sau voi phun hogc 18 phun, 6ng dén (hodc d6 chira)
ngay sau voi phun hodc 16 phun qué 16n so vé6i dong tia tao bot. Két qua 13, xenluloza
dugc cai bién anion va s¢i nano xenluloza dugc cai bién anion duoc giit lai trong éng
dan (hodc dd chua), dé khé thuc hién sy tach sgi. Mat khac, trong truong hop trong do
do rong la chiéu dai cao hon 130% duong kinh trong, nhiéu phan ctia dong tia tao bot
tiép xtc tryc tiép v6i bng din ngay sau voi phun hogc 16 phun, sy &n mon 6ng dan c6
thé x4y ra trong mot sb truong hop. Trong trudong hop trong d6 do rong t61 da cuia dong
tia tao bot 12 100% hodc cao hon va 130% hodc thap hon dudng kinh trong ciia 6ng dan
ngay sau voi phun hoédc 16 phun, mgc du mét phan (cudi) cua dong tia tao bot tiép xtic
v6i bng din ngay sau voi phun hodc 18 phun, sw tiép xtc 1a mot phén, va téc dong tir
cudi dong tia tao bot (mot phan xa voi phun hodc 15 phun) 12 kh4 yéu. Tac dong dén 6ng
dén 12 nho, va 6ng dan c6 thé st dung dugc. Trudng hop tai d6 do rong tdi da ctia dong
tia tao bot thap hon 100% dudng kinh trong ciia 6ng dan ngay sau voi phun hodc 16 phun

duogc wu tién, vi khong xay ra sy dn mon Ong dan ngay sau voi phun hoac 16 phun.

Ty 1€ gifra d0 rOng tdi da ctia dong tia tao bot va duong kinh trong ctia 6ng dan
ngay sau voi phun hogc 16 phun c6 thé duogc didu chinh bang cach diéu chinh duong
kinh trong ctia ng dan ngay sau voi phun hogc 15 phun, hozc bang cach thay dbi do
rong t6i da cia dong tia tao bot bang cach diéu chinh ty 1& 4p suat xubi dong/ap suat

nguge dong duge mo ta trén day, van tb¢c phun tia chat 16ng phun tia, v.v.

Mic du viéc bom chét long dé tao ra hdc ¢6 thé duge thuc hién trong dd chira
m¢ trong khi quyén nhu thiét bi nghién bot, tot hon 1a viéc bom dugc thyc hién trong

dd chira 4p luc dé kiém soat su tao bot.

Su tao bot chiu tac dung cta lugng khi trong chét 1éng, va trong truong hop
trong do6 khi xuét hién qua muc, cac bot khi va cham va lién két v&i nhau, dé luc tac
dong bi suy yéu do su xuét hién cta hiéu tng dém hép thu luc tac dong lam xep céac
bong bong khac. Do lugng khi & thé 16ng chiu tac dung cta khi hoa tan va ép suét hoi,
6t hon 1a diéu chinh luc tac dong ctia qué trinh tao bot bang cach kiém soat nhiét dd xur
ly trong khoang nhét dinh. Nhiét d6 xit 1y phu thudc vao loai moi truong phan tan, t6t
hon 12 0°C hodc cao hon va 70°C hodc thap hon, t6t hon nita 1a 10°C hodc cao hon va
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60°C hoac thép hon. Néi chung, ngudi ta coi luc va cham dat cuc dai tai diém gifta nhiét
d6 nong chay va nhiét do s6i. Theo do, trong trudng hop trong d6 nude dugc sir dung
]Am moi trudmg phan tén, khoang 50°C 1a phit hgp. Tuy nhién, ngay ca ¢ nhiét d6 khac

trong khoang nay, co thé thu duoc hidu qua tach soi du.

ChAt hoat dong bé mit c6 thé dugc bd sung vao chét 16ng phun tia va/hodc chét
léng phun tia dich dé lam giam nang luong can thiét dé tao ra hdc. Chat hoat dong bé
mat duge st dung khong bi gi6i han cu thé, va céc vi du vé ching c6 thé bao g@)m chét
hoat dong bé mit khong ion nhu mudi axit béo, alkyl sulfat bic cao, alkylbenzen sulfonat,
ruou bac cao, alkylphenol, va chét phu gia oxit alkylen cua axit béo, v.v., chét hoat dong
bé mit anion, chét hoat dong bé mit cation va chét hoat dong bé mit ludng tinh. Cac
chét nay c6 thé dugc st dung dudi dang riéng 1é hodc sit dung dudi dang két hop cua
hai hoac nhiéu chéit. Trong trudong hop trong do chét hoat dong bé mit duoc bd sung,
lwong dugc bd sung c6 thé 12 luong can thiét dé 1am giam stc cing bé mit ctia chat long

phun tia va/hodc chat 16ng phun tia dich.

Viéc xu ly bang thiét bi phun tia tao bot c6 thé duoc 1ap lai nhiéu 1an cho dén
khi dat dugc do tach sgi mong mudn. Trong trudng hop viée xtt ly ndy duge 1dp lai nhiéu
1an, viéc luu thong c6 thé dugc thuc hién trong mot thiét bi duy nhét nhiéu 14n néu can,
hodc viéc xtr ly co thé dugc thuc hién theo ludng song song qua nhiéu thiét bi hodc theo

ludng tuln tu qua nhiéu thiét bi.
(2-3) Soi nano xenluloza dugc cai bién anion

Théng qua su tach soi bang cach sir dung thiét bi phun tia tao bot dugc mo ta
trén day, xenluloza dugc cai bién anion c6 thé dugc tach soi dé thu dugc soi nano ¢
dwong kinh sgi trung binh ¢ mirc nano. Puong kinh soi trung binh ¢ mirc nano dé chi
duong kinh sgi trung binh thap hon 1 um. Theo séng ché, t6t hon 1 soi nano xenluloza
duoc cai bién anion c6 dudng kinh sgi trung binh 1a khoang tir 3 nm dén 500 nm, t6t
hon nita 1 khoang tir 3 nm dén 150 nm, t6t hon nita 13 khoang tir 3 nm dén 20 nm. Ty
1é co 1a 30 hodc cao hon, tot hon 1a 50 hodc cao hon, tdt hon nita 14 100 hodc cao hon.

