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(57) Sang ché dé cap dén chat ham bat chay hdn hop c6 tinh him chay tuyét voi va do
phén tan trong nhya cao va it bi giam do bén co hoc. Chat ham bét chay hdn hop theo sang
ché chua (1) hat magie hydroxit (A) c6 do day trung binh nam trong khoang tir 10 dén
100nm, chiéu rong trung binh la 2,4um hodc 16n hon va ty s6 hudng trung binh nam trong
khoang tu 20 dén 120, v6i lwong 100 phan trong luong va (i) hat magie hydroxit (B) c6
chiéu rong trung binh la Ipm hodc nho hon va ty s6 huong trung binh nho hon 20, voi
lugng nam trong khoang tir 100 dén 900 phan trong. Ngoai ra, sang ché con dé cap dén ché
pham nhya chira chat him bat chay hdn hop va san pham dic dugc tao thanh tir ché pham
nhya nay.
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Linh vuc k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén chit ham bt chiy 1am tir hat magie hydroxit c¢6

dang tinh thé hinh dia va ty s6 hudng nim trong khoang cu thé.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Hat magie hydroxit dugc st dung lam chét ham bit chay dé tron véi nhua.
Hat magie hydroxit c6 thé duoc san xuét bang cach sit dung nuéc 6t, nudce bién
hodc dolomit 1am ngudn magie va d4 véi hodc natri hydroxit 1am ngudn kiém.
D3 biét réng magie hydoxit duoc san xut bang phan tmg hydrat héa magie oxit.
Ngoai ra ciing biét dugc rang magie hydoxit duge san xuét bang cach cho mubi

magie phan tmg v6i amoniac dé két tinh magie hydroxit.

Trong quy trinh san xudt hat magie hydroxit, di biét ring hat magie
hydroxit min dugc san xuit béng cach bd sung it nhét mot hop chit dugc chon tir
nhém bao gdm axit hitu co, axit boric, axit silixic va mudi tan trong nuéc cia
ching, tit ca cac chit nay déu khéng lién quan truc tiép dén viéc san xut hat
magie hydroxit tai thoi diém xi Iy thiy nhiét (tai liu patent 1).

Pé dat duoc tac dung him bét chay t6t bang cach dua hat magie hydroxit
thong thuong vao nhua, hat magie hydroxit phai dugce sir dung véi lugng it nhét
13 160 phén trong luong tinh trén 100 phan trong luong ctia nhuya.

Mic du hat magie hydroxit hinh dia c6 dudong kinh hat 16n va c6 ty sb
hudng cao (tai liéu patent 2) c6 tac dung ham bét chay tét ngay ca khi né duoc

dung véi lugng 160 phan trong luong hoic it hon nhung né ¢é nhuoc diém 1a do
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bén co hoc ctia san phdm duc tir cht nay giam, do d6 lam giam cac dic tinh cia
nhua.
Tai liéu patent 1: Pon yéu cau cip patent Nhat sb JP-A 2000-233924
Tai liéu patent 2: Céng bb don qudc té s6 W02012/050222
Ban chit k§ thuit ciia sing ché

Muc dich ctia sing ché 13 tao ra chit him bt chdy hdn hop c6 tinh him
bét chay tuyét voi, kha ning phén tan trong nhua tuyét voi va ¢ thé ngin can su
giam do bén co hoc cua nhua. Muc dich khac cia sang ché 14 tao ra ché phém

nhua chira chit him bat chay hdn hop nay.

Céc tac gia sang ché di phat hién ra ring néu magie hydroxit (hat (B)) ma
duoc sir dung 1am chit hdm bat chay duoc tron véi hat magie hydroxit (A) ¢é ty
s& hudng cao theo ty 18 nhét dinh thi dat duoc tac dung him bét chay tuyét voi
tham chi v6i ham luong twong ddi thip. Sang ché dugc hoan thién dua vao phat
hién nay.

Nghia 13, sang ché dé xuét chit hdm bat chay hén hop chua:

(i) hat magie hydroxit (A) c6 d6 day trung binh ndm trong khoang tir
10nm dén 100nm, chiéu rong trung binh 13 2,4pm hodc 16n hon va ty sb hudng

trung binh nam trong khoang tir 20 dén 120, véi lugng 100 phan trong luong, va

(ii) hat magie hydroxit (B) ¢6 chiéu rong trung binh 14 1pm hodc nhé hon
va ty s6 hudng trung binh nhé hon 20, véi lugng nim trong khoang tir 100 dén

900 phan trong luong.

Hon nfta, sang ché con dé xuat ché pham nhua chira nhya tong hop véi
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lwong 100 phén trong lugng va chat him bt chay hdn hop néu trén véi lugng

nam trong khoang tir 50 dén 200 phén trong luong.
M6 t4 vin tit cic hinh vé
Fig.1 13 biéu dd thé hién céch thu duogc ty sb huédng;

Fig.2 thé hién két qua cua thir nghiém chi s§ oxy (LOI) trong vi du so

sdnh 2 va cac vidu 5 va 6; va

Fig.3 thé hién anh SEM (46 phéng dai 5.000 13n) ciia chét ham bt chay

hén hop C-1 thu duge & vidu 1.
MO ta chi tiét sing ché
Hat magie hydroxit (A)

b6 day trung binh (Y) ctia hat magie hydroxit (A) 13 ndm trong khoang
tir 10 dén 100nm, t6t hon 14 nim trong khoang tir 10 &én 50nm, t6t hon nita 13
nim trong khoang tir 10 dén 30nm. Do day trung binh 13 tri sb trung binh s hoc

thu duge bing cach do do day cua 10 hat bing kinh hién vi nano.

