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Linh vuwe k§ thuét dwoc dé cip

Sang ché dé cap dén hdn hop duc chtra polyketon trén co s& polyketon béo két
tinh mot phan. Cu thé, sang ché dé cap dén hdn hop dic dugc gia ¢d bang soi trén co so
polyketon béo, tét hon néu hén hop nay chira mot lugng nho axit phosphinic hodc mudi
ctia n6. Hon hop dlc nay cé ddc tinh co hoc dugce cdi thién va kha ndng gia cong tbt khi
duc phun. Hon hop dtc nay 1a thich hop dé san xuét san phim dtc c¢6 thanh méng dung

cho nganh cong nghié¢p dién va dién tr, nhu vo thi€t bi, bd phan vé hodc dau noi.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Polyketon béo da duogc biét dén trong nhiéu nam va khac biét boi dic tinh co hoc
gén nhu khong thay ddi trong khoang nhiét do tir 10 dén 100°C, d6 bén thay phan rat tdt,
do on dinh kich thudc cao dbi véi nhiét, do bén chéng mon va rach cao va kha nang
ngan nhién lidu tot.

Mt khéc, mic du 1a vat liéu chat déo déo nhiét ¢ dic tinh rat tdt, polyketon béo
c6 nhuoc diém 1a chung ¢6 diém nong chay twong dbi cao, gin bing nhiét do phan huy
hod hoc cta ching, cu thé 14 phan ung ngung tu aldol trong phan tr va gitta cac phén tir.
Pay 1a van dé do mot mat hdn hop duc chira polyketon khé gia cong nong chay khi sir
dung cong nghé gia cong thong thudng va mit khac, dic tinh cta hdn hop dic nay c6
thé bi anh hudéng c6 hai cia phan tng phan huy va lién két ngang trong qué trinh gia
cong.

Dé khic phuc cac van dé nay, cac giai phap khac nhau da dugce dé xudt trong cic
tai liéu chuyén nganh. Vi du EP213671 va EP257663 mo td polyketon béo trén co s&
cacbon monoxit, eten va it nhdt mét monome ¢6 lién két khong no olefin khéac ¢6 diém
néng chay thap hon copolyme polyketon tuong tng chi duge tao ra tir cacbon monoxit
va eten. Céc trime 1am vi du nay c6 thé dwoc gia cong & nhiét d6 thap hon 20 — 30°C, &
nhiét d6 nay phan tng phan huy nhiét va phan tng lién két ngang xay ra chdm hon. Do
d6, céc trime ndy c6 cira sd gia cong 16n hon. DE2626272 nhim muc dich twong tu véi

viéc chuyén hda tuong tu polyme polyketon bang monoamin bdc nhét, mono- hodc
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dithiol, diém nong chay cta polyketon ban dau c6 thé giam t6i da 80°C.

Giai phap nay 1am giam van dé néu trén & mirc nhat dinh nhung khong giai quyét
duoc tat ca cac van dé trong qué trinh gia cdng polyketon trong hdn hop noéng chay. Do
do, dé cai tién hon nira hdn hop dtc chira polyketon, hon hop dugc mo ta dua trén viéc
b sung cac polyme khac, nhu polyamit hozc polyolefin, bd sung chét déo hoa hogc st
dung chét phu gia déc biét. Tuy nhién, viéc sir dung polyme khac c6 nhuoc diém 1a cin
st dung luong tuong ddi 16n cua chiing va do d6 dic tinh nhiét va co hoc déu bi giam.
Do nhém chiic ctia polyme b6 sung, cac phan Gng khong mong mudn khéc c6 thé xay ra
v6i polyketon, din dén dic tinh ctia hdn hop dic tao ra rt kém. Mit khéc, chit déo hoa
chi la giai phap c6 thé ap dung thuc té néu cin hdn hop duc mém déo.

Viéc bo sung hop chit nhém-oxy duoc mé ta trong EP310166 va EP326224. Vi
du, nhém hydroxit duoc st dung dé dam béao cai thién dic tinh chay cua polyketon do
phan tng lién két ngang & nhiét do gia cong xay ra cham nhd chit phu gia nay va cling
xay ra cham hon trong qua trinh gia cong.

Theo EP629663 hodc EP896021, qua trinh gia cong néng chay polyketon ¢6 thé
duoc cai thién hon nita bing cach bd sung chit gia bochmit véi lwrong nim trong khoang
tir 0,01 dén 10%. Theo cach nay, chét g1 boehmit ngén ngtra sy tang qua nhanh do nhét
ctia hdn hop néng chay & nhiét do gia cong cao hon 20 K so véi nhiét do noéng chdy cua
polyketon.

Theo JP11-181080, c4c chét phu gia nhu nhém hodc magie oxit c6 thé thuc su cai
thién dac tinh chdy trong qud trinh gia cong nhung khong ngin ngira su tao ra cac hop
chat d& bay hoi do phan huy polyketon. Dé lam giam hodic ngan ngira sy loai chat khi,
viée xtr Iy polyketon bang amoniac hodc amin bac nhét duge dé xuét.

DE19808938 lién quan dén viéc 6n dinh polycarbonat, polyeste va polyketon d6i
v6i su phan huy do oxy hod, do nhiét va dnh sang gdy ra, cac chét on dinh khéc c6 thé
duoc b sung vao polyme nay, ngoai hop chét benzofuran-2- on, hop chat phosphit va
phosphinat dugc str dung ngoai nhiing chat khac.

Néu ngoai kha ning chay, mau sfc va mtc do két tinh cta hdn hop duc chtra
polyketon van can duge duy tri sau khi gia cong, EP896021 dé xuit viéc sir dung hdn
hop ctia nhdm hydroxit va polyol.

EP322959 md t& hon hop duc chira polyketon duge gia ¢b bang soi, cu thé 1a hdn

hop duc duge gia ¢d bang soi thuy tinh, va phuong phap diéu ché hdn hop duc nay tur
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dung dich polyketon. Muc dich la tdng do bén va mddun ctia hon hop dic nay.

Bin chét k§ thuit ciia sang ché

Do d6, muc dich cta sang ché 1a d& xudt hdn hop dic trén co s& polyketon béo
két tinh mot phan c6 bd sung soi gia c¢b va ca axit phosphinic hodc mudi ctia ching va
6 dic tinh co hoc duge cai thién va kha ning gia cong tdt trong qué trinh dic phun. Cu
thé, do bén dut, do gian dai khi dut va do bén va dép can duogc cai thién so véi giai phap
da biét. Ngoai ra, hon hop diic ndy can c6 kha ning chay di cao dé ¢6 thé tao ra céc san
phAm duc c¢6 thanh méng phing c¢6 chét lvgng t6t.

Muc dich nay da dat duoc theo sang ché bang hdn hop dic chira polyketon theo
diém yéu cdu bao ho 1. Theo diém yéu ciu bao ho 13, san pham duc ¢6 thé thu duge tir
hdn hop dic chita polyketon theo sdng ché duoc dé xuit. Diém yéu ciu bao ho 14 dé
cap t6i phuong phap san xuét san phim duc theo sang ché. Cac diém yéu cau bao hd phu
thudc twong tng lién quan dén cac phuong an co 1oi.

Do d6, sang ché dé cap dén hdn hop dic chira polyketon chira hodc bao

gom:

(A) 25 —99,9% trong lugng it nhit mot polyketon béo;

(B) 0 — 70% trong lugng chat don hodc chét gia cd;

(©) 0,1 — 6% trong luong it nhét mot hop chét chira phospho, dugc chon tir
nhém bao gém: |

(C1) 0 — 6% trong lugng it nhdt mot axit phosphinic hodc it nhit mot axit
diphosphinic, mudi kim loai va/hodc dan xuat hiru co ctia chting;

(C2) 0 — 2% trong luong it nhat mdt hop chét phosphit hodc phosphonit hitu co,

it nhat mot trong sd cac hop chat chira phospho (C1) va (C2) nay c6 mit trong
hdn hop duc chira polyketon dé cho tdng lwong hop chit chira phospho (C1) va (C2) it
nhat 1a 0,1% trong lugng,

(D) 0 —20% trong luong it nhét mot chét phu gia,

tdng lwong cac thanh phan (A) dén (D) 1a 100% trong luong, dit liéu vé luong
ctia cac thanh phan (A) dén (D) ké ca thanh phan (C1) va (C2) 1a so v6i hén hop duc
hodc tdng luong cic thanh phan (A) dén (D) va tét hon néu hdn hop duc chi bao gdom
c4c thanh phin (A) dén (D).

