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(57) Sang ché dé cap dén ruou polyvinylic dic trung c6 hé sb ddi xung thoa méin cong

thirc (1) duéi day nhu duge xac dinh theo JIS K 0124 (2011) va do d6 ¢ do trong va do 6n

dinh dg nhot tuyét voi & dang dung dich chira nudc:

0,70 < W 05 6io/2£ < 1,10 (1),

trong 46 W os gix 12 chiéu rong dinh & 5% chiéu cao dinh, va fla khoang cach tu dlem o
mép trudc a & 5% chiéu cao dinh dén diém giao cat b gitra duong nam ngang bao gom
dlem 0 mép trudc a va duong thang dimg bao gébm dinh ctia dinh phd. Sang ché ciing de
xuét chat phan tan polyme héa nhii twong chira ruou polyvinylic ndy va do dé c6 d6 6n
dinh polyme hoéa tét. Sang ché ciing dé cap dén nhii twong nudc va chat két dinh, mbi loai
chtra ruou polyvinylic ndy va do d6 khong chi thé hién do long tuyét voi ma con tao ra
mang pha chéng nude.
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Linh vue k§ thuat duwge deé cap

Sang ché d& cap dén ruou polyvinylic c6 hé sé d6i ximg dic trung trén
phd séc ky thu dugc bing sic ky 1ong hidu ning cao (dudi day c6 thé duoc viét
tit dudi dang “HPLC”), va nhil tuong nudc, chét két dinh va chat phan tan

polyme hoa nhii tuong, mdi loai nay chtta rugu polyvinylic néu trén.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Céc polyme ruou vinylic (dudi ddy co thé duoc viét tit dudi dang
“PVA”) nhu ruou polyvinylic 1a da biét dudi dang polyme téng hop tan trong
nudce, va da duoc st dung rong rai trong cac ing dung nhu vat li€u vinylon s¢1
téng hop, cac ché pham xur Iy gidy, cac ché pham xwr 1y soi, cac chat két dinh, céc
chat 1am 4n dinh cho quy trinh polyme héa nhii twong va polyme hoa huyén phu,
cac chét két dinh vo co, va cac mang phu. Cu thé, PVA da biét 1a keo bao vé dé
polyme hoa nhil tuong cdc monome vinyl este nhu vinyl axetat. Cac nhii twong
nude trén co s& vinyl este thu duoc bang cach polyme héa nhil tuong sir dung
PVA lam chét phan tan polyme hoéa nhii tvong da duoc str dung rong rii trong
cac ung dung nhu cac chat két dinh khac nhau cho gidy, xir Iy g6, va chét déo,
céc chat két dinh khac nhau ding cho gidy duoc tdm va cac san pham khong dét,

cac chat phu gia, cac vat liéu dém lién két, son, xtr ly gidy, va xt 1y soi.

Khi PVA duoc dung 1am chat phan tan polyme héa nhii twong, can phai
trc ché sy tich ty ctia nhil twong trong khi polyme hoa nhii twong va cho phép nhii
trong thé hién dugc su 6n dinh polyme hoa tuyét voi. Tuy nhién, do do tan trong
nudc cia ching, cac PVA cé cac nhugce diém dudi day. Vi dy, mang phu dugc
tao ra tir nhii twong PVA ¢6 tinh chdng thdm nuéc thap, va nhil tuong PVA c¢6 do
long thép (su phu thudc tde do dong). Do d6 da biét rang cac tinh chat nay phu
thuoc dang ké vao loai PVA dugce str dung. Trong cac truong hop nay, nhitng nd
luc khac nhau, nhu diéu chinh su két tinh ctia PVA va dua nhom chirc vao PVA,
da duoc thuc hién dé cai thién cac tinh chit dac trung cua PVA, va cac PVA duogc

bién d6i khac nhau da duogc phat trién. Viéc su dung cac PVA duogc bién dbi nay
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di dugc dé xuat. Vi du, da co dé xuét chét két dinh chira hop chit isoxyanat da
héa trj va nhil tuong nude thu duge bing cich polyme héa nhil tuong monome
khéng no kiéu etylen va/hoic monome dien st dung PVA dugc bién dbi bang
etylen lam chit phén tan polyme héa nhil twong, va da dugc thong bao ring chét
két dinh nay c6 do on dinh, do két dinh va kha nang chdng nuée cao (xem tai
liéu sang ché 1). Nhii tuong thu duge st dung PVA dugc bién ddi ciing da duoc
dé xuét. Vi du, di c6 dé xuét nhil tuong nudc thu dugc st dung, 1am chét phan
tan polyme hda nhii tuong, PVA dugc bién dbi chira luong cu thé cua cac don vi
monome khong no c¢6 nhom silyl va sir dung, 1am thé phan tan, polyme bao gom
mot hodc hai hoac nhiéu monome dugc chon tir monome khong no kiéu etylen,
va da duoc thdy rang nhil tuong nudc nay c6 kha ning chéng nudc va do on dinh

d6 nhét cao (xem tai liéu sang ché 2).

Nhu duge mo ta trén day, PVA dugc st dung [am chét phan tén polyme
hoéa nhil tuong can ¢6 do 6n dinh polyme hoa tét. Ngoai ra, khi nhil twong thu
dugc st dung PVA dugce dung lam chét két dinh, vi du, chat két dinh can phai co
do6 1éng cao va do do dé dang trai rong khép vat liéu nén dé pht trén do, va tao ra
mang phu chdng nudc. Tuy nhién, cic nhii tuong thong thuong duoc dé cap trén
day hodc 1a khong cé do long cao, cling khong c¢6 kha nang chéng nudc cao, va
do d6 c6 nhu cau déi v6i nhil tuong ¢ cac hiéu qua duge néu trén dy va cic
PVA c¢6 kha néng tao ra cac nhii tuong hitu ich nay.

