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(21)  1-2021-03079
(57)  Séng ché d& cap dén phuong phép cai thién luc ma st cia thanh phan cao

su va md ta ché phém cao su ¢6 luc bam vuot trdi; phuong phap san xudt ché
phim cao su; dé giay, giay, va 16p xe déu sir dung ché pham cao su nay.

Sang ché d& cap dén [1] ché pham cao su chita thanh phan cao su (A), san
phim phan huty lignin (B), va hop chit amin (C) dugc dinh r3; [2] ché phim cao
su bao gdm hdn hop pha tron cuia thanh phan cao su (A), lignin (B), va hop chét
amin (C) duogc dinh r6; [3] dé giay su dung ché phém cao su duge dé cap & trén;
[4] gidy c6 dé gidy dugc dé cap & trén; [5] 16p xe sir dung ché pham cao su duoc dé
clp & trén; [6] phuong phap san xuét ché phdm cao su, trong d6 phwong phéap nay
bao gdm budc pha tron thanh phén cao su (A), lignin (B), va hop chét amin (C)
duoc dinh rd va luu héa hdn hop nay; va [7] phuong phap cai thién luc ma sat cta
thanh phin cao su, trong d6 phuong phap ndy bao gém buéc pha trén thanh phan

cao su (A), lignin (B), va hop chit amin (C) duoc dinh r5.
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Linh vue k§ thuat dwoc dé cip

| Sang ché dé cap dén ché pham cao su; phuong phéap san xuét ché pham
cao su; dé gidy, gidy, va 16p xe déu sir dung ché phim cao su ndy; va phuong phap
cai thién Iyc ma sat ciia thanh phan cao su.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Céc ché pham cao su dugc sit dung rong rii cho cac tmg dung cong nghiép
va duogc yéu cdu ¢ nhiéu dic tinh khac nhau.

Vi du, d6i v6i dé giay va 16p xe, dé ting cudng d6 bén, tinh chiu mai mon,
luc bam, v.v., cac ché phém cao su c6 chat don, chfmg han nhu silic oxit va mudi
than, dugc pha tron trong d6 dugce st dung rong rai.

Dbi véi viée cai thién luc bam cua dé gidy va 16p xe, nhidu dé xuét khac
nhau dugc dua ra.

Vi du, JP 4-4336 B (tai liéu patent 1) bdc 16 phuong phép san xudt ché
phim cao su chira lignin trong d6 khi gia nhiét ché phim cao su chira copolyme
ctia 1-clobutadien va butadien, lignin, va cao su dang 16ng c6 nhém hydroxy cubi
mach, n6 duoc lién két chéo béng cach st dung hop chét isoxyanat, amin bac ba,
luu huynh, va chét ting téc d6 luu héa va mé ta diazabixycloundexen mach vong
va tuong tu 1a amin bac ba.

JP 2010-59327 (tai liéu patent 2) boc 16 ché phim cao su trong d6 tac nhan
chéng 140 héa gbc amin, ching han nhu phenylendiamin, va hop chat gbe
polyphenol dugc pha tron trong thanh phan cao su gbc dien va 16p hoi str dung ché
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phim cao su néu trén.

WO 2018/79594 A (tai liéu patent 3) boc 16 ché phim cao su chira (A)
thanh phén cao su, (B) san phim phan hiy lignin cé hiéu suat aldehyt, theo
phurong phap oxy héa nitrobenzen kiém, 12 12% theo khéi lwong hodc 16n hon, va
(C) tac nhén chdng 180 héa, nhu hop chét gbe bisphenol va hop chit gbc amin béc
hai thom, va dé gidy sir dung ché pham cao su néu trén.

Ban chit k§y thuit ciia sang ché

Séang ché d& cap dén ché phim cao su chira thanh phin cao su (A), lignin
(B), va hop chét amin (C) duoc dinh r3; phuong phéap san xuét ché phim cao su;
dé giay, giay, va 16p xe déu sir dung ché phim cao su nay; va phuong phép cai
thién luc ma sat ctia thanh phén cao su.

M5 ta chi tiét sang ché

Vi du, trén mat dudng udt, viéc phong nglra truot do cc ranh hodc hinh
dang khong déu duoc bé tri & dé ngoai cua dé gidy hoic 18p xe 1a han ché. Theo do,
can ¢6 cac ché phém cao su ¢ luc bam vuot tréi hon.

Theo cac cong nghé thong thuong ctia cac tai liéu patent 1 dén 3, v.v. néu
trén, con c6 kha ning dé cai thién lyc bam trén mit dudng bi uét do mua hoic
tuong tu.

Sang ché d& cap dén ché pham cao su c6 luc bam vuot trdi; phuong phap
san xut ché phdm cao su; dé giay, giay, va 16p xe déu str dung ché pham cao su
nay; va phuong phap cai thién luc ma sat cia thanh phan cao su.

Céc tac gia sang ché da phat hién ra ring bang cach pha tron thanh phan

cao su v6i lignin va hop chat amin dugc dinh 18, luc bam ctia ché pham cao su ¢6
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thé duogc cai thién.
Cu thé, sang ché d& cap dén cac phuong an tir (1) dén (7) sau.
(1) Ché phim cao su chira thanh phén cao su (A), lignin (B), va hop chét amin
(C) duogc dai dién bai cong thire chung (1) sau.
2
R'—2" —-N<R (1)
R3
Trong cong thirc, R' dai dién cho nhém hydrocacbon hosic nhém axyl, mdi
nhém c6 tir 8 dén 22 nguyén tir cacbon; 7! dai dién cho lién két don, -OR*-, hozc
-NHR’-; R? dai dién cho nhém hydrocacbon c6 tir 1 dén 22 nguyén tir cacbon hoic
-(R°0),H; R’ dai dién cho nhém hydrocacbon cé tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon
hoic -(R’0),H, trong trudng hop khi Z' 1a lién két don thi R' 13 nhom
hydrocacbon; va
mdi R* va R’ doc 1ap dai dién cho nhom alkandiyl c6 tir 2 dén 6 nguyén tir
cacbon; mdi R® va R’ doc 14p dai dién cho nhém alkandiyl c6 tir 2 dén 4 nguyén tir
cacbon; mdi loai trong s6 m va n dai dién cho s6 mol bd sung trung binh va la $6
16n hon 0; va (m + n) dai dién cho sb tir 1 dén 30.
(2) Ché phim cao su bao gdm hdn hop pha trén ctia thanh phén cao su (A),
lignin (B), va hop chit amin (C) dwoc dai dién béi cong thic chung (1).
3) Pé giay str dung ché phim cao su nhu da néu trong phuong 4n (1) hoic (2)
O trén.
(4) Giay c6 dé gidy nhu d néu trong phuong 4n (3) & trén.
(5) Lép xe str dung ché phim cao su nhu d4 néu trong phuong an (1) hoic (2)

O trén.
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(6) Phuong phép san xuét ché pham cao su, trong d6 phuong phép nay bao
gdm budc pha tron thanh phan cao su (A), lignin (B), va hop chét amin (C) duogc
dai dién boi cong thirc chung (1) va luu héa hdn hop nay.

@) Phuong phap cai thién luc ma sat ciia thanh phan cao su, trong d6 phuong
phap nay bao gébm budc pha tron thanh phan cao su (A), lignin (B), va hop chét
amin (C) dugc dai dién boi cong thic chung (1).

Theo sang ché, c6 thé cung cép ché pham cao su c6 lyc bam vuot troi trén
mat dudng uét; phuong phap san xuit ché phim cao su; dé gidy, gidy, va 16p xe
déu st dung ché phim cao su nay; va phuong phap cai thién luc ma sat ciia thanh
phén cao su.

Ché pham cao su

Ché pham cao su theo sang ché chira thanh phin cao su (A), lignin (B), va
hop chét amin (C) dugc dai dién boi cong thic (1) sau.

Ngoai ra, ché phdm cao su theo sang ché 13 hdn hop pha trén cia thanh
phin cao su (A), lignin (B), va hop chit amin (C) duoc dai dién boi cong thirc
chung (1) sau.

2
R1—2Z1 —N<R (1)
R3

Trong cong thirc, R' dai dién cho nhém hydrocacbon hogic nhém axyl, mbi
nhém c6 tir 8 dn 22 nguyén tir cacbon; Z' dai dién cho lién két don, -OR*-, hoic
“NHR’-; R? dai dién cho nhém hydrocacbon co tur 1 dén 22 nguyén tir cacbon hodc
~(R°0),H; R’ dai dién cho nhém hydrocacbon c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon

hoac -(R’0)H, trong truomg hop khi Z' 1a lién két don thi R' 13 nhém
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hydrocacbon; va

mdi R* va R’ doc l4p dai dién cho nhém alkandiyl cé tir 2 dén 6 nguyén tir
cacbon; mdi R® va R’ dbc 1ap dai dién cho nhom alkandiyl ¢6 tir 2 dén 4 nguyén tir
cacbon; mdi loai trong s6 m va n dai dién cho s6 mol b6 sung trung binh va la s6
16n hon 0; va (m + n) dai dién cho s6 tir 1 dén 30.

Mic du Iy do tai sao ché phdm cao su theo sang ché c6 thé thé hién dic
tinh bam vuot trdi khong phai ludn luén dugce giai thich, nhung nhitng didu sau c6
thé dugc xem xét.

Yéu t chi phéi Iuc bam (luc chéng trugt) ciia cao su duge cho 1 bao gbém
tinh dinh két véi mit phang dat (m3t dudong) va t6n hao do tré (t6n hao ning
luong) do su bién dang cao su. Khi lignin dugc pha trén trong ché pham cao su, c6
thé dugc coi 1 tinh dinh két duoc cai thién trén cic mit dudng khac nhau do cac
nhém chitc va nudce cia lignin tn tai trong ché phim cao su. Khi hop chét amin
duoc dinh r6 dugc pha tron trong do, c6 thé coi luc bam cua ché phém cao su co
thé dugc cai thién hon théng qua su két hop ciia ca hai thanh phan.

V& lyc bam cua ché phém cao su, d6 tron c6 thé duoc danh gia vé luc ma
sat tinh 81 da, va do truot c6 thé duoc danh gia vé luc ma sat dong trung binh.
Thanh phan cao su (A)

Vi du vé thanh phan cao su (A) bao gdm cao su thién nhién va cao su téng
hop, va tir quan diém vé tinh chiu mai mon v.v., tot hon 1a sir dung it nhét mét loai
duoc chon tir cao su thién nhién va cao su tong hop dien.

Cao su thién nhién c6 thé duogc st dung thong qua qua trinh bién tinh, va

cac vi du ve cao su thién nhién bi bién tinh bao géom cao su thién nhién epoxy hoa
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va cao su thién nhién hydro héa.

Vi du v& cao su téng hop dien bao gdm cao su polyisopren (IR), cao su
polybutadien (BR), cao su copolyme styren-butadien (SBR), cao su copolyme
acrylonitril-butadien (NBR), cao su clopren, va cao su butyl.

Trong s nay, tir quan diém cai thién luc bam cta ché pham cao su, it nhét
mot loai dugce chon tir cao su thién nhién, cao su thién nhién bién tinh, IR, BR,
SBR, va NBR duogc wu tién, it nhit mdt loai dugc chon tir BR va SBR dugc wu tién
hon, va su két hop ca hai con dugce uu tién hon.

