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(54) NHU TUONG NUOC, CHAT KET DINH CHUA NHU TUONG NUGC VA
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(57) Sang ché d& cap dén nhil twong nudc chira polyme chura mat xich monome chua no
etylen lam thé phan tan va ruou polyvinyl lam chat phan tan. Luong rugu polyvinyl tu do
trong nhil twong nudc 13 0,2 dén 20 phan khdi luong tinh theo 100 phan khéi lwong polyme
chtra mat xich monome chua no etylen. Ruou polyvinyl tu do c¢6 do xa phong hoa 1a 80,0
dén 99,5% mol va d6 polyme héa trung binh nhét 1a 200 dén 5000, va rugu polyvinyl ty do
c6 hé s6 doi ximg (W s,/2f) thoa man biéu thire (1) sau day duoce xac dinh bang phép sic
ky 16ng tinh ning cao gradien dung tach pha dao bang cach st dung dung moi ria giai
axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011).

0,85 < Wy 0s1/2£ < 1,30 (1) (bd qua viéc dinh nghia cac ky hiu)
Sang ché ciing dé cap dén chat két dinh chira nhil twong nuéc va phuong phap san xuat nhii
trong nudc nay.
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Linh vue ki thuit dwoe dé cip

Sang ché dé cap dén nhii tuong nudc chira lugng xac dinh rugu polyvinyl
tu do c6 hé s dbi ximg x4c dinh trén phd sic ky thu dugc béng phép sic ky long
tinh ning cao (sau d4y c6 thé dugc viét tht thanh “HPLC”); va chét két dinh chira
nhii tuong nudc.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Céc nhil twong polyme nudc da duge sir dung mdt cach rong rdi trong
nhiéu tmg dyung nhwr 13 c4c chét két dinh cho g, gidy, va chét déo, son, tic nhan
xtr ly soi quang hoc, va tic nhan xtr 1y gidy. Cu thé, ruou polyvinyl (sau day cé
thé dugc viét tit thanh “PVA”) duogc biét dén véi vai trd 1am keo bao vé trong su
polyme héa nhil twong ciia cdc monome este vinyl dién hinh 13 vinyl axetat. Céc
nhil trong este vinyl nuéc thu duge tir sy polyme héa nhil twong ding PVA lam
chét phan tan polyme héa nhil tuong dugc st dung rdng ri trong cic tmg dung
nhu 13 cc chit két dinh khac nhau cho gidy, gia cong gd, va chét déo, cic chit
lién két khac nhau cho gidy tAm va vai khong dét, chat phu gia, vat lidu lién két
bé tong, son, xir ly gidy, va xir Iy soi quang hoc.

Khi PVA duogc sir dung 1am chét phan tan ding dé polyme héa nhii tuong
nhu dugc mé td & trén, viéc ngin nglra sy déng tu cua nhii twong trong khi
polyme héa nhii twong va dat dugc d6 6n dinh polyme héa tdt 13 cin thidt. Cac
PVA hoa tan dugc trong nuéc, va diéu dé gay ra cac bét loi nhu 14 giam tinh chiu
nudce cla 16p phu duge tao ra tir nhil tuong thu duge bang viée st dung PVA va
giam d6 6n dinh co cta nhii tuong thu dugc. Cac dac tinh nhu 1a tinh chiu nude
va d6 6n dinh co dugc biét dén 12 phu thudc nhiéu vao PVA duoc st dung trong
polyme hoéa nhii tuong. _

Trong céc trudng hop ndy, cac nd luc nhur 13 kiém soat do két tinh cta
cac PVA hodc dua nhdm chirc vao trong cac PVA di duoc thué hién d& cai thién
c4c dic tinh riéng cla cac PVA, va nho d6 da phat trién cac PVA duge cai bién

khac nhau. C6 dé xuét ring chét két dinh chira nhil twong nudc va hop chét
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isoxyanat da chirc, nhii trong nudc thu dugc bing su polyme héa nhii twong cla
monome chura no etylen va/hodc monome dien str dung PVA duoc cai bién etylen
1am chét phan tan polyme hoéa nhii twong. Chat két dinh nay da duoc béo céo c6
tinh 6n dinh bao quéan cao, d6 bén lién két, va tinh chiu nudc (tai liéu sang ché 1).
Lam nhii tuong thu duoc bang cach st dung PVA duoc cai bién, c6 dé xuét ring
nhii trong nudc thu duoc bing cach sir dung PVA dugc cai bién chira lugng xac
dinh mét xich monome chua no ¢6 nhém silyl 1am cht phan tan polyme héa nhii
tuong va sir dung polyme ctiia mgt hoac nhiéu hon mdt monome duoc lya chon
tir monome chua no etylen lam thé phén tan. Nhil trong nudc nay da duoc béo
c40 13 ¢6 tinh chju nudc va tinh 6n dinh d6 nhét (tai liéu sang ché 2).

Nhu duge thé hién & trén, cac nhii turong dugc yéu cdu c6 do dn dinh co
t6t va c6 thé tao ra 16p phu véi tinh chju nude tét. Trong san xut cong nghiép,
nhu ciu ciing ting 1én ddi v6i cac chét két dinh ma c¢6 thé duge phun & tde d6
cao. Khi chit két dinh théng thudng duoc phun & tdc dd cao vugt qua 500
m/phut, didu ndy xay ra hién tugng khong mong mudn nhu 13 tén xa chit két
dinh ma con duge goi 13 “su bén tée”. Ngoai ra, cac chét két dinh c6 thé dugc dé
ngoai méi trudng khéc nghiét nhu 13 méi trudng néng hosic 4m phu thudc vao
loai san phdm trong d6 céc chét két dinh dugc sir dung. Trong mot vai truong
hop, mdt sb chét két dinh thong thudng c6 thé trai qua viée giam d6 bén lién két
d3n dén viéc tach, co nghia 13 cac chét két dinh khong dat dugc sy thoa man déi
v6i do bén lien két.

Trong céc truong hop niy, céc chét két dinh dugc yéu cau 13 khéng bi
bén toe trong khi phun & tbc do cao, c6 d6 bén lién két ban dAu cao, va thé hién
d6 bén lién két cao tai nhiét dd cao va do 4m cao.

Tuy nhién, cac nhil tuong thong thudng va cac chit két dinh dugc mo ta
& trén khong dap g dugc tit ca cac yéu ciu, va c6 nhu cdu dbi véi nhii tuong
va chét két dinh dat dugc cac yéu ciu nay.

Danh muc tai liéu trich dan

Tai liéu séng ché
Tai liéu sang ché 1: JP 8-259659 A
Tai lidu sang ché 2: JP 2007-23148 A.
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Ban chit k§ thuat ciia sang ché
Vén d k§ thuat can giai quyét

Sang ché di dugc thyc hién dua vao cc truong hgp & trén, va muc dich
clia sang ché 13 tao ra nhil tuong nudc cé d6 6n dinh co cao va kha nang tao ra
16p phu cao véi tinh chiu nude cao. Mt muc dich nita ciia sang ché 1 tao ra chit
két dinh ma chira nhil twong nudc va khong bj bén tée trong khi phun & tbc do
cao, c6 dd bén lién két ban dau cao, va thé hién d6 bén lién két cao tai nhiét do
cao va do 4m cao.
Céch thirc giai quyét van dé

Nho két qua clia céc nghién ciru chuyén sdu, cac tac gia sang ché d4 nhén
ra ring nhil tvong nudc va cht két dinh chira nhil tuong nudc ¢ thé 1 giai phap
cho céc vén d& trén khi nhii twong nudc chira lugng x4c dinh PVA tu do c6 hé sb
d6i xtmg nim trong khoéng x4c dinh dugc x4c dinh bing HPLC theo JIS K 0124
(2011). Céc tac gia sang ché da hoan thanh sang ché dwa vao phat hién nay.

Do d6, sang ché dé cap dén cac khia canh sau day. |

[1] Nhii twong nuéc chira polyme chira méit xich monome chua no etylen
lam thé phan tan va ruou polyvinyl 1am chét phan tan, trong d6 lugng rugu
polyvinyl c6 mit & dang ruou polyvinyl trr do trong nhil twong nudce, lugng ruou
polyvinyl ty do 13 tir 0,2 dén 20 phan khéi lugng tinh theo 100 phin khéi lugng
polyme chita mét xich monome chua no etylen, ruou polyvinyl ty do c6 do xa
phong héa tir 80,0 dén 99,5% mol va do polyme héa trung binh nhét 1a 200 dén
5000, va rugu polyvinyl tw do c6 hé sb dbi ximg (W esy/2f) ma théa mén biéu
thirc (1) nhu dugc xé4c dinh bang phép sic ky 1ong tinh ning cao gradien ding
tach pha dao str dung dung méi rira giai axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011):

0,85 < Wy 0sn/2f< 1,30 (1),

trong d6 W gsp thé hién chiéu rong pic tai 5% chiu cao pic va f thé hién
khoéng cach tir diém canh trudc a tai 5% chidu cao pic dén giao diém b cét giita
dudng ndm ngang di qua didm canh trude a va duodng thing dimg di qua dinh
pic.

[2] Nhii tuong nudce theo muc [1], duge tao ra bdi sy polyme hda nhil

tuong ctia monome chwa no etylen bang cach st dung ruou polyvinyl véi luong
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tir 0,5 dén 40 phan khéi lugng tinh theo 100 phan khéi lvgng monome chua no
etylen, trong d6 rugu polyvinyl c6 hé s§ di ximg (Wosy/2f) thoa méan bidu thire
(2) duéi day dugc xac dinh bang phép sic ky 1ong tinh ning cao gradien ding
tach pha dao sir dung dung méi rira giai axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011):

0,70 < Wy 051/2£ < 1,10 (2),

trong d6 W s, thé hién chidu rong pic tai 5% chidu cao pic va f thé hién
khoang c4ch tir diém canh trudc a tai 5% chidu cao pic dén giao diém b cit gitra
duong ndm ngang di qua diém canh truée a va dudng thing dimg di qua dinh
pic.

[3] Nhii twong nude theo muc [1] hodc [2], trong d6 polyme chira mét
xich monome chura no etylen 13 polyme chtra mét xich dugc din xut tir it nhét
mét chit duoc lira chon tir nhém gdm c6 monome este vinyl, monome este axit
(met)acrylic, monome styren, va monome dien, va lugng mét xich 13 biang hoic
16n hon 70% khdi lwong trong tdng mét xich monome ciia polyme.

[4] Nhil twong nuéc theo muc bét ky trong sb cic myc [1] dén [3], con
chira hop chét isoxyanat da chirc.