Gidi han trén cua ty 1€ co 1a khoang 500 hoac thap hon, mic du pham vi cua sang ché
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khong gidi han & do.

Duong kinh soi trung binh va chiéu dai sgi trung binh cta s¢i nano xenluloza
duoc cai bién anion c¢6 thé duge do nhu sau. Bing cach st dung kinh hién vi luc nguyén
tir (AFM) trong truong hop trong d6 dudng kinh thap hon 20 nm, va bang céach sir dung
kinh hién vi dién tr quét phét xa trudng (FE-SEM) trong truong hop trong d6 duong
kinh 1a 20 nm ho#c cao hon, 200 s¢i dugc chon ngau nhién dugc phan tich dé tinh gia

tri trung binh. Hon nita, ty 1€ co c6 thé dugc tinh toan bang cong thirc sau.
Ty 18 co = Chiéu dai soi trung binh/Duong kinh s¢i trung binh

Ddi véi soi nano xenluloza dugc cai bién anion, t6t hon 13 chiing c6 do trong
sudt cao khi tao thanh thé phan tan. Theo phuong phap theo sang ché, c6 thé thu dugc
soi nano xenluloza dugc cai bién anion c6 do trong sudt cao khi tao thanh thé phan tan.

Do trong sudt duge do, vi dy, bang phuong phap sau.

Thé phan tan sgi nano xenluloza c6 d¢ ddc da duge xac dinh trude duge tao ra,
trong d6 do truyén dnh sang & 660 nm (%) dugc do 1a do trong sudt, bang cach st dung
thiét bi quang phd UV-VIS UV-1800 (do Shimadzu Corporation san xuét) véi 6 hinh

chit nhét c6 chiéu dai dudng quang 12 10 mm.

Theo sang ché, vi du, t6t hon 1a thé phan tan s¢i nano xenluloza dugc céi bién
anion c6 ham lugng chét ran 14 1,0% khéi luong trong nude vi moi truong phén tan c6
dd trong subt 1a 70% hoic cao hon, tot hon nita 1a 80% hoéc cao hon, tdt hon nita 13
90% hodc cao hon. D9 trong subt cao c6 nghia la sb luogng soi khong dugc tao soi 1a
nhé va su tach sgi dugc thuc hién mot cach dong déu. Gidi han trén cua do trong sudt

13, vi du, 99%, mac di sang ché khong bi gi6i han cu thé & do.

D06 nhét cua soi nano xenluloza duge cai bién anion khong bi gi61 han cu thé,
va céc soi c6 dd nhét cao khi tao thanh thé phéan tan c6 thé dugce tao ra theo sang ché.

D6 nhét duge do, vi du, bang phuong phap sau.

Thé phén tan s¢i nano xenluloza c6 do dac da dugc x4c dinh trudce dugce tao ra,

va phit hop vé6i phuong phép duge mo ta trong JIS-Z-8803, thiét bi do do nhét loai B

(do Toki Sangyo Co., Ltd. san xut) dugc st dung dé do gié tri & 25°C, & tbc do quay
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60 vong/phit hodc 6 vong/phut sau 3 phit.

Vi duy, d6i v6i thé phan tan s¢i nano xenluloza dugc cai bién anion c6 ham Iuong
chét rén 12 1,0% khéi luong trong nude dudi dang mdoi trudng phén tan, do nhét loai B
& the d6 6 vong/phut duoc do bang phuong phép néu trén ¢b thé 12 5000 mPa-s ho#c cao
hon, hodc 7000 mPa-s hodc cao hon, hodc 10000 mPa-s hodc cao hon, hodc 15000 mPa-s
hodc cao hon, hodc 17000 mPa-s hodc cao hon, va d6 nhét loai B ¢ tdc do 60 vong/phiit
¢6 thé 12 1000 mPa-s hodc cao hon, hodc 2000 mPa-s hodc cao hon, hodc 3000 mPa-s
hodc cao hon, hodc 4000 mPa-s hodc cao hon. D9 nhét cang cao c6 nghia 1a soi it bi hu
hai trong qua trinh tach sgi. Do thiét bi phun tia tao bot ¢ ap suat xtr 1y thép hon so véi
thiét bi nghién ddng nhét ap suét sidu cao, cAn xem xét rang hu hai dbi véi s¢i trong qua
trinh tach soi dugc giam bét. Gidi han trén cia do nhét khong bi gisi han cy thé. Mt
khac, c¢6 thé mong mudn thé phéan tan c6 dd nhat thap tiry thudc vao tmg dung trong mot
s6 trudong hop. Trong trudng hop do, thé phén tan soi nano xenluloza dugc cai bién
anion c6 do nhét thép hon ¢6 thé duoc tao ra béng cach thay dbi loai nguyén lidu tho

xenluloza dugc s dung, ting s6 1an xur ly bang dong tia tao bot, v.v..