Tai liéu trich dan
Tai lidu sang ché

Tai lidu sang ché 1: JP 8-259659 A

Tai liéu sang ché 2: JP 2007-23148 A
Ban chat ky thuit cia sang ché

Van d& ky thuat cia sang ché

Sang ché da dugc tao ra khi xem xé€t cac van dé trén day, va muc dich cua

sang ché 1a dé xuét ruou polyvinylic ddc trung ¢6 do trong va do 6n dinh d6 nhét
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tuyét voi ¢ dang dung dich chtra nuéc, va d& xuét chét phan tan polyme héa nhil
twong chtra rugu polyvinylic nay va do do co do 6n dinh polyme héa tot. Muc
dich khac cua sang ché 1a dé& xuat nhii trong nuéce va chit két dinh, mdi loai chtra
rugu polyvinylic nay va do d6 c6 do long tuyét voi va tao ra mang phu chéng

nudec.
Giai quyct van dé

La két qua ctia cdc nghién clru su rong, cac tac gia sang ché da phat hién
ra réng rugu polyvinylic, cu thé, co hé s dbi xung nam trong khoang ddc trung
nhu duoc xac dinh boi HPLC theo JIS K 0124 (2011), va nhil tuong nudc, chét
két dinh va chét phan tan polyme hoéa nhii twong, mdi loai chira rugu polyvinylic

nay co thé gidi quyét cac van dé dugc deé cap trén day, va da hoan thanh sang ché.
Cu thé, sang ch¢ lién quan dén cac sang ché sau:

[1] Rugu polyvinylic (A) c6 do xa phong hoa tir 80 dén 99,5 mol%, do nhét
trung binh polyme héa tir 200 dén 5000, va hé s6 dbi xtmg ma théa man cong
thirc (1) du6i day nhu duoc x4c dinh boi sic ky 1éng hiéu ning cao theo gradien
dé tach pha dao theo JIS K 0124 (2011):

0,70 < Wo,0s gis/2f < 1,10 (1)

, trong d6 W 0s gix 1& chi€u rong dinh & 5% chiéu cao dinh, va f 1a khoang céch tur
diém & mép trude a & 5% chiéu cao dinh dén diém giao cat b gifta duong nam
ngang bao gom di€m & mép trudc a va dudng thang diing bao gom dinh cua dinh

phd;
[2] Rugu polyvinylic (A) theo muc [1] néu trén, trong do:

dung moi ria giai trong sdc ky 16ng hidu ning cao theo gradien dé tach

pha dao l1a dung moi rira giai nude-axeton, va
rugu polyvinylic (A) 1a rugu polyvinylic chua dugc bién ddi (A-1);

[3] Ruou polyvinylic (A) theo muc [2] néu trén, trong d6 do xa phong hoa 1a 85
dén 98,5 mol%;
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[4] Rugu polyvinylic (A) theo muc [1] néu trén, trong do:

dung madi rua giai trong sic ky 16ng hiéu ning cao theo gradien dé tach

pha déo 1a dung moi rira giai nude-1-propanol, va

rugu polyvinylic (A) Ia rugu polyvinylic dugc bién déi bang etylen(A-2)

chtra 1 dén 15 mol% don vi etylen;

[5] Ruou polyvinylic (A) theo muc [4] néu trén, trong d6 do xa phong hoa la 85
dén 98,5 mol%;

[6] Nhil tuong nudc chura:

chit phéan tan chtra ruou polyvinylic (A) theo muyc bat ky trong sb cac

muc tr [1] dén [5]; va

thé phan tan bao gdm polyme (B) chu yéu chtra don vi monome khong

no kiéu etylen;
[7] Nhil tvong nudce theo muc [6] néu trén, trong do:

polyme (B) chtra don vi monome khong no kiéu etylen 1a polyme c6 don
vi dac trung thu dugc tur it nhat mot nhom duoc chon tir nhém bao gém monome
vinyl este, monome este cla axit (met)acrylic, monome styren, va monome dien,

va

polyme (B) chira 70% khbi lugng hodc 16n hon céc don vi ddc trung so

v6i tong lugng don vi monome trong polyme (B);

[8] Nhil twong nude theo muc [6] hodc [7], nhii twong nay con chira hop chit

isoxyanat da hoa tri (C);
[9] Chét két dinh chira nhii twong nudc theo muc [8] trén day; va

[10] Chét phan tin polyme héa nhil tuong chita ruou polyvinylic (A) theo muc
bat ky trong s6 cac muc tir [1] dén [5].

Hiéu qua dat duoc boi sang ché
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Nhu duoc mo ta trén day, rugu polyvinylic (A) theo sang ché co do trong
va do én dinh do nhét tuyét voi & dang dung dich chira nude. Chat phan tan
polyme héa nhii twong chira thanh phan ruou polyvinylic nhu vay c6 thé thé hién
d6 6n dinh polyme hoa nhil twong tuyét voi. Hon thé nita, nhil twong nudc chia
thanh phan ruou polyvinylic nhu vay khong chi thé hién do long tuyét voi ma
con tao ra mang phii chdng nuée. Do d6, nhil twong nude nay dugc st dung
thich hop cho céac chét két dinh khac nhau, son, cac ché phém xu ly soi, cac ché

pham xu ly gidy, cac chat két dinh v6 co, cac hon hop xi mang, nén cho vira, v.v..
Mo ta van tat cac hinh vé

FIG. 1 14 so dd thé hién vi du vé d thi thu dugc bing phép phan tich sic
ky long hiéu nang cao (HPLC) theo phuong 4n cua sang ché.

FIG. 2 1a so d thé hién cAu tric minh hoa ciia thiét bi xa phong hoa dé

str dung trong phuong phép san xuét nhwa PVA theo phuong 4n cla sang ché.

FIG. 3A 1a hinh v& mit cat thé hién vi du vé€ cau tric cia co cau nap chat

xuc tac cua thiét bi xa phong hoa duogc thé hién trong FIG. 2.