Chiéu rong trung binh (X) clia hat magie hydroxit (A) 14 2,4pum hoic 16n
hon, t6t hon 13 3um hoic 16n hon, t6t hon nita 13 3,5um hodc 16én hon. Giéi han
trén t6t hon 1a 10um, t&t hon nira 13 5 um. Chiéu rong trung binh duoc do thuc té
tir hinh anh thu dugc bang kinh hién vi chum electron. Néu chidu rong trung binh
l6n hon, khi hat magie hydroxit duogc sit dung 1am chét phu gia cho nhua téng
hop, thi tong dién tich bé mat tiép xtc v6i nhua tong hop cua ching giam, do
bén co hoc gidm va xuét hién nuéc bong khéng dugce du tinh trude, do d6 thay

ddi dién mao, méc du cai thién do bén nhiét.
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Ty s6 huéng trung binh cia hat magie hydroxit (A) 13 nim trong khoéang
tir 20 dén 120, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 40 dén 120, t6t hon nita 14 ndm

trong khoang tir 50 dén 120.

Ty sb huéng (X/Y) 14 tri sb duoc tinh tir tri s6 do thuc t& v& chiéu rong

trung binh (X) va d6 day trung binh (Y).

Dién tich b& mit riéng BET cua hat magie hydroxit (A) t6t hon 13 nim
trong khoang tir 1 dén 90m?/g, t6t hon nita 1a ndm trong khoang tlr 2 dén 50m%/g,

t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 5 dén 30m*/g.

Tét hon 13, hat magie hydroxit (A) c6 dang tinh thé hinh dia va chidu

rong trung binh nim trong khoang tir 2,4 dén 10pm.

Hat magie hydroxit (A) c¢6 thé thu dugc bing cach sir dung lam nguyén
liéu it nhat mot hop chit duogc chon tir nhém bao g(‘A)m cac axit carboxylic hoa tri
mdt va cdc mudi tan trong nude ciia ching véi ty 18 dic trung trong budc phan
tng hodc bude xir ly thily nhiét trong quy trinh thyc chét d3 biét dé san xuét hat
magie hydroxit tir magie clorua hodc magie oxit. Cac vi du tur (I) dén (IV) vé quy

trinh sén xudt hat magie hydroxit (A) dugc dua ra dudi day.
Quy trinh san xuét (I)

Quy trinh san xuét (I) duoc dic trung & chd trong quy trinh san xuét hat
magie hydroxit bing cach cho magie clorua phan tng véi chit kiém trong méi
trudng nudc, it nhat mét hop chét (sau day duoc goi 1a “hop chét phu gia”) duoc
chon tir nhém bao gdm cac axit carboxylic hoéa tri mot va cac mudi tan trong
nuée cia chung duoc bd sung véi lugng nam trong khoang tir 10 dén 200 %mol

tinh theo magie clorua.
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Pic trung cta quy trinh san xuét (I) 1a & chd luong dinh trude cia hop
chit phu gia c6 mit trong hé phan ting trong quy trinh san xuét hat magie
hydroxit thuc chét di biét bing phan Ung giita magie clorua va chét kiém trong
moi truong nudc. Cac vi du duge uu tién vé chét kiém bao gém amoniac, cac
hydroxit ctia kim loai kiém (vi du dién hinh 13 kali hydroxit va natri hydroxit) va
canxi hydroxit. Chét kiém duoc st dung véi lugng tir 0,5 dén 1,0 duong lugng,
t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,6 dén 0,8 dwong luong tinh trén 1 duong luwong

magie clorua.

Vi du v& hop chit phu gia c6 trong hé phan tmg 13 c4c axit carboxylic héa
tri mot va cac mudi tan trong nudc cua chung, cac hop chét nay cé thé duoc
dung két hop hai hop chit hoic nhidu hon. Cac axit carboxylic héa tri mot bao
gdm axit axetic, axit propionic va axit butyric. Mudi tan trong nuéc cla cac axit
carboxylic héa tri mot ndy bao gém céc mubi ciia kim loai kiém, cac mudi cua

kim loai kiém tho, cac mudi amoni va cac muoi ciia cac amin hiru co.

Hop chét phu gia dugc st dung véi lugng nim trong khoang tir 10 dén
200%mol, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 50 dén 100%mol tinh theo magie
clorua. Bang cach thay dbi luong hop chit phu gia trong khoang nay, ty sb
huéng (H) cta hat magie hydroxit thu duoc c6 thé tiy y duoc didu chinh. Pé thu
duoc hat c6 ty sb huéng (H) mong mubn, chu yéu 12 loai va lwong hop chét phu
gia c6 thé duoc xac dinh qua cac thir nghiém don gian so bd. Néi 18 hon 1 ty sb
hwéng (H) cao hon ¢6 xu hudng dat dugc néu ham luong (ndng d6) hop chét phu
gia cao hon. Gi6i han duoc wu tién vé lugng hop chat phu gia khic nhau tuy
thudc vao loai hop chit phu gia. Néu hop chit phu gia 13 axit axetic hoic mubi

cla n6 thi lugng hop chdt phu gia t6t hon 13 nim trong khoang tir 10 dén
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200%mol, dic biét tt hon 13 ndm trong khoang tir 50 dén 100%mol tinh theo
magie clorua. Néu hop chét phu gia 13 axit propionic, axit butyric hodc mudi tan
trong nuéc cla no thi lugng hop chét phu gia t6t hon 12 nam trong khoéang tir 30
dén 80%mol tinh theo magie clorua. Phan tmg gifta magie clorua va chit kiém
trong mdi trudng nude (t6t hon 1a nuéc) thudng du:gc thuc hién & nhiét d6 nam
trong khoang tir 0 dén 60°C, tbt hon 13 ndm trong khoang tir 10°C dén 50°C,

trong diéu kién khudy.