Cao su copolyme c6 thé 13 copolyme khéi hodc copolyme ngau nhién, va
tir quan diém vé dic tinh lién két trong trudng hop st dung tac nhan lién két silan,
copolyme ngiu nhién dugc uu tién.

Thanh phan cao su (A) ¢6 thé dugc sir dung riéng 1é hoic két hop hai hoic
nhiéu thanh phan cao su do.

Lignin (B)

Lignin thién nhién 13 hop chit polyme phenolic dugc tao ra tir lién két ba
loai monolignol dudi dang monome thong qua phan Uing enzym va ton tai voi
luong khoang 15 dén 50% theo khdi luong trong sinh khoi.

Trong mé ta nay, lignin (B) c6 nghia la ca lignin thién nhién cd trong sinh
khdi va lignin bién tinh duoc tach ra tir sinh khdi va trong d6 mét phan lién két
gitta cac phan tir cia lignin thién nhién bi phan hiy va ngung tu.

Sinh khéi
Vi du vé sinh khdi chira lignin (B) bao gém sinh khoi trén co sé thuc vat,

chang han nhu sinh khoi than thao va sinh khoi tir go, va sinh khoi c6 nguén goc
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tir méi truong nude, ching han nhu tao va rong bién. Trong s ndy, sinh khéi trén
co s& thuc vat duge wu tién, va sinh khi than thao duoc wu tién hon.

Sinh khdi than thao c6 nghia 13 nguyén liéu thé tir thuc vat moc trén ddng
c0, khong ké cay cbi, hodc phén thuc vat khong phai tur gd. Cu thé, cac vi du vé
ching bao gém cac nguyén liéu thd khong phai tir gb, ching han nhu ho laa, ciy
than thao, thuc vat ho dau, vo ngi cde va thue vat ho co.

Vi du vé thuc vat ho laa bao gdm b3 mia, nhu bi cdy mia va ba ciy cao
luong, rom ngo, 161 ngd, rom ra, rom lta mi, [da mach, cé switchgrass, c6 Napier,
va lau sdy. Vi du vé ciy than thao bao gbm cdy dam byt dong An D6 va bong. Vi
du vé thyc vét ho d4u bao gdm ¢6 linh lang. Vi du vé v ngii cdc bao gdm vé ngd,
vé lia mi, vé ddu nanh, va vé tru. Vi du vé thuc vat ho co bao gém b6 co rdng va
b6 co dau.

Tir quan diém vé ning suit va dic tinh xit 1y, sinh khéi than thao t6t hon 14
cay ho la, tdt hon nita 12 it nhat mét loai dugc chon tir ba ciy mia, 161 ng6, va rom
ra, va con t6t hon nita 1a ba cay mia.

Vi du vé sinh khéi tir gb bao gdm céc loai gb khac nhau, nhu gb dam thu
duoc tir cdy 14 kim, vi du, ciy thong Nhat Ban, cy tuyét ting Nhat Béan, va cay
bach Nhat Ban, va cac cay 14 rong, vi du, co dau, bach dan, va keo; va bot g thu
duoc tir nhitng loai gd nay.

Sinh khdi néu trén chta lignin thién nhién ¢ thé dugc sir dung lam
nguyén li€u chira lignin nhu duogc dé cap sau ddy, va né ciing 6 thé dugc str dung
1am nguyén liéu tho cia lignin bién tinh.

Sinh khéi ¢6 thé dugc sir dung riéng 1é hodc két hop hai loai hoic nhiéu
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loai sinh khéi do.
Sy bién tinh cua lignin

Lién két chinh cia lignin thién nhién 13 lién két p-O-4. Trong qué trinh
chiét xuét lignin tir sinh khéi, sy phan hay lién két B-O-4 nay va cac phan tng
ngung tu khac nhau gifta cac nhém churc trong lignin tiép dién, theo d6 thanh phan
lién két trong lignin thay d6i. Mirc d6 thay dbi cu tric ciia lignin duge chiét xut
c6 thd duge bidu thi dua trén hiéu sudt aldehyt theo phuong phéap oxy héa
nitrobenzen kiém (sau ddy con duoc goi don gian 13 "hiéu suét aldehyt").

X4c dinh dinh luong hiéu suét aldehyt 13 phuong phap trong d6 lién két
B-O-4 trong lignin thién nhién va lignin bién tinh bi phan hity, va lugng lién két
B-O-4 dugc xac dinh mét cach dinh lugng tir monome aldehyt dugc tao thanh. N6
¢6 nghia 13 gi4 tri cang cao, mitc d6 bién tinh cang thép.

Péi v6i phuong phap oxy hda nitrobenzen kiém, vi du, phuong phép oxy
héa nitrobenzen kiém dugc mé ta trong "Methods in Lignin Chemistry" (UNI
Publishing Co., Ltd., phat hanh ngay 10 thang 7 ndm 1994) c6 thé duoc thuc hién
béng cach tham khéo. Cu thé, theo sang ché, hiéu suét aldehyt dugc dac trung
bing phuong phép dugc mé ta trong phan Vi du thuc hién sang ché c6 thé dugc
chép nhan 13 hiéu suét aldehyt cta lignin (B).

Hiéu sut aldehyt cua lignin (B) t6t hon 13 1% theo khéi luong hodc 16n
hon, tdt hon nita 12 5% theo khéi luong hoidc 16n hon, con t6t hon nita 13 10% theo
khéi luong hodc 16n hon, nhung con tét hon nita 13 12% theo khéi luong hoic 16n
hon, tham chi con t5t hon nita 12 15% theo khdi luwgng hodc 16n hon, thadm chi con

tot hon nita 12 20% theo khdi luong hodc 16n hon, va thdm chi con t6t hon nita 1a
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23% theo khdi luong hodic 16n hon tir quan diém ting cudong kha ning phan tmg
véi cao su va cai thién lIuc bam ctia ché phdm cao su, va t8t hon 13 60% theo khéi
lugng hodc nhé hon, t6t hon nita 1a 50% theo khéi lugng hodc nhé hon, con tbt
hon nita 13 40% theo khéi luong hodc nhé hon, va con t5t hon nira 1a 35% theo
khdi luong hodc nhé hon tir quan diém vé ning suét.

Céc tinh chit vat ly khac

Tir quan diém cai thién luc bAm cta ché pham cao su, trong lugng phan tir
trung binh khéi cta lignin (B) t6t hon 13 500 hoic 16n hon, t6t hon nira 1a 1000
hodc 16n hon, con tt hon nira 13 1200 hodc 16n hon, va con t6t hon nira 1a 1500
hodc 16n hon, va t6t hon 12 100000 hodc nhé hon, t6t hon nita 13 50000 hodc nhé
hon, con tét hon nira 13 30000 hodc nhé hon, nhung con t5t hon nita 12 15000 hodc
nhé hon, tham chi con tét hon nita 1a 10000 hodc nho hon, va tham chi con t6t hon
nira l1a 5000 hodc nhé hon.

Phép do trong luong phan tir trung binh khdi ctia lignin c6 thé duge thuc
hién bang phuong phép duge mé ta trong phan Vi du thuc hién sang ché.
Nguyén liéu chura lignin

Trong truong hop diéu ché ché pham cao su theo sang ché, dién hinh,
nguyén liéu chira lignin c¢6 chira lignin (B) lam thanh phan chinh duoc pha tron. O
day, cum tir "chua lignin (B) 1am thanh phan chinh" ¢6 nghia 14 trong thanh phan
rén cta nguyén liéu chua lignin, lignin (B) dugc chita v6i lugng 50% theo khoi
luong hodc 16n hon, tét hon 14 60% theo khéi lugng hodc 16n hon, tét hon nita 14
70% theo khéi luong hodc 16n hon, va con t6t hon nita 1a 80% theo khéi lugng

hoic 16n hon trong cac thanh phan khéng ké xenluloza va hemixenluloza.
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Vi du v& nguyén liéu chira lignin bao gdm sinh khéi chira lignin thién
nhién va nguyén liéu chita lignin bién tinh dugc diéu ché va tach ra tir sinh khéi.
Tir quan diém cai thién luc bam ctia ché phim cao su, nguyén liéu chia lignin
bién tinh dugc wu tién.

Ham luong lignin (B) trong nguyén liéu chira lignin (ham luong lignin) t6t
hon 13 20% theo khi luong hoac 16n hon, t5t hon nita 13 50% theo khéi lugng
hoic 16n hon, con tdt hon nira 13 70% theo khdi luong hoic 16n hon, nhung con tht
hon nita 1a 80% theo khéi luong hoic 16n hon, thim chi con t5t hon nita 13 85%
theo khéi lugng hodc 16n hon, va tham chi con t5t hon nita 12 90% theo khéi lugng
hodc 16mn hon tir quan diém vé hiéu qué pha trén va cai thién luc bam cua ché phém
cao su.

Phép do ham lugng lignin trong nguyén li€u chira lignin cé thé duoc thuc
hién bang phuong phép dugc md ta trong phan Vi du thuc hién séng ché.

Ham luong luu huynh trong nguyén lidu chira lignin t6t hon 1a 7% theo
khéi luong hodc nho hon, t5t hon nira 1 6% theo khdi luong hodc nhé hon, con t6t
hon nira 12 4% theo khéi luong hodc nhé hon, nhung con tét hon nita 1 2% theo
khéi lugng hodc nho hon, tham chi con t5t hon nita 13 1% theo khéi luong hoic
nho hon, va thim chi con tét hon nita 1a 0,5% theo khdi luong hodc nhé hon tir
quan diém phan ng véi cao su, va tot hon 1 0,001% theo khéi luong hodc 16n
hon, t6t hon nita 13 0,005% theo khdi luong hodc 16n hon, con tdt hon nira 1a
0,01% theo khéi lugng hodc 16n hon, va con tét hon nita 13 0,02% theo khéi luong
hodc 16n hon tir quan diém vé tinh chiu mai mon.

Phép do ham lugng luu huynh trong nguyén liéu chira lignin c6 thé duoc
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thuc hién bang phuong phéap dirgc mé ta trong phan Vi du thuc hién sing ché.
San xuét nguyén liéu chira lignin c6 chira lignin bién tinh

Nguyén liéu chira lignin c6 chira lignin bién tinh duoc diéu ché va tach ra
tir sinh khéi c6 thé thay ddi v6i su khéc biét trong phuong phép phan tich, va cac
vi du vé& ching bao gém lignin axit sulfuric, lignin axit clohydric, lignin axit
periodic, lignin organosolv, lignin axit thioglycolic, axit lignosulfonic, lignin kraft,
lignin soda, lignin thién nhién Braun, lignin gb nghién, lignin du dudng héa
xenluloza, lignin du dudng héa xenluloza va 1én men, lignin thiy nhiét, lignin nd
hoi nudc, lignin PEG, va lignophenol.

Tir quan diém phén hity sinh khéi trong diéu kién nhe va ngin chin phan
g ngung tu dé thu dugc mdt cach hiéu qua lignin bién tinh thap, tt hon 12 lignin
(B) hodc nguyén liéu chira lignin dugc diéu ché biang phuong phap A hoic
phuong phéap B sau. Vi du, chi tiét vé chang co thé duogc thuc hién véi viée tham
khao WO 2018/79594 A.

Phuong phap A:
Phuong phap bao gém céac budc (A-1) va (A-2) sau va tity chon, thém budc (A-3)
sau:

Budc (A-1): Budc tron tir 8 dén 70 phan theo khdi luong ciia hop chét co
ban va tir 10 d&én 10000 phan theo khdi luong clia nude so véi 100 phin theo khéi
luong thanh phan rin cia sinh khéi va xtr Iy hdn hop trong didu kién c6 hé s6 H 1a
5000 hodc nhé hon, dé thu dugc san pham phén tmg

Budc (A-2): Bude phan tach, nhu thanh phan hoa tan trong nuée, lignin

c6 hiéu suét aldehyt 13 5% theo khdi lwong hogc 16n hon, va t6t hon 14 12% theo
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khéi lugng hodc 16n hon tir san phdm phan ting thu duge trong buédc (A-1)

Budc (A-3): Budce thu dugce hoac phan doan nguyén liéu c6 trong lugng
phan tir xac dinh tir lignin thu dugc trong bude (A-2) dudi dang thanh phan hoa
tan trong nudc

O day, hé s6 H1a hé s6 cho dén nay van dugc st dung 1am chi s6 kiém soat
trong qua trinh tiéu huy bot gidy. Trong sang ché, hé s6 H 1a chi sb biéu thi tong
luong nhiét cung cp cho hé théng phan tmg thong qua viéc xt Iy sinh khéi bang
céch st dung hop chit co ban va duoc tinh bing cach tich phan thoi gian t ma tai
d6 sinh khéi va hop chit co ban tiép xuc véi nhau.

Phuong phap B:
Phuong phéap bao gdm cac budc (B-1) dén (B-3) sau

Budce (B-1): Budc dua sinh khdi vao xir Iy duong hoéa bing enzym dé thu
dugc can dudong hoda

Budc (B-2): Budc dua cin duong hoa thu dugce trong buéce (B-1) dé xu ly
nhiét trong dung moi chira nudc va dung méi hitu co c6 do hoa tan trong nude &
20°C 14 90 g/L hodc 16n hon, dé thu duoc chét 16ng x1r 1y nhiét chita nguyén ligu
chura lignin

Buéce (B-3): Bu6c dura chat 1ong xt Iy nhiét thu duoc trong buéc (B-2) vao
qué trinh phan tach 16ng- rdn dé loai bo cac thanh phan khong hoa tan, tr d6 thu
dugc lignin

Trong phuong phap A va phuong phap B, nhu duoc dé cap & trén, sinh
khdi duoc st dung lam nguyén liéu tho t6t hon 14 sinh khdi trén co sé thuc vat, va

t6t hon 12 sinh khdi than thao.
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Mic du sinh khdi c6 thé duge sir dung ma khong dua qua xir 1y nghién,
dac biét 1a trong phuong phép B, tir quan diém vé hiéu qua xit 1y, sinh khi t6t hon
13 duge dua qua xit Iy nghién. Mic du thiét bi nghién dugc st dung khong bi han
ché cu thé, tir quan diém v& hiéu quéa va ning suit nghién, cdc may nghién trung
binh truyén dong bang thing hoic may nghién khudy trung binh dugc wu tién, va
c4c may nghién rung, ching han nhu may nghién bi rung, may nghién thanh rung,
va may nghién bng rung, dugc wu tién hon.

Tir quan diém sir dung trong cong nghiép, nguyén liéu clia moi trudng
duge st dung dé nghién 6t hon 13 sét, thép khong gi, ziricon oxit, silic cacbua,
hodac silic nitrua, va hinh dang cia chung t6t hon 14 thanh hodc bi.

Chi tiét vé cac budce (A-1), (A-2), va (A-3) clia phuong phép A duge mé ta
trong cac doan tur [0024] dén [0033] caa WO 2018/79594 A.

Tir quan diém cai thién ty 18 thu hdi lignin, hop chét co ban dugc st dung
trong bude (A-1) tét hon 13 hydroxit kim loai kiém hodc hydroxit kim loai kiém
thd, tdt hon nira 13 hydroxit kim loai kiém, va con t6t hon nita 1a natri hydroxit
hoac kali hydroxit.

Trong budc (A-1), hé s6 H tét hon 12 0,1 hodc 16n hon, tdt hon nita 14 0,5
hodc 16n hon, va con tdt hon nita 13 1 hodc 16n hon, va tot hon 13 1000 hodc nhéd
hon, t6t hon nita 1a 100 hodc nho hon, va con tot hon nita 13 30 hodc nhé hon. Vi
du, dé théa man hé s6 H 1 3 hodc 16n hon, trong truong hop thuc hién xtt Iy nhiét
& 85°C, thoi gian xir Iy duoc yéu cau 1a khoang 20 gid, va trong trudng hop thuc
hién xir 1y nhiét & 100°C, thoi gian xir ly duoc yéu ciu 1a khoang 4,5 gio.

Nhiét d6 va thoi gian xtr 1y trong bude (A-1) tot hon 1a duoc thiét 1ap tir
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quan diém vé ty 16 thu hdi lignin, rit ngén thoi gian chu trinh, va tinh kinh té.

Nhiét d6 xtr 1y t6t hon 12 50°C hoic cao hon, tot hon nita 1a 70°C hoic cao
hon, va con t6t hon nita 1a 80°C hoic cao hon, va t6t hon 13 180°C hoc thép hon,
t6t hon nita 14 150°C hodc thip hon, va con tét hon nira 13 140°C hodc thap hon.

Trong budc (A-2), lignin ton tai & phin dang nudc ciia san phdm phan Gng,
va do d6, bang cach phan tach thanh phan rin cta sinh khéi va pha nuée ra khéi
nhau, lignin c¢6 thé duoc 14y ra tir 6. Ngoai ra, ngoai viéc 14y ra do qua trinh phan
tach, lignin tdn tai trong thanh phan rén (pha rén) cia sinh khéi dugc xir Iy bang
kiém duoc tich ra dugc rira bing nude va hoa tan trong nudc, tiép theo 1a chiét
xuét, tir d6 lignin c6 thé dugc 1y ra.

Trong budc (A-3), cac vi du vé& phuong phap phan doan lignin thanh
nguyén 1iéu ¢6 trong luong phén tir xac dinh bao gdm phuong phép phan tach
mang st dung mang siéu loc, mang thim thiu nguoc, hoic twong tir; phuong phép
két tia lignin x4c dinh biang cach bd sung axit hodc bb sung dung médi hitu co;
phuong phap 1am bay hoi dung méi hitu co dé déng ran, tiép theo b sung dung
mdi hiru co dé trai qua qué trinh phén tich 16ng- rin (phan doan dung méi, v.v..);
phuong phép loc gel; va su két hop cta ching. Theo phuong phép nay, trong
luong phén tr trung binh khéi cia lignin thu duoc ¢é thé duge didu chinh mot
cach thich hop.

Tir quan diém cai thién hiéu qua chiét xuat lignin va d6 an toan, dung moi
hitu co tét hon 12 it nhat mot dung mo6i dugce chon tir rugu, nitril, ete, va keton, va
tdt hon nta 1a {t nhat mot dung méi duoc chon tir metanol, etanol, isopropanol,

2-butanol, va axeton. Dung méi hitu co cling c6 thé duge st dung & dang hdn hop
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v6i nude.

Chi tiét vé cac bu6e (B-1), (B-2), va (B-3) cia phuong phip B dugc mé ta
trong cac doan tur [0034] dén [0052] ctia WO 2018/79594 A.

Hop chét amin (C)

Ché phim cao su theo sang ché 1a ché phim c6 hop chét amin (C) duoc dai
dién bai cong thirc chung (1) (sau day con dugc goi don gian 1a "hop chét amin
(C)") duoc chira hodc pha tron trong do.

Theo sang ché, hop chét amin (C) c6 thé dugc chita hodc pha tron dudi

dang mudi ctia nd, va ché pham cao su theo sang ché cling bao gbm phuong an

nhu vay.
R2
/
R1—2z1 —N_ (1)
R3

Trong cong thire, R' dai dién cho nhém hydrocacbon hodc nhém axyl, mi
nhém c6 tir 8 dén 22 nguyén tir cacbon; 7! dai dién cho lién két don, -OR"-, hodc
-NHR’-; R? dai dién cho nhém hydrocacbon co tir 1 dén 22 nguyén tir cacbon hoac
-(R%0),H; R? dai dién cho nhém hydrocacbon c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon
hoic -(R'0),H, trong trudng hop khi Z' 1a lién két don thi R' 1a nhém
hydrocacbon; va

mdi R* va R® doc 1ap dai dién cho nhém alkandiyl c6 tir 2 dén 6 nguyén tir
cacbon; moi R® va R doc lap dai dién cho nhom alkandiyl c6 tir 2 dén 4 nguyén tr
cacbon; mdi loai trong s& m va n dai dién cho s6 mol b sung trung binh va 13 s6
16n hon 0; va (m + n) dai dién cho s6 tir 1 dén 30.

oy e R 5 oA , B 4 A 1 \ r
T quan diém cai thién lyc bam cua ché pham cao su, R' la nhéom
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hydrocacbon hoic nhém axyl, mdi nhém cé tir 8 dén 22 nguyén tir cacbon, va tdt
hon 13 nhém hydrocacbon c6 tir 8 dén 22 nguyén tir cacbon.

S& nguyén tir cacbon cia R' t6t hon 14 10 hodc 16n hon, t6t hon nita 13 12
hoic 16n hon, va con tdt hon nita 14 16 hoac 16n hon, va s6 nguyén tir cacbon 13 22
hozc nhé hon, t6t hon 12 20 hodc nhé hon, va tét hon nita 12 18 hodc nhé hon. Tix
clng quan diém nhu da dé cap o trén, sb nguyén tir cacbon néu trén t6t hon 1a tir
10 dén 22, t6t hon nira 1a tir 12 dén 20, con t6t hon nita 12 16 hoac 18, va con tét
hon nita la 18.

Tu cung quan diém nhu d3 dé cip O trén, nhém hydrocacbon dugc dai
dién boi R' t6t hon 14 nhém hydrocacbon béo, t6t hon nita 13 nhém alkyl, va con
t6t hon nita 1a nhém alkyl mach thing. Vi du vé& nhém alkyl mach thing bao gdbm
nhom dodexyl, nhom tetradexyl, nhém hexadexyl, va nhom octadexyl.

Ttr cing quan diém nhu da dé cdp & trén, nhom axyl dugce dai dién boi R!
t6t hon 12 nhém axyl béo, tdt hon nita 14 nhém alkanoyl, va con tét hon nita 1a
nhém alkanoyl mach thing. Vi du vé& nhém alkanoyl mach thing bao gdm nhém
dodecanoyl va nhom octadecanoyl.

Tir ciing quan diém nhu da d& cap & trén, R tot hon 1a nhém alkyl hodc
nhém alkanoyl, tot hon nita 1a nhém alkyl mach thang hoic nhém alkanoyl mach
thing, va con t6t hon nita 13 nhém alkyl mach thing.

Theo séng ché, nhém axyl ¢6 thé dugc dai dién boi cong thie chung (2).

R%-CO- )

Trong cong thiic ndy, R® dai dién cho nhém hydrocacbon.

Tai thoi diém ndy, nhém axyl béo dé cép dén nhom axyl trong d6 R® 1a
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nhém hydrocacbon béo; nhém alkanoyl d& cip dén nhém axyl trong d6 R® 1a
nhém alkyl; va nhom alkanoyl mach thing d& cap dén nhém axyl trong d6 R® 13
nhém alkyl mach thing. S6 nguyén tir cacbon ctia nhém axyl 1a s6 do thém 1 vao
s6 nguyén tir cacbon cua R®.

Z'1a lién két don, -OR"-, hodc -NHR-, va tir quan diém cai thién luc bam
ctia ché phém cao su, tét hon 14 né 1a 1ién két don hoic -OR*-, va tbt hon nira 12
lién két don.

Tir ciing quan diém nhu d3 dé cap 6 trén, trong trudng hop 7' 13 lién két
don, R' 14 nhém hydrocacbon.

Tir cing quan diém nhu d& d& cap & trén, trong truong hop Z'1a-OR*, R’
t5t hon 13 nhém hydrocacbon, va trong truong hop Z' 13 -NHR’-, R t6t hon 1a
nhom axyl.

Tir cing quan diém nhu d3 d& cdp & trén, sb nguyén tit cacbon cia mdi R*
va R’ doc 1ap 1a tir 2 dén 6, tdt hon 14 tir 2 dén 3, va t6t hon nita 14 3. Cu thé, mdi R*
va R’ t6t hon 12 nhém etylen hoiic nhém propan-1,3-diyl, va tét hon nita 1a nhém
propan-1,3-diyl.

Ti cing quan diém nhu d3 dé cép & trén, R* 12 nhém hydrocacbon c6 tir 1
dén 22 nguyén ti cacbon hodc -(R6O)mH, tot hon 12 nhém hydrocacbon c6 tur 1
dén 4 nguyén tr cacbon hodc -(R°0),H, va tét hon nita 1a nhém hydrocacbon c6
tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon.

Tt cing quan diém nhu da dé cdp & trén, s6 nguyén tir cacbon ctia nhém
hydrocacbon dugc dai dién béi R? 1a tir 1 dén 22, t6t hon 13 tir 1 dén 18, con t6t

hon nra 1a tir 1 dén 12, nhung van tét hon nita 14 tir 1 dén 8, tham chi con t6t hon

17



49093 18/46

nita 13 tir 1 dén 4, tham chi con t6t hon nita 12 tir 1 d&én 2, va tham chi con t6t hon
nitala 1.

Tir cing quan diém nhu d3 dé cép & trén, nhém hydrocacbon duoc dai
dién béi R? t6t hon 13 nhém hydrocacbon béo, tét hon nita 14 nhém alkyl, va con
t5t hon nita 1a nhém alkyl mach thing. Vi du vé nhém alkyl mach thing bao gém
nhom metyl, nhém etyl, nhom dodexyl, va nhém octadexyl. Trong sb ndy, nhom
metyl va nhém etyl dugc vu tién, va nhom metyl duoc wu tién hon.

Tir cling quan diém nhu d3 d& cap & trén, trong ~(R°0)H, sb nguyén tir
cacbon cita R® 13 tir 2 dén 4, t6t hon 13 tir 2 dén 3, va t6t hon nita 14 2. R tét hon 14
nhém etylen hodc nhém propan-1,2-diyl, va t6t hon nira 12 nhém etylen.

m 12 s6 16n hon 0, va tir ciing quan diém nhr d4 d& cap & trén, m t6t hon 1a
0,5 hodc I6n hon, tot hon nita 1 0,7 hodc 16n hon, con t6t hon nira 13 0,9 hoic 16m
hon, va con t6t hon nita 14 1 hogc 16n hon.

Tir cing quan diém nhu da dé cap & trén, -(R°0),H t6t hon 13 nhém
2-hydroxyetyl hodc nhém hydroxypropyl, va tot hon nita 1a nhém 2-hydroxyetyl.

T ciing quan diém nhu d3 dé cp & trén, R? 12 nhém hydrocacbon cé tir 1
dén 4 nguyén tir cacbon hodc -(R’0),H, va t6t hon 14 nhém hydrocacbon cé tir 1
dén 4 nguyén tir cacbon.

Tir cing quan diém nhu d3 dé cép & trén, sb nguyén tir cacbon ctia nhém
hydrocacbon dugc dai dién béi R* 14 tir 1 dén 4, t6t hon 12 tir 1 dén 2, va tt hon
nita 12 1. Cu thé, nhém hydrocacbon duoc dai dién béi R tét hon 1a nhém metyl
hodc nhém etyl, va tét hon nita 1a nhém metyl.

Tir cung quan diém nhu d& d& cép & trén, trong (R’0),H, s6 nguyén tir

18



490093 19/46

cacbon ctia R” 13 tir 2 dén 4, t6t hon 14 tir 2 dén 3, va tét hon nira 13 2. R” t6t hon 12
nhém etylen hodc nhém propan-1,2-diyl, va t6t hon nita 12 nhém etylen.

n 12 s6 16n hon 0, va tir cung quan diém nhu d4 d& cép & trén, n t6t hon 14
0,5 hoc 16n hon, tét hon nita 12 0,7 hogc 16n hon, con tét hon nita 14 0,9 hogc 16n
hon, va con tot hon nita 13 1 hodc 16n hon.

Tir cing quan diém nhu di dé cép o trén, -(R’0),H 6t hon 13 nhém
2-hydroxyetyl hodc nhém hydroxypropyl, v tét hon nita 13 nhém 2-hydroxyetyl.

Tir ciing quan diém nhu d3 d& cap & trén, (m + n) 13 1 hoic 16n hon, t6t hon
14 1,5 hodc 16n hon, t6t hon nita 13 1,8 hodc 16n hon, va con t8t hon nita 13 2 hodc
16m hon, va n6 13 30 hodc nhé hon, t6t hon 13 10 hodc nho hon, tdt hon nita 14 5
hodc nho hon, va con tot hon nita 13 2,2 hojc nhé hon.

Tur cung quan diém nhu d3 dé cap 6 trén, dbi voi R vaR®, ot hon 13, ca
hai déu 13 nhém hydrocacbon c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, hoic R* 1a
-(R°0),H, va R? 14 -(R’0),H; tét hon nita 13, ca hai déu 12 nhém metyl, nhém etyl,
hodic nhém 2-hydroxyetyl; con tdt hon nita 13, ca hai déu la nhém metyl hoic
nhém 2-hydroxyetyl; va con tt hon nita 13, ¢4 hai déu 1a nhém metyl.

Hop chét amin (C) t&t hon 13 amin béc ba.

Céc vi du cu thé vé hop chét amin (C) bao gdm it nhét mét hop chit dugc
chon tir

(i)  trialkylamin, ching han nhu N, N-dimetyldexylamin,
N,N-dimetyldodexylamin, N,N-dimetyltetradexylamin,
N,N-dimetylhexadexylamin, N,N-dimetyloctadexylamin, va

N,N-dioctadexylmetylamin;

19



490093 20/46

(ii) polyoxyetylenalkylamin, ching han nhu
polyoxyetylen(1-30)dodexylamin va polyoxyetylen(1-30)octadexylamin;

(iii) dialkanolamin, ching han nhu dodexyldietanolamin va
octadexyldietanolamin;

(iv) alkyleteamin, chéng han nhu
N,N-dimetyl-3-hexadexyloxypropylamin va
N,N-dimetyl-3-octadexyloxypropylamin;

(v) este dialkylaminoalkyl axit béo, chang han nhu 2-dimetylaminoetyl
dodecanoat va 2-dimetylaminoetyl octadecanoat; va

(vi) aminoalkylamit, ching han nhu
3-dimetylaminopropyloctadecanamit.

Trong s céc vi du cu thé néu trén vé hop chit amin (C), it nhat mot hop
chét dugc chon tir (i) trialkylamin, (iii) dialkanolamin, (iv) alkyleteamin, va (vi)
aminoalkylamit duoc wu tién; va it nhit moét hop chit duoc chon tir (i)
trialkylamin va (iv) alkyleteamin dugc uu tién hon. Cu thé 13, it nhat mot hop chat
duoc chon tr N,N-dimetyldodexylamin, N,N-dimetyltetradexylamin,
N,N-dimetylhexadexylamin, N,N-dimetyloctadexylamin, octadexyldietanolamin,
N,N-dimetyl-3-octadexyloxypropylamin, 3-dimetylaminopropyloctadecanamit,
va dioctadexylmetylamin dugc uu tién; va it nhat mot hop chat duge chon tir
N,N-dimetyldodexylamin, N,N-dimetyltetradexylamin,
N,N-dimetylhexadexylamin, N,N-dimetyloctadexylamin,
N,N-dimetyl-3-octadexyloxypropylamin, va octadexyldietanolamin dugc uu tién

hon.
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Nhu duge dé cap & trén, hop chét amin (C) theo séng ché ciing ¢6 thé &
dang mubi.

Vi du vé mubi ctia hop chat amin bao gdbm mudi ctia axit hitu co va mubi
clia axit vo co ciia hop chat amin néu trén.

Vi du vé& mudi cua axit hitu co bao gdm mubi cua axit carboxylic, chang
han nhu mubi cua axit stearic va mudi cia axit behenic, va mudi clia axit sulfonic;
va vi du v& mubi ciia axit vd co bao gdm mudi cia axit sulfuric, mudi cia axit
clohydric, mubi cua axit nitric, va mudi cia axit phosphoric. Trong s6 nay, mudi
cua axit carboxylic dugc uu tién, va mudi cla axit stearic dugc uu tién hon.

Mubi ciia hop chit amin c6 thé thu duoc bang cach trung hoa hop chét
amin néu trén v&i mudi cia axit carboxylic néu trén hodc tuong tu, hodc phéan tmg
amin béc hai tuong tng vdi tac nhan alkyl héa, chiang han nhu dialkyl sulfat va
alkyl halogenua.

Hop chit amin (C) ¢6 thé dugc sir dung riéng 1é hodic két hop hai hoic
nhiéu hop chét do.

Chét don v6 co (D)

Ché phim cao su theo sang ché, dic biét 1a ché pham cao su ding cho dé
gidy, gidy, hodc 16p xe, t6t hon 13 ché phim c6 chét don vé co (D) dugce chira hodc
pha trén trong do dé cai thién tinh chiu mai mon, do bén co hoc, v.v.. Chi tiét vé
chét don vo co duge md ta trong doan [0074] cia WO 2018/79594 A.

T quan diém cai thién luc bam, chat dén v6 co (D) tot hon 14 it nhat mot
chét dugc chon tir silic oxit va nhdm oxit, va tot hon nita 14 silic oxit. Silic oxit tét

hon 14 silic oxit phuong phap uét c6 thanh phan chii yéu 1a silicat hydrat héa.
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Tir quan diém vé dic tinh bam va tinh chiu mai mon, dudng kinh hat tht
cp trung binh cua silic oxit tot hon 1a 10 um hoc 16n hon, t6t hon nita 13 15 pm
hoic 16n hon, va con tdt hon nita 14 18 pm hozc 16n hon, va tét hon 13 100 um
hodc nhé hon, t6t hon nira 1a 80 um hoic nhé hon, va con t6t hon nita 1a 50 pm
hodc nhé hon.

T4c nhén lién két silan (E)

Ché phim cao su theo sang ché tot hon 13 ché pham c6 tac nhén lién két
silan dugc chira thém hodc dugc pha tron trong do. Chi tiét vé tac nhan lién két
silan dugc mé ta trong cac doan [0075] dén [0076] ctia WO 2018/79594 A; hop
chét sulfua dugc dai dién béi cong thire chung (8) dugc mé ta trong tai liéu sang
ché néu trén duoc wu tién; it nhit mot hop chit tetrasulfua dugc chon tir
bis(3-trietoxysilylpropyl)tetrasulfua, bis(3-trimetoxysilylpropyl)tetrasulfua,
bis(3-trietoxysilyletyl)tetrasulfua, v.v., dugc uvu tién hon; va
bis(3-trietoxysilylpropyl)tetrasulfua con dugc uu tién hon.

Téc nhan chéng 140 héa (F)

Ché phim cao su theo sang ché t6t hon 14 ché phim c6 tac nhan chéng 130
hoéa (F) duge chira hodic pha tron trong d6 tir quan diém ngin chin 1am giam lyuc
bam ctia ché phdm cao su trong mét thoi gian dai. Vidy vé tac nhén chdng 130 hoa
(F) bao gdm hop chit gbc bisphenol, hop chat gbc amin bac hai thom khéc véi
hop chat amin (C), hop chit gbc phenol bi can trd, hop chat gdc monophenol, hop
chét gbc axit phosphoric, hop chét gbc polyphenol, hop chat gbc benzimidazol,
hop chét gbc mudi ctia axit dithiocarbamic, hop chat gdc thioure, va hop chit gbc

quinolin. Trong s ndy, it nhat mét hop chét dugc chon tir hop chit gbc bisphenol,
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hop chit gbc phenol bi can trd, va hop chat g6¢c monophenol duoc wu tién, va hop
chét gbc bisphenol duoc uu tién hon.

Vi du v& hop chit gbc  bisphenol bao  gdm
2,2'-metylenbis(4-etyl-6-tert-butylphenol),
2,2'-metylenbis(4-metyl-6-tert-butylphenol), va
4,4'-butylidenbis(3-metyl-6-tert-butylphenol).

Vi du vé& hop chit gbc phenol bi can tré bao gébm "IRGANOX 1010",
"TRGANOX 1076", va "IRGANOX 1520", tit ca dugc san xuat béi BASF SE, va
ngoai ra, "ADEKASTAB" Series, dugc san xuat bi Adeka Corporation.

Vi du vé hop chit gbc  monophenol  bao 2dm
2,6-di-tert-butyl-4-metylphenol (BHT) va mono- (hodc di- hodc
tri-)(a-metylbenzyl)phenol.

T4c nhén chéng 130 héa (F) ¢6 thé dugc st dung riéng 1é hoic két hop hai
hogc nhiéu tic nhan dé.

Ché pham cao su

Ché phdm cao su theo sang ché 13 ché pham c6 thanh phin cao su (A),
lignin (B), va hop chét amin (C) dugc chita hodic pha tron trong do, va t6t hon 13
ché pham c6 it nhit mot chit duge chon tir chit don vé co (D), tic nhan lién két
silan (E), va tac nhan chdng 130 héa (F) duge chita thém hoic pha tron trong do,
khi ¢6 nhu cau.

Ham luong ctia mdi thanh phan trong ché pham cao su duge mé ta dusi
day, nhung nén hiéu ring ham luong néu trén 6 nghia 1 c ham lugng va lugng

pha tron.
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Ham luong thanh phan cao su (A) trong ché phdm cao su t6t hon 13 30%
theo khoi luong hoac 16n hon, t8t hon nira 13 40% theo khdi lugng hodc 16n hon,
con tot hon nita 13 50% theo khéi lugng hodc 16n hon, va con t5t hon nita 12 55%
theo khoi lugng hoac 16m hon, va t5t hon 14 90% theo khéi luong hoac nhé hon, tbt
hon nita 12 80% theo khi lugng hoac nhé hon, con t6t hon nira 1a 75% theo khéi
lugng hodc nhé hon, va con tét hon nita 1a 70% theo khéi lugng hoac nhé hon.

Tir quan diém cai thién luc bam cta ché phdm cao su, ham lugng lignin
(B) t4t hon 14 0,3 phén theo khi luong hoiic 16n hon, t6t hon nita 14 0,5 phan theo
khdi lugng hodc 16n hon, va con t6t hon nira 12 0,8 phﬁn theo khéi lugng hodc 16n
hon, va tir quan diém v& ngin chin sy tao mau cia ché phém cao su, tot hon 13 20
phan theo khéi luong hodc nhé hon, tét hon nita 13 10 phan theo khéi luong hoic
nhé hon, va con tot hon nita 1a 5 phan theo khbi luong hogic nhé hon, so véi 100
phin theo khdi luong cta thanh phan cao su (A).

Tir cing quan diém nhu d& d& cap 6 trén, ham lugng hop chét amin (C) tét
hon 14 0,3 phén theo khdi luong hodc 16n hon, t6t hon nita 13 0,5 phén theo khéi
lugng hoac 16n hon, va con t6t hon nita 13 0,8 phﬁn theo khbi luong hoac 16n hon,
va tét hon 14 10 phén theo khdi luong hodc nhé hon, t6t hon nita 13 5 phan theo
khdi lugng hoac nhé hon, va con tot hon nita 14 3 phén theo khdi lugng hodc nho
hon, so v6i 100 phén theo khdi Iuong ciia thanh phan cao su (A).

Trong trudng hop hop chit amin (C) & dang mudi, tot hon 13 ham luong
ciia né nim trong khoang néu trén trén co so gid tri dugc biéu thi duéi dang hop
chét dang amin.

Tl cing quan diém nhu d3 dé cap & trén, ty 186 khoi lugng [(C)/(B)] cua
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hop chét amin (C) so v6i lignin (B) tét hon 14 tir 0,1 dén 10. Ty 1& khdi lugng
[(C)/(B)] ndy t6t hon 14 0,2 hoac 16n hon, con t5t hon nira 13 0,5 hodic 16n hon, va
con tét hon nita 12 0,8 hodic 16n hon, va t6t hon nita 13 8 hodc nhé hon, con tot hon
nita 1a 5 hoac nho hon, nhung con t6t hon nira 13 3 hodc nho hon, va thdm chi con
t6t hon nita 14 2 hodc nhé hon.

Trong trudng hop ché phdm cao su chira thém chat don vo co (D), tir quan
diém cai thién tinh chiu mai mon, ham luong chit don vé co (D) tét hon 13 10
phén theo khéi lwong hoic 16n hon, tét hon nira 12 20 phan theo khéi luong hoic
160 hon, va con tdt hon nita 1a 30 phi‘m theo khdi lugng hodc 16n hon, va tir cung
quan diém, t6t hon 13 60 phan theo khéi lwong hodc nhé hon, t6t hon nita 13 55
phan theo khéi lrgng hoic nhé hon, va con tét hon nita 14 50 phén theo khdi luong
hoac nhé hon, so v&i 100 phin theo khéi Iwong ctia thanh phan cao su (A).

T ciing quan diém nhu da dé cap & trén, ty 18 khéi lugng [{chat don vo co
(D)}/{lignin (B)}] cta chét don vo co (D) so véi lignin (B) tét hon 1a 2 hoic 16n
hon, tdt hon nita 13 5 hodc 16n hon, va con t8t hon nita 1a 10 hodc 16n hon, va tt
hon 12 90 hosc nhé hon, t6t hon nita 12 60 hodc nhé hon, va con t6t hon nita 1a 50
hodc nho hon.

Trong trudng hop ché pham cao su chira thém tac nhan lién két silan (E),
tir quan diém cai thién tinh chiu mai mon, ham luong tac nhan lién két silan (E) tot
hon 14 2 phén theo khéi luong hoic 16n hon, t6t hon nita 12 4 phan theo khéi lwong
hodc 16n hon, va con tét hon nita 1a 6 phan theo khéi lugng hodc 16n hon, va t6t
hon 12 20 phan theo khdi luong hodc nho hon, tot hon nita 13 15 phéan theo khéi

lugng hodc nho hon, va con t6t hon nira 1a 10 phén theo khdi lugng hodc nho hon,
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so v6i 100 phan theo khéi luong cua chat don vé co (D).

Trong trudng hop ché phim cao su chira thém tac nhan chéng 130 héa (F),
tr quan diém gitr luc bam cda ché ph?lm cao su va cai thién tinh chiu mai mon,
ham luong tac nhan chdng 130 héa (F) t6t hon 14 0,1 phan theo khéi lugng hodic
16n hon, t6t hon nita 1 0,2 phan theo khéi luong hoic 16n hon, va con tét hon nita
12 0,5 phan theo khéi luong hodc 16n hon, va tét hon 12 10 phan theo khdi lugng
hoic nhé hon, tét hon nita 14 8 phin theo khéi luong hoic nhé hon, v con t6t hon
nita 13 5 phan theo khéi luong hodc nhé hon, so véi 100 phén theo khéi luong cta
thanh phén cao su (A).

Trong thanh phi?m cao su, néu mudn, nhiéu chét phu gia khac nhau dugc st
dung dién hinh trong linh vuc cong nghiép cao su, vi duy, axit stearic, diu hoa déo,
bot kém tréng, chét hép thu tia cuc tim, chit luu hoa, chit ting tdc d6 luu hda, chét
lam cham chay, va chit 13m mém, c6 thé duoc chira hoic pha trén trong pham vi
ma dbi trong cia sang ché khong bi lam hur hai.

Ché phim cao su theo sang ché c6 thé duoc san xuét bang phuong phép da
biét. Vi du, dAu tién, lignin (B) va hop chét amin (C), va tly ¥, chit don vé co (D),
tac nhén lién két silan (E), tac nhan chéng 130 hoa (F), axit stearic, ddu héa déo, va
cac chit tuong tu duoc nhao trong thanh phén cao su (A) bang cach st dung may
nhao, vi du, mdy tron Banbury, may can, va may tron chuyén sau, & nhiét do
165°C hodc thp hon. Sau d6, chit luu héa, chét ting toc do luu héa, bot kém
tréng, va tuong tu dugc bd sung vao va sau d6 dugc nhao & nhiét do 120°C hoac
thap hon.

Ché pham cao su khong Iuu héa thu dugc, theo phuong phap da biét, dugc
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xtr ly va duc, va sau d6 duoc gia nhiét & nhiét d6 tir 130°C dén 180°C, dé cung cép
cao su luu hoa.

Ché phim cao su theo sang ché thich hop cho dé giay, giay, va 16p xe.
Trong trudng hop ché pham cao su duge sit dung cho cac tng dung nay, néi chung,
t5t hon 13 né ciing duoc lién két chéo va sau d6 duoc sir dung.

Phuong phép lién két chéo khong bi gi6i han cu thé, va co thé dugc chon
phu hop véi hinh dang, kich cg, va tuong tu cia san phim lién két chéo. Vi duy,
ché phdm cao su c6 chét lién két chéo dugc pha tron trong d6 cd thé duoc 14p diy
vao khuon c6 hinh dang dé giay hodc tuong tu va dugc gia nhiét, dé dat dugc lién
két chéo dong thdi v6i qué trinh duc, hodc ché phém cao su c6 chét tao lién két
chéo dugc pha trén trong d6 c6 thé duoc dic trude va sau d6 dugce gia nhiét dé dat
duogc lién két chéo.

Nhiét d6 dac dién hinh 13 tir 10°C dén 220°C, va tt hon 14 tir 25°C dén
120°C. Nhiét d6 lién két chéo dién hinh 1a tir 120°C dén 200°C, va t5t hon 1a tir
140°C dén 180°C, va thdi gian lién két chéo dién hinh 13 tir 1 phit dén 120 phit,
va t6t hon 13 tir 3 phiit d&én 60 phit.

Dé giay va giay

Dé giay theo sang ché dugc dic trung boi viée sir dung ché phim cao su
chtta thanh phan cao su (A), lignin (B), va hop chét amin (C), hodc ché pham cao
su bao gébm hdn hop pha tron thanh phan cao su (A), lignin (B), va hgp chét amin
(©).

Dé giay st dung ché phidm cao su theo séng ché c6 tinh chiu mai mon va

sUC chéng truot vuot troi, dac biét 1a luc bam trén mat dudng udt, va do do, noé co
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thé duoc sir dung lam nhiéu loai dé giay khac nhau.

Giay theo sang ché c6 dé giay theo sang ché.

Vi du vé giay bao gdm it nhat mot loai duoc chon tir gidy thé thao, giay di
bd duong dai, giay leo nlu, giay di xe may, gidy commuter, gidy cau ca, giay di
bién, gidy lin, gidy tim, gidy di mua, v.v..

Dé giay va gidy theo sang ché dic biét thich hop cho dé gidy va giay dugc
su dung & noi ¢6 nudc.

Lép xe

L&p xe theo sang ché 14 16p xe st dung ché phim cao su theo sang ché.

Lp xe theo sang ché t6t hon 13 16p xe trong d6 ché phim cao su theo sang
ché dugc sir dung cho bd phan ciia 16p xe, chang han nhur 16p 16t bén trong 16p xe,
mit 16p xe, dé 16p xe, than 15p xe, thanh bén, va phan mép. Ngoai ra, 16p xe theo
sang ché tot hon 13 16p chdng truot.

L&p xe theo sang ché dugc san xuét dudi dang 16p hoi hozc tuong tu bang
cach dic ché phdm cao su theo phuong phép thong thudng. Vi du, 18p xe c6 thé
duoc san xuét theo cach ma & giai doan khong luu héa, ché pham cao su theo sang
ché dugc ép dun 13m b phan cho mit 16p xe, duge dinh va dic béng phuong phap
thong thudng trén may duc 16p xe dé dac 16p chua xi 1y, va 16p chua xir Iy ndy
dugc gia nhiét va diéu ap trong may Iuu héa. Trong trudng hop nay, ché pham cao
su c6 thé chira chét tao bot. Trong truong hop ché phém cao su chira chit tao bot,
qué trinh tao bot xay ra dong thoi véi qua trinh luu héa.

Phuong phap san xut ché pham cao su

Trong ché pham cao su theo sang ché, ngoai thanh phan cao su (A), lignin
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(B), va hop chét amin (C), c4c chét phu gia dugc sir dung dién hinh trong linh vuc
cong nghiép cao su, vi dy, tac nhan chéng 130 hda, chat 1am mém, axit stearic, bot
kém tréng, chét tang tdc do luu hoa, chét hd trg tang tdc dd luu héa, va chét luu
héa, c6 thé dugce chon mot cach thich hop va pha tron trong pham vi ma tic dung
clia sang ché khong bi can trd.

Ngoai ra, ché phdm cao su theo sang ché thu dugc bang cach nhao thanh
phn cao su (A), lignin (B), v hop chit amin (C), va tlly ¥, cic chét phu gia dugc
chon thich hop khac nhau bing céach sir dung may nhao, chéng han nhu may c4n
va mdy nhao tron, tiép theo 13 gia nhiét, ép din, v.v.. Sau khi xt¢ 1y khuén, qua
trinh Iuu héa dugce thuc hién, do d6 san phém thu duoc co thé dugc st dung cho
cac ung dung khac nhau.

Luong pha tron va pham vi wu tién clia céc thanh phan twong tng 13 luong
pha tron va pham vi uvu tién duoc dé cap o trén.

Phuong phap cai thién luc ma sat cia thanh phéan cao su

Séng ché cling d& xuét phuong phéap cai thién luc ma sat caa thanh phan
cao su, bao gdm budce tron thanh phin cao su (A) véi lignin (B) va hop chat amin
©).

Chi tiét vé cac thanh phan tuong tmg néu trén trong phuong phép clia sang
ché 1a chi tiét vé cac thanh phan duoc de cap o trén.

Trong phuong phap clia sang ché, ngoai thanh phan cao su (A), lignin (B),
va hop chat amin (C), cac chit phu gia néu trén dung cho cao su c6 thé dugc pha
tron trong pham vi ma tac dung cua sang ché khong bi can tré.

Vi du thwe hién sang ché
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Vi du diéu ché, vi du, va vi du so sanh dugc md ta dudi day. Cac tinh chét
vét Iy tuong tmg dugc do va danh gia bang cac phuong phap sau.

(1) Tinh hiéu suit aldehyt ctia lignin bing qua trinh oxy héa nitrobenzen kiém

70 mg nguyén liéu chira lignin, 7 mL dung dich nudc natri hydroxit 2M,
va 0,4 mL nitrobenzen dugc nap vao lo 20 mL va gia nhiét & 170°C trong 2,5 gid
trong khi khudy & tbc d6 900 vong/phut. Sau khi két thiic phan tng, dung dich
phan tng thu dugc nay dugc 1am ngudi va sau dé dugce chiét biang 10 mL dietyl ete
ba 14n, dé loai b6 san phém nitrobenzen khir va luong nitrobenzen du tir d6. Axit
clohydric ddm dic duoc bd sung vao phia 16p nuéc con lai dé didu chinh d6 pH
bing 1, va dung dich thu duoc nay duoc chiét tiép bang 10 mL dietyl ete ba lan.
Dung dich chiét dietyl ete thu dugc nay dugce chung cét trong diéu kién 4p suit
giam, dé thu dugc hén hop oxy héa. Hon hop oxy héa thu duge ndy dugc pha
lodng v&i 20 mL diclometan trong xi lanh do. Sau d6, 2 mL dung dich thu dugc
nay duoc loc qua mang Millipore HVHP (do Millipore Japan san xuit, dudong
kinh 18: 0,45 pm) va trai qua sic ky khi (GC).

Séc ky khi dugc thuc hién bing cach sir dung thiét bi GC (GC-2010 Plus,
do Shimadzu Corporation san xuét) dugc trang bi cot "Agilent J& W GC Column
DB-5" (do Agilent Technologies Inc. san xuét). Didu kién do dugc chip nhan sao
cho lugng nguyén lidu chira lignin 14 1,0 pL; toc d6 dong khi heli 1a 14,1 mL/phut;
nhiét 6 cdng phun 14 300°C; va ty 1é chia 1a 10/1. Vé nhiét d9, sau khi giit & 60°C
trong 1 phut, nhiét d§ dugc nang 1én 250°C véi tbc do 5°C/phut va sau d6 gitr &
250°C trong 10 phit. Viéc xac dinh dinh luong duoc thuc hién bang cach sir dung

dudng chudn duoc chudn bi lién quan dén dién tich pic dua trén néng do6 thude thir
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twong Ung cua ba aldehyt bao gbébm vanilin, syringaldehyt, va
p-hydroxybenzaldehyt, tir d6 x4c dinh ba hi¢u suét aldehyt trong nguyén liéu chira
lignin.

Hiéu suét aldehyt (% khéi luong) dugc tinh theo phuong trinh tinh (I) sau
va dugc xac dinh 1 chi sb vé muc do bién tinh cta lignin. Puoc biéu thi r??mg hiéu
suét aldehyt cang cao, su bién tinh ciia lignin cang thép.

Hiéu suét aldehyt (% khéi luong) = (Hiéu suat aldehyt ctia téng luong
aldehyt cta vanilin, syringaldehyt, va p-hydroxybenzaldehyt)/(khéi luong lignin
trong nguyén li€u chira lignin thu dugc) % 100 1)

(2) Tinh ham luong lignin (% khdi lugng), v.v.. trong nguyén lidu chira lignin

Ham luong lignin va khéi lugng lignin trong nguyén liéu chita lignin duge
tinh theo phuong trinh tinh (IIT) va (IV) sau, tuong tng.

Ham luong lignin (% khéi luong) = [{Ham luong lignin khéng hoa tan
trong axit (% khdi luong)} + {Ham lugng lignin hoa tan trong axit (% khéi
luong)} ] (1)

Khéi lugng lignin (g) = [{Ham luong lignin khong hoa tan trong axit (%
khéi luong)} + {Ham lugng lignin hoa tan trong axit (% khéi luong)}] x {luong
thu thap nguyén liéu chira lignin (tinh theo chat khé) (g)}/100 (Iv)

O day, ham lugng lignin khéng hoa tan trong axit va ham lugng lignin hoa
tan trong axit dugc tinh bang cac phuong phép sau.

Tinh ham lugng lignin khong hoa tan trong axit
Ham luong lignin khong hoa tan trong axit dugc tinh bang cach trir ham

lugng tro trong lignin thé khong hoa tan trong axit theo phuong trinh tinh (V) sau.
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Ham lugng lignin khong hoa tan trong axit (%o khéi luong) = {Ham luong
lignin tho khong hoa tan trong axit (% khéi luong)} x [100 - {ham lugng tro (%
khéi luong)}1/100 (V)

Tinh ham luong lignin tho khong hoa tan trong axit

Nguyén liéu chira lignin d3 nghién dugc lam khé trong diéu kién chan
khong & 60°C. 300 mg nguyén li€u chua lignin khé nay dugce nap vao lo, 3 mL
axit sulfuric 72% theo khéi lwong duoc bb sung vao d6, va hon hop thu duoc nay
duoc khudy thich hop trong bé diéu nhiét & 30°C trong 1 gio. Sau d6, bd sung 84
mL nudc vao d6, va hdn hop thu duge ﬁéy duge chuyén vao binh ap suét va xir ly
trong ndi hip & 120°C trong 1 gid. Sau d6, nguyén liéu chira lignin duge 14y ra
trude khi nhiét dd ciia né giam xudng 70°C hoic thip hon, va trai qua qua trinh
loc hat bing cach sir dung bd loc thiy tinh 1G-3 ¢ trong luong khong déi da duoc
do trude do. Dich loc (A) dugce bao quan, trong khi dé bd loc thuy tinh gén vai
phin cin dugc rira hoan toan bing nudc va sau d6 duge 1am khé & 105°C, dé do
trong luong khong dbi cia né, tir d6 xac dinh ham lugng lignin thd khong hoa tan
trong axit (tinh theo chit kho) theo phuong trinh tinh (VI) sau.

Ham luong lignin thd khong hoa tan trong axit (% khéi luong) = [{Khdi
lurong can nguyén liéu chira lignin (g)}/{lugng thu thap nguyén liéu chira lignin
(tinh theo chét kho) (g)}] x 100 (VI)

Tinh ham luong tro

Lignin th khéng hoa tan trong axit dugc chuyén vao chén nung cé trong

luong khéng ddi da duoc do trude do, gitt trong d6 & 575°C trong 12 gid, va sau

dé duogc lam ngudi dé do trong luong khong ddi cua chén nung va xac dinh khéi
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lugng ctia mAu sau khi tro héa. Ham lugng tro duge tinh theo phuong trinh tinh
(VII) sau.

Ham luong tro (% khéi luong) = [{Khéi luong miu sau khi tro héa
(g)}/{Luogng thu thap lignin tho khong hoa tan trong axit (tinh theo chat kho) (g)}]
x 100 (VII)

Tinh ham luong lignin hoa tan trong axit

Lignin hoa tan trong axit dugc do theo phwong phap sau dé tinh ham
lugng lignin hoa tan trong axit.

Dich loc (A) dugc tao thanh dai luong khdng d6i 100 mL va dugc do do
hép thu ctia né & budc séng 205 nm bing may do quang phé tia kép (U-2910, do
Hitachi High-Tech Science Corporation san xuét). Tai thoi diém nay, dich loc
dugc pha loang thich hgp sao cho do hép thu cta né 13 tir 0,3 dén 0,8.

Ham luong lignin hoa tan trong axit (%o khéi luong) =d x v x (As - Ab)/(a
xw) x 100

O day, d: ty 1é pha loang; v: thé tich khong d6i (L) ctia dich loc; As: d6 hép
thu cta dung dich mau; Ab: d6 hip thu cia dung dich trdng; a: hé s6 hip thu cia
lignin; w: lugng mau thu thap (tinh theo chat kho) (g).

La hé sb hip thu (a) cta lignin, d3 st dung 110 L/g/cm 1am gia tri duge mo
t4 12 gia tri trung binh da biét trong tai liéu tham khao "Methods in Lignin
Chemistry" do Junzo Nakano & Gyosuke lidzuka dich (do UNI Publishing Co.,
Ltd. xuét ban, 1994).

(3) Po trong luong phén tit trung binh khéi cua lignin

Trong luong phén tir trung binh khéi ctia lignin duge do qua sac khi tham
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thau gel (sau day con duogc goi 1 "GPC") trong diéu kién sau.
Hoat dong GPC

100 pL dung dich c6 ndng d6 1 mg/mL, dugc diéu ché bang cach hoa tan
nguyén liéu chira lignin trong dung dich rira giai, duge st dung lam mau do.
Trong luong phéan tir cia miu dugce tinh dya trén dudng chuén d dugc chuan bi
trude do.
Diéu kién GPC

Thiét bi: HLC-8120GPC (do Tosoh Corporation san xust)

May do: May do RI

Cot phan tach: Hai ¢t TSK-GEL 0-M (do Tosoh Corporation san xuét)

Cot bao vé: TSKgel guardcolumn a (do Tosoh Corporation san xuat)

Nhiét d6 cot: 40°C

Dung dich rira giai: Dung dich N,N-Dimetylformamit ¢6 60 mmol/L
H;PO, va 50 mmol/L LiBr duoc bd sung vio dé

Téc do dong dung dich rira giai: 1 mL/phit

Mau chuén: Dung dich hdn hop polystyren don phan tén [A-500 (trong
lugng phan tir: 5,0 x 10%), F-10 (trong lugng phan tir: 9,64 x 10%), va F-850 (trong
luong phén tir: 8,42 x 10°), tit ca do Tosoh Corporation sin xult; va cac
polystyren don phan tan d6 do Pressure Chemical Co. san xuét (trong lugng phéan
tir: 4,0 x 10°,3,0 x 10%, va 9,29 x 10°)
(4) Po ham luong luu huynh trong nguyén liéu chira lignin

Ham lurong luu huynh trong nguyén liéu chira lignin duge do va dugc tinh

bing sic ky ion sir dung hé théng dbt tu dong nhu dugc dé cap dudi day.
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Hoat dong phéan tich

Khoang 0,02 dén 0,05 g nguyén liéu chira lignin dugc thu thip trong bang
d6t, va vonfam oxit duoc bd sung vao d6. Hoat dong dét duoc thuc hién bé"mg hé
théng dét tir dong, va ion sulfat dugc thu thap bang dung dich hap thu (5 mL dung
dich hydro peroxit 900 ppm). Dung dich hép thu nay dugc pha lodng bang nudc
trao d4i ion dé tao thanh thé tich khong di 50 mL, tir 46 didu ché dung dich mau.
Dung dich mau duoc do bang sic ky ion, va ham luong luu huynh trong mau
(chuyén dbi tir ion sulfat: 0,3338) duoc tinh tir dudng chuén.
Diéu kién hoat dong ctia hé théng dbt

Thiét bi: Hé théng dbt ty dong AQF-100 (do Mitsubishi Chemical
Corporation san xuét)

Nhiét do dét toi da: 1000°C

Téc d6 dong khi: Argon/oxy: 200 mL/phiit, oxy: 400 mL/phut

Téc d6 dong khi cia bd cip nuée: Argon: 150 mL/phut
Diéu kién hoat dong sic ky ion

Thiét bi: ICS-1500 (do DIONEX Corporation san xuat)

May do: My do do dan dién

Cot phén tach: IonPac AS12A (do DIONEX Corporation san Xuét)

Cot bao vé: TonPac AG12A (do DIONEX Corporation san xuét)

Dung dich rira giai: Dung dich hon hop gém dung dich nuéc natri
cacbonat 2,7 mmol/L va dung dich nudc natri hydro cacbonat 0,3 mmol/L (1/1)

Téc d6 dong dung dich rira giai: 1,5 mL/phut,

B6 triét nhidu: AERS 500 4-mm (kiéu tudn hoan) (do Thermo Fisher
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Scientific Inc. san xuét)
Vi du diéu ché 1 (Piéu ché nguyén liéu chira lignin B1)
Budce (A-1)

B4 cdy mia dudi dang sinh khéi than thao c6 khbi lugng khd 30 g duge dit
vao chai thay tinh, va b6 sung dung dich nuéc natri hydroxit 1,6% theo khéi
luong vao d6 sao cho ndng dd thanh phén rén 12 10% theo khdi lugng. Chai thity
tinh dugc gia nhiét trong bé dang nhiét & 95°C trong 6 gid (hé s6 H: 3,5).

Budc (A-2)

San pham phan tg thu duge trong budc (A-1) duge loc trong didu kién ap
suét giam béng cach st dung ludi SUS 400 mét ludi va bd loc Nutsche. Phin cin
duoc rra bfmg 300 mL nudc trao dbi ion & 90°C dé thu duge dich loc.

Budc (A-3)

Axit clohydric 1,0 M dugc b sung vao dich loc dé dich Ioc ¢6 d6 pH bang

Huyén phu thu duge nay dugc ly tim & tbc d6 10000 vong/phut trong 20
gidly bing mdy ly tim ("CR 20GIII", do Hitachi Koki Co., Ltd. san xut). Phan nbi
phia trén dugc loai bo, 300 mL nudc trao ddi ion dugc bd sung vao can, va sau khi
khudy, san phim thu dugc nay duoc ly tim lai, tiép theo 1a rira bang nudc hai lan.
Két tua thu duoc ndy duoc dong kho. Bo sung axeton vao lignin thu dugc, khudy
hén hop nay trong 3 gid va chiét bang dung méi. Sau dé, san pham thu duoc nay
duoc phan tach rin- l6ng bing gidy loc ("Filter Paper No. 2", do Toyo Roshi
Kaisha, Ltd. san xuat). Lam bay hoi axeton trong diéu kién 4p sut giam tir dich

loc, dé thu duoc nguyén liéu chira lignin B1.
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Hiéu suét aldehyt ctia lignin B1 trong nguyén liéu chira lignin B1 thu duge
13 27,6% theo khdi lugng, va trong luong phan tir trung binh khdi ctia n6 1a 1700.
Ham lugng lignin B1 trong nguyén liéu chira lignin B1 1a 93% theo khéi luong, va
ham luong luu huynh cta né 13 0,085% theo khdi luong.
Vidu 1 va Vidusosanh 1
(1) Biéu ché ché phdm cao su khéng luu hoa

Trong mbi ché phim hdn hop duoc thé hién trong Bang 1, cac thanh phén
khac ngoai bot kém tring, Iuu huynh, va chit ting tbc d6 luu héa duge nhio trong
may tron kiéu kin 100mL ("Labo Plastomill R100", do Toyo Seiki Seisaku-sho,
Ltd. san xuét) trong 3 dén 6 phut, va khi nhiét d6 cta n6 dat duge 140 dén 155°C,
hén hop da nhao duoc xa ra dé thu duoc ché pham cao su. O day, sau khi ché
pham cao su dugc 1am ngudi dén 50°C hozc thap hon, bot kém trang, Ivu huynh,
va chét ting téc do luu héa sau d6 duoc bd sung vao ché phdm cao su va nhao
trong 3 phat, va khi nhiét do cua né dat duoc 110 dén 115°C, hdn hop da nhao
duoc xa ra dé thu dugc ché pham cao su khong Iuu héa.
(2) Biéu ché mau thir cao su luu hoa dé danh gia luc bam

Ché phiam cao su khong luu héa thu duoc & muc (1) & trén dugce 14p day
vao khung dugc bao quanh béi tim SUS c6 d6 day 3 mm va 11 cm x 17 cm va
duoc luu héa & nhiét do 160°C, dé diéu ché cao su luu héa. St dung "Super
Straight Cutter", do Dumbbell Co., Ltd. san xuét, tdm cao su luu héa thu dugc nay
duoc ct thanh mAu thir hinh c6t ¢6 dudng kinh 6 mm va d6 day 3 mm.

Déi v6i thoi gian luu héa cia miu thir, thoi gian luu héa (T90) cia cao su

khong Iuu héa & 160°C duoc xac dinh phu hop vai thir nghiém luu héa bing may
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Iwu héa kiéu rung duge mé ta trong JIS K6300-2, va qua trinh luu héa duge thuc
hién trong thoi gian duoc tinh bang cach nhan T90 véi 1,5.
(3) Pénh gié luc bam (hiéu suat uét)

Str dung thiét bi do ma sét tinh/dong hoc ("TL201Ts", do Trinity-Lab. Inc.
san xuét) va st dung bd truyén dong kiéu ban truot, do luc ma sat.

Tai vi trf cd dinh mAu thir ctia bd do cua thiét bi do ma sat tinh/déng hoc,
mdt phia ctia bé mit day ctia mau thir cao su luu héa dugc cb dinh bang chét két
dinh ("Aron Alpha EXTRA", do Toagosei Co., Ltd. san xuét), tir d6 1am cho bé
mit ddy ctia mAu thir c6 dudng kinh 6 mm tiép xtc v6i bé mit do. La bé mit do, bé
mit nhin cia d4 granit (20,5 cm x 14,5 cm, d6 day: 1 cm) duoc ¢b dinh trén ban
truot ctia bd truyén dong duge sir dung.

D6 3 mL nudc trao ddi ion vao khe hé gitra vi tri ¢b dinh mau thir va da
granit, va do luc ma sat & trang thai toan bd mau thir cao su hru héa dugc ngam
trong nudce trao d6i ion. Luc ma sét tinh t8i da va luc ma sat dong trung binh duge
do trong diéu kién do sao cho vén tdc do 14 30 mm/s, tai trong thing ding 14 470 g,
va khoang cach di chuyén 1a 30 mm. Trong khi x4c dinh luc ma sét clia ché phim
cao su ctia Vi du so sanh 1 13 100, chi sé luc ma sét tinh t6i da va chi sd luc ma sat
dong trung binh ctia mdi mau thir duoc tinh theo phuong trinh tinh (VIII) sau, dé
danh gia luc bam (hiéu suit u6t). Két qua duge thé hién trong Bang 1.

Chi sd luc ma sat = [(Luc ma sat)/(Luc ma sat ciia Vi du so sanh 1)] x 100

(VIII)

Chi sb luc ma sat cang 1én, luc bam (hiéu suét udt) cia cao su cang vuot

troi.
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Chi tiét v& mdi thanh phan dugc thé hién trong Bang 1 nhu sau.
Thanh phén cao su (A)

*1: Hon hop gom 80 phan theo khébi lugng SBR (cao su copolyme ngiu
nhién styren/butadien c6 ham luong styren 23,5% theo khéi luong, do JSR
Corporation san xuét, loai mé rong khong dau, tén thuong mai: JSR1502) va 20
phan theo khéi luong BR (cao su butadien, do Zeon Corporation san xuét, tén
thuong mai: NIPOL BR1220)

Nguyén liéu chura lignin (B)

*2: Nguyén liéu chira lignin B1 thu dugc trong Vi du didu ché 1
Hop chét amin (C)

*3: Dimetyldodexylamin C1
Thanh phén khac

*4: Silic oxit két tia (cacbon tring), do Tosoh Silic oxit Corporation san
xuét, tén thuong mai: NIPSIL VN3

*5: Bis(3-trietoxysilylpropyl)tetrasulfua, "Si69" do Degussa AG san Xuét,

*6: Tac nhan chéng lao hoa e bisphenol,
4,4'-butylidenbis(3-metyl-6-tert-butylphenol), "Nocrac NS-30", do Ouchi Shinko
Chemical Industrial Co., Ltd. san xuét

*7: "Lunac S-70V", do Kao Corporation san xuét

*8: Dau hoa déo naphten, "SUNTHENE 410", do Japan Sun O1l Company,
Ltd. san xuat

*9: "K&m oxit, hang dac biét", do FUJIFILM Wako Pure Chemical

Corporation san xuat
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*10: "B6t luu huynh ding trong héa chit", do FUJIFILM Wako Pure

Chemical Corporation san xuat

*11: Chét ting toc d6 luu héa gbe sulfenamit, N-tert-butyl-2-benzotiazyl

sulfenamit, "SANCELER NS", do Sanshin Chemical Industry Co., Ltd. sdn xuAt

Bang 1
, Vi du so
Vidul <anh 1
&‘;‘nh phan cao su |spp/BR (80/20) *1 100 100
Nguyén liéu chita |Nguyén liéu chia lignin | | *x i
lignin (B) B1 *2
Hon h?p Hop chit amin (C) Elmetyldodexylamm C1 1 i
pha tron ) 3
ctia ché |Chat don v6 co (D) |Silic oxit *4 40 40
pham cao | Tc nhan lién ket silan (E) *5 3 3
su Téc nhén chong 140 |Nocrac NS-30 *6 (hop 1 1
(phan  |hoa (F) chat goc bisphenol)
theo khoi Axit stearic *7 1 1
lugng) |Chat phu gia Dau hoéa déo *8 5 5
Bot kém trang *9 3 3
Chat luu hda Luu huynh *10 2 2
Chat ting 6 40 | \ N(CELER NS *11 1,5 15
luu hda
Tong lugng (phan theo khoi luong) 158,5 156,5
Ham luong cao su (A) (% theo khoi lugng) 63,1 63,9
Chi sb lyc ma sat tinh tbi
Céc ket ’ da 12 109
qua danh |Hiéu suat uét , X o
oid Chi s6 luc ma sat dong 150 100

trung binh

**: Ham luong lignin trong nguyén li€u chua lignin B1 (1 phan theo khdi lugng)

13 0,93 phan theo khéi luong.

Cac Vi du 2 dén 14 va cac Vi du so sanh 2 dén 13

Ché pham cao su thu duoc theo cach gidng nhu trong Vi du 1, trir trong Vi
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du 1, cac ché phim cong thirc pha tron ciia lignin (B) va hop chét amin (C) d&
duogc thay d6i nhu duoc thé hién trong Bang 2 trong khi khong thay dbi loai va
lwong cta thanh phin cao su (A) (hdn hop SBR va BR), c4c chét phu gia, v.v..

Trong Bang 2, chi sb luc ma sat clia mbi ché phdm cao su da duoc tinh
trong khi xac dinh luc ma sat cia Vi du so sanh 1 1a 100.

Chi tiét v& mdi thanh phén duoc thé hién trong Bang 2 nhu sau.

Lignin (B)

B1: Lignin B1 trong nguyén liéu chira lignin B1 thu dugc trong Vi du diéu
ché 1

Ham luong lignin B1 trong nguyén liéu chira lignin B1 (1 phén theo khébi
luong) 14 0,93 phén theo khéi Iwong.

B2: Do Sigma Aldrich Corporation san xuét, natri lignosulfonat
"471038-100G", hiéu suit aldehyt: 11% theo khéi lugng, trong lugng phén tir
trung binh khdi: 52000,

Ham luong lignin trong nguyén li€u chira lignin B2: 85% theo khéi luong,
ham luong luu huynh: 6,0% theo khéi lugng

Ham luong lignin B2 trong nguyén liéu chira lignin B2 (1 phén theo khéi
luong) 13 0,85 phén theo khéi lugng.

B3: Do Nacalai Tesque, Inc. san xuit, lignin "20453-02", hiéu suét
aldehyt: 8,7% theo khéi lugng, trong luong phén i trung binh khéi: 11000

Ham luong lignin trong nguyén liéu chira lignin B3: 60% theo khdi luong,
ham lwong luu huynh: 3,5% theo khéi lugng

Ham lugng lignin B3 trong nguyén liéu chira lignin B3 (1 phan theo khéi
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luong) 14 0,60 phan theo khéi luong.
Hop chét amin (C), v.v..
C1: N,N-Dimetyldodexylamin
C2: N,N-Dimetylhexadexylamin
C3: N,N-Dimetyloctadexylamin
C4: Octadexyldietanolamin
C5: N,N-Dimetyl-3-octadexyloxypropylamin
C6: Dioctadexylmetylamin
C7: 3-Dimetylaminopropyloctadecanamit
C8: Stearylamin
C9: Metylstearylamin
C10: Trimetyloctadexylamoni clorua
C11: Diazabixycloundexen

C12: N,N,N'N'-Tetrametylhexametylendiami
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*1: Luong lignin B1 dén B3 trong nguyén liéu chira lignin B1 dén B3
Vidu 15

Ché phim cao su thu dugc theo cach gidng nhu trong Vi du 1, trir ché
phim pha trén ciia Vi du 3 khéng dugc thay dbi, va N,N-dimetyloctadexylamin
duoc trung hoa trude d6 bang axit stearic ("Lunac S-70V", do Kao Corporation
san xuét) va sau d6 dugc pha tron 1am mudi cla axit stearic N,N-octadexylamin.
Hiéu suét uét cia ché phim cao su thu dugc bang higu suét ué6t trong Vi du 3.

Tir Bang 2 va Vi du 15, can luu y ring cac ché pham cao su cia cac Vi du
tir 1 dén 15 cua sang ché ¢6 luc ma sét tinh t8i da va luc ma sat dong trung binh
16n tai thoi diém 1am uét va luc bam vuot trdi, so véi cac ché phém cao su cua Vi
du so sénh 1 dén 13.
Kha nang ¢ng dung trong cong nghiép

Ché phém cao su theo sang ché vuot troi dic biét vé luc bam trén mit
duong udt, va do do, né dac biét hitu ich cho tng dung str dung ché phim cao su

néu trén, nhu dé giay, giay, va lop xe.
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YEU CAUBAO HOQ
1. Phuong phap cai thién luc ma sat cua thanh phan cao su, trong d6 phuong phap
nay bao gdm budc pha tron thanh phan cao su (A), lignin (B), va hop chat amin
(C) duoc dai dién boi cong thure chung (1) sau:
2
R'—Z' —N<R (1)
R3

trong do,

R! dai dién cho nhém hydrocacbon hodc nhém axyl mdi nhém c6 tir 8 dén
22 nguyén tir cacbon; 7! dai dién cho lién két don, -OR*-, hodc -NHR’-; R? dai
dién cho nhom hydrocacbon c6 tir 1 dén 22 nguyén tir cacbon hoic «R%0),H; R
dai dién cho nhém hydrocacbon c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon hoic -(R’0),H,
trong trudng hop khi Z' 14 lién két don thi R' 1a nhém hydrocacbon; va

mbi R* va R’ doc 14p dai dién cho nhém alkandiyl c6 tir 2 dén 6 nguyén tir
cacbon; mdi R® va R’ doc 14p dai dién cho nhém alkandiyl c6 tir 2 dén 4 nguyén tir
cacbon; mdi loai trong s6 m va n dai dién cho s6 mol bo sung trung binh va I3 s6
16n hon 0; va (m + n) dai dién cho s6 tir 1 dén 30,

ham luong lignin (B) 14 tir 0,3 phén theo khéi lugng dén 20 phan theo khdi
luong, so v&i 100 phan theo khéi lugng thanh phan cao su (A), va

ham Iugng hop chét amin (C) 14 tir 0,3 phan theo khdi lugng dén 10 phan
theo khéi luong, so v6i 100 phan theo khdi Iugng thanh phan cao su (A).
2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 ham luong lignin (B) 1a tir 0,3 phén theo
khéi luong dén 10 phan theo khéi lugng, so véi 100 phan theo khéi luong thanh

phan cao su (A).
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3. Phuong phép theo diém 1 hodc 2, trong d6 ty 1& khdi lugng [(C)/(B)] ctia hop
chat amin (C) so v6i lignin (B) 14 tir 0,1 dén 10.

4. Phuong phap theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 s6 nguyén
tir cacbon cua R' 13 tir 10 dén 22.

5. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4, trong d6 R' 1a
nhém alkyl hodc nhom alkanoyl.

6. Phuong phap theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 5, trong d6 R* va R’
moi loai ddc 14p 1a nhém metyl hodc nhém 2-hydroxyetyl.

7. Phuong phap theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 Z' 12 lién
két don hoac -OR*-, va R' 13 nhém hydrocacbon.

8. Phuong phép theo diém bt ky trong s cac diém tir 1 dén 7, trong d6 hop chat
amin (C) 12 it nhit mdt hop chat dugc chon tir N,N-dimetyldodexylamin,
N,N-dimetyltetradexylamin, N,N-dimetylhexadexylamin,
N,N-dimetyloctadexylamin, N,N-dimetyl-3-octadexyloxypropylamin, va
octadexyldietanolamin.

9. Phuong phap theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 8, trong d6 trong
lugng phén ti trung binh khéi ctia lignin (B) 12 tir 500 dén 100000.

10. Phuong phap theo diém bt ky trong sb cac diém tir 1 dén 9, trong d6 hiéu suat
aldehyt cuda lignin (B) theo phuong phap oxy hda nitrobenzen kiém 1a 1% theo
khdi luong hoac 16n hon.

11. Phuong phép theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 10, trong d6 phuong
phap nay con bao gom buéc pha tron it nhét mot chat duoc chon tir chat don vo co

(D), tac nhan lién két silan (E), va tac nhan chdng 130 hoa (F).
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