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(57) Sang ché dé cap dén phuong phap thu hdi dau thé dé thu hoi dau tho tur

via chita hydrocacbon duéi dét, trong d6 phwong phap nay bao gém:

budc (a): bude bom ép ludn phién hodc ddng thoi dung dich keo trong
nudc, nudc va cacbon dioxit vao trong via chira dau dudi dat;

trong d6 dung dich keo trong nudc bao gdm céac hat silic oxit c6 dudng
kinh hat trung binh nim trong khoang tir 1 dén 100nm nhu dugc do bing
phuong phap tan xa anh sang dong hoc va cé cac bé mit it nhit mot phﬁn duoc
bao bing hop chét silan ¢ nhom c6 thé thuy phan, trong d6 nhom c6 thé thuy
phan duwgc chon tir nhém bao gébm nhém alkoxy, nhém axyloxy va nhém
halogen, cac hat silic oxit dong vai tro 1a thé phan tan va dugc phéan tan trong
dung mbi trong nude ¢6 do pH nam trong khoang tir 16n hon hoic bang 1,0 dén
nho hon hoic bang 6,0 dong vai trd 1a moi trudng phéin tén; va

bude (b): bude thu hdi diu duge dua 18n bé mat tir giéng san xuét dau

duoc khoan vao via chtta dau dudi dat, sau budc bom ép.

FIG 18

CAC KET QUA THAY THE DAU THO BANG BOT CO; LOAI GPS,
COz, VA BOT COz LOAI APTES, KHI SU DUNG CAT KET
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Linh vwc k§ thuit dwoc dé cap

[0001] Sang ché dé& cip dén dung dich keo trong nudc dugc st dung trong
phuong phép lam tran ngap bot CO, 1a mot trong sd cac phuong phép lam tran
ngdp ting cudong thu hdi diu (dudi day dugc goi 1a “EOR” (enhanced oil
recovery)) dé thu hdi diu thé bing cach bom ép CO, vao trong via chtra dau
ciia mo6 dau trén bd hodc ngoai khoi.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

[0002] Qu4 trinh thu hdi (khai thac) diu thé tir via chtra dau dugc thuc hién
trong ba giai doan; nghia 13, thu hdi bac mot, bac hai, va bac ba (hoic EOR
(tang cudong thu hdi diu)), trong d6 cdc phuong phap thu hdi khac nhau duoc
st dung trong tung giai doan.

Phuong phap thu hdi bic mot bao gdm san xuét khong han ché, st dung
ap luc va trong luong ban dau trong via chtra dau, va ngoai ra 1a luc nang nhan
tao, stt dung k§ thuat khai thac ddu nhan tao nhu bom. Ty 1é thu hdi du tho
trong giai doan thu hdi bac mot, bang cach phdi hop cac phwong phap nay dugc
cho 12 ti da chi khoang 20%. Phuwong phép thu hdi bac hai bao gdbm quaé trinh
lam tran ngdp nudc hodc duy tri 4p sudt via chira, trong d6 nuéc hodc khi tu
nhién dugc bom ép dé duy tri 4p sudt via ch@a va dé ting san luong dau sau
khi san lugng giam trong giai doan thu hdi bac mot. Ngay ca véi viée phdi hop
qua trinh thu hdi bac mdt va bac hai, ty 1é thu hdi dau thé dugc uée tinh bing
khoadng 40%, va phén 16n dau thd con lai trong via chua dau duéi mat dat. Do
d6, phuong phap thu hdi bac ba; nghia 13, phuong phap ting cuong thu héi dau
(lam tran ngap EOR), d3 duoc phat trién dé thu hdi dau tho hiéu suat cao hon,
va dé thu hdi nhidu diu thé hon tir cac via chia dau trong d6 dau thé cé da

dugc thu hodi tir cac khe ho d& thu hoi.
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[0003] Cong nghé EOR bao gdm lam tran ngip nhiét, lam tran ngdp khi, lam
tran ngdp vi sinh vat, va lam tran ngap héa hoc. Trong sb ching, 1am tran ngap
khi (con dugc goi la “lam tran ngdp khi co thé tron 14n”) tao ra trang thdi c6
thé tron 13n (trang thai hdn hop trong didu kién &p suét siéu t6i han) gitta khi
bom ép (chat luu) va diu, dé bing cach d6 cai thién ty 1& thu hoi dau thd con
lai trong cac vi 18 rdng cuia da chta. Trong qué trinh lam tran ngép khi, ching
han, khi hydrocacbon, cacbon dioxit (CO2), khi nito, hodc khi thai dét chay
dugc tao ra trong qua trinh sdn xuét dau dugc st dung cho viéc bom ép, va do
d6 khi dugc khai thac tir via chtra dau c6 thé dugc st dung lai nguyén trang,
va CO; trong khi thai phat ra tu, ching han, cdc nha mdy loc diu ho#c cac nha
may dién c6 thé dugc thu hdi va st dung. Do d6, phuong phap lam tran ngap
khi gop phan st dung hiéu qua tai nguyén cé san trong khi gia tang ty 1¢ thu
hdi diu tho. Ngoai ra, phuong phdp lam tran ngdp khi da nhan dugc sy chuy
nhu mot k¥ thudt co thé gop phan lam giam lugng khi nha kinh dugc thai ra,
nghia 1a, bién phap chdng lai sw néng 1én toan cau.

Trong qué trinh 1am tran ngap khi, khi bom ép c6 xu hudng khuéch tan
theo cac khe hé 16n hon trong via chira ddu va it ¢6 kha ning di vao cac khe
hé nhé hon, do tinh linh dong cao ctia khi bom ép. Do d6, qué trinh bom ¢ép
nuge luan phién khi (water alternating gas, WAG), trong d6 khi va nudc dugc
bom €p luan phién, cling da dugc 4p dung dé 1am giam tinh linh dong cao cua
khi bom €p.

[0004] Viéc lam tran ngdp bot CO2, dugc du dinh dé cai thién hiéu suét thu hdi
nho kiém soat tinh linh dong, ‘dﬁ dugc d& xuat 1am cong nghé cua thé hé tiép
theo ciia phuong phép lam tran ngép khi CO2 dd néu 6 trén. Trong phuong phap
lam tran ngdp nay, d nhdt cua chét luu bom ép dugc ting 1én bang cach tao ra

bot CO2, va dd nhdt tuong dbi cia diu tho (nghia 13, chét luu can duogc thay
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thé) dugc lam cho twong dbi thip hon, dé bang cach d6 cai thién ty 1¢ linh dong
va dé cai thién hiéu suét thu hdi diu thd con lai trong céc vi 16 rdng cla da
chira.

Chéng han, vé viéc lam tran ngdp bot CO2, tai liéu phi sang ché 1 boc
16 k§ thuét sit dung cac hat nano silic oxit cai bién boi silan c¢6 san trén thi
trudng, va tai li€u phi sang ché 2 boc 16 ky thuat st dung céac hat nano silic
oxit ma ¢6 cdc bé mit duge ghép voéi phéi tir. Tai lidu sang ché 1 boc 16 bot dé
tang cudong thu hdi dau, bot nay chtra ché phém tao bot chira cac hat nano silic
oxit dugc cai bién bé mit va chét tao bot (vi du, khi nito). Tai liéu sang ché 2
boc 10 phuong phap dé thu hdi diu tho bang cach st dung nhil tuong dugce lam
4n dinh b%lng cac hat nano ludng phén chra cac hat nano silic oxit va céc hat
nano kim loai.
Tai liéu trich dan
Tai liéu sang ché
[0005] Tai liéu sang ché 1: JP 2005-526887 A

Tai liéu sang ché 2: WO 2015/116332
Tai lidu phi sang ché
[0006] Tai li¢u phi sang ché 1: A. U. Rongmo (University of Bergen) et al.,
"Performance of Silica Nanoparticles in COz-Foam for EOR and CCUS at

Tough Reservoir Conditions", Society of Petroleum Engineers (2018) SPE-

191318-MS, Society of Petroleum Engineers

Tai liéu phi sang ché 2: Shehab Alzobaidi (University of Texas at
Austin) et al., "Carbon Dioxide-in-Brine Foams at High Temperatures and
Extreme Salinities Stabilized with Silica Nanoparticles", Energy & Fuels 2017

31 10680-10690
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Ban chit ky thuat cia sing ché

Cac van d& duoc giai quyét boi sang ché

[0007] Trong qué trinh thu hdi diu thd, chét luu (nhu bot) dugc bom ép vio
trong cac via chura dau dudi dat hoic dudi bién thuong dugc tao ra sau vai
thang trdi qua sau khi bom ép. Do d6, d& nay sinh nhu cau dbi v6i chét luu ma
thé hién hiéu qua thu hdi diu thd ting cuong va 6n dinh trong vai chuc ngay
dén vai thang ngay ca trong cac didu kién khic nghiét bt thudng, nhu tiép xtc
v41 nhiét do cao 100°C hodc & do, ap sut cao trén 100atm (10132,5kPa), va
nude bién hoac nude mudi chtta cac ion natri, cac ion canxi, cac ion clo, v.v.,
& cac ndng do cao.

Mic du cac k§ thuat khac nhau st dung, chéng han, cac hat nano silic

oxit da dugc bdc 106 trong phuong phap lam tran ngap bot CO: dé tang cuong
thu hoi dau (EOR) nhu d3a m6 ta ¢ trén, khong c6 bao cédo nao ve, chéng han,
tinh dn dinh ctia bot CO2, dic biét & ap sudt va nhiét dd cao, hoic cac dung
dich keo chira cac hat nano silic oxit.
[0008] Sang ché dé cap dén dung dich keo trong nudc dugc st dung trong
phuong phap lam tran ngép bot CO; trong sb cac phuong phap lam tran ngép
EOR dé thu hdi diu thd bang cach bom ép vao trong via chira diu ciia mé dau
trén bd hodc ngoai khoi. Cu thé, dbi tuong cua sdng ché 1a d& xuit dung dich
keo trong nudc dugc st dung dé ting tinh 6n dinh cta bot trong khoang thoi
gian dai, & cac nhiét do va ap suét cao, va trong nudc mudi, va dé cai thién ty
1& thu hdi dau thé.

Mot muc dich khac cia sang ché 1a dé xuit phuong phép thu hoi dau
tho bang cach st dung dung dich keo trong nudc dd néu ¢ trén, va phwong phap
san xuat dung dich keo trong nudec.

Céch thuc giai quyét cac vin dé
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[0009] Cac tac giad sang ché d3 thuc hién céc nghién cru su rong dé giai
quyét cac vAn @& di néu & trén, va két qua 1a di phét hién ra rang dung dich
keo trong nudc trong d6 cac hat silic oxit (déng vai tro la thé phan tan) co
duong kinh hat trung binh nim trong khoang tir 1 dén 100nm va cac bé mit it
nh4t mot phan duge bao bang hop chét silan c6 nhém c6 thé thuy phan duoc
phéan tan trong dung modi trong nude c6 do pH ndm trong khoang tir 16n hon
hodc bing 1,0 dén nhd hon hodc bang 6,0 déng vai trd 12 mdi truong phéan tan
c6 thé tang tinh dn dinh cta bot trong khoang thoi gian dai, & cac nhiét 4o va
4p suét cao, va trong nudc mudi, din dén cai thién ty 1€ thu héi diu thd. Sang
ché di dugc hoan thanh dua trén phat hién nay.

[0010] Do do, khia canh thu nhéit cia sang ché 1a dung dich keo trong nuéc dé
ting tinh 6n dinh cta bot hodc nhil twong trong hén hop chtra cacbon dioxit,
nudc, va du trong qua trinh lam tran ngép bot CO: cla phuong phap ting
cudng thu hdi dau (EOR), trong d6 dung dich keo trong nuéc nay bao gdm:

cac hat silic oxit c6 duong kinh hat trung binh nim trong khoang tur 1
dén 100nm nhu dugc do biang phuwong phap tan xa anh sang dong hoc va co cac
bé mit it nhat mot phﬁn duoc bao bang hop chét silan ¢6 nhom c6 thé thuy
phan, cac hat silic oxit nay dong vai tro la thé phan tdn va dugc phan tén trong
dung méi trong nudc c6 do pH nam trong khoang tr 16n hon hodc bang 1,0 dén
nhoé hon hoic bang 6,0 dong vai trd 1a mdi truong phan tan.

Khia canh tht hai cia sang ché 1a dung dich keo trong nuéc theo khia
canh thir nhat, trong d6 hop chit silan ¢6 nhém c6 thé thiy phan 1a hop chat
silan ¢6 nhém epoxy hodc nhém hitu co dugc san xuit bang cach thuy phén
nhém epoxy.

Khia canh tha ba cia sang ché 1a dung dich keo trong nuéc theo khia

canh tht hai, trong d6 nhém epoxy 1a nhém glyxidyl, nhém xyclohexylepoxy,
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hodc su két hgp cua cdc nhom nay.

Khia canh tha tu cia sang ché 1a dung dich keo trong nudc theo khia
canh th& nhit, trong dé hop chit silan ¢6 nhém c6 thé thuy phan 1a hop chit
silan ¢6 nhém amino.

Khia canh th ndm cua sang ché 12 dung dich keo trong nuéc theo khia
canh bat ky trong s cac khia canh tir the nhét dén thir tu, trong d6 hop chat
silan ¢6 nhém c6 thé thily phan con chua hop chét silan th& hai ¢6 nhom c6 thé

thay phan.

Khia canh tht séu cta sang ché 1a dung dich keo trong nudc theo khia
canh tht ndm, trong d6 hop chét silan tht hai ¢6 nhom c6 thé thiy phan 1 hop
chét silan ¢6 nhom hitu co chta nhém Ci-40 alkyl, nhom Ce.40 vOng thom, hodc
su két hop ciia cdc nhom nay.

Khia canh th by cua sang ché 1a dung dich keo trong nudc theo khia
canh bat ky trong sd cac khia canh tur thir nhét dén thu sau, trong do ty 18 khéi
luong cua hop chét silan véi cac hat silic oxit nim trong khoang tir 0,01 dén
2.00:1,00 trong céc hat silic oxit cé cac bé mit it nhit dugc bao mot phan.

Khia canh th tam cua sang ché 1a dung dich keo trong nudc theo khia
canh bat k¥ trong sd cac khia canh t thir nhét dén thi bay, trong d6 dung dich
keo trong nude khong cé didm ding dién ¢ do pH nhé hon hodc bing 6.

Khia canh th@ chin cua sang ché 1a dung dich keo trong nudc theo khia
canh bat ky trong sb cac khia canh tir thir nhét dén tht tdm, trong d6 khi dung
dich keo trong nuéc trai qua thit nghiém bao quin & 80°C trong 30 ngay trong
moi trudng chia natri clorua, canxi clorua, va magie clorua dudi dang cac
thanh phan chinh va cé tdng nong do mudi ndm trong khoang tr 10000 dén
230000ppm sao cho ndng do silic oxit bang 1,0% khdi luong, thi mic chénh

léch gifta duong kinh hat trung binh khi dugc do bang phuong phép tan xa anh
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sang dong hoc sau khi thtt nghiém va duong kinh hat trung binh trugc khi thir
nghiém nhoé hon hodc bang 200nm trong dung dich keo trong nuéec.

Khia canh tht mudi cia sang ché 12 dung dich keo trong nuéc theo khia
canh bat ky trong sb cac khia canh tlr thu nhét dén tht chin, trong d6 dung dich
keo trong nudc c6 d¢ pH nam trong khoang tir 16n hon hodc bang 1,0 dén nho
hon hodc bing 6,0 khi phii cac hat silic oxit bang hop chét silan c¢6 nhom c6
thé thuy phéan trong moi truong nude, va khi dung dich keo trong nudc duge
bao quan ¢ do pH nam trong khoang tir 16n hon hodc bang 1,0 dén nhé hon
hodc bing 6,0 trai qua tht nghiém bao quan ¢ d6 pH nam trong khoang tr 16n
hon ho#c bing 5,0 d¢én nhé hon hodc bang 8,0 & 80°C trong 30 ngay trong moi
trudng chta natri clorua, canxi clorua, va magie clorua dudi dang cac thanh
phan chinh va cé tdng ndng dd mudi nim trong khoang tx 10000 dén
230000ppm sao cho ndng d6 silic oxit bang 1,0% khéi luong, thi mirc chénh
léch gitta dudng kinh hat trung binh khi dugc do bang phuong phap tan xa anh
sang dong hoc sau khi thtt nghiém va duodng kinh hat trung binh trudc khi thu
nghiém nhé hon hodc bang 200nm trong dung dich keo trong nudc.

Khia canh tht muoi mQt cua sang ché 1a dung dich keo trong nuéc theo
khia canh bat ky trong sb cac khia canh tur thtr nhit dén th&t muoi, trong d6 bot
hodc nhil twong on dinh & nhiét dd nim trong khoang tir 30 dén 120°C va ap
sudt ndm trong khoang tir 70 dén 400atm (7092,75 dén 40530kPa).

Khia canh tht mudi hai ciia séng ché 1a phuong phap thu hdi dau thd
dé thu hoi dau tho tir via chia hydrocacbon dudi dat, trong d6 phuong phép
nay bao gdm:

bude (a): buéc bom ép dung dich keo trong nudc theo khia canh bat ky
trong s6 cac khia canh tu thir nhit dén tht mudi mot, nudc va cacbon dioxit

mdi chit luan phién hodc dong thoi vao trong via chita dau dudi dat; va
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bude (b): budc ma diu dwoc thu hdi dwa 1én bé mat tir giéng san xuat
dau dugc khoan vao via chtra dAu dudi dat.

Khia canh th@ mudi ba ciia sang ché 1a phuong phéap thu hdi dau thd
theo khia canh tht mudi hai, trong d6 bude (a) 1a bude bom ép dung dich keo
trong nudc va nude, va cacbon dioxit ludn phién vao via chira diu duai dit.

Khia canh th mudi bdn cla sidng ché 12 phuwong phap thu hoi dau tho
theo khia canh th@ mudi hai hodc thit mudi ba, trong dé qua trinh bom €p trong
budc (a) dwoc thue hién & nhiét do nim trong khoang tir 30 dén 120°C va ap
suit ndm trong khoang tir 70 dén 400atm (7092,75 dén 40530kPa).

Khia canh tht mu¢i lam cua sang ché 1a phuong phap thu hoi dau thod
theo khia canh bat ky trong s cac khia canh tr thtr muoi hai dén tht mudi bén,
trong do via chira dau dudi dit chua cat két.

Khia canh th&r muoi sdu cua sang ché 1a phuong phap thu hoi dau thd
theo khia canh bét ky trong sd cac khia canh tir tht mudi hai dén thtt muoi bdn,
trong do6 via chira diu dudi dit chia cac da cacbonat.

Khia canh tht mudi bay cua sang ché 1a phuong phap san xuat dung
dich keo trong nudc theo khia canh bat ky trong sb cac khia canh tu thu nhét
dén tht mudi mot, dung dich keo trong nudc nay chira, lam thé phén tan, céac
hat silic oxit ¢6 céac bé mat it nhit mot phﬁn dugc bao bing hop chét silan c6
nhém c6 thé thiy phan, trong d6 phuong phap san xuat nay bao gdm budc tron
dung dich keo trong nudc cua silic oxit dang keo khdng cai bién véi hop chét
silan ¢6 nhom c6 thé thily phan sao cho ty 18 khéi lugng cua hop chit silan v6i
cac hat silic oxit dugc chira trong dung dich keo trong nudce nim trong khoang
tr 0,01 dén 2:1,00, va xit 1y hdn hop & do pH nim trong khoang tir 16n hon
hodc bang 1 dén nhé hon hodc bang 6 trong tir 0,1 gid dén 20 gio.

Khia canh tht mudi tdm cua sang ché 1a phuong phap san xuét theo
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khia canh thir mudi bay, trong d6 budc tron dung dich keo trong nudce cia silic
oxit dang keo khong cai bién v6i hop chit silan c6 nhém c6 thé thily phan va
xtt 1§ hén hop duoc thyc hién & nhiét do nim trong khoang tir 50 dén 100°C.
Hiéu qua c6 loi cta sang ché

[0011] Dung dich keo trong nudc cua sang ché c6 thé tao ra va duy tri 6n dinh
bot CO, min trong khoang thdi gian dai ¢ cac nhiét do cao (30 dén 120°C), cac
4p sult cao (70 dén 400atm (7092,75 dén 40530kPa)), va cac ndng do mudi

khéc nhau (10000 dén 230000ppm).

Su hinh thanh cua bot CO, thé hién tinh on dinh lau dai vuogt troi va
tinh bén mudi lam ting do nhét cua chit luu (bot CO2) can dugc bom ép vao
trong via chira ddu duéi d4t. Do d6, c6 thé hy vong ring chat luu thim vao
trong cac 16 rong cta da chua (ké ca cac 15 rdng cho dén nay van kho tham
nhép), bang cach d6 cai thién hiéu qua thu hdi diu thé trong da va cho phép
thu hdi dau thd & ty 1& cao hon.

Mb ta vén tit cac hinh vé

[0012] Fig.1 thé hién cac két qua cia phép do céc thé zeta cua cidc dung dich
keo trong nudc (cac dung dich keo silic oxit trong nudc da duge xu ly bé mit
béng hop chét silan) duogc didu ché trong cac vi du 1 va 2 & cac gia tri 4o pH
khac nhau nam trong khoang tir do pH 16n hon hodc bang 2 dén dd pH nhé hon
hodc bang 10.

