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(54) QUY TRINH CHE TAO VAT LIEU CAO SU NANOCOMPOZIT

(57) Sdng ché& dé cap dén quy trinh ché tao vat liéu cao su nanocompozit va vat
liéu cao su nanocompozit thu dugc tir quy trinh nay, trong dé qliy trinh bao goém
cac budc: a) tao huyén phl 6ng nano cacbon; b) phan tidn huyén phlt 6ng nano
cacbon trong cao su thién nhién; ¢) ph6i tron hén hgp cao su thién nhién chia
ong nano cacbon véi cao su cloropren; va d) luu héa cao su non. Quy trinh theo
séng ché da thu dugc vat liéu cao su nanocompozit ¢4 su phan tdn déng déu nano

cacbon thich hgp lam vat liéu chong tinh dién.
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Linh vuc ky thuat dwgce dé cap
Sang ché thudc Iinh vuc vat li€u nano, cu thé la dé cép téi quy trinh ché tao vat
liéu nanocompozit trén co s& cao su thién nhién, cao su cloropren véi 6ng nano cacbon

dé Gmg dung lam vét liéu chdng tinh dién.

Tinh trang ky thuit cia sang ché

Cao su vbn 1a vat lieu co tinh din dién kém, khi duoc phéi tron voi éng nano
cacbon (carbon nano tube: CNT), mdt loai vat liéu don c6 tinh dan dién cao, s& trd
thanh vat liéu c6 kha nang din dién. Bang phuong thirc phan tan hop ly, ngay ca voi
mdt lugng nhé dng nano cacbon ciing 1am gia tang dang ké tinh dan dién cia vat liéu.
P c6 nhiéu nghién ctru v& su phén tan cia 6ng nano cacbon trong cao su thién nhién.
Chang han, phén tan dng nano cacbon véi su tham gia ctia cac chit hoat dong bé mit
chira gbe phenyl: natri 1,5-dioxo-1,5-bis(3-phenylpropoxy)-3-((3-
phenylpropoxy)cacbonyl) pentan-2-sunfonat. Chét hoat dong bé mit s& bao quanh
thanh 6ng nano cacbon tao ra hé mixen tich dién cing déu, lac nay xuét hién luc ddy
tinh dién s& tch cac bé dng nano cacbon thanh timg 6ng riéng biét ma va kho bi tai

két tu.

Cao su thién nhién c6 d6 bén kéo va do bén xé rach cao, nhung lai khong bén voi
anh sang, diu va céc loai dung méi hitu co. Cao su cloropren do c6 ban chét phén cuc
tu nhién nén kha bén v6i ddu ma, c6 kha nang chéng chdy. Hai loai vat liéu nay von
kho tuong hop v6i nhau, chinh vi thé doi hoi kha nang bam dinh cta hat don dé két ndi

hai pha nén.

Tuy nhién cho dén nay chua c6 nghién ctru nao dugc thuc hién dé ché tao vét
liéu trén co s¢& cao su thién nhién, cao su cloropren va 6ng nano cacbon dé khac phuc

dugc nhuge diém cua ting cau tir, dong thoi dat yéu cau dan dién mong mudn.

Ban chit ky thuat ciia sang ché

Muc dich ctia sang ché 1a nham giai quyét cac ton tai néu trén. Theo do, sang ché
dé cap t6i quy trinh ché tao vat lidu nanocompozit trén co sé latex cao su thién nhién,
cao su cloropren v6i dng nano cacbon va vit lidu nanocompozit thu duge tir quy trinh

nay.
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Theo khia canh thr nhét, sang ché dé cap dén quy trinh ché tao vat liéu cao su

nanocompozit, quy trinh theo séng ché bao gom céac budc:

a) tao huyén phu dng nano cacbon bang cach hoa tan xetyl trimetylamonium
bromua (CTAB) vao nuéc dén néng do 0,20 mol/lit & 60°C, tiép d6 bd sung 6ng nano
cacbon (CNT) theo ty 16 CTAB/CNT la 1/5 trong diéu kién d6 pH nidm trong khoang
tir 10 dén 12 va tiép tuc khudy tron trong 1 gio, sau d6 hdn hop duoc dem rung siéu

am & 60°C, 3000 vong/phut trong 2 gior thu dugce huyén phu dng nano cacbon;

b) phan tan huyén phu dng nano cacbon trong cao su thién nhién bang cach bd
sung huyén phui thu dugc tir bude a) vao cao su thién nhién theo ty 1€ 50/42 (1it/lit) va
khudy tron lién tuc trong 2 gio, sau d6 bd sung etanol (ty 1é thé tich 10/100) dé dong tu
cao su 1ong, sau khi rira phan cao su dong tu bang nudc, lam khé & diéu kién thuong

thu duoc hdn hop cao su thién nhién chira 6ng nano cacbon;

¢) phéi tron hdn hop cao su thién nhién chtra éng nano cacbon véi cao su
cloropren bang cach bd sung cao su cloropren theo ty 1¢ 3/7 (trong lugng/trong lugng),
sau d6 bd sung (% trong lugng) 1,2% chit phu gia phong 130 4,5 % ké&m oxit va dua

vao mdy tron kin véi toe dd 50 vong/phit, & 75°C trong 8 phut thu dwoc cao su non; va

d) Iuu héa cao su non bing cich bd sung (% trong luong) 2% bot luu huynh,
0,6% chat xuc tién va can tron 0 nhiét d6 nho hon 50°C trong thoi gian 3 phut, sau do
ép luu hoéa & diéu kién nhiét 6 145°C trong thoi gian 16 phut, 4p suét 6 kg/cm” thu

dugc vt liéu cao su nanocompozit.

Theo mdt phuong 4n wu tién, trong d6 cao su thién nhién dugc st dung trong quy

trinh néu trén 1a mu cia cay cao su.

Theo mot phwong 4n wu tién, 6ng nano cacbon (CNT) dugc tao huyén phu trong
dung mo6i CTAB 0,2 mol/lit theo ty 1&¢ CTAB/CNT la 1/5 trong diéu kién do pH nim

trong khoang tir 10 dén 12 trudce khi phan tan trong cao su thién nhién.

Theo mot khia canh thw hai, sang ché dé cap dén vat liéu nanocompozit thu dugc

tir quy trinh theo sang ché, trong d6 vat liéu nay bao gdém cac thanh phan nhu sau

(phan khéi luong):
Cao su thién nhién: 70
Cao su cloropren: 30
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Ong nano cacbon: 3
Phu gia phong l3o: 1,2
Luu huynh: 2,0
Kém oxit: 4.5
Chét xtc tién: 0,6

Vit li€u nanocompozit theo sang ché c6 dng nano cacbon dugc phén tan dong
dé€u trong nén cao su c6 kha nang chong tinh dién vdi dién trd suat khoi giam xudng

con 3,58.10° (€Q.cm) thich hop st dung lam vét li¢u chéng tinh dién.
M5 ta vin tat hinh vé

Hinh 1 1a 4nh chuyp trén kinh hién vi dién t&r bé mét cda vat li€u nanocompozit

theo sang ché. Trong do6 cac dng nano cacbon dugc phan tan déu trong vat liéu.

M5 ta chi tiét sang ché
Sau ddy, sang ché mb ta chi tiét cac phuong an cu thé, tuy nhién, cac phuong an
nay chi nhim muc dich nham boc 16 giai phap hitu ich cht khong nham muc dich han

ché pham vi ctia giai phap hitu ich.

Cao su thién nhién dwoc st dung trong sang ché 1a mu cao su thién nhién loai co
ham lugng amoniac cao, ham lugng phén kho 1a 60% c6 ban trén thi truong, vi du san
phdm mu cao su thién nhién cia cong ty cao su Phudc Hoa. Tong ham luong ran:
61,5%, thanh ph?m khac bao gém: 2%, do kiém téng (NH;3): 0,6%, ham lugng déng
8mg/kg, ham luvgng mangan 8mg/kg, ham lugng axit béo bay hoi 0,2mg/kg. Cac chi s6
dic tinh Iy hoa bao gdm: chi s6 KOH :1 gidy, thoi gian dn dinh co hoc 650 giay.

Cao su cloropren dugc sir dung trong sang ché 1a cao su thwong mai, vi du san
phdm thwong mai Baypren® 110 MV ¢6 d6 nhét Mooney 49+5, ty trong 1,23 g/em’.
Khdi lwong phén tir 100000-300000 dalton.

Ong nano cacbon dugc sir dung lam nguyén liéu phén tén trong hon hop cao su la
loai 6ng nano cacbon da vach c6 ban trén thi truong, vi du, dng nano cacbon NC7000

hing Nanocyl S.A. (Vwong qudc Bi), déy 1a loai éng nano cacbon ¢6 duong kinh tr 10

dén 12 nm.

Xetyl trimetylamonium bromua (cetyl trimetylamonium bromua: CTAB) la chét

phan tan bé mit ciia hing Merk, xetyl trimetylamonium bromua cé cong thirc chung
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C1oH4NBr, trong luong phan tir M= 364,46 g/mol va c6 do tinh khiét > 97%. Xetyl

trimetylamonium bromua déng vai trd 1am chat trg phan tan.

Céc hoa chit bao gdm luu huynh, oxit kém 14 cac hoa chat da biét duoc ban rong
rdi trén thi truong. Vi dy, luu huynh 1a loai c6 ham luong 99,9% cia hang Sae Kwang
Chemical IND. Co. Ltd (Han Quéc) hodc oxit k&m c6 thé mua dugc cua hang

Zincollied, An Pé.

Céc chat phu gia nhu chit phong 130, vi du chét phong 1o A, chét phong ldo D
va céc chét xuc tién, vi du chét xuc tién D, chét xuc tién DM la céac chat phu gia duoc
st dung rdng rai trong cong nghé vat liéu nhua va cao su, cac chit nay déng vai tro
lam chat phong chéng oxy hoa va xtc tién qua trinh luvu héa cao su xay ra nhanh
chong. Céc chit phu gia nhu chét phong 130 A, chét phong ldo D, chat xuc tién D, chit
xuc tién DM la da biét va dugc ban rong rai trén thi truong, co thé mua duoc cac chat

nay to Trung Qudc hodc Han Quoc v.v..

Theo khia canh thtr nhét, sang ché dé cap dén quy trinh ché tao vt liéu cao su
nanocompozit, quy trinh theo sang ché bao gdm cac budc: a) tao huyén phu éng nano
cacbon; b) phan tan huyén phu 6ng nano cacbon trong cao su thién nhién; ¢) phdi tron
hdn hop cao su thién nhién chira éng nano cacbon véi cao su cloropren; va d) luu hoa

cao su nomn.

Trong budc tao huyén phu dng nano cacbon, hoa tan xetyl trimetylamonium
bromua (CTAB) vao nuée dén khi dat ndng d6 0,20 mol/lit & 60°C. Tiép d6 bd sung
6ng nano cacbon (CNT) theo ty 16 CTAB/CNT la 1/5 trong diéu kién do pH nim trong
khoang tir 10 dén 12 va tiép tuc khudy tron trong 1 gio, sau d6 hdn hop dugc dem rung

siéu am ¢ 60°C, 3000 vong/phut trong 2 gid thu duge huyén phi éng nano cacbon.

Trong budc phan tén huyén phi éng nano cacbon trong cao su thién nhién, bd
sung huyén phu thu duogc tir trén vao mu cao su thién nhién theo ty 1€ 50/42 (lit/lit).
Sau khi khudy tron lién tuc trong 2 gio, bo sung 10% etanol (theo thé tich) dé dong tu
cao su 16ng. Sau khi rira phan cao su déng tu bang nudc, lam kho & diéu kién thuong

thu dugc hdn hgp cao su thién nhién chira ng nano cacbon.

Trong budc phoi tron hon hop cao su thién nhién chira dng nano cacbon véi cao
su cloropren, hon hon hgp cao su thién nhién thu dugc ¢ trén dugc bd sung cao su

cloropren theo ty 18 3/7 (trong lugng/trong lugng). Tiép do bod sung (% trong luong)
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1,2% chét phu gia phong ldo, 4,5 % k&m oxit. Cac thanh phan dugc tinh theo % trong
luong ctia hdn hop cao su thién nhién chira éng nano cacbon va cao su cloropen. Sau
d6 dua hdn hop nay vao mdy tron kin véi tée d6 50 vong/phut & 75°C trong 8 phut thu

dugc cao su non c6 cic thanh phan dugce phan tan dong nhat.

Trong budc luu hoéa cao su non, bd sung (% trong luong) 2% bot luu huynh,
0,6% chit xuc tién vao cao su non thu duoc ¢ trén. Cac thanh phém duoc tinh theo %
trong luong cao su non. Sau d6 tién hanh can tron & nhiét do nhé hon 50°C trong thoi
gian 3 phit va sau d6 ép luu hoa ¢ diéu kién nhiét do 145°C trong thoi gian 16 phut, ap
suét 6 kg/cm2 thu dugc vt liéu cao su nanocompozit.

Theo mét khia canh thir hai, sang ché dé cap dén vat lieu nanocompozit thu duoc
tir quy trinh theo sang ché, trong do vat liéu nay bao gdm céc thanh phin nhu sau

(phan khéi luong):

Cao su thién nhién: 70
Cao su cloropren: 30
Ong nano cacbon: 3
Phu gia phong l3o: 1,2
Luu huynh: 2,0
Kém oxit: 4,5
Chét xtic tién: 0,6

Vat li€u nanocompozit theo sdng ché c6 dng nano cacbon dugc phan tan dong
d€u trong nén cao su ¢6 kha nang chong tinh dién v6i dién trd suat khoi giam xudng

con 3,58.10° (€2.cm) thich hgp st dung lam vat liéu chéng tinh dién.

Vi du thwe hién sang ché
Vi du 1. Ché tao vat liéu cao su nanocompozit

Hoa tan 0,6 gam xetyl trimetylamonium bromua (CTAB) vao 30 ml nu6c & 60°C,
diéu chinh pH = 10. Tiép do bd sung 3 gam 6ng nano cacbon va tiép tuc khudy tron
trong 1 gio, sau d6 hdn hop duge dem rung siéu am & 60°C, 3000 vong/phut trong 2
gid; thu duoc huyén phit éng nano cacbon.

B6 sung 117 ml mu cao su (chtra 70 g cao su thién nhién) vao huyén phu éng
nano cacbon thu dugc & trén. Tiép tuc khudy tron trong 2 gid, sau d6 bd sung 16 ml

etanol dé déng tu cao su 16ng. Sau khi loai b6 dung mai, rtra phan cao su déng tu bang
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nude & diéu kién thuong thu duge 73 g hdn hop cao su thién nhién chira dng nano
cacbon.

Tiép tuc bd sung vao hdn hop cao su thu duge nay lan luot 30 g cao su cloropren,
1,2 g chét phu gia phong 1o, 4,5 g k&m oxit va dwa vao may tron kin voi toc do 50
vong/phut, & 75°C trong 8 phut thu dugc 108,7 g cao su non. Sau do dua cao su non
1én may can tron c6 bo sung 2 g bot luu huynh, 0,6 g chét xuc tién va can tron trong
thoi gian 3 phut trong diéu kién nhiét d6 40°C. Hon hop nay duge dwa vao may ép luu
hoa trong didu kién nhiét d6 145°C trong thoi gian 16 phut véi ap suat 6 kg/cm® thu
duogc 111,3 g vat liéu cao su nanocompozit.

Vit liéu cao su nanocompozit dugc dua lén kinh hién vi dién t kiém tra muc do
phan tan ciia dng nano cacbon. Két qua dwoc thé hién trén Hinh 1, trong d6 cho thdy
cac dng nano cacbon duoc phan tan dong déu trén nén cao su, khong bi két tu.

Tién hanh do dién tro sudt khéi cua vt liéu cao su nanocompozit thu dugc theo

phuong phap tiéu chudn. Két qua cho thay dién tré sut khoi dat 3,58.10° (Q.cm).

Hiéu qua dat dwoc cia sang ché

Quy trinh san xut vat lidu cao su nanocompzit theo sang ché cho phép phén tan
duoc dng nano cacbon trong nén phirc hop cao su thién nhién va cao su cloropren mot
cach déng déu. Quy trinh theo giai phap c6 kha nang phdi tron dugc phire hop cao su
thién nhién va cao su cloropen mdt cach dé dang khong can thiét bi chuyén dung,
phuec tap.

Vit liéu cao su nanocompozit thu dugc theo quy trinh theo sang ché co vat lidu
nano cacbon phéan tan dong déu va gia tri dién tré suat khdi dat 3,58.10° (Q.cm) nén
c6 kha ndng chéng tinh dién. V61 sy c6 mat cua cao su cloropren, vat li€u cao su

nanocompozit bén v4i dung moi nén cd kha ndng g dung lam tham chong tinh dién.
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YEU CAU BAO HO
1. Quy trinh ché tao vt lidu cao su nanocompozit bao gdm céc budc:

a) tao huyén phu 6ng nano cacbon bing cach hoa tan xetyl trimetylamonium
bromua (CTAB) vao nuéc dén ndng dd 0,20 mol/lit & 60°C, tiép do b sung dng nano
cacbon (CNT) theo ty 16 CTAB/CNT la 1/5 trong diéu kién d6 pH nim trong khoang
tir 10 dén 12 va tiép tuc khudy tron trong 1 gio, sau d6 hdn hop duge dem rung siéu

am & 60°C, 3000 vong/phut trong 2 gi& thu duge huyén phu dng nano cacbon;

b) phan tan huyén phu éng nano cacbon trong cao su thién nhién bang cach bo
sung huyén phu thu duoc tir budce a) vao cao su thién nhién theo ty 1€ 50/42 (lit/lit) va
khuay tron lién tuc trong 2 gio, sau d6 bd sung etanol (ty 1é thé tich 10/ 100) dé dong tu
cao su 1ong, sau khi rira phin cao su dong tu bang nudc, lam kho & didu kién thuong

thu duoc hon hop cao su thién nhién chira 6ng nano cacbon;

c) phéi tron hdn hop cao su thién nhién chta 6ng nano cacbon véi cao su
cloropren bang cach bd sung cao su cloropren theo ty 1€ 3/7 (trong lugng/trong luong),
sau d6 bd sung (% trong luong) 1,2% chét phu gia phong 1o 4,5 % kém oxit va dua

vao mdy tron kin véi toe do 50 vong/phut, & 75°C trong 8 phut thu dugc cao su non; va

d) luu héa cao su non bing cach bd sung (% trong lugng) 2% bot luu huynh,
0,6% chét xtic tién va can trén & nhiét dd nhé hon 50°C trong thoi gian 3 phat, sau dé
ép luu hoa & diéu kién nhiét do 145°C trong thoi gian 16 phut, dp suat 6 kg/cm?® thu

dugc vat li€u cao su nanocompozit.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 cao su thién nhién duoc st dung la mu cua cdy cao

Su.

3. Quy trinh theo diém 1 hoc 2, trong d6 6ng nano cacbon (CNT) duoc tao huyén phu
trong dung méi CTAB 0,2 mol/lit theo ty 16 CTAB/CNT la 1/5 trong diéu kién do

pH=11 trudce khi phan tan trong cao su thién nhién.
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HINH 1

=3

IMS-NKL 5.0kV 3.0mm x50.0k SE(M)