Thé phén tan soi nano xenluloza dugc cai bién anion thu dugc c6 thé dugc 1am
kho hodc tron vi cac hop chat khac tiry thude vao tng dung. Phuong phép lam khd
khong bi gidi han cu thé, va céac vi du vé chiing bao gdm lam kho phun tia, vét, lam kho
biing khong khi, 1am kho bing khong khi néng va lam kho trong chan khong. Vi du vé
thiét bi 1am khd bao gdm thiét bi 1am kho dang dng dan lién tuc, thiét bi lam kho dang
bing tai, thiét bi 1am kho dimg, thiét b 1am kho tuabin dimg, thiét bi lam kho dia nhiéu
tAng, thiét bi 1am kho thong khi, thiét bi 1am kho quay, thiét b 1am kho dang dong khi,
thiét bi 1am kho dang phun tia, thiét bi 1am khé phun tia, thiét bi 1am khd dang xi lanh,
thiét bi 1am kho dang thing phuy, thiét b lam kh bang tai truc vit, thiét bj 1am kho dang
quay vdi cac 6ng din 1am nong, thiét bi 1am kho dang van chuyén rung, thiét bi 1am kho
dang hop theo mé, thiét bi 1am kho thong khi, mot thiét bi 1am kho dang hop chan khong,
va thiét bi 1am kho dang khudy. Cac thiét bi 1am kho nay c6 thé duge st dung mot minh
hodc két hop ctia hai hodc nhidu hon hai thiét bi. Thiét bi lam kho dang tréng duoc vu

tién, do hiéu suét nang lugng cao véi nang lugng nhiét cung cap truc ti€p cho vat li€u
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duge lam khd mot cach dong déu, va thu thap ngay vat liéu da 1am khd ma khong can

stt dung nhiét khong can thiét.
Vi du thue hién sang ché
Sau day, sang ché s& dugc md ta mot cach chi tiét hon dwa vao cac vi du, mic
du sang ché khong bi gi6i han ¢ cac vi du nay.
<Vidu 1>

Bot gidy bia chua nghién dugc tay tréng c6 ngudn gde tr gd mém (dd tring:
85%) véi luong 5,00 g (kho tuyét déi) duge bd sung vao 500 mL dung dich nuéc hoa
tan 39 mg TEMPO (do Sigma Aldrich san xuét) (0,05 mmol tinh theo 1 g xenluloza kho
tuyét d6i) va 514 mg natri bromua (1,0 mmol tinh theo 1 g xenluloza kho tuyét d6i), va
duogc khudy cho dén khi bot gidy duoc phan tén ddng déu. Dung dich nudc cua natri
hypoclorit dugc bd sung vao hé théng phan tng dén ham lugng cta natri hypoclorit 1a
5,5 mmol/g, dé phan ting oxy héa dugc khoi mao & nhi¢t do phong. Pé phan tmg véi
viéc giam d9 pH ctuia hé théng trong qua trinh phén Gng, dung dich nuéc natri hydroxit
3 M duoc bd sung lién tuc dé diéu chinh d6 pH dén 10. Phan ung dugc két thiic khi natri
hypoclorit dugc tiéu thu va do pH trong hé thdng ngimg thay ddi. Hon hop sau phan
tmg duoc loc bang bd loc thuy tinh dé tach ba, va bot gidy duge rira sach bang nuéc dé
thu dugc bot giéy da duoc oxy héa (xenluloza d dugc carboxyl héa). Hiéu suét cia bot
gidy tai thoi didm nay 12 90%, thdi gian cn thiét cho phan tmg oxy héa 1a 90 phut, va
luong cia nhém carboxyl 1a 1,4 mmol/g. Nugce dugc bd sung vao hdn hop phéan tmg dé
didu chinh do dic dén 1% khoi lugng, va 1 dén 24 buéc chuyén ctia qua trinh xtt Iy tao
bot dwgc lap lai bang cach st dung thiét bi phun tia tao bot (duong kinh trong cia ong
ngay sau voi phun: 5,0 cm) & ap suét nguoc dong 12 9 MPa va ap suit xudi dong 1a
0,40 MPa dé thu duoc thé phan tan soi nano xenluloza da dugc carboxyl héa. Luu y

ring s6 budc chuyén trong xit 1y tao bot dwgc tinh toan tinh theo cong thirc sau:

(S6 bude chuyén) = (Téc do dong ciia voi phun) x (Thai gian xi 1y)/(Thé tich

mau)
Dong tia tao bot dugc tao ra trong qua trinh xir Iy ¢6 hinh dang gén giéng hinh
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nén véi dau ra cua voi phun 13 dinh. PO rong toi da clia dong tia nay 1a khoang 4,5 cm.

Muc tiéu thu nang lugng cua thiét bi phun tia tao bot trong qud trinh tich soi
xenluloza d3 dugc carboxyl héa thanh soi nano xenluloza da dugc carboxyl hda, d0 nhét
cta thé phan tan (ham lugng chét rén: 1,0% khéi luong) duge lam tir s¢i nano xenluloza
4 dugc carboxyl hoa thu duge phan tén trong nude dudi dang moi trudng phan tan, va
d6 trong sudt ciia thé phan tan dugc thé hién trong Bang 1. Phuong phép do do nhét va

do trong sudt 1a nhu sau.
<bo do nhot>

Trong cbe thay tinh, 300 g thé phén tan c6 nudc dugc tao ra dé dat duoc ham
lugng chét rén cta soi nano xenluloza dugc cai bién anion 12 1,0% khdi luong. Nhiét do
cta thé phén tan c6 nudc duge kiém soét & 25°C, va, bang cach sir dung thiét bi do do
nhdt loai B (do Toki Sangyo Co., Ltd. san xuét), dd nhét dugc do & tbc do quay 60
vong/phut hodc 6 vong/phut sau 3 phit phii hgp v6i phuong phap dugc md ta trong JIS-
7-8803.