Do d6, tdng ty 1& phan tram cta cac thanh phan A dén D 1a 100% va t6t hon néu
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day 1a téng luong hdn hop duc chira polyketon.

Nong d6 hoidc cac khoang ndng do & day lan luot dé chi tong luong cac thanh
phin A dn D trong truong hop hdn hop dic & dang hdn hop mé (“chtra”) hoidc tong
lugng hon hop duc trong trudng hop hdn hop diic & dang hdn hop déng (“bao gdm”™).
Trong trudng hop hon hop déng, hdn hop dic chi bao gdm céc thanh phan A dén D.

Theo phuong 4n dugc wu tién, theo cach doc lap véi nhau hodc két hop véi nhau,
trong truong hop hdn hop dic chira polyketon theo sang ché:

(A) lwgng it nhat mot polyketon béo nim trong khoang tir 32 dén 89,7%
trong luong, tot hon 1a 41 dén 84,5% trong lugng va dac biét tot hon 1a 44 dén 79,5 hodc
49 dén 69,5% trong luong,

(B) lugng chat don hodc gia cd nim trong khoang tir 10 dén 60% trong luong,
t6t hon 14 15 dén 55% trong lwong, tot hon nita 1a 20 dén 50% trong luong va dic biét
t6t hon 14 30 dén 45% trong lugng,

©) lugng cua it nhat mot hop chit chira phospho nim trong khoang tir 0,2
dén 4% trong luong, tdt hon 12 0,3 dén 3% trong luong va dac biét t6t hon 12 0,8 dén 3%
trong lugng, va

(D) lugng cua it nhat mot chat phu gia nim trong khoang tir 0,1 dén 6% trong

lwong, tot hon 14 0,2 dén 3% trong lugng.

Mo ta chi tiét sang ché

Thanh phan (A) — polyketon béo

Polyketon béo str dung theo sang ché dé chi polyme déo nhiét c6 cdu trac xen k&
mach thing chi yéu bao gém mot phin tir cacbon monoxit cho mot phan tir
hydrocacbon khong no. Hydrocacbon khong no thich hop cu thé 1a olefin ¢6 tdi da 20
nguyén tir cacbon, tt hon 1a tdi da 10 nguyén tir cacbon, nhu eten va cc o-olefin khéc
bao gdm propen, 1-buten, isobuten, 1-hexen, 1-octen va 1- dodexen. Ngoai ra, hop chét
c6 lién két khong no olefin ¢6 nhom thé aryl nhu styren, p-metylstyren, p-etylstyren va
m-isopropylstyren ciing thich hop dé lam monome.

Polyketon béo dugc wu tién theo sang ché 1a copolyme xen k& duoc tao béi
cacbon monoxit va eten hodc trime dugc tao bai cacbon monoxit, eten va hydrocacbon
c6 lién két khong no etylen thir hai c6 it nhét 3 nguyén tir cacbon, cu thé 1a a-olefin nhu

propen hodc 1-buten.
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Cu thé, polyketon st dung theo sang ché 1a trime ¢6 cong thirc chung sau:

* {CHZ-CHZ-CO>—€Q—CO7L -
x y

trong d6 Q 1a nhom hoéa tri hai c6 ngudn gbe tir hgp chit c6 lién két khong no olefin c6 it
nhit 3 nguyén tir cacbon, va ty 1& mol y : x nhd hon hoc bing 0,5, tét hon 1a nhé hon
0,2, cu thé 1a nho hon hodc béng 0,1, cu thé 1a nim trong khoang tir 0,01 dén 0,1. Q 1a
nhém hod tri hai —CH,-CH(CH3)- ¢6 ngudn gde tir propen.

Theo phuong 4n dwoc wu tién, it nhat mot polyketon béo 1a polyketon két tinh
mot phan, tdt hon 13 ¢6 nhiét dd néng chay duge xac dinh bang phuong phap DSC theo
ISO 11357-3 & tbe do gia nhiét 20 K/phut nim trong khoang tir 180°C dén 280°C, cu thé
14200 dén 240°C. |

C6 loi hon néu polyketon béo c¢d d6 nhét nong chay (tbc 4o dong thé tich néng
chay (melt volume-flow rate (MVR)) dugc xac dinh theo ISO 1133 & nhiét d¢ 240°C va
v6i tai trong dat 1én bang 2,16kg ndm trong khoang tir 5 dén 200 ¢cm3/10 phit, cu thé 1a
10 dén 100 cm?/10 phut, dic biét tot hon 1a 20 dén 80 cm?/10 phut.

Tuong tu, polyketon béo co thé c6 do nhot tvong ddi ndm trong khoang tir 1,5
dén 2,5, tot hon 1a 1,6 dén 2.2 dugc xac dinh & ndng do polyme 14 0,5g polyme hoa tan
trong 100ml m-cresol & 20°C bang nhét ké mao quan.

Céac dac tinh néu trén cua polyketon béo cod thé xuét hién riéng 1 hodc két hop.

Polyketon béo con ddc trung boi khéi lugng mol trung binh theo s6 luong

duoc uu tién ndm trong khoang tir 20000 dén 100000 g/mol, cu thé 1a 30000 dén
60000 g/mol duoc xac dinh bang phuong phiap GPC trong hexafloisopropanol so voi
chét chudn PMMA.

Polyme polyketon béo dugc uu tién st dung thuc chét 1a da biét. Vi du, US
4,880,903 mo ta polyketon xen k& mach thing 13 trime tao bdi cacbon monoxit, eten va
hydrocacbon c6 lién két khong no olefin khac, cu thé 1a propen. Trong cac phuong phap
didu ché polyketon béo, n6i chung, hdn hgp xtic tdc duge sir dung tao boi hop chét chira
kim loai thudc nhom VIII dugce chon tir paladi, coban hodc niken, anion cta axit manh
khong thudc axit chira halogen, va phéi tr phospho, arsen hodc antimon hai cang. US
4,843,144 md ta phuong phap san xuét polyme polyketon xen k& mach thing tao boi
cacbon monoxit va it nhit mot hydrocacbon c6 lién két khong no olefin, trong d6 chat
xuc tac dugc st dung chtra hop chét paladi, anion cta axit khong thudc axit chira
halogen ¢6 chi s6 pKa nho hon 6 va phéi tir phospho hai cang. Qua trinh polyme héa
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duoc thue hién trong metanol, chat nay dong thoi duge cho 1a chét khoi mao va chat
chuyén mach nén polyketon tao ra theo cach nay c6 nhém cudi mach thong thudng 1a
nhom keto va este. T4t ca cac polyketon bdc 16 trong cac ban mo ta nay ciing thich hop
cho muc dich cuia sang ché. Do d6, ndi dung boc 10 vé mit nay cua cac patent My néu
trén cling duoc vién dan & day.

Thanh phan (B) — chét don va gia ¢

Chat don hoac gia ¢b duoc vu tién thich hop cho muc dich ctua sang ché dugc
chon tir nhom bao gém chit don dang hat hodc dang s¢i hodc hén hop cta chung, tdt
hon 14 ¢6 chit hd va/hodc chét keo.

Theo phuong 4n duge wu tién, hdn hop dic chia polyketon theo sang ché con
chira chit don va gia cb (thanh phin B), cu thé 1a chi chira chét gia cd.

Pé lam thanh phén (B), hdn hop diic theo sang ché c6 thé chia 10 — 60% trong
luong, tdt hon 1a 15 — 55% trong lugng, tdt hon nita 1a 20 — 50% trong luong va dic biét
t6t hon 1a 30 dén 45% trong luong, chit don hodc chét gia ¢b hozc hdn hop ciia ching.

Chat gia cb, con duoc goi 14 soi gia ¢d, thuong duge chon tir nhém bao g0m soi
thuy tinh, soi cacbon (s¢i cacbon, sgi graphit), soi kim loai, soi aramit, (s¢i p- hodc m-
aramit (vi du, soi Kevlar® hoic Nomex®, DuPont)), soi bazan va soi tinh thé, vi du, soi
tinh thé kali titanat va hdn hop hodc to hop cia ching.

Tt hon néu soi thuy tinh st dung lam chét gia cb c6 mit & dang soi lién tuc (soi
thd) hodc & dang cit ngan, cu thé 1 & dang s¢i thuy tinh ngén (soi thuy tinh cit ngan).

Dé cai thién kha nang tuong hop véi polyketon béo, chit don, cu thé 1a soi nhu
soi thiy tinh ¢6 thé ¢6 chat hd va chat keo.

Tét hon néu soi thuy tinh lam béng thuy tinh loai E dugc st dung lam chét

don cua thanh phan (B).