FIG. 3B 14 hinh v& mit cét doc theo dudng A-A trong FIG. 3A.
M3 ta chi tiét sang ché

<PVA (A)>

PVA (A) theo séang ché c6 do xa phong hoa tr 80 dén 99,5 mol%, do nhét
trung binh polyme héa tir 200 dén 5000, va hé s& dbi xing ma théa man cong
thire (1) dudi day nhu duoc xac dinh boi séc ky 16ng hiéu ning cao theo gradien
dé tach pha déo theo JIS K 0124 (2011):

0,70 < Wy s gi(‘)/zfﬁ 1,10 (1)

, trong d6 Wo,s ¢io 1 chiéu rong dinh & 5% chiéu cao dinh, va f 1a khoang cach tir
diém & mép trudc a & 5% chiéu cao dinh dén diém giao cit b gita duong nim
ngang bao gdm diém & mép trude a va duong thang dimg bao gém dinh ctia dinh

phd. Ly do k§ thuat la chua 1 rang, nhung PVA (A) theo sdng ché c6 hé s6 dbi
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xtmg dic trung duogc dua ra boi cong thire (1) néu trén co thé thé hién do trong
va do 6n dinh do nhot tuyét voi & dang dung dich chira nudce. Nhil twong nudce
chita PVA (A) c6 hé sé dbi xting dic trung nhu vy c6 do 1ong tuyét voi va tao ra
mang phil chdng nuéc. Hon thé nira, chat phan tan polyme héa nhii twong chira
PVA (A) ndy ¢6 thé (rc ché su tao thanh cac hat kich thude 16n va do d6 c6 do 6n

dinh polyme hoa nhil trong tuyét voi.

Céc vi du vé PVA (A) theo sang ché bao gdm: PVA chua dugc bién ddi
(A-1), ma dugc trai qua qué trinh tach sdc ky 1ong hiéu niang cao theo gradien
dugc dé cap trén ddy dé tach pha ddo st dung dung moi rira giai nudce-axeton; va
PVA duoc bién dbi bang etylen (A-2) chira 1 dén 15 mol% don vi etylen, ma
dugc trai qua qua trinh tach sic ky 16ng hiéu nang cao theo gradien nhu dugc aé

cp trén ddy dé tach pha dao st dung dung moi rira giai nude-1-propanol.

PVA (A) theo sang ché c6 hé sb d6i xtmg (Wo,05 gin/2f) ma théa méan cong
thire (1) néu trén, nhu dugce xac dinh béi sdc ky 1ong hiéu ning cao theo gradien
d8 tach pha dao theo JIS K 0124 (2011). Vi dy, trong trudng hop néu PVA (A) la
PVA chua dugc bién d6i (A-1), cot silicagel ODS duoc dung lam cdt HPLC, va
cac diéu kién theo gradien ctia dung moi rita giai nude-axeton duge xac dinh
trong cac vi du dugc dua ra dudi day. Trong truong hop néu PVA (A) l1a PVA
duoc bién dbi bang etylen (A-2) chita 1 dén 15 mol% don vi etylen, cot
copolyme styren-divinylbenzen dugc dung lam c¢dt HPLC, va cac diéu kién theo
gradien cta dung moi ria giai nudce-1-propanol dugc xdc dinh trong cac vi du
dugc dua ra dudi ddy. Trong trudng hop PVA (A) c6 hé s6 dbi xting nhé hon
0,70, d6 6n dinh dd nhdt va do 6n dinh polyme héa nhii tuong cua dung dich
PVA chira nudc thu dugce 1a khong du va do 16ng ciia ché pham nhii twong nudc
thu duoc la cling khong du. Hé sb dbi xing t5t hon 13 0,75 hodc 16n hon, tdt hon
nita 13 0,80 hogc 16n hon, va tham chi t6t hon nita 1a 0,83 hodc 16n hon. Mit
khéc, trong truong hop PVA (A) ¢6 hé s6 dbi xtmg 16n hon 1,10, d6 trong va do
6n dinh polyme hoa nhil twong ctia dung dich PVA chtta nuéc thu dugc 1a khong
du va kha nang chdng nudc ctia mang phu ctia nhii tuong nuée thu dugc 1a ciing
khong du. Hé sb di xtmg 5t hon 13 1,05 hodc nho hon, tot hon nita 1a 1,00 hogc
nho hon, va tham chi t&t hon nita 14 0,99 hodc nhé hon. Nhu duoc st dung & day,

hé s6 doi xing 1a thong so6 thé hién muc do doi xtng cua dinh thu dugc bang sic
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ky long hi¢u nang cao. FIG. 1 thé hién vi du vé két qua do HPLC. Trong FIG. 1,
hé s§ dbi xtmg (W5 gio/21) duge tinh st dung do rong dinh (W05 ¢io) ciia dinh &
5% chiéu cao dinh va khoang cach (f) tir diém ¢ mép trudc a & 5% chidu cao
dinh dén diém giao cit b gitta dudng nim ngang bao gdm diém & mép trude a va
dudng thang ding bao gbm dinh trén cung cta dinh. Trong phan mo ta nay, “5%
chiéu cao dinh” dé cap dén chiéu cao ctia mot phan hai muoi chiéu cao dinh bén
trén dudng nén thu duoc béng phép sic ky HPLC dudi cac diéu kién duoc mo ta
du6i day. Trong phan md ta nay, f dé cap dén khoang céch gitra a va b duoc thé
hién trong FIG. 1, d6 la, khoang cach tir diém & mép trudc a & 5% chiéu cao dinh,
duoc x4c dinh bang phép phan tich HPLC trong diéu kién duoc mo ta dudi day,
dén diém giao cdt b gitta dudong nim ngang bao gém diém ¢ mép trudc a va
duong thing dimg bao gbém dinh trén clng cua dinh (theo cach khéc, khoang
cach tir mép trudc dén diém ma ¢ do dudong thang ding dugc vé tir dinh trén
cung cua dinh chia d6i d¢ rong dinh & 5% chiéu cao dinh). Trong FIG. 1, duong
nét dit song song v6i truc ndm ngang 1a dudng nén, va a la diém ¢ mép trudc
bén trén dudng nén. Wo,s gis va £ duoc thé hién voi cung don vi. Gia tri hé s doi

xtmg cang gan dén 1, d¢ doi ximg cua dinh cang cao.