<Po d6 trong sudt>

Sau khi diéu ché soi nano xenluloza dugc cai bién anion, thé phén tan c6 nude
¢6 ham lugng chét rén 12 1,0% khéi lugng, do truyén anh sang 660 nm (%) dugc do dudi
dang do trong subt, bing céch st dung thiét bi quang pho UV-VIS UV-1800 (do

Shimadzu Corporation san xuét) v4i 6 hinh chit nhét c6 chiéu dai quang hoc 1a 10 mm.
<Vi du 2>

Bot gidy da duge oxy hoa (xenluloza di dugc carboxyl héa) thu dugc theo cach
tuong tu nhu trong Vi du 1, ngoai trlr natri hypoclorit dugc b sung vao 6,0 mmol/g dé
khoi mao phan tmg oxy héa. Hiéu sut ciia bot gidy 1a 90%, thoi gian can thiét cho phan
g oxy hoa 12 90 phut, va luong ctia nhém carboxyl 1a 1,6 mmol/g. Nude duge bd sung
vao h&n hop phan (g dé didu chinh do dac dén 1,0% khéi luong. St dung thiét bi phun
tia tao bot (duong kinh trong cua dng dan ngay sau voi phun: 2,3 cm) c6 hinh dang 16
cta voi phun dugce diéu chinh, 24 budc chuyén cua qué trinh xtr ly tao bot dugc thuc
hién & 4p sudt nguoc dong 1a 9 MPa va ap suit xudi dong 1a 0,45 MPa dé thu duoc thé
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phan tan s¢i nano xenluloza da dwoc carboxyl hoa. Ty 1€ gitta do rong t6i da cua dong
tia va dudng kinh trong ctia 6ng dan ngay sau voi phun 1 70%. Mirc tiéu thy nang lugng,
d6 nhdt cta thé phan tan (ham lugng chét ran: 1,0% khoi lugng), va do trong sudt cua
thé phan tén, dugc do theo cach tuong ty nhu trong Vi du 1, dugc thé hién trong Bang
1.

<Vi du 3>

Bot giéy da dugc oxy héa (xenluloza di duge carboxyl hoa) thu duge theo cach
twong tu nhu trong Vi du 1, ngoai trir 500 mL dung dich nuéc hoa tan 80 mg TEMPO
(do Sigma Aldrich san xudt) (0,1 mmol tinh theo 1 g xenluloza kho tuyét d61) va 800 mg
natri bromua (1,47 mmol tinh theo 1 g xenluloza kho tuyét d61) dugc sir dung va natri
hypoclorit dugc bd sung vao 8,6 mmol/g dé khoi mao phan ing oxy héa. Hiéu suit cia
bot gidy 12 86%, thoi gian can thiét cho phan img oxy héa 1a 90 phit, va ham lugng cua
nhém carboxyl 1a 1,9 mmol/g. Nuéc duge bd sung vao hdn hop phan tng dé diéu chinh
do dac dén 1,0% khdi luong. Bing céach sir dung thiét bi phun tia tao bot dugc trang bi
vOi phun gidng nhu trong Vi du san xudt 2 (dudng kinh trong ctia dng din ngay sau voi
phun: 2,3 cm), 16 budc chuyén ctia qud trinh xr ly tao bot duoc thuc hién & ap suét
nguge dong 13 9 MPa va 4p suéit xubi dong 12 0,45 MPa dé thu dugc the phan tan soi
nano xenluloza dd duoc carboxyl héa. Ty 1€ gitta d§ rong tdi da cia dong tia va dudng
kinh trong ciia 6ng din ngay sau voi phun 1a 59%. Muc tiéu thu nang luong, do nhdt
cta thé phan tan (ham lugng chét rén: 1,0% khéi luong), va do trong subt cua thé phan

tan, dugc do theo cach twong ty nhu trong Vi du 1, duge thé hién trong Bang 1.
<Vi du 4>

Bot giéy da dugc oxy héa (xenluloza da dugc carboxyl hoa) thu dugc theo cach
tuong tu nhu trong Vi du 1, ngoai trir 20 mg TEMPO (do Sigma Aldrich san XUuét)
(0,025 mmol tinh theo 1 g xenluloza kho tuyét d61) duoc st dung va natri hypoclorit
duoc bd sung vao 2,2 mmol/g dé khoi mao phan (g oxy hoéa. Hiéu suét ctia bot gidy 1a
93%, thoi gian cin thiét cho phan timg oxy hoa 1a 60 phit, va luong cua nhém carboxyl

12 07 mmol/g. Nude duge bd sung vao hdn hop phan tmg dé diéu chinh do dic dén
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1,0% khéi lugng. Bang cach st dung thiét bi phun tia tao bot dugc trang bi voi phun
gidng nhu trong Vi du san xuét 2 (dudng kinh trong cua 6ng dan ngay sau voi phun:
2,3 cm), 70 budce chuyén ctia qua trinh xt ly tao bot duoc thuc hién & ap suét ngugc
dong 12 9 MPa va 4p suét xudi dong 1a 0,40 MPa dé thu dwoc thé phan tan soi nano
xenluloza d3 duoc carboxyl héa. Ty 1€ gitta do rong tdi da cua dong tia va duong kinh
trong ctia dng din ngay sau voi phun 12 61%. Mic tiéu thu néng lugng, do nhét cua thé
phén tan (ham luong chét rén: 1,0% khdi luong), va dd trong subt cua thé phan tan, duoc

do theo cach tuong tu nhu trong Vi du 1, dugc thé hién trong Bang 1.
<Vidu 5>

Bot gidy da duge oxy hoa (xenluloza dd duge carboxyl hoa) thu dugc theo cach
twong tu nhu trong Vi du 2. Nuéc duge bd sung vao hon hop phén tng dé didu chinh do
dic dén 1,0% khéi luong. Bing cach st dung thiét bi phun tia tao bot dugc trang bi voi
phun gidng nhu trong Vi du san xuét 2 (duong kinh trong cta 6ng dan ngay sau voi
phun: 2,3 cm), 63 budc chuyén cta qué trinh xu 1y tao bot duoc thuc hién & ap suét
ngugc dong la 9 MPa va ap sudt xuoi dong 12 0,40 MPa dé thu duoc thé phan tan soi
nano xenluloza di dugc carboxyl hoa. Ty 1€ gilta d rong tdi da cta dong tia va duong
kinh trong ctia éng din ngay sau voi phun 13 62%. Muc ti€u thy nang luong, do nhot
cta thé phan tan (ham lugng chét rdn: 1,0% khéi lugng), va do trong sudt ctia thé phan

tan, dugc do theo cach tuong tu nhu trong Vi du 1, duge thé hién trong Bang 1.
<Vi du 6>

Bot giéy da dugc oxy héa (xenluloza da dugc carboxyl hoa) thu duge theo cach
tuong tw nhu trong Vi du 2. Nudce duge bd sung vao hdn hop phéan tng dé diéu chinh do
dac dén 1,0% khéi lugng. Bing cach sir dung thiét bi phun tia tao bot dugc trang bi voi
phun gidng nhu trong Vi du san xuét 2 (duong kinh trong cua dng dan ngay sau voi
phun: 2,9 cm), 30 budce chuyén clia qua trinh xu 1y tao bot duoc thuc hién & ap suat
nguoc dong 14 9 MPa va ap suét xudi dong 12 0,04 MPa dé thu duogc thé phan tan s¢i
nano xenluloza di dugc carboxyl héa. Ty 1€ gitra d§ rdng tdi da cua dong tia va duong

kinh trong cta 6ng din ngay sau voi phun 1a 51%. Muec ti€u thu nang luong, do nhot
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cta thé phan tan (ham lugng chét rén: 1,0% khéi luong), va do trong sudt cia thé phan

tan, dugc do theo cach tuong tw nhu trong Vi du 1, duge thé hién trong Bang 1.
<Vidu 7>

Bot gidy da dugc oxy hoa (xenluloza di duge carboxyl hoa) thu duge theo cach
tuong tu nhu trong Vi du 2. Nudc duge bd sung vao hon hop phan tng dé diéu chinh do
dic dén 1,0% khéi luong. Biéng cach st dung thiét bi phun tia tao bot dugc trang bi voi
phun giéng nhu trong Vi du san xuét 2 (duong kinh trong cua dng dan ngay sau voi
phun: 2,9 cm), 30 bude chuyén cha qua trinh xt ly tao bot duoc thuc hién & ap suét
ngugc dong 1a 9 MPa va ap suét xudi dong 1a 0,27 MPa dé thu duoc thé phan tan soi
nano xenluloza di duogc carboxyl hoa. Ty 1€ gilta do rong t6i da cua dong tia va dudng
kinh trong ctia 6ng din ngay sau voi phun 13 50%. Muc tiéu thu nang lugng, d§ nhot
ciia thé phan tan (ham luong chét rén: 1,0% khéi luong), va do trong sudt ciia thé phan

tan, duoc do theo cich tuong tw nhu trong Vi du 1, dugc thé hién trong Bang 1.
<Vidu 8>

Thé phan tan s¢i nano xenluloza da dugc carboxyl hoa thu dugc theo cach tuong
tu nhu trong Vi du 6, ngoai trir ap suat nguge dong dugc dit dén 9 MPa va 4p suat xudi
dong dén 0,45 MPa, va dudng kinh trong cla 6ng din ngay sau voi phun dén 2,3 cm.
Ty 1€ gifta do rong tdi da cua dong tia va dudng kinh trong cua 6ng dan ngay sau voi
phun 12 65%. Mtic tiéu thy nang luong, do nhét cua thé phén tan (ham lwong chét rén:
1,0% khdi luong), va do trong sudt cia thé phén tan, dugc do theo cach twong tu nhu

trong Vi du 1, dugc thé hién trong Bang 1.
<Vidu 9>

Thé phén tan sgi nano xenluloza da dugc carboxyl héa thu duoc theo cach tuong
tu nhu trong Vi du san xuit 8, ngoai trir 4p suat nguoc dong dugc dat dén 9 MPa va ap
suAt xudi dong dén 0,63 MPa. Ty 16 giita do rong tdi da clia dong tia va duong kinh trong
cua éng din ngay sau voi phun 1a 66%. Mirc tiéu thu nang lwong, do nhét cia thé phan
t4n (ham luong chét rén: 1,0% khéi luong), va d¢ trong subt cta thé phan tan, duoc do

theo cach tuwong tu nhu trong Vi du 1, dugc thé hién trong Bang 1.
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<Vidu 10>