[5] Chét két dinh chira nhii trong nudc theo muc [4].

[6] Phuong phép san xuét nhii trong nudc theo muc [1], gbm c6 sy
polyme héa nhii twong clia monome chua no etylen bang cach st dung ruou
polyvinyl lam chit phan tan, trong d6 rugu polyvinyl dugc sir dung véi lugng tir
0,5 dén 40 phan khéi lugng tinh theo 100 phan khéi lugng monome chua no
etylen, va ruou polyvinyl c6 hé s§ d6i ximg (Woosi/2f) théa man biéu thic (2)
sau ddy dugc xac dinh bing phép sic ky 1éng tinh ning cao gradien ding tach
pha ddo str dung dung moi rira giai axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011):

0,70 < Wy 0s1/2£ < 1,10 (2),

trong d6 Wy osn thé hién chiéu rong pic tai 5% chiéu cao pic va f thé hién
khoang cach tir diém canh trudc a tai 5% chiéu cao pic dén giao diém b cit giita
duong nim ngang di qua diém canh trudc a va dudng thing dimg di qua dinh
pic.

Hiéu qua cua sang ché

Nhil tuong nudc theo séng ché c6 d§ 6n dinh co cao va cé kha nang tao
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ra 16p phu véi tinh chiu nuéc cao. Chét két dinh chira nhii tuong nudc khéng bi
bén tée trong khi phun & téc d6 cao, c6 d6 bén lién két ban du cao, va thé hién
d6 bén lién két cao tai nhiét d¢ cao va do 4m cao.
MO ta vin tit hinh vé

Fig.1 thé hién biéu dd shc ky tiéu biéu thu dugc bing viéc phan tich phép
sic ky 16ng tinh niing cao (HPLC) theo phuong 4n ciia sang ché.
MG ta chi tibt sang ché
<Nhii trong nudc>

Nhii trong theo sang ché 1a nhii tuohg nuéc chira polyme chira mét xich
monome chura no etylen 1am thé phan tan va ruou polyvinyl lam chit phén tan.
Nhil twong nudc khic biét & chd: lugng ruou polyvinyl c6 mit & dang rugu
polyvinyl tu do trong nhil tuong nuéc; lugng rugu polyvinyl ti do 14 0,2 dén 20
phan khéi Iugng tinh theo 100 phin khéi luong polyme chira méit xich monome
chua no; rugu polyvinyl tu do c6 d9 xa phong hoa 1a 80,0 dén 99,5% mol va dd
polyme héa trung binh nhét 14 200 d&n 5000; va rugu polyvinyl tr do ¢ hé sé
d6i xtmg (Wo,es/2f) thoa man biu thirc (1) sau ddy duogc xé4c dinh bing phép séc
ky long tinh ning cao gradien dung tach pha d4o st dung dung méi rira giai
axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011).

0,85 < Wy si/2£<1,30 (1)

(trong biéu thitc, Wy s, thé hién chiéu rong pic tai 5% chiu cao pic va f
thé hién khoang céch tir diém canh trudc a tai 5% chidu cao pic dén giao didém b
cét gifra dudng nim ngang di qua diém canh trudc a va dudng thang dimg di qua
dinh pic.)

Nhii twong nudc theo sang ché chira polyme chira mit xich monome
chura no 1am thé phan tén.

Céc vi du vé monome chua no etylen duoc sir dung 1am vt liéu dé tao ra
polyme chira mat xich monome chwa no etylen gdm c6:

cac monome olefin nhu 13 etylen, propylen, va isobutylen;

cac monome olefin dugc halogen hdéa nhu 14 vinyl clorua, vinyl florua,
vinyliden clorua, va vinyliden florua;

cac monome este vinyl nhu 1a vinyl format, vinyl axetat, vinyl propionat,
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va vinyl versatat;

axit (met)acrylic;

cac monnome este axit (met)acrylic nhu 13 metyl (met)acrylat, etyl
(met)acrylat, butyl (met)acrylat, 2-etylhexyl (met)acrylat, dodexyl (met)acrylat,
va 2-hydroxyetyl (met)acrylat;

cac monome (met)acrylamit nhu 1a dimetylaminoetyl (met)acrylat, cac
din xuét bac bdn cua no, (met)acrylamit, N-metylol (met)acrylamit, N,N-dimetyl
(met)acrylamit, axit (met)acrylamido-2-metylpropansulfonic, va cac mudi natri
cua no;

cac monome styren nhu 1a styren, a-metylstyren, axit p-styrensulfonic, va
céc mudi natri hodc kali;

cac monome dien nhu 1a butadien, isopren, va cloropen; va

N-vinylpyrrolidon.

Céc chét ndy duoc sir dung don 1é hojic két hop véi chét khac nita dé
polyme hoa. Thuét ngit “(met)acryl” nhu duge sir dung trong ban mé ta dé cp
chung cho “acryl” va “methacryl”. ,

Polyme chira mit xich monome chua no etylen t6t hon 14 polyme c6 mét
xich monome chua no dugc dan xuét tir it chat mét chit duogc lua chon tir nhém
gdm c6 monome este vinyl, monome este axit (met)acrylic, monome styren, va
monome dien. Lugng mit xich monome chura no tdt hon 14 bing hodc 16n hon
70% khdi lugng, t6t hon 14 bing hoic 16n hon 80% khéi lugng, thim chi t5t hon
14 bang hogc 16n hon 90% khéi luong, dic biét tbt hon 13 bang hoic 16n hon 95%
khdi lugng, va t&t nhét 13 100% khéi lvgng. Néu lugng mét xich x4c dinh 12 nhé
hon 70% khéi lugng, d6 én dinh polyme héa nhii trong cta nhii twong nudc cé
thé khéng dat. Trong s6 cac monome dugc dé cdp O trén, monome este vinyl
dugc dic biét wu tién, va vinyl axetat duge wu tién nhit. C6 thé tt hon 13, trong
polyme nay, lugng mét xich monome chua no este vinyl 1 bing hodc 16n hon
70% khéi lugng trong téng mét xich monome ciia polyme. C6 thé t&t hon nira 1a
luong mét xich monome chwa no dugc dan xuét tir vinyl axetat 13 bing hodc 16n
hon 70% khéi lugng trong tdng mét xich monome ciia polyme, va tham chi t6t

hon nita 13 lugng mit xich monome chua no dugc din xuét tir vinyl axetat 13
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bang hoc 16n hon 90% khéi lugng trong téng mét xich monome ctia polyme.

Nhil twong nuée theo sang ché dugc bao gdm sao cho lugng PVA & dang
mau tu do (sau ddy cé thé dugc dé cip mdt cach don gian hon 1a “PVA ty do”)
trong nhii trong nim trong khoéng x4c dinh dugc dé cap & trén va hé s dbi
ximg ctia PVA tu do théa méan biéu thic (1). Do d6, nhii twong nudc c6 do én
dinh co cao va tao ra 16p phu véi tinh chiu nude cao, mic du li do k§y thuit cho
viéc ndy khong rd rang. Ngoai ra, chat két dinh chira nhii tvong nudc ndy cé thé
khéng bj bén tée trong khi phun & téc d6 cao, c6 do bén lién két ban diu cao, va
thé hién do bén lién két cao tai nhiét d¢ cao va d6 4m cao. |

Phuong phép tao ra nhii trong nudc theo sang ché khong duoc gidi han
cu thé, va nhu duge mé ta dudi day, vi dy vé phuong phap nay 1a phuong phap
trong d6, monome chua no etylen & trén 14 nhii tuong dugc polyme héa bing
céch sir dung chat khoi mao polyme héa duogc lya chon chinh x4c véi lugng tir
0,5 dén 40 phan khéi lugng PVA (chét phan tin) xic dinh dugc mé ta dudi day
tinh theo 100 phan khdi lvong monome. Cac két qua cua viéc polyme hda nhii
tuong ndy trong nhil twong nudc trong d6 lugng PVA dugc sir dung 1am chét
phan tan polyme héa nhii tvong gén véi bé mit cua polyme chira mét xich
monome chua no etylen 1am thé phan tin. Luong PVA duoc st dung l1am chét
phéan tén trong polyme héa nhil twong ¢dm nhiém 1am chét phén tin & trén, trong
khi phan PVA con lai khong duoc gin véi thé phéan tan cé mit & dang PVA tu do
trong nhii twrong nude. PVA nay (PVA ty do) ma c6 mit & dang mau ty do trong
nhil twong nuéc c6 anh hudng 16n hon dbi véi cac dic tinh vét 1y cta nhil tuong
nuéc va chit két dinh thu duge tir nhii trong nuée hon PVA gin vao thé phan
tan.

Mot phuong phép tdch PVA c6 mét & dang tu do trong nhii twong nude
theo sang ché nhu sau: nhii trong nuéc duge pha lodng bing nudc, nhil trong
nuéc duge pha loding duge quay li tdm, 16p dung dich nudc bé mit thu duoc
dugc gom, va dung dich nudc dugc gom duge 1am khé. Do d6, c¢6 thé hoan
thanh viéc tach PVA tu do.

Lugng PVA tu do trong nhii tuong nuée theo sang ché 12 0,2 dén 20 phan

khdi lugng tinh theo 100 phan khdi lwrong polyme chira mét xich monome chua
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no etylen. Néu lugng PVA tir do 14 nhé hon 0,2 phin khéi luong, chat két dinh
thu dugc tir nhil twong nudc c6 xu hudng bén tée trong khi phun & tbe d4 cao.
Luong PVA tu do tét hon 13 bing hozic 16n hon 1,0 phan khéi Iuong va tét hon 13
bang hozc 16n hon 2,0 phan khéi lugng tinh theo 100 phin khéi lwong polyme
chira mat xich monome chura no etylen. Néu lugng PVA tu do 1 1én hon 20 phan
khéi lugng, nhii trong nuéc c6 thd c6 d6 n dinh co khong dat, hodc chét két
dinh thu dugc tlr nhii twong nude cé thé s& khong thé hién d6 bén lién két du tai
nhiét d¢ cao va d6 4m cao. Lugng PVA tyr do tét hon 14 bing hodc nhé hon 15
phén khéi lugng va tt hon 13 10 phin khéi lugng tinh theo 100 phin khéi luong
polyme chira mit xich monome chwa no etylen.

D¢ xa phong héa cia PVA tr do dugc do theo JIS K 6726 (1994). Do xa
phong héa ciia PVA tu do 14 tir 80,0 dén 99,5% mol. Néu d6 xa phong héa 1 nhd
hon 80,0% mol, 16p pht dugc tao ra tir nhil twong nude cb tinh chiu nude khong
diy du. D6 xa phong hoa tét hon 13 bing hodc 16n hon 82,0% mol va tdt hon 1a
bang hoic 16n hon 85,0% mol. Néu d6 xa phong héa 12 16n hon 99,5% mol, PVA
khong dugc tab ra mdt céch 6n dinh. Do xa phong héa tét hon 1a bﬁng hoic nho
hon 99,0% mol va tét hon 13 bing hodc nhé hon 98,5% mol .

D9 polyme héa trung binh nhét ciia PVA tu do dugc do theo JIS K 6726
(1994). P6 polyme hoa trung binh nhét (P) c6 thé dugc @& cap don gian trong
ban mo ta 1a “dd polyme héa”. PVA tu do duoc tai xa phong héa dén do xa
phong héa 13 bing hogic 16n hon 99,5% mol, sau d6 dugc tinh ché, va sau d6 do
do nhét thuc [n] (L/g) tai 30°C trong nudc, tir 6 d§ polyme hoéa dugce xac dinh
theo cong thure sau.

P = ([n] x 10000/8,29)""*:» |

Do polyme hoéa trung binh nhét ciia PVA tu do 13 200 dén 5000. Néu do
polyme héa trung binh nhét 13 nhé hon 200, 16p phti duoc tao ra tir nhii tuong
nude thu dugc 6 tinh chiu nudc khong diy da. D6 polyme héa trung binh nhét
t6t hon 1 bang hoic 16n hon 250, tét hon nita 14 bang hodc 16n hon 300, va thim
chi t6t hon 13 bing hoic 16n hon 400. Néu d6 polyme héa trung binh nhét 1 16n
hon 5000, dung dich nudc chira PVA dugc hoa tan ¢6 d6 nhét qua cao, diéu nay
khién nhii trong nude khé xit Iy. Do polyme héa trung binh nhét tt hon 13 bing
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hodic nhd hon 4000, tét hon 13 bing hodic nhé hon 3000, va tham chi tét hon 13
bang hoic nhd hon 2000.

PVA tu do c6 hé s6 dbi xtmg (Wo,osy/2f) thoa man bidu thirc (1) sau day
dugc x4c dinh bing bang phép sic ky léng tinh nang cao gradien dung tach pha
dao str dung dung mo6i rira giai axeton-nudce theo JIS K 0124 (2011).

0,85 < Wy ost/2£<1,30 (1)

(trong biéu thirc, Wy,s, thé hién chidu rong pic tai 5% chidu cao pic va f
thé hién khoang céch tir diém canh trudc a tai 5% chidu cao pic dén giao diém b
cét gifra dudng nim ngang di qua diém canh trude a va dudng thing dung di ‘qua
dinh pic.) |

Cot duge st dung trong HPLC 1a cdt silic oxit ODS, va cac didu kién
gradient d6i véi dung méi rira giai axeton-nude duge cu thé héa trong céac vi du
duéi day. Néu hé s6 déi xtmg ciia PVA tyr do 13 nhé hon 0,85, nhii twong nuéc cé
thé c6 dd on dinh co khéng ddy di hodc chit két dinh chira nhil twong nuéc cb
thé c6 d6 bén lién két ban dau khong diy du. Hé sb dbi xtmg 8t hon 13 bing
hoic 16n hon 0,90, t6t hon nita 13 bing hodc 16n hon 0,95 va thdm chi t5t hon 13
bing hozc 16n hon 1,00. Néu hé sb d6i xtmg 12 16n hon 1,30, 16p phu duge tao ra
tir nhil trong nudc cé thé cé tinh chju nuée khong diy du, hodc chét két d1nh
chira nhil trong nuéc cé thé bi ban tée hodc khong thé hién d6 bén lién két ddy
d0 tai nhiét d6 cao va do 4m cao. Hé sb d6i xtmg t6t hon 13 béng hodic nhé hon
1,28, t6t hon 13 bing hogc nhé hon 1,25, va thdm chi t5t hon 13 bing hodc nhd
hon 1,20. Hé sb d6i xtmg duge sit dung trong ban md ta 1a tham sb chi ra do d6i
ximg ciia pic do dugc bang phép séc ky 1ong tinh ning cao. Fig.1 thé hién cac két
qua dugc iy 1am vi du cho viéc do HPLC. Trong Fig.1, hé s§ déi xung
(Wos1/2f) dugc tinh toan béng céch st dung chiéu rong (Wo,051) cua pic dugce do
tai 5% chiéu cao pic va khoang cach (f) tir diém canh truée a tai 5% chiéu cao
pic d&n giao diém b cit giita duong ndm ngang di qua diém canh trude a va
duong thing dimg di qua dinh pic. Thuét ngir “5% chiéu cao pic” dugc sir dung
trong ban mo ta dé cap dén chidu cao twong tmg véi 1/20 ciia chidu cao tir dudng
co s& cia pic do dugc bang phan tich HPLC duéi cac diéu kién duoc mé ta dudi

day. Ky hiéu“f’ dugc sir dung trong ban md ta thé hién khoang céch giita céc
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diém a va b trén Fig.1, vi dy, khoang cach tir diém canh trudc a tai 5% chidu cao
pic clia pic do dugc bing phan tich HPLC dudi cac didu kién duge mo ta dudi
day dén giao diém b cét giira duong nim ngang di qua diém canh trude a va
dudng thing dimg di qua dinh pic. N6i cach khac, “f* thé hién khoang cach tir
canh truée dén diém ma duong thing dimg di qua dinh pic cét doi chidu rong pic
tai 5% chiéu cao pic. Trong Fig.1, duong chidm song song véi tryc ndm ngang
thé hién dudng co s&. W s, va f duoc thé hién theo cac don vi giéng nhau. Hé
s§ dbi xtmg cang gén 1, tinh d6i xtng cia dinh cang cao. |

Céc didu kién x4c dinh dung cho phan tich HPLC theo séng ché duoc thé
hién sau day.

Nong d6 chuén: 0,5 mg/mL

Dung méi mau: Nude

Luong dugc phun vao: 15 pL

Thiét bi do: Thiét bj do tan xa 4nh séng bay hoi (PL-ELS 1000 dugc san
xuét boi Polyme Laboratories Ltd.)

Cot silic oxit ODS: “TSKgel ODS-80TM” (c6 duong kinh trong 1a 4,6
mm va chiéu dai 15 cm va dugc nap bing cac hat c6 dudng kinh 5 pum) dugce san
xuét boi Tosoh Corporation

Nhiét do cot: 40°C

Tdc d6 dong chét 16ng: Téng tbc d6 dong 0,8 mL/phut

Phén tich HPLC ctia PVA ty do theo séng ché dugc thuc hién bang quy
trinh sau ddy. Céc chét 16ng véi cdc do phan cuc khac nhau duogc st dung trong
- pha di dong. Nu6c duge st dung 1am pha di dong cé dd phan cuc cao A, va
axeton dugc st dung 1am pha di dong c6 d phan cuc thip B. Trude khi phun
mau, cdt cua hé théng HPLC dugc nap béng dung mdi dugc tron giita pha di
dong A va pha di dong B tai i 18 thé tich 14 9/1. M&u dugc phun trong tinh trang
ndy. Ngay 14p tlrc sau khi phun mau, ti 18 pha di dong B trong hén hop pha di
dong ting 1én dén ti 18 c¢6 dinh 13 3% thé tich/phut trong vong 30 phut. 30 phut
sau khi phun mau (trong thoi gian nay, pha di dong B hoan toan chi phédi pha di
dong), pha di dong B dugc chay trong vong 5 phut.

PVA duoc sir dung 1am chét phan tin trong quy trinh (t8t hon 13 polyme
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héa nhil trong) dé tao ra nhii twong nudc theo sang ché (PVA nay c6 thé dugc dé
cdp trong ban md ta 13 “chét phan tan PVA”) tét hon 1a ¢6 hé sé dbi ximg
(Wo,sn/2f), nhu trong trudng hop véi PVA tu do, théa man bidu thic (2) sau day
dugc xac dinh bang phép séc ky 16ng tinh ning cao gradien dung tach pha dao
bing céch sir dung dung mo6i rira giai axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011).

0,70 < Wy 051/2f< 1,10 (2)

(Trong biéu thic, Woosh thé hién chidu rong pic tai 5% chidu cao picva f
thé hién khoang céch tir diém canh trudc a tai 5% chidu cao pic dén giao didm b
cét gifra dudng ndm ngang di qua diém canh trude a va duong thing ding di qua
dinh pic.)

Néu hé sb dbi xung cua PVA 1a nho hon 0,70, nhii trong nude thu dugce
¢ tinh 16ng khong day di. Hé s6 ddi xtmg t8t hon 14 bing hogic 16n hon 0,75, tbt
hon 13 béng hogc 16n hon 0,80, va tham chi tdt hon 13 bing hoiic 16n hon 0,83 .
Néu h¢ s6 dbi xtmg 14 16n hon 1,10, 16p phii dugc tao ra tir nhil twong nude thu
dugc c6 tinh chiu nudc khong day di. Hé sb dbi xtmg t6t hon 1a bing hodc nhd
hon 1,05, t6t hon 13 bang hodc nhé hon 1,00, va tham chi t5t hon 13 bing hoic
nho hon 0,99. .

Vi dy, PVA c6 thé thu dugc bing phan (g x4 phong héa nhya este vinyl
vé6i su c6 mit cia alkali dudi cac didu kién cu thé. PVA thu dugc co trong cic
nira phan cyc thdp clia phan tir duge din xuét tir monome este vinyl va céc nira
phén cyc cao duge din xuét tir cac thanh phén vinyl alcohol thu dugc tir xa
phong héa. Do d6, cac nira phan cuc thip va cac nira phan cyc cao dugc phan b
trong phan tir PVA, va d phan b6 anh huéng 15 rét dén cc dic tinh vat Iy nhu 1a
tinh hoat dong bé mit ciia dung dich nuéc ciia PVA. Hé sé dbi ximg thu duge
bang phan tich HPLC dé xé4c dinh 1am thé nao céc ntra phan cuc thip va céc nira
phan cyc cao duge phan b trong phan tir PVA. Viéc phan bd céc nira phén cuc
thép va cAc nira phan cyuc cao trong PVA c6 thé dwoc kiém soat dbi véi mot sb
mirc d6 bing cach diéu chinh cac didu kién xa phong hoa.

Céc vi du vé phuong phép kha ning kiém soét viéc phan bd c4c nira phan
cuc thip (cAc nira dugc din xuét tir monome este vinyl) va céc nira phan cyuc cao

(cac thanh phén ruou vinylic) trong PVA dé diéu chinh hé sb dbi xtmg gdm co:
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1) phuwong phép gbém cé bude tron dung dich bit diu xa phong hoéa cé este
polyvinyl va dung méi hitu co véi dung dich chira chét xtic tic xa phong héa (s&
dugc dé cap lam “dung dich chét xtic tac xa phong héa”) va cho phép hdn hop
thu dwgc héa gel, phuong phap con bao gdm budc kidm soat thoi gian hoan
thanh gelatin héa; 2) phuong phap gdm c6 budc xa phong héa cac nira este vinyl
xa phong héa mdt cach ngiu nhién hon; va 3) phuong phép gdm cé phén ung
trao d6i dién ra giita céc nira phan cuc thip va cac nira phan cuc cao cia PVA @
ting tinh ngu nhién cta viéc phan bd céc nira. Vi du vé phuong phép 1) 1a mét
phuong phép trong d6 budc xa phong héa sir dung may tron tinh (6t hon 14 ¢6 5
dén 40 chi tiét) dé tron dung dich bt dAu xa phong héa va dung dich chit xtc tac
xa phong héa va trong d6 toc d truot duc_ré ki vong dat trang thai va do long
dugc tron mong mudn (téc db truot tdt hon 14 duoc diéu chinh tir 5 dén 90 s_l).
Vi du v& phuong phép 2) 14 mot phuong phép trong d6 budc xa phong hda gébm
c6 viéc thém lugng x4c dinh nuéc vao dung dich bat diu xa phong héa c6 este
polyvinyl va dung méi hitu co va vao dung dich chit xic tic xa phong héa dé xa
phong héa mdt cach tryc tiép. Vi du v& phuong phap 3) 12 mét phuong phap
trong d6 PVA & dang bt duge xir Iy nhiét tai nhiét d6 khoéng 100 dén 180°C
trong khoang thoi gian xac dinh.

Do xa phong héa ciia chit phan tan PVA dugc do theo JIS K 6726 (1994).
D¢ xa phong héa clia PVA 6t hon 13 80,0 dén 99,5% mol. Néu d6 xa phong héa
1a nhé hon 80,0% mol, PVA c6 d6 6n dinh polyme héa nhii twong khong ddy du.
T6t hon 13, d6 xa phong héa 13 bing hoic 16n hon 82,0% mol va thim chi tét hon
la béng hoic 16n hon 85,0% mol. Néu d6 xa phong hoéa 1a 16n hon 99,5% mol,
PVA c6 thé khong dugc tao ra én dinh. Tét hon 13, d6 xa phong héa 14 bing hodc
nhé hon 99,0% mol va tham chi tot hon 1 bang hogic nhé hon 98,5% mol .

Do polyme héa ciia chit phan tan PVA dugc do theo JIS K 6726 (1994).
Do d6, PVA dugc tai xa phong héa dén do xa phong héa bing hodic 16n hon
99,5% mol, sau d6 dugc tinh ché, va sau d6 dugc do d nhét thuc [n] (L/g) tai
30°C trong nudc, tir 46 dd polyme hoda dugc xac dinh theo cong thirc sau.

P =([n] x 10000/8,29)"/?

Do polyme héa ciia chit phéan tan PVA t6t hon 1a 200 dén 5000. Néu do
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polyme hoa 1a nhé hon 200, 16p pht dugc tao ra tir nhii twong nudc thu duge c6
tinh chiu nuéc khéng day di. D6 polyme héa tét hon 13 bing hogic 16n hon 250
va thim chi tt hon 13 bang hozc 16n hon 300. Néu d6 polyme héa 1a 16n hon
5000, dung dich nudc chira PVA dugc hoa tan c6 d nhét quéa cao, didu nay
khién nhii trong nudc khé xir ly. D polyme héa t6t hon 13 bing hogic nhé hon
4500 va tham chi t6t hon 14 bing ho3ic nh6 hon 4000.

Nong d6 cac chét rén cua nhil tuong nude theo sang ché thu duoc bing
phuong phap bét ky trong s céc phuong phép dugc @ cap & trén khong duge
gi6i han cu thé, va thudong tir 30 dén 60% khéi lugng.

Nhii tuong nuéc theo séng ché thu duge bing phuong phép bét ky trong
sb cac phuong phép dugc d& cip & trén c6 thé duoc sir dung. Nhil tvong nude c6
thé dugc tiy y sir dung trong dang két hop véi nhil tuong d3 biét hojic thuong
duoc str dung thém vao dé tao ra ché phim nhii twong, mién 13 hiéu qua cla sang
ché khéng bi suy yéu. Cac vi du v& chét phu gia gdm c6 dung moi hitu co (vi dy,
hop chét thom nhu 13 toluen hodc xylen, rugu, keton, este, hodc dung méi dugc
halogen héa), chit lién két ngang, chit hoat dong bé mit, chit déo héa, chit 4n
dinh huyén pht, chit gay léng, chit cai thién do 16ng, chit bao quan, chét khir
bot, chét loc, chét lam uét, chét nhuém mau, chét lién két, va chét gilr nude. Cac
chit nay c6 thé duoc sir dung don 16 hodc két hop véi chat khac.

Céc vi du vé chét lién két ngang gdm c6 cac hop chét isoxyanat da chiic.
Céc hop chét isoxyanat da chirc c6 hai hodc nhiu hon hai nhém isoxyanat trong
phan tir. Cac vi du vé cic hop chét isoxyanat da chirc gdm c6 tolylen diisoxyanat
(TDI), TDI dugc hydro hoéa, san phim cong TDI-trimetylolpropan (vi du,
“Desmodur L” c6 sin tr Bayer AG), triphenylmetan triisoxyanat, metylen
diphenyl diisoxyanat (MDI), polymetylen polyphenyl polyisoxyanat (PMDI),
MDI dugc hydro héa, MDI dugc polyme hoéa, hexametylen diisoxyanat, xylylen
diisoxyanat, 4,4-dixyclohexylmetan diisoxyanat, va isophoron diisoxyanat. Hgp
chét isoxyanat da chirc duoc sir dung c6 thé 13 prepolyme thu duoc tir polyme
héa polyol v6i luong du polyisoxyanat va c¢6 nhém dau cubi chira nhém
isoxyanat. Cac hop chit isoxyanat da chirc & trén c6 thé dugc sir dung don 1&

hoic két hop vi hop chat khac.
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Céc vi du vé chit déo héa gdm c6 hop chét este axit dicarboxylic va hop
chét chira aryloxy.

Céc vi du vé& hop chét este axit dicarboxylic gdm c6
2,2,4-trimetyl-1,3-pentanediol diisobutyrat, metyl adipat, dimetyl sucxinat,
dimetyl glutarat, dibutyl phtalat, diphenyl phtalat, dihexyl phtalat, dixyclohexyl
phtalat, dihydroabietyl phtalat, va dimetyl isophtalat.

[0039] Céac vi du vé& nhém aryloxy ciia hop chét chira aryloxy gdm c6 nhém
phenoxy va nhém phenoxy duoc thé, va cic vi du vé& nhém phenoxy duoc thé
gbm c6 cac nhém alkoxyphenoxy C; d&n C;, va cac nhém alkylphenoxy C; dén
Cis. S6 lugng phén tir thay thé t5t hon 13, nhung khéng gi6i han, 1 dén 5 va tt
hon 13 1 d&n 3. Hop chét chira phenoxy dugc thé hogic khong duoc thé tdt hon 13
hop chét chira aryloxy, va tt hon nita 13 hop chét chira phenoxy duge thé hoic
khoéng dugc thé khéng chira nhém vinyl. Céc vi du cu thé vé hop chét chira
aryloxy gbm c6 etylen glycol monophenyl ete, polypropylen glycol monophenyl
ete, polyoxyetylen nonylphenyl ete, va polyoxyetylen di(nonyl)phenyl ete. Cac
chét déo héa & trén c6 thé dugc sir dung don 1¢ hodc két hop véi hop chét khac.

<Chét két dinh>

Chét két dinh chira nhii trong nudc theo sang ché 13 mét phuong 4n theo
sang ché. Phuong phép dugc wu tién hon d& tao ra chit két dinh theo sang ché d6
1a két hop thanh phan phy chira hop chit isoxyanat da chirc vao trong thanh phin
chinh gdém c6 nhii tuong nudc theo séng ché. Thanh phan phu t6t hon 13 chia
chit déo héa 1am chét phu gia khac ngoai ra hop chit isoxyanat da chirc ddm
nhiém 1am chét lién két ngang. Céc hop chét dugc dé cap & trén c6 thé duoc str
dung 1am hop chét isoxyanat da chirc va chit déo hoéa.

Luong hop chét isoxyanat da chirc c6 thé duge didu chinh theo cac
trudng hop khac nhau. Lugng chat rin ciia hop chét isoxyanat da chtrc tét hon 1a
3 dn 100 phan khéi lugng va t6t hon 1a 5 dén 50 phan khdi lugng tinh theo 100
phén khéi lugng chét rén trong thanh phén chinh. Khi lugng hop chét isoxyanat
da chitc nim trong khoang trén, nhii tuong nude c6 dd bén lién két cao c6 thé
dugc tao ra véi chi phi thap. Phuong phép kha dung ding tinh toan luong chét

ran la phuong phép do nong d6 céc chat ran cua cac nhii twong nudce trong viée
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danh gia d 6n dinh co theo cac vi du dugc md ta duéi déy. Nhii twong nuéc theo
sang ché c6 thé dugc sir dung da dang trong cac ung dung khac nhau nhur 1a son,
tac nhén xit Iy sqi quang hoc, tac nhan xir Iy gidy, chit lién két ding cho nén vo
co, chit phy gia xi ming, va son vita. Ngoai ra, nhii twong nudc ¢ thé duogc
phun kh6 thanh nhii trong dang bét, nhii trong nay ciing dugc sir dung mét cach
hiéu qua.

Luong chit déo héa c¢6 thé duogc didu chinh theo céc truong hop khac
nhau. Lugng chit rén trong chit déo héa tét hon 13 0,5 dén 20 phén khéi luong
va t&t hon 14 1,0 dén 10 phan khéi lugng tinh theo 100 phén khéi Ivong cht rin
trong thanh phén chinh. T6t hon 14 lwong cht déo héa khong chi ndm trong
- khoang niy ma con thap hon luong hop chét isoxyanat da chirc. Khi luong chét
déo héa nim trong khoang nay, chit két dinh c6 d6 bén lién két cao cé thé thu
duoc. Phuong phap kha dung ding tinh toan lwong céc chét rén 13 phwong phéap
do ndng @5 céc chét rin clia c4c nhii trong nudc trong viée danh gi4 d6 én dinh
co theo cac vi du dugc md ta dudi day.

<Phuong phép tao ra nhii trong nudc>

Nhu dugc mé ta & trén, vi du vé phuong phép tao ra nhii tuong nudc thoa
mén cac yéu ciu néu ra trong sang ché 1a mot phuong phép trong d6: 1) monome
chua no etylen 13 nhii twong dugc polyme héa bang cach sir dl_ing chit khoi mao
polyme héa dugc lya chon chinh xac véi lugng tir 0,5 dén 40 phf?ln khéi lugng
chit phan tan PVA théa man biéu thirc (2) tinh theo 100 phin khéi lugng
monome. Céc vi du phuong phép kiém soat polyme héa nhii trong gdm cé: 2)
diéu chinh lugng PVA duoc thém vao tinh theo monome chua no etylen; va 3)
diéu chinh lvgng nudc trao di ion dugc sir dung. Viéc két hop cac phuong phap
ndy cling c6 thé dugc str dung 1am phuong phép tao ra nhil trong nudc theo sang
ché.

Phuong phép tao ra nhil tvong nudc theo sang ché khéng duoc giéi han
cu thé, va vi du vé phuong phép 13 polyme héa nhii tuong 100 phan khéi lwong
monome chua no etylen véi lugng tir 0,5 dén 40 phan khéi luong chét phan tan
PVA. Khi chét phén tan polyme héa nhii twong duoc thém vao trong hé théng

polyme héa trong phuong phép nay, viéc 1am thé ndo dé dua va thém chét phan
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tan khong dugc gi6i han cu thé. Céac vi du vé phuong phap dua va didu chinh
chét phan tan gdm c6: thém chét phan tan polyme héa nhii twong vao hé théng
polyme héa tét ca trong mot 14n vao luc bit ddu polyme héa; va thém chit phan
tan lién tuc polyme héa. Thém chét phan tin polyme héa nhii tuong vao hé théng
polyme héa tit ca mét luc tai thoi diém bét ddu polyme héa dugc uu tién hon xét
trén viéc ting do ghép ctia PVA trén thé phan tan nhii twong.

Luogng chit phan tan polyme héa nhii twong PVA dugc sir dung trong
polyme héa nhii twong t6t hon 14 0,5 dén 40 phan khéi luong, t5t hon 14 0,6 dén
20 phan khéi lugng, tham chi t&t hon 13 0,7 dn 15 phén khéi luong, va dic biét
tot hon 13 0,9 dén 9 phéan khéi luong, tinh theo 100 phin khéi luong monome
chua no etylen.

Lam chét khoi mao polyme héa trong polyme héa nhii tuong sir dung
chit phan tan polyme héa nhii tuong PVA, c6 thé sir dung cdc chit khoi mao
polyme héa nhii tuong thong thudng nhu 13 cac chét khoi mao don hoa tan nuéce
(c4c chét ndy cling duge sir dung 1am céc chit khoi mao mot thanh phén) va cac
chat khoi mao oxy héa khir hoa tan nuéc. Céc chét khoi mao ndy ¢6 thé dugc sir
dung don 1& hoic két hop véi hop chét khac. Cac chit khoi mao oxy héa khir
duogc uu tién hon.

Céc vi du céc chét khoi mao don hoa tan nuéc gdm c6 chat khoi mao azo
va peroxit nhu 13 hydrogen peroxit hoic mubi axit persulfuric (kali persulfat,
natri persulfat, hodic amoni persulfat). Cac vi du chat khoi mao azo gdm c6
2,2’-azobis(isobutyronitril), 2,2’-azobis(2,4-dimetylvaleronitril), va
2,2’-azobis(4-metoxy-2,4-dimetylvaleronitril).

Chét khoi mao oxy héa khir dugc sir dung c¢6 thé 13 chit khoi mao gdm
c6 chét oxy hoa va chit khir. Peroxit tét hon lam chét oxy héa..Céc vi du vé chét
khtr gdm c6 ion kim loai va cac hop chit khir. Cac vi du két hop chét oxy héa va
chit khir gdm c6: két hop peroxit va ion kim loai; két hop peroxit va hop chét
khr; va két hop peroxit, ion kim loai, va hop chat khir. Cac vi du vé peroxit gdm
co: hydro peroxit; cac hydroperoxit nhu 1a cumen hydroperoxit va t-butyl hydro
peroxit; ciac mudi axit persulfuric (kali persulfat, natri pefsulfat, va amoni

persulfat); t-butyl peroxyaxetat; va peresters (t-butyl peroxybenzoat). Cac vi du
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ion kim loai gdm c6 ion kim loai nhu 13 Fe?*, Cr**, V¥, Co®", Ti**, va Cu' ma c6
kha ning chuyén d6i mot electron. Céc vi dy vé hop chét khir gém c6 natri hydro
sulfit, natri hydro carbonat, axit tartaric, fructoza, dextroza, sorboza, inositol,
rongalite, va axit ascorbic. Pugc uu tién hon 14 két hop it nhit mot chét oxy hoéa
dugc luya chon tir nhom g(“)m c6 hydro peroxit, kali persulfat, natri persulfat, va
amoni persulfat va it nhit mot chit khir dugc lya chon tir nhém gdm c6 natri
hydro sulfit, natri hydro carbonat, axit tartaric, rongalite, va axit ascorbic, va
duoc uu tién hon nita 14 két hop hydro peroxit va it nhit mdt chit khir duogc lua
chon tr nhém gdm c6 natri hydro sulfit, natri hydro carbonat, axit tartaric,
rongalite, va axit ascorbic. |

MBoi trudng phén tén dugc sir dung trong polyme héa nhii turong t6t hon
12 m6i trudng nude co sé nude. Méi trudng nudce co s& nude cb thé chira dung
moi hitu co hoa tan dugce trong nude (nhu la rugu hodc keton) hoa tan hoan toan
trong nudc. Thudt ngit “moéi truong nude co sé nude” duge st dung trong ban
m6 ta dé cap dén méi trudng phan tan chira bing hodc 16n hon 50% khéi luong
nudc. Xét trén cén can chi phi va méi trudng, mdi trudng phan tan 5t hon 13 méi
trudng nude chira bang hodc 16n hon 90% khéi lugng nuée va tét hon 1a nuée.
Phuong phép tao ra nhii twong nudce t6t hon 1a gdm c6, trude khi bét diu polyme
héa nhii trong, gia nhiét chét phan tan PVA d& hoa tan PVA trong méi trudng
phén tan, lam lanh dung dich thu dugc, va rira sach dung dich b%mg nito. Nhiét
d6 gia nhiét t5t hon 13 bang hodic cao hon 90°C. Nhiét do trong khi polyme héa
nhii trong t6t hon 13, nhung khong bi gi6i han &, khoang 20 dén 85°C va tét hon
13 khoang 40 dén 80°C.

Sang ché gdm c6 céc phuong 4n thu duge bing viéc két hop céc dic tinh
& trén theo céc cach khac nhau ndm trong pham vi k¥ thuét cia séng ché mién 1a
dat dugc hidu qua ciia sang ché.
Vi du thwe hién sing ché

Tiép theo, sang ché s& dugc mé ta cu thé hon bing céc vi du. Sang ché
khong bi giéi han bdi cac vi du sau day va c6 thé dugc thay dbi theo nhidu cach
khac nhau béi ngudi c6 trinh d9 trung binh trong linh vuce k§ thuit ndy ma khong

nam ngoai pham vi cta sang che. Can luu y rang trong cac vi du va céac vi du so
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sanh sau day, néu khong c6 chi dan dic biét khac, “ph?m” va “%” dé cap dén mot
cach lan lugt “phan khéi luong” va “% khéi luong”.

Céac PVA tu do trong céc nhii tuong nude thu dugce trong cac vi du va cic
vi du so sanh duoc tach tir nhii tuong theo phuong phap duge mé ta dudi day, va
céc dic tinh vat Iy clia cic PVA tu do dugc do bang cac phuong phap duge mé ta
dudi day. PVA-1, PVA-2, PVA-3, va PVA-4, dugc sir dung trong san xuét nhil
teong nudc va s& dugc mo ta dudi day, cling duoc kiém nghiém v& cac dic tinh
vat Iy nhé céc phuong phép duge mé ta dudi day. |

[Phuong phép tach PVA tu do tir nhii trong nudc]

MBoi nhii twong nude thu duge trong céc vi du va cac vi du so sanh dugc
pha lodng bing nudc dé dat ndng dd céc chit rin 13 10% khéi lugng va sau do
dugc quay li tim bing cach sir dung mdy tach li tim (SCR-20B, dugc san xuét
bai Hitachi Koki Co., Ltd.) tai 20,000 rpm trong vong 30 phit. Lép dung dich
nudc bé mit thu duge duoc gom, va nude duge lam bay hoi hoan toan tir dung
dich nuéc duge gom dé thu dugc PVA ty do & dang cac chét rén.

[D6 polyme hda trung binh nhét cia PVA]

D) polyme héa trung binh nhét ciia mdi PVA duge xic dinh bing
phuong phap trong JIS K 6726 (1994).

[DJ xa phong hda cia PVA]

D¢ xa phong héa ciia mdi PVA dugc x4c dinh bang phuong phap trong
JISK 6726 (1994). ‘

[Céc diéu kién do HPLC ciia PVA]

M&i PVA duge diéu chinh dén ndng d6 0,5 mg/mL bing cach sir dung
nude 1am dung méi dé tao ra mau do. “LC-10ADvp” dugc san xuét boi
Shimadzu Corporation dugc sir dung 1am hé théng HPLC, “TSKgel
ODS-80TM” (c6 dudng kinh trong 4,6 mm va chidu dai 15 cm va duoc nap béng
céc hat c6 dudng kinh 5 pm) duge san xuét bdi Tosoh Corporation dugc sir dung
1am c6t HPLC, va “PL-ELS1000” dugc san xuét boi Polyme Laboratories Ltd.
duoc sir dung 1am thiét bi do tan xa 4nh sang bay hoi. Quy trinh phén tich s&
dugc mo ta sau day. Nudc duge st dung lam pha di dong A va axeton dugc st

dung 13m pha di dong B. Vao luc bit diu phan tich, hé théng HPLC dugc nap
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bing dung méi tron giira pha di dong A va pha di dong B tai ti 1 thé tich 9/1.
Trong tinh trang ndy, mau dugc phun véi lugng 15 pL. Ngay lap tirc sau khi
phun mau, ti 1& pha di déng B trong hén hop pha di déng dugc ting 1én dén ti 16
cb dinh 3% vol/phut trong vong 30 phut. 30 phut sau khi phun mau (trong thoi
gian ndy, pha di dong B hoan toan chi phdi pha di dong), pha di dong B dugc
chay trong vong 5 phut. Nhiét d6 cot 1 40°C, va tdc d6 dong chit 16ng 12 0,8
mL/phtt trén téng. Viée x4c dinh duong co s& dugc hoan thanh nhd viéc phan
tich dung dich phép thir tréng ma dugc tao ra theo cach tuong tu 1dm mAu phan
tich ngoai trir viéc hoa tan PVA.

[Tinh toan hé s6 d6i ximg]

Hé s6 dbi ximg (Wosy/2f) duge x4c dinh bing phép séc ky léng tinh
ning cao gradien ding tich pha dao bing cich st dung dung méi ria gii
axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011). Wy s, thé hién chidu rong pic tai 5% chiéu
cao pic, va f thé hién khoang cach tir diém canh trudc a tai 5% chiéu cao pic dén
giao diém b nim gitta dudng ndm ngang di qua diém canh truéc a va dudng
théng dimg di qua dinh pic. Do d6, hé sé dbi ximg (Woosy/2f) duoc tinh todn
bing cach sir dung chiéu rong pic (Woosp) tai 5% chidu cao pic duge do b_éng
phan tich HPLC duéi cac diéu kién & trén (tai chiu cao twong tmg 1/20 chidu
cao pic tir dudng co s) va khoang cach (f) tir diém canh trudce a tai 5% chiéu
cao pic duge do dén giao diém b cét gitta dudng ndm ngang di qua diém canh
trudc a va dudng thing dimg di qua dinh pic. Fig.1 thé hién vi du cta céc két qua
phén tich HPLC .

Céc nhii trong nude va cac chat két dinh thu dugc trong céc vi dy va céc
vi du so sanh dugc kiém nghiém nh& cic phuong phap dugc mé ta dudi day.

[D$ 6n dinh co ctia nhii trong nuéc]

MBJi nhii twong axetat polyvinyl thu dugc trong cac vi dy va céc vi du so
sanh duoc kiém nghiém bang cach sir dung thiét bj thir d6 én dinh co loai Maron
(dwoc san xuit béi Shinsei Sangyo Co., Ltd. duéi tén thvong mai “MARON
1000 rpm”) tai 20°C va 1000 rpm véi tai trong 0,5 kg/cm? trong vong 10 phut.
Nhil trong sau d6 duoc loc théng qua thiét bi riy bing thép khong gi c6 60 15
rdy (thiét bi ray tiéu chudn ASTM), va ti 18 (%) khdi lwong b3 can loc dén khéi
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luong chit rin trong nhii twong dugc do. Ti 18 khéi lugng ba cén loc cang thép,
6 6n dinh co cang tét. Ti 18 khéi lugng ba cin loc dugc xéc dinh cho nhil twong
nuée tot hon 13 bang hodic nhé hon 1,0%, tét hon nita 12 bing hoiic nhd hon 0,4%,
thdm chi t6t hon nita 13 bing hoic nhé hon 0,2%, va dic biét tdt hon la bing
hoac nhé hon 0,1% . Néng d6 cac chét rin va khéi lugng ba cén loc duge do nhu
sau.

(1) Phuong phép do ndng do céc chét rin

Luong 3g nhii tuong nudc duge dit trong dia nhom, dliqc can chinh xac.
Nhil tuong sau d6 dugc l1am khé bing méy sy tai 105°C trong vong 24 gior d&
bay hoi nuéc. Khdi lwong san phim khé thu duge duge do, va ndng do6 cc chét
rn duge tinh toan tir i 16 khéi luong. |

(2) Phuong phap do khéi lugng b3 cin loc

B cin loc dugc 1am kho bang may siy tai 105°C trong vong 24 gitr @8
bay hoi nuée, va khéi lugng san phim khé thu duge duge xac dinh 1am khéi
lugng ba can loc.

[Tinh chiu nudc cta 16p phi duge tao ra tir nhil twong nudc]

MB&i nhii trong axetat polyvinyl thu dugc trong céc vi du va cac vi du so
sanh dugc duc 1én mang PET tai nhiét d6 20°C va d6 4m 65% RH va 1am kho
trong vong 1 tuln, sau d6 san phdm khé thu dugc duge tach tir mang PET. Do do,
thu dugc mang day 450-um. Mot phan ciia mang dugc 14y mAu va 1am kho tai
105°C trong vong 2 gid. Nong d6 céc chét rén (i) (% khdi lugng) cia mang dugc
xéc dinh tir viéc thay ddi khéi luong trudc va sau khi lam khé. Ngoai ra, doan 10
cm X 10 cm duoc cit ra tir mang day 450-um va khdi lugng ciia né (ii) duge do.
Khdi lugng céc chit rén (ii’) trong doan mang dugc xac dinh béng cong thic (3)
dudi day bang cach sir dung ndng d6 cac chét rén mang (i) (% khéi lugng). Poan
mang nay dugc nhing trong nudc néng 90°C trong vong 30 phl'lt, sau d6 dung
dich thu dugc dugc 1am lanh dén nhiét 46 phong va duoc quay li tAm bing cach
sir dung may tach li tim (SCR-20B, dugc san xut boi Hitachi Koki Co., Ltd.) tai
20000 rpm trong vong 30 phit. Cac chét rén thu duoc duge gom va lam khé tai
105°C trong vong 2 gid, sau d6 khdi lugng cia ching (iii) dugc do. D hoa tan

dugc tinh toan bang cong thirc (4) dudi day, va tinh chiu nudc ctia 16p phi duge
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danh gia theo ti€u chi dugc liét ké dudi day.

Sy hiéu chinh khdi lugng mang trude khi nhung: (ii’) = (i) % (1)/100

Cong thure (3)

D6 hoa tan (%) = [{(ii”) — (iii) }/(ii”)] x 100 Cong thirc (4)

A: Nho hon 55%

B: Bing hoic 16n hon 55% va nhd hon 60%

C: Béng hosc 16n hon 60% va nho hon 65%

D: Béng hoic 16n hon 65% va nhé hon 70%

E: Biang hoic 16n hon 70%

[P bén lién két ban d4u ciia chét két dinh]

MB3i chét két dinh thu dugc trong cac vi du va céac vi du so sanh dugc st
dung dé lién két c4c tAm gidy gdi hang loai diy lai véi nhau; cu thé, chit két dinh
dugc phun béang cach sir dung may thir d bén lién két ban ddu (JT-1) duogc san
xuét boi Japan Tobacco Inc. tai téc d phun 30 m/phit va nhiét do 30°C véi
lugng 100 g/m* (Wet). Sau d6 tién hanh tht nghi€ém boc tach trong d6 thoi gian
14p rap 13 2 gidy v thoi gian ép 13 10 gidy. Do bén lién két ban ddu ctia mdi chit
két dinh dugc d4nh gié theo tiéu chi sau day. |

A: V& hoan toan.

B: V& mét phén.

C: Hau nhu khéng v&.

[Su bén tée ctia chit két dinh trong khi phun & tdc do cao]

MBOi chét két dinh thu dugc trong cdc vi du va cac vi dy so sénh duge
phun 1én 18i gidy bang cach sir dung may hd gidy dang con lan tai tdc d6 phun
1000 m/phtit va nhiét d6 30°C, va 16i gidy dugc tao ra. Sy bén tée cua chit két
dinh tir may h gidy dang con lan trong quy trinh ndy dugc d4nh gia theo tidu chi
sau day.

A: Khéng bén tée.

B: Bin toe nhe.

C: Bin tée nhiéu, d4n dén sai sét trong khi phun.

[D6 bén lién két ctia chit két dinh tai nhiét d6 cao va do 4m cao]

M3u dai dién dugc tao ra bing cach sir dung mdi chét két dinh thu duoc
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trong céc vi du va cic vi dy so sanh theo cac didu kién duéi day. Do bén lién két
ctia mau dai dién trong didu kién binh thudng va do bén lién kbt cta miu dai
dién dwoc nhung 13p lai trong nuée s6i duge do, va do bén lién két duoc danh gia
theo tiéu chi dugc liét ké dudi day.

D§ bén lién két gb

[Cac didu kién lién két]

Mzt bam dinh: g bu 16/g5 bu 16 (hat nhén) véi lwong nude 8%

D trai rong: 250 g/m” (trai rong gip doi)

Phuong phép 4p dung: 4p dung bang tay

Thoi gian lép rap: 1 phut ,

Céc diéu kién ép: tai 20°C trong vong 24 gid véi ap sut 10 kg/cm?

[Cac diéu kién do] Do bén lién két trugt nén dugc do theo JIS K 6852
(1994).

(1) 6 bén trong diéu kién binh thudng: Mau dai dién duoc gia hoa tai
20°C trong vong 7 ngy, va do bén lién két ciia miu dai dién duge gia hoéa duogc
do.

A: bang hoic 16n hon 180 kg/cm?

B: bing hoc 16n hon 120 kg/cm® va nhé hon 180 kg/em®

C: nhé hon 120 kg/cm?

| (2) Nhung 13p lai trong nuéc sb6i: MAu dai dién dugc gia héa tai 20°C
trong vong 7 ngay, sau d6 dugc nhing trong nudc s6i trong vong 4 gid, sau d6
dugc lam khé trong khéng khi tai 60°C trong vong 20 gid, va con duge nhing
trong nudc sdi trong vong 4 gid, sau mau dai dién dugc lam lanh trong nuéc &
nhiét 46 phong va mau dai dién u6t duoc dura ra dé kiém nghiém.

A: bing hoic 16n hon 80 kg/cm’ |

B: bing hoic 16n hon 50 kg/cm? va nhé hon 80 kg/cm?

C: nhé hon 50 kg/cm®

(San xuét PVA-1)

Binh polyme héa (budng polyme héa lién tuc) duoc trang bi véi thiét bi
ngung hdi luu, dudng cip nguyén lidu, nhiét ké, diu vao nito, va canh khudy; va

bd phan dugc trang bi véi thiét bi ngung hdi luu, dudng cip nguyén lidu, dudng
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gom dung dich phan {mg, nhiét ké, dau vao nito, va canh khudy duoc str dung.
Vinyl axetat (700 L/H), metanol (122 L/H), va dung dich metanol 1% (0,4 L/H)
cua 2,2’-azobis(4-metoxy-2,4-dimetylvaleronitril) (AMV) dugc nap lién tuc vao
budng polyme héa lién tuc bing cach ding bom dinh luong. Dung dich polyme
héa dugc gom lién tuc tir budng polyme héa sao cho muc chit 16ng trong budng
polyme héa dugc giit nguyén. Téc d6 polyme héa tai diu ra cla budng polyme
héa dugc kiém soat dén 25,0%. Thoi gian dn dinh trong budng polyme héa 1a 5
gi®. Nhiét d¢ tai diu ra ctia budng polyme héa 13 63°C. Hoi metanol dugc dua
vao trong dung dich polyme héa dugc gom tir budng polyme hoéa dé loai bo
monome vinyl axetat dugc ma khong phan tng. Do d6, thu dugc dung dich
metanol clia polyme vinyl axetat (ndng d6: 30% khdi lugng).

Dung dich metanol cla polyvinyl axetat (PVAc) (ndng do: 30% khéi
lwgng) thu dugc trong quy trinh polyme héa & trén dugc nap lam dung dich bt
diu xa phong héa tai téc do 4200 L/h, trong khi dung dich metanol cia natri
hydroxit (néng d5: 4% khdi lugng) dam nhén lam dung dich chit xuc tic xa
phong héa dugc nap véi tdc d6 147 L/h. Do d6, dung dich bit diu xa phong héa
va dung dich éhét xuc tic xa phong héa da nap dugc tron bang cach sir dung may
tron tinh véi 22 chi tiét tai téc do truot 14 10,6 s~ Do giam 4p trén chi tiét 1 0,04
MPa. Do d6, hdn hop thu dugc duoc dit trén bing chuyén va dé dudi nhiét do
40°C trong vong 18 phiit d& tién hanh phan tmg xa phong hoéa tién hanh. Sau dé,
san phim phan tmg dugc nghién va 1am khé dé thu duogc rugu polyvinyl (PVA-1).
Do d6, PVA-1thu dugc c6 d9 polyme hda trung binh nhét 14 2400, d6 xa phong
héa 12 88,0% mol, va hé sé déi ximg nhu duge thé hién trong bidu thirc (2) 12
0,88.

(San xuét PVA-2)

Budng polyme héa lién tuc dugc trang bi v6i thiét bi ngung hdi luu,
duong cip nguyén liéu, nhiét ké, dAu vao nito, va canh khudy; va bd phan dugc
trang bi v&i thiét bi ngung hdi lwu, dudng cAp nguyén liéu, dudng gom dung dich
phan tmg, nhiét ké, diu vao nito, va canh khuéy dugc st dung. Vinyl axetat (437
L/H), metanol (97 L/H), va dung dich metanol 1% ciia AMV (1,1 L/H) dugc nap
lién tuc vao budng polyme héa lién tuc nhd ding bom dinh lugng. Dung dich
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polyme héa dugc gom lién tuc tir budng polyme héa sao cho murc chit 16ng trong
budng polyme héa duge giir nguyén. Téc d6 polyme héa tai ddu ra cia budng
polyme héa dugc kiém soat dén 40,0%. Thoi gian 6n dinh trong budng polyme
héa 12 5 giod. Nhiét do tai dau ra cia budng polyme héa 13 63°C. Hoi metanol
dugc dua vao trong dung dich polyme héa duge gom tir budng polyme héa dé
loai bé monome vinyl axetat ma khéng phan tng. Do d6, thu dugc dung dich
metanol clia polyme vinyl axetat (néng d6: 32% khédi luong).

Dung dich metanol cia polyvinyl axetat (PVAc) (ndng d6: 32% khéi
luong) thu dugc trong quy trinh polyme héa & trén duge nap lam dung dich bt
dAu xa phong héa tai tdc do 4600 L/h, trong khi dung dich metanol cua hatri
hydroxit (néng d9: 4% khéi luong) dam nhén lam dung dich chét xtc tic xa
phong héa duge nap tai téc d6 205 L/h. Do d6, dung dich bit dau xa phong hoa
va dung dich chét xiic tic xa phong héa da nap dugc tron bing cach sir dung may
trén tinh ¢6 36 chi tiét tai tdc do trugt 13 70 s™'. D gidm 4p trén chi tit 1a 0,04
MPa. Do d6, hdn hop thu dugc duge dit trén bang chuyén va dé duéi nhiét do
40°C trong vong 18 phut @ tién hanh phéan tmg xa phong héa. Sau d6, san phdm
phén g dugc nghién va 1am khé dé thu dugc rugu polyvinyl (PVA-2). Do dé,
PVA-2 thu dugc c6 d9 polyme hda trung binh nhét 14 1700, d6 xa phong hoa 1a
98,5% mol, va hé sb dbi ximg nhu duoc thé hién trong biéu thirc (2) 1 0,77.

(San xuit PVA-3)

Budng polyme héa lién tuc dugc trang bi véi thibt bi ngung hdi huu,
dudng cip nguyén lidu, nhiét ké, diu vio nito, va canh khudy; va b phan duge
trang bi véi thiét bi ngung hdi luu, dudng cip nguyén liéu, duong gom dung dich
phén Ung, nhiét ké, dau vao nito, va canh khqu dugc st dung. Vinyl axetat (437
L/H), metanol (97 L/H), va dung dich metanol 1% ciia AMV (1,1 L/H) dugc nap
lién tyc vao budng polyme héa lién tuc nhdr bom dinh lugng. Dung dich polyme
héa duge gom lién tyc tir budng polyme héa sao cho murc chét 16ng trong budng
polyme héa dugc giit nguyén. Tc d6 polyme hoa tai dau ra ctia budng polyme
héa dugc kiém soat dén 40,0%. Thoi gian 6n dinh trong budng polyme héa 13 5
gio. Nhiét db tai dau ra cia budng polyme héa 13 63°C. Hoi metanol dugc dua

vao trong dung dich polyme héa duoc gom tir budng polyme hoa dé loai bo
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monome vinyl axetat ma khong phan tmg. Do d6, thu dugc dung dich metanol
ctia polyme vinyl axetat (ndng do: 32% khéi lugng).

Dung dich metanol cua polyvinyl axetat (PVAc) (ndng do: 32% khdi
lwong) thu duge trong quy trinh polyme héa & trén dugc nap 1am dung dich bét
dAu xa phong hoa tai tbc dd 4200 L/h, trong khi dung dich metanol cua natri
hydroxit (ndng d6: 4% khéi luong) dam nhan 1am dung dich chit xvc tac xa
phong héa dugce nap tai téc d6 313 L/h. Do d6, dung dich bét dau xa phong hoa
héa va dung dich chit xtic tc xa phong héa da nap duge tron béng cach sir dung
may tron tinh c6 45 chi tiét tai tc do truot 13 100 s™. PO giam 4p trén chi tiét 1a
0,04 MPa. Do d6, hdn hop thu dugc dugc dit trén biang chuyén va dé duéi nhiét
d6 40°C trong vong 18 phut @& tién hanh phan tng xa phong hda. Sau do, san
phdm phéan tmg dugc nghién va 1am khé dé thu dugc rugu polyvinyl (PVA-3).
Do d6, PVA-3 thu dugc c6 d6 polyme hoa trung binh nhét 14 1700, d6 xa phong
héa 14 99,95% mol, va hé s ddi ximg nhu dugc thé hién trong bidu thirc (2) 1a
0,65.

(San xuét PVA-4)

Budng polyme héa lién tuc dugc trang bi véi thiét bi ngung hdi huru,
dudng cép nguyén ligu, nhiét ké, dAu vao nito, va canh khudy; va bd phén dugc
trang bi véi thiét bi ngung hdi luu, dudng cép nguyén lidu, dudng gom dung dich
phan tmg, nhiét ké, ddu vao nito, va canh khudy dugc sit dung. Vinyl axetat (500
L/H), metanol (103 L/H), va dung dich metanol 1% cia AMV (0,8 L/H) duoc
nap lién tuc vao budng polyme hoéa lién tyc nhd bom dinh lugng. Dung dich
polyme héa duge gom lién tuc tir budng polyme hoa sao cho murc chét léng trong
budng polyme hoéa dugc git nguyén. Téc do polyme hoéa tai diu ra ciia budng
polyme héa dugc kiém soat dén 35,0%. Thoi gian én dinh trong budng polyme
héa 14 5 gio. Nhiét d9 tai diu ra ctia budng polyme héa 14 63°C. Hoi metanol
dugc dua vio trong dung dich polyme héa dugc gom tir budng polyme héa dé
loai b6 monome vinyl axetat ma khong phan tng. Do d6, thu dugc dung dich
metanol ctia polyme vinyl axetat (ndng d6: 30% khéi luong). |

Dung dich metanol ctia polyvinyl axetat (PVAc) (ndng do: 30% khdi
lugng) thu duge trong quy trinh polyme héa & trén dugc nap lam dung dich bét
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dAu xa phong héa tai téc dd 3500 L/h, trong khi dung dich metanol ctia natri
hydroxit (ndng d6: 4% khéi luong) dam nhan 1am dung dich chét xdc tac xa
phong héa dugc nap tai tbe d6 98 L/h. Do d6, dung dich bét dau xa phong hoa
héa va dung dich chét xdic tac xa phong héa da nap dugc trén bing cach sir dung
may tron tinh c6 4 chi tiét tai tbc d6 truot 13 4 s™'. Do giam 4p trén chi tiét 1 0,04
MPa. Hon hop do d6 thu dugc dugc dit trén bang chuyén va dé dudi nhiét do
40°C trong vong 18 phiit dé tién hanh phén tmg xa phong héa. San phdm phéan
{mg sau d6 dugc nghién va 1am khé @ thu dugc rugu polyvinyl (PVA-4). Do do6,
thu dugc PVA-4 c6 @6 polyme héa trung binh nhét 14 2000, d6 xa phong hoa 1a
80,0% mol, va hé sé d6i ximg nhur dugc thé hién trong bidu thirc (2) 14 1,28.

[Vidu 1]

(San xuét nhii twong nudc)

Luong 258,1g nudc trao dbi ion va 18,9g PVA-1 dugc dit trong binh
polyme héa lam béng thity tinh 1 L dugc trang bi véi thiét b ngung hdi luu, phéu
giot, nhiét k&, va dau vao nito. PVA-1 dugc hoa tan hoan toan tai 95°C dé tao ra
dung dich nuéc PVA. Dung dich nuéc PVA nay sau d6 dugc lam lanh va lam
sach bing nito, va 25,2g vinyl axetat duoc thém vao dung dich duéi viéc khudy
& 200 rpm, sau d6 ting nhiét d6 t6i 60°C. Sau d6, chét khoi mao oxy héa khir
chira 6,9g hydro peroxit 5% va 3,0g axit tartaric 20% dugc thém vao polyme hoa
nhii trong ban dAu. 15 phut sau khi bt diu polyme héa, vinyl axetat dugc thém
lién tuc trong téng lugng 226,4 g trong vong 3 gid, sau d6 0,9g hydro peroxit 5%
va 0,3g axit tartaric 20% dugc thém vao dé hoan thanh polyme hoa, tao ra nhii
tuong polyvinyl axetat c6 ndng d6 cac chét rén 13 49,5% khéi luong. Trong nhii
tuong nay, lugng este vinyl (don vi riéng) 13 100% khéi lwong tinh theo tdng mét
xich monome ciia polyme c6 mit 1am thé phén tan. Céc két qua danh gia cac dic
tinh vt ly ctia nhii tuong thu dugc dugce thé hién trén bang 2.

(San xuét chit két dinh)

100 phéan khéi luong (céc chét rén) cla nhii twong nudc duge thém vao 5
phin khéi luong etylen glycol monophenyl ete va 25 phin khéi luong
polymetylen polyphenyl polyisoxyanat (dugc san xuét bodi Nippon Polyurethane
Industry Co., Ltd. dudi tén thuong mai “Millionate MR-100"), va do d6 chét két
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dinh dugc tao ra. Cac két qua dénh gia chit két dinh thu dugc duge thé hién trén
bang 2.

[Cac vi du 2 dén 5 va céc vi du so sanh 1 dén 4]

Céc nhil trong nudc khac nhau dugce tao ra theo cing cich nhu trong vi
du 1, ngoai trir ring polyme héa nhii twong dwoc thuc hién bing céach thay dbi
c4c lugng vinyl axetat dugc dua vao ban diu, PVA, nudc trao dbi ion, va vinyl
axetat dugc thém vao sau d6 va cac loai PVA va chit khéi xudéng nhu duge thé
hién trén bang 1. Céc két qua danh gié céc nhii twong nudc thu duge duge thé
hién trén bang 2.

Céc chét két dinh ctia cac vi du 2 dén 5 va céc vi du so sanh 2 dén 4 duoc
tao ra theo cing cach nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc thay thé nhii twong nuéc
trong vi du 1 béng céc nhil trong nudc khac nhau duge tao ra bing cach sir dung
cac diéu kién dugc thé hién trén bang 1. Céc kbt qua danh gia cac dic tinh vat Iy

ctia cac chat két dinh thu dugc duge thé hién trén bang 2.

-28-



31700

oLrepe) 3IXy Axored oIpAH ¥°9CC 1°86C 681 8T'T| ¥-VAd T'ST | ¥ yues 0s Op TA
oLreyre) 31Xy a1xoxad 01pAH 92T 1°8SC 681 §9°0| €-VAd TST| € yues oS fip TA
oLree) JIxy Axored o1pAH SSL 00% 9°9¢ 88°0| I-VAd '8 | T Yues 0s fp IA
oLree) 3IXy Aixored o1pAH ¥‘9CC 7°0S¢ 0 88°0| I-VAd TST | 1 Yues os fip TA
oLIELIE) XY/ Jeynsiad 1e] v9CT 1'85¢ 6'81 88°0| I-VAd T'st SHpIA
oLree) 3Ixy Arxorad o1pAH v'9CT 7081 ‘ST 88°0| I-VAd T'se ¥ Op IA
olreyre) 31Xy /Axo1ed oIpAH TETT Thre Y4 88°0 | I-VAd 9C1 €npIA
olreyre) 3IXy /A1xored oIpAH ¥‘9TC 1°85C 681 LLO| T-VAd T'sT THOpIA
oLrepe) JIxy Axoied oIpAH v°9TC 1°8ST 681 838°0| I-VAd TSt [ Ap IA
@

npy (3) nes (3) wor 19p 3) smwﬁ MB 107 | (3) HMW@

2O AX0 Suonx 10Uy HWLO ommeMMH_MMﬂM T — VAd oA

ngp ueq oBA BNP 20Np NI upAn3u o)

[1 Sueq]

-20-



31700

opnu Suon} YU eno ULl JgYd 9§d SuON] 19U 10A 0 90] Ugo kq Suon 17 (%) 91 1L (€

yeroxe [AUAk[od OV Ad (T

(uwey ugyd oup) swikjod Sudny 10| ugyd 001 0at YUy Op 11} YA SuonT (I

. ‘ . ‘ b ques
0 | 0 \4 q 10 OVAd Te'e 6€°1 0°08 00€T | oemip 1A
_ ‘ ‘ o . € ques |
| | \4 0 \4 §0 OVAd L8y €80 $6°66 01T | oo ip
S
0 d \4 d d Il OVAd €Y 160 0°88 0091 Ommnwmf
ipug 3 0 3 ¢ ¢ ‘ [ ques
yuip uo Suon) nyu o6np Nty FuQy OVAd 1o el 0°88 0STL | osnpp
q \4 \ d \4 10 OVAd €6°¢ L6 0°88 00€1 GUp IA
| \4 q | \4 ‘0 OVAd €€°C YTl 0°88 00€1 yp IA
d v \4 \% \4 0 OVAd 8°01 €0°1T 0°88 0LST €TpIA
A4 \4 A | A4 10 OVAd STy 60 ‘86 0001 | THUPIA
\4 \4 \4 A4 \4 10 OVAd 85°¢ 811 0'88 00€T [OpIA
duon
I0S ooNu
Suon MMM
5 5 Ve ne .
L ?|  opnu (%) (Buon[ | (Donp | (jowg)
B | o | ey | DI | (0o Tuip (@2} | 1oupy ugyd) | ngiqeno | oy Suoyd o1
eS| o ugqng | gy vl QS 1 o o.m ugyd  oyp) | Suon . 5 X 0 swAjod 0@
_«n °d uq od ’ i PWAIod c T R
19 U9 U3q 0
quIp 199 1840 opnu Suom nYN op 1 YA

[z Sueq]

-30-



31700

Bang 2 cho thy ring nhii tuong nudc trong cac vi du 1 dén 5 13 vuot trdi
vé d6 6n dinh co va tinh chiu nuéc cla cic iép pht. Bang ndy ciing cho thiy
rang céc chét két dinh chtra nhii tuong nuéc nay khong bi ban tée trong khi phun
& tbe d0 cao, c6 dd bén lidn két ban du cao, va thé hién do bén lién két cao tai

nhiét 6 cao va d6 m cao.
Khi niing wng dung trong cong nghiép

Nhii twong nuéc theo sang ché 13 vuot trdi trong d6 6n dinh co va tinh
chiu nudc clia cac 16p phi. Chét két dinh theo sang ché ma chira nhii twong nuée
khong bj ban tée trong khi phun & téc d¢ cao, c6 do bén lién két ban dau cao, va

thé hién dd bén lién ket cao tai nhiét d6 cao va do 4m cao.
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YEU CAUBAO HQ

1. Nhii twong nudc chira polyme chira mét xich monome chua no etylen 1am thé

phan tan va rugu polyvinyl 1am chit phan tan, trong d6:

lugng rugu polyvinyl c6 mat & dang rugu polyvinyl tu do trong nhii

tuong nudc,

ham luong rugu polyvinyl tu do 14 0,2 dén 20 phan khéi lugng tinh theo

100 phan khdi lvong polyme chira mét xich monome chua no etylen,

rugu polyvinyl tur do c6 d9 xa phong héa 1a 80,0 dén 99,5% mol va do
polyme héa trung binh nhét 13 200 d&n 5000, va

rugu polyvinyl tu do ¢6 hé s§ dbi xtmg (Wi sy/2f) théa méan bidu thic (1)
sau ddy duogc x4c dinh bang phép sic ky 1ong tinh ning cao gradien ding tich
pha dao bing cach sir dung dung méi rira giai axeton-nuéc theo JIS K 0124
(2011):

0,85 < Woosu/2f < 1,30 (1),

trong d6 W s, thé hién chidu rong pic tai 5% chiéu cao pic va f thé hién
khoang cach tlr diém canh trudc a tai 5% chiéu cao pic dén giao didm b cit giita
dudng nim ngang di qua diém canh trudc a va dudng thing ding di qua dinh

pic.

2. Nhil tvong nudc theo diém 1, duge tao ra bing cach polyme héa nhii tuong
ctia monome chua no etylen sir dung rugu polyvinyl véi lugng 0,5 dén 40 phan
khéi luong tinh theo 100 phin khéi lwong monome chua no etylen, trong dé
rugu polyvinyl c¢6 hé sé dbi xtimg (Wogsy/2f) thoa mén biéu thirc (2) sau ddy
dugc xé4c dinh bang phép sic ky l6ng tinh ning cao gradien ding tach pha dao st
dung dung mdi rira giai axeton-nudc theo JIS K 0124 (2011):

0,70 < Wo,0sw/2f < 1,10 (2),
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trong d6 W osn thé hién chiéu rong pic tai 5% chiéu cao pic va f thé hién
khoang cach tir diém canh trudc a tai 5% chiéu cao pic dén giao diém b cit giira
dudng nim ngang di qua diém canh trudc a va dudng thing dimg di qua dinh

pic.

3. Nhii twong nudc theo diém 1 hodc 2, trong d6 polyme chira mét xich monome
chua no etylen 13 polyme chira mét xich dugc dan xuét tir it nhit mot chét duoc
lya chon tir nhém gdém c6 monome este vinyl, monome este axit (met)acrylic,
monome styren, va monome dien, va ham lugng mét xich 12 bé'lng hoac 16n hon

70% khéi lwong ciia tdng mét xich monome ctia polyme.

4. Nhil twong nudc theo diém bét ky trong sb cac diém 1 dén 3 con chira hop

chét isoxyanat da chrrc.
5. Chét két dinh chira nhii twong nuéc theo diém 4.

6. Phuong phép san xuit nhii twong nudc theo diém 1 gém c6 budc polyme héa
nhii twong clia monome chua no etylen sir dung ruou polyvinyl 1am chét phan
tan, trong d6 rugu polyvinyl duoc st dung véi lwong 0,5 dén 40 phan khéi lugng
tinh theo 100 phin khéi lwong monome chua no etylen, va ruou polyvinyl cé hé
sb dbi xtmg (Woos/2f) thda mén biéu thirc (2) sau ddy dugc x4c dinh bing phép
sic ky 1ong tinh ning cao gradien ding tach pha dao sir dung dung méi rira giai
axeton-nudce theo JIS K 0124 (2011):

0,70 < Woosn/2f< 1,10 (2),

trong d6 Wo sy thé hién chiéu réng pic tai 5% chiéu cao pic va f thé hién
khoang cach tir diém canh trudc a tai 5% chiéu cao pic dén giao diém b cét giita
dudng nim ngang di qua diém canh trudc a va dudng thing dimg di qua dinh

pic.
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FIG.1
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