Noi chung, soi cua thanh phén (B) ¢6 thé c6 mit cét ngang hinh tron hodc mat cit
ngang khong 14 hinh tron, hdn hop cla céc hé sgi nay ¢6 thé duoc sir dung.

Tt hon néu trong truong hop soi tron, cac sgi c6 dudong kinh nam trong khoang
tir 5 dén 20pm, t6t hon 1a 6 dén 15um va dic biét t&t hon 12 7 dén 12um duge sir dung.

Trong truong hop soi det, sgi ¢ ty 1€ cdce truc vudng goc voi nhau cua mat cit
ngang la [6n hon hodc béng 2, cu thé 1a nim trong khodng tir 2,8 dén 4,5 1a duoc uu tién,
va truc nhé hon cta mit cit ngang nay c6 do dai > 4um.

Do d6, tét hon néu soi thay tinh bao gdm thuy tinh loai E. Tuy nhién, tat ca cac
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loai soi thuy tinh khéac, nhu sgi thiy tinh loai A, C, D, M, S, R, hodc hdn hop bat ky cua
ching hodc hon hop voi soi thuy tinh loai E ¢6 thé duoc st dung. Soi thily tinh c6 thé
duoc bd sung ¢ dang soi lién tuc hodc soi thuy tinh cit ngén, cac soi nay co thé co cac
hé ho thich hop va chit keo hodc hé keo, vi du, trén co s& silan, aminosilan hodc
epoxysilan. Tt hon néu thuy tinh cat ngin dwoc goi 14 soi thuy tinh ngén 1am bang thuy
tinh loai E hoac S dugc st dung. Chét hd phén cuc la duoc vu tién do ching cling duoc
str dung ddi véi polyeste hodc polyamit.

Tt hon néu soi thuy tinh (B) duge chon tir nhém bao gbm:

o Soi thuy tinh loai E (theo ASTM D578-00, cac s¢i nay bao gbm 52 — 62%
silic dioxit, 12 — 16% nhdm oxit, 16 — 25% canxi oxit, 0 — 10% borac, 0 — 5% magie
oxit, 0 — 2% oxit kiém, 0 — 1,5% titan dioxit va 0 — 0,3% st oxit; tét hon néu ching c6
ty trong bang 2,58 + 0,04 g/cm?, mddun dan hdi khi kéo bang 70 — 75 GPa, do bén kéo
bing 3000 — 3500 MPa va do gian dai khi dit bang 4,5 —4,8%),

° Soi thuy tinh loai A (63 — 72% silic dioxit, 6 — 10% canxi oxit, 14 — 16%
natri- va kali oxit, 0 — 6% nhom oxit, 0 — 6% bo oxit, 0 — 4% magie oxit),

o Soi thuy tinh loai C (64 — 68% silic dioxit, 11 — 15% canxi oxit, 7 — 10%
natri- va kali oxit, 3 — 5% nhdm oxit, 4 — 6% bo oxit, 2 — 4% magie oxit),

® Soi thuy tinh loai D (72 — 75% silic dioxit, 0 — 1% canxi oxit, 0 — 4%
natri- va kali oxit, 0 - 1% nhom oxit, 21 — 24% bo oxit), s¢i bazan (s¢i khoang c¢6 thanh
phin gan dung nhu sau: 52% SiOz, 17% ALOs, 9% CaO, 5% MgO, 5% Na)0, 5% sit
oxit va cac oxit kim loai khac),

® Soi thuy tinh loai AR (55 — 75% silic dioxit, 1 — 10% canxi oxit, 11 —21%
natri- va kali oxit, 0 — 5% nhom oxit, 0 — 8% bo oxit, 0 — 12% titan dioxit, 1

— 18% ziriconi oxit, 0 — 50% sat oxit),

® Soi thuy tinh loai S, HS hodc T (58 — 70% trong lugng silic dioxit
(Si0»), 15 — 30% trong luwong nhom oxit (AI1203), 5 — 15% trong luong magie oxit
(MgO), 0 — 10% trong luong canxi oxit (CaO) va 0 — 2% trong lugng cdc oxit khac, nhu
ziriconi dioxit (ZrO2), bo oxit (B203), titan dioxit (TiO2) hodgc lithi oxit (Li2O)) va hon
hop cta chung.

Theo cach khéc va twong ty tét hon néu soi thuy tinh ciing ¢6 thé c6 mat & dang
soi lién tuc, soi lién tuc nay ciing dugc goi la sgi dét tho. Tét hon néu soi lién tuc c6 mit

cit ngang tron va duong kinh nam trong khoang tir 10 dén 20um, cy thé 1a 12 dén 17um.
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Twong tu, ¢ thé ¢ cac phuong 4n trong do6 ca soi lién tuc va soi ngén c6 mit.

Tét hon néu soi, tot hon 14 soi thily tinh, c6 mat cit ngang khong 12 hinh tron (soi
thily tinh det), cu thé 1a sgi thuy tinh hinh ovan, hinh elip, hinh gibng cai kén (hai hoic
nhiéu soi thuy tinh tron dugce két hop v6i nhau theo chiéu doc) hodc soi thuy tinh hinh
chit nhat hodc gdn nhu hinh chir nhét ciing ¢6 thé dugc st dung trong hdn hop dic theo
sang ché.

Tét hon néu soi thuy tinh ¢6 mit cit ngang khong 14 hinh tron (sgi thiy tinh det)
¢6 kich thudce cta cdc truc chinh ctia mit cit ngang ndm trong khoang tir 10 dén 35um,
cu thé 1a tir 18 dén 32pum va do dai cua truc phu ctia mit cit ngang niy nim trong
khoang tir 3 dén 15um, cu thé 1a ndm trong khoang tir 4 dén 10pum.

Hén hop duc nay c6 cac uu didm vé& do cimg va do bén, cu thé 14 theo chiéu
ngang trong trudng hop san pham dic duge tao ra tir hdn hop dic ndy. Soi thiy tinh det
(thanh phan (B)) dugc wu tién 14 soi thay tinh ngan (thily tinh cit ngin) c6 hinh dang det
va mit cit ngang khong 13 hinh tron, ty 1& cac truc vudng géc v6i nhau cua mit cit
ngang 12 16n hon hodc bang 2, va truc nhé hon ctia mat cit ngang nay c6 do dai > 4pum.
Cu thé, soi thiy tinh c6 mit cit ngang gidng hinh chit nhat 1a duge wu tién. Soi thiy tinh
nay & dang thuy tinh cit ngin c6 do dai nim trong khoang tir 2 dén 50mm. Cac s¢i thiy
tinh nay c¢6 do dai truc nhd ctia mat cit ngang nim trong khoang tir 4 dén 10pm va do
dai truc 16n cua mit cit ngang nam trong khoang tir 8 dén 30pum, ty 1& céc truc vudng
g6¢ v6i nhau ctia mat cit ngang (ty 18 truc chinh véi truc phu clia mét cit ngang) nim
trong khoang tir 2 dén 6, tét hon 1a tir 2,5 dén 5 va dac biét tot hon 13 2,8 dén 4,5.

Soi thuy tinh c6 thé duoc thay thé mot phén hoac hoan toan béng soi tinh thé. Soi
tinh thé cAn dugc hiéu 14 tinh thé hinh kim, cu thé 1a don tinh thé tao bai kim loai, oxit,
borua, carbua, nitrua, polytitanat, cacbon v.v.. thudong l1a c6 mat cit ngang hinh da giac,
vi du, soi tinh thé kali titanat, nhom oxit, carbua silic. N6i chung, soi tinh thé co duong
kinh ndm trong khoang tir 0,1 dén 10pum va d6 dai trong khoang ¢& mm dén cm. Pdng
thoi, ching c6 do bén kéo cao. Soi tinh thé co thé duogc tao ra béng cach két taa tur pha
hoi trén thé rén (co ché VS) hodc tir hé ba pha (co ché VLS).

Hoén hop duc theo sang ché cling ¢c6 thé chtra soi cacbon, mot minh hoic cung v&i
soi gia ¢b khéac. Soi cacbon 14 soi gia ¢b duge san xuét cong nghiép tir nguyén lidu dau
chtra cacbon, nguyén liéu nay duoc chuyén hod bang cach nhiét phan (oxy hod va

cacbon hoa) thanh cacbon c6 kiéu sép xép giéng graphit. Soi cacbon khong ding huéng
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c6 do bén va do cing cao ddng thoi co do gidn dai khi dut cao theo hudng truc.