Fig.2 thé hién su thay ddi vé duong kinh hat trung binh khi dugc do
bang phuong phép tan xa anh sang dong hoc (duong kinh hat trung binh DLS
(dynamic light scattering): nm) trong qua trinh tht nghiém tinh 4n dinh chéng
lai nuée mudi (béo quan & 80°C, ndng dd mudi thip: 35000ppm) cla cac dung
dich keo trong nudc cta vi du 1 va vi du so sanh 1.

Fig.3 thé hién su thay d6i vé duong kinh hat trung binh khi dugc do
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bang phuong phap tan xa anh sang dong hoc (dudng kinh hat trung binh DLS:
nm) trong qua trinh tht nghiém tinh 4n dinh chéng lai nude mudi (bdo quan &
80°C, ndng do mudi trung binh: 175000ppm) ciia cac dung dich keo trong nude
cua vi du 1 va vi du so sanh 1.

Fig.4 thé hién sy thay déi vé dudng kinh hat trung binh khi dugc do
bing phuong phip tan xa 4nh sang dong hoc (duong kinh hat trung binh DLS:
nm) trong qua trinh thi nghiém tinh 4n dinh chéng lai nudc mudi (bdo quan &
80°C, ndng do mudi cao: 229000ppm) cua cac dung dich keo trong nude cua
vi du 1 va vi du so sanh 1.

Fig.5 thé hién cAu tric cua thiét bi duoc sir dung trong thit nghiém kha
nang tao bot.

Fig.6 thé hién cac két qua cuia thit nghiém kha ning tao bot cua cac dung
dich keo trong nuéc ctia cac vi du 1 va 2 va vi du so sanh 1.

Fig.7 thé hién céc két qua cua thir nghiém kha ndng tao bot cua cac dung
dich keo trong nuéc cta cac vi du 3 va 4 va vi du so sanh 1.

Fig.8 12 hinh anh thé hién céc két qua cta thir nghiém tinh on dinh lau
dai ctia bot hodc nhii twong 30 phut, mdt ngay, ba ngay, va bay ngay sau khi
két thuc khudy tron trong th nghiém kha nang tao bot cua cac dung dich keo
trong nudc ctia cac vidu 1 va 2.

Fig.9 1a hinh anh kinh hién vi quang hoc cta nhii tuong nude trong dau
(water in oil, W/O) dugc tao ra ¢ ap sudt 100atm (10132,5kPa) béng céch bb
sung thudc nhudm tan trong nudc vao miu nudc mubi (ndng dd mudi:
229000ppm) chita dung dich keo trong nuéc cua vi du 1 (ndng dd silic oxit:
1,0% khéi lugng).

Fig.10 la hinh anh kinh hién vi quang hoc cua nhil twong dau trong nuédc

(oil in water, O/W) dugc tao ra ¢ ap sudt 100atm (10132,5kPa) béng cach bd
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| sung thuéc nhudém tan trong nudc vao mau nudc mudi (ndng d6 mudi:
229000ppm) chtta dung dich keo trong nudc cia vi du 1 (ndng dd silic oxit:
1,0% khdi luong).

Fig.11 1a hinh &nh kinh hién vi quang hoc cta bot dugc tao ra & ap suét
300atm (30397,5kPa) bang cach bd sung thuéc nhudm tan trong nudc vio maiu
nudc mudi (ndng dd mubi: 229000ppm) chua dung dich keo trong nudce cua vi
du 1 (ndng do silic oxit: 1,0% khdi lugng).

Fig.12 1a hinh vé& phac hoa cia nhil tuong W/O dugc tao ra ¢ ap suét
100atm (10132,5kPa) bang cach bd sung thudc nhudm tan trong nudc vao mau
nuéc mudi (ndng d6 mudi: 229000ppm) chira dung dich keo trong nude cla vi
dul (néng do silic oxit: 1,0% khdi luong).

Fig.13 12 hinh vé& phéc hoa cia nhil trong O/W dugc tao ra ¢ ap suét
100atm (10132,5kPa) bang cach bd sung thubc nhudm tan trong nuwde vao mau
nude mubdi (ndng dd mubi: 229000ppm) chira dung dich keo trong nu¢c cua vi
dul (nf‘mg do silic oxit: 1,0% khéi lugng).

Fig.14 1a hinh v& phac hoa cla bot dugc tao ra & ap sudt 300atm
(30397,5kPa) bing cach b sung thudc nhudém tan trong nudc vao mau nudc
mudi (ndng dd mubi: 229000ppm) chira dung dich keo trong nude clia vi dul
(ndng do silic oxit: 1,0% khdi lugng).

Fig.15 12 hinh anh thé hién vé bé ngoai ciia (a) cat két (Berea Sandstone
(BSS)) va (b) cac da cacbonat (Indiana 200md (IN 200md)) dugc su dung aé
danh gia qué trinh thu hdi dAu tho, va cac két qua quan sat profin bé mit cla
cac 10i nay (céac anh kinh hién vi dién tir quét (d06 phong dai: 500)).

Fig.16 thé hién méi quan hé gitra do thAm khi va do x0p cla mau da
cacbonat.

Fig.17 thé hién cach bé tri duong éng va thiét bi cta thiét bi thu nghiém
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dong mau 16i dugc st dung dé danh gia qua trinh thu hoi dau tho.

Fig.18 thé hién lugng (%) cua diu thd (truc tung) dugc thu hoi tir cac
16 réng ctia mau 15i cét két (BSS) so v6i lugng bom ép (truc hoanh) cila chit
luu (nuéc mudi chira dung dich keo trong nude cua vi du 1 hodc 2 (ndng dd
silic oxit: 1,0% khdi luong), cacbon dioxit) khi tdng thé tich 13 rdng trong dé
cta mau 18i duoc léy la 1,0.

Fig.19 thé hién lugng (%) cia diu thd (truc tung) dugc thu hoi tir cac
16 rdng cia miu 16i da cacbonat (IN 200md) so véi lwgng bom €p (truc hoanh)
ctia chét luu (nudc mudi chtra dung dich keo trong nudc (ndng dd silic oxit:
1,0% khdi lwong), cacbon dioxit) khi tdng thé tich 1 rdng trong da cia mau
161 duoc 14y 1a 1,0.

Fig.20 12 hinh anh cua miu dugc didu ché bang céch sit dung dung dich
keo trong nudc cua vi du 1 (ndng d6 mubi trung binh: 175000ppm, ndng do
silic oxit: 1,0% khéi luong) (pH=6,3) (Fig.20(a)), va mAu duoc diéu ché bing
cach st dung dung dich keo trong nudc cia vi du so sénh 1 (ndng dd mudi
trung binh: 175000ppm, ndng do silic oxit: 1,0% khéi luong) (pH=7,2)
(Fig.20(b)), trong d6 hinh dnh nay thé hién cac trang thai cua cac mau sau khi
dugc bao quan ¢ 80°C trong bay ngay.

Fig.21 thé hién cdu trac cua thiét bi dugce st dung trong thir nghiém dé
x4c dinh sy c6 mat cua sy tic nghén 18 rong bén trong 13i.

Fig.22 thé hién muc chénh léch 4p sudt bom ép (truc tung trai) va luong
(cc) cua nude mudi (chta dung dich keo trong nudc) (truc tung phai) duge thu
hdi tr cac 16 réng cia mau 18i cat két (BSS) so v6i lugng bom ép (truc hoanh)
ctia chit luu (miu nuéc mubi dugc bao quan (ndng do mudi trung binh) chia
dung dich keo trong nudc (néng do silic oxit: 1,0% khdi luong), cacbon dioxit)

khi tong thé tich 16 rdng trong da cua mAu 161 duoc 14y 1a 1,0 trong thtt nghiém
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dé x4ac dinh su c6 mit cia sy tic nghén 16 réng bén trong 13i bing cach sir dung
dung dich keo trong nuéc cta vi du 1.

Fig.23 12 hinh anh thé hién sy hinh thanh bot trong chét luu thu hoi
duoc trong thtr nghiém dé xac dinh su c¢6 mit ciia su tic nghén 10 rdng bén
trong 16i bang cach st dung dung dich keo trong nudc cia vi du 1

Fig.24 thé hién ap sudt bom ép chit lvu (truc tung) so v&i thoi gian bom
ép (truc hoanh) trong trudng hop bom €ép lién tuc chét Ivu (miu nuée mudi
dugc bao quan (ndng dod mudi trung binh) chira dung dich keo trong nuéc (ndng
6 silic oxit: 1,0% khéi lugng), cacbon dioxit) khi téng thé tich 16 rdng trong
d4 cia mau 161 cat két (BSS) duge 14y 12 1,0 trong thir nghiém dé xdc dinh su
c6 mit cla su tic nghén 18 rdng bén trong 13i bang cach st dung dung dich keo
trong nudc cia vi du 2.

Fig.25 thé hién mtrc chénh 1éch ap suit bom ép (truc tung trai) va lugng
(cc) cua nudce mudi (chwa dung dich keo trong nudc) (truc tung phai) dugc thu
hdi tir cac 16 réng ctia mau 18i cat két (BSS) so v6i lugng bom ép (truc hoanh)
ctia chit luu (miu nuéce mudi dugc bao quan (ndng dd mudi trung binh) chtra
dung dich keo trong nué6c¢ (ndng do silic oxit: 1,0% khdi lugng), cacbon dioxit)
khi téng thé tich 15 rdng trong da cua mau 161 dugc 14y 1a 1,0 trong tht nghiém
dé x4c dinh sw c6 mit cla sy tic nghén 15 rong bén trong 15i bang cach sir dung
dung dich keo trong nudc cla vi du so sanh 1.

Fig.26 thé hién 4p sudt bom ép chat luu (truc tung) so v6i thoi gian bom
ép (truc hoanh) trong trudng hop bom ép lién tuc trong thu nghiém dé xac dinh
su c6 mit cia su tic nghén 1 rdng bén trong 15i bang cach st dung dung dich
keo trong nudc cia vi du so sanh 1.

Fig.27 12 hinh anh cua dudng dng cla thiét bi dugc st dung trong thi

nghiém dé xac dinh sy c6 mit cua su tac nghén 16 rong bén trong 16i bang cach
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st dung dung dich keo trong nuéc cta vi duy so sanh 1, trong d6 hinh anh thé
hién trang thai cia duong 6ng sau khi thr nghiém (sy hinh thanh cta thanh
phén silic oxit gelatin hoa).

Mo ta chi tiét sang ché

[0013] Séng ché d& cap dén dung dich keo trong nudc dé tang tinh 6n dinh cta
bot hodc nhil trong trong chat luwu trong qué trinh lam tran ngap bot CO: cla
phuong phéap tang cuong thu hdi ddu (EOR). Dung dich keo trong nudc cua
sang ché c6 thé gop phin hinh thanh va lam 6n dinh bot hodc nhil tuong nho
su tiép xuc cua dung dich keo trong nuéc véi nuée (bao gdm nuéc mudi, nuéc
bién, v.v.) va cacbon dioxit, va nho su tiép xtic cua ching véi dau thd.

Thuit ngit “bot” nhu dugc sir dung & day dung dé chi “bot” gdm nhiéu
bong bong, trong d6 mdi bong bong c6 duong kinh khoang tir vai um dén vai
tram pm.

Trong truong hop cua nhi tuong, mdi giot nho thuong c¢6 duong kinh
khoang tir 0,1um dén vai trim pm.

[0014] Dung dich keo trong nudc

No6i chung, dung dich keo trong nudc 12 hé phan tin dang keo chtra dung
moi trong nude doéng vai tro 1a mdi truong phéan tan va cac hat keo dong vai tro
1a thé phan tan. Dic biét, sang ché d& cap dén dung dich keo trong nudc trong
d6 moi trudng phan tan 1a moi trudng nude (nude) c6 do pH axit, va thé phan
tan 1a cac hat silic oxit trai qua qué trinh xur ly bé mat bang nhém chtrc cu thé.
Cu thé, sang ché dé cap dén dung dich keo trong nugc trong doé thé phan tan la
cac hat silic oxit c6 cac bé& mit it nhat mot phan dugce bao bang hop chét silan
c6 nhém c6 thé thuy phan (dudi day cé thé don gian dugc goi 1a “hop chat
silan”) (dudi day céc hat silic oxit co thé dugce coi 1a “céc hat silic oxit trai qua

qué trinh xu ly bé& mit bang hop chat silan” hodc “céc hat silic oxit duge xir ly
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bé mit”), va mdi trudng phén tan 1a dung méi trong nudce c6 do pH nim trong
khoang tir 16n hon hodc bing 1,0 dén nho hon hodc bang 6,0.

Cum tir “cac hat silic oxit c6 céac bé mit it nhat mot phén duogc bao béng

hop chat silan c6 nhém 6 thé thuy phan” nhu dugc su dung ¢ diy dung dé chi
trang thai tai do hop chét silan ¢6 nhém c6 thé thiy phan dugc gin két véi it
nhAt mot phin clia cac bé mit cla cac hat silic oxit”; cu thé bao gdm trang thai
tai d6 hop chét silan bao phu toan bd cac bé mit cua céac hat silic oxit, trang
thai tai do hop chét silan bao phii mot phén cia cac bé mit cua cac hat silic
oxit, va trang thai tai d6 hop chét silan duogc gén két véi cac bé mat cua céac
hat silic oxit.
[0015] Céc hat silic oxit (cac hat silic oxit duge xur 1y bé mit) dugc chira trong
dung dich keo trong nudc cua sang ché c6 thé dugce danh gia vé dudng kinh hat
trung binh cta ching (dudng kinh hat trung binh DLS) va trang thai phan tan
bang phuong phap tan xa anh sang dong hoc.

Puong kinh hat trung binh DLS tuong Gng v6i gid tri trung binh cia
cac duong kinh cac hat thu cp (cac duong kinh cia cac hat phan tdn). Cho
ring dudong kinh hat trung binh DLS cua céc hat phan tdn hoan toan bang
khoang hai 1an duong kinh hat so cip trung binh (nghia 13, duong kinh di¢n
tich bé mat riéng nhu dugce do bang phwong phap hép thu khi nito (phuong
phap BET) hodc phuong phap Sears, tuong Gng voi gia tri trung binh cua céc
duong kinh hat so cip). Do d6, viéc do duong kinh hat trung binh DLS ¢6 thé
x4c dinh liéu cac hat keo (céac hat silic oxit dugc xur 1y bé& mat trong sang ché)
duoc chira trong dung dich keo trong nudc ¢ trang thai phén tan hay ¢ trang
thai két tu. Cu thé, c6 thé dugc x4c dinh rang dudng kinh hat trung binh DLS
16n hon cho biét trang thai két tu cua cac hat keo dugc chtra trong dung dich

keo trong nudec.
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Theo séng ché, cac hat silic oxit dwgc xir 1y bé mit dugc chwra trong

dung dich keo trong nudc co thé c6 dudng kinh hat trung binh (duong kinh hat
DLS) nim trong khoang tir 1 dén 100nm, hoic 1 dén 50nm, hoic 3 dén 30nm,
' hodc 5 ¢én 15nm. Céc hat co duodng kinh hat trung binh DLS 1én hon 1nm do
khong két tu trong dung dich keo trong nudc va van 6n dinh trong d6, trong
khi d6 cac hat c¢6 dudng kinh hat trung binh DLS nho6 hon 100nm cho phép
dung dich keo dé dang thAm vao trong cic 16 rdng cua cat két hoic cac da
cacbonat ¢6 mat trong via chta & moé diu duéi dat, din dén ty 1& thu hoi diu
tho dugc cai thién.
[0016] Trong cac hat silic oxit dugc xu ly bé mit dugc chira trong dung dich
keo trong nudc, ty 1€ khdi lugng cua hop chét silan véi cac hat silic oxit, chéng
han, nam trong khoang tr 0,01 dén 2,00:1,00, ho#c 0,30 dén 2,00:1,00, hoic
0,33 dén 2,00:1,00, hodc 0,33 dén 1,00:1,00.

Khi lugng cta hop chét silan 16n hon hodc biang 0,01 phan khéi luong
(t6t hon 12 16n hon hodc bang 0,30 phan khéi luong) twong rng vai 1,00 phan
khéi lugng cta cac hat silic oxit dugc chtra trong dung dich keo trong nudc,
dung dich keo trong nudc co thé dwoc mong dgi 1a ¢6 tinh bén mubi tét. Tuy
nhién, khi lugng cta hgp chéit silan dugc didu chinh dén 16n hon hodc béng
2,00 phén khéi lugng, khong thé thu dugc tdc dung twong xung voi su gia ting
luong nhu vay.

[0017] Trong dung dich keo trong nu¢c dd néu & trén, ndng d6 ctia cac hat silic
oxit dugc xu ly bé mit (n?)ng do ham lugng chét rin) co thé, chéng han, nim
trong khoang tir 1 dén 40% khdi lugng.

[0018] T4t hon 13, dung dich keo trong nuéc cia sang ché khong c6 diém dang
dién & dd pH nhdé hon hoac béng 0, chéng han, khoang d6 pH 16n hon hodc

bang 1 dén nhé hon hoic bang 6. Trong trudng hgp nhu vay, dung dich keo
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trong nudc co thé dugc mong dogi 1a khong két tu ma van 6n dinh.
[0019] N6i chung, ndng d6 mubi cia nuéc bidn khoang tir 30000ppm dén
40000ppm, ndng do mubdi cia cdc md dau va khi & Nhat Ban khoang tir
10000ppm dén 50000ppm, va ndng d6 mudi cia nudc via ngoai khoi (ching
han, & mo6 diu da cacbonat Abu Dhabi) bang khoang 160000ppm, v.v. Dya vao
viéc bom ép dung dich keo trong nudc cua sang ché vao trong via chita dau &
mé dau trén bo hoic ngoai khoi, mong mudn 1 dung dich keo trong nudc thé
hién tinh bén mubi cao trong moi trudng co ndng dod mudi khoang tir 10000ppm
(twong tng voi 1,0% khéi luvong) dén trén 200000ppm; cu thé, mong mubn
ring cac hat silic oxit dwgc chta trong dung dich keo trong nude khong két tu
hodc tao gel va van & trang thai phén tan trong moi truong da néu & trén.
Theo sang ché, tinh bén mudi (tinh dn dinh trong nude mudi) cua dung
dich keo trong nudc co thé duoc danh gia bang thit nghiém tinh bén mubi trong
d6 dung dich keo trong nudc dugce bao quan ¢ do pH nim trong khoang tr 16n
hon hodc bang 5,0 ¢én nho hon hodc bang 8,0 va 80°C trong 30 ngay trong moi
trudong chtra natri clorua, canxi clorua, va magie clorua duéi dang cac thanh
phan chinh va c6 tdng ndng dd mubi nim trong khoang tur 10000 dén
230000ppm sao cho ndng do silic oxit bang 1,0% khbi lugng. Khi sy thay dbi
v& duong kinh hat trung binh cua dung dich keo trong nu¢c nhu duge do bang
phuong phap tén xa anh sang dong hoc 1a nhé trude va sau th nghiém nay, cac
hat silic oxit dwgc chtra trong dung dich keo trong nude co thé duoc danh gia
dé duy tri duoc trang thdi phan tan cia chung. Tuy nhién, khi dung dich keo
trong nudc thé hién tinh bén mudi kém, duong kinh hat trung binh DLS tré nén
rat 16n sau thi nghiém tinh bén mudi, diéu ndy phan 4nh trang thai két tu cua
cac hat silic oxit dugc chura trong dung dich keo.

Theo sang ché, dung dich keo trong nugc co thé dugc xéac dinh 1a c6
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tinh bén mudi tét khi duong kinh hat trung binh dugc do bang phwong phép tan
xa anh sang dong hoc sau thu nghiém tinh bén mudi di néu & trén khéac voi
duong kinh hat trung binh truge khi thir nghiém béi gid tri nhd hon hodc bang
200nm. Dic biét, khi muc chénh 1éch duong kinh hat trung binh DLS gitra
trudc va sau thir nghiém nho hon hodc bang 200nm (vi dy, nho6 hon hodc bang
160nm), dung dich keo trong nuéc co thé dugc xac dinh 1a ¢6 tinh bén mudi
rAt t6t ma khong lam thay ddi (két tu hodc gel héa) dung dich keo silic oxit.
[0020] Cac hat silic oxit dugc chira trong dung dich keo trong nu6c cua sang
ché c6 thé duy tri dugc dang bot hodc nhil tuong dn dinh véi su c6 mit cla
nuée, du, va cacbon dioxit & nhiét do nim trong khoang tu 30 dén 120°C va
ap suit nam trong khoang tr 70 dén 400atm (7092,75 dén 40530kPa). Thuat
ngit “6n dinh” nhu dugc st dung ¢ day dung dé chi trudng hop tai do bot hodc
nhil trong khong phan ri hodc phan tach. Cac tac gia sang ché x4c nhan ring
khi bot hodc nhil twong dugc tao ra trong vai gio trong cac diéu kién tinh, bot
hoic nhii tuong nay duy tri mot cach 6n dinh dang ctia né trong vai ngay.
Cacbon dioxit tré thanh siéu téi han trong cac diéu kién 31,1°C va cao
hon hodc bang 72,8atm (7376,46kPa). Theo séng ché, dau trong cac 15 rdng
cua da duogc thé chd bﬁng nudce (chira cac hat silic oxit), dau, va cacbon dioxit
& dang bot hodc nhil twong. Trong truong hop nay, cacbon dioxit ¢o thé & trang
thai si€u td1 han déng nhét hodc ¢ trang thai pha khi hodc long.
[0021] Dung dich keo trong nu6c da néu ¢ trén dugc didu ché bing cach tron
hop chét silan ¢6 nhém c6 thé thay phan bang dung dich keo silic oxit trong
nude (khong cai bién), va sau d6 xt ly nhiét hdn hgp nay nhu duge md ta dudi
day. Dung dich keo silic oxit trong nuéc va hop chét silan c6 nhém c6 thé thiy
phan, ma tao ra dung dich keo trong nudc, s&€ dugc mo ta chi tiét dudi day.

[0022] Dung dich keo silic oxit trong nugc
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Dung dich keo silic oxit trong nuéc (dung dich keo silic oxit khong cai
bién), tao ra dung dich keo trong nudc cua sang ché, 1a dung dich keo silic oxit
trong nudc chira silic oxit dang keo lam thé phan tan, va c6 thé duoc san xuat
bang phuong phap bAt ky da biét biang cach st dung thuy tinh long (dung dich
natri silicat trong nuéc) lam nguyén liéu tho.

Duodng kinh hat trung binh ctia dung dich keo silic oxit trong nudc cho
biét duong kinh hat trung binh cta cac hat silic oxit dang keo dong vai tro 1a
thé phan tan. Trir khi dugc x4c dinh theo cach khac, duong kinh hat trung binh
dung d& chi dudng kinh dién tich bé mit riéng nhu duge do bing phuong phap
hép thu khi nito (phuong phap BET) hodc duong kinh hat nhu dugc do bing

phuong phéap Sears.

Duong kinh dién tich bé mit riéng (dudng kinh hat trung binh (duong
kinh dién tich bé mat riéng) D (nm)) nhu dugc do bang phuong phap hip thu
khi nito (phuong phap BET) dugc dua ra trong céng thuc sau day: D (nm) =
2720/S trong d6 S 1a dién tich bé mit riéng (m?/g) nhu dugc do bang phuong
phap hép thu khi nito.

Duong kinh hat nhu dugc do bang phwong phap Sears twong ung vé6i
duong kinh hat trung binh dugc do theo tai li¢u: G. W. Sears, Anal. Chem 28
(12), p. 1981, 1956 (Rapid Method for Determination of Colloidal Silica
particle Diameter). Cu thé, duong kinh hat twong tng véi duong kinh twong
duong (duong kinh dién tich bé mit riéng) dugc tinh tir dién tich bé mit riéng
cua silic oxit dang keo dugc xéac dinh tir lugng dung dich NaOH 0,1N can thiét
dé chuédn @0, tir do pH 16n hon hodc béng 4 dén d6 pH nho hon hoac béng 9,
silic oxit dang keo twong duong v6i 1,5g SiOa.

Theo sang ché, dudng kinh hat trung binh ctia dung dich keo silic oxit

trong nudc (cac hat silic oxit dang keo) nhu duge do bang phuong phéap hép
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thu khi nito (phuong phap BET) hodc phuwong phéap Sears co thé, chang han,
nim trong khoang tur 1 dén 100nm, hoic tir 1 dén 50nm, hoic tur 3 dén 30nm,
hodc nim trong khoang tir 5 dén 15nm.

[00273]7 Durng dich kéo silic oxit trong nudc dad néu & trén co thé 1a san pham c6
san trén thi truong. Dung dich keo silic oxit trong nude c6 ndng do silic oxit
nam trong khoang tir 5 dén 50% khéi lugng néi chung 14 c6 sén trén thi trudong.
San phdm nhu vay dugc vu tién vi nd d& c6 san.

Dung dich keo silic oxit trong nudc cd thé 1a dung dich keo silic oxit
trong nugce co tinh kiém hoac dung dich keo silic oxit trong nuéc c6 tinh axit.
Tuy nhién, dung dich keo silic oxit trong nuéc ¢ tinh axit c6 do pH nam trong
khoang tur 16n hon hodc bang 1,0 dén nhod hon hodc bang 6,0 tot hon 1a duge
st dung, vi dung dich keo silic oxit trong nu6c nhu vay cho phép san xuét dung
dich keo trong nudc thé hién tinh bén mubi vuot troi (khong két tu).

Céc vi du cua dung dich keo silic oxit trong nuéc c6 tinh axit c6 san
trén thi trudng bao gdm Snowtex (nhan hiéu da dang ky) ST-OXS, ST-OS, va
ST-O (sin c6 tir Nissan Chemical Corporation).

Dung dich keo silic oxit trong nuéc dugc st dung cho dung dich keo
trong nudc coO thé co6 ndng do silic oxit (Si02), ching han, nim trong khoang
ter 1 dén 40% khéi luong.

[0024] Hop chét silan

Hop chét silan dugc st dung dé xtr Iy bé mit ctia dung dich keo silic
oxit trong nudc da néu & trén 1a hop chét silan c6 nhom c6 thé thiiy phan. Céc
vi du cta nhom c6 thé thiay phan bao gdm nhom alkoxy, nhém axyloxy, va

nhom halogen.

Dic biét, nhom c6 thé thiy phan t6t hon 12 nhém alkoxy nhu nhom

metoxy hodc nhom etoxy. Ching han, hop chét silan ¢6 nhom metoxy dung lam
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nhém c6 thé thuy phéan t6t hon 1a dugce st dung.

[0025] Hop chét silan c6 nhom c6 thé thuy phan dd néu & trén co thé 1a hop
chét silan c6, bén canh nhom c6 thé thiy phan, nhém epoxy hodc nhém hitu co
dugc san xuit bang cach thiy phan nhém epoxy. Nhom epoxy ¢ thé 1a nhom
glyxidyl, nhom xyclohexylepoxy, hodc su két hop ciia cac nhém nay. Nhu duoc
md ta dudi day, hop chat silan ¢6 nhom c6 thé thuy phan dd néu & trén co thé
12 hop chat silan c6, bén canh nhom c6 thé thiy phan, vong oxetan thay vi
nhom epoxy.

Céac vi du cda hop chét silan ¢6 nhém epoxy (va nhém c6 thé thuy
phan) bao gdm 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan, 3-
glyxidoxypropyltrietoxysilan, 3-glyxidoxypropylmetyldimetoxysilan, 3-
glyxidoxypropylmetyldietoxysilan, 3-(3,4-
epoxyxyclohexyl)propyltrimetoxysilan, 3-(3,4-
epoxyxyclohexyl)propyltrietoxysilan, 2-(3,4-
epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan, 2-(3,4-
epoxyxyclohexyl)etyltrietoxysilan, 1-(3,4-
epoxyxyclohexyl)metyltrimetoxysilan, va 1-(3,4-
epoxyxyclohexyl)metyltrietoxysilan. Cac hop chit silan nay c6 thé dugc st
dung mot minh hodc & dang phéi hop cua hai hodc nhiéu loai.

Nhu d3 mo ta & trén, hop chét silan c6 nhoém epoxy c6 thé dugc thay
thé bang hop chét silan c6 vong oxetan. Cac vi du cua hop chét silan c6 vong
oxetan bao gdm [(3-etyl-3-oxetanyl)metoxy]propyltrimetoxysilan va [(3-etyl-
3-oxetanyl)metoxy]propyltrietoxysilan.

[0026] Hop chét silan c6 nhém c6 thé thuy phan da néu & trén c6 thé 1a hop

chét silan ¢6 nhém amino bén canh nhém c6 thé thity phan.

Céc vi du cta hop chat silan ¢c6 nhom amino (va nhém c6 thé thuy
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phén) bao gdm N-2-(aminoetyl)-3-aminopropylmetyldimetoxysilan, N-2-
(aminoetyl)-3-aminopropyltrimetoxysilan, 3-aminopropyltriclosilan, 3-
aminopropyltrimetoxysilan, 3-aminopropyltrietoxysilan, 3-
aminopropylmetyldimetoxysilan, 3-aminopropylmetyldietoxysilan, 3-
trietoxysilyl-N-(1,3-dimetyl-butyliden)propylamin, N-phenyl-3-
aminopropyltrimetoxysilan, va N-phenyl-3-aminopropyltrietoxysilan. Cac
hop chét silan nay c6 thé dugce st dung mot minh hodc & dang phéi hop cua
hai hoac nhiéu loai.

[0027] Theo sang ché, hop chét silan dugc st dung dé xu ly bé mat cta dung
dich keo silic oxit trong nudc da néu & trén co thé con chira hop chét silan tht
hai ¢c6 nhém c6 thé thuy phan bén canh hop chét silan ¢6 nhoém c6 thé thuy
phan d3 néu & trén (nghia la, hop chét silan c6 nhom epoxy hodc nhéom hitu co
duoc san xuét bang cach thiy phan nhom epoxy, hodc hop chét silan c6 nhém
amino).

Hop chit silan tht hai c6 nhém c6 thé thiy phan c6 thé 1a hop chat silan
¢6 nhom hitu co chira nhom Ci.40 alkyl, nhom Ce.40 vOng thom, hodc su két hop
cﬁa cac nhom nay.

Céc vi du cua silan ¢6 nhém c¢6 thé thuy phan di néu & trén va cd
nhém Ci.40 alkyl bao gdm céc alkoxysilan, nhu metyltrimetoxysilan,
metyltrietoxysilan, dimetyldimetoxysilan, dimetyldietoxysilan,
trimetylmetoxysilan, etyltrimetoxysilan, etyltrietoxysilan, n-
propyltrimetoxysilan, n-propyltrietoxysilan, isobutyltrimetoxysilan,
isobutyltrietoxysilan, n-hexyltrimetoxysilan, n-hexyltrietoxysilan,
xyclohexylmetyldimetoxysilan, n-octyltrietoxysilan, va n-
dexyltrimetoxysilan. Cac hop chét silan nay c6 thé dugc sir dung mdt minh

hodc & dang phéi hgp cua hai hodc nhiéu loai.
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Cac vi du cua silan ¢6 nhoém c6 thé thiy phan da néu & trén va c6 nhom
Cé-.40 vong thom bao gdm phenyltrimetoxysilan, phenyltrietoxysilan,
diphenyldimetoxysilan, va diphenyldietoxysilan.

Viéc st dung hop chét silan th hai c6 cdc nhém c¢é thd thuy phén phdi
hop c6 thé duoc mong doi dé cai thién hon nita tac dung lam 6n dinh bot hoac
nhil tvong trong chét 1éng trong qué trinh lam tran ngap bot COx.

Hop chéat silan tht hai c6 nhém co thé thuy phén tét hon 1a dugc su
dung phdi hop dic biét véi hop chit silan c6 nhom c6 thé thily phan chira nhém
amino.

Theo sang ché, cac bé mit ctia cac hat silic oxit duge xut 1y (duoc cai
bién) béng cach st dung, lam chét co ban, hop chét silan c6 nhém c6 thé thuy
phan va ¢6 nhom epoxy hodc nhom hitu co dugce san xuét bang cach thiy phan
nhém epoxy hodc hop chét silan ¢6 nhém amino (hop chét silan tht nhét), va
bang cach st dung, néu muédn, hop chét silan c6 nhém c6 thé thuy phan va c6
nhém hitu co chta nhém Ci.40 alkyl, nhom Ce.40 vOng thom, hodc su két hop
clia cac nhém nay (hop chat silan thu hai). Ty 1& mol cla hop chét silan tht
nhét v6i hop chit silan tht hai trong toan bd hop chét silan c6 thé ndm trong
khoang tr 1,00:0 dén 3,00 hogc 1,00:0 dén 1,00.

[0028] Dic biét, hop chét silan duge sit dung dé xur ly bé mit cia dung dich
keo silic oxit trong nuéc da néu & trén cd thé 1a, chéng han, 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan, 3-glyxidoxypropyltrietoxysilan, phéi hop cla
3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan véi 2-(3,4-
epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan, hodc phéi hop cua 3-
aminopropyltrietoxysilan vdi phenyltrimetoxysilan.

[0029] Hop chét silan da néu & trén c6 thé 1a san phdm c6 sin trén thi truong.

Cac vi du ctia san pham c6 san trén thi trudng bao gom cac san pham co tén
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thuong mai KBM-403 (3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan), KBE-403 (3-
glyxidoxypropyltrietoxysilan), KBM-303 (2-(3,4-
epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan), KBE-903 (3-aminopropyltrietoxysilan),
va KBM-103 (phenyltrimetoxysilan), san c¢6 tr Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.
[0030] Sang ché lién quan dén viéc str dung cac hat silan c6 céc bé mit dugc
gén két véi silan ¢6 nhom chirc hiru co, dugce didu ché bang cach xir Iy (phu)
cac bé mat cua céc hat silic oxit dugc chira trong dung dich keo silic oxit trong
nuge bing silan c¢6 nhoém co thé thay phan. Theo sidng ché, mot yéu td quan
trong trong tinh bén mudi 12 phdi hop ctia dd pH cua dung dich keo silic oxit
trong nudc lam nguyén liéu tho va nhoém cé thé thuy phan da néu & trén. Khi
dung dich keo silic oxit trong nudc c6 tinh axit duge sir dung lam nguyén liéu
thd, nhom c6 thé thiy phan cla silan d& néu ¢ trén c6 thé 1a nhom metoxy hodc
nhom etoxy, mdi nhém trong s ching déu mang lai cac tac dung t6t.

Khi dung dich keo silic oxit trong nuwéc c6 tinh kiém duoc st dung lam
nguyén liéu tho, su gel hoa ¢o thé xay ra trong qua trinh san xuét cioa dung
dich keo trong nuéc néu nhém cé thé thuy phén cla silan d@ néu ¢ trén la nhom
metoxy, hodc tinh dn dinh nuéc mubi bi giam néu nhom c6 thé thiy phan 1a
nhom etoxy. Khi dung dich keo silic oxit trong nuéc ¢6 tinh kiém dugc st dung
va dugc bao bang silan c6 nhom etoxy dudi dang nhoém ¢ thé thay phan, tinh
én dinh nudec mubi bi gidam ngay ca khi dd pH sau d6 dugc lam cho c6 tinh axit.
[0031] Phuong phap xt 1y bé mit (phuong phap san xuat dung dich keo trong
nudgce)

Céac hat silic oxit trai qua qua trinh xtr ly bé mit bing hop chét silan ¢6
thé duoc didu ché bang cach bd sung hop chit silan c6 nhém c6 thé thay phan
da néu & trén vao dung dich keo silic oxit trong nwdc da néu ¢ trén (t6t hon 13,

dung dich keo silic oxit trong nuéc c6 tinh axit ¢6 do pH nam trong khoang tir
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16n hon hoic bing 1,0 d&&n nhé hon hodc bing 6,0), va sau ¢6 xu 1y nhiét hon
hop nay ¢, ching han, nhiét do nim trong khoang tr 50 dén 100°C trong mot
gio dén 20 gio. Trong trudng hop nay, hop chét silan ¢6 nhom c6 thé thiy phan
 ¢6 thé dugce bd sung vao dung dich keo silic oxit trong nuéc sao cho ty 1¢ khéi
luong cua hop chét silan véi cac hat silic oxit (ham luong chét ran silic oxit)
trong dung dich keo silic oxit trong nuéc 12 nhu sau: ching han, ty 1& khoi
lugng cua hgp chit silan véi cac hat silic oxit ndm trong khoang tir 0,01 dén
2,00:1,00, hodc 0,30 dén 2,00:1,00, hodc 0,33 dén 2,00:1,00, hodc 0,33 dén
1,00:1,00.

Khi nhiét ¢6 xr 1y nhiét thép hon 50°C, mic d0 thuy phan mot phén
ciia nhom c6 thé thay phan giam xubng, va do d6 hiéu qua xu ly bé mat giam
xuéng, trong khi d6 khi nhiét do xtr ly nhiét cao hon 100°C, silicagel kho dugc
tao ra, day l1a diéu khong mong mubn.

Khi thoi gian xir Iy nhiét nho hon mot gio, phan tng thuy phén cua hop
chét silan c6 nhom cé thé thay phan dién ra khong du. Trong lic do6, ngay ca
khi thoi gian xir Iy nhiét dai hon 20 gio, phan ng thuy phan cia hop chat silan
tré nén gan nhu bio hoa, va do do thoi gian gia nhiét khong can dai hon. Cum
tir “cac hat silic oxit dugce bao béng hop chéit silan” bao gém truong hop tai do
cac nhom c6 thé thuy phan dugc thily phan hoan toan, va cdc hat silic oxit dugc
bao bing céc lién két siloxan, va truong hop tai d6 mot sb nhom co thé thiy
phéan con lai khong phan tng va cdc nhom co6 thé thuy phan khac bi thiy phén,
va cac hat silic oxit ¢6 céac lién két siloxan.

Luong xu ly bé mit (phu) bang hop chit silan c6 nhém cé thé thiy
phén; nghia la, s lugng phéan tt hop chit silan duoc gén két véi bé mat hat
silic tét hon 13, chéng han, nam trong khoang tr 0,01 dén 5 hoic 1 dén 5 mdi

nm? ctia bé mat hat silic.
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Dung dich keo trong nuéc tao ra chira, lam thé phén tan, céac hat silic
oxit trdi qua qué trinh xu ly bé& mit bang hop chét silan tuong trng véi dung
dich keo trong nuéc dugc phan tan trong dung moi trong nude c6 d6 pH nim
m’tfbﬁg khoang tur 16n hon hodc b%mg 1,0 dén nhé hon hoic béng 6,0; nghia la,
dung dich keo trong nudc dugc bao quan ¢ do pH nim trong khoang tr 16n hon
hoic bang 1,0 dén nho hon hoic bing 6,0.

[0032] Céc hat silic oxit dugc xi Iy bé mit ¢6 thé duge diéu ché bang cach su
dung dung dich keo silic oxit trong nu¢c c6 tinh kiém (d6 pH cao hon hodc
bang 8), va bd sung hop chét silan ¢6 nhém ¢6 thé thuy phan vao dung dich
keo silic oxit trong nudc theo cung mot cach nhw dd mo ta ¢ trén. Tuy nhién,
dung dich keo trong nudc chira cic hat silic oxit dugc xu ly bé mat duogc phéan
tan trong modi truong nudc dugc didu ché bang cach s dung dung dich keo
silic oxit trong nudc c6 tinh kiém lam nguyén liéu tho can dén su chua vy, vi
duong kinh hat trung binh khi dugc do biang phuong phép tan xa anh sang dong
hoc ting dang ké sau th nghiém tinh bén mudi dugc md ta & trén; nghia la,
cac hat silic oxit co thé két tu va tr& nén kém 6n dinh hon. Khi cac hat silic
oxit dugc xu ly bé mit duoc didu ché trong cac diéu kién kiém, dung dich keo
trong nudc trong d6 cac hat dugc phan tan duge xéc nhén la thé hién kha ning
tao bot kém trong hé hdn hop gém nude, cacbon dioxit, va chét thay thé dau
tho (hydrocacbon (decan)). Do d6, dung dich keo trong nuéc nay c6 thé c6 hiéu

quéa kém trong qua trinh thu hdi diu tho bing bot cacbon dioxit.

Khi dung dich keo silic oxit trong nudc (dung dich keo trong nudc)
chtra céac hat silic oxit duge xtr ly bé mat dugce didu ché trong cac diéu kién
kiém dugc 1am cho ¢ tinh axit béng, chéng han, axit clohydric (vi du, d¢ pH
nam trong khoang tir 16n hon hodc bang 1,0 d¢én nho hon hodc bang 6,0) dé

bang cach d6 tao ra dung dich keo silic oxit trong nudc c6 tinh axit (dung dich
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keo trong nuéc), duong kinh hat trung binh khi duge do bang phuong phap tdn
xa 4anh sdng dong hoc ting sau thir nghiém tinh bén mubi da néu & trén, va cac
hat silic oxit két tu va thé hién tinh 6n dinh giam. Dung dich keo silic oxit
trong nudc cd tinh axit nay cling thé hién kha nang tao bot kém trong hé hdn
hop gdm nude, cacbon dioxit, va chat thay thé diu thd (decan). Céc 15 rong
ctia d4 gop phan lam chét lwu chay dugc cho 1a ¢6 duong kinh vai pm hodc 16n
hon. Do d6, ¢6 thé hinh dung 13, dung dich keo silic oxit trong nuéc khi bi két
tu va gel hoa khé di qua cac 18 rdng cia da c6 kich thuée di vai pm trong thir
nghiém lam tran ngdp 18i. Do d6, dung dich keo silic oxit trong nudc c6 tinh
kiém d3 néu ¢ trén (dung dich keo trong nudc) duwoc xu ly bé mat bang hop
chét silan trong céc diéu kién kiém, hodc dung dich keo silic oxit trong nuédc
c6 tinh axit (dung dich keo trong nudc) dugce didu ché tir dung dich keo silic
oxit trong nudc co tinh kidm khong thich hop dé thu hdi du tho theo sang ché.

[0033] Phuong phap thu hdi dau tho

Dung dich keo trong nudc clia sang ché c6 thé duoc sir dung dé thu hai
diu tho tir via chta hydrocacbon dudi dAt nho, ching han, quy trinh bao gdm
bude (a): budc bom ép dung dich keo trong nudc cua sang ché, nuéc, va cacbon
dioxit luan phién hodc ddng thoi vao trong via chira dAu dudi dat, va buéce (b):
budc ma diu duge thu hdi dua 1én bé mit tu giéng san xuét ddu duoc khoan
vao via chira ddu dudi dat.

[0034] Nudc can duwgc bom ép vao & bude (a) co thé 12 nudc mudi chira céc
ion clo va céac ion natri, cac ion canxi, cac ion magie, v.v., hodc ¢6 thé 1a nuéc
bién (ching han, khi dung dich keo trong nuéc dugc gia dinh 1a dugc st dung
trong cac via chta diu & cac m6 dau ngoai khoi). Khong c6 gigi han cu thé nao
dugc ap dung ddi v&i ndng do mubdi cia nwdc mudi hodc nudc bién nhu vay,

nhung ndng @6 mudi néi chung la khoang tir 10000 dén 230000ppm nhu da md
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tad ¢ trén.

[0035] Khi bom ép, ty 1€ khdi lugng cua cac hat silic oxit dugc xt ly bé mat
dugc chtra trong dung dich keo trong nudc véi nudc (hodc nude mudi, nuéc
bién) c6 thé, chéng han, khoang tur 1:3 dén 1,000, va ty 1é& thé tich cta nudc
(hodc nuéc mubi, nude bién) vdi cacbon dioxit ¢ thé, ching han, khoang tir
1:0,01 dén 100.

T4t hon 1a, ap sudt bom ép bang hoic cao hon ap suit bom ép tu nhién
boi trong luc cua chat luvu tir giéng bom, va bang thip hon bing 4p suit ban
dAu ctia via chira dich hodc 4p suit phd hiy ting cua mii da, bat clr 4p sudt nao
cao hon.

Budc bom ép ¢o thé dugc thuc hién, chéng han, & nhiét do niam trong
khoang tu 30 dén 120°C va 4p sudt nam trong khoang tix 70 dén 400atm
(7092,75 dén 40530kPa).

[0036] Budc (a) co thé, ching han, 12 budc bom ép dung dich keo trong nudge
va nudce, va cacbon dioxit ludn phién vao via chtra diu dudi dat. Cacbon dioxit
cin duoc bom c6 thé 12 cacbon dioxit siéu téi han hodc cacbon dioxit 1ong.
[0037] O budce (a), dung dich keo trong nuéc hode nude o thé chta thanh phan
tuy y dugc st dung dé thu hdi diu tho. Céc vi du cia thanh phan tuy y bao gdm,
nhung khong bi gi¢i han &, cht hoat dong bé mat, chat lam dic, chét khir oxy,
chét (rc ché in mon, chat diét tao, chét diét khudn, va chét e ché cau.

[0038] Khong ¢6 gidi han cu thé nao dugc ap dat ddi voi via chira dau duoi dét
duoc du dinh st dung phuong phép thu hdi dau thé, va via chira dich ¢o thé 1a,
chéng han, via chtra cat két hodc via chira cac d4 cacbonat.

Theo sang ché, dung dich keo trong nudc, nudc, va cacbon dioxit dugc
bom ép vao trong d4 hinh thanh sao cho cac thé zeta ctia cac hat silic oxit trong

dung dich keo trong nuéc va da hinh thanh 12 &m hodc duong dbi véi nhau.
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Diéu nay co thé ngdn chin sy két tu cua cac hat silic oxit trong céac 16 rdng cla
d4, didu nay 1a duoc wu tién d& hinh thanh va duy tri bot CO» 6n dinh va cai
thién hiéu suét thu hdi dau thd trén co s& clia no.

Theo sang ché, cacbon dioxit 16ng dugc bom ép vao via chtra dau duéi
dét tao ra bot CO; trong do. Diéu nay c6 thé din dén ting d6 nhét ciia hdn hop
chira dung dich keo trong nuéc, nude, va cacbon dioxit, va tang cudng thu hoi
dau trong céc 18 rdng cla da bang chit luu c6 dd nhét ting. DO nhot cla chit
luu dugc tao ra tir hdn hop nay t&t hon 13, ching han, nim trong khoang tir 1cP
dén 100cP, hodc 1cP dén 50cP.

[0039] Buée (a) dugce tiép theo bdi bude (b): budc ma dau duge thu hoi dua
1én bé mat tir giéng san xuét du dugc khoan vao via chira dau duéi dit.

Vi du thwc hién sang ché

[0040] Cac thiét bi sau day dugc st dung dé phan tich trong céc vi du va céc
vi du so sanh.

b6 pH: Pugc do bang may do dd pH (sdn c6 tr DKK-TOA
CORPORATION).

D6 nhdt: BDuoc do bang nhat ké Ostwald (sin c6 tir AS ONE
CORPORATION).

Duong kinh hat so cép trung binh nhu dugc do bang phuong phéap hip
thu khi nito (phwong phap BET): Dung dich keo silic oxit trong nuéc dugc lam
khd va chit rén silic oxit tao ra dugc nghién min, va sau do6 san phém nghién
min dugc lam kho tiép dé tao ra bot silic oxit. Puong kinh hat so cép trung
binh duoc tinh trén co s¢ cia dién tich bé mit riéng cla bot silic oxit duge xac
dinh b%lng thiét bi do dién tich bé mit riéng Monosorb (sin c6 tir Quantachrome
Instruments).

Puong kinh hat trung binh khi dugc do bang phuong phép tidn xa anh
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sang dong hoc (dudng kinh hat trung binh DLS): Dugc do bang thiét bi phan
tich dudng kinh hat tdn xa anh sdng dong hoc Zetasizer Nano (sdn c6 tir
Malvern Panalytical, Spectris Co., Ltd.) sau khi lam lodng dung dich keo trong
‘nudc. |

Thé Zeta: Dung dich keo trong nudc duwoc lam lodng, va sau do axit
sulfuric 0,4M dugc bd sung vao do, dé bang cach d6 diéu chinh d6 pH ctia hdn
hop dén 2. Sau d6, trong ltic dung dich NaOH 0,25M trong nudc duge b6 sung
vao hdn hop dé ting do pH cta hdn hop, thé Zeta duge do & cac gid tri d pH
khac nhau bang hé do thé Zeta/dudong kinh hat/trong lwong phan tr ELSZ-
2000ZS (san c6 tir Otsuka Electronics Co., Ltd.).

Pidu ché mau 16i da: mau 15i da duoc nghién min, va s liéu thanh phén
ctia miu 161 d4 (vé kim loai oxit) thu dugc bang may phan tich tia X huynh
quang loai tan sdc buéc séong Supermini 200 (sin c6 tir Rigaku Corporation).

Quan sat profin ctia mau 13i da: profin bé mit ctia mau 16i da dugce quan
sat bing kinh hién vi dién tir quét JSM-6010LV (sén co6 tur JEOL Ltd.).

[0041] Thanh phin mubi cia nudce mudi duge st dung dé danh gia

Bang 1 thé hién céc thanh phan mudi ctia nude via & mo dau trong nuée
(ndng dd mudi: 14000ppm), nude mudi c6 ndng do6 mudi thdp (ndng do mudi:
35000ppm), nudc mubi c¢6 ndng 4o mudi trung binh (ndng do mubi:
175000ppm), va nudce mubi ¢6 ndng do mudi cao (ndng d6 mudi: 229000ppm)
dugc st dung dé danh gia.

[0042]
Bang 1

Thanh phan mudi cia nudec mudi dugce s dung d€ danh gia

Thanh phin céia | Thanh phén cia Thanh phén ctia Thanh phén cia

nudc via & mo nudc muodi cd nuwdc mudi ¢d néng |[nudc muoi c6 ndng
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diu trong nu6c |ndng do mudi thdp | d6 mubi trung binh d6 mudi cao
(14000ppm) (35000ppm) (175000ppm) (229000ppm)
(ppm) (ppm) (ppm) (ppm)
~ [NaCl 12000 24800 102500 130000
CaCly 200 1100 60000 82500
MgCl, 100 5300 11400 16700
NaSOq4 200 4100 400 100
H3BO; 1000

[0043] Vi du 1: San xuét dung dich keo trong nudc chira céc hat silic oxit trai
qua qua trinh xtr ly bé mit bang 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS)

Binh hinh qua ca tim lam bang thuy tinh dung tich 500ml dwgc nap 300g
dung dich keo silic oxit trong nudc (Snowtex (nhén hiéu da dang ky) ST-OXS,
sin co tir Nissan Chemical Corporation, néng do silic oxit: 10,5% khéi lugng,
duong kinh hat so cép trung binh: 5nm, pH=3,0) va thanh khuéy. Sau do, trong
lac dung dich keo silic oxit trong nudc dugc khudy tron bang may khudy tir,
13,5g 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS) (tén thuong mai KBM-403, san
¢6 tir Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) dugc bd sung vao binh sao cho ty 1& khéi
lwong cia hop chét silan 1a 0,43 phén tuong ng voi 1,00 phén hat silic oxit
dugce chura trong dung dich keo silic oxit trong nudc. Sau do, bng lam mat qua
dé nudc may chdy qua dugc cung cp trén dinh cta binh hinh qua ca tim, va
dung dich keo silic oxit trong nu6c dugc gia nhiét dén 80°C va dugc gitt trong
didu kién hdi luu & 80°C trong tam gio. Sau khi dugc 1am ngudi dén nhigt do
trong phong, dung dich keo silic oxit trong nugc dugc 14y ra khoi binh, dé bang
cach d6 tao ra 313,5g dung dich keo silic oxit trong nuéc duge xtr 1y bé mit
bang hop chit silan (GPS) (dué6i day dugc goi la “dung dich keo trong nudc

ciia vi du 17, ty 1¢ khéi lugng cua hop chit silan tuong tmg véi 1,00 phan hat
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silic oxit: 0,43 phﬁn, néng do silic oxit: 11,0% khbi luong, pH=3,1, d§ nhot:
1,8¢P, ty trong: 1,06, dudong kinh hat trung binh DLS: 8,0nm).

[0044] Vi du 2: San xuét dung dich keo trong nudc chira cac hat silic oxit trai
qua quéa trinh xu ly bé mit bang 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) va
phenyltrimetoxysilan (PTMS)

Binh hinh qua ca tim lam bang thiy tinh dung tich 500ml duwgc nap 300g
dung dich keo silic oxit trong nudc (Snowtex (nhan hi¢u da dang ky) ST-OXS,
san c¢6 tu Nissan Chemical Corporation, néng do silic oxit: 10,5% khéi luong,
duong kinh hat so cép trung binh: Snm, pH=3,0) va thanh khudy. Sau d6, trong
ltc dung dich keo silic oxit trong nudc duge khudy tron bang may khudy tir,
6,9g axit DL-lactic 85% (sdn c6 tu Sigma-Aldrich). Sau do6, 9,5g 3-
aminopropyltrietoxysilan (APTES) (tén thuong mai KBE-903, san c6 tir Shin-
Etsu Chemical Co., Ltd.) dugc bd sung vao binh sao cho ty 1¢ khéi lugng cta
hop chit silan 1a 0,30 phin twong tng véi 1,00 phan hat silic oxit dugc chira
trong dung dich keo silic oxit trong nudc, va dung cu chtra dugc dong kin va
dugc gift trong 160 & 60°C trong 12 gid. Sau d6, trong lic dung dich keo silic
oxit trong nude dugce khudy tron bang may khudy tir, 1,7g phenyltrimetoxysilan
(PTMS) (tén thuong mai KBM-103, sin ¢6 tir Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.)
dwgc bd sung vao binh sao cho ty 1¢ khéi lugng cua hop chét silan 1 0,05 phén
tuong ung véi 1,00 phan hat silic oxit dugc chira trong dung dich keo silic oxit
trong nudec. Ong lam mat qua d6 nudc may chay qua dugc cung cép trén dinh
ctia binh hinh qua ca tim, va dung dich keo silic oxit trong nuéc dugc gia nhiét
dén 60°C va dugc giit trong diéu kién hdi luu & 60°C trong ba gio. Sau khi
dugc 1am ngudi dén nhiét o trong phong, dung dich keo silic oxit trong nudc
dwogc 14y ra khoi binh, dé biang cach d6 tao ra 318,1g dung dich keo silic oxit

trong nudc duge xir Iy bé mit bang cac hop chat silan (APTES + PTMS) (dudi
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day duogc goi la “dung dich keo trong nudc cia vi du 27, ty 1€ khéi lugng cta
toan bd hop chét silan trong tng véi 1,00 phén hat silic oxit: 0,35 phé“m, néng
do silic oxit: 10,8% khéi luong, pH=4,0, dd nhdt: 1,8¢P, ty trong: 1,06, duong
kinh hat trung binh DLS: 13,0nm).

[0045] Vi du 3: San xuét dung dich keo trong nudc chira cac hat silic oxit trai
qua qua trinh xu ly bé mit bang 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS) va 2-
(3,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan (EPCHS)

Binh hinh qua ca tim lam bang thiiy tinh dung tich 500ml dugc nap
300g dung dich keo silic oxit trong nuéc (Snowtex (nhan hiéu da dang ky)
ST-OXS, sin c6 tir Nissan Chemical Corporation, néng do silic oxit: 10,5%
khéi lvong, dudng kinh hat so cép trung binh: 5nm, pH=3,0) va thanh khuay.
Sau d6, trong lic dung dich keo silic oxit trong nugc dugc khudy tron bing
may khudy tr, 13,5g 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS) (tén thuong mai
KBM-403, sin c6 tr Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) duoc b6 sung vao binh
sao cho ty 1& khdi lugng ctia hop chét silan 12 0,43 phan twong Gng véi 1,00
phﬁn hat silic oxit dugc chira trong dung dich keo silic oxit trong nudc. Sau
d6, 6ng 1am mat qua d6 nudc may chiy qua dugce cung cip trén dinh cta binh
hinh qua ca tim, va dung dich keo silic oxit trong nu6c dugc gia nhiét dén
80°C va dugc gitt trong diéu kién hdi luu ¢ 80°C trong tam gid. Sau khi lam
ngudi dung dich keo silic oxit trong nudc dén nhiét do trong phong, trong lic
dung dich keo silic oxit trong nudc dugc khudy tron bang may khudy tu, 7,0g
2-(3,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan (EPCHS) (tén thuong mai KBM-
303, san c¢6 tr Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) dugc bd sung vao binh sao cho
ty 1€ khdi lugng cua hop chét silan 13 0,22 phﬁn twong tng voi 1,00 phén hat
silic oxit dugc chira trong dung dich keo silic oxit trong nudc. Sau do, bng

lam mat qua dé nudc may chay qua dugc cung cép trén dinh cua binh hinh
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qua ca tim, va dung dich keo silic oxit trong nu6c dugce gia nhiét dén 60°C va
dugc gilt trong diéu kién héi luu & 60°C trong ba gid. Sau khi dugc lam
ngudi dén nhiét do trong phong, dung dich keo silic oxit trong nudc dugc lay
ra khoi binh, dé bang cach d6 tao ra 320,5g dung dich keo silic oxit trong
nuée duge xt 1y bé mit biang cac hop chét silan (GPS + EPCHS) (dudi day
duoc goi 1a “dung dich keo trong nuéc cta vi du 37, ty 1€ khdi lugng cua toan
b0 hop chét silan tuwong g véi 1,00 phan hat silic oxit: 0,65 phan, ndng dd
silic oxit: 11,4% khéi lugng, pH=3,1, d0 nhét: 2,2¢cP, ty trong: 1,06, duong
kinh hat trung binh DLS: 8,9nm).

[0046] Vi du 4: San xuét dung dich keo trong nudc chira cac hat silic oxit trai
qua qua trinh xr ly bé mait bang 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS) va 2-
(3,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan (EPCHS)

Binh hinh qud ca tim lam bang thuy tinh dung tich 500ml dugc nap
300g dung dich keo silic oxit trong nuwdc (Snowtex (nhdn hiéu da dang ky)
ST-OS, sin cé tir Nissan Chemical Corporation, néng do silic oxit: 20,5%
khéi luong, duong kinh hat so cép trung binh: 9nm, pH=3,0) va thanh khuéy.
Sau do, trong ltic dung dich keo silic oxit trong nugc dugc khudy tron bang
may khudy tur, 14,6g 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS) (tén thwong mai
KBM-403, sdn c6 tir Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) dugc bd sung vao binh
sao cho ty 18 khéi lugng cta hop chét silan 12 0,24 phan tuong Gng v&i 1,00
phan hat silic oxit dugc chua trong dung dich keo silic oxit trong nudc. Sau
d6, 6ng 1am mat qua d6 nudc may chay qua dugce cung cép trén dinh cta binh
hinh qua ca tim, va dung dich keo silic oxit trong nu¢c dugce gia nhiét dén
80°C va dugc giit trong diéu kién hdi luu & 80°C trong tdm gio. Sau khi lam
ngudi dung dich keo silic oxit trong nudc dén nhiét do trong phong, trong lic

dung dich keo silic oxit trong nudc dugc khudy tron bang may khudy tir,
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15,2g 2-(3,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan (EPCHS) (tén thuong mai
KBM-303, sin c6 tir Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) dugc bd sung vao binh
sao cho ty 18 khéi lugng ctia hop chét silan 12 0,25 phan twong Gng véi 1,00
phdn hat silic oxit dugc chira trong dung dich keo silic oxit trong nudc. Sau
d6, 6ng 1am mat qua d6 nudc may chay qua dugc cung cép trén dinh cta binh
hinh qua ca tim, va dung dich keo silic oxit trong nuéc dugc gia nhiét dén
60°C va duogc gilt trong diéu kién hdi luu & 60°C trong ba gid. Sau khi dugc
l1am ngudi dén nhiét do trong phong, dung dich keo silic oxit trong nudc duoc
14y ra khoi binh, dé bing cach d6 tao ra 329,8g dung dich keo silic oxit trong
nuée duge xt 1y bé miat biang cac hop chét silan (GPS + EPCHS) (du¢i day
dugc goi 1a “dung dich keo trong nudc cta vi du 47, ty 1€ khdi lugng cua toan
b0 hop chét silan tuong trng véi 1,00 phﬁn hat silic oxit: 0,49 phﬁn, néng do
silic oxit: 20,8% khéi luong, pH=2,9, d0 nhdt: 3,3¢P, ty trong: 1,13, duong
kinh hat trung binh DLS: 18,2nm).
[0047] Vi du so sanh 1: San xuét dung dich keo trong nuéc chura cic hat silic
oxit tradi qua qua trinh xU ly bé mit bing 3-glyxidoxypropyltrietoxysilan
(GPTES)

Nuéc duge bd sung vao thiy tinh 1ong natri ¢ san trén thi truong (thay
tinh 16ng natri JIS sé 3, ndng do SiOa: 28,8% khdi luong, ndng do Nax0: 9,5%
khéi lugng) dé bing cach d6 didu ché dung dich natri silicat trong nudc c6
néng do silic oxit b%mg 3,8% khdi luong. Dung dich natri silicat trong nudc
duogc cho di qua cdt dd dugc nap nhua trao dbi cation c6 tinh axit manh loai
hydro (Amberlite IR-120B, san c6 tr Dow Chemical Company), dé bang cach
d6 didu ché dung dich nuéc dang keo cua silic oxit hoat tinh (ndng d9 silic

oxit: 3,6% khdi lugng, pH=3,2).

Thiét bi phan @ng bao gdm dung cu chta dé phan tng lam bing thuy
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tinh (thé tich bén trong: 31) dugc trang bi mdy khudy, bo gia nhiét, v.v. dugc
nap 11,9g dung dich natri hydroxit 10%trong nu¢c va 291,7g nude tinh khiét,
va hdn hop duoc gia nhiét dén 55°C. Sau d6, trong lic hon hop duge gitt &
- 55°C, '7’73'2',0g dung dich nuéc dang keo cia silic oxit hoat tinh duoc lién tuc bd
sung vao hdn hop trong hai gid. Sau do, trong luc nhiét do cia hdn hop duoc
tang 1én dén 80°C, 1464,4g dung dich nuéc dang keo cua silic oxit hoat tinh
duoc lién tuc bd sung vao hdn hop trong bdn gid. Sau d6, hdn hop tao ra dugc
gitt ¢ 80°C trong sau gio dé bang cach d6 tao ra 2500,0g dung dich keo silic
oxit ¢6 tinh kidm lodng (ndng do silic oxit: 3,1% khédi luong, pH=9,7, dudng
kinh hat so cp trung binh: 7nm). Sau d6, dung dich keo silic oxit ¢6 tinh kiém
loing dugc ¢b dic bing thiét bi sidu loc dé bang cach d6 didu ché dung dich
keo silic oxit trong nudc cé tinh kiém (ndng do silic oxit: 28% khéi lugng,
duong kinh hat so cép trung binh: 7nm, pH=9,0, do nhét: ScP, ty trong: 1,2,
duong kinh hat trung binh DLS: 9,4nm).

Binh hinh qua ca tim lam bang thuy tinh dung tich 500ml dugc nap 250g
dung dich keo silic oxit trong nudc c6 tinh kidm va thanh khudy. Sau d¢, trong
ltic dung dich keo silic oxit trong nu6c dugce khudy tron bang may khuay tir,
dung dich HCI trong nudc duoc bd sung dé diéu chinh do pH dén 8, va 18,9¢
3-glyxidoxypropyltrietoxysilan (GPTES) (tén thuong mai KBE-403, san c6 tu
Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) dugc bd sung vao binh sao cho ty 1¢ khéi luong
ciia hop chat silan 1a 0,27 phan tuong tng véi 1,00 phan hat silic oxit dugc
chua trong dung dich keo silic oxit trong nuéc. Sau do, hdn hop tao ra dugc
gitt & 23°C trong hai gid. Dung dich keo silic oxit trong nudc duge 14y ra khoi
binh, d& bing cach do tao ra 269,0g dung dich keo silic oxit trong nudc dugc
xt 1y b& mat bang hop chét silan (GPTES) (dwoi day dwoc goi 1a “dung dich

keo trong nudc cia vi du so sanh 17, ty 1€ khéi lugng cua hgp chét silan tuong
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ung voi 1,00 phan hat silic oxit: 0,27 phan, ham lugng chét ran silic oxit: 28%
khéi luong, dudong kinh hat so cip trung binh: 7nm, pH=8, d6 nhét: 5cP, ty
trong: 1,2, duong kinh hat trung binh DLS: 19,0nm).

[0048] Vi du so sanh 2: San xuét dung dich keo trong nuéc chira céc hat silic
oxit tradi qua qua trinh xt ly bé mat bing 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan
(GPS)

Binh hinh qua ca tim lam bang thity tinh dung tich 500ml dugc nap 300g
dung dich keo silic oxit trong nu6c (Snowtex (nhin hiéu da ding ky) ST-XS,
san c¢6 tir Nissan Chemical Corporation, ndng 46 silic oxit: 20,5% khéi luong,
duong kinh hat so cép trung binh: Snm, pH=9,5) va thanh khudy. Sau dé, trong
lac dung dich keo silic oxit trong nudc duge khudy tron bang may khudy tir,
26,3g 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS) (tén thuong mai KBM-403, sin
¢6 tir Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.) dugc bd sung vao binh sao cho ty 1€ khdi
luong cua hop chét silan 12 0,43 phﬁn twong tng véi 1,00 phén hat silic oxit
dugc chta trong dung dich keo silic oxit trong nugc. Sau d6, hdn hop tao ra
duoc gitt & 23°C trong hai gio. Dung dich keo silic oxit trong nudc duoc xtr ly
bé& mat bang hop chit silan (GPS) két tu va tré thanh mau tring duc trong qua
trinh san xuAt, din dén khong tao ra dung dich keo trong nuéc ddng nhit.
[0049] Két qua do thé Zeta

Fig.1 thé hién cac két qua cta phép do thé zeta cua cac dung dich keo
trong nudc (cac dung dich keo silic oxit trong nu¢c trai qua qua trinh xir 1y bé
mat b'ﬁlng hop chét silan) duoc diéu ché trong cac vi du 1 va 2 & céc gia tri do
pH khac nhau tr 46 pH 16n hon hodc bang 2 d¢én dd pH nho hon hodc bang 10.

Nhu dugc thé hién trén Fig.1, dung dich keo trong nuéc cua vi du 1 thé
hién thé Zeta am & do pH nho hon hodc béng 6, va dung dich keo trong nuégc

ctia vi du 2 thé hién thé Zeta dwong & d6 pH nhé hon hodc bang 6; nghia 1a, ca
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hai dung dich keo trong nuéc nay khong co diém ding dién & do pH nho hon
hoic biang 6.
[0050] Thir nghiém tinh &n dinh chéng lai nuéc mudi

Cac dung dich keo trong nudc cua vi du 1 va vi du so sanh 1 dugc thu
nghiém tinh dn dinh chéng lai nuéc mudi (th@ nghiém tinh 6n dinh trong nuéc
mubi).

Dung dich keo trong nuéc ctia vi du 1 (dung dich keo silic oxit chira
cac hat silic oxit tradi qua qué trinh xt ly bé mat bang 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS), hgp chét silan:céac hat silic oxit =
0,43:1 (ty 1¢& khdi luong), pH=3,1, duong kinh hat trung binh DLS: 8,0nm)
hodc dung dich keo trong nugc cua vi du so sanh 1 (dung dich keo silic oxit
chtta cac hat silic oxit trdi qua qué trinh xt ly bé& mit bang 3-
glyxidoxypropyltrietoxysilan (GPTES), hop chét silan:céac hat silic oxit =
0,27:1 (ty 1& khéi lugng), pH=8, dudng kinh hat trung binh DLS: 19,0nm)
duogc bd sung vao nude mubi dé dat dugc ndng do silic oxit bang 1,0% khoi
luong. Trong trudng hop nay, cac mau danh cho th nghiém tinh 6n dinh
trong nudc mubi dugc didu ché dé dat dugc ndng do mubi thip (ndng dd
mubi: 35000ppm), ndng d6 mubi trung binh (ndng dd mudi: 175000ppm),
hodc ndng dd mudi cao (ndng d6 mudi: 229000ppm).

Dung dich NaOH trong nudc dugc bd sung vao miu cua vi du 1, va
dung dich HCI trong nudc dugce bd sung vao mau cta vi du so sanh 1, dé bang
cach d6 didu ché cac dung dich keo trong nudc c6 céc gia tri do pH bat ky. Cac
dung dich keo trong nuéc tao ra dugc su dung cho thr nghiém tinh 6n dinh
trong nudc mudi.

[0051] Mdi trong sé cac miu di dugc diéu ché ¢ trén dugc bao quan & nhiét do

80°C, va mAu dugc danh gia vé su thay d6i duong kinh hat trung binh khi dugc
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do bing phuong phép tan xa anh sang dong hoc (duong kinh hat trung binh
DLS: nm).

Cac két qua dugc thé hién trén Fig.2 va bang 2 (ndng do mudi thép:
35000ppm), Fig.3 va bang 3 (ndng d6 mudi trung binh: 175000ppm), va Fig.4
va bang 4 (ndng do mubi cao: 229000ppm).

Trong bang 2, “Vi du 1, pH=3" trong c0t “Dung dich keo trong nudc”
twong Gng véi miu duge didu ché bang cach bdo quan dung dich keo trong
nuée cia vi du 1 sau khi diéu chinh d§ pH dén 3, va sau d6 lam loang dung
dich keo trong nudc bang nuéc mubi c6 ndng d6 mudi thap (35000ppm) dé dat
dugc ndng do silic oxit bang 1,0% khéi lwong. Miu dd dugc lam lodng bang
nuéc mudi (pH=6,4) duge danh gia vé su thay d6i dudng kinh hat trung binh
DLS trong qua trinh bao quéan ¢ 80°C.

Trong bang 2, “Vi du 1, pH=5" trong ¢4t “Dung dich keo trong nuge”
twong Gng véi miu duge didu ché bang cach bao quan dung dich keo trong
nude ctia vi du 1 sau khi diéu chinh do pH dén 5, va sau d6 lam lodng dung
dich keo trong nudce bang nudc mubi c6 ndng do mubi thap (35000ppm) dé dat
duoc ndng do silic oxit bang 1,0% khbi luong. Miu da dugc lam lodng bang
nuée mudi (pH=6,5) dugc danh gia vé su thay ddi dudng kinh hat trung binh
DLS trong qué trinh bao quan & 80°C.

Trong bang 2, “Vi du 1, pH=6" trong ¢t “Dung dich keo trong nugc”
twong Gng véi miu duge didu ché bing cach bao quan dung dich keo trong
nudc cua vi du 1 sau khi diéu chinh 46 pH dén 6, va sau d6 lam loang dung
dich keo trong nudc bang nuéc mudi c6 ndng dd mudi thip (35000ppm) dé dat
dugc ndng do silic oxit bang 1,0% khéi lugng. Miu da duoc lam lodng bang
nude mudi (pH=6,7) dugc danh gia vé su thay ddi dudng kinh hat trung binh

DLS trong qua trinh bdo quan ¢ 80°C.
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Trong bang 2, “Vi du 1, pH=9" trong cdt “Dung dich keo trong nugce”
twong Gng v&i miu duge didu ché bang cach bao quan dung dich keo trong
nuéc cua vi du 1 sau khi diéu chinh d6 pH dén 9, va sau d6 lam lodng dung
~ dich keo trong nuéc bang nudc mubi c6 ndng dd mubi thap (35000ppm) dé dat
dwgc ndng do silic oxit bing 1,0% khdi lugng. Miu da dwgc lam lodng bing
nuée mudi (pH=7,0) dugc danh gia vé su thay ddi dudng kinh hat trung binh
DLS trong quéa trinh bao quan & 80°C.

Trong bang 2, “Vi du so sanh 1, pH=8" trong cft “Dung dich keo trong
nuéc” twong ung véi mau duge didu ché bang cach bao quan dung dich keo
trong nudc cua vi du so sanh 1 sau khi diéu chinh do pH dén 8, va sau do lam
loing dung dich keo trong nudc bang nudc mubdi c6 ndng dd mubi thap
(35000ppm) dé dat dugc ndng do silic oxit bang 1,0% khéi lwong. Miu da dugc
lam lodng bang nudc mubdi (pH=6,9) dugc danh gia vé su thay ddi dudong kinh
hat trung binh DLS trong qué trinh bao quéan ¢ 80°C.

Trong bang 2, “Vi du so sanh 1, pH=3" trong cOt “Dung dich keo trong
nuéc” twong ung véi mau duge didu ché bang cach bao quan dung dich keo
trong nudc cua vi du so sanh 1 sau khi diéu chinh do pH dén 3, va sau d6 lam
lodng dung dich keo trong nudc bang nudc mubi c6 ndng dd mudi thip
(35000ppm) dé dat dugc ndng do silic oxit bang 1,0% khéi lugng. Mau da dugc
lam lodng bang nudc mudi (pH=6,4) dugc danh gia vé sy thay ddi dudong kinh
hat trung binh DLS trong qua trinh bao quan ¢ 80°C.

Tuong tu, cdc mau duge thé hién trong céc bang 3 va 4 duoc diéu ché
bing cach bao quan cac dung dich keo trong nuéc cta vi du 1 va vi du so sanh
1 sau khi diéu chinh do pH dén cac gié tri khac nhau (xem gia tri do pH trong
c¢dt “Dung dich keo trong nugc”), va lam loang cac dung dich keo trong nudc

biang nudc mudi ¢ nong d6 mudi trung binh hodc néng dd mudi cao dé dat
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duogc néng do silic oxit béng 1,0% khdi luong va do pH tir 16n hon hodc b%mg
5,0 dén nhé hon hoic bang 8,0 (xem ¢t “do pH cua mau tht nghiém tinh on
dinh trong nudc mubi”). Mdi trong s6 cac mAu di duoc lam lodng bing nuéc
" mudi dugc danh gid vé sy thay ddi duong kinh hat trung binh DLS trong qua
trinh bado quan & 80°C trong 30 ngay.

Nhu dwoc thé hién trén Fig.2 va bang 2 (ndng d6 mubi thap), Fig.3 va
bang 3 (ndng do mudi trung binh), va Fig.4 va bang 4 (ndng do mudi cao),
dung dich keo trong nudc cia vi du 1 (pH nim trong khoang tir 16n hon hodc
bing 3 dén nho hon hodc bing 6) thé hién sy thay ddi nho vé duong kinh hat
trung binh DLS ngay ca sau khi bao quan ¢ 80°C trong 30 ngay, khi so v6i1
dung dich keo trong nudc cua vi du so sdnh 1. Tuy nhién, dung dich keo trong
nuée cia vi du 1 (pH=9) trong truong hop ndng do mubi thap va ndng do mudi
trung binh, hoic dung dich keo trong nu¢c cua vi du 1 (pH 16n hon hodc bang
7) trong trudong hop ndng d6 mudi cao thé hién su thay ddi 16n vé duong kinh
hat trung binh; cu thé, su thay adi vé duong kinh hat trung binh DLS cua 16n
hon 200nm gifta trudc va sau khi bao quan trong 30 ngay.

[0052]
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Bang 2
Gia tri DLS, ndng d6 mudi thip (35000ppm)
D6 pH cta mau thu Duong kinh hat trung binh DLS Mic thay
Dung dich nghiém tinh 6n dinh (nm) dbi duong
keo trong trong nudc mudi Sau khi bao kinh hat
. Ngay sau khi
nudc (nong dd silic oxit: . ) quan ¢ 80°C DLS
. dieu ché
1,0% khoi lugng) trong 30 ngay (nm)
Vidu 1
6,4 26,5 28,3 1,8
pH=3
Vidul
6,5 26,8 39,1 12,3
pH=5
Vidu 1
6,7 26,2 45,2 19,0
pH=6
Vidu 1
7,0 27,1 277,6 250,5
pH=9
Vi du so ,
Khong the do
sanh 1 6,9 27,0 -
duoc
pH=8
Vi du so .
Khong the do
sanh 1 6,4 26,0 -
duoc
pH=3
[0053]
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Bang 3
Gi4 tri DLS, ndéng do mudi trung binh (175000ppm)
D6 pH cia mau thu Duong kinh hat trung binh DLS Muc thay
Dung dich nghiém tinh dn dinh (nm) ddi duong
keo trong trong nudc mudi Sau khi bao kinh hat
. Ngay sau khi
nudc (ndéng do silic oxit: . . quan ¢ 80°C DLS
. diéu che
1,0% khoi luong) trong 30 ngay (nm)
Viduyl
6,3 28,0 40,5 12,5
pH=3
Vidu 1
6,6 26,1 32,4 6,3
pH=5
Viduyl
6,7 26,0 37,0 11,0
pH=6
Vidul
7,3 26,3 283,0 256,7
pH=9
Viduy so .
Khong the do
sanh 1 7,2 27,1 -
duogc
pH=8
Vi du so .
Khoéng thé do
sanh 1 6,3 27,0 -
duoc
pH=3
[0054]

43



Bang 4

47492

Gia tri DLS, ndng d6 mudi cao (229000ppm)
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D6 pH ctia miu thu Duong kinh hat trung binh DLS Muc thay
Dung dich nghiém tinh bn dinh (nm) ddi dudng
keo trong trong nudc mudi Sau khi bao kinh hat
. Ngay sau khi
nudc (ndng do silic oxit: . . quan ¢ 80°C DLS
. dicu ché
1,0% khdi lugng) trong 30 ngay (nm)

Vidul

5,3 27,2 129,5 102,3
pH=3
Vidul

5,8 26,0 150,0 124,0
pH=5
Vidul

6,0 27,1 182,6 155,5
pH=6
Vidul

6,4 30,0 258,0 228,0
pH=7
Vidul

6,9 30,1 428,0 397,9
pH=9
Vidu so )

Khoéng the do
sanh 1 6,4 35,0 -
duoc
pH=8
Vidu so .
Khéng the do
sanh 1 5,4 33,0 -
duoc

pH=3

[0055] Thir nghiém kha ndng tao bot

Céac dung dich keo trong nuéc cia cac vi du 1, 2,3, va4 vaviduso

sanh 1 dugc thtt nghiém kha ndng tao bot bang cach st dung thiét bi duoc thé

hién trén Fig.5 nho quy trinh sau day.

Nuéc mudi chira mdi trong so cac dung dich keo silic oxit trong nudc

44



dugc xt 1y bé mit (cac dung dich keo trong nudc cua cac vi du 1 dén 4 va vi
du so sanh 1) (néng do silic oxit: 1,0% khbi lugng) duge cho vao trong ngén
chiu 4p dé quan sat truc quan c6 cira sb quan sat (sdn c6 tt TAMASEIKI
IND. Co., Ltd., thé tich: 150ml). Sau d6, ngin chiu ap duoc gia nhiét dén
nhiét dd 100°C, va cacbon dioxit (sdn c6 tir Nippon Ekitan Corporation, d§
tinh khiét: 16n hon hodc bang 99,99%) dugc bom ép vao ngidn cho t6i khi ap
suit bén trong dat 100atm (10132,5kPa), 200atm (20265kPa), hoac 300atm
(30397,5kPa). Dung dich keo silic oxit trong nudc dugc khudy tron bang
thanh khudy & tdc do quay bang 1000 dén 1500 vong/phit (round per minute,
rpm) trong 15 phut, va sau do viéc khudy tron dugc két thac dé bang cach do
cho phép dung dich keo dirng yén. Kha ning tao bot duoc danh gia bing cach
quan st tryc quan trang thai hinh thanh bot hodc nhi tuong qua cira sd quan
sat.
[0056] Thit nghiém kha nadng tao bot 1

Céc dung dich keo trong nu¢c cua cac vi du 1 va 2 va vi du so sanh 1
dwge thir nghiém kha nang tao bot bing cach sit dung chét thay thé dau thd (n-
decan).

Dung dich keo trong nu¢c cua vi du 1 (dung dich keo silic oxit chua
cac hat silic oxit trai qua qua trinh xtr ly bé& mat bang 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS), hop chét silan:céc hat silic oxit =
0,43:1 (ty 18 khoi luong)), dung dich keo trong nude cua vi du 2 (dung dich
keo silic oxit chira c4c hat silic oxit trai qua qua trinh xt 1y bé mit bang 3-
aminopropyltrietoxysilan (APTES) va phenyltrimetoxysilan (PTMS), hop
chét silan:cac hat silic oxit = 0,35:1 (ty 1€ khéi lugng)), hodc dung dich keo
trong nude cla vi du so sanh 1 (dung dich keo silic oxit chtra cac hat silic

oxit trai qua qué trinh xt ly bé mit bang 3-glyxidoxypropyltrietoxysilan
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(GPTES), hop chét silan:céc hat silic oxit = 0,27:1 (ty 1€ khéi lugng)) dugc
bd sung vao nuédc mubdi dé dat dwgc ndng dd silic oxit bang 1,0% khdi lugng,
dé bang cach d6 didu ché ba miu nudc mudi (ndng do mudi: 229000ppm

(nu’orc mudi cc’)'néng d6 mubi cao)) dl‘mg cho tht nghiém kha nang tao bot 1.

M3i miu nudc mubi dung cho thit nghiém kha nang tao bot 1 dugc tron
v&i cacbon dioxit dé thu dugc (a) mau nude mubi:cacbon dioxit = 50:50 (ty 1&
thé tich) hodc dugc trdn v§i cacbon dioxit va decan dé thu duogc (b) miu nude
mudi:cacbon dioxit:decan = 20:60:20 (ty 1¢ thé tich), va hdn hop tao ra dugc
khudy tron & nhiét do 100°C va é&p suét 100atm (10132,5kPa), 200atm
(20265kPa), hodc 300atm (30397,5kPa) bang thanh khudy ¢ toc dd quay bang
1500rpm trong 15 phut.

Fig.6 thé hién cac hinh anh quan sat cua cac mau hdn hop ngay sau khi
két thuc khudy tron (0 phut) va sau khi dugce dé yén trong 30 phut.
[0057] Trong céac hinh anh quan st dugc thé hién trén Fig.6 va cac Fig.7 va 8
duéi day, phan duc (phan mau tréng dong nhit) trong mdi hinh tron (cura sb
quan sat) cho biét sy hinh thanh cta bot hoac nhil tuong, va phan sim mau &
phia dudi cua hinh tron cho biét nwéc mudi. Viéc quan sit cac chd trdng hoic
su khong déu mau trong phan duc cta hinh tron cho biét sy hinh thanh khong
du bot hodc nhil tuong. Sy hinh thanh cla bot hodc nhii tuong cho phép no6 di
vao céc 16 rdng trong 18i d4 va c6 chlrc nang thu hoi dau thd.
[0058] Nhu dugc thé hién trén Fig.6(a), miu dugc diéu ché bing cach tron mau
nuée mudi dung cho thtt nghiém kha nang tao bot 1 (“NUGC MUOI” dugc thé
hién trén Fig.6) va cacbon dioxit & cac ty 1¢ thé tich 50/50 bang cach st dung
mdi trong sb cac dung dich keo trong nudc cla cac vi du 1 va 2 thé hién kha

ning tao bot cao.

Nhu duogc thé hién trén Fig.6(b), mau dugc didu ché béng cach tron mau
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nuée mudi dung cho thr nghiém kha nang tao bot 1, cacbon dioxit, va chét
thay thé dau tho (n-decan) & céc ty 1€ thé tich 20/60/20 bang cach st dung mdi
trong sb cac dung dich keo trong nudc clia cdc vidu 1 va 2 thé hién kha ning

tao bot cao.

Céc két qua nay dua ra gia thuyét rang cdc dung dich keo trong nudc
cua cac vi du 1 va 2 c6 kha ning cao trong viéc vét dAu thé trong céc 16 rong
ctia mau 18i.

Nguoc lai, trong trudng hop cia vi du so sanh, cac chd tréng hodc su
khong déu mau dugc quan sat trén phia trén cia hinh tron ngay sau khi két thuc
qué trinh khudy tron trong 15 phat (0 phut) va ngay ca sau khi dugc dé yén
trong 30 phut (nghia 1a, hinh thanh khong du bot hodc nhil twong), dac biét nhu
dugc thé hién trong cac két qua ctia th nghiém bang cach st dung chat thay
thé dau thé (Fig.6(b)). Cac két qua dua ra gia thuyét rang dung dich keo trong
nudce cia vi du so sanh c¢6 kha nang kém trong viéc vét dau tho.

[0059] Thir nghiém kha ndng tao bot 2

Céc dung dich keo trong nugc cua cac vi du 3 va 4 va vi du so sanh 1
dugc tht nghiém kha ndng tao bot.

Dung dich keo trong nuéc cua vi du 3 (dung dich keo silic oxit chira
cac hat silic oxit trai qua quaé trinh xu 1y bé mit bang 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS) va epoxyxyclohexyletyltrimetoxysilan
(EPCHS), hop chit silan:céc hat silic oxit = 0,65:1 (ty 1¢ khdi lwong)), dung
dich keo trong nuéc cua vi du 4 (dung dich keo silic oxit chura cac hat silic
oxit trai qua qua trinh xt ly bé mit bang 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan
(GPS) va epoxyxyclohexyletyltrimetoxysilan (EPCHS), hop chét silan:cac hat
silic oxit = 0,49:1 (ty 1€ khbi luong)), hodc dung dich keo trong nudc cia vi

du so sanh 1 (dung dich keo silic oxit chira cac hat silic oxit trai qua qua
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trinh x ly b& mat bang 3-glyxidoxypropyltrietoxysilan (GPTES), hop chét
silan:cédc hat silic oxit = 0,27:1 (ty 1& khéi luong)) duoc b6 sung vao nudc
mubi dé dat dugc néng do silic oxit béng 1,0% khéi luong, dé béng cach do
didu ché ba miu nudc mudi (ndng d6 mudi: 14,000ppm (nude via & mo dau
trong nudc)) dung cho thtr nghiém kha nédng tao bot 2.

M3i miu nude mubi dung cho thit nghiém kha nang tao bot 2 dugc trfn
v6i cacbon dioxit dé thu dugc mau nuédce mudi:cacbon dioxit = 50:50 (ty 1€ thé
tich), va hdn hop tao ra dugc khuéy tron & nhiét do 100°C va ap suit 185atm
(18745,125kPa) hodc 300atm (30397,5kPa) bing thanh khudy ¢ tdc do quay
bang 1000rpm, 1250rpm, hodc 1500rpm trong 15 phit.

Fig.7 thé hién c4c hinh anh quan sat clia céc mau hdn hop ngay sau khi
két thuc khudy tron va sau khi dugc dé yén trong 30 phut sau qué trinh khudy
tron trong 15 phut & 1500rpm.

Nhu dugc thé hién trén Fig.7, mau dugc didu ché bang cach st dung
mdi trong sd cdc dung dich keo trong nuéc cua céc vi du 3 va 4 thé hién kha
nang tao bot cao. Cac két qua dua ra gia thuyét ring cac dung dich keo trong
nudc cia cac vi du 3 va 4 ¢6 kha nang cao trong viéc vét dAu thé trong cac 10
rdng cua 15i da.

[0060] Thir nghiém kha nang tao bot 3: Thir nghiém tinh 6n dinh lau dai cua
bot hodc nhii tuong

Dung dich keo trong nuéc cia vi du 1 (dung dich keo silic oxit chura
cac hat silic oxit trai qua qué trinh xt ly bé& mat bang 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS), hop chét silan:cac hat silic oxit =
0,43:1 (ty 1€ khéi luong)) hodc dung dich keo trong nuéc cua vi du 2 (dung
dich keo silic oxit chira cac hat silic oxit trai qua qua trinh xi 1y bé mit bang

3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) va phenyltrimetoxysilan (PTMS), hop
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chét silan:cac hat silic oxit = 0,35:1 (ty 1& khdi lugng)) dugc bd sung vao
nuéec mudi dé dat duoc n6ng do silic oxit béng 1,0% khdi lugng, dé béng
cach d6 didu ché hai mAu nuéc mubdi (ndng do mubi: 229000ppm (nude mubi
c6 ndng dd mubi cao)) dung cho thir nghiém kha ning tao bot 3.

M3i miu nudec mudi dung cho thit nghiém kha nang tao bot 3 dugc tron
v&i cacbon dioxit va decan dé thu duwgc miu nuéce mudi:cacbon dioxit:decan =
20:60:20 (ty 18 thé tich), va hdn hop tao ra duge khudy tron & nhiét do 100°C
va ap suit 200atm (20265kPa) bang thanh khudy & téc do quay bang 1500rpm
trong 15 phut.

Fig.8 thé hién cac hinh dnh quan sat clia cac mau hdn hop sau khi dugc
dé yén trong 30 phut, m{t ngay, ba ngay, va bay ngay sau khi két thac khudy
tron.

Nhu duge thé hién trén Fig.8, miu dugc didu ché bing cich s dung
mdi trong s6 cac dung dich keo trong nudc clia cic vi du 1 va 2 duy tri kha
ning tao bot cao ngay ca sau khi dugce dé yén trong bay ngay. Cac két qua cho
biét rang bot hodc nhil tuong tao ra thé hién tinh dn dinh lau dai vuot trdi.
[0061] Quan sat bot hodc nhil tuong

Dung dich keo trong nuéc cua vi du 1 (dung dich keo silic oxit chira
cac hat silic oxit trai qua qua trinh xt ly bé& mat bing 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS), hop chét silan:cac hat silic oxit =
0,43:1 (ty 1& khéi lugng)) duge bd sung vao nuédc mubi dé dat dugc ndng do
silic oxit bang 1,0% khéi luong, dé bang cich do didu ché miu nuéc mudi
(ndng dd mubi: 229000ppm (nudc mubi c6 ndng do mubi cao), pH=5,2) dung
dé quan sat bot hodc nhil tuong.

Thudc nhudm tan trong nudc (cam metyl) c6 cong thirc (1) sau ddy duge

bd sung vao miu nudc mudi dung dé quan sat bot hodc nhil twong sao cho ham
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lrong thuoc nhudém cia nudc muoi bang 0,3% khoi lugng.
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MAu nuéc mudi dung dé quan sat bot hodc nhii twong dugc tron véi
cacbon dioxit va decan dé thu dugc mau nudc mudi:cacbon dioxit:decan =
50:30:20 (ty 1¢ thé tich), va hdn hop tao ra dugc khudy tron ¢ nhigt do 100°C
va ap suét 100atm (10132,5kPa) dén 300atm (30397,5kPa) bang thanh khudy &
tdc do quay bang 1500rpm trong 15 phut.

MAu d3 khudy tron dugc chuyén tr ngin chiu &p dé quan sit truc quan
cua thiét bi dugce st dung cho thtt nghiém kha nidng tao bot dugc thé hién trén
Fig.5 dén ngin chiu 4p dé quan sat hién vi, va trang thai cta bot hodc nhil
tuong dugc quan sat bang kinh hién vi quang hoc.

Cac Fig.9 va 10 1a céac hinh anh hién vi quang hoc thé hién mdi nhil
tuong dugc tao ra ¢ ap suat 100atm (10132,5kPa), va Fig.11 1a hinh dnh hién
vi quang hoc thé hién bot dugc tao ra & ap suat 300atm (30397,5kPa).

Cac Fig.12 va 13 1a cac hinh v& phac hoa mdi hinh v& thé hién su hinh
thanh nhil twong, va Fig.14 1a hinh v& phéac hoa thé hién su hinh thanh bot.

Fig.9 (xem hinh v& phéc hoa cua Fig.12) thé hién nhii tuong W/O chira
pha lién tuc dwgc hinh thanh tir decan, va pha phén tan duoc hinh thanh nho sy
ddng ton tai ciia cic giot nho khong mau (cacbon dioxit) va cac giot nho sam
mau (nudc chira cac hat silic oxit). Nhu dugc thé hién trén Fig.12, mdi giot
nh6 sdm mau (pha phan tdn dugc tao ra tir nudc chira cic hat silic oxit) dugc

hinh thanh tir cac hat silic oxit trén bé mat cua giot nhod, nudc bén trong, va
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cac hat silic oxit trong nudc.

Fig.10 (xem hinh v& phédc hoa cua Fig.13) thé hién nhil tuong O/W chira
pha lién tuc hinh thanh tir nudc chira cac hat silic oxit, va pha phén tan dugc
'hinh thénh nho su ddng ton tai cia cdc giot nho (cacbon dioxit) va cdc giot nho
(decan). Nhu duogc thé hién trén Fig.13, pha lién tuc hinh thanh tr nudc va cac
hat silic oxit trong nuéc, va pha phan tan dugc hinh thanh tr cacbon dioxit
hodc decan (céc giot nhd) trong d6 cac hat silic oxit c6 mat trén bé mat cua
mdi giot nho.

Fig.11 (xem hinh v& phéc hoa cua Fig.14) thé hién pha phan tan chira
bot duoc hinh thanh tir pha ddng nhit chtra decan va cacbon dioxit va céc hat
silic oxit ¢6 mat trén bé mit ctia bot, va pha lién tuc dugc hinh thanh tr nude
chura céac hat silic oxit.

[0062] Thanh phin va quan séat profin cla mau 16i da

S4 liéu thanh phan cta mau 13i d4 dugc st dung dé danh gid qua trinh
thu hdi ddu thoé duge md ta duéi day thu duge qua quy trinh dd néu ¢ trén, va
profin ctia mau 18i d4 dugc quan sat.

Mau 16i da dugce st dung 12 mau cat két (loai SiO2) Berea Sandstone
(sdn co6 tir Core Lab Instruments, dudi diy dugc goi la “BSS”) hoic miu da
cacbonat (loai CaCO3) Indiana 200md (san c6 tr Kocurek, dudi day dugc goi

13 “IN 200md”).

MaAu 16i d4 (mau cét két hoic mau da cacbonat) dugc su dung cho cac
thir nghiém danh gia khac nhau la mau hinh tru ¢6 duong kinh 1,5 inxo va chiéu
dai 1 fat (khoang 3,8cm dudng kinh x 30,5cm chiéu dai) duge diéu ché bing
céch rira hdi lwu-chiét bing toluen dé loai bd dAu va nuéec tiép theo 1a 1am khod
trong mot ngay ¢ 120°C, va sau dé rua hdi lwu-chiét bing biang metanol dé loai

b6 mudi tiép theo 1a 1am kho trong mot ngay ¢ 80°C.
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Bang 5 thé hién sb liéu thanh phan tao ra ctia mdi mau (phan tich huynh
quang tia X, thanh phan dua trén co sé oxit). Fig.15 1a hinh anh thé hién vé bé
ngoai ctia cdc mau 18i d4, cling nhu céc két qua quan sat profin bé mit clia céc
mAu (céc anh kinh hién vi dién tir quét (40 phong dai: 500)) (Fig.15(a): cat két
(BSS), Fig.15(b): cac da cacbonat (IN 200md)).

[0063]

Bang 5

MAu 18i da (thanh phan duwa trén co s& cac oxit)

) Cac da cacbonat (loai
. ) Cat ket (loai SiO3)
Thanh phéan (% khoi luong) CaCO0:s)
BSS
IN 200md

SiO, 88,5 0,6
Al O3 6.6 -
CaO 1,1 98,0
MgO 0,5 0,4
Fe203 1,9 0,8
K>,O 1,4 0,2

[0064] Thé tich 15 rong va dd thAm khi cua mau 16i da

Po xbp va do thAm khi ciia miu 15i d4 di néu & trén duoc do dé bang
cach d6 xac dinh thé tich 16 rdng cla no.

Po xbp dugc do bing may do do x6p heli (sdn c6 tr Core Lab
Instruments).

Do thidm khi dugc do bang may do dd thdm khi (sdn cé t Core Lab
Instruments).
Cac phép do nay dugc thyc hién trén nam mau cat két (BSS) va chin

mau cic d4 cacbonat (IN 200md). Céc két qua duogc thé hién trong céc bang 6
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[0065]

Bang 6

47492

Thé tich 15 rdng va d6 tham khi ctia mau cat két

Mau cat két Thé tich 18 rdng (cc) | DO xdp (%) Do thAm khi (md)
Berea Sandstone-1 64,8 19,3 252
Berea Sandstone-2 64,3 19,0 251
Berea Sandstone-3 64,4 19,1 255
Berea Sandstone-4 64,5 19,0 252
Berea Sandstone-5 64,5 19,0 251

[0066]

Bang 7

Thé tich 15 rdng va do tham khi cia mau d4 cacbonat
Maiu d4 cacbonat Thé tich 13 rdng (cc) | Do x6p (%) | Do tham khi (md)
Indiana 200md-1 53,5 15,5 217
Indiana 200md-2 51,6 15,0 107
Indiana 200md-3 51,9 15,1 177
Indiana 200md-4 48,3 14,0 111
Indiana 200md-5 44,9 13,0 64
Indiana 200md-6 50,5 14,6 253
Indiana 200md-7 49,3 14,3 76
Indiana 200md-8 52,4 15,2 320
Indiana 200md-9 49,9 14,5 160

53/96

[0067] Cac mau da cacbonat (IN 200md) dugc sir dung dé danh gia thu hdi dau

thé dugc mo ta dudi ddy dugce chon nhu sau. Cu thé, trén co sé cla dd thi K
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(46 thdm khi)-Phi (46 x6p) dugc thé hién trén Fig.16, cic mau 18i c6 do thdm
thép (0) va cac mau 18i c6 dd thAm cao (A) duoc loai bd, va cac mau 15i da
c6 d6 thAm trung binh (d6 thAm khi: khoang tir 150 + 50md) (@) dugc chon va
dugc st dung dé danh gia qua trinh thu héi dau tho.

[0068] Panh gi4 qué trinh thu hdi diu thd bang cach st dung mau 15i da

Dung dich keo trong nuéc dugc diéu ché trong vi du 1 dugc danh gia
thu hdi dAu thé (gia dinh via chira diu duéi dit) qua quy trinh dwgc mo ta dudi
ddy bing cach st dyung thiét bi thir nghiém dong mau 18i (b6 tri duong 6ng va
thiét bi) dugc thé hién trén Fig.17 va bang cach st dung diu thé Trung Pong
va cac mau 161 da (cat két (BSS) va cac da cacbonat (IN 200md)).

Nhu duoce thé hién trén Fig.17, thiét bi thir nghiém dong mau 13i bao
gdm ciac may bom bom ép (san c6 tir Schlumberger), xy lanh piston CO2 dé
nap chat luu, xy lanh piston cho cac hat nano va nuéce mudi, va xy lanh piston
diu thd (sin c6 tux VINCI Technologies), gia d& 18i (sdn c6 tx VINCI
Technologies), may bom ap luc nén (san c6 tt VINDUM ENGINEERING), van
ap luc nguoc va may bom ap luc nguoc (sidn c6 tit VINCI Technologies), b
tach khi-long (bd phan thu hdi diu tho) déi v6i chat luu thu hoi duge (sdn c6
tir VINCI Technologies), ddng hd do khi 4m dé do luong khi tu do (sdn c6 tur
Shinagawa Corporation), b chuyén déi ap luc (sin c6 tir VALCOM), bau nhiét
ké dién tré dé do nhiét do 151, nhiét do budng 6n nhiét, va nhiét do khi tu do
(sdn ¢6 tir Chino Corporation), va budng On nhiét khong khi (san c6 tir Sunaka
Rika Kogyo K. K.). Ap luc thugng luu va ha luu cta gia do 161, ap luc nén (ap
luc bén) cua gia dd 16i, ap luc dé kiém sodt van ap luc nguoc, cac nhiét d6 cla
161 va buéng dn nhiét, va lwong va nhiét do cua khi tu do dugc ghi lai mdi gidy
bang may tinh qua may ghi di liéu (sdn ¢6 tt GRAPHTEC).

[0069] Vi du thir nghiém 1: Péanh gia qua trinh thu hdi ddu thd béng céch sir
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dung cat két (BSS)
Mau 131 cat két (BSS) (mot mau) duge 16ng trong dng boc cao su dugc
dit trong gia d 161 dugc thé hién trén Fig.17, va cic 18 rdng cla 13i cét két
(BSS) duoc hut chan khong, tiép theo la hit chan khong khong gian hinh
khuyén giira 6ng boc cao su va thanh bén trong cta gid d& 15i (khong gian hinh
khuyén dé nap chét luu bang ap luc nén (4p luc bén)). Sau khi khong gian hinh
khuyén dugc lam bdo hoa bang chat luu di dugc gia 4p tir may bom 4p lyc nén
bang cach hut 4p sudt khi quyén, 4p luc nén (dp luc bén) duogc ting lén dén
68,0atm (6890,1kPa) bang may bom 4p luc nén, dé bang cach d6 xac dinh
khong c6 su rod ri vao trong cac 16 rdng cla 18i cét két (BSS) va ra bén ngoai.
Van ap luc nguge duoc dat dén 200atm (20265kPa) (nghia 13, cac diéu kién thu
nghiém) bing may bom é&p luc nguge. May bom bom €p 2 duge ndi véi xy lanh
piston dau tho, va diu thé dugc dua vao trong cic 16 rdng dd duoc hut chin
khong cta 15i cat két (BSS), tiép theo 1a gia ap dén 34,0atm (3445,05kPa) va
diéu khién may bom & 4p luc khong ddi. Dé dat duogc ap luc chénh léch dugc
dit cho tht nghiém danh gia thu héi dau thd (4p luc cai dit ap luc nguge +
68,0atm (1000psi (6890,1kPa))), 4p luc nén (ap luc bén) dugc ting 1én dén
102,0atm (10335,15kPa), va luong cua dau thd dua vao duoc ghi lai. Thé tich
chét do dugce so bo giita cac van thuong luu va ha luu cua gid do 161 dugce tri
di tir luong ctia dau thé dua vao & ap luc chénh léch 68,0atm (6890,1kPa), dé
bing cach d6 x4c dinh thé tich bdo hoa dau thd 100% cia 15i cac 16 rong, ma
duge sit dung 1am thé tich 18 réng cia 15i dé tinh ty 1¢ thu hdi ddu thé. Trong
lac kiém tra 1a khong c6 su 1o ri, ap luc nén (4p luc bén) va sau d6 dp luc trong
cac 16 rdng ctia 161 dugc ting 1én vai cac s gia 34,0atm (3445,05kPa), va ap
luc nén (ap lyc bén) va ap luc trong cac 10 rdng ctia 16i dugc dat dén 268,1atm

(27165,2325kPa) va 200,0atm (20265kPa) (cdc ap luc tha nghiém), tuong Ung.
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May bom bom ép 2 dugc dit dén ché do diéu khién toc do dong khong ddi, va
diu thd dugc bom & tée do dong thap, dé bang cach d6 xac dinh hoat dong cua
van ap luc nguoc va trang thai dau ra tin hiéu cta bo chuyén dbi ap luc. Van
‘thuong luu cla xy lanh piston dau thd dwoc déng, va ap luc bén trong cﬁa Xy
lanh piston d& nap chét luu dugc kidm soat & ap luc khong dbi 1a 200atm
(20265kPa) bdi cac mady bom bom ép 1 va 2. Budng 6n nhiét khong khi dugc
gia nhiét tir nhiét do trong phong véi sd gia 10°C, va nhiét d§ cua buéng on
nhiét khong khi dugce gitt & 100°C (nhiét do tht nghi€ém). V& thé tich gidn né
chét luu trong qua trinh gia tdng nhiét do, 4p luc bén trong cua xy lanh piston
dé nap chét luu dugc gitt & 200atm (20265kPa) boi cac mdy bom bom ép 1 va
2, ddu tho trong gia d& 16i duge x4 ra tir van ap luc nguoc va duge gitt & 200atm
(20265kPa), va 4p luc nén (4p luc bén) duoc gilt & 268,1atm (27165,2325kPa)
bang may bom ap luc nén.
Sau d6, chit long dugc diéu ché bing nudc mubi (ndng do silic oxit:
1,0% khdi lugng, néng d6 mudi: 175000ppm (nudc mudi co néng dd mudi
trung binh)) chtra dung dich keo trong nudc cia vi du 1 (dung dich keo silic
oxit chira cac hat silic oxit trai qua qud trinh xt ly bé miat bang 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS)) dugc bom ép tir xy lanh piston dung
cho cac hat nano va nuéc mudi, va cacbon dioxit dwoc bom tr xy lanh piston
CO,. Chét 1ong dugce diéu ché tir nudc mudi va cacbon dioxit dong thdi dugc
bom ép &ty 1€ 1:1 & tdc do dong 4 fat/ngay (121,92cm/ngay) vao trong mau
16i cat két (BSS) da duoc lam béo hoa bing diu tho trong gia do 16i. Doi véi
vi du thir nghiém so sanh, chi cacbon dioxit dugc bom €p & tdc do dong 4
fat/ngay (121,92cm/ngay) vao trong mAu 18i bdo hoa bing diu tho. Chét luu
bom ép duoc bom ép vao mau 18i & 100°C, ap luc kiém soat 4p luc ngugc

bang 200atm (20265kPa), va dp lyc nén (ap luc bén) bang 268,1atm
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(27165,2325kPa). Viéc bom ép duge thuc hién cho téi khi thé tich ciia chét
lvu bom ép dugc phan tng 120% so v6i thé tich 18 réng ctia mau 15i.

Ty 1& thu hdi ddu thd dugc tinh tir lugng cta dau thd dugc thu hdi tir
céc 15 rdng cia mau 15i cat két (BSS) bang cach bom ép chit lvu bom ép (dung
dich keo trong nudc cua vi du 1, nuéc mudi, va cacbon dioxit) vao trong mau
16i. Cac két qua dugc thé hién trén Fig.18 va bang 8.

Ngoai ra, chit 1éng dugc diéu ché bang nudc mubi (ndng do silic oxit:
1,0% khdi lugng, ndng d6 mubdi: 175000ppm (nudc mubi c¢6 ndng do mubi
trung binh)) chira dung dich keo trong nudc cua vi du 2 (dung dich keo silic
oxit chtra cac hat silic oxit trdi qua quéd trinh xu ly bé mat bang 3-
aminopropyltrietoxysilan (APTES) va phenyltrimetoxysilan (PTMS)) dugc su
dung, va ty 1¢ thu hdi dau tho duge danh gia nho cung mot quy trinh nhu da
md ta & trén. Cac két qua ciing dugce thé hién trén Fig.18 va bang 8.

[0070] Fig.18 va bang 8 thé hién lwgng bom ép (ty 1¢ thé tich cua chat luu
dugc bom ép vao cac 16 rdng (thé tich bom ép/thé tich 16 rdng): PV) cua chét
luu (dung dich keo trong nuéce cta vi du 1 hodc vi du 2, nudce mudi, va
cacbon dioxit) (twong tng véi truc hoanh), va lugng (%) cua dau thd dugc
thu hoi tir cac 16 rdng ctia miu 15i cat két (BSS) (twong ung véi truc tung) khi
tong thé tich 15 rng trong da cua mau 161 dugc 14y 1a 1,0. Trén Fig.18, ky
hidu “@“ twong tng v&i cac két qua cla viéc bom ép ddng thoi nude mudi
(ndng d9 silic oxit: 1,0% khéi lwgng, ndng do mubi: 175000ppm) chira dung
dich keo trong nuéc cta vi du 1 (dung dich keo silic oxit chira cac hat silic
oxit trai qua qué trinh xu ly bé mit bang 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan
(GPS)) va cacbon dioxit & ty 1€ 1:1 ¢ tdc do dong 4 fut/ngay
(121,92cm/ngay); ky hiéu “O« tuong ng véi céac két qua cta viéc bom ép

dong thoi nudc mudi (ndng 9 silic oxit: 1,0% khoi lugng, ndong d6 muodi:
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175000ppm) chtra dung dich keo trong nudce cua vi du 2 (dung dich keo silic

oxit chira cac hat silic oxit trai qua qud trinh xu ly bé mit bang 3-

aminopropyltrietoxysilan (APTES) va phenyltrimetoxysilan (PTMS)) va

cacbon dioxit & ty 1& 1:1 & téc do dong 4 fut/ngay (121,92cm/ngay); va ky

hiéu “O* tuong rng véi cac két qua cua viéc bom ép chi cacbon dioxit § tdc

do dong 4 fat/ngay (121,92cm/ngay).

58/96

Nhu duge thé hién trén Fig.18 va bang 8, khi lugng bom ép cua chit

luu vao trong céac 15 rdng ctia mau 181 cat két (BSS) dat 1,20 (120%), ty 1& thu

hdi du tho biang 58,5% trong trudong hgp bom ép dung dich keo trong nude

ctia vi du 1, nudc mudi, va cacbon dioxit; ty 1¢ thu hdi diu tho bing 61,6%

trong trudng hop bom ép dung dich keo trong nuéce cla vi du 2, nude mudi, va

cacbon dioxit; va ty 1€ thu hdi dau tho b?mg 50,5% trong truong hgp bom €p

chi cacbon dioxit.

[0071]

Bang 8

Mau 18i cat két (BSS), ty 1& thu hoi dau tho

Vi du so sanh

Vidul

Vidu2

Ty 18 thé

tich cta chét

Ty 1¢ thu

Ty 18 thé

tich cta chét

Ty 1é thu

hdi dau thd

Ty 18 thé

tich ctia chét

Ty 1& thu

hdi diu tho

hdi dau tho bot CO,
luu duoc luu duoc bot CO- luu duoc
CO, (%)
bom ép vao bom ép vao (%) bom ép vao
o o o Vidu?2
cac 10 rong: cac 10 rong: Vidul cac 10 rong:
(%) (loai
PV PV (loai GPS) PV
APTES)
0,00 0,0 0,00 0,0 0,00 0,0
0,16 10,1 0,10 8,6 0,08 9,8
0,26 15,2 0,21 16,8 0,21 23,9
0,35 19,6 0,33 24,4 0,34 35,6
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0,44 25,5 0,45 32,0 0,47 43,3
0,54 29,2 0,57 39,2 0,60 49,2
0,63 32,7 0,69 47,7 0,73 55,0
0,72 36,5 0,80 54,2 0,86 57,3
0,82 39,4 0,92 56,3 0,99 59,2
0,91 42,5 1,04 57,2 1,12 60,6
1,09 48,1 1,16 58,1 1,20 61,6
1,20 50,5 1,20 58,5 -

[0072] Vi du thit nghiém 2: Thi nghiém thu hdi dau thd biang cach st dung cic
da cacbonat (IN 200 md)

M3Au 16i d4a cacbonat (IN 200md) (mot mau) duge 1dng trong éng boc
cao su dugc dat trong gia dd 181 duoc thé hién trén Fig.17, va cac 16 rong cua
161 d4a cacbonat (IN 200md) dugc hut chan khong, tiép theo 1a hut chin khong
khong gian hinh khuyén gitta 6ng boc cao su va thanh bén trong cua gia do 161
(khéng gian hinh khuyén dé nap chét luu bang 4p luc nén (4p lyc bén)). Sau
d6, khong gian hinh khuyén dugc lam bado hoa bang chat luu da dugce gia ap tur
may bom &p luc nén bang cach hut ap luc khi quyén, ap luc nén (ap luc bén)
dugce ting l1én dén 68,0atm (6890,1kPa) bang may bom ap luc nén, dé bang
cach @6 xac dinh ring khong c6 su rd ri vao trong cic 16 rdng cua 1561 da
cacbonat (IN 200md) va ra bén ngoai. Van 4p luc ngugc dugce dat dén 200atm
(20265kPa) (nghia la, cac didu kién thtr nghiém) biang may bom ap luc nguoc.
Méy bom bom ép 2 dwgc ndi véi xy lanh piston ddu tho, va dau tho dugc dua
vao trong cac 16 rdng dd dugc hit chan khong cla 16i d4 cacbonat (IN 200md),
tiép theo 1a gia 4p dén 34,0atm (3445,05kPa) va diéu khién may bom & ap luc
khong dbi. bé dat duoc ap luc chénh léch dugc dat cho thir nghiém danh gia

thu hdi dau tho (4p luc cai dat ap luc nguoc + 68,0atm (1000 psi (6890,1kPa))),
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ap lyc nén (&p luc bén) dugc tang I1€n dén 102,0atm (10335,15kpa) va luong
ctia diu tho dua vao dugc ghi lai. Thé tich chét do dugc so bod giita cac van
thwong luu va ha luu cia gid do 181 duge trir di tir lwong cua diu tho dua vao
& 4ap luc chénh léch 68,0atm (6890,1kPa), d& bing cach d6 xdc dinh thé tich
bdo hoa diu thoé 100% cia cac 16 rdng cua 18i, ma dugce su dung lam thé tich
16 rdng cua 18i dé tinh cta ty 1& thu hdi dau tho. Trong lic x4c dinh ring khong
c6 10 ri, ap luc nén (ap luc bén) va sau d6 ap luc trong céc 10 rong cua 18i dwogc
tang 1én v4i cac sd gia 34,0atm, (3445,05kPa) va ap luc nén (4p luc bén) va ap
luc trong cac 16 réng cua 181 dugc dat dén 268,latm (27165,2325kPa) va
200,0atm (20265kPa) (cac 4p lyc thir nghiém), twong Gtng. May bom bom ¢p 2
duoc dit thanh ché do didu khién tdc d6 dong khong déi, va dau thd dugc bom
& tbe do dong thép, dé béng cach @6 xac dinh hoat dong ctia van 4p luc ngugce
va trang thai dau ra tin hiéu ctia bd chuyén dbi ap luc. Van thugng luu cia xy
lanh piston dau tho duoc déng, va 4p luc bén trong cta xy lanh piston dé nap
chét luu dwoc kiém soat & ap luc khong ddi 200atm (20265kPa) boi cac may
bom bom ép 1 va 2. Budng 6n nhiét khong khi dwgc gia nhiét tir nhiét d¢ trong
phong véi sb gia 10°C, va nhiét do cta budng On nhiét khong khi duge gilt ¢
100°C (nhiét do thtr nghiém). V& thé tich gidn nd chat luu trong qué trinh su
gia ting nhiét do, ap luc bén trong clia xy lanh piston dé nap chét luu dugc gitt
& 200atm (20265kPa) bdi cac may bom bom ép 1 va 2, dau thé trong gi4 4o 16i
dugce x4 ra tir van ap luc ngugce va duge gitt & 200atm (20265kPa) (20265kPa),
va ap luc nén (&p luc bén) dugc git & 268,1atm (27165,2325kPa) bing may
bom ap luc nén.
Sau d6, chét long dugc didu ché bing nudc mudi (ndng do silic oxit:

1,0% khbi lvgng, ndng do mudi: 229000ppm (nudc mubi c6 néng do mubi

cao)) chra dung dich keo trong nuéc cia vi du 1 (dung dich keo silic oxit
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chira c4c hat silic oxit trai qua qué trinh xir 1y bé mit bang 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS)) dugc bom tu xy lanh piston dung cho
c4c hat nano va nudc mudi, va cacbon dioxit dugc bom tir xy lanh piston
CO». Chét long duogc didu ché tr nude mudi va cacbon dioxit ddng thdi duge
bom &ty 18 1:1 & téc d6 dong 4 fat/ngay (121,92cm/ngay) vao trong mau 18i
d4 cacbonat (IN 200md) bao hoa bang diu tho trong gia do 16i. P6i véi vi du
thr nghiém so sanh, chi cacbon dioxit dugc bom ép ¢ tdc @6 dong 4 fﬁf/ngay
(121,92cm/ngay) vao trong mau 15i bdo hoa bang dau thd. Chét luu bom ép
duoc bom ép vao miu 16i & 100°C, ap luc kiém soat ap luc nguge bang
200atm (20265kPa) (20265kPa), va ap luc nén (ap luc bén) bang 268,1atm
(27165,2325kPa). Viéc bom ép dugc thuc hién cho téi khi thé tich clia chat
luu bom ép dugce phan Gtng 120% so véi thé tich 16 réng ctia mau 16i.

Ty 1¢ thu hdi dau thé dugc tinh tir luong cua dau tho duoc thu hoi tir
cac 16 rdng cua mau 16i da cacbonat (IN 200md) béng cach bom ép chét luu
bom ép (dung dich keo trong nuéc cua vi du 1, nudc mudi, va cacbon dioxit)
vao trong mau 15i. Cac két qua dwgc thé hién trén Fig.19 va bang 9.

[0073] Fig.19 va bang 9 thé hién luong bom ép (ty 18 thé tich cta chit luu dugc
bom ép vao cac 18 rdng (thé tich bom ép/thé tich 18 rdng): PV) cua chit luu
(dung dich keo trong nudc cua vi du 1, nuéc mudi, va cacbon dioxit) (twong
ung voi truc hoanh), va lugng (%) cua ddu thé dugc thu hoi tir cac 16 rdng cua
mAu 16i d4 cacbonat (IN 200md) (twong ng véi truc tung) khi tong thé tich 15
rdng trong d4 cia mau 16i dugc 14y 1a 1,0. Trén Fig.19, ky hié¢u “@* tuong Gng
voi cac két qua ctia viéc bom ép dong thoi nude mudi (ndng do mudi:
229000ppm) chtta dung dich keo trong nudc cua vi du 1 (dung dich keo silic
oxit chtta cac hat silic oxit trdi qua quad trinh xu ly bé mat bang 3-

glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS)) va cacbon dioxit ¢ ty 1€ 1:1 & tdc do
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dong 4 fat/ngay, va ky hiéu “O* tuong rng voi céc két qua ciia viéc chi bom

ép cacbon dioxit & tdc do dong 4 fut/ngay (121,92cm/ngdy).

Nhu duogc thé hién trén Fig.19 va bang 9, khi lugng bom cua chit luu

vao trong cac 16 rdng ctia maiu 15i d4 cacbonat (IN 200md) dat 1,20 (120%), ty

1& thu hdi dau thd bang 51,4% trong trudng hgp bom ép dung dich keo trong

nudc cia vi du 1, nudc mubdi, va cacbon dioxit, va ty 1€ thu hoi dau thod bang

37,0% trong trudng hgp chi bom ép cacbon dioxit.

[0074]
Bang 9
Mau 18i d4 cacbonat (IN 200md), ty 1¢ thu hdi dau thd
Vi du so sanh Vidul
Ty 18 thé tich cua Ty 1é thu hdi dau Ty 18 thé tich cla Ty 18 thu hdi dau
chét luu dugc bom thd chét luu dugc bom thé bot CO;
ép vao cac 15 rong: CO» ép vao cac 16 rdng:
PV (%) PV (%)
0,00 0,0 0,00 0,0
0,10 5,7 0,06 4,4
0,22 12,5 0,18 14,0
0,34 21,1 0,30 23,1
0,47 26,8 0,43 31,2
0,59 31,0 0,55 34,3
0,71 32,7 0,67 37,4
0,83 34,3 0,80 40,4
0,96 35,5 0,92 44,2
1,08 36,4 1,04 48,5
1,20 37,0 1,20 51,4

[0075] Vi du tht nghiém 3: Tht nghiém dé xac dinh sy ¢6 mit cla su tic nghén

16 réng trong 16i d4 béi dung dich keo trong nudce (vi du 1) bang cach s dung
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cat két (BSS)

Dung dich keo trong nudc cia vi du 1 dugce st dung dé diéu ché miu co
ndng do mudi trung binh (175000ppm), ndng do silic oxit bang 1,0% khéi
lugng, va do pH=6,3 theo cung mdt cidch nhu dugc md ta trong phén Thu
nghiém tinh dn dinh trong nuéc mudi. Mau dugc bao quan & 80°C trong bay
ngay, va sau do mau dugc thir nghiém dé xac dinh liéu c6 hay khong viéc né
lam tic nghén céc 15 rdng cua 15i da.

Fig.20(a) thé hién mau (sit dung dung dich keo trong nudc cta vi du 1)
dugc s dung trong thit nghiém nay. Xac nhén truc quan rang céac hat silic oxit
cta dung dich keo trong nuéc dugc phan tan ddng nhat va khong két tia.

Dung dich keo trong nudc dugc diéu ché nho quy trinh cta vi du 1 nhu
d3 mo ta ¢ trén dugc bd sung vao nubc mudi (ndng do mudi trung binh
(175000ppm, pH=6,3)) dé dat dugc ndng d¢ silic oxit bang 1,0% khdi luong,
va hdn hop dugc bao quan & 80°C trong bay ngay, dé didu ché mau. Nho quy
trinh dugc mo ta dudi day, thir nghiém dé x4c dinh su c6 mit cla su tic nghén
15 rdng trong 16 da (gia dinh via chira ddu du6i dat) dwoc thyc hién bing cach
st dung thiét bi thir nghiém tic nghén 15 rdng ctia 161 (b6 tri dudng dng va thiét
bi) dugc thé hién trén Fig.21 va béng cach s dung mau 181 da (cat két, BSS-
4) 33 dugc lam bdo hoa bang mau va nude cit.

Nhu dugc thé hién trén Fig.21, thiét bi thtt nghiém dong mau 16i bao
gdm cac may bom bom ép (san c6 tr Schlumberger), Xy lanh piston CO2 dé
nap chét luu, xy lanh piston dung cho cac hat nano va nuédc mudi, va xy lanh
piston nudc cét (sdn c6 tir VINCI Technologies), gia d& 15i (san c6 tr VINCI
Technologies), may bom ap luc nén (sdn c6 tr VINDUM ENGINEERING), van
ap luc ngugc va may bom ap luc nguoc (san c6 tr VINCI Technologies), bd

tach khi-long déi v&i chit luu thu hdi duge (sdn c6 tir VINCI Technologies),
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ddng hd do khi 4m dé do luong khi tu do (sén c6 tr Shinagawa Corporation),
b chuyén ddi ap luc (sdn c6 tir VALCOM), biu nhiét ké dién tré dé do nhiét
d6 151, nhiét do budng dn nhiét, va nhiét do khi ty do (sin c6 tir Chino
Corporation), va budng 6n nhiét khong khi (sin c6 tir Sunaka Rika Kogyo K.
K.). Ap luc thugng luu va ha luu cua gia do 151, 4p lwc nén (4p lyc bén) cua
gid 4o 161, ap luc dé kiém soat van ap luc ngugce, cac nhiét do cua 161 va buéng
dn nhiét, va luong va nhiét do cta khi tu do dugc ghi lai mdi gidy bing may
tinh qua may ghi dit liéu (sén c6 tr GRAPHTEC).

[0076] Vi duy thit nghiém 3: Thir nghiém dé x4c dinh su c6 mit cua su tic nghén
15 réng trong 156i da béi dung dich keo trong nudce (cac vi du 1 va 2) bang cach
st dung cat két (BSS)

MAu 15i cat két (BSS) (mdt mau) dugce 1dng trong 6ng boc cao su duge
dat trong gia do 101 dugce thé hién trén Fig.21, va cac 16 rdng cta 15 cat két
(BSS) dugc hut chan khong, tiép theo 1a hut chan khong khong gian hinh
khuyén gitta 6ng boc cao su va thanh bén trong clia gia d 15i (khong gian hinh
khuyén dé nap chét luu bang ap luc nén (4p luc bén)). Sau khi khong gian hinh
khuyén dugc lam bao hoa bang chét luu di dugc gia 4p tr may bom ap luc nén
bang cach hut 4p lyc khi quyén, ap luc nén (4p lyc bén) duogc ting 1én dén
68,0atm (6890,1kPa) bing may bom &p luc nén, dé bang cach d6 xac dinh rang
khong c6 sy rd ri vao trong céc 15 rdng cua 15i cat két (BSS) va ra bén ngoai.
Van ap luc ngugce duoc dat dén 200atm (20265kPa) (nghia 14, cac diéu kién thir
nghiém) bang may bom é&p lyc ngugc. May bom bom ép 2 duge ndi voi xy lanh
piston nudc cAt, va nudc cit dugc dua vao trong cac 16 rong da dugc hit chén
khong cua 15i cat két (BSS), tiép theo 1a gia 4p dén 34,0atm (3445,05kPa) va
didu khién may bom & 4p luc khong dbi. Dé dat dugc ap luc chénh léch duge

dat cho thtt nghiém danh gid su tic nghén (dp luc cai dat ap luc nguoc +
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68,0atm (1000 psi (6890,1kPa))), ap luc nén (4p luc bén) dugc ting 1én dén
102,0atm (10335,15kpa) va lugng cia nudce cit dua vao duogc ghi lai. Thé tich
chét do dugc so bd gifta cac van thugng luu va ha luu cua gia d& 181 duoc trur
di tr lugng cua nude cat dua vao & ap luc chénh 1éch 68,0atm ((6890,1kPa),
dé bang cach d6 xac dinh thé tich bdo hoa nuédc cit 100% ctia cac 18 rdng cua
161, ma dwgce st dung lam thé tich 156 rdng cua 18i dé tinh lwong bom ép (ty 18
thé tich cua chit luu dugc bom ép vao céc 15 rdng (thé tich bom ép/thé tich 15
rdng): PV). Trong luc x4c dinh ring khong cé su ro ri, 4p luc nén (ap luc bén)
va sau d6 ap luc trong céc 10 rdng cla 181 dugce ting 1én vdi cac sb gia 34,0atm,
(‘3445,05kPa) va ap luc nén (4p luc bén) va ap luc trong cac 16 rdng cua 15i
dugc dat dén 268,1atm (27165,2325kPa) va 200,0atm (20265kPa) (cac ap luc
tht nghiém), tuong tng. May bom bom ép 2 dugc dit thanh ché do diéu khién
tdc @6 dong khong ddi, va nudc cit duoc bom & toc do dong thap, dé bang cach
d6 xac dinh hoat dong cua van ap luc ngugc va trang thai dau ra tin hiéu cua
bd chuyén dbi ap luc. Van thugng luu cla xy lanh piston nude cit dugc dong,
va ap lyc bén trong ctiia Xy lanh piston dé nap chét luu dugc kiém soat & ap luc
khong ddi 200atm (20265kPa) béi cac may bom bom ép 1 va 2. Budng 6n nhiét
khong khi duge gia nhiét tir nhiét do trong phong voi sb gia 10°C, va nhiét do
ctia budng dn nhiét khong khi dwoc giit & 100°C (nhiét do thir nghiém). V& thé
tich gidn nd chit lvu trong qua trinh sy gia tang nhiét d9, ap luc bén trong cla
xy lanh piston dé nap chét luu duoc gitt & 200atm (20265kPa) boi cac may bom
bom ép 1 va 2, nudc cét trong gia d& 16i dwgc x4 ra t van ap luc ngugc va
duoc gitt & 200atm (20265kPa) (20265kPa), va ap luc nén (ap luc bén) dugc
gitt & 268,latm (27165,2325kPa) bing may bom &p lyc nén.

Sau d6, chét 1ong dugc didu ché biang nudc mubi (ndng do silic oxit:

1,0% khéi luong, ndng dd mudi: 175000ppm (nuédc mubdi c6 ndng do6 mudi
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trung binh)) chtta dung dich keo trong nudc cua vi du 1 (dung dich keo silic
oxit ch@ra cdc hat silic oxit trai qua qua trinh xt¢ ly bé mit bang 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS)) dugc bom tir Xy lanh piston dung cho
cac hat nano va nudc mubi, va cacbon dioxit dugc bom tir xy lanh piston COs.
ChAt 16ng duoc didu ché tir nudc mudi va cacbon dioxit déng thoi dugc bom &
ty 16 1:1 & tdc do dong 4 fat/ngay (121,92cm/ngdy) vao trong mau 13i cat két
(BSS) da dugc lam bdo hoa bing nudc cit trong gid d 16i. Chét luu bom ép
dugc bom ép vao mau 16i ¢ 100°C, ap luc kiém soat ap luc nguoc bang 200atm
(20265kPa) (20265kPa), va ap luc nén (d4p luc bén) bang 268,latm
(27165,2325kPa). Trong luc 4p lyc chénh léch khi bom ép (4p luc chénh léch
ctia dong chat luu & tdc d6 dong 4 fut/ngay (121,92cm/ngay)) dugc do, qua
trinh bom duogc tiép tuc cho t6i khi hoan thanh viéc bom toan bd lugng chét
long dugce didu ché bang nudc mudi (ndng dd silic oxit: 1,0% khéi luong, ndng
d6 mubdi: 175000ppm (nudc mubi co ndng d6 mudi trung binh)) chira dung dich
keo trong nudc cua vi du 1 (dung dich keo silic oxit chira céc hat silic oxit trai
qua qua trinh xu ly bé mat bang 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS)) dugc
nap vao xy lanh piston va dung ty dong may bom bom €ép 2 cung véi viée ting
ap lyc ciia bom 2 dén 234atm (23710,05kPa) (nghia la, gia tri cai dat gidi han
trén cua bom ap luc). Khi chéat luu chay ra khéi van ap luc ngugce va ap luc
chénh 16ch giam xubng Oatm (ap lyc thugng luu cua mau 131 cat két (BSS) - ap
luc ha luu ctia nd) sau khi bom ép xong, 18i dugc xac dinh khong bi tac nghén,
trong khi d6 khi 4p luc chénh 1éch duoc gitr ¢ 234atm (23710,05kPa) (nghia la,
gia tri cai dit gidi han trén ciia bom ap luc) (4p luc thugng luu cia mau 161 cét
két (BSS) - ap luc ha luu ctia n6) sau khi bom ép xong, 16i dugc xéc dinh 1a bi
tic nghén. Khi 18i dugc xac dinh 1a khong bi tic nghén, va ap luc chénh Iéch

khi bom ép ting khi bom ép ddng thoi chat 16ng dugc diéu ché tir nuéc mudi

66



47492 67/96

tir xy lanh piston dung cho céc hat nano va nudc mudi va cacbon dioxit tr xy
lanh piston COz & ty 18 1:1, 46 nh6t biéu kién ciia chét luu bom ép dugc cho 1a
ting 1én, va bot CO; dugc ky vong la dugc tao ra.

Ap luc chénh léch khi bom ép cua chét luu chay qua cac 10 rdng cua
mAu 16i cat két (BSS) bang cach bom ép chat luu bom ép (dung dich keo trong
nudc cuia vi du 1, nuéce mubi, va cacbon dioxit) vao trong mau 16i dugce do. Céc
két qua dugc thé hién trén Fig.22 va bang 10.

Thuit ngit “ap luc chénh l1éch khi bom ép” nhu dugc su dung & day
diung dé chi mtc chénh léch gitta ap luc so cp (ap luc thugng luu) va ap luc
thr cdp (4p luc ha luu) trong qua trinh chay cia chét Iuu. Trong thir nghiém
dong chay, 4p luc chénh l1&ch khi bom tuong ung véi mitc chénh 1éch gitra cac
ap luc dugce do trén cac phia thugng luu va ra cia mau 15i dugce 16ng vao trong
gia do 181 trong qué trinh chay cua chét luu (nghia 13, ap lwc chénh léch khi
bom ép (chdy) = ap luc thwong luu - 4p luc ha luu). Khi tdc dd dong bom ép
khong d6i, ap luc chénh I&ch khi bom ép thip trong 18i c6 do thAm cao, va 4p
luc chénh léch khi bom ép cao hon trong 18i ¢6 do thAm thip. Trong trudng
hop 151 don (nghia 13, do thdm khong ddi), téc do dong bom ép chat luu cao
dan dén ap luc chénh léch cao, va tdc do dong bom ép thdp din dén ap luc
chénh 1éch thap. Trong trudong hop tdc do dong khong ddi, viéc bom ép chat
leu ¢6 d6 nhét cao dan dén 4p luc chénh léch cao, va viéc bom ép chét luu ¢6
d6 nhét thip dan dén 4p luc chénh 1&ch thap.

[0077] Fig.22 thé hién lugng bom ép (ty 1é thé tich cta chat luu dwgc bom ép
vao céc 15 rdng (thé tich bom ép/thé tich 18 rdng): PV) cla chét luu (miu dugc
didu ché bing cach bao quan (& 80°C trong bay ngay) nuéc mudi (ndng do silic
oxit: 1,0% khéi lugng, ndng do mudi: 175000ppm (nuédc mubi c6 ndng d6 mudi

trung binh)) chita dung dich keo trong nuéc cia vi du 1 (dung dich keo silic
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oxit chtta cac hat silic oxit trdi qua qua trinh x@ ly bé mit bing 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan (GPS)), cacbon dioxit) (twong Ung voi truc
hoanh), va ap luc chénh I&éch khi bom ép (tvong Gng v6i truc tung trai) va luong
(cc) cua nudce mudi (chtra dung dich keo trong nudc) dugce thu héi tir cac 15
rng ciia mAu 161 cat két (BSS) (twong Gng véi truc tung phai) khi téng thé tich
16 rdng trong d4 ctia mau 15i dugce ldy 1a 1,0. Trén Fig.22, ky hiéu “@* tuong
tng v6i ap luc chénh léch khi bom ép, va ky hig¢u “O* tuong ung voi luong
ctia chat 1ong thu hdi dugc.

Nhu dugc thé hién trong bang 10 va Fig.22, su ting ap luc chénh 1éch
khi bom ép dua ra gia thuyét 1a sy hinh thanh cua bot hodc nhil twong & bén
trong cua 18i da. Vi ap luc thugng luu dugc giam dén 4ap luc ha luu ngay sau
khi dirng bom, va ap Iuc chénh 1éch dat Oatm, 16i dugc xac dinh khong bi “tic
ngh&n”. Fig.23 1 hinh anh thé hién sy hinh thanh bot trong chat luu thu hoi

duogc.

Dung dich keo trong nuéc cia vi du 2 (dung dich keo silic oxit chtra
céc hat silic oxit trai qua qua trinh xtt 1y bé& mit bang 3-
aminopropyltrietoxysilan (APTES) va phenyltrimetoxysilan (PTMS)) ciing
dugc tht nghiém dé xac dinh su c6 mit cla sy tic nghén 101 béng cach st
dung cat két (BSS). Céc két qua dwgc thé hién trén Fig.24 va bang 11.

Fig.24 thé hién thoi gian bom ép (gio) cia chét luu (miu duoc diéu
ché bang cich bao quan (& 80°C trong bay ngay) nudc mudi (ndng d6 silic
oxit: 1,0% khbi luong, néng do mubi: 175000ppm (nudc mudi co néng do
mudi trung binh)) chita dung dich keo trong nudc clia vi du 2 (dung dich keo
silic oxit chtra cac hat silic oxit trai qua qua trinh xu ly bé& mit bang 3-
aminopropyltrietoxysilan (APTES) va phenyltrimetoxysilan (PTMS)), cacbon

dioxit) (twong Gtng v6i truc hoanh), va ap luc chénh lI¢ch khi bom (tuong ng
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v6i truc tung) khi tdng thé tich 15 rdng trong dé cua mau 1381 cat két (BSS)

duogc léy la 1,0.

69/96

Nhu dugce thé hién trong bang 11 va Fig.24, sy ting dan dan cia ap luc

chénh léch khi bom ép dwoc dit vao 138i cat két duge xac dinh sau khi bt dau

bom ép chit luu. 5,42 gio sau khi bit ddu bom ép chit luu, hoat dong tht

nghiém dugc két thic; nghia 1a, qua trinh bom ép dugc két thuc bang cach ding

may bom. Sau do, sy gidm dan dan ap luc chénh 1éch ddt vao 1581 cat két dugc

xac dinh. Sy gidm dan dan ap luc dugc xac dinh ngay sau khi ding may bom

trude khi ap lyc chénh 1éch dat Oatm. “Su tic ngh&n nhe” nhu vay khong gly

ra van dé gi trong thuc té.

[0078]

Bang 10

MaAu 15i cat két (BSS)/

Tht nghiém dé xac dinh sy c6 mit cla su tic nghén 161 da (vidu 1)

Ty 1& thé tich cla chat Ap luc chénh l&ch khi bom | Luong ciia chit 16ng thu héi
lru duge bom ép vao (atm) duoc
cac 18 rdng (PV) (cc)

0,00 0,0 0,00
0,65 2,7 16,20
1,30 5,7 45,70
2,59 7,8 88,95
3,89 9,3 142,00
5,18 11,4 183,75
6,48 14,4 224,00
7,77 18,7 264,00
9,07 27,6 304,25
10,36 35,8 343,00
10,36 0,0 -




Béang 11
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MaAu 1381 cat két (BSS)/

Thtr nghiém dé xac dinh su c6 mit cia su tac nghén 161 cat két (vidu 2)/

May bom bom ép xy lanh piston nuéc mudi chtra cac hat nano silic oxit/

Su chuyén déi ap luc

Thoi gian bom chét Ap luc chénh 1éch | Thoi gian bom chét Ap luc chénh léch

luu khi bom luu khi bom
(gio) (atm) (gi0) (atm)
0,00 0,3 4,52 3,8
0,12 0,4 5,12 4,1
0,32 0,4 5,32 4,4
0,52 0,3 5,42 3,1
1,12 0,6 5,52 1,9
1,32 0,6 6,02 1,2
1,52 1,1 6,12 1,0
2,12 1,1 6,22 1,1
2,32 1,3 6,32 0,0
2,52 1,8 6,42 0,0
3,05 1,9 6,52 0,0
3,12 2,0 7,02 0,0
3,32 1,8 7,12 0,0
3,52 2,5 7,22 0,0
4,12 3,1 7,32 0,0
4,32 3,1 7,42 0,0
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[0079] Vi du tht nghiém 4: Tht nghiém dé xac dinh su c6 mit ciia su tic nghén

16 rdng trong 15i d4 bsi dung dich keo trong nuéc (vi du so sanh 1) bang cach

stt dung cat két (BSS)
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Dung dich keo trong nugc cta vi du so sanh 1 dugc st dung dé didu ché
miu c6 ndng d6 mudi trung binh (175000ppm), ndng dd silic oxit bang 1,0%
khéi lwgng, va do pH=7,2 theo cung mot cidch nhu dugc md ta trong phﬁn Thu

‘nghiém tinh 6n dinh trong nuéc mudi. Mau duogc bao quan & 80°C trong bay
ngdy, va sau d6 mau dugc tht nghiém dé x4c dinh liéu c6 hay khong viéc no
lam tic nghén céc 18 rdng cta 15i da.

Fig.20(b) thé hién miu (bing cach st dung dung dich keo trong nudc
caa vi du so sanh 1) dwoc st dung trong c6 mat thir nghiém nay. Xéc nhén truc
quan rang cic hat silic oxit cua dung dich keo trong nudc két tu va két tua.

Dung dich keo trong nudc duoc didu ché nho quy trinh cta vi du so
sanh 1 nhu d3 md ta & trén dugc bd sung vao nude mudi (ndng d6 mudi trung
binh (175000ppm, pH=7,2)) dé dat dugc ndng d¢ silic oxit bang 1,0% khéi
luong, va hdn hop dugc bao quan ¢ 80°C trong bay ngay, dé didu ché mau.
Bing cung mot quy trinh nhu duge md ta trong vi du thr nghiém 3, thir nghiém
dé x4c dinh su c6 mit cia su tic nghén 16 rdng trong 13i da (gia dinh via chura
diu ddu dugi dit) dugc thuc hién bing céch st dung thiét bi thi nghiém tac
ngh&n 16 rdng cla 15i (b6 tri dudng dng va thiét bi) dugc thé hién trén Fig.21
va bing cach sit dung mau 16i d4 (cat két, BSS-5) da dugc lam bao hoa bing
miu va nudc cét.

[0080] Fig.25 thé hién luong bom ép (ty 1€ thé tich cia chit luu dugc bom ép
vao céc 15 rdng (thé tich bom ép/thé tich 16 rdng): PV) cua chét lvu (miu duge
diéu ché bang cach bao quan (& 80°C trong bay ngay) clia nudc mubi (ndng do
silic oxit: 1,0% khéi lugng, ndong dd mudi: 175000ppm (nude mudi c6 ndng dd
mudi trung binh)) chira dung dich keo trong nudc cua vi du so sanh 1, cacbon
dioxit) (twong tng véi truc hoanh), va ap lyc chénh léch khi bom (twong ng

v6i truc tung trai) va lugng (cc) cla nude mudi (vi su ting 4p luc chénh 1€ch
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khi bom ép khong dugc do va ap luc chénh 1€ch thay dbi nim trong khoang tur

khoang tir 2 dén 3atm (202,65 dén 303,975kPa), gia dinh ring céc hat silic oxit

cua dung dich keo trong nudce két tu va két taa trong xy lanh piston dung cho

c4c hat nano va nuéc muoi, va chi nuéc mudi duge bom) dugc thu hoéi tur cac

16 rdng cia mAiu 16i cat két (BSS) (twong Gng véi truc tung phai) khi téng thé

tich 18 rbng trong d4 cua miu 16i dugc iy 1a 1,0. Trén Fig.25, ky hiéu

“@¢ twong ung v6i ap luc chénh léch khi bom ép, va ky hig¢u “O* tuong Ung

v6i luong ciia chat 16ng thu hdi duge.

[0081]

Bang 12

MAu 15i cat két (BSS)/

Thir nghiém xac dinh su c6 mat cua su tac nghén 15i d4 (1) (vi du so sanh 1)

Ty 16 thé tich cia cht | Ap lyc chénh léch khi bom | Luong ctia chat long thu hdi
lvu dugc bom ép vao (atm) duoc
cac 156 réng (PV) (cc)
0,00 0,0 0,00
0,67 2,8 32,50
2,00 1,8 76,50
3,33 1,9 116,75
4,67 1,5 156,75
6,00 1,6 196,75
7,33 1,3 237,25
8,66 1,6 277,25
10,00 1,4 317,25
11,33 1,2 357,25
12,00 0,9 391,00
12,66 0,7 429,00
13,33 0,6 458,50
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[0082] Nhu duogc thé hién trong bang 12 va Fig.25, sy tang 4p luc chénh léch
khi bom, cho biét sy hinh thanh bot hodc nhil twong & bén trong cua 15i da,
khong do dugec.

Ly do cho diéu nay c6 1& la do thyc té 1a nudc mubi chira dung dich keo
trong nuGc (vi du so sanh 1) da gy ra su tach va két tia cua thanh phan silic
oxit ciia dung dich keo trong nudc & bén trong cia xy lanh piston d& dugc nap,
va thanh phén silic oxit clia nuéc mudi chta dung dich keo trong nugc cua vi
du so sanh 1 bi gel héa, do d6 thanh phﬁn silic oxit cuia nudc mudi chia dung
dich keo trong nuéc cua vi du so sanh 1 khong dugc bom ép vao mau 15i da.
Thuat ngit “bi gel héa” da néu ¢ trén la sy hinh thanh gel chua silic oxit.

Sau do, viéc bom ép duogc tiép tuc thém nfta, va két qua la, ap luc tang
dot ngdt dugc do nhu dugce thé hién trong bang 13 (Fig.26). Fig.26 thé hién ap
luc bom ép chat luu (truc tung) so v6i thoi gian bom ép (truc hoanh). Cac két
qua dugc thé hién trong bang 13 va Fig.26 dua ra gia thuyét rang thanh phan
silic oxit cia dung dich keo trong nudc bi gel héa (vi du so sanh 1) bat dau
dugc bom, du6i dang chat luu bom ép, vao trong céc 15 rdng cia mau 161 da &
thoi diém khi taing ap luc dot ngdt (sau khi trai qua 4,06 gid) dugc xac dinh,
nhung “su tic nghén” cla céac 16 rdng xay ra ngay sau khi bat ddu bom ép silic
oxit bi gel hoa.

[0083]

73



Bang 13

47492

MAu 16i cat két (BSS) (vi du so sanh 1)/

Thtt nghiém dé xac dinh su ¢6 mit cta su tic nghén 16i d4 (2)/

74/96

May bom bom ép xy lanh piston dung cho nugc mubi chira cac hat nano silic

oxit/

Su chuyén ddi ap luc

Thoi gian bom ép (gio) | Mady bom bom €p, Sy chuyén dbi ap luc (atm)
0,00 201,6
0,33 204,7
0,67 203,9
1,01 203,5
1,35 203,6
1,69 203,7
2,03 203,6
2,37 203,5
2,71 203,6
3,05 203,2
3,38 203,1
3,72 203,0
4,06 240,5
4,15 240,5
4,24 240,7
4,32 240,6
4,41 240,8
4,49 240,8
4,57 240,9
4,66 240,7
4,74 240,8
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[0084] Fig.27 1a hinh anh thé hién thanh phan silic oxit gelatin hoa cta dung
dich keo trong nuéc (vi du so sanh 1) trong xy lanh dung dé bom chét lvu, ma
dugc quan sat truc quan trong qua trinh thao d& thiét bi thir nghiém tic nghén
(nhiét do trong phong) sau khi hoan thanh thur nghiém dugc thuc hién bang
cach st dung dung dich keo trong nudc cta vi du so sanh 1. Nhu duge thé hién
trén Fig.27, thanh phan silic oxit ctia dung dich keo trong nuéc (vi du so sénh
1) ¢6 thé dugc xac dinh 1a bi gel hoa, didu nay cho thdy rang dung dich keo
trong nudc khong dugc bom ép vao 161 da.

Trong trudng hop gel hoa nhu vay, dung dich keo trong nude khong thé
dugc bom ép vao bén trong cuia da, va sy gel héa nay co thé 1am mat hoan toan
do6 thAm cua ban than da. Tuy nhién, nhu dugc thé hién trong dic tinh &p luc
chénh 1&ch cua dung dich keo trong nudc loai APTES ctia vi du 2 (Fig.24, bang
11), khi sy tic nghén dd nhe dé khong giy ra su méat hoan toan do thdm, van
hy vong ring dudng chay cla chét luu duge bom ép (CO2 hodc bot CO2) ¢b thé

duoc thay d6i trong d4 dé bang cach d6 cai thién hiéu qua thé chd.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Phuong phap thu hdi diu tho dé thu hdi diu thd tr via chta hydrocacbon
dudi dét, trong d6 phwong phép nay bao gdm:

buédc (a): budc bom ép ludn phién hodc ddng thoi dung dich keo trong
nudc, nude va cacbon dioxit vao trong via chira dau duéi dat;

trong d6 dung dich keo trong nudc bao gdm cac hat silic oxit c6 dudng
kinh hat trung binh nim trong khoang tir 1 dén 100nm nhu dugc do bing
phuong phép tan xa anh sdng dong hoc va cé cac bé mat it nhat mot phan duoc
bao bing hop chat silan c¢6 nhom c6 thé thay phan, trong d6 nhom c6 thé thuy
phidn dugc chon tr nhém bao gdm nhém alkoxy, nhém axyloxy va nhom
halogen, cac hat silic oxit dong vai tro 1a thé phan tan va dugc phan tan trong
dung moi trong nuéc c6 do pH nam trong khoang tir 16n hon hodc bang 1,0 dén
nho hon hodc bang 6,0 déng vai tro 12 moi truong phan tn; va

bude (b): bude thu hdi diu duge chiét bing giéng san xuit dau dugc
khoan vao via chta ddu duéi dat, sau budc bom ép.
2. Phuong phap thu hdi dAu tho theo diém 1, trong d6 budc (a) 1a bude bom ép
dung dich keo trong nuéc, nude va cacbon dioxit ludn phién vao via chura dau
dudi dat.
3. Phuong phép thu hdi dAu thod theo diém 1, trong d6 qua trinh bom ép & bude
(a) dugc thyc hién & nhiét do nim trong khoang tu 30 dén 120°C va ap suét
nim trong khoang tir 70 dén 400atm (7092,75 dén 40530kPa).
4. Phuong phép thu hbi dau tho theo didm 1, trong d6 via chtra dau dudi dat
chira cét két.
5. Phwong phép thu hdi diu tho theo diém 1, trong d6 via chira dau duéi dat

chtra da cacbonat.
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6. Phuong phéap thu hoi diu tho theo didm 1, trong d6 hop chét silan c6 nhém
c6 thé thiy phan dugc chon tir nhom bao gém 3-
glyxidoxypropyltrimetoxysilan, 3-glyxidoxypropyltrietoxysilan, 3-
glyxidoxypropylmetyldimetoxysilan, 3-
glyxidoxypropylmetyldietoxysilan, 3-(3,4-
epoxyxyclohexyl)propyltrimetoxysilan, 3-(3,4-
epoxyxyclohexyl)propyltrietoxysilan, 2-(3,4-
epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan, 2-(3,4-
epoxyxyclohexyl)etyltrietoxysilan, 1-(3,4-
epoxyxyclohexyl)metyltrimetoxysilan, 1-(3,4-
epoxyxyclohexyl)metyltrietoxysilan, [(3-etyl-3-
oxetanyl)metoxy]propyltrimetoxysilan va [(3-etyl-3-
oxetanyl)metoxy]propyltrietoxysilan, N-2-(aminoetyl)-3-
aminopropylmetyldimetoxysilan, N-2-(aminoetyl)-3-
aminopropyltrimetoxysilan, 3-aminopropyltriclosilan, 3-
aminopropyltrimetoxysilan, 3-aminopropyltrietoxysilan, 3-
aminopropylmetyldimetoxysilan, 3-aminopropylmetyldietoxysilan, 3-
trietoxysilyl-N-(1,3-dimetyl-butyliden)propylamin, N-phenyl-3-
aminopropyltrimetoxysilan, va N-phenyl-3-aminopropyltrietoxysilan.
7. Phuong phap thu hdi diu tho theo diém 1, trong d6 hop chét silan ¢6 nhom
c6 thé thuy phan 1a hop chét silan ¢6 nhom epoxy hodc nhém hitu co duge
san xuét bang cach thity phan nhém epoxy, ngoai nhom c6 thé thuy phan.

8. Phuong phéap thu hdi diu thoé theo diém 7, trong d6 nhém epoxy la nhom
glyxidyl, nhom xyclohexylepoxy, hodc su két hop clia cdc nhom nay.

9. Phuong phép thu hdi diu tho theo diém 1, trong d6 hop chat silan c6 nhom

c6 thé thuy phan 12 hop chét silan ¢6 nhém amino, ngoai nhom cé thé thiy
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phén.
10. Phuong phép thu hdi diu thé theo didm 1, trong d6 hop chat silan ¢6

nhém c6 thé thily phan con chira hop chit silan thir hai c6 nhém c6 thé thuy

phan.

11. Phuong phap thu hdi ddu tho theo diém 10, trong d6 hop chét silan tha
hai ¢6 nhém c6 thé thity phan 1a hop chét silan c6 nhém hitu co chitra nhom

Ci-40 alkyl, nhém Ce.40 vong thom, hodc su két hgp cia cdc nhom nay.
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FIG 4
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FIG 7
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