Céc hat dong déu c6 khoang phan b kich c¢& hat hep c6 thé thu dugc
bing céach tiép tuc xir Iy thiy nhiét hat magie hydroxit thu duge. Bude xt 1y thily
nhiét dugc thyuc hién & nhiét d6 nim trong khoang tir 100°C dén 250°C, t6t hon
12 & nhiét d6 nim trong khoang tir 120°C dén 200°C, trong thoi gian tir 20 phut

~ dén 48 gio, tot hon 14 tir 2 dén 12 gid trong méi trudng nudc.
Quy trinh san xuét (IT)

Quy trinh san xuat ndy dugc dic trung & chd, trong quy trinh dé san xuét
hat magie hydroxit bing cach cho magie clorua phén g v6i chat kiém trong
moi truong nudce va xir ly thiy nhiét huyén phtl dic chira hat magie hydroxit thu
dugc, bude xir 1y thiy nhiét dugce thuc hién béng cach bd sung it nhat mot hop
chit duoc chon tir nhém bao gém cac axit carboxylic héa tri mot va cac mudi tan
trong nudc cua chung véi lugng nim trong khoang tr 10 dén 200%mol tinh theo
magie hydroxit.

Trong quy trinh san xuét (1) ndy, hop chit phu gia khong c6 mit trong
budc phan ing cua quy trinh san xuit (I) ma c6 mit trong budc xir Iy thiy nhiét.
Do @96, quy trinh san xuét (II) v& co ban 12 khac vé&i quy trinh san xuét (I). Do do,
phan Ung giita magie clorua va chét kiém trong quy trinh san xuét (II) 13 giéng
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nhu trong quy trinh san xuét (I) bao gdém loai va luong chit kidm va cac didu
kién phan tmg. Loai hop chét phu gia trong buéc xtt Iy thiy nhiét 12 gidng nhu
trén, va lugng hop chét phu gia v& co ban 13 gibng nhu trén trir viée magie

hydroxit dugc tao thanh dugc dung lam co s& dé tinh toan.
Quy trinh san xuét (III)

Quy trinh san xut ndy duoc dic trung & chd, trong quy trinh san xuét hat
magie hydroxit bing cach thuc hién phan ting hydrat h6a magie oxit trong méi
treong nudce, phan Ung hydrat hoéa dugce thuc hién bﬁng céch bbd sung it nhat mot
hop chit dugc chon tir nhém bao gém cac axit carboxylic hoa tri mot va cac
mudi tan trong nudc ciia né véi luong ndm trong khoang tir 10 dén 200%mol
tinh theo magie oxit. Pic trung cta quy trinh san xuét (III) nay 13 & chd luong
dinh trude ctia hop chat phu gia c¢6 mit trong hé phan mg trong quy trinh san
xut hat magie hydroxit thuc chat di biét bing phan tmg hydrat héa magie oxit
trong moi truong nude. Phan tng hydrat hoéa nay thuong dugce thuc hién & nhiét
d6 ndm trong khoang tir 0 dén 100°C, t6t hon 13 & nhiét d6 nim trong khoang tir
20°C dén 80°C, trong thoi gian tir 20 phit dén 5 gid, tot hon 13 tir 30 phut dén 4

gid, trong diéu kién khudy.

Hop chét phu gia d& bb sung vao hé phan tng dugc chon tir cc hop chét
gidng nhu cac hop chit duoc minh hoa cho quy trinh san xuét (). Luong hop
chit phu gia nim trong khoang tir 10 dén 200%mol, t5t hon 14 ndm trong khoang
tir 50 dén 100%mol tinh theo magie oxit. Hat magie hydroxit (A) thu duoc bang
phan tmg hydrat hoa néu trén. Cé thé thu duoc céc hat dong déu tuyét voi cb
khoang phan bd kich c& hat hep bang cach tiép tuc xir Iy thily nhiét hat magie

hydroxit thu dugc. Tt hon 13 bude xi ly thiy nhiét nay dugc thuc hién & nhiét
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d6 nim trong khoang tir 100°C dén 250°C, t6t hon 13 tir 120°C dén 200°C, trong

thoi gian tir 20 phit dén 48 gid, t6t hon 13 tir 2 dén 12 gio.
Quy trinh san xuét (IV)

Quy trinh san xuét nay dugc dic trung & chd, trong quy trinh san xuét hat
magie hydroxit bang cach thuc hién phan ting hydrat héa magie oxit trong moi
treong nudc va xu ly thdy nhiét huyén phu dic chira hat magie hydroxit thu
dugc, budce thiy nhiét dugc thuc hién bang cach bd sung it nhit mot hop chat
duogc chon tir nhém bao g(‘A)m cac axit carboxylic héa tri mdt va céc mudi tan
trong nudc cua nd voi luong ndm trong khoang tir 10 dén 200%mol tinh theo

magie hydroxit.

Trong quy trinh san xuét (IV) nay, hop chét phu gia khong cé mit trong
phan ung hydrat hoa ctiia quy trinh san xut (III) ma c6 mit trong bude xir 1y
thily nhiét. Do d6, quy trinh san xuét (IV) vé co ban 1 khic véi quy trinh sén
xut (II1). Do d6, diéu kién cla phan tng hydrat héa trong quy trinh san xuét
(IV) nay vé co ban 13 giéng nhu didu kién dbi v6i quy trinh san xuét (II1). Loai
hop chét phu gia trong budc xir 1y thiy nhiét 13 gidng v6i loai chét phu gia duoc
md ta cho quy trinh san xuét (I). Luong hop chét phu gia vé co ban 14 ciing gidng
véi lugng dugc md td cho quy trinh san xuét (III) néu trén trir viéc magie

hydroxit tao thanh duoc dung lam co s& dé tinh toan.

Bing cach 4p dung quy trinh bat ky trong sb céc quy trinh san xuét tir (I)
dén (IV) néu trén, c6 thé thu dugc hat magie hydroxit (A). Trong s& cac quy trinh
nay, cac quy trinh san xuét (1) va (IIT) 13 duge wu tién, va c6 thé thu duge cac hat
ddng déu vé kich c& hat va ty s6 hudng va c6 chit lugng cao bang cach tiép tuc
thuc hién budc xir 1y thuy nhiét sau budc phan Umg trong cac quy trinh nay. Hat
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magie hydroxit (A) thu dugc c6 thé duoc nghién bét bing céc bién phap nhv loc,

khir nu6e, 1am khé va nghién.
Hat magie hydroxit (B)

Trong chit him bét chay hdn hop theo sang ché, hat magie hydroxit (B)
ma duoc sir dung dé tron véi hat magie hydroxit (A) khéng bi han ché mét cach
dic biét néu né c6 ty sb hudéng nhé hon 20 va thuong duge biét 1a chat ham bt
chdy. Cu thé hon, t6t hon 13 hat magie hydroxit (B) c6 ty s6 huéng trung binh
nim trong khoang tir 1 dén 15, chiéu rong trung binh 13 1pm hodc nhoé hon, tét
hon 1a 0,7um hodc nhé hon va dién tich bé mit riéng BET nidm trong khoang tir
1 dén 150m?/g.

Ty sb6 hudng, chiéu rong trung binh va dién tich bé mit riéng BET clia
hat magie hydroxit (B) duoc do bing phuong phap giéng nhu phuong phéap dbi

véi hat magie hydroxit (A).

Luong hat magie hydroxit (B) nam trong khoang tir 100 dén 900 phan
trong luong, t6t hon 13 ndm trong khoang tir 200 dén 700 phan trong luong, t6t
hon nita 12 ndm trong khoang tir 200 dén 400 phan trong lugng tinh theo 100
phén trong luong ctia hat magie hydroxit (A).

Ché phdm nhya

Chét ham bét chay hdn hop theo sang ché c6 thé dugc trdn v6i nhua téng
hop chita hat magie hydroxit nhu 13 chit him bat chay. Ham luong ctia chét him
bét chay hdn hop 13 ndm trong khoang tir 50 dén 200 phan trong lwong, t6t hon
13 ndm trong khoang tir 60 dén 190 phan trong luong tinh theo 100 phan trong

lwgng ctia nhua tong hop.
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Vi du v& nhua tong hop bao gém nhura nhié‘t déo nhu céc copolyme va
c4c polyme Cy~Cg olefin (a-olefin) bao gdm polyetylen, polypropylen,
copolyme etylen/propylen, polybuten va poly * 4-metylpenten-1, copolyme

olefin-dien, copolyme etylen-acrylat, polystyren, nhuwa ABS, nhuya AAS, nhua AS,
nhua MBS, nhya copolyme etylen/vinyl clorua, nhua copolyme etylen-vinyl
axetat, nhua polyme ghép etylen-vinyl clorua-vinyl axetat, vinyliden clorua,
polyvinyl clorua, polyetylen dugc clo héa, polypropylen duoc clo héa, copolyme
vinyl clorua-propylen, nhua vinyl axetat, nhua phénoxy, polyaxetal, polyamit,
polyimit, polycarbonat, polysulfon, polyphenylen oxit, polyphenylen sulfua,

polyetylen terephtalat, polybutylen terephtalat va nhua metacrylic.

Trong sb cac nhya nhiét déo nay, cic polyolefin va cic copolyme cla
ching 1a dugc uu tién, vi du nhu céc nhua trén co s& polypropylen nhu
homopolyme polypropylen va copolyme etylen-propylen, cidc nhua trén co s&
polyetylen nhu polyetylen ty trong cao, polyetylen ty trong thap, polyetylen ty
trong thip mach thing, polyetylen ty trong siéu thép, EVA (nhya etylen vinyl
axetat), EEA (nhua etylen etyl acrylat), EMA (nhua copolyme etylen metyl
acrylat), EAA (nhya copolyme etylen axit acrylic) va polyetylen trong luong
phén tir siéu cao, va cac copolyme va cac polyme C,~Cg olefin (a-etylen) nhu
polybuten va poly4-metylpenten-1.

Hon nita, c4c nhua nhiét rin nhu nhua epoxy, nhua phenol, nhya
melamin, nhya polyeste khong no, nhua alkyd va nhya ure, va céc cao su téng
hop nhu EPDM, cao su butyl, cao su isopren, SBR, NBR, polyetylen duoc
closulfonat hoa, NIR, cao su uretan, cao su butadien, cao su acrylic, cao su

silicon va cao su flo cling dugc tinh dén.
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Mic du hat magie hydroxit (A) va (B) ¢6 thé dugc trén véi nhuatong
hop & dang tu nhién nhung ngoai ra ching cling co thé duoc xir 1y voi chat xir ly

bé mit trude khi st dung.

Vi du vé chat xir Iy bé méit bao gom cac axit béo cao cé 10 hodc nhiéu
hon nguyén tir cacbon nhu axit stearic, axit eruxic, axit palmitic, axit lauric va

axit behenic.

Céac muoi cia kim loai kiém véi céc axit béo cao néu trén cling dugc tinh
dén. Cac mubi este axit sulfuric cua rugu cao nhu rugu stearyl va ruou oleyl

cling dugc tinh dén.

Cac chét hoat dong anion nhur cic mubi este axit clia polyetylen va glycol
ete, cac mudi este axit sulfuric lién két v&i amit, cac mudi este axit sulfuric lién
két vé6i este, cac sulfonat lién két véi este, cac mudi axit sulfonic lién két vé6i
amit, cac mudi axit sulfonic lién két véi ete, cac mudi axit alkyl aryl sulfonic lién
két v6i ete, cac mudi axit alkyl aryl sulfonic lién két v6i este va cac mudi axit
alkyl aryl sulfonic lién két v6i amit ciing dugc tinh dén.

Cac mono- va di-este cua axit orthophosphoric va ruou oleyl hodc rugu
stearyl, cac hdn hgp cua chiing, va cac este axit phosphoric cta axit hodc mubi
kim loai kiém hodc mudi amin cling duoc tinh dén.

Chét lién két silan nhu vinyl triclosilan, vinyl trimetoxysilan, vinyl
trietoxysilan, vinyl tris(Bmetoxyetoxy)silan,
B-(3,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan,  y-glyxidoxypropyltrimetoxysilan,
v-glyxidoxypropylmetyldietoxysilan, v-glyxidoxypropyltrietoxysilan,

y-metacryloxypropylmetyldimetoxysilan,  y-metacryloxypropyltrimetoxysilan,
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y-metacryloxypropylmetyldietoxysilan, v-metacryloxypropyltrietoxysilan,
N-B(aminoetyl)y-aminopropylmetyldimetoxysilan, |
N-B(aminoetyl)y-aminopropyltrimetoxysilan,
N-B(aminoetyl)y-aminopropyltrietoxysilan, y-aminopropyltrimetoxysilan,
v-aminopropyltrietoxysilan, N-phenyl-y-aminopropyltrimetoxysilan va

y-mercaptopropyltrimetoxysilan cing dugc tinh dén.

Céc chét lién két trén co s& titanat nhu isopropyltriisostearoyl titanat,
isopropyltris(dioctylpyrophosphat)titanat,
isopropyltri(N-aminoetyl-aminoetyl)titanat, isopropyltridexylbenzen sulfonyl
titanat, tetraoctylbis(ditridexylphosphit)titanat,
bis(dioctylpyrophosphat)oxyaxetat titanat, isopropyltridexylbenzen sulfonyl
titanat, tetraisopropyl bis(dioctylphosphit)titanat,

tetra(2,2-dialyloxymetyl-1-butyl1bis-(ditridexyl)

phosphit titanat, bis(dioctylpyrophosphat)etylen titanat, isopropyltrioctanoyl
titanat, isopropyldimetacryl isostearoyl titanat, isopropylisostearoyl diacryl
titanat, isopropyltri(dioctylphosphat)titanat, isopropyltricumylphenyl titanat,
dicumylphenyloxy axetat titanat va diisostearoyl etylen titanat cling dugc tinh

den.

Céc chét lién két trén co s& nhém nhu axetoalkoxy nhém diisopropylat

ciing duoc tinh dén.

Triphenyl phosphit, diphenyl - tridexyl phosphit, phenyl - ditridexyl
phosphit, phenyl - isodexyl phosphit, tri - nonylphenyl phosphit,
4,4’-butyliden-bis(3-metyl—6-t-butylphenyl)-ditridexyl phosphit va trilauryl
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thiophosphit ciing dugc tinh dén.

Céac este cuia rwou nhiéu lan va axit béo nhu glyxerin monostearat va

glyxerin monooleat cling dugc tinh dén.

Dé phu bé mit ctia hat magie hydroxit bang chit xr 1y bé mit, c6 thé sir
dung quy trinh uét hodc quy trinh kh6é ma thuc chét da biét. Vi du, dbi vdi quy
trinh wét, chat xur ly bé mit dudi dang 16ng hodc nhil twong dugc bd sung vao
huyén phu dic chtra hat magie hydroxit va dugc tron déu véi huyén phu dic nay
bing may & nhiét d6 100°C hodc & nhiét do nhé hon. Déi véi quy trinh ust, chat
xtr 1y bé miat dudi dang 16ng, dang nhil twong hodc dang rin duoc bd sung vao
hat magie hydroxit trong diéu kién khudy va duoc tron déu v6i cac hat nay trong
didu kién gia nhiét hosic khong gia nhiét bang may tron nhu mday tron Henschel.
Luong chit xir Iy bé mit c6 thé duogc chon mét cach thich hop nhung tét hon 13
khoang 10% trong luong hodc nhé hon tinh theo trong luong cua hat magie
hydroxit. San phém cudi cung co thé duoc tao ra béng cach chon loc mot cach
hop ly va thyc hién cac bién phap nhu rira, khir nu6ce, tao hat, 1am kho, nghién va

phan loai d6i vé6i hat magie hydroxit da duge xtt ly bé mit néu can.
San pham duc

Sang ché dé xuét san pham dic dugc tao thanh tir ché phdm nhya néu
trén. Vi du vé san phdm duic bao gdm cap day dién him bét chay dugc phu bang

ché phim nhua néu trén.
St dung

Sang ché mé ta viéc sir dung chit him bét chdy hén hop chua (i) hat

magie hydroxit (A) c6 do day trung binh nim trong khoang tir 10 dén 100nm,
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chiéu rong trung binh 13 2,4pm hodc 16n hon va ty sé huéng trung binh nim
trong khoang tlir 20 dén 120 véi lugng 100 phan trong lugng va (ii) hat magie
hydroxit (B) c6 chiéu rong trung binh 14 1pm hodc nho hon va ty s6 hudng trung
binh nho hon 20 véi luong nam trong khoang tir 100 dén 900 phan trong lugng
]am chit ham bt chay dung cho céc nhya tdng hop.
Vi du thwe hién sang ché

Céc vi du sau duge mo ta nhidm minh hoa sang ché ma khong dugc xem
12 1am gi6i han pham vi cta séang ché. Trong céc vi du nay, (1) chiéu rong trung
binh, (2) dién tich bé& mat riéng BET, (3) d6 day trung binh va (4) ty sb huéng
trung binh cda hat magie hydroxit 1a cac tri sb dugc do hodc duoc tinh bing cac
phuong phap sau.
(1) Chiéu rong trung binh

Chiéu rong trung binh dugc do bing cach st dung kinh hién vi dién ti
quét (S-3000N ciia Hitachi, Ltd.). B4 sung Smg bdt mau vao 5ml etanol, xtr Iy
bang séng siéu 4m trong 10 phiit va bay hoi trén bang miu lam bing nhdm, va
thuc hién qué trinh bay hoi vang dé chuén bi cac mau do. Po thuc t& duong kinh
dai cta téng cong 10 hat duéi trudng phéng dai 10.000 1an dé tinh chidu rong
trung binh 13 trj s trung binh sb hoc.
(2) Dién tich bé mit riéng BET ciia hat magie hydroxit

Dién tich bé mat riéng BET dugc do bang phwong phap hip phu nito
long.
(3) b6 day trung binh

Do day trung binh dugc do bing céch st dung kinh hién vi nano (do
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OLYMPUS Corporation san xuit, SPM mode). B sung 1mg bdt mau vao 5ml
etanol, xir Iy bing song siéu 4m trong 10 phut va bay hoi trén dia tinh thé mica
dé chuén bi cac mau do. Po tong céng 10 maiu do dé tinh chiéu rong trung binh
1 tri s6 trung biﬁh s6 hoc.

(4) Ty sé hudng trung binh

Dua trén gia sir rang moi hat magie hydroxit 13 mét tinh thé c6 hinh tru
luc gidc déu véi kich ¢& hat gidng nhu dugc thé hién trén Fig.1, X dugc tinh dya
trén cac tri s6 A va Y thuc té do duoc dé tinh ty s6 hudng.

X: chiéu rong trung binh (nm)

Y: d6 day trung binh (nm)

H: ty s6 hudng trung binh (X/Y)

(5) Ty sb trong lugng giita trong lwgng hat (A) va trong luong hat (B)

Ty sb trong lwong duoc do bang cach sir dung kinh hién vi dién tir quét
(S-3000N cuia Hitachi, Ltd.). B sung 5mg b6t mAu vao 5ml etanol, xir ly bang
song siéu Am trong 10 phit va bay hoi trén bang miu 13m bing nhém, va thuc
hién viéc bay hoi vang dé chuén bi cac mau do. Téng cong 10 miu do duoc do
duéi truong phéng dai 10.000 1an dé thu dwoc céc dién tich chiém gifr cta hat
(A) va (B) thuc té hoic bing cach sir dung phan mém phan tich dé tinh céc tri sb
trung binh sb hoc 13 cac dién tich chiém giit trung binh. Ty 18 trong luong giita
hat (A) va hat (B) thu dugc bang cach nhan dién tich chiém giit trung binh véi do
day trung binh cua hat (A) va hat (B).

Vi du téng hop 1 (hat magie hydroxit A-1)
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Cho vao ndi hdp 200ml dung dich magie ciorua néng d6 4,28mol/L va
natri axetat trihydrat (do Wako Pure Chemical Industries, Ltd. san xuit) véi
lwong 50%mol tinh theo magie clorua, va bb sung timg giot 412ml dung dich
natri hydroxit 3,33N vao hdn hop niy trong diéu kién khudy dé thuc hién phéan
g & 30°C trong 20 phut dé thu dugc dich huyén phu chira hat magie hydroxit.
Dich huyén phi ndy dwoc xir Iy thuy nhiét & 170°C trong 4 gid, khir nuéc, ria

(200ml) va 1am kho & 105°C trong 24 gid dé thu duoc hat magie hydroxit A-1.

Chiéu rong trung binh, d6 day trung binh, dién tich bé mat riéng BET va

ty s6 hudng trung binh ctia hat A-1 duoc thé hién trén Bang 1 dudi day.
Vi du tong hop 2 (hat magie hydroxit A-2)

Cho vao ndi hap 200ml dung dich magie clorué (do Wako Pure Chemical
Industries, Ltd. san xuét) néng d6 4,28mol/L, va bd sung timg giot 412ml dung
dich natri hydroxit 3,33N vao dung dich nay trong diéu kién khudy dé thyuc hién
phan tng & 30°C trong 20 phit dé thu duge dich huyén phi chtra hat magie
hydroxit. BS sung natri axetat trihydrat (do Wako Pure chemical Industries, Ltd.
san xuét) v6i lugng 100%mol tinh theo magie clorua vao dich huyén phu nay,
khudy trong 5 phit, xtr Iy thay nhiét & 170°C trong 12 gi0, khtr nudc, rira

(200ml) va 1am kho & 105°C trong 24 gi& dé thu duoc hat magie hydroxit A-2.

Chiéu rong trung binh, d6 day trung binh, dién tich bé mit riéng BET va

ty s6 hudng trung binh ctia hat A-2 dugc thé hién trén Bang 1 dudi day.
Vi du téng hop 3 (hat magie hydroxit A-3)

Cho vao ndi hép 500ml dung dich magie clorua ndéng d6 1,50mol/L, va

b6 sung timg giot 350ml dung dich natri hydroxit 3,00N vao dung dich trén trong
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diéu kién khudy dé thuc hién phan tmg & 30°C trong 20 phit dé thu dugc dich
huyén phut chira hat magie hydroxit. B6 sung natri propionat (do Wako Pure
Chemical Industries, Ltd. san xuét) véi lugng 60%mol tinh theo magie clorua
vao dich huyén phu nay, khudy trong 5 phut, xir Iy thiy nhiét & 170°C trong 4
gi0, khir nude, rira (200ml) va lam khé & 105°C trong 24 gio dé thu duoc hat

magie hydroxit A-3.

Chiéu rong trung binh, d6 day trung binh, dién tich bé mat riéng BET va
ty s6 hudng trung binh ctia hat A-3 dugc thé hién trong Bang 1 dudi day.
Vi du téng hop 4 (hat magie hydroxit B-1)

Cho vao ndi hép 200ml dung dich magie clorua néng do 4,28mol/L, va
bd sung timg giot 412ml dung dich natri hydroxit 3,33N vao dung dich nay trong
didu kién khudy dé thuc hién phan tmg & 30°C trong 20 phit dé thu dugc dich
huyén phu chira hat magie hydroxit. Dich huyén phtl nay duoc xtr Iy thity nhiét &
170°C trong 4 gidy, khir nuée, rira (200 ml) va 1am khod & 105°C trong 24 gio dé
thu duogc hat magie hydroxit B-1.

Chiéu rdng trung binh, d6 day trung binh, dién tich bé mit riéng BET va

ty s6 hudng trung binh ctia hat B-1 dugc thé hién trong Bang 1 duéi day.

Bang 1
Pon | Vi du tong | Vi du téng | Vi du téng | Vi du téng
vi hop 1 hop 2 hop 3 hop 4
Tén hat - A-1 A-2 A-3 B-1
Chiéu rong
trung binh | um 2,495 3,546 4,609 0,685
X)
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bo day

trung binh | nm 55 45 44 180
(Y) ’

Ty sO

huong | 454 78,8 104,8 3,8
trung binh ’ ’ ’ ’
(H)

Dién tich

bé mit | m¥/g | 7,68 8,23 7,30 5,80
rieng BET

Vi du 1 (chét him bét chay hdn hgp C-1)

Tron hat (A-2) thu dugc tir quy trinh néu ¢ Vi du tdng hop 2 véi luong 30
phan trong lugng (100 phan trong lugng) véi hat (B-1) thu dugc tir quy trinh néu
& Vi du tong hop 4 véi lugng 120 phén trong lugng (400 phén trong luong) dé
tao ra chit ham bit chay hdn hop C-1. Hinh 4nh dugc thyc hién bang cach chup
vi 4nh dién tir quét (SEM) ctia cht hdm bt chay han hop C-1 duoc thé hién trén

Fig.3 (d6 phong dai 5.000 14n).
Vi du 2 (chét hdm bét chay hon hop C-2)

Tron hat (A-2) thu dugc tr quy trinh néu ¢ Vi du tdng hop 2 vé6i lugng 40
phan trong lwong (100 phan trong luong) véi hat (B-1) thu dugc tr quy trinh néu
& Vi du tdng hop 4 véi lugng 110 phan trong luong (275 phan trong luong) dé

tao ra chit him bat chay hdn hop C-2.
Vi du so sanh 1 (san xuét ché phim nhua)

B sung hat (B-1) thu dugc tir quy trinh néu & Vi du téng hop 4 véi
luong 150 phan trong lugng vao polyetylen (PE) véi lugng 100 phan trong luong

d8 didu ché ché phém nhua. PE va hat magie hydroxit dugc nhao tron néng chay
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v6i nhau & 150°C bing cach st dung may tron déo (do BRABENDER GmbH &
Co. san xuat), va ché phidm nhya thu dugc duge dac ép (may ép thuy luc loai
Shindo SF cua Shinto Metal Industries Corporation) dé tao ra miu thir nghiém c6
dé day tuy y.

Thir nghiém tinh d& bét chdy dugc thuc hién trén cdc mAu thi nghiém
theo phuong phép thir nghiém chdy thing dimg UL94 (1/8 inso). DB gidn céng
clia ché phém nhua thu dugc dugc do theo tiéu chuin JIS K7161. Két qua duogc
thé hién trén Bang 2.

Vi du 3 (san xuit ché phdm nhua)

Tron chét hdm bt chay hdn hop C-1 thu duoc tir quy trinh néu & Vidu 1
v6i lugng 150 phan trong luong véi polyetylen (PE) véi lugng 100 phan trong
luong dé san xuit ché phidm nhya. Phuong phép nhao tron va phuong phép tao
mau thir nghiém 13 giéng nhu cac phuong phéap néu ¢ Vi du so sénh 1.

Thir nghiém tinh d& bat chay duge thuc hién trén mau thir nghiém theo
phuong phép thit nghiém chay thing dimg UL94 (1/8 inso). B¢ gidn cing cua
ché pham nhua thu dugc duge do theo tidu chuin JIS K7161. Két qua duoc thé
hién trén Bang 2.

Vi dy 4 (san xuat ché phdm nhua)

Tron chét hdm bt chay hdn hop C-2 thu dugc tir quy trinh néu & Vi du 2
vé6i lugng 150 phén trong luong véi polyetylen (PE) véi lugng 100 phan trong
lwong dé tao ra ché phim nhya. Phuong phép nhao trdn va phuwong phap tao mau

thir nghiém 13 giéng nhu cac phuong phép dugc néu & Vi du so sanh 1.

Thir nghiém tinh d& bt chdy duoc thuc hién trén mau thi nghiém theo

-20-



24937

phuong phép thir nghiém chéy thang dimg UL94 (1/8 inso). D6 gifin cang cua
ché phém nhua thu duge duge do theo tiéu chuin JIS K7161. Két qua dugc thé

hién trén Bang 2.

Bang 2
Ty 1€ tron R "
A Do gian
(phén trong lugng) i
Chat ham bét chay hdn h UL94v cang
a a 0
PE Y ORep (%)
B-1 A-2
Khéng dén
Vidusosanh 1 | 100 | 150 - muc ti€u | 20
chuin
Vidu3 100 | 120 30 -1 V-0 16
Vidu4 100 | 110 40 V-1 18

Pé dat dwoc muc V-0 ma chi dung magie hydroxit (B), phai sir dung it
nhit 160 phan trong luong cia magie hydroxit (B). Tuy nhién, nhu dugc thdy tir
cac vi du 3 va 4, tic dung ham bt chay 16n hon dat duoc véi lugng magie
hydroxit nhé hon truéc day bang cach str dung hdn hop magie hydroxit (A) va
magie hydroxit (B).

Nhu théy duge tir cac vi du 3 va 4 va vi du so sanh 1, ché phém nhua
chira chat ham bit chay hdn hop theo sang ché c6 do gisn cing gibng nhu do
gin cang cua ché phdm nhuya chia magie hydroxit (B).

Vi du 5: chat hdm bét chay hdn hop C-3

Chit hdm bét chdy hdn hop C-3 duogc san xuét bing céach tron 30 phan
trong lugng (100 phéan trong luong) cua hat (A-3) thu duogc tir quy trinh néu & vi
du tong hop 3 véi 120 phan trong lugng (400 phan trong lugng) cia hat (B-1)

thu dugc tir quy trinh néu & vi du tdng hop 4.

-21-




24937

Vi du 6: chit hdm bét chay hén hop C-4

Chét ham bit chdy hén hop C-4 dwoc san xuit bing cach tron 40 phan
trong lwong (100 phén trong lugng) ctia hat (A-3) thu duoc tir quy trinh néu & vi
du tdng hop 3 véi 110 phén trong lugng (275 phan trong lugng) cia hat (B-1)

thu dugc tir quy trinh néu & vi du téng hop 4.
Vi du so sanh 2: san xuét ché phém nhua

Ché phim nhua dugc san xuét bang cach bd sung 2 phan trong luong clia
chét lién két silan (do Nippon Unicar Co., Ltd. san xuét), 2 phan trong lugng cla
dicumyl peroxit (DCP, do Mitsui Petrochemical Industries, Ltd. san xuét), 2 phan
trong luong cia chit chong oxy héa trén co s& phenol can tré (do Ciba-Geigy
Corporation san xudt) va 150 phan trong lugng ctia hat (B-1) thu dugc tir quy
trinh néu & vi du téng hop 4 vao 100 phin trong lugng cta copolyme
etylen-vinyl axetat (EVA, do Nippon Unicar Co., Ltd. san xuit). Cac nguyén liéu
thoé nay dugc nhao tron ndng chdy véi nhau ¢ 80°C béng céch sir dung may trén
déo (do BRABENDER GmbH & Co. san xuét), va ché phim nhya thu dugc
duoc dac ép (may ép thiy luc loai Shindo SF cuia Shinto Metal Industries

Corporation) dé tao ra mau thir nghiém c6 do day tuy y.

Pé danh gi4 tinh lién tuc chay ctia mau thir nghiém, thir nghiém chi s6
oxy LOI dugc thuc hién theo ti€u chudn ASTM D2863. Két qué duoc thé hién

trén Bang 3 va Fig.2.
Vi du 5: san xuét ché phém nhua

Ché phim nhwa dugc san xuét bing cach bd sung 2 phan trong luong cia

chét lién két silan (do Nippon Unicar Co., Ltd. san xuét), 2 phan trong luong ctia
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dicumyl peroxit (DCP, do Mitsui Petrochemical Industries, Ltd. san xudt), 2 phan
trong lugng cta chit chdng oxy héa trén co s& phenol can tré (do Ciba-Geigy
Corporation san xuét) va 150 phan trong luong cta hat (C-3) thu duoc tir quy
trinh néu & vi du 5 vao 100 phan trong luong clia copolyme etylen-vinyl axetat
(EVA, do Nippon Unicar Co., Ltd. san xuét). Phuong phap nhao trén va phuong

phép tao mAu thir nghiém 1 gibng nhu cac phuong phap néu & vi du so sanh 2.

Pé danh gia tinh lién tuc chay ciia miu thir nghiém, thir nghiém chi 56
oxy LOI dugc thuc hién theo tiéu chuin ASTM D2863. Két qua dugc thé hién

trén Bang 3 va Fig.2.
Vi du 6: san xuét ché phdm nhwa

Ché phim nhya dugc san xuét bing cach bd sung 2 phan trong luong clia
chét lién két silan (A-172, do Nippon Unicar Co., Ltd. san xuét), 2 phan trong
lugng cua dicumyl peroxit (DCP, do Mitsui Petrochemical Industries, Ltd. san
xuét), 2 phan trong luong ctia chit chdng oxy héa trén co s& phenol can tré
(IRGANOX1010, do Ciba-Geigy Corporation san xuét) va 150 phan trong luong
cua hat (C-4) thu dugc tir quy trinh néu & vi du 5 vao 100 phan trong luong cia
copolyme etylen-vinyl axetat (EVA, do Nippon Unicar Co., Ltd. san Xuét).
Phuong phap nhao tron va phuwong phap tao mau thit nghiém 1a gidng nhu cac

phuong phap néu & vi du so sanh 2.

Pé danh gia tinh lién tuc chdy ctia mu thir nghiém, thir nghiém chi s6
oxy LOI dugc thuc hién theo tiéu chuén ASTM D2863. Két qué duogc thé hién

trén Bang 3 va Fig.2.
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Bang 3
Ty 1é tron (phan trong luong)
Chit him bt Lol
EVA |A-172 |DCP |IRGANOX1010 | chay hén hop
B-1 A-3
Vi du so
' 100 2 2 2 150 - 39,5
sanh 2 ’
Vidu5 |100 2 2 2 120 30 42,0
Vidu6 |100 2 2 2 110 40 44,0

Hiéu qua dat dugc cua sang ché

Vi chit ham bt chay hdn hop theo sang ché chira hat magie hydroxit (A)
c6 ty sb huéng cao va hat magie hydroxit (B) khac theo ty 18 nhét dinh nén dat
duogc tac dung him bat chay t6t v6i lwong twong ddi thap tinh theo nhua. Chat

ham bt chay hon hop theo séng ché ciing c6 tinh phan tan t6t trong nhura.
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YEU CAU BAO HQ
1. Chét ham bt chay hdn hop chira:

(i) hat magie hydroxit (A) c6 d6 day trung binh nim trong khoang tir 10
dén 100nm, chiéu rong trung binh 14 2,4um hodc 16n hon va ty s§ huéng trung
binh nim trong khoang tlr 40 dén 120, véi luong 100 phan trong lugng, va

(ii) hat magie hydroxit (B) c6 chiéu rong trung binh 1a 1um hodc nhé hon
va ty s6 huéng trung binh nhé hon 20, v6i lugng ndm trong khoang tir 100 dén
900 phan trong luong.

2. Ché phdm nhua chita nhya téng hop véi lugng 100 phan trong lugng va chat
ham bat chay hdn hop theo diém 1 véi lugng nam trong khoang tir 50 dén 200
phan trong luong.

3. San pham ddic dugc tao thanh tir ché phim nhya theo diém 2.

4. C4p day dién ham bt chdy duoc pht bing ché phim nhuya theo diém 2.
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Fig.1

H=x/y

Fig.2

il

A-3 (phan trong luong) /B-1 (phén trong luong)
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Fig.3
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