Thong thuong, soi cacbon dugc tao ra tir soi polyme thich hop lam bing
polyacrylonitril, soi quén Iugc hodc to nhan tao duge xur ly luan phién trong diéu kién
kiém soat nhiét d6 va moi truong. Vi dy, soi cacbon ¢6 thé duoc tao ra béng cach 1am 6n
dinh chi PAN hodc vai dét PAN trong méi trudong oxy hoa & nhiét do ndm trong khoang
tir 200 dén 300°C va sau d6 cacbon héa trong mdi trudng tro & nhiét do trén 600°C. Cac
phuong phdp nay 1a da biét va duoc mo ta trong tai lieu: H. Heipler, "Verstirkte
Kunststoffe in der Luft- und Raumfahrt" (“Reinforced Plastic Materials in Aviation and
Space Travel”), W. Kohlhammer Press, Stuttgart. 1986.

Bo soi1 cacbon bao g6m vai tram dén mot tram ngan soi cacbon, con dugce goi la
céc so1i to riéng r&, c6 duong kinh nim trong khoang tir 5 dén 9um, do bén kéo 1000 dén
7000 MPa va mddun dan hdi nim trong khoang tir 200 dén 700 GPa. Thong thudng,
1000 dén 24000 soi to riéng r€ dugc két hop dé tao thanh soi chi (b6 soi cacbon lién tuc,
soi tho), soi ndy duoc quan thanh cudn. Qua trinh xi 1y tiép dé tao thanh ban thanh
phém dét nhu vai dét, vai bén hodc vai phéng da truc dugc thuc hién trén mday dét, may
bén hodc may dét kim da truc hodc trong Iinh vuc san xudt vat lieu chit déo duoc gia cd
béng soi, truc tiép trén b phan tdm sdn nhua trén vai, bd phan kéo soi (bd phan kéo)
hodc may cudn. 0 dang soi cit ngén, polyketon c6 thé duoc tron vao soi nay va duoc gia
cong bang may ép dun hodc dic phun dé tao thanh cic bd phan lam bing vét lidu chét
déo.

Tét hon néu chat don dang hat cua thanh phin (B) 1a chat vo co, dic biét tot hon
la duoc chon trén co s& bot tale, mica, silicat, thach anh, titan dioxit, volastonit, cao lanh,
axit silixic vo dinh hinh, magie carbonat, magie hydroxit, da phén, vo0i, da truong thach,
bi thily tinh dic hodc rdng hodc thiy tinh nghién, vay thiy tinh, hop chit kim loai
va/hodc hop kim co thé tir hoa hodc 1am nam cham vinh ctru, chét tao mau, cu thé 1a bari
sulphat, titan dioxit, k€m oxit, kém sulphit, st oxit, déng cromit, hoic hdn hop cia
chiing. Chét don nay ciing c6 thé duge xir Iy bé mit.

Thanh phén (C):

Ngoai ra, hdn hop duc theo sang ché chira hop chét chira phospho dé lam thanh
phin (C) v6i lugng nam trong khodng tir 0,1 dén 6% trong luong, tdt hon 14 0,2 dén 4%
trong luong, tdt hon nira 12 0,3 dén 3% trong lugng va cu thé 12 0,8 dén 3% trong luong.

Tét hon néu thanh phan (C) ¢6 mat trong hdn hop duc véi lugng 1én t6i 0,10 dén
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6,00% trong lwgng va tét hon 1a bao gdm:

0,10 — 6,00% trong lwgng axit phosphinic hoic axit diphosphinic hodc mubi kim
loai ctia cac axit phosphinic nay (thanh phan C1), hoic

0,10 — 2,00% trong luwong phosphit hosic phosphonit hitu co (thanh phin C2),
hodc

0,10 — 6,00% trong lwong hdn hop cla axit phosphinic hoic axit diphosphinic
hodc mubi kim loai ctia cic axit phosphinic nay (thanh phan C1) va phosphit hoic
phosphonit hitu co (thanh phan C2), hdn hop niy bao gdm thanh phan C2 véi lugng 1én
téi 0,05 — 2,00% trong lugng va thanh phén CI vé1 luong 1én t61 0,05 — 5,95% trong
lugng.

Trong trudng hop thanh phan (C) chi bao gdm cdc hop chit phosphit hodc
phosphonit hitu co (thanh phan (C2)), gi¢i han trén ciia tong lwong thanh phan (C) 1a 2%
trong luong.

Theo phuong 4n duge wu tién, thanh phan (C) ¢6 mat trong hdn hop dac voi
lwong 1én t6i 0,20 dén 4,00% trong luong va tot hon 1a bao gdm:

0,20 — 4,00% trong luong axit phosphinic hodc axit diphosphinic hodc mubi kim
loai ctia cdc axit phosphinic nay (thanh phan C1), hodc

0,20 — 2,00% trong lwong phosphit hodc phosphonit hitu co (thanh phan C2),
hodc

0,20 — 4,00% trong luong hdon hop clia axit phosphinic hodc axit diphosphinic
hoic mudi kim loai ctia cic axit phosphinic nay (thanh phan C1) va phosphit hoic
phosphonit hitu co (thanh phan C2),

hdn hop nay bao gém thanh phan C2 véi luong 1én t6i 0,10 — 2,00% trong luong
va thanh phan C1 v&i lugng 1én t6i 0,10 — 5,90% trong luong.

Theo mot phuong an dwgce uu tién khac, thanh phan (C) ¢6 mit trong hdn hop
dtic véi lugng 1én toi 0,30 dén 3,00% trong lwong va tét hon 14 bao gdm:

0,30 — 3,00 % trong luwong axit phosphinic hozc axit diphosphinic hodc mudi kim
loai ctia cdc axit phosphinic nay (thanh phan C1), hodc

0,30 — 1,00% trong lugng phosphit hodc phosphonit hitu co (thanh phin C2),
hodc

0,30 — 3,00% trong lugng hdn hop cia axit phosphinic hodc axit diphosphinic

hodc mudi kim loai ciia cdc axit phosphinic nay (thanh phan C1) va phosphit hoic
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phosphonit hitu co (thanh phan C2),

hdn hop nay bao gém thanh phan C2 véi luong 1én t6i 0,10 — 1,00% trong luong
va thanh phan C1 véi luong 18n t6i 0,20 — 2,90% trong lugng.

Theo phuong an duoc dic biét uu tién, néu thanh phén (C) ¢6 mit trong hdn hop
duc véi lugng 1én téi 0,80 dén 3,00% trong luong va tét hon 14 bao gdm:

0,80 — 3,00% trong lugng axit phosphinic hoic axit diphosphinic hodc mudi kim
loai ctia cic axit phosphinic nay (thanh phan C1), hoic

0,80 — 3,00% trong lwong hdn hgp cia axit phosphinic hodc axit diphosphinic
hoic mudi kim loai ctia cac axit phosphinic nday (thanh phin C1) va phospiat hoic
phosphonit hitu co (thanh phan C2), hdn hop nay bao gdm thanh phan C2 véi lwong 1én
té1 0,10 — 1,00% trong luong va thanh phén C1 v6i luong lén téi 0,70 — 2,90% trong
luong.

Tat ca cac dir liéu vé luong ctia thanh phan C, C1 va C2 lién quan tuong tmg
dén hdn hop duc chira polyketon hodc téng lwong cac thanh phian A dn D. Theo
phuong an dwgc wu tién, thanh phin (C1) 13 axit phosphinic (M =

H*) hoic mudi ciia axit phosphinic (M = cation kim loai) ¢6 cong thirc chung (I)
va/hodc cdng thuce (I1) va’/hodc polyme cia ching:

R1_fl
_~P—0O M m

R2Z

m

o)
/1

O”‘T‘”RB"'F‘"C) M, an
R

trong do

R1, R2 1a giéng nhau hodc khac nhau va tét hon 12 nhém C1-C8 alkyl mach
théng hodc mach nhéanh, no, khong no hoac khong no mot ph?m va/hodc aryl;

R3 1a nhom C1-C10 alkylen mach thiang hoic mach nhanh, no, khéng no hoic
khong no mot phin, C6-C10 arylen, alkylarylen hodc arylalkylen;

M 1a ion hydro (proton) hodc ion kim loai thugc nhém chinh thtr 2 hoac thir 3
hodc nhém phu ctia bang tudn hoan, t6t hon 1a nhom, bari, canxi, va/hodc kém; va m =2

hodc 3; n=1 hoac 3; x = 1 hodc 2.
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Tt hon néu nhém, bari, canxi, magie va kém dugc st dung lam ion kim loai M.

Vi du vé& axit phosphinic thich hop dé lam thanh phan (C1) va dé diéu ché mubi
cia axit phosphinic (thanh phin C1) theo sang ché 1a axit dimetylphosphinic, axit
etylmetylphosphinic, axit dietylphosphinic, axit metyl-n- propylphosphinic, metandi(axit
metylphosphinic), etan-1,2-di(axit metylphosphinic), hexan-1,6-di(axit
metylphosphinic), benzen-1,4-di(axit metylphosphinic), axit metylphenylphosphinic,
axﬁ(ﬁphenyhﬂxmphhﬂc.hduéicﬁaaxHIﬂumphhnccéthédugotaorabéngcédjchuyén
hod axit phosphinic trong dung dich nuéc bang carbonat kim loai, hydroxit kim loai
hodc oxit kim loai, v& co ban 1a & dang monome, theo diéu kién phan tmg, mudi cta axit
]ﬂumphhﬁcdangpobqnecﬁngcéthédwqctaor&

Mubi nhém, canxi va k&m cla céc axit phosphinic néu trén la ddc biét duge uu
tién dé 1am thanh phan C1. Nhom-tris-dietylphosphinat 1 dugc dic biét wu tién.

Hop chét phosphit va phosphonit hitu co duge wu tién 1a triphenylphosphit,
diphenylalkylphosphit, phenyldialkylphosphit, tris(nonyl- phenyl)phosphit,
trilaurylphosphit, trioctadexylphosphit, distearylpentaerythritol diphosphit, tris(2,4-di-
tert-butylphenyl)phosphit,  diisodexylpentaerythritol  diphosphit,  bis(2,4-di-tert-
butylphenyl)pentaerythritol diphosphit, bis(2,6-di- tert-butyl-4-
metylphenyl)pentaerythritol diphosphit, diisodexyloxypenta-
erythritol diphosphit, bis(2,4-di-tert-butyl-6-metylphenyl)pentaerythritol ~diphosphit,
bis(2,4,6-tris-(tert-butylphenyl))pentaerythritol diphosphit, tristearylsorbitol triphosphit,
tetrakis(2,4-di-tert-butylphenyl)-4,4'-biphenylen diphosphonit, 6-isooctyloxy-2.,4,8,10-
tetra-tert-butyl-12H-dibenzo[d,g]-1,3,2-dioxaphosphoxin, 6-flo-2,4,8,10-tetra-tert-butyl-
12-metyldibenzo|[d,g]-1,3,2-dioxaphosphoxin, bis(2,4-di-tert-butyl-6-
metylphenyl)metylphosphit va bis(2,4- di-tert-butyl-6-metylphenyl)etylphosphit. Cu thé,
tris[2-tert-butyl-4-thio(2'-metyl-4'-hydroxy-5'-tert-butyl)phenyl-5-metyl]phenylphosphit
va tris(2,4-di-tert- butylphenyl)phosphit la dugc vu tién.

Cu thé, bis(2,6-di-t-butyl-4-metylphenyl)pentaerythritol diphosphit, tris[2-tert-
butyl-4-thio(2'-metyl-4'-hydroxy-5'-tert-butyl)phenyl-5-metyl]phenyl- phosphit, tris(2,4-
di-tert-butylphenyl)phosphit ~ va  tetrakis(2,4-di-t-butyl-  phenyl)-4,4'-biphenylen
diphosphonit (Sandostab P-EPQ", san pham ctia Clariant) 12 dwoc uu tién.

Thanh phan (D)
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Hon hop dic theo sang ché chtra it nhit mot chat phu gia hodc chét trg gia cong
dé 1am thanh phz:in (D) voi luong nim trong khoang tir 0 dén 20% trong luong, tdt hon 1a
0 dén 10% trong luong, tot hon nita 12 0,1 dén 6% trong luong va dic biét tét hon 1a 0,2
dén 3% trong luong.

O day cin nhin manh rang chit phu gia cia thanh phan (D) 12 khic véi cac thanh
phén (A) dén (C) con lai.

Hon hop duc c6 thé chira chdt 6n dinh (chit dn dinh nhiét va dnh sang, chit
chéng oxy hoa), chét trg gia cong va polyme khéc, cu thé 1a polyolefin, polyolefin dugc
cai bién bang axit hodc anhydrit, polyeste, polyamit, cu thé 1a polyamit béo, chat lam
thay d6i do bén va dap va cic chat phu gia khac.

Thanh phan (E) thuong lién quan dén chat phu gia va/hodc polyme khac, vi du
duoc chon tir nhom sau: chit lam thay dbi d6 bén va dap, chét keo, chit thuc déy hoac
chét lam cham qua trinh két tinh, chit tro chay, chét lam tron, chét tro thao khuon, chét
déo ho4, chit dn dinh, cu thé 14 chét 6n dinh nhiét va tir ngoai, chét chéng oxy hod, chét
khur géc tu do, chét tro gia cong, chét chéng nhiém tinh dién, chit mau va che phu, hat
nano dang 16p, phylosilicat, chat phu gia din dién, nhu muoi than, bot graphit hodc soi
nano cacbon, chit con lai ctia qua trinh polyme héa, nhu chét xuc tac, mubi va dan xuat
cua ching, hop chét kim loai chtra oxy, nito hodc Iuu huynh va chit diéu chinh, nhu
monoaxit hodc monoamin.

Hop chét kim loai chtra oxy, nito hodc lvu huynh duge wu tién trong thanh phén
(D) chua yéu dua trén cac kim loai nhom, canxi, magie va k€m. Hop chét thich hop dugc
chon tir nhém bao gém oxit, hydroxit, carbonat, silicat, borat, phosphat, stanat va hon
hop hodc td hop ctia cac hop chét nay, nhu oxit-hydroxit hogdc oxit-hydroxit-carbonat.
Vi du vé ching 1a magie oxit, canxi oxit, nhdm oxit, k&m oxit, nhom hydroxit, boehmit,
chét gia boehmit, bayerit, dihydrotalxit, hydrocalumit, canxi hydroxit, canxi
hydroxylapatit, thiéc oxit hydrat, kém hydroxit, kém borat, k&m sulphua, k&m phosphat,
canxi carbonat, canxi phosphat, magie carbonat, kém silicat bazo, ké€m stanat, bari
stearat, canxi stearat, kém stearat, magie stearat, kali palmitat, magie behenat.

Tt hon néu hdn hop duc theo sang ché khong chira chit keo PE va/hoic PP duogc
ghép anhydrit maleic.

Hon hop dutc chtra polyketon dugc vu tién bao gbm:

(A) 38— 89,2% trong lwong it nhit mot polyketon béo;
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(B) 10 —60% trong lugng s¢i thuy tinh, sgi cacbon hodc hdn hgp ciia chiing;

(C) 0,8 — 6% trong luong it nhat moét hop chét chira phospho, dugc chon tur
nhém bao gdm:

(C1) 0 — 6% trong lwong it nhdt mot axit phosphinic hodc it nhat mot axit
diphosphinic, mudi kim loai va/hodc dan xuét hitu co cua ching;

(C2) 0 — 2% trong lugng it nhdt mot hop chat phosphit hodc phosphonit hitu
co it nhat mot trong sé cac hop chét chura phospho (C1) va (C2) c¢6 mit trong hdn hop
dtc chtra polyketon nay dé tong lwong céc hop chit chtra phospho (C1) va (C2) it nhét
1a 0,8% trong luong,

(D) 0,1 —6% trong lugng it nhit mot chét phu gia,

tong luong cac thanh phin (A) dén (D) 1a 100% trong luwong, dit liéu vé lugng
ctia thanh phan (A) dén (D) ké ca thanh phan (C1) va (C2) twong Gng 1a so véi hdn hop
diic hodc tong lwong céc thanh phén (A) dén (D).

Do d6, tét hon néu thanh phin (C) bao gdm hoic 0,80 — 6,00% trong lugng axit
phosphinic hodc axit diphosphinic hoic mudi kim loai ciia cdc axit phosphinic nay
(thanh phan C1), hodc 0,80 — 6,00% trong lwong hén hop cia axit phosphinic hodc axit
diphosphinic hodc mubi kim loai ctia cac axit phosphinic nay (thanh phin Cl) va
phosphit hodc phosphonit hitu co (thanh phan C2), hdn hop nay bao gém thanh phan C2
vo1 luong 1én t61 0,10 — 2,00% trong luong, cu thé 1a 1én t6i 0,10 — 1,00% trong lugng,
va thanh phan C1 véi luong 1én t6i 0,70 — 5,90% trong luong.

Ngoai ra, sang ché con dé cép t6i san phdm duc, st dung hdn hop dtc néu trén dé
san xudt san pham dtc c6 thé gia cong déo nhiét va san pham dtc thu duoc tir hdn hop
theo séang ché.

Vi du vé cac san pham diic ndy bao gdbm: v6 bom va cac bd phén chtic nang cua
bom, bo truyén dong, van va dong hd do nude, van tiét luu, xylanh, pit tong, hop dén
pha, guong phin xa, by didu chinh 4nh sang cong, banh ring, 6 truc dong co va truyén
dong, 6 cdm ndi, diu ndi, san phém dinh hinh, 14 kim loai hodc cac 16p cia 14 kim loai
nhiéu 16p, soi, linh kién dién tir, cy thé 1 linh kién cua thiét bi dién t& x4ch tay, v linh
kién dién t&r, ddu ndi, vo dién thoai di dong, bd phan cua vo dén LED, vo hodc bd phan
vO cla may tinh ¢4 nhan, cu thé 1a v may tinh 0 tay, dung cu, vat liéu composit, éng
dan chat luu va dd chira chét luu, cu thé 1a trong xe 0 t, 6ng tron va luon séng mot 16p

hodc nhi€u 16p, doan Ong, chi tiét ndi, doan dng noi cdc ong mém, dng lugn séng va dng
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dan méi truong, bo phan ciia dng nhidu 16p (16p trong, 16p ngoai hodc 16p gitra), cac 16p
riéng biét ctia d6 chira nhiéu 16p, dng dan chét 1éng cao 4p, dng din dau phanh, 6ng ndi
khép ly hop, 6ng din chét lam mat, dd chira dau phanh v.v..

San phim duc nay duoc tao ra bing phuong phép dac phun, ép dun hodc duc thi.

Vi du thye hién sang ché

Céc phuong 4n dugc wu tién cla sing ché duge mo ta dudi dy bang cach vi du,
céc vi du ndy chi nham muc dich giai thich cho sang ché va khong dugc hiéu 1a lam gidi
han pham vi cia sang ché.

San xudt hdn hop dic chira polyketon

Nguyén liéu gdm thanh phan (A), (C) va (D) duogc trdn trude va dinh luong vao
bo phén cdp lidu cta thiét bi ép dun hai truc loai ZSK25 (Werner and Pfleiderer). Thanh
phan (B) duoc dinh luong vio hdn hop néng chay qua bd phén cip liéu phu duge b tri
trude bd phan thdo liéu. Qud trinh gia cong xay ra & nhiét do ctia xylanh nim trong
khoang tir 200 dén 270°C & toc dd quay cia truc vit 1a 200 vong/phit va ning suit 10
kg/gio. Hon hop nay duge thao qua dau phun va tao hat sau khi lam lanh sg¢i. Sau do,
sdy & nhiét do 100°C trong 24 gid trong chan khong.

San xudt san pham diic

Qué trinh san xudt san phdm dac dugc thuc hién trén may dac phun Arburg
Allrounder 420C-1000-250, véi profin ting nhiét d6 cua xylanh nim trong khoang tir
200 dén 270°C va ap suat phun 1000 — 1800 ba (1000-1800 x 105Pa). Nhiét d6 khuén 1a
80°C. Hinh dang ctia ctia san pham duc tuong tmg véi yéu cdu k¥ thudt cta tiéu chuin
thtr nghiém tuong ng.

Cdc chat sau dwoc sir dung:

PK-EP (LV) : polyketon béo c6 do nhdt thdp tao bodi cacbon monoxit,
etylen va propylen c¢6 diém nong chay bang 220°C, MFR (240°C, 2,16 kg) 1a 60 g/10
phut, Hyosung Co. Ltd.

PK-EP (HV) : polyketon béo c¢6 do nhdt cao tao bdi cacbon monoxit,
etylen va propylen c¢6 diém néng chay 220°C, MFR (240°C, 2,16 kg) 1a 6 g/10 phut,
Hyosung Co. Ltd.

PA12 : Polyamit PA12, d§ nhdt cda dung dich nrel = 1,95 (dung
dich chira 0,5g polyme hoa tan trong 100ml m-cresol, 20°C), diém néng chay 178°C,
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EMS-CHEMIE AG.

Polybond 3002 : polypropylen dugc cai bién bang anhydrit, maleic, BP
Performance Polymers Inc

Exolit OP1230 : Nhom-tris-dietylphosphinat, Clariant, CH Magnefin H10
[V:magie hydroxit c6 do tinh khiét cao, Albemarle

Soi thuy tinh : soi thily tinh ¢6 mat cit ngang tron dung cho polyamit, do
dai soi 4,5mm, duong kinh 10um, Vetrotex

Sandostab P-EPQ  : Tetrakis(2,4-di-t-butylphenyl)-4,4'-biphenylen
diphosphonit (CAS: 38613-77-3), Clariant

Chét 6n dinh : Irganox 1010, chét chdng oxy hoa phenolic bi can tré
khong gian (BASF SE)

Thanh phan cta hdn hop dac va dic tinh cia san pham duc theo sang ché duoc
tao ra tr hon hop dic nay duge néu trong bang 1, vi du so sanh duge néu trong bang 2.

Bang 1: Vi du E1 — E6 theo sang ché:

El E2 E3 E4 ES Eo6
PK-EP (LV) % trong luong| 69,3 | 68,3 |48,45|38,45| 643 | 67,3
So¢i thuy tinh % trong luong| 30,0 | 30,0 | 50,0 | 60,0 | 30,0 | 30,0
Sandostab P-EPQ % trong luong| 0,2 02 | 0,15 ] 0,15 | 0,2 0,2
Exolit OP1230 % trong luong 1,0 1,0 1,0 5,0 2,0
[rganox 1010 % trong luong| 0,5 0,5 04 0,4 0,5 0,5
Ddc tinh
Modun dan hdi MPa 8400 | 8500 |13800|16300| 9000 | 8400
Do bén khi dut MPa 135 | 136 | 175 | 173 | 137 | 139
Do gian dai khi dut % 3,5 5 3,2 3,1 5,2 5.3
Do bén va dap 23°C kJ/m? 72 | 93 77 65 85 95
Do bén va dap -30°C kJ/m? 66 | 87 | 64 | 64 | 84 | 85
Do bén va dap Notch 23°C kJ/m? 16 14 18 17 14 17
Do bén va dap Notch -30°C kJ/m? 11 11 14 12 10 12
HDT A (1,80 MPa) HDTC °C 207 | 204 | 212 | 212 | 205 | 208
(8,00 MPa) °C 158 | 143 | 185 | 183 | 155 | 164
MVR (250°C/21,6 kg) cm?/10 phat | 152 | 126 78 5 86 115

% trong lwgng = ty 1 phan tram trong luong
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Bang 2: Vi du so sénh CE1 — CE7

CEl | CE2 | CE3 | CE4 | CES | CE6 | CE7
PK-EP (LV) % trong lugng | 69,5 | 49,5 | 68,5 | 64,5 | 34,7 | 64,6 | 64,0
PK-EP (HV) % trong luong 348
Polybond 3002 % trong lugng 5,0
PA12 % trong luong 5,0
So1i thuy tinh % trong luong | 30,0 | 50,0 | 30,0 | 30,0 | 30,0 | 30,0 | 30,0
Exolit OP1230 % trong lugng
Magnifin H10 IV % trong lugng 1 5
Chat 6n dinh % trong lugng | 0,5 | 0,5 | 0,5 | 0,5 | 0,5 | 0,4 | 05
Dac tinh
Modun dan hoi MPa | 8500 [13700| 8500 | 8600 | 8200 | 8300 | 6700
Do bén khi dit MPa | 112 | 105 | 110 | 105 | 99 96 | 103
Do gian dai khi dut % 26 | 1,3 | 28 | 3,0 | 24 | 28 | 58
Do bén va dap 23°C kJ/m? 52 34 50 55 40 32 84
Do bén va dap -30°C kJ/m? | 40 30 40 39 39 28 82
Do bén va dip Notch 23°C kJ/m? 12 11 11 11 13 11 17
Do bén va dap Notch -30°C | kJ/m? 9 9 9 9 9 9 11
HDT A (1,80 MPa) HDTC °C 204 | 212 | 204 | 201 | 205 | 155 | 207
(8,00 MPa) °C 162 | 183 | 160 | 141 | 137 | 103 | 149
MVR (250°C/21,6 kg) cm?®/10 | 326 | 98 | 253 | 235 | 97 | 590 | 65

phut

% trong lugng = ty 1¢ phan tram trong luong

Viée do mau duoc thuc hién theo céc tiéu chuin sau va trén cic mau thir nghiém
sau & trang thai kho. Pidu nay c¢6 nghia 1a mau thu nghiém dugc bao quan sau khi dic
phun trong thoi gian it nhat 48 gio & nhiét do trong phong trong moéi truong khod trén
silicagel tru6e khi chiing duge sir dung dé thir nghiém.

Dic tinh nhiét (diém néng chay (TM), entalpy néng chay (AHm), nhiét do
chuyén hoa thuy tinh (Tg)) duoc xac dinh bang tiéu chudn ISO 11357 (11357-2 dbi véi
nhiét do chuyén hod thuy tinh, 11357-3 déi véi nhiét do néng chay va entalpy nong chay)
ddi v6i hat. Phuong phap do nhiét lwong bang tia quét vi phan (differential scanning

calorimetry: DSC) dugc thuc hién & tde do gia nhiét 20°C/phut.
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Do nhét tuong déi (mrel) duoe xac dinh theo DIN EN ISO 307 ddi vé6i dung dich
chtra 0,5g polyme hoa tan trong 100ml m-cresol & nhiét do 20°C. Hat dugc stir dung lam
mau. |

Moédun dan hoi khi kéo, d6 bén khi dut va do gian dai khi dat: modun dan hoi khi
kéo, dd bén khi dat va do gian dai khi dut dugc xac dinh theo ISO 527 & tbe do kéo 1
mm/phut (moédun dan hdi khi kéo) hoic & toe dd kéo 5 mm/phut (dd bén dut, do gian dai
khi dut) ddi véi cac thanh mau thir nghiém ISO, tiéu chuin ISO/CD 3 167, loai Al, 170 x
20/10 x 4mm & nhiét do 23°C.

Do bén va dap va do bén va dép Notch theo Charpy duoc x4c dinh theo ISO
179/keU hodc ISO 179/keA trén thanh thtr nghiém ISO theo tiéu chuan ISO/CD 3167,
loai B1, 80 x 10 x 4mm ¢ nhiét do 23°C.

Téc do dong thé tich nong chay (melt volume-flow rate: MVR) duge xac dinh
theo ISO 1133 bang luu téc ké mao quan, miu (hat) duoc 1am néng chay trong xylanh
c6 thé gia nhiét & nhiét do 250°C va duoc ép qua ddu phun xac dinh (mao quan) & ap luc
tao béi tai trong dat 1én bang 21,6kg. Thé tich polyme néng chay thdo ra duge xac dinh
theo ham sd cta thoi gian.

D6 6n dinh cta kich thude dbi v6i nhiét & dang HDT A (1,80 MPa) va HDT C
(8,00 MPa) dugc xac dinh theo ISO 75-1 va ISO 75-2 trén cac thanh thi nghiém do bén
va dap ISO c6 kich thude 80 x 10 x 4mm (mau thir nghiém duoc dit trén mit phang).

Béng cach st dung thanh ph?m (C) theo sang ché, dic tinh co hoc, cu thé 1a do
bén dut, d gian dai khi dut, do bén va dap va do bén va dap Notch c6 thé dugc cai thién
dang ké.

Do d6, dd cai thién dang ké didc tinh so voi khi st dung cac chit keo thong
thudng, nhur polyolefin ghép anhydrit maleic (CE6). Bang cach bd sung polyamit béo,
nhu PA12, do bén va do gian dai khi dat thue té tang 1én, nhung ddng thoi do cing va
d6 bén khi dut giam di (CE7). Chi bing cach st dung thanh phén C theo sing ché méi
cho phép cai thién dong thoi do bén, d6 gidn dai khi dirt va d6 bén khi dirt ma khong 1am

giam d¢ clirng.
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YEU CAU BAO HO
1. Hon hop dic chira polyketon chtra hodc bao gdm:
(A) 25 —99,9% trong luong it nhat mot polyketon béo;
(B) 0 — 70% trong luong chat don hodc chit gia cd;
(©) 0,1 — 6% trong lugng it nhét mot hop chit chira phospho dugc chon tir
nhém bao gom:

- 0,1 — 6% trong lugng cua it nhit mot axit phosphinic, cta it nhit mot
axit diphosphinic, mudi kim loai ctia cic axit phosphinic nay va/hodc dan xuit
hitu co ctia ching (thanh phan C1); hoic

- 0,1 — 2% trong luong phosphit hitu co hodc phosphonit hitu co (thanh
ph?m C2), hoac

- 0,1 — 6% trong lwong ctia hdn hop ctia axit phosphinic hodc axit
diphosphinic hozc mudi kim loai cta cac axit phosphinic nay (thanh phan C1) va
phosphit hitu co hodc phosphonit hitu co (thanh phan C2), hdn hop nay bao gdm
0,05 — 2% trong lugng cta thanh phé“m C2 va 0,05 —5,95% trong luong cua thanh
phan CI,

trong d6 it nhat mot trong sé cac hop chét chira phospho (C1) va (C2) c6
mit trong hdn hgp dic chira polyketon sao cho téng lugng cac hop chit chta
phospho (C1) va (C2) it nhit 1 0,1% trong luong,

(D) 0—20% trong luong it nhat mot chét phu gia,

trong dé, it nhat mot axit phosphinic va trong tu cac mudi ctia kim loai thu dugc
tlr axit ndy c6 cong thie chung (I) duoc minh hoa dudi ddy hoic it nhat mot axit
diphosphinic va cdc mudi kim loai thu duoc tir axit nay c6 cong thuc chung (II) dugc

minh hoa duéi day:

PO M {1}
P '
R2

m

0 0
I !

O—T~Rr~P—O M, (n

R1 R2
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trong do,

R1, R2 gidng nhau hodc khac nhau va t6t hon 1a C1-C8 alkyl, thing hodc phén
nhanh, bao hoa hodc chua bao hoa mdt phén va/hodc aryl;

R3 la C1-C10 alkylen, théng hodc phan nhanh, bdo hoa hoic chua bao hoa
mot phan, C6-C10 arylen, alkylarylen hodc arylalkylen;

M la ion hydro (proton) hodc ion kim loai tir nhém chinh tht 2 hodc tha 3
hodc nhém phu cta bang tudn hoan, tdt hon 1a nhom, bari, canxi, magie va/hodc kém; va
m =2 hoac 3;n=1 hoac 3; x =1 hodc 2,

tong luong cac thanh phin (A) dén (D) 1a 100% trong lugng, [uong cua cac thanh
phén (A) dén (D) ké ca thanh phan (C1) va (C2) twong tmg 1a so v6i hdn hop dic hoic
téng lwgng céc thanh phan (A) dén (D) va tét hon néu hdn hop dic chi bao gdm cac

thanh phan (A) dén (D).

2. Hdn hop duc chtra polyketon theo diém 1, khac biét & chd, theo cach ddc 1ap voi nhau
hoic két hop véi nhau,

(A) lugng cta it nhat mot polyketon béo ndm trong khoang tir 32 dén 89,7%
trong luong, t6t hon 1a 41 dén 84,5% trong lugng va dac biét tdt hon 1a 44 dén 79,5 hoic
49 dén 69,5% trong luong,

(B) lugng chét don hoidc gia ¢d nam trong khoang tir 10 dén 60% trong luong, tét
hon 1a 15 dén 55% trong lugng hoac 20 dén 50% trong luong va dac biét t&t hon 1a 30
dén 45% trong luong,

(C) luong cta it nhat mot hop chit chira phospho nim trong khoang tir 0,2 dén
4% trong lugng, tét hon 1a 0,3 dén 3% trong luong va dic biét tét hon 1a 0,8 dén 3%
trong lugng, va

(D) lugng cta it nhat mot chit phy gia ndm trong khoang tir 0,1 dén 6% trong

luong, tot hon 13 0,2 dén 3% trong lugng.

3. Hon hop duc chira polyketon theo diém bét ky trong sé cac diém néu trén, khac biét &
chd, it nhat mot polyketon (A) 1a polyme ctia cacbon monoxit va it nhit mot hop chit c¢6
lién két khong no olefin, t&t hon 1a duoc chon tir nhém bao gém eten va it nhat mot hop
chét co lién két khong no olefin khéc c6 it nhat 3 dén 20 nguyén tir cacbon, nhu propen,

1-buten, isobuten, 1-hexen, 1-octen, 1-dodexen, styren, p-metylstyren, p-etylstyren, m-
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isopropylstyren va hdn hop hodc to hop cta ching; dic biét tot hon 1a polyme cua
cacbon monoxit va eten hodc terpolyme cia cacbon monoxit, eten va propen hodc 1-

" buten.

4. Hon hop duc chira polyketon theo diém bét ky trong s6 cac diém néu trén, khac biét &

chd, it nhat mot polyketon (A) 1a terpolyme c6 cong thirc chung sau:

* JYCHZ-CHZ-COHQ%:O} -
x y

trong d6 Q 1a nhém hoa tri hai c¢6 ngudn gdc tir hop chét ¢6 lién két khong no
olefin c6 it nhat 3 nguyén tir cacbon, va ty 18 mol y : x 1a nho hon hoic bang 0,5, tét hon
12 nhé hon 0,2, cu thé 1a nhé hon hoac béng 0,1, cu thé 1a nam trong khoang tir 0,01 dén
0,1.

5. Hdn hop duc chira polyketon theo diém bét ky trong s cac diém néu trén, khac biét &
chd, it nhit mot polyketon béo:

a) 1a polyketon két tinh mot phén, t&t hon 1a ¢6 nhiét do néng chay duoc x4c dinh
bing phuong phap DSC theo ISO 11357-3 & téc do gia nhiét 20 K/phut nim trong
khoang tir 180°C dén 280°C, cu thé 1a 200 dén 240°C,

b) c6 do nhdét nong chay (melt volume-flow rate: MVR) dugc xac dinh theo ISO
1133 & 240°C va tai trong 2,16kg 1a nam trong khoang tir 5 dén 200 cm?/10 phut, cu thé
14 10 — 100 cm?®/10 pht, ddc biét tt hon 1a ndm trong khoang tir 20 dén 80 cm?/10 phut,

¢) ¢6 do nhét twong ddi dugce x4c dinh déi v6i dung dich chira 0,5g polyketon hoa
tan trong 100ml m-cresol & 20°C bing nhdt ké mao quan nim trong khoang tir 1,5 dén
2,5, tét hon 1 1,6 dén 2,2, va/hodc

(d) c6 khéi lugng mol trung binh theo sb lugng duge xac dinh bang phuong phép
GPC trong hexafloisopropanol so v&i chat chuin PMMA nam trong khoang tir 20000
dén 100000 g/mol, cu thé 1a 30000 dén 60000 g/mol.

6. Hon hop diic chira polyketon theo diém bt ky trong sb cac diém néu trén, khac biét &
chd, chét dén hodc gia ¢b duoge chon tir nhém bao gém chit don dang soi hoac dang hat

hozc hdn hop ctia chiing, t6t hon 14 ¢6 chit hd va/hodc chét keo.

7. Hon hop duc chira polyketon theo diém néu trén, khac biét & chd, chat don dang soi:

(a) dugc chon tr nhém bao gom so¢i thuy tinh, s¢i cacbon, soi kim loai, s¢i aramit,
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soi bazan, soi tinh thé va hon hop hoac td hop cda ching,

(b) c6 méat ¢ dang soi lién tuc va/hodc ¢ dang cit ngén, cu thé 1a & dang soi thuy
tinh ngan (thuy tinh cit ngén), va/hodc

(¢) co6 mit cit ngang hinh tron hodc mit cit ngang khong 1a hinh tron, hén hop

cdc hé nay cling co thé dugc st dung.

8. Hon hop dtic chira polyketon theo diém 6, khac biét & chd, chat don dang hat duoc
chon tir nhém bao g6m cac chét don dang hat vo co, tdt hon 1a bot talc, mica, silicat,
thach anh, titan dioxit, volastonit, cao lanh, axit silixic vo dinh hinh, magie carbonat,
magie hydroxit, da phén, vOi, dé truong thach, bi thiy tinh ddc hoac rSng hoac thiy tinh
nghién, vay thiy tinh, hop chét kim loai va/hodc hop kim ¢6 thé tir héa hodc 1am nam
cham vinh ctu, chit tao mau, cu thé 1a bari sulphat, titan dioxit, kém oxit, k&m

sulphua, sét oxit, dé)ng cromit, bot kim loai, cu thé 1 bot sit, hodc hdn hop ctia ching.

9. Hon hop duc chira polyketon theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén, khac biét &
chd, it nhat mot hop chét phosphit hodic phosphonit (thanh phan C2) dugc chon tir nhém
bao  gdm triphenylphosphit,  diphenylalkylphosphit, phenyldialkylphosphit,
tris(nonylphenyl)phosphit, trilaurylphosphit, trioctadexyl-phosphit,
distearylpentaerythritol diphosphit, tris(2,4-di-tert-butylphenyl)-phosphit,
diisodexylpentaerythritol diphosphit, bis(2,4-di-tert-butylphenyl)-pentaerythritol
diphosphit, bis(2,6-di-tert-butyl-4-metylphenyl)-pentaerythritol diphosphit,
diisodexyloxypentaerythritol diphosphit, bis(2,4-di-tert-butyl-6-
metylphenyl)pentaerythritol diphosphit, bis(2,4,6-tris-(tert-butylphenyl))- pentaerythritol
diphosphit, tristearylsorbitol triphosphit, tetrakis(2,4-di-tert-  butylphenyl)-4,4'-
biphenylen diphosphonit, 6-isooctyloxy-2,4,8,10-tetra-tert- butyl-12H-dibenzo[d,g]-
1,3.2-dioxaphosphoxin,  6-flo-2,4,8,10-tetra-tert-butyl-  12-metyldibenzo[d,g]-1,3,2-
dioxaphosphoxin, bis(2,4-di-tert-butyl-6-metyl- phenyl)metylphosphit va bis(2,4-di-tert-
butyl-6-metylphenyl)-etylphosphit, cu thé 14 tris[2-tert-butyl-4-thio(2'-metyl-4'-hydroxy-
5'-tert-butyl)phenyl-5-metyl]- phenylphosphit va tris(2,4-di-tert-butylphenyl)phosphit la

duoc uu tién.

10. Hon hop duc chira polyketon theo diém bat ky trong sé cac diém néu trén, khac biét

-23-



31060

& chd, it nhat mot chét phu gia (thanh phﬁn D) duogc chon tir nhém bao g@)m chét én dinh,
cu thé 1a chét 6n dinh nhiét, to ngoai va’hodc dnh séng, chét chéng oxy hoa, chét trg
gia cong, polyme khic véi polyketon béo, cu thé 1a polyolefin, polyolefin dugc cai
bién bang axit hodc anhydrit, polyeste, polyamit, cu thé 13 polyamit béo, chit lam thay
dbi do bén va dap, chét keo, chét thuc déy két tinh hodic chat lam cham két tinh, chat tro
chay, chit lam tron, chét tro thdo khudn, chit déo hoa, chét khi géc tu do, chét chéng
nhiém tinh dién, chit mau va che phu, hat nano dang 16p, 16p silicat, chét phu gia dan
dién, nhu mudi than, bot graphit hodc soi nano cacbon, chit con lai cua qué trinh
polyme hoéa, nhu chét xtc tac, mudi va dan xuét cia chung, hop chét kim loai chira oXy,
nito hodc luu huynh va chit diéu chinh, nhu monoaxit hodc monoamin va hdn hop hoic

t6 hop ctia chiing.

11. San phdm dtc dugce tao ra tir hdn hop duc chira polyketon theo diém bt ky trong s
cdc diém néu trén, cu thé 1a & dang vo thiét bi, cac bod phan chic ndng cta bom, bd
truyén dong, van, déng hd do nude, van tiét luu, xylanh, pit tong, hdp dén pha, guong
phan xa, bo diéu chinh 4nh sang cong, banh rang, 6 truc dong co va truyén dong, 6 cim
ndi, ddu ndi, san phém dinh hinh, 14 kim loai hoac cac 16p cua la kim loai nhiéu 16p, soi,
linh kién dién tr, cu thé 1a linh kién ctia thiét bi dién tir x4ch tay, vo linh kién dién ti,
dau ndi, vo dién thoai di dong, bo phéan cia vo den LED, vé hodc bd phan vo cua may
tinh c4 nhan, cu thé 1a vo may tinh ) tay, dung cu, vat liéu composit, 6ng dan chét luu
va d6 chtra chat luu, cu thé 1a trong xe 0 to, 6ng tron va lugn song mot 16p hodc nhiéu
16p, doan dng, chi tiét ndi, doan éng ndi cac dng mém, éng lwon song va dng dan moi
truong, bo phan ctia éng nhiéu 16p (16p trong, 16p ngoai hodc 16p gitra), cac 16p riéng
biét ctia dd chira nhiéu 16p, dng dan chit 1ong cao 4p, dng din diu phanh, éng ndi khop

ly hop, 6ng dan chét 1am mat hodc db chtra ddu phanh.

12. Phuong phap san xudt san phdm duac theo diém néu trén bang cach duc phun, ép din

hodc duac thoi.
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