Theo sang ché, PVA (A), vi du, PVA chua dugc bién dbi (A-1) duoc dénh
gi4 bang phép phan tich HPLC trong cac diéu kién do cu thé dudi day.

Nbng d6 mau: 0,5 mg/mL

Dung mo6i mau: Nudce (trong trudng hop néu do xa phong héa 1a 80

mol% hodc 16n hon)
Luong dugc phun: 15 pL

Bo do: Bo do tan xa anh sang bay hoi PL-ELS 1000 (dugc san xuét boi

Polyme Laboratories)

Cot silicagel ODS: “TSKgel ODS-80TM” (dudng kinh trong: 4,6 mm,
chiéu dai: 15 cm, duong kinh hat duoc nhdi: 5 um) dugc san xuét boi Tosoh

Corporation

Nhiét do cot: 40°C
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Téc do dong cuia chat 16ng duge phan phdi: 0,8 mL/phit (toe do dong
t6ng)

Phép phén tich HPLC déi v6i PVA chua dugc bién doi (A-1) clia sang
ché duoc tién hanh bang phuong phap dudi day. Hon hop cua cac chat léng co
d6 phan cuc khéc nhau duge dung lam pha dong. Nud6c duge dung lam pha dong
phan cuc cao A, va axeton duoc dung lam pha dong co6 do phan cuc thép B.
Trude khi mau dugce phun, cot cua h¢ HPLC dugc nap dung moi hdn hop chia
pha dong A va pha dong B 6 ty 1¢ thé tich tong 9/1. O trang thai nay, mau dugc
phun. Sau dé, ngay sau khi mau dugc phun, ty 1€ cia pha dong B trong hdn hop
pha dong tang lén & tdc do khong dbi (3% thé tich/phut) trong 30 phut. 30 phut
sau khi phun mau (theo thoi gian nay, pha dong A duoc thay thé hoan toan bang
pha dong B), pha dong B duoc cho phép chay trong 5 phut.

PVA duoc bién ddi bang etylen (A-2) dugc danh gia bang phép phén tich
HPLC trong cac diéu kién do cu thé dudi day.

Nong do mau: 0,5 mg/mL
Dung méi mau: nuée / 1-propanol & ty 1€ thé tich tong 8/2
Luong dugc phun: 20 pL

Bo do: Bo do tan xa anh sang bay hoi PL-EMD 960 (duoc san xuét boi

Polyme Laboratories)

Cot copolyme styren-divinylbenzen: “PLRP-S 4000 A Lot No.
8M-PPS40-171-311” (dudng kinh trong: 4,6 mm, chiéu dai: 5 cm, dudong kinh
hat duoc nhdi: 8 um) dugc san xuét boi Polyme Laboratories

Nhiét do cdt: 60°C

Téc dd dong cua chat léong dugc phan phdi: 0,8 mL/phut (tbc do dong

tong)

Phép phan tich HPLC d6i v6i PVA duogc bién ddi bang etylen (A-2) cua
sang ché dugc tién hanh bang phuong phap dudi ddy. Hon hop cua cac chit léng
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c6 do phan cuc khéac nhau duge st dung lam pha dong. Nuée dugce dung lam pha
dong phan cuc cao A, va 1-propanol duoc dung lam pha dong c¢6 do phén cuc
thip B. Trude khi mau duoc phun, cot ciia hé HPLC dugc nap pha dong A. Mau
duoc phun ¢ trang thai nay. Sau do, ngay sau khi mau duoc phun, ty 1€ cia pha
dong B trong hon hop pha dong tang 1én & téc do khong dbi (2,5% thé tich/pht)
trong 30 phut. 30 phut sau khi phun mau (theo thoi gian nay, pha dong A duoc
thay thé hoan toan bang pha dong B), pha dong B duoc cho phép chay trong 2
phut.

Ham lugng cua cc don vi etylen trong PVA duoc bién dbi bang etylen
(A-2) ctia sang ché 1a 1 dén 15 mol%, t6t hon 1a 1,5 dén 12 mol%, t6t hon nira I
2 dén 10 mol%, va dic biét tdt hon 1a 2 dén 8,5 mol%. Khi ham luong clia céac
don vi etylen nho hon 1 mol%, kha nang chéng nudc ctia mang phu clia nhil
twong nude thu duge co thé khong du. Khi ham luong cta cac don vi etylen 16n
hon 15 mol%, PVA dugc bién ddi béng etylen co thé khong hoa tan trong nudc,

ma diéu nay khién cho kho diéu ché dugc nhii twong nudce.

Ham luong duogc dé cép trén day cta cac don vi etylen dugc xac dinh, vi
du, béng phé "TH-NMR cua polyvinyl este chira cac don vi etylen, ma la tién cht
hodc san pham duogc axetyl hoa lai cua PVA dugc bién ddi bang etylen (A-2).
Dac biét, polyvinyl este duoc bién ddi bﬁng etylen thu dugc dugc tinh ché bang
céach tai két tinh trong dung méi hon hop ctia n-hexan va axeton it nhit ba lan, va
sau d6 duoc 1am kho trong ap suat giam & 80°C trong 3 ngay dé tao ra polyvinyl
este dugc bién ddi bang etylen dé phan tich. Polyme nay duoc hoa tan trong
DMSO-Dg va duoc tdch 1H-NMR (vi du, 500 MHz) ¢ 80°C. Ham luong cua cac
don vi etylen c6 thé duoc tinh tir dinh (4,7 dén 5,2 ppm) thu dugc tir metylen
mach chinh cta vinyl este va cac dinh (0,8 dén 1,6 ppm) thu dugc tir metylen

mach chinh cta etylen, vinyl este, va thanh phan thi ba.

Do xa phong hoa cia PVA (A) theo sang ché duoc do theo JIS K 6726
(1994). D6 xa phong hoa cia PVA (A) dugc dé cap trén day 1a 80 dén 99,5 mol%.
Khi do xa phong héa 1a nhé hon 80 mol%, do trong cia dung dich nudc chira
PVA nay va do 6n dinh polyme héa nhii twong cua PVA nay la khong du. Do xa

phong hoa 1a tot hon 1a 82 mol% hoic 16n hon, va t&t hon nira 12 85% hodc 16n
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hon. Mt khéc, khi do xa phong hoéa 1a 16n hon 99,5%, PVA (A) dugc dé cap trén
day khong thé duoc tao ra on dinh. Do xa phong hoa 1a tdt hon 14 99 mol% hodc

nhé hon, va tét hon nita 1 98,5 mol% hoic nho hon.

Do nhét trung binh polyme hoa (duéi day c6 thé duge dé cap dudi dang
“d0 polyme hoa”) ciia PVA (A) theo sang ché duoc do theo JIS K 6726 (1994).
Cu thé, PVA (A) duoc tai xa phong hoa dén do xa phong héa tir 99,5 mol% hoac
16n hon, dugc tinh ché, va sau d6 duoc trai qua budc do do nhét trong [n] (it/g)
trong nudc & 30°C, ma tr d6 do polyme hoa dugc xac dinh bang phuong trinh

sau.
P=([n] x 10000/8’29)(1/0,62)

D6 nhét trung binh polyme héa ciia PVA (A) theo sang ché 1a tir 200 dén
5000. Khi do nhét trung binh polyme hoéa nho hon 200, kha nang chéng nuéc
ctia mang phu cua nhil twong nudce thu dugc 1a khong du. D nhdt trung binh
polyme héa t5t hon 13 250 hoic 16n hon, tdt hon nita 12 300 hoic 16n hon, va
tham chi t6t hon nita 1a 400 hodc 16n hon. Mit khac, khi do nhét trung binh
polyme hoa 16n hon 5000, dd nhdt cia dung dich chira nwéc ma trong d6 PVA
(A) duogc dé cap trén day duoc hoa tan la qua cao, ma diéu nay khién khé xur ly
nhil tvong nudce thu duge. PO nhdt trung binh polyme hoa t6t hon 1a 4500 hodc
nhé hon, tét hon nita 1a 4000 hozc nhé hon, va tham chi t6t hon nita 12 3500 hoac

nho hon.

Theo sang ché, PVA (A) thu dugc bang phan tmg xa phong hoa ctia nhya
vinyl este cu thé st dung kiém. Vi du, PVA chua dugc bién ddi (A-1) thu duoc
bang phan mg xa phong héa cta nhua vinyl este st dung kiém, va PVA duoc
bién doi bing etylen (A-2) thu dugc bang phan tmg xa phong hoéa cia nhua vinyl
este dugc bién doi béng etylen st dung kiém, nhu duoc mé ta dudi day. B¢ la,
PVA (A) cb, trong phén tir, cac phan phan cuc thap thu dugc tir monome vinyl
este va cac phan phan cuc cao thu duoc tir don vi ruou vinylic dugc xa phong
hoa. PVA duoc bién dbi bang etylen (A-2) c6, trong phén tir, cac phan phén cuc
thap thu duoc tir don vi etylen va monome vinyl este va céc phan phéan cuc cao

thu duoc tir don vi rugu vinylic dugce xa phong hoa. Do do, cac phﬁn phan cuc
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thdp va cac phan phan cyc cao duoc phan b trong phén tit PVA cua PVA (A), va
c4c tinh chét vat Iy cua dung dich PVA chtra nu6e phu thufe dang ké vao su
phan bd nay. O day, hé s& dbi xtng thu dugc bing phép phan tich HPLC la hitu
ich 1am gi4 tri do dé xéac dinh sy phén b cua cac phan phan cuc thdp va céc phan
phén cuc cao trong PVA ctia PVA (A). Su phén b6 cua cac phin phan cuc thap va
cac phan phan cyc cao trong PVA (A) ¢6 thé duoc kiém soat & chimg muc nhét

dinh bang cach lya chon cic diéu kién xa phong hoa.

Céc vi du vé phuong phép kiém soét su phan bd cia cic phan phan cuc
thap (cac phan thu dugc tr monome vinyl este va don vi etylen) va céac phan
phan cuc cao (don vi vinylic) trong PVA ciia PVA (A) dé diéu chinh hé sb dbi
ximg bao gom: 1) phuong phép ma trong d6 dung dich xa phong hoa thd chira
polyvinyl este va dung méi hitu co dwoc tron voi dung dich chtra chit xtc tic xa
phong hoa dé cho phép hdn hop tao gel va thoi gian gel hoa dugc diéu chinh
trong budc xa phong hoa; 2) phuong phip ma trong dé qua trinh xa phong hoa
cac phan este dugc tién hanh ngiu nhién hon trong budc xa phong hoa; va 3)
phuong phap ma trong d6 phan ung trao déi duoc cho phép dién ra gitra cac
phan phan cuc thip va céac phan phéan cyc cao trong PVA dé phan bd cac phan
nay ngiu nhién hon. Trong phuong phép 1), vi du, khi cac dung dich dugc trdn
st dung thiét bi tron tinh trong budc xa phong hoa, tde do truogt duogc tdi vu hoa
dé dam bao trang thai hon hop va do 16ng mong muén. Trong phuong phép 2), vi
du, luong dinh trudc cia nude dugc bd sung vao dung dich xa phong hoéa tho
chira polyvinyl este va dung méi hiru co va dung dich chira chét xtc tac xa
phong hoa dé cho phép qué trinh xa phong hoa truc tiép dién ra trong budc xa
phong héa. Trong phuong phap 3), vi du, bot PVA dugce xu 1y nhiét ¢ nhiét do
nam trong khoang tir 100 dén 180°C trong thoi gian dinh trude.

<Phuong phap san xuit PVA (A) >

Phuong phap san xuét PVA cta sang ché dugc mo té chi tiét dudi day.
Sang ché khong chi gi6i han & cac phuong dn duge mo ta dudi day. Vi dy, nhu
duoc thé hién trong FIG. 2, PVA (A) theo sang ché ¢6 thé thu duoc bang céch
cho phép phan ung xa phong hoa didn ra dé tién hanh cac didu kién cu thé su

dung thiét bi tron tinh 2 trong budc xa phong héa polyvinyl este ¢ dang tién chét
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cia PVA (A).

PVA (A) theo sang ché co thé dugc tao ra bang, vi du, phuong phép san
xuét bao gdm: budc polyme hoa dé polyme héa monome viny! este dé thu duge
polyvinyl este; va budc xa phong hoa tién hanh trén dung dich xa phong héa thd
chira polyvinyl este voi dung dich chira chit xtic tac xa phong héa st dung thiét
bi tron tinh & tdc do truot 5 dén 90 gidy ! dé xa phong hoa polyvinyl este. Vi du,
trong truong hop néu PVA (A) 1a PVA chua dugc bién doi (A-1), PVA chua dugce
bién ddi (A-1) c¢6 thé dugce tao ra bang phuong phép tuong tu nhu dugc mo ta

trén day, ngoai trir ring chi monome vinyl este dugc polyme héa.

Trong phuong phép san xudt PVA (A) theo sang ché, quy trinh polyme
hoa tét hon 12 duoc tién hanh bang phuong phép polyme hda dung dich, polyme
hoa nhil tuong, hoac polyme hoa huyén phu tir quan diém san xuit trong cong
nghiép. Trong quy trinh polyme hoa nay, quy trinh polyme hoa nhu polyme hoa
theo mé, polyme hoa ban mé, hodc polyme hoa lién tuc c6 thé duoc st dung. Dé
Jam 10 phéan tng polyme hoa, 16 phan ting theo mé, 10 phan ing 6ng, 16 phan tmg
thung khudy lién tuc, hogc 16 phan tng tuong tu c6 thé duoc sir dung. Dung mdi
dé polyme héa dung dich la khong bi gidi han cu thé, va d6 1a ruou, vi du. Cac vi
du vé ruou ma co thé duoc su dung lam dung moi dé polyme hda dung dich bao
gbm cac rugu bic thip nhu metanol, etanol, va propanol. Luong cta dung moi
duoc st dung trong hé polyme hoa co thé duoc chon theo do nhét trung binh

polyme hoa ctia polyme rugu vinylic khi tinh dén su chuyén mach cia dung moi.

Cac vi du vé monome vinyl este ma dugc st dung trong quy trinh
polyme hoa bao gdm vinyl axetat, vinyl format, vinyl propionat, viny! caprylat,
va vinyl versatat. Trong so cac chit nay, vinyl axetat 1a dugc uu tién tir quan

diém san xuat trong cong nghiép.

Trong quy trinh polyme héa, monome vinyl este c6 thé duoc dong tring
hop v6i cac monome khac ma khong nim ngoai pham vi ctia sang ché. Cac vi du
vé cac monome khac ¢ thé dugc st dung bao gém: o-olefin nhu propylen,
n-buten, va isobutylen; axit (met)acrylic va cac mudi cta no; axit (met)acrylic

este; (met)acrylamit; cac dan xuét (met)acrylamit nhu N-metyl(met)acrylamit,
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N-etyl(met)acrylamit, N,N-dimetyl(met)acrylamit, diaxeton(met)acrylamit, axit
(met)acrylamitpropansulfonic va cac mubi cua no,
(met)acrylamitpropyldimetylamin va cac mudi ctia nd hodc cac mudi bac bén, va
N-metylol(met)acrylamit va cac dan xuét ctia no; vinyl ete nhu metyl vinyl ete,
etyl vinyl ete, n-propyl vinyl ete, i-propyl vinyl ete, n-butyl vinyl ete, i-butyl
vinyl ete, t-butyl vinyl ete, dodexyl vinyl ete, va stearyl vinyl ete; cac nitril nhu
acrylonitril va metacrylonitril; vinyl halogenua nhu vinyl clorua va vinyl florua;
vinyliden halogenua nhu vinyliden clorua va vinyliden florua; cac hop chét alyl
nhu alyl axetat va alyl clorua; cac axit dicarboxylic khong no nhu axit maleic,
axit itaconic, va axit fumaric, va cac mudi hodic este cia chung; cac hop chét
vinylsilyl nhu vinyltrimetoxysilan; va isopropenyl axetat. Trong phan mo ta ny,

thudt ngft “(met)acrylat” cung dé cap dén acrylat va metacrylat.

Chat khoi mao polyme hoa dé st dung trong quy trinh polyme hoa dugc
chon tir trong s6 cac chat khoi mao polyme héa da biét nhu cac chét khoi mao
azo0, cac chat khoi mao peroxit, va cac chét khoi mao redox phu thudc vao
phuong phap polyme héa dugc str dung. Cac vi dy vé cac chat khoi mao azo bao
gém 2,2’-azobisisobutyronitril, 2,2’-azobis(2,4-dimetyvaleronitril), va
2,2’-azobis(4-metoxy-2,4-dimetylvaleronitril). Céac vi du vé cac chat khoi mao
peroxit bao gdm: cac hgp chét percacbonat nhu diisopropyl peroxydicacbonat,
di-2-etylhexyl peroxydicacbonat, va dietoxyetyl peroxydicacbonat; cac hop chat
pereste nhu t-butyl peroxyneodecanoat va o-cumyl peroxyneodecanoat;
axetylxyclohexylsulfonyl peroxit; va
2,4 4-trimetyIpentyl-2-peroxyphenoxyaxetat. Chét khoi mao bat ky trong sb céc
chit nay c6 thé duoc sir dung két hop vai kali persulfat, amoni persulfat, hydro
peroxit, hodc céac chét tuong tu, dé lam chét khoi mao polyme héa. Cac vi du vé
cac chat khoi mao redox bao gdm chit khoi mao polyme hoa thu dugc bang cach
két hop chat khoi mao peroxit duoc dé cap trén day hodc chét oxy hoa (nhu kali
persulfat, amoni persulfat, dung dich hydro peroxit, hodc cac chét twong tu) véi
chit khir héa nhu natri bisulfit, natri bicacbonat, axit tartaric, axit L-ascorbic,
Rongalite, hodc cac chét tuong tu. Luong cua chit khoi mao polyme hda duogc
b6 sung khong thé xac dinh duge chinh xac vi né phu thudc vao chat xtc tac

polyme héa dugc st dung, nhung luong nay dugc lya chon theo tdc do polyme
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hoa. Vi du, khi azobisisobutyronitril hodc axetyl peroxit dugc dung lam chét

khoi mao polyme hoa, lugng cua chét khoi mao polyme hoa tét hon 13 0,01 dén
0,2 mol% va tét hon nira 12 0,02 dén 0,15 mol% so v6i monome vinyl este. Vi du,
khi chat khoi mao polyme hoa duge nap trong khi dién ra qua trinh polyme hoa
dung dich, tdc do nap chat khoi mao polyme hoéa la khong bi gi6i han cu thé
nhung tot hon 12 0,1 dén 200 L/gio va tét hon nita 12 0,2 dén 150 L/gio.

Nhiét dd polyme hoéa la khong bi giéi han cu thé, nhung nhiét do tir nhiét
do phong dén khoang 180°C 1a thich hop , va nhiét d¢ tot hon 1a tir 30°C dén
150°C. Khi qué trinh polyme héa dugc tién hanh & nhiét do so6i cua dung moi
duoc sir dung hodc thap hon, hodc 1 polyme hoa & diém soi trong 4p suét giam
hodc polyme hoa khong & didm s6i & nhiét do co thé duoc chon lam diéu kién

polyme hoa.

Céac diéu kién polyme hoéa vinyl este 1a khong bi gi6i han cu thé ma
khong ndm ngoai pham vi clia séng ché. Téc d6 polyme hoa & cira x4 cia thiét bi
phan tmg polyme hoa la khong bi giéi han cu thé, nhung tot hon la tir 10 dén
90% va tot hon nita 1a tir 15 dén 85%. Vi du, trong quy trinh polyme hoa dung
dich, tdc do nap monome vinyl este 12 khong bi giéi han cu thé, nhung t6t hon 1a
tir 100 dén 2000 L/gid va tét hon nita 14 tir 150 dén 1500 L/gid. Vi du, trong quy
trinh polyme hoa dung dich, téc do nap chat xtic tac polyme hoa la khong bi gi6i
han cu thé, nhung t6t hon 1a tir 5 dén 800 L/gid va t&t hon nita 1a tir 10 dén 700
L/gio.

Quy trinh polyme hoa c6 thé duoc tién hanh véi sy ¢6 mit cia tac nhan
chuyén mach dé diéu chinh do polyme héa cia PVA (A) thu dugc. Céc vi du vé
tdc nhan chuyén mach bao gdm: aldehyt nhu axetaldehyt, propionaldehyt,
butyraldehyt, va benzaldehyt; keton nhu axeton, metyl etyl keton, hexanon, va
xyclohexanon; mercaptan nhu 2-hydroxyetanthiol; axit thiocarboxylic nhu axit
thioaxetic; va hydrocacbon halogen héa nhu tricloetylen va percloetylen. Trong
sd cac chat nay, aldehyt va keton duoc sir dung mot cich thich hop. Lugng ctia
tac nhan chuyén mach b sung dwoc xéac dinh theo hang s6 chuyén mach ctia téc
nhan chuyén mach dugc bd sung va do polyme héa mong mudn ctia PVA. Nhin

chung, lugng cua tac nhan chuyén mach t6t hon 1a tir 0,1 dén 10% khdi luong so
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v&i monome vinyl este dugce st dung.

Polyvinyl este thu dugc trong budc polyme hoa duoc xa phong hoa
thong qua phan ng rugu phén hodc phan tng thuy phén véi sy c6 mét cia chét
xuc tac trong dung mdi hitu co. Cac vi du vé chét xuc tac xa phong hda bao gom:
chét xuc tac bazo nhu natri hydroxit, kali hydroxit, va natri metoxit; va chét xuc
tac axit nhu axit sulfuric, axit clohydric, va axit p-toluensulfonic. Céac vi du vé
dung mo6i hitu co ma co thé duoc st dung dé xa phong héa bao gdm: cic ruou
nhu metanol va etanol; cdc este nhu metyl axetat va etyl axetat; keton nhu axeton
va mety] etyl keton; va hydrocacbon thom nhu benzen va toluen. Cac dung moi
nay co thé duoc st dung riéng ré& hoac két hop cuda hai hoac nhiéu hop chét. Cu
thé, d& dang va t6t hon la tién hanh phan tng xa phong hoa st dung metanol
hodc dung dich hdn hop bao gdm metanol va metyl axetat lam dung mdi v&i sur

¢6 mat cua natri hydroxit [am chat xuc tac bazo.

Trong budc xa phong hoa, dung dich xa phong hoa tho chira polyvinyl
este thu duoc trong budc polyme hdéa va dung mdi hitu co dugce tron voi dung
dich chtra chit xuc tac xa phong héa trong thiét bi tron tinh dé cho phép phan
ing xa phong héa dién ra. Vi du, nhu dugc thé hién trong FIG. 2 va FIG. 3, dung
dich xa phong hoa thd chtra polyvinyl este thu dugc trong budc polyme hoa va
dung moéi hitu co dugc cho phép chdy qua ranh 1 cia thiét bi phan tng xa phong
hoa, va dung dich chtra chat xtc tic xa phong hoa duge nap vao trong phan trung
tdm cua ranh 1. Cac dung dich nay duoc tron trong thiét bi tron tinh 2, va sau dé
hén hop thu duoc 4 duge dat 1én bang tai 3 hodc thiét bi tvong tu, vi dy, dé cho
phép phan mg xa phong héa ctia hdn hop dién ra. Nhiét do trong khi phan tng
xa phong héa dién ra la khong bi giéi han cu thé ma khong nam ngoai pham vi
cua sang ché. Nhiét do tir nhiét do trong phong dén khoang 100°C 1a thich hop,
va nhiét do tot hon 1 tir 30°C dén 90°C.

Trong truong hop nay, dd nhdt cuia dung dich xa phong hoéa tho 1a khong
bi gi61 han cu thé, va t6t hon 13 0,01 dén 30 Paes. P nhét cla dung dich xa
phong hdéa thd trong khodng duoc dé cap trén day 1a duoc uu tién vi chi phi san
xuét c6 thé duoc lam giam va viéc van chuyén dung dich 14 d& dang. 6 nhét c6
thé dugc do bing phuong phap dwoc mé ta trong JIS K 6726 (1994). Thiét bi do
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13, vi du, nhét ké quay loai B.

Hon thé nita, ndng do cua polyvinyl este trong dung dich xa phong héa
tho tdt hon 1a 20 dén 60% khdi luong. Nong do cia polyvinyl este trong khoang
duogc dé cap trén ddy 1a duge vu tién do chi phi san xuét c6 thé duoc lam giam va
viée van chuyén dung dich 1a dé dang. Téc do6 nap dung dich xa phong hoa thé 1a

khong bi gidi han cu thé, va c6 thé 14, vi du, 5000 L/gid hodc nhd hon.

Mt khéc, ndng do cia chit xtic tac xa phong héa trong dung dich chat
xtic tic xa phong hoa tt hon 1a 0,2 dén 10% khéi lugng. Nong do cia chat xic
tic xa phong hoa trong khoang duoc dé cép trén ddy la duoc vu tién do phan tmg
x4 phong hoéa dién ra & tbc do phan ting thich hop. Téc d6 nap dung dich chét
xtc thc xa phong héa 1a khong bi gi6i han cu thé, va c6 thé 14, vi du, tir 50 dén
500 L/gio hodc 100 dén 450 L/gio.

Phuong phap nap dung dich chét xtc tac xa phong héa vao phén trung
tam cua rdnh ma trong d6 dung dich xa phong hoa tho chay la, vi dy, phuong
phap ma trong d6 dudng dng nap chat xuc tic xa phong hoéa 5 dugc tao ra bao
gbm ctra nap Sa dugc chén qua thanh cta ranh 1 theo chidu truc giao véi chiéu
dong chay sao cho ctra nap 5a m¢ xubng dudi theo chiéu dong chdy trong phan
trung tdm cua ranh 2, nhu dugc thé hién trong FIG. 3A va FIG. 3B.

Hon thé nita, tot hon 13 nap dung dich chit xtic tac xa phong héa vao
phéan trung tAm ctia ranh 1 dé cai thién hiéu qua tron. Néu dung dich chat xtic tac
xa phong hoéa dugc nap vao diém ngoai phan trung tim ctia ranh 1, nong do bién
ddi tir diém nay dén diém trong mat cit truc giao v6i chidu dong chay. Kich
thudc cua ctra nap Sa la khong bi gié1 han cu thé, nhung mong mubn la tir 0,05
dén 0,5 1an duong kinh cta ranh 1. Véi co cAu nap chét xtc tac nay dugc lép dat,
t6t hon 1a nap dong chay rdi ctia dung dich xa phong héa thé va do do dé tron

nguyén liéu tho maot cach hiéu qua.

Phuong phap nap dung dich chit xtc tac xa phong hoa 1a khong bi giGi
han nhu duoc thé hién trong FIG. 3, va phuong phap bét ky co thé duoc chon
néu can cho hé théng mong mudn, v.v.. Vi du, dudng éng nap chit xuc tac xa

phong hoa 5 ¢o thé 1a duong dng dang chit L ddm chia. Theo cach khac, dudng
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éng nap chat xtic tac xa phong hoa 5 ¢6 thé 1a duong dng co mit cit dang chir

thap duoc tao ra bao gOm ctra nap 5a & phan trung tAm cua chit thap.

Loai cua thiét bi tron tinh 2 hodc sO lugng céac vach can (sé cac ludi can)
trong thiét bi tron tinh 2 14 khong bi gii han cu thé. Loai hodc ) luong céc véch
can ¢6 thé duge chon thich hop theo cac diéu kién khac nhau nhu tdc do dong,
van tdc dong, va néng d6. Trong trudng hop nay, tdt hon 12 thiét bi tron tinh 2 ¢6
su giam ap suét trén moi ludi can nhé hon 0,05 MPa duge sir dung. Do do ¢6 thé
bd tri hai hodc nhiéu ludi can ma khong st dung bom dat tién c6 ap suit cho

phép cao va dé thu duoc trang théi tron tt.

Tét hon nita 13, sy giam 4p sudt trén mdi ludi can trong thiét bi tron tinh
2 nhé hon 0,03 MPa. Do d6 c6 thé lam ting s6 luong cac vach can va lam ting
hon nita muc do tron. Néu s6 lugng cic vach can (s6 luong cac ludi can) trong
thiét bi tron tinh ting lén, mirc do tron tang 1én nhung su giam ap suét cling tang.
Do do, mong mubn lua chon kich thudc cta thiét bi troén tinh theo ap sudt cho

phép ctia bom cép vat lidu tho va dudng bng cap.

S luong cac vach can, do 1a, $6 lugng céc ludi can, trong thiét bi tron
tinh thuong 1a 5 dén 40, va t&t hon 14 6 dén 35. Khi s6 luong céc ludi can nho
hon 5, dung dich xa phong héa tho va chét xtc tac xa phong hoa khong thé duge
tron déu va phan tmg xa phong hoa khong dién ra thuan loi. Mat khac, khi 50
luong cac ludi can 16n hon 40, su giam ap suét tang 1én, ma can bom nap nguyén

liéu thