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(57) Sang ché dé cap dén silic oxit ngdm nudc ding cho chit don gia cuong cao su c6
dién tich bé mit riéng CTAB nam trong khoang tir 220 dén 350 m?/g va thé tich 16 trong
khoang ban kinh 15 tir 1,9 dén 100 nm do dugc bang phuong phap nén thiry ngan 1a nim
trong khoang tir 1,7 dén 2,0 cm?/g, trong d6 dwong kinh hat trung binh thé tich D50
trong phan bd ¢ hat thé tich dugc do bang phuong phap nhiéu xa laze ddi véi huyén
phi thu duoce bang su phan tan 50 ml huyén ph silic oxit ngdm nuée dugc diéu chinh
dén 4% khéi luong bing thiét bi dong nhét siéu 4m & céng suat 140 W trong 10 phut 1a
nim trong khoang tir 5,0 dén 12,0 pm, va gia tri tich lily ctia c4c hat silic oxit ngim nuéc
trong khoang tir 4,0 dén 35,0 pm trong phan b c& hat thé tich 1a bang hodc 16n hon
80%. Sang ché con dé cap dén ché phim cao su chira silic oxit ngdm nuéc néu trén va
thanh phén cao su chira cao su tu nhién. Ngoai ra sang ché con dé xuét silic oxit ngam
nudc ma so voi céac silic oxit ngdm nuéce thong thuong né cé tinh chét gia cuong (kha
nang chéng mon, do bén kéo) twong duong hodc tuyét voi va cho phép giam luong 16n
luc can lan khi n6 dugce tron vao cao su trén co sé cao su tu nhién dung cho TBR, ma
thudong duoc sir dung trong didu kién tai ning, va dé xuat ché pham cao su chia silic

oxit ngdm nudc nay.
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Linh vwc k§ thuat dwoc dé cap

Séang ché dé cdp deén silic oxit ngdm nudc dung cho chat don gia cudng cao su

va ché pham cao su chura silic oxit ngdm nudc.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

DAu hiéu dugce biét rd 1a viée bd sung silic oxit ngdm nurdc vao cac phén ta 16ng
16p xe cho phép giam luc can lan dbi v6i mit duong trong sudt qua trinh 131 xe, va & cac
16p xe khach (passenger car tire - PCR), 16p xe dugc tron véi silic oxit ngdm nudc dang
tré nén phé bién. Mat khac, cac lép xe duoc st dung dudi tai trong ndng, nhu dbi véi
c4c xe tai va xe buyt (TBR), can tap trung véo tinh chét gia cudng va do bén khi chiu tai
nang hon la gidm vao luc can lan. Do do, nhiéu loai trong s6 cac TBR thong thuomg c6
mudi cacbon dugc tron vao cao su ty nhi€n nho do co thé thu dugc tinh chét gia cuong

va do bén tot, va ty 1€ tron silic oxit ngdm nudce la nho.

Trong nhiing nim gan déy, tir cac vén dé v& moi trudng, c6 nhu cu gia tang ddi
v6i viée giam luc can lan khong chi ddi véi cac PCR ma ca d6i voi cac TBR, va c6 nhu
cAu dé phat trién silic oxit ngdm nudc thich hgp cho cdc TBR chita cao su ty nhién 1am
thanh phan chinh.

Vi duy, tai liu sang ché 1 boc 10 silic oxit ngam nudce thich hop dung cho chét
don gia cuong dung cho polyme, dic bi€t 1a dung cho 16p xe. Hon nita, vi du, tai liéu
sang ché 2 boc 16 ché phdm cao su ding cho 16p chiu tai nang c6 kha nang chéng mon

tuy€t voi va luc can lan thép.

Tai liéu sang ché 1: Ban dich tiéng Nhat Ban dugc cong bd s6 2017-514773 clia
cong bd don qudc té€ s6 W02015/121332.

Tai liéu sang ché 2: Cong bd don sang ché Nhat Ban s6 2019-56068.

Toan bd phan mé ta sang ché cua céc tai liéu sang ché 1 va 2 dugc két hop cu thé
& day bang cach vién dan.
Ban chit ky thuit ciia sing ché

Nhu duge mb ta trén day, cac TBR thuong dugce tron voi cao su tu nhién dudi

dang thanh phin chinh vi tinh chét gia cuong va do bén trong diéu kién tai ning duogc
nhin manh. Khi céc tac gia sang ché san xuat thir nghiém ché pham cao su tu nhién chia

silic oxit ngdm nudc da dugce tron trong d6 nham gidm luc can lan, ho da phat hién ra
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cac van de dudi day so véi che pham cao su dung cho PCR duogc trdn véi silic oxit ngdm

nuoc.

(1) Khi silic oxit ngdm nudc thong thuong duge tron vao cao su ty nhién, luc can
lan c6 thé duoc giam so véi truomg hop trong d6 chi c6 mudi cacbon dugce tron. Tuy
nhién, ché phém cao su ty nhién dugc tron vdi silic oxit ngdm nude cd tinh chét gia
cuong kém so vai ché phém cao su tu nhién duoc tron chi véi mudi cacbon vi silic oxit
ngam nudc c6 tinh twong thich kém véi cao su tu nhién va gay ra su phan tan kém trong
cao su. Do d6, céc tac gia sang ché di cho ring kha ning phan tan cua silic oxit ngdm

nudc trong cao su ty nhién can dugc cai thién dé thu duge tinh chat gia cuong tot.

(2) Khi su phan tan tron du dwoc thuc hién bang cach ap dung luc cét cao (su cit)
tai thoi diém trén va bang cach thém thoi gian dé tron dé phén tan silic oxit ngdm nude
trong cao su tu nhién, tdc dung lam giam luc can lan bi gidm. Nguyén nhéan kha di cua
diéu nay 14 & chd khi sy phén tan tron du duge thuc hién, hau hét silic oxit ngdm nuéc
duoc phan tdn qua muc trong cao su ty nhién, va cac hat so cép hoic cac hat két tu cua

silic oxit ngdm nudc trd nén rat gan véi nhau, dan dén twong tac 16n hon giita cac hat.

(3) Trong phuong phap dugc mé ta trong tai liéu sang ché 1, hop chat nhom dugce
bd sung trong qua trinh san xuét silic oxit ngdm nude. Silic oxit ngdm nude chira nhom
6 dic diém cAu trac két tu manh va kha nang phan tan kém. Do d6, ngay cd khi luc cat
(su cit) manh duoc 4p dung van khong thiy ¢ su phén tan qua mirc trong cao su tu
nhién, va tic dung 1am giam luc can lan duoc thay. Tuy nhién, tinh chat gia cuong (kha
ning chdng mon, d6 bén kéo) va kha ning lam viéc (46 nhét Mooney) c6 xu huéng

giam di do cac hat du ma khé dé phén tan.

(4) Tai liéu sang ché 2 boc 16 phuwong phap san xuit 16p chiu tai c6 kha ning
chéng mon tuyét voi va luc can lan thép (tang 8) bang cach tron 40 dén 60 phan khoi
lwong cua silic oxit ngdm nudc c6 dién tich bé mat riéng hap thu CTAB 1a tir 180 dén
300 m%/g, 3 dén 10 phan khéi lwong ctia mudi cacbon va chét lién két silan véi lugng tir
6 dén 15% khdi lugng so vai luong silic oxit ngdm nuée vao 100 phan khoi lugng ciia
thanh phan cao su bao gdm 55 dén 70% khéi lwong clia cao su tu nhién va 30 dén 45%
khdi luong cua cao su butadien va thuc hién budce tron, budc can va bude xt ly cudi
cung. Phuong phap nay dé xuit ché phdm cao su c6 kha nang chéng mon tuyét voi va
Iwc can lan thip so v6i cac san pham théng thudong. Tuy nhién, phuong phap trén can

thuc hién nhiéu budc bao gom viée sir dung cdc may tron dac biét va kiém soat nhiét do.

Muc dich cta sang ché 1a d€ xuat silic oxit ngdm nudc ma so véi céc silic oxit

ngam nuée théng thudng, né ¢ tinh chat gia cudong (kha ning chdng mon, do bén kéo)
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twong dwong hodc tuyét voi va cho phép giam lugng 16n lyc can ldn khi n6 dugc trdn
vao cao su trén co s& cao su tu nhién dung cho TBR, ma thuong dugce st dung trong
diéu kién tai nang. Muc dich khac cua sang ché 1a @& xuit silic oxit ngdm nudc ma co
tinh chét gia cudong tuyét voi (kha ning chéng mon, do bén kéo) va cho phép giam luc
can 1an khi dugc tron vao cao su trén co s& cao su tur nhién dung cho TBR, so véi silic

oxit ngdm nudc duge mo ta trong tai liéu sang che 1.

Dé giai quyét cac van dé trén va dat duge muc dich cua séng ché, céc tac gia sang
ché d3 nghién ctru chuyén sau dé tao ra silic oxit ngdm nudc ma cho phép cai thién tinh
chét gia cuong (kha ning chéng mon, do bén kéo) va cho phép giam lyc can lan & thanh
phan cao su thu dugc bang cach tron silic oxit ngdm nudc vao cao su trén co s& cao su

tu nhién dung cho TBR, ma thudng dugc st dung trong diéu kién tai ning.

Két qua 13, cic tac gia sang ché da phat hién ra rang: silic oxit ngdm nuédc c6 dién
tich bé mit riéng CTAB nam trong khoang tir 220 dén 350 m?/g va thé tich 1 trong
khoang ban kinh 15 tir 1,9 dén 100 nm do dugc bang phuong phap nén thily ngéan l1a nim
trong khoang tir 1,7 dén 2,0 cm’/g, trong d6 dudong kinh hat trung binh thé tich D50
trong phan b ¢ hat thé tich dwgc do bang phuong phép nhiéu xa laze d6i v6i huyén
phu thu dugc bang su phan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm nuéc duge diéu chinh
dén 4% khéi luong bang thiét bi ddng nhit siéu 4m & cong sudt 140 W trong 10 phut 1a
ndm trong khoang tir 5,0 dén 12,0 um, va gié tri tich Iily cua cac hat silic oxit ngdm nudc
trong khoang tir 4,0 dén 35,0 um trong phan b ¢ hat thé tich 1 bang hozc 16n hon 80%
cho phép duy tri hodc cai thién tich chét gia cuong (kha ning chéng mon, d6 bén kéo)
va cho phép giam lyc céan lan vi sy phén tan thich hop dat duoc ngay ca khi silic oxit
ngim nudce duge tron vao cao su chira cao su ty nhién lam thanh phﬁn chinh. Hon nira,
phuong phép san xudt silic oxit ngdm nuGc nhu vay ciing duge thiét 1ap kiéu méi va

sang ché da dugc hoan thanh.
Sang ché 1a nhur sau.

[1] Silic oxit ngdm nudc ding cho chit don gia cudng cao su ¢6 dién tich bé mat
riéng CTAB nim trong khoang tir 220 dén 350 m%/g va thé tich 1 trong khoang ban kinh
16 tr 1,9 dén 100 nm do duoc bang phuong phéap nén thily ngan la nim trong khoang tir
1,7 d&n 2,0 cm?/g, trong d6 dudng kinh hat trung binh thé tich D50 trong phan bd c¢& hat
thé tich dwgc do bang phuong phép nhiéu xa laze d6i voi huyén phu thu duge bang su
phan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm nuéc dugc didu chinh dén 4% khéi luong
bang thiét bj dong nhat siéu &m & cong suat 140 W trong 10 phut 12 ndm trong khoang
tir 5,0 dén 12,0 um, va gia tri tich lily ctia cac hat silic oxit ngdm nugc trong khoang tir
4,0 dén 35,0 pm trong phan b ¢ hat thé tich 1a bang hogc 16n hon 80%.

3
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2] Silic oxit ngdm nudc dung cho chét don gia cuong cao su theo diém [1], trong
d6 D50 1a tir 7,0 dén 12,0 um va gia tri tich lily ctia cac hat silic oxit ngdm nuéc trong

khoang tir 4,0 dén 35,0 pm trong phan bd c& hat thé tich 1a bang hodc 16n hon 85%.

[3] Silic oxit ngdm nudc dung cho chét don gia cuong cao su theo diém [1] hodc

[2], trong d6 dién tich bé mat riéng BET 12 nim trong khoang tir 230 dén 350 m?/g.

[4] Silic oxit ngdm nudc dung cho chét don gia cuong cao su theo diém bat ky trong
s cac didm tir [1] d@én [3], trong d6 do pH ctia huyén phit 4% khéi lugng 12 nam trong
khoang tlr 5 dén 8, do din dién ctia dich loc ctia huyén phit 12 bang hodc nhé hon 1000

uS/cm, va ham lugng nudce la bang hoic nhé hon 9%.

[5] Silic oxit ngdm nudc dung cho chit don gia cuong cao su theo diém bat ky trong
s6 cac diém tir [1] dén [4], trong d6 silic oxit ngdm nudc nay dé gia cuong va don cho

cao su cua thanh phan cao su chira cao su ty nhién.

[6] Ché phim cao su chtta silic oxit ngdm nudc theo diém bat ky trong sb cac diém

tir [1] dén [4] va thanh phan cao su chira cao su tu nhién.

[7] Ché pham cao su theo diém [6], trong d6 thanh phan cao su chira cao su tu nhién

voi lugng béng hodc 16n hon 70% khéi lugng.

[8] Ché pham cao su theo diém [6] hoic [7], trong d6 ché phém nay chua silic oxit
ngam nudc voéi luong tir 5 dén 100 phin khdi lugng trén 100 phan khéi lugng cia thanh

phén cao su.
Hiéu qua cta sang ché

Silic oxit ngdm nudc dung cho chét don gia cuong cao su theo sang ché (sau day
dugc goi la “silic oxit ngdm nudc theo sang ché”) c¢6 khoang thé tich 15 nhét dinh trong
mot dién tich trong d6 dién tich bé mat riéng CTAB 1a cao va co thé dat duoc kha nang
phan tan thich hgp trong cao su tu nhién. Do d6, luc can 1an co6 thé dugc giam, va dong
thoi tinh chét gia cudong (kha ning chong mon va do bén kéo) ¢ thé dugc duy tri hodc
cai thién so vdi silic oxit ngdm nudc ctia san pham théng thuong. Hon nita, lyc can lan
c6 thé duge giam, va déng thoi tinh chat gia cuong (kha ning chéng mon va do bén kéo)
cling c6 thé duogc cai thién so véi silic oxit ngdm nuéc dugc md ta trong tai liéu sang
ché 1. Dac biét 13, khi ché phém cao su chira silic oxit ngam nudc theo sang ché duoc
sir dung trong phdn ta 16ng ciia TBR dugc st dung trong diéu kién tai nang, tac dung
lam giam lyc can lan dat duoc dén muc ma c6 thé san xuat duoc lép xe than thién véi
moi trudng.

MO ta chi tiét sang ché
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<Silic oxit dugc hydrat héa ding cho chit don gia cuong cao su>

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché 1a silic oxit ngdm nuéc c6 dién tich bé mat
riéng CTAB nam trong khoang tir 220 dén 350 m¥g va thé tich 16 trong khoang ban kinh
16 tr 1,9 dén 100 nm do dugc bang phuong phap nén thity ngan 1a nim trong khoang tir
1,7 dén 2,0 cm’/g, trong d6 duong kinh hat trung binh thé tich D50 trong phan bd c& hat
thé tich dugc do bang phuong phap nhiéu xa laze d6i v6i huyén phu thu duge bang sur
phan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm nuéc dugc diéu chinh dén 4% khéi luong
bang thiét bi dong nhit siéu 4m & cong sudt 140 W trong 10 phut 1a nim trong khoang
tir 5,0 dén 12,0 pm, va gia tri tich Ifly ciia céc hat silic oxit ngdm nudc trong khoang tir
4,0 dén 35,0 um trong phan bd ¢& hat thé tich 12 bang hozc 16n hon 80%.

Silic oxit ngdm nude theo sang ché c6 dién tich bé mit riéng CTAB nam trong
khoang tir 220 dén 350 m?/ g. Dién tich bé mat riéng CTAB duoc do dua trén ti€u chuin
JIS-K6430 (Cac phuong phap thir nghiém-silic oxit-chét két hop cao su). CTAB 1 chit
viét tit ctia Xetyl Tri-metyl Amoni Bromua (Cetyl Tri-methyl Ammonium Bromide), 1a
mot loai chét hoat dong bé mit, va dién tich bé mat riéng CTAB c6 nghia la dién tich bé
mit riéng (m¥g) khi CTAB duoc hép thu. Dién tich bé mit riéng CTAB trong silic oxit
ngdm nudc duge xem nhu 1a chi s6 dién tich bé mat riéng lién quan dén su tuong tac
v6i cac phan ti cao su. Tinh chét gia cuong cao su du (kha ning chéng mon va do bén
kéo) khong thé dat dugc khi dién tich bé mit riéng CTAB cua silic oxit ngdm nudc 1a
nhé hon gi6i han duéi 220 m?/g theo séng ché. Viéc san xuét silic oxit ngdm nuéc 1a
kho khan dang ké khi dién tich bé mat riéng CTAB cta silic oxit ngdm nudc vuot qua
gi6i han trén 350 m?/g theo sang ché. Dién tich bé mit riéng CTAB cua silic oxit ngdm
nuée theo sang ché ot hon 12 nim trong khoang tir 220 dén 300 m¥g, va tham chi t6t
hon nita 1a ndm trong khoang tir 220 dén 270 m?/g xét vé tinh chét gia cudng cao su (kha

nang chong mon, do bén kéo).

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché c6 thé tich 15 trong khoang ban kinh 16 tir
1,9 dén 100 nm dugc do bang phuong phap nén thity ngén 1a nim trong khoang tir 1,7
dén 2,0 cm3/g. Cac 16 c¢6 ban kinh 15 nam trong khoang tir 1,9 dén 100 nm, nhu duge do
bang phuong phap nén thily ngan, 1a cac 10 ¢6 kich thude cho phép cac phan tir cao su
xam nhap d& dang. Néu thé tich 15 trong khoang ban kinh 13 tir 1,9 dén 100 nm dugc do
bang phwong phap nén thily ngan 1a nhé hon gii han duéi 1,7 cm®/g theo sang ché, thi
silic oxit ngdm nudc theo sang ché khéng thé dat dugc tinh chét gia cuong du. Néu thé
tich 1 cua silic oxit ngdm nudc vugt qua giéi han trén 2,0 cm?/g theo sang ché thi viéc
san xudt silic oxit ngAm nudc 1a kho khan dang ké. Thé tich 16 trong khoang ban kinh 16

tir 1,9 dén 100 nm dugc do bang phuong phap nén thily ngan tdt hon 1a nam trong
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khoang tir 1,75 dén 1,95 cm®/g.

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché c6 duong kinh hat trung binh thé tich D50
trong phan b6 c& hat thé tich duoc do bang phuong phap nhiéu xa laze d6i v6i huyén
phu thu dugc bang sy phéan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm nuéc dugce diéu chinh
dén 4% khéi lugng bing thiét b ddng nhét siéu 4m & cong sudt 140 W trong 10 phut 1a
nam trong khoang tir 5,0 dén 12,0 pm. Silic oxit ngdm nuéc dung cho chét don gia cuong
cao su thuong dugc tron va phan tan véi cao su tho, mudi cacbon, hodc cac chét phu gia
khéc bang cach sir dung mdy tron Banbury hodc con lan tron. Cac tac gia sing ché phat
hién ra ring trang thai phan tan cta silic oxit ngdm nudc khi dugc phan tan trong cao su
tu nhién c6 thé gin dung vi su phan bd c& hat thé tich duoc do bang phwong phéap nhiéu
xa laze d6i v6i huyén phu thu dugc bang sy phan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm
nuée duoc didu chinh dén 4% khéi luong bang may dong nhét siéu 4m & cong suét 140
W trong 10 phut, dua trén cac s6 do cua luong nang lwgng co hoc khi dugc tron va phan
tan vao cao su tw nhién va s6 do trang thai phan tan cua silic oxit ngdm nuéc khi duoc
phan tan thuc té vao cao su tu nhién. Hon nita, c4c tac gia sang ché da phat hién ra rang
khi duong kinh hat trung binh thé tich D50 duoc do trong diéu kién nay la nim trong
khoang tir 5,0 dén 12,0 um va gié tri tich lu§ cta cac hat silic oxit ngdm nuGc trong
khoang tir 4,0 dén 35,0 um trong phan b c& hat thé tich 14 bang hodc 16n hon 80%, thi
silic oxit ngdm nudc co thé giai quyét van dé va dat duge muc dich cua sang ché. Duéi
day, trir khi c6 quy dinh khéc, "phéan b6 c& hat thé tich" trong ban mo ta dé chi phan b
¢& hat thé tich duoc do bang phuong phap nhiu xa laze dbi voi silic oxit ngdm nuée
trong huyén phu thu duoc bang su phan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm nuéc dugc
didu chinh dén 4% khéi luong bang thiét bi ddng nhat siéu 4m & cong sudt 140 W trong
10 phut.

Néu duong kinh hat trung binh thé tich D50 trong phén b6 ¢& hat thé tich 1a nim
trong khoéang tur 5,0 dén 12,0 pum, thi silic oxit ngdm nudc cd thé duoc phan tan vira phai
trong cao su tu nhién. Néu D50 12 nho hon 5,0 pm, silic oxit ngdm nudGc s& phén tan qua
muc trong cao su tu nhién, cac hat so cép hoac cac hat da két tu 1a rat gﬁn nhau, va do
d6 tuong tac giita cac hat trd nén 16n (gdy ra sy sinh nhiét), va tac dung lam giam lyc
can lan tré nén nhé. Néu D50 vuot qua 12,0 um, tinh chét gia cuong sé& bi giam vi silic
oxit ngdm nudc gly ra sy phan tan kém trong cao su tw nhién. Duong kinh hat trung
binh thé tich D50 tt hon 14 ndm trong khoang tur 6,0 dén 12,0 pum, tdt hon nita 1a ndm
trong khoang tr 7,0 dén 12,0 um.

Gia tri tich 1ty bang hodc 16n hon 80% cua cac hat silic oxit ngdm nudc trong

khoang tir 4,0 dén 35,0 pm trong phan b6 c& hat thé tich biéu thi su phan b c& hat thé
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tich nhon hon. No6i cach khac, thuc té 1a lrong cac hat min va céc hat tho 1a nhé duoc
bidu thi. Vi D50 1 trung binh thé tich ciia c& hat va biéu thi diém tai d6 sy tich liy dat
dén 50%, nén khong thé x4c dinh liéu phan bd ¢ hat thé tich cta hat 12 nhon hay dan
trai bang viéc mo ta don gian gié tri 1a nim trong khoang 5,0 dén 12,0 pm. Do d6, sang
ché két hop déu hiéu 1a D50 trong phan b ¢ hat thé tich 1a tir 5,0 dén 12,0 um va diu
hiéu 1a gia tri tich lity ctia cac hat silic oxit ngdm nudc trong khoang tir 4,0 dén 35,0 pum
trong phan bd ¢ hat thé tich nay 14 bing hoic 16n hon 80%, nhd d6 x4c dinh rang phan
b6 ¢ hat thé tich 1a nhon trong khi thu duge dudng kinh hat trung binh thé tich dich.

Néu gia trj tich lily ctia c4c hat silic oxit ngdm nuéc trong khoang tir 4,0 dén
35,0 wm trong phan b6 ¢& hat thé tich 1a nho hon 80%, thi ty ph?m cac hat min hoac cac
hat tho gia tang, diu nay din dén cac tinh chét vat ly bi giam gia tri khi két hop vao cao
su tu nhién. Khi c6 mét qua nhiéu hat min, luc can 1in c6 xu huéng tré nén té hon. Khi
¢6 mat qua nhiéu hat tho, ¢6 xu huéng phan tan kém va tinh chét gia cuong bi giam (dic
biét 1a gidm kha nang chéng mon). Tur khia canh nay, gia tri tich Iily cta c4c hat silic
oxit ngdm nudc trong khoang tir 4,0 dén 35,0 um trong phan b c& hat thé tich tot hon
1a bang hodc 16n hon 80%, t6t hon nita 1a bang hodc 16n hon 85%.

Silic oxit ngdm nuéc theo sang ché t6t hon 1a ¢6 dién tich bé mat riéng BET
nim trong khoang tir 230 dén 350 m¥g. Néu dat duge mirc bang hogc 16n hon 230 m%/g,
s& thu dugc tinh chét gia cuong (kha nang chéng mon, do bén kéo) di. Néu dién tich bé
mat riéng BET gia ting, viéc san xuét silic oxit ngdm nuéc c¢6 xu huéng tré nén khoé
khan, nhung viéc san xuét silic oxit ngdm nu6c 1a da kha thi mién 1a dién tich bé mit
riéng BET 1a bang hodc nhé hon 350 m%/g. Khoang dién tich bé mat riéng BET tot hon
1a tir 230 dén 330 m?/g, tot hon nira 1a tir 230 dén 320 m%/g.

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché tot hon 1a c6 do pH cua huyén phut 4% khoi
lwong 13 ndm trong khoang tir 5 dén 8, do dan dién cua dich loc ciia huyén phii 13 bing
hodc nho hon 1000 pS/cm, va ham lugng nuée 1a nhé hon 9%. Néu d6 dan dién 1a nho
hon 1000 uS/cm, thi su két tu theo thoi gian hiu nhu khong dién ra, t6t hon nita 1a do
dan dién 12 nho hon 800 pS/cm, va tham chi t6t hon nita 1a nhé hon 500 pS/cm.

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché t6t hon 14 c6 d pH cua huyén phu 4% khoi
lwong 14 ndm trong khoang tir 5 dén 8, day 1a do pH twong duong véi @6 pH cua silic
oxit ngam nudc thong thuong. Néu d6 pH nam trong khoang nay, c6 thé thu dugc céc

dac tinh luu hoa va tinh chat gia cuong tot.

Ham lugng nude nhd hon 9% la thich hop dbi véi silic oxit ngdm nudce theo

sang ché, mirc nay hau nhu 1a twong duwong v6i ham luong nudce cia silic oxit ngdm
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nuéce thong thuong. Néu ham luong nuéce 1a nim trong khoang nay, thi c6 thé thu dugc
céc dic tinh lwu héa va tinh chat gia cuong t6t. D6 din dién va do pH c6 thé dugc kiém
soat trong budc rira bang nuéce trong quy trinh san xudt, va ham luong nudce c6 thé duoc

kiém soat trong budc lam kho.

Silic oxit ngdm nudc theo sang ché 1a thich hop ding cho chét don gia cudong
duogc st dung cho thanh phan cao su chira cao su tw nhién. Thanh phan cao su chira cao
su tu nhién co thé 13, vi du, thanh phén cao su chira cao su tu nhién véi lugng béng hoac
16n hon 70% khéi luong. Tuy nhién, khong nén hiéu 1 chi gi6i han & ty 1¢ d6. Silic oxit
ngam nudc theo sang ché c6 thé chira, vi duy, tir 5 dén 100 ph?ln khdi lugng cua silic oxit
ngam nudce trén 100 phén khéi lugng ciia thanh phén cao su chira cao su tu nhién dé lam

gia cuong va don cho thanh phén cao su.
<Céc thanh phan bd sung cho silic oxit ngdm nudc>

Néu silic oxit ngdm nuéc theo sang ché théa man céac didu kién trén, cac chét
phu gia (vi du, chit hoat dong bé mat, chat lién két silan, hodc cic chét twong tu) cling
c6 thé dugc bd sung. Cac chit phu gia co thé duoc bd sung vao silic oxit ngdm nuéc
nham muc dich dat dugc kha nang xt 1y t6t (giam do nhét Mooney) va dic tinh luu hoa
tdt cua ché phém cao su. Khi cac chét phu gia duoc bd sung, viéc bd sung co thé duogc
thuc hién & mic do ma tac dung cia viéc tron axit silicic ngdm nudc theo sang ché

khong bi suy giam.
<Phuong phép san xuét silic oxit ngdm nuéc>

Silic oxit ngdm nu6c theo sang ché 1a silic oxit ngdm nude méi duge phat trién
béi cac tac gia sang ché dé thich hop cho viée tron vao thanh phén cao su chira cao su
tu nhién lam thanh phﬁn chinh. Silic oxit ngdm nudc theo sang ché c6 thé san xuét, vi
du, thong qua céc bude i) dén v) duge minh hoa dudi day. Tuy nhién, sang ché khong bi
gidi han ¢ do:

i) budc nap nuée didu chinh va dung dich silicat kiém dugc kiém so4t dé dat dén nhiét
d6 da dinh (vi du, 40 dén 80°C; nhiét do phan img ciia phan tmg trung hoa bat diu ngay
sau d6) dé c6 a6 pH da dinh (vi du, do pH bang 10,5 dén 12,0; do pH trong qua trinh
phan ng cia phan ung trung hoa bét dau ngay sau do);

ii-1) budc phan tng trung hoa trong do6 chi axit vo co dugc bd sung timg giot trong khi
giit nhiét d6 phan tng (vi du, 40 dén 80°C hodc 60 dén 95°C) dé kiém so4t d pH dén,
vi du, tir 9,5 dén 11,0 [véi diéu kién 1a do pH trong bude i) > d6 pH trong bude ii-1)];
ii-2) budc tang nhi¢t do lén, vi du, 60 dén 95°C ma khong bd sung bét ky trong s6 dung
dich silicat kiém va axit vo co [v6i diéu kién 14 nhiét d6 trong budc i) < nhiét do trong

8
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budce ii-2)];
ii-3) budc phan tmg trung hoa trong d6 dung dich silicat kiém va axit vo co duoc bd

sung ting giot ddng thoi trong khi gitt nhiét d6 phén tng (vi du, tir 40 dén 80°C hodc tir
60 dén 95°C) va do pH (vi dy, d6 pH bang tir 10,5 dén 12,0 hoic tir 9,5 dén 11,0).

Tuy nhién, th ty cua cac budce ii-1) dén ii-3) 1a theo thir tuy ngau nhién. Vi du,
budc phan tng trung hoa, trong d6 dung dich silicat kiém khéng duge bd sung va chi
axit vo co duoc bd sung tirng giot, ¢6 thé dugc thuc hién & bét k¥ trong sb nira ddu tién,
nira giita, va nira cudi ciing ctia budc ii-1) dén ii-3).

iii) budc bd sung timg giot chi mdi axit vd co ma khong b sung timg giot dung dich

silicat kiém cho dén khi, vi du, d6 pH<7 dé chdm drt phan ting trung hoa.

Trong d6 cac budc i) dén iii) tot hon 1a dugc thue hién trong khi huyén phit phan

{ng trung hoa (huyén phu silic oxit ngdm nuéc) dugce khudy va/hodc duge tudn hoan.

iv) budc loc huyén phu silic oxit ngdm nudc thu dugce va rira n6 bang nude de thu duoc

banh silic oxit ngdm nudc.
v) budc 1lam kho d€ diéu chinh ham lugng nudce cua silic oxit ngdm nudc.

Loai dung dich silicat kiém khong bi gidi han cu thé, va vi du, dung dich silicat
kiém c6 sin trén thi truong co thé duoc sir dung. Axit vo co khong bi giéi han cu thé,
nhung t6t hon 12 axit sulfuric, va bat ky trong s6 axit sulfuric lodng va axit sulfuric dic

déu c6 thé su dung duogc.

Buée i) 1a bude didu ché dé 1am cho dién tich bé mit riéng CTAB bang hodc
16n hon 220 m?/g, budc didu ché dé tao thanh thé tich 16 vi ban kinh 16 tir 1,9 dén 100
nm, va buéc diéu ché dé tao thanh silic oxit ngdm nuéc c6 duong kinh hat trung binh
thé tich D50 trong phan b ¢& hat thé tich 1a nim trong khoang tir 5,0 dén 12,0 pm va
gia tri tich Ity ctia céac hat silic oxit ngdm nuéc trong khoang tir 4,0 dén 35,0 pm trong
phan bé ¢ hat thé tich 1a bang hozc 16n hon 80%. Trong buéc i), vi du, dung dich silicat
kidm c6 bén trén thi truong dwoc pha lodng bing nuéc dé diéu chinh dén do pH da dinh.
Néu do pH c6 thé duge duy tri trong khoang da dinh thi cac hop chét khac nhu cac mubi

c6 thé duge bd sung hozc khong.

Céc budc ii-1) dén ii-3) 1a cac budc chinh dé nhan silic oxit ngdm nuéc mong
mudn, trong do6 nhiét do phan Gng, luu luwong cia dung dich silicat kiém, va luu lugng
clia axit vo co duoc kiém soat trong khoang da dinh. Lién quan dén luu lwong clia axit
v0 co trong cac budce ii-1) va ii-3), t6t hon 14 luu luong trong bude ii-1) > luu lugng

trong budc ii-3).
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Hon nita, mdi bude trong sd cac budc ii-1) dén ii-3) c6 thé duoc thuc hién hai
hogc nhidu 1an. Tic 13, vi du, bude bat ky trong sé cac bude ii-1) dén ii-3) ¢6 thé duoc
thuc hién dau tién, va sau d6, mot trong s6 cac bude ii-1) dén ii-3) ¢6 thé dugc thuc hién
lai 1An nita ma khong tién hanh dén buéc iii), va sau d6 quy trinh c6 thé tién hanh dén
buée iii). Mdi bude trong sb cac bude ii-1) dén ii-3) c6 thé duge thuc hién, vi du, hai,

ba, hoac bon lan.

Trong céc budc 1) dén iii), silic oxit ngadm nudc duge gitt & d6 pH bang hoic 16n
hon 7, tdt hon 12 d pH tir 9,5 dén 12,0, tét hon nira 14 d6 pH tir 9,5 dén 11,5 trong toan
b0 thoi gian cho dén khi phan tng trung hoa dugc két thic [cho dén budc ii) trén day].
Ngoai ra, trong cac budc i) dén iii), thich hop 1a thyc hién mot hodc ca hai viéc khqu

va tudn hoan huyén phu phan tng trung hoa.

Budc chdm dut phan tmg trung hoa trong budec iii) duoc thuc hién bang cach

chi bd sung timg giot axit vd co cho dén khi @6 pH < 7.

Viée loc va rira bang nudc dbi voi huyén phu silic oxit ngdm nuée trong bude
iv) c6 thé duoc thyc hién, vi dy, bang thiét bi loc ép hoac thiét bi trong tu. Thiét bi loc

ép ¢ chirc nang ép c6 thé dugc sir dung dé ap dung viéc ép vat sau khi rira bang nudce.

Buéc v) trong bude lam kho dé kiém soat ham lugng nuée dén gid tri dd dinh.
Phuong phap cia budc lam kho khong bi gioi han cu thé, va cac vi du cu thé c6 thé 1a
cac phuong phap 1am kho tinh hodc cac phuong phéap dugc kiém soét bing cic may sdy

c6 ban trén thi trudng nhu cac may say phun va may say xa quay.

Bt ngo 13, silicat ngdm nuée thu duge trong bude lam kho cua budce v) co thé
duoc ap dung duc lén chat néu can. Trong qua trinh dic 1én chit, méay dic bang phuong
phép 1am kho c6 ban trén thi trudng co thé duogc st dung, va phuong phép dtc 1én chit
cu thé khong bi gi¢i han dic biét.

<Swr dung chét phu gia>

Céc chét phu gia (chét hoat dong bé mat, chét lién két silan, hodc cac chét twong
tu) dé cai thién tinh chat gia cuong (kha ning chéng mon, d bén kéo) clia ché phdm
cao su ¢6 thé duge bd sung & bude bat ky trong s6 cac bude i) dén v). Phuong phap vi
du v& viéc bd sung cac chat phu gia co thé 1a phwong phép bb sung nude vio banh silic
oxit ngdm nudc thu duge trong budc iv) dé tai huyén phi hoa no, bd sung cac chét phu

gia, va sau do6 lam kho n6 bang may say phun hozc thiét bi twong tu.
<Ché pham cao su>

Sang ché bao ham ché pham cao su chira silic oxit ngdm nudc theo sang ché va
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thanh phan cao su chira cao su ty nhién. Thanh phan cao su chira cao su tw nhién c6 thé
1a, vi du, thanh ph??m cao su chira cao su tu nhién v6i luong br?mg hoac 1én hon 70% khéi
lwong. Néu ham lugng ciia cao su ty nhién 1a bang hodc 16n hon 70% khéi lugng thi c6
xu huéng thé hién tinh chét gia cuong trong diéu kién tai nang. Mién 12 ham luong cao
su tu nhién la bé‘mg hodc 16n hon 70% khéi lugng, loai thanh phﬁn cao su trong phén con
lai khong bi gi6i han. Mot hodc nhiéu loai (hogc nhiéu trong s6) cao su khac nhau duoc

md ta dudi day cé the dugc tron.

Ché pham cao su theo sang ché c6 thé 1a ché pham cao su chira tr 5 dén 100
phan khéi luong cua silic oxit ngdm nudc theo sang ché trén 100 phan khdi lwong cua
thanh phan cao su chira cao su tw nhién véi lugng bang hodc 16n hon 70% khéi luong.
Néu silic oxit ngdm nudc theo sang ché chiém 5 phan khdi lwong hodc nhiéu hon thi dic
tinh da (tinh chét gia cudng va luc can lan) c6 thé dugc thé hién. Mit khéc, néu silic
oxit ngdm nudc theo sang ché vuot qua 100 ph:?m khéi lugng thi viéc trOn vao cao su tu
nhién tré nén khé khan va luc can 1an c6 thé suy giam, do d6 tot hon 1a n6 chiém lugng
bang hodc nhé hon 100 phan khéi lugng. Ham luong silic oxit ngdm nude theo sang ché
t6t hon 1a tir 10 dén 70 phan khéi lwong, va tét hon nira 12 tir 15 dén 60 phan khéi lugng,
trén 100 phan khdi lugng cia thanh phan cao su.

Ung dung ctia ché phdm cao su chira silic oxit ngdm nuGe theo sang ché co thé
bao gdm ta 16ng va cac phan bén cua 16p xe va cac vat pham cong nghiép. Tt hon 12 sir
dung mdt minh silic oxit ngdm nuéc theo sang ché, mic du cac silic oxit ngdm nudc
khac c6 thé duogc tron mién 1a thanh ph?m chinh cua silic oxit ngdm nuéc 1a silic oxit

ngdm nudc theo sang ché.

Céac cao su khéc c6 thé duge tron vao thanh phén cao su mién 1a cao su ty nhién
chiém lugng béng hodc 1én hon 70% khéi luong. Vi du vé cac cao su khac ma co thé
dugc tron vao cao su tu nhién bao g@)m mot hodc nhiéu loai tir cao su butadien (butadiene
rubber - BR), cao su styren-butadien (styrene-butadiene rubber - SBR), cao su isopren
tdng hop (isoprene rubber - IR), cao su etylen-propylen dien (ethylene-propylene diene
rubber - EPDM), hoic c4c chit twong tir. Cao su butadien (BR) va cao su styren-butadien

(SBR) 1a dugc uu tién hon. Hon nita, cac cao su nay cling c6 theé duoc cai bién cudi cung.

Céc chat phu gia khac c6 thé duge tron mdt céch thich hop vao ché phdm cao
su, va khong c6 gi6i han cu thé vé loai chat phu gia nay.

Ngoai silic oxit ngdm nudc, ché pham cao su theo sang ché c6 thé duoc tron
mot cach thich hop véi mudi cacbon, chét lién két silan, nhwa nhiét déo, chét 1am mém,

chét chéng 140 héa, chat luu hoa, chét gia toc luu hoa, chét hd tro gia téc luu hoa, chat

11
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hoat hoa, va cac chét tuong ty thuong dugce st dung, néu cén.

Mudi cacbon c6 thé duge sit dung nhur thong thuong, trong d6 né duoc sir dung
dé gia cuong chét don trong cac ché phim cao su thong thuong. Lugng tron mudi cacbon
13, vi du, nim trong khoang tir 20 dén 100 phan khéi lwong trén 100 phan khdi huong
ctia thanh phén cao su.

Péi vé6i cac chat lién két silan, chét trén co so sulfua, trén co sé mercapto, trén
co sO amin, trén co s& vinyl, trén co s& ding yén, trén co s§ epoxy, va trén co s
isoxyanat c6 thé dugc str dung. Luong tron t6t hon 1a bang hodc nho hon 25 phén khdi
luong, tdt hon nita 1a tir 5 dén 20 phﬁn khdi lugng, tinh trén khéi lugng cua silic oxit
ngam nudc dugc tron. Chét két hop chira lvu huynh, nhu trén co sé mercapto hodc sulfua,
t6t hon 1a dugc sit dung xét vé kha nang cai thién tinh chat gia cuong ddi véi ché pham

cao su va tuong tu.

Chat 1am mém trén co s& dau khoang, chat lam mém trén co s¢ dau thuc vat, va
chat 1am mém tong hop c6 thé duge st dung 1am chat lam mém nham muc dich cai thién
kha ning xir Iy (46 nh6t Mooney) cia ché pham cao su. Lugng chat lam mém dugc tron

t6t hon 13 tir 1 dén 50 phan khéi luwong, t6t hon nira 12 tir 5 dén 30 phan khéi luong.

D61 voi chit luu hoa, chit luu hoa trén co s luu huynh, trén co s& peroxit va
cac chét trong tu co thé dugc su dung, va tdt hon 1a chét luu hoa trén co s& luu huynh

dugc stir dung xét vé kha nang cai thién tinh chat gia cudng doi v6i ché pham cao su.

Ddi voi chit gia tdc luu hoa, vi du, chét gia toc Iuu hoa trén co s thiazol, trén
co sO sulfenamit, trén co s& guanidin, trén co s& thioure, thiraum, trén co so
dithiocarbamat, trén co s¢ xantat, va trén co s¢ amin aldehyt va cac chét twong tu ¢6 thé
duge st dung. Tét hon 14 hai hodc nhiéu trong s6 cac chét gia tdc luu hoa nay dugce tron.
DA4i véi chit hd tro gia tdc luu hoa, kém oxit va cac axit béo nhu axit stearic ¢o thé dugc

st dung.

Poi véi nhua nhiét déo, vi du, nhura thong, nhua terpen, nhya dau mo trén co s&
C5, nhua dau mé trén co sé C9, nhua dau mo trén co s¢ C5/C9, nhua cumaron inden,

nhua inden, nhya phenol, nhua a-metylstyren va cac chét twong tu c6 thé dugc sir dung.

D6i voi chét chéng 140 hoa, cac chat chéng 150 héa thir cap nhu cac chét trén co
sO Iuu huynh va trén co s& phosphat, sap va cac chét twong tu c6 thé duge sir dung ngoai
céc chat chong l3o hoa nhu céc chét trén co s& amin va trén co s& phenol.

Ché pham cao su chira silic oxit ngdm nudc theo sang ché ¢6 thé dugc sir dung
mot cach thich hgp cho céc san pham cao su nhu 16p xe (cu thé 1a TBR), bang chuyén,
con lan cao su, va cac san phdm twong tw, va cc san pham cao su nhu 16p xe, biang

12
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chuyén, con lin cao su, va cic san pham tuong tw ndy, ma da try thanh san pham, c6
tinh chit gia cudong tuyét voi va luc can 1an tuyét voi. Hon nira, 16p hoi duogc lam tir ché
pham cao su chira silic oxit ngdm nudc theo sang ché ¢6 thé 1a 16p thu dugc bang cach
sit dung ché pham cao su néu trén cho phan ta 1ong 16p, va c6 thé thu dugc 16p hoi co

tinh chit gia cuong va luc can lan cia phan ta 16ng 16p tuyét voi.
Vi du thwe hién sang ché
Duéi day, sang ché s& dugc mo ta chi tiét hon dua trén cac vi du. Tuy nhién, céc

vi du ndy dé minh hoa sang ché, va sang ché khong duoc du dinh bi gidi han ¢ cac vi

du nay.

Phuong phép do cac tinh chét vat 1y cua silic oxit ngdm nuéc
<Dién tich bé mat riéng BET (dién tich bé mat riéng theo phuong phap N2)>

Phép do dugc thuc hién bing phuong phap mot diém sir dung thiét bi do dién
tich bé mat riéng tu dong hoan toan (model: Macsorb (R) HM model-1201; dugc san
xuét bai Mountec Co.).

<Dién tich bé mit riéng CTAB >

Viée do duoc thuc hién trén co s& JIS-K6430 (Cac phuong phéap thir nghiém

silic oxit-chit két hop cao su).

Trong d6, dién tich mat cat ngang hép phu cta cac phan tr CTAB dugc xem nhu
1a 35 A% trong céc phép tinh.

<Thé tich 15 duoc do bing phuong phéap nén thily ngan [duong kinh 16 tir 1,9 dén 100

nm|>

Ap suét duoc ting tir 4p suét thong thuong dén ap suét t6i da 400 MPa sir dung
may do do xép thiy ngan (model: PASCAL 440 san xuét boi ThermoQuest Co.), va su
phan b 15 thily ngan trong khoang ban kinh 15 tr 1,9 nm dén 6.400 nm va thé tich 15
duoc do. Két qua do 1a su phan bd 15 va thé tich 16 dwoc do tai thoi diém tang ap suét
(tir thé tich 15 16n hon). Két qua do thu dugc duge phan tich bang phan mém kem theo,
va thé tich 15 tir 1,9 dén 100 nm dugc tinh.

<Pudng kinh hat trung binh thé tich D50 va gié tri tich liiy ctia phan bd thé tich ddi véi
huyén phi duoc phan tan 10 phat>

Phan bé ¢& hat thé tich cia mAu dué6i day thu dugc bing cach st dung thiét bi
do phan bd ¢& hat nhifu xa (model: Microtrack MT-3000 II; dugc san xuat boi
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Microtrack-Bell Co.), va thu dugc gia tri 50% cua gia tri tich phin thé tich trong phan
bd ¢& hat thé tich (D50) thu dwogc va gia tri tich Iily cua cac hat silic oxit ngdm nudc
trong khoang tir 4,0 dén 35,0 um. Luu v ring mau 1a huyén phu thu duoc bang cach
phan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm nuéc dugc diéu chinh dén 4% khdi hrong
bing nudc tinh khiét, bang thiét bi ddng nhét siéu 4m (Model: Sonfier 250D; dugc san
xuAt béi BRANSON Co.) & cong suit 140 W trong 10 phit.

<pH>

Dua trén JIS K 5101-17-2 (phuong phép thtr nghiém chét mau), d6 pH cuia
huyén phu duge didu chinh dén 4% khéi lwong bang nudc tinh khiét duge do bang may
do pH dién cyc thiy tinh c6 ban trén thi truong (Model: F-53; duoc san xuét bai Horiba
Co.) du6i dang gié tri 6n dinh cia gia tri dugc thé hién.
<Po dan dién>

4 g silic oxit ngdm nudce (murc thét thoat nhiét sau khi 1am kho & 105°C trong 2
gio la béng hoac nhé hon 6%) duoc bd sung vao 50 ml nude cAt, tron k¥, va sau d6 duogc
dem xtt 1y dun sbi trong 5 phut. Sau do, tdng thé tich dugc diéu chinh dén 100ml bang
cach st dung nude cAt, va sau do loc ra, va dich loc duoc do bﬁng cach sir dung may do
d6 dan dién (Model: CM30R; duoc san xuit boi Toa DKK Co.).
<Ham luong nude>

Dua trén JIS K 5101-15-1 (Phuong phép thir nghiém chit mau), ham luong
nude duge do tir gia tri that thoat khbi lwgng sau khi lam kho & 105°C trong 2 gio.

Phuong phap diéu ché ché pham cao su va phuong phép do céc tinh chat vat ly lién quan
<Phuong phap diéu ché ché pham >

Mau dé thir nghiém cao su dugc didu ché bang quy trinh tron dudi day theo
thanh phan dugc thé hién trén bang 1.
(i) Cao su tu nhién c6 ban trén thi truong (NR#1 duoc san xuét bai JSR Co.) duogc lam
nhuyén bang cach st dung con lan hé 8 inso.
(ii) 700g cao su ty nhién dugc chudn bj trong muc (i) dwgc dem lam nhuyén trong 30
gidy trong may tron Banbury dung tich 1,7 lit (dugc san xuét boi Kobe Steel Co.), va
chét phu gia A dugc thé hién trén bang 1 dugc b sung, va ap sudt dong va s6 vong quay
duoc diéu chinh sao cho nhiét do cua ché phém cao su tai thoi diém léy ra 1a tir 140 dén

150°C, va hdn hop dugc 14y ra sau khi trén trong 5 phit.
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(iii) Sau khi 1am ngudi ché pham cao su & nhiét d6 trong phong, chét phu gia B dugc thé

hién trong bang 1 dugc bd sung vao may tron Banbury dung tich 1,7 lit 14n nita, va hon

hop duge 14y ra sau khi tron trong 50 gifly (nhiét do cia ché pham cao su tai thoi diém

léy ra duoc thiét dat dén 120°C hoidc nhé hon), va viée tao tAm dugc thuc hién trén con

lan hé 8 inso @& thu duoc ché phim cao su.

[Bang 1]
Ché phdm Lurong Luu y
tron 1
Thanh
X Cao su tu L
phan cao N 100 NR#1 (dwoc san xuat boi JSR Co.)
nhién
su
Chéat phu | Silic oxit 50
gia A ngam nudc
Axit stearic 3,0 Tsubaki (dwgc san xuat béi Nippon Oil Co.)
Chét lien két | Thay | Bis-3-(etoxysilyl)-propyl-tetrasulfua (Si-69
silan d6i 2 | duoc san xuét béi Evonic Co.)
. Dau xir Iy Diana AH-16
Dau thom 10 )
(duoc san xuat boi Idemitsu Kosan Co.)
Chat phu Kém hoa 50 Hai loai kém oxit (dugc san xuét béi Sakai
gia B (k&m oxit) ’ Chemical Co.)
N-(1,3-dietylbutyl)-N'-phenyl-p-
Chét chéng phenylendiamin
1,0 )
130 hoa (Ozonone 6C dugc san xuat bdi Ouchi
Shinko Chemical Industrial Co.)
. . 1,3-diphenylguanidin
Chat gia toc )
. 2,0 (Sanceler D dugc san xuat bai Ouchi Shinko
luu hoa 1
Chemical Industrial Co.)
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. ) N-xyclohexyl-2-benzothiazolylsulfenamit
Chat gia toc 20 . .
luru héa 2 > (Nocceler CZ dugc san xuat béi Ouchi
Shinko Chemical Industrial Co.)
Luu huynh nghién min ¢& 200 mesh (duoc
Luu huynh 2,0 . _ .
san xuat boi Tsurumi Chemical Industry Co.)

*1 Pon vi trong bang 1a phr (phan khéi lrong trén 100 phan khéi lwong ciia
polyme). ‘
*2 Luong tron cua chét lién két silan = dién tich bé mit riéng CTAB cua silic oxit

ngam nude x 0,031 - 1,958
<Luu hoa>

Ché phém cao su dugc dugce dat trong khuoén dac mau thir, va viée luu hda dugc
thue hién trong may nén luu héa hoi (dugc san xuét boi Suetsugu Iron Works Co.) &
nhiét do 150°C dudi 4p suét tir 4,0 dén 18,0 MPa trong 10 phut hodc 20 phut dé thu dugce

mau th.
Khudn mau thir duoc st dung dé luu hoa la nhu sau.

- Khudn dé do do bén kéo va luc can lan (Model: MP-124NJKAC; dugc san
xuét bsi Dumbbell Co.)

- Khuén dé do kha nang phan tan (Model: MPA-609AK; dugc san xuét boi
Dumbbell Co.)

- Khu6n dé thtt nghiém mai mon (Model: MPL-309LAKC; duoc sin xuét boi
Dumbbell Co.)

<bd nhét Mooney>

D0 nhdt Mooney dugc do dbi véi ché phém cao su duoc tron vé1 cac chét phu
gia A va B ¢ tbc do quay roto hinh chit L 1a 2 vong/phiit va nhiét d¢ do 125°C véi nhét
ké Mooney MODELVR-1130 (dugc san xudt bdi Ueshima Seisakusho Co.) theo
JIS6300-1 (Rubber, unvulcanized-Physical property- Part 1: Xéac dinh d¢ nh6t Mooney
va thoi gian luu hoa s6m vé1 nhot ké Mooney). Do nhét Mooney la gié tri doc dugc 6 4
phut sau khi ché phém cao su dugc gia nhiét so bo ¢ nhiét do thir nghiém trong 1 phit
va ngay sau khi roto quay. Két qua do 1a chi s6 lién quan dén vi du tham chiéu 1 dugc
dit 13 100 (chun), va céc chi sé nhé hon biéu thi d nhét nhé hon va kha nang xr ly tot

hon.
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<Kha nﬁng phéan tan>

Trang thai phin tan cua silic oxit ngdm nuéc trong cao su dugc do & phan cit
ngang cuia mau thir nghiém sau khi luu hoa v6i Dispergrader-1000 (dwgc san xuét boi
OptiGrate Co.) theo tiéu chudn ISO11345. Mtrc do phan tan duge danh gia 1a gia tri X.
Gi4 tri X nhé biéu thi kha ning phan tn kém cta silic oxit ngdm nudc trong cao su, va
tinh chat gia cuong (kha ning chéng mon, d6 bén kéo) c6 xu huéng giam. Gié tri X bang
hodc 16n hon 8,0 duge danh gia la Tét, va gia tri X nhé hon 8,0 dugc danh gia la XAu.

<Po bén kéo>

Do bén kéo tai diém rach dugc do bang thiét bi Tensilon Universal Tester RTG-
1210 (duge san xuit boi A&D Co.) theo tiéu chuin JIS K 6251 (Rubber, vulcanized or
thermoplastic- Determination of tensile stress-strain properties). Mau thir nghiém duoc
chuin bi béng cach dot léy tir ché phém cao su luu hoa dang tAm mot mau c6 hinh dang
dich bing cach sir dung loai hinh qua ta s6 3. Két qua do 1a chi sb lién quan dén vi dy
tham chiéu 1 duoc dit 1a 100 (chuén), va céc chi s6 cao hon bidu thi do bén kéo manh

hon tai diém rach.
<Kha nang chong mon>

Viéc do dugc thuc hién béng thiét bi thir 46 mai mon loai Akron theo tiéu chuin
JIS K 6264-2 (Rubber, vulcanized or thermoplastic-Determination of abrasion
resistance). Mau thtr c6 duong kinh ¢ 13 63,5 mm, d6 day 1a 12,7 mm, va 16 & tAm 1a
12,7 mm dugc tao ra, va viéc chay lam quen dugc thuc hién 6 goc nghiéng 15°, tai lugng
27N, va téc d6 quay cua mAu thir nghiém 13 75 vong/phat dbi vé6i trudng hop 1000
vong/pht, sau d6 1a thir nghiém chinh ¢ ciing diéu kién véi toc do quay 1000 vong/phut
dé do t6n that do mai mon. Két qua do thu dugce dudi dang chi s6 lién quan dén vi du
tham chiéu 1 duoc dit 12 100 (chuén). Chi sé cao hon biéu thi kha nang chéng mon t6t

hon.
<Luc can lan>

MAau thit nghiém duge chudn bi bang cach dét 14y dai ¢6 d6 rong 1 mm hodc 2
mm va do dai 40 mm tir ché phdm cao su luu héa dang tAm. Do nhét dan hoi cla cac
ché phim cao su lwu héa duogc do bang Rheolograph-Solid L-1R (dugc san xuét boi
Toyo Seiki Seisaku-sho Co.) dé x4c dinh tang sb ton thét (tang 8) tai bién do bién dang
dong luc 1%, tAn sut 50Hz, va nhiét do 60°C. Gi tri tang s6 ton thét (tang 8) dugc biéu
thi dudi dang chi sé lién quan dén vi du tham chiéu 1 dugc dit 12 100 (chuén). Gia tri

nhé hon biéu thi luc can lin nho hon.
Vidu 1
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Silic oxit ngdm nudc duge san xuat thong qua cac bude i) dén v) sau day va
dugc danh gia.

Céc buéc i) dén iii) dudi day duoc thuc hién trong thiét b chita bang thép khong
gi dung tich 240 lit dugc trang bi may khudy va bom tudn hoan.

Ngoai ra, natri silicat s6 3 ¢6 ndng d6 SiO» 1a 12,8% khéi lugng, nong ¢ Na2O
1a 4,0% khéi lugng, va ty 1€ mol SiO2/NaxO 1a 3,2 dugce str dung lam dung dich silicat
kiém duge mo ta dudi day, va axit sulfuric dic c6 néng do 98% khéi lugng dugce st

dung lam axit sulfuric.

i) dung dich silicat kiém dugc bd sung vao 60 lit nugc nong dugc diéu chinh dén 70°C
cho dén khi d6 pH bang 11,5.

ii-1) chi bd sung timg giot axit sulfuric cho dén khi d6 pH bang 10,5 trong khi giit nhiét
d6 phan ung bang 70°C. |

ii-2) chim dirt viéc bd sung timg giot axit sulfuric, va nhiét do phan tmg duoc tang tir
70°C 1én dén 90°C.

ii-3) 2,29 lit axit sulfuric va dung dich silicat kiém c6 luu lugng duoc diéu chinh duoc

b sung timg giot ddng thoi trong khoang thoi gian 120 phut trong khi gitt do pH ¢ 10,5.

iii) viéc bd sung timg giot dung dich silicat kiém dwogc chAm dit, va chi bo sung timg
giot axit sulfuric dé giam do pH, va viéc bd sung timg giot axit sulfuric cling dugc cham
dut & pha trong d6 d6 pH bing 3,0 dé thu dugc huyén phu silic oxit ngdm nudc trong
khi nhiét do phan ung duoc gitt ¢ 90°C.

iv) huyén phu silic oxit ngdm nuéc thu dugce dugce loc bang may ép loc varira bang nude
dé thu duoc banh silic oxit ngdm nude.

v) banh silic oxit ngdm nuéc dugc dem tai tao huyén phu bang cach bo sung nuéce lan
nita sao cho ndng d6 SiO» bang 120 g/lit, va sau d6 dugc lam khod bang may sy phun
(Model: loai AN-40R duoc san xuét boi Ashizawa Niroatomizer Co.) sao cho ham luong
nuée bang mic nhé hon 9%, dé thu duoc silic oxit ngdm nudc.

Vidu2

Silic oxit ngdm nudc dugc san xuét thong qua cac budc i) dén v) sau day va
duoc danh gia. Luu ¥ ring cac diéu kién gidng nhu trong vi du 1 dugc st dung d6i voi
cac thiét bi, dung dich silicat, va axit sulfuric.

i) dung dich silicat kiém dugc bd sung vao 60 lit nuée nong dugc diéu chinh dén 75°C
cho dén khi d6 pH bang 11,5.
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ii-1) chi bo sung timg giot axit sulfuric cho dén khi d6 pH bang 10,5 trong khi giit nhiét
d6 phan tng bang 75°C.
ii-2) chdm dut viéc bd sung timg giot axit sulfuric, va nhiét do phan tmg duoc tang tir
75°C 1én dén 95°C.
ii-3) 2,29 lit axit sulfuric va dung dich silicat kidm ¢6 luu luong duoc diéu chinh duge
bd sung timg giot ddng thoi trong khoang thoi gian 120 phit trong khi gitr do pH ¢ 10,5.
Sau do, trong cac budc iii) dén v), silic oxit ngdm nuéc duge san xuét trong diéu
kién gidng nhu trong vi du 1 ngoai trir viéc nhiét do phan tng 1a 95°C.
Vidu3
Silic oxit ngdm nudc duge san xuét théng qua cac budc i) dén v) sau ddy va
dugc danh gia.
Luu ¥ rang céac diéu kién gidng nhu trong vi du 1 dugc st dung d6i voi cac thiét
bi, dung dich silicat kiém, va axit sulfuric.
i) dung dich silicat kiém dugc bd sung vao 80 lit nue nong duge diéu chinh dén 75°C
cho dén khi d6 pH bang 11,5.
ii-1) chi bd sung timg giot axit sulfuric cho dén khi do pH bang 10,5 trong khi gift nhiét
d6 phan ung bang 75°C.
ii-2) chdm dut viéc bd sung timg giot axit sulfuric, va nhiét do phan tmg duoc tang tir
75°C 1én dén 95°C.
ii-3) 1,19 lit axit sulfuric va dung dich silicat kiém ¢6 luu lugng duge diéu chinh duoc
b sung ting giot ddng thoi trong khoang thoi gian 120 phut trong khi gitr d6 pH & 10,5.
Sau do, trong cac budc iii) dén v), silic oxit ngdm nudc duge san Xuét trong didu
kién giéng nhu trong vi du 2.
Vi du tham chiéu 1
Viéc danh gia dugc thuc hién, dbi véi vi du vé silic oxit ngam nudc, st dung
Nipsil KQ (dugc san xuat bai Tosoh Silica Co.) c6 dién tich bé mt riéng CTAB 1a bang
hoic 16n hon 200 m?/g va ¢6 ban trén thi truong lam silic oxit ngdm nuéc dung cho chét
don gia cudng cao su. Viéc danh gid mdi tinh chét vat Iy cua ché pham cao su tw nhién,
nhu khé nang chéng mon va luc can lan, duoc thuc hién bé‘mg cach so sanh chi sb lién
quan dén gia tri tinh chét vat 1y trong vi du tham chiéu 1 1am chuan (100).

Vidusosanh 1
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Silic oxit ngdm nuéce c6 dién tich bé mit riéng CTAB la 250 m?/g dugc san XuAt

v6i thanh phan gidng nhu thanh phén trong phuong phéap durge md ta trong vi du 5 cla
JP2017-514773 (tai liéu sang ché 1), va dugc danh gia. Thiét bi gidng nhu trong vi du 1

(thiét bi chira phan tmg) duogc st dung dé san xuét, va phan tng trung hoa ciia silic oxit

ngam nudce duge thyuc hién trén thang mot phén mudi mot dbi véi vi du 5 trong JP2017-

514773. Sau khi loc qua may loc ép dé thu duoc banh silic oxit ngdm nuéc, banh nay

dugc 1am kho theo cach thirc néu trong budce v) cia vi du 1 sao cho ham lugng nude la

nho hon 9%.

Tinh chat vat 1y va két qua thir nghiém viéc tron vao cao su doi véi céc silic oxit

ngadm nudc theo céc vi du 1 dén 3, vi du tham chi€u 1 va vi du so sanh 1 dugc thé hién

trong bang 2.
[Bang 2]
Vidu
Vi du
Vidu tham
2 so sanh
chiéu
1 2 3 1 1
Céc tinh chét vat Iy cua silic _ .
A . Don vi Chuén
OXx1t ngam nuoc

Dién tich bé mat riéng CTAB | m?g 251 | 222 | 311 205 250

Thé tich 18 theo phuong phap
nén thuy ngan
(mercury press-in method) cm¥g | 1,93 | 1,81 | 1,79 1,65 1,59
(ban kinh 15 tir 1,9 d&én 100
nm)

Su phan bd | Puong kinh hat

c& hat trung binh thé um 84 | 86 | 11,2 | 79 13,3

thé tich tich D30

Gié tri tich Iy

tir 4,0 pm dén % 88,5 | 89,5| 853 | 723 75,8

35,0 pm
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Dién tich bé mit riéng BET m?/g 257 | 236 | 315 222 250

Do dan dién uS/cm 31 40 19 146 408
pH 6,5 6,1 6,2 6,1 6,6
Ham lugng nude % 5,2 4,1 6,1 7,1 4,6

Do nhét Mooney | Chisd | 105 | 99 | 106 | 100 118

Kha nang phan | Gid tri

8.8 8.5 8,3 9,3 7,4
tan X

Ché phdm TOT | TOT | TOT | TOT XAU

cao su Kha nang chdng .
. Chiso | 141 | 123 | 115 100 109
mon

Do bén kéo Chisd | 109 | 103 | 99 100 92

Luc can lan Chisd | 76 76 86 100 92

Nhu dugc thé hién trén bang 2, tat ca cac silic oxit ngdm nudc cua cic vi du déu
c6 dién tich b& mat riéng CTAB 1a tir 220 dén 350 m?%g, thé tich 15 trong khoang ban
kinh 18 tir 1,9 dén 100 nm duoc do bang phwong phép nén thiy ngan la tr 1,7 dén 2,0
cm®/g, duomg kinh hat trung binh thé tich D50 trong phan b ¢& hat thé tich 14 tir 5,0 dén
12,0 pm, va gia tri tich 1iy cua cac hat silic oxit ngdm nudc trong khoang tir 4,0 dén
35,0 pm trong phan bd ¢ hat thé tich 1a bang hodc 16n hon 80%. Khi cac silic oxit ngdm
nudce nay dugce tron vao cao su chira cao su tw nhién, lyc can lan ¢6 thé duoc giam trong
khi duy tri hodc cai thién tinh chét gia cuong (kha nang chong mon, do bén kéo) so v&i
truong hop trong do céc silic oxit ngdm nudce thong thuong duogc thé hién trong vi du

tham chiéu 1 va trong vi du so sanh 1 dugc st dung.
Kha nang @ng dung cong nghiép

Sang ché 1 hiru dung trong linh vuc silic oxit ngdm nuGe ding cho chét don gia
cudng cao su. Cu thé 1, sang ché 12 hiru dung dé lam silic oxit ngdm nuéc dung cho

chat don gia cuong cao su cia cac san pham cao su chtra cao su tu nhién.
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YEU CAU BAO HOQ

1. Silic oxit ngdm nudc ding cho chit don gia cuong cao su c6 dién tich bé mat riéng
CTAB nim trong khoang tir 220 dén 350 m?/g va thé tich 16 trong khoang ban kinh 15
tr 1,9 dén 100 nm do dugc bing phwong phap nén thily ngan 1a nim trong khoang tir
1,7 dén 2,0 cm?/g, trong d6 dwong kinh hat trung binh thé tich D50 trong phan bb c& hat
thé tich duoc do bang phuong phap nhifu xa laze d6i vi huyén phu thu dugc bang su
phan tan 50 ml huyén phu silic oxit ngdm nudc duge diéu chinh dén 4% khdi lugng
bang thiét bi ddng nhét siéu am & cong sudt 140 W trong 10 phit 12 nim trong khoang
tir 5,0 dén 12,0 pm, va gia tri tich liy ctia c4c hat silic oxit ngdm nudc trong khoéng tir
4,0 dén 35,0 pm trong phan bd ¢ hat thé tich 1a bang hozc 16n hon 80%.

2. Silic oxit ngdm nuéc ding cho chat don gia cudong cao su theo diém 1, trong d6 D50
1a tir 7,0 dén 12,0 pm va gia tri tich lily ctia cc hat silic oxit ngdm nuéc trong khoang
tir 4,0 dén 35,0 um trong phan bd ¢& hat thé tich 13 bang hodc 16n hon 85%.

3. Silic oxit ngdm nudc ding cho chét don gia cuong cao su theo diém 1 hodc 2, trong

d6 dién tich bé mat riéng BET 1 nam trong khoang tir 230 dén 350 m%/g.

4. Silic oxit ngdm nudc dung cho chit dén gia cudng cao su theo diém bat ky trong s
cac diém tir 1 dén 3, trong d6 d6 pH cuia huyén phit 4% khéi luong 14 nam trong khoang
tir 5 dén 8, d6 din dién cua dich loc ciia huyén phu 1a bang hozc nhé hon 1000 pS/cm,
va ham luwong nude 1a bang hodc nhé hon 9%.

5. Silic oxit ngdm nudc dung cho chat don gia cudong cao su theo diém bat ky trong s
cac diém tir 1 dén 4, trong d¢ silic oxit ngdm nudc nay dé gia cuong va don cho cao su
ctia thanh phan cao su chira cao su tu nhién.

6. Ché pham cao su chia silic oxit ngdm nuéc theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1
dén 4 va thanh phan cao su chira cao su tu nhién.

7. Ché phim cao su theo diém 6, trong d6 thanh phén cao su chtra cao su tu nhién véi

lwong bang hoic 16n hon 70% khéi luong.

8. Ché phim cao su theo diém 6 hodc 7, trong do6 ché phim nay chua silic oxit ngdm
nuée véi luong tir 5 dén 100 phan khéi lugng trén 100 phan khéi lugng cia thanh phan

cao Su.
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