Bot gidy di dugc oxy hoa (xenluloza di duge carboxyl hoa) thu dugc theo cach
tuong tu nhu trong Vi du 1. Nudc duge bd sung vao hdn hop phan tng dé didu chinh do
dac dén 1,0% khéi lugng. Béng cach st dung thiét bi phun tia tao bot duoc trang bi voi
phun gidng nhu trong Vi du san xudt 2 (duong kinh trong cua dng dan ngay sau voi
phun: 2,3 cm), 30 budc chuyén ctia qua trinh xu 1y tao bot dugc thuc hién & ap suét
nguoc dong 1a 9 MPa va dp suét xudi dong 12 0,54 MPa dé thu duoc thé phan tan soi
nano xenluloza di dugc carboxyl hoa. Ty 1¢ gifta do rong tdi da ctia dong tia va dudng
kinh trong cta 6ng din ngay sau voi phun 1a 60%. M ti€u thy nang luong, do nhot
cta thé phén tan (ham lugng chét rén: 1,0% khéi luong), va dd trong sudt cua thé phan

tan, dugc do theo cach twong ty nhu trong Vi du 1, dugc thé hién trong Bang 1.
<Vidull>

Thiét bi nhao tron vit kép c6 tde do quay duge diéu chinh dén 100 vong/phit,
130 phan theo khéi lugng cua nude va 20 phin theo khéi lugng cua natri hydroxit hoa
tan trong 100 phan theo khéi lugng ctia nudc duge bd sung, va sau d6 bot gidy gd cing
(LBKP do Nippon Paper Industries Co., Ltd. san xuét) theo khdi lugng khod cua 100
phan theo khdi lugng khi duoc 1am kho & 100°C trong 60 phut dugce bd sung. Hon hop
nay dugc khudy va tron & 30°C trong 90 phut dé tao ra xenluloza da dugc ngdm kiém.
Trong khi khudy tiép, 230 phn theo khdi lugng cta isopropanol (IPA) va 60 phan theo
khéi lwong cuia natri monocloaxetat dugc bd sung, va sau khi khudy trong 30 phut, nhiét
d6 dugc tang 1én 70°C dé thyc hién phan Gmg carboxymetyl héa trong 90 phut. Sau khi
hoan thanh phan tmg, trung hoa, loai bo chét 16ng, 1am kho va tan bdt duge thuc hién dé
thu dwoc mudi natri ciia xenluloza dd duogc carboxymetyl hoa c6 mic do thay thé
carboxymetyl ctia 0,31 va muc do két tinh xenluloza loai I 12 67%. Nudc duge bd sung
vao hdn hgp phan tng dé diéu chinh do dac dén 1,0% khoi lugng. Béng cach st dung
thiét bi phun tia tao bot duoc trang bi voi phun gidng nhu trong Vi du san xuét 2 (duong
kinh trong ctia 6ng dan ngay sau voi phun: 2,3 cm), 40 bude chuyén ctia qu4 trinh xu ly
tao bot dugc thuc hién & ap suét ngugc dong 12 9 MPa va ap suét xubi dong 12 0,40 MPa
dé thu dugc thé phan tan s¢i nano xenluloza da dugc carboxymetyl hoa. Ty 1€ gifra do
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rong ti da chia dong tia va duong kinh trong cua 6ng dan ngay sau voi phun 1a 63%.
Mitc tiéu thu nang lugng, do nhét cua thé phan tan (ham lugng chét rin: 1,0% khoi
lugng), va do trong sudt cua thé phan tan, duge do theo cach twong tu nhu trong Vi du

1, dugc thé hién trong Bang 1.
<Vidu 12>

Trong 19,62 g nudc, 6,75 g natri dihydro phosphat dihydrat va 4,83 g dinatri
hydro phosphat dugc hoa tan dé thu dugc dung dich nuGe ctia hop chét gbc axit
phosphoric (sau day goi t4t 1a "chat phosphoryl héa"). Nude dugc bd sung vao bot gidy
bia ¢6 ngudn gdc tir gd mém chua tiy trang (NUKP, ham lugng nudc: 80%, Do nghién
theo tiéu chudn Canada (Canadian Standard Freeness - CSF) dugc do theo theo JIS
P8121: 580 ml) dé dat dugc do dic 1a 4% khéi lugng. Sau d6, sir dung thiét bi loc dia
doi, su nghién vun dugce thuc hién cho dén khi CSF bét thuong (kiéu dét van diém: 80
luéi, theo JIS P8121 ngoai trir luong bot giéy thu gom 1 0,3 g) la 200 ml va dat duoc
chiéu dai soi trung binh 12 0,66 mm. Huyén phu xenluloza thu dugc nhu vay dugc pha
lodng thanh 0,3%, va tAm bot gidy (dd day: 200 um) c6 ham lugng nuéce 1a 90% va ham
luong chat ran (khéi lugng kho tuyét dbi) 1a 3 g thu dwgc bang phuong phép lam gidy.
T4m bot gidy nay duge ngdm trong 31,2 g chét phosphoryl hoa (80 phan theo khéi lugng
duéi dang luong nguyén td phospho tinh theo 100 phan theo khéi lugng cta bot gidy
kho), va dugc 1am nong trong 1 gio bing thiét bi sdy th6i (DKM400, do Yamato
Scientific Co., Ltd. san xuat) & 105°C. Tam bot gidy dugc xit ly nhiét tiép & 150°C trong
1 gir dé dwa nhoém phosphat vao sgi xenluloza. Tiép theo, 500 ml nuge trao d6i ion dugc
bd sung vao tAm bot gidy chira soi xenluloza véi nhém phosphat dugc dua vao, va tim
bot gidy duge ria bing cach khudy va sau d6 khu nudc. Tam da duge khit nude dugce
pha logng bang 300 ml nudc trao dbi ion, va 5 ml dung dich nudc natri hydroxit 1 N
duoc bd sung timg chut mot két hop khudy dé thu duge huyén phti xenluloza ¢6 d¢ pH
tr 12 dén 13. Sau do, huyén phu xenluloza dugce khir nuée, va rua b@?mg 500 ml nudc
trao ddi ion dugc b sung. Su khit nude va rira duge 1ap lai tiép hai 1an. Mtrc muc do
thay thé nhom phosphat 1a 0,34. Nudc dugc bd sung vao hdn hgp phan ung dé diéu

chinh do dic dén 1,0% khdi luong. Bfing cach st dung thiét bi phun tia tao bot dugc
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trang bi voi phun gidng nhu trong Vi du san xuét 2 (dudng kinh trong ctia 6ng din ngay
sau vOi phun: 2,3 cm), 30 budc chuyén cua qua trinh xtr 1y tao bot dugc thue hién & ap
suAt nguoc dong 1a 9 MPa va &p sut xudi dong 1a 0,40 MPa dé thu dugc thé phéan tan
soi nano xenluloza dugc este hoa bang axit phosphoric. Ty 1€ gitta d0 rong t6i da cua
dong tia va duong kinh trong cua 6ng dan ngay sau voi phun 1a 61%. Mtc tiéu thu néng
lugng, do nhét cta thé phan tan (ham lugng chét rén: 1,0% khoi luong), va dd trong
sudt cuathé phan tan, dugc do theo cach twong tu nhu trong Vidu 1, duoc thé hién trong

Bang 1.
<Vi du so sénh 1>

Nudc duge bd sung vao hdn hgp phan ung (xenluloza da dugc carboxyl hoa)
thu duoc theo cach twong ty nhu trong Vi du 1 dé diéu chinh d(f).déc dén 1,0% khoi
lugng. Hon hop duge dua vao 1 dén 3 budc chuyén cta qua trinh xu ly bang thiét bi
nghin ddng nhét 4p suét siéu cao (20°C, 150 Mpa) dé thu dwoc thé phan tan soi nano

xenluloza di dugc carboxyl hoa.

Muc tiéu thu dién coa thiét bi nghién dong nhét 4p suét sidu cao trong qua trinh
tach sgi xenluloza da duge carboxyl hda thanh soi nano xenluloza d4 dugc carboxyl hoa
duoc thé hién trong Bang 1. Hon nita, dd nhét va do trong sudt cua soi nano xenluloza
da duoc carboxyl héa thé phan tan c6 nu6e (ham luong chét ran: 1,0% khoi lugng),

dugc do theo cach tuwong tu nhu trong Vi du 1, dugc thé hién trong Bang 1.
<Vi du so sanh 2>

Viéc xit Iy duoc thue hién theo cach tuong tu nhu trong Vidu 1, ngoai trur thiét
bi phun tia tao bot c6 duong kinh trong cua dng ngay sau voi phun 12 3,0 cm dugc sir
dung. Mic du dong tia tao bot ¢6 hinh dang gan nhu hinh nén véi dau ra cua voi phun
1a dinh, phan cubi (mot phan khac v6i voi phun) tiép xuc v6i dng. Do dong tia dugc bom
trong cung diéu kién nhu trong Vi du 1, do rong t6i da ctia dong tia trong Vi du so sanh
2 dugc cho 14 4,5 cm nhu trong Vi du 1. Trong Vi du so sénh 2, sy an mon xay ra tai

bng co thé do anh huéng cta dong tia tao bot, dé su tach sgi khong thé thuc hién duoc.
<Vi du so séanh 3>
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Viéce xtt ly duge thuc hién theo cach tuong tu nhu trong Vidu 1, ngoai trix thiét
bi phun tia tao bot c6 duong kinh trong cta dng ngay sau voi phun 1a 30 cm dugc sir
dung. Dong tia tao bot dugc tao ra trong qué trinh xtt ly 6 hinh dang gan nhu hinh nén
véi dau ra ctia voi phun 1a dinh nhu trong Vi du 1, va dg rong t6i da cta dong tia 1a

khoang 4,5 cm.

Theo céach tuong tu nhu trong Vi du 1, mirc tiéu thu nang lugng cua thiét bi
phun tia tao bot trong qua trinh tach soi xenluloza da dugc carboxyl hoa thanh soi nano
xenluloza d3 dugc carboxyl héa, dd nhét cia soi nano xenluloza da dugc carboxyl hoa
thé phén tan c¢6 nuéc (ham lugng chét rin: 1,0% khéi luong) va do trong subt cua thé

phén tan dugc thé hién trong Bang 1.
<Vi du so sanh 4>

Nudc duge bd sung vao hon hgp phan tng (xenluloza dd duge carboxyl hoa)
thu duoc theo cach tuwong tu nhu trong Vi du 4 a8 didu chinh 40 dic dén 1,0% khdi
luong. Hon hop duge dua vao 5 budce chuyén ctia qua trinh xir 1y bang thiét bi nghién
ddng nhét ap suét siéu cao (20°C, 150 Mpa) dé thu duoc thé phén tan soi nano xenluloza
da duogc carboxyl hoa. Muc tiéu thu dién cia thiét bi nghién ddng nhét 4p sut siéu cao
trong qué trinh tach sgi xenluloza da dugc carboxyl héa thanh sgi nano xenluloza da
dugc carboxyl hda dugc thé hién trong Bang 1. Hon nita, 40 nhét va do trong subt cua
soi nano xenluloza da dugc carboxyl hoa thé phan tan c¢6 nudc (ham lugng chét ran:
1,0% khéi luong), duge do theo cach twong tu nhu trong Vi du 1, duoc thé hién trong

Bang 1.
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[Bang 1]
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Tur két qua duge thé hién trong Bang 1, ¢6 thé thdy duogc ring bang phuong
phép str dung thiét bi phun tia tao bot trong san xuét soi nano xenluloza da dugc carboxyl
héa trong cac Vidu 1 dén 3, va 5 dén 10, soi nano xenluloza di duogc carboxyl hda c6
do trong subt cao c6 thé dugc tao ra voi mire tiéu thu nang lugng thép hon so véi phuong
phap sir dung thiét bi nghién ddng nhét ap suét siéu cao trong Vi du so sanh 1. Ngoai ra,
c6 thé thiy dugc ring bang phuong phép st dung thiét bi phun tia tao bot trong san Xuét
soi nano xenluloza dd dugc carboxyl héa trong Vi du 4, soi nano xenluloza da dugc
carboxyl hoa c6 do trong subt cao c6 thé dugce tao ra véi mire tiéu thu nang luong thép
hon so vGi phuong phéap st dung thiét bi nghién ddng nhét &p suét siéu cao trong Vi du
so sanh 4. Ngoai ra, d6i v6i trong trudng hop cua xenluloza da dugc carboxymetyl hoa
soi nano cua Vi du 11 va s¢i nano xenluloza dugc este hoa bang axit phosphoric cia Vi
du 12, bang céch sit dung thiét bi phun tia tao bot, soi nano xenluloza c6 do trong subt

cao ¢6 thé dugc tao ra v6i muc tiéu thu nang lugng thép hon.

Trong Vi du so sanh 2 véi viéc sit dung thiét bi phun tia tao bot c6 dudng kinh
trong nho cta dng ngay sau voi phun, sw an mon xay ra, @& xur 1y tach soi khong thé
dugc thuc hién. Ngoai ra, trong Vi du so sanh 3 voi viéc st dung thiét bi phun tia tao
bot ¢6 duong kinh trong 16n hon cua 6ng ngay sau voi phun so v6i do rong t6i da cia
dong tia, (d0 rong t6i da ctia dong tia: 15% duong kinh trong ciia dng ngay sau voi phun),
su tach soi rét khé dé tiép tuc, nén né kho lam tang d¢ trong sudt ngay ca véi s6 budc
chuyén tang trong qua trinh xir ly tich s¢i. Do s¢i nano xenluloza da dugc carboxyl hoa
1anén dang gel v6i dd nhét cuc cao, nguoi ta cho rang trong Vi du so sanh 3 v6i duong
kinh 6ng quéa 16n ngay sau voi phun so v6i do rong cia dong tia tao bot, tién trinh tach

soi bi tri hodn do soi bi giit lai trong bng.

Ngoai ra, c6 thé thiy dugc rang theo phuong phap trong cdc Vidu 1 va 4, c6
thé thu dugc thé phén tAn sgi nano c6 do nhét cao va do trong subt cao twong duong véi
d6 nhét cao va do trong subt 1an lugt trong Vi du so sanh 1 va 4 véi viée su dung thiét
bi nghién ddng nhit ap suét sidu cao. Ngudi ta cho rang trong qua trinh xir 1y tach sgi
bang thiét bi nghién ddng nhét 4p sut siéu cao trong Vi du so sanh 1 va 4, dé dang xay

ra viéc cét soi dé rit ngén chiéu dai cua soi, dé 1am giam d¢ nhot.
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YEU CAU BAO HO
1. Phuong phéap san xuét sgi nano xenluloza dugc céi bién anion, bao gdm cac budc:
budc 1 cung cép xenluloza dugc cai bién anion, va

budc 2 tach soi xenluloza dugc cai bién anion bang cach st dung thiét bi phun

tia tao bot dé tao ra sgi nano xenluloza dugc cdi bien anion,

trong do thiét bi phun tia tao bot truyén luc tac dong dén xenluloza dugc cai
bién anion khi bong béng cua sy tao bot bi xep, bong béng ctia sy tao bot dugc tao ra

boi dong tia ciia chét 1ong dwgc phun qua voi phun hodc 16 phun,

ap suét ngugc dong cta dong tia ciia chét 16ng dugc phun qua voi phun hodc 16

phun 12 0,01 MPa hodc cao hon va 30,00 MPa hoic thé'lp hon,
£§ 18 ctia 4p suét xudi dong/ap sult ngugc dong 1a tir 0,001 dén 0,500, va

do rong t81 da ctia dong tia tao bot duoc tao ra béi dong tia cua chét long dugc
phun qua voi phun hodc 18 phun ctia thiét bi phun tia tao bot ¢6 chidu dai bang 50% hogc
cao hon va 130% hoic thdp hon dudng kinh trong cla 6ng ngay sau voi phun hodc 16

phun.

2. Phuong phép theo diém 1, trong d6 do rong tdi da cua dong tia tao bot duoc tao ra
béi dong tia cua chét 1ong duge phun qua voi phun hodc 18 phun cua thiét bi phun tia
tao bot c6 chidu dai bing 70% hodc cao hon va 130% hodc thap hon dudng kinh trong

ciia 6ng ngay sau voi phun hodc 10 phun.

3. Phwong phap theo diém 1 hogc 2, trong d6 xenluloza dugc cai bién anion 13 xenluloza
¢6 cac nhom carboxyl.

4. Phwong phép theo diém 3, trong d6 lugng nhém carboxyl trong xenluloza dugc cai
bién anion 13 tr 0,4 mmol/g dén 3,0 mmol/g tinh theo khéi lugng kho tuyét dbi cua
xenluloza dugc cai bién anion.

5. Phuong phap theo diém 1 hogc 2, trong d6 xenluloza dugc cai bién anion 12 xenluloza

c6 cac nhém carboxymetyl.
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6. Phuong phap theo diém 5, trong d6 muc do thay thé carboxymetyl cua xenluloza dugc

cai bién anion 12 0,01 hodc cao hon va thip hon 0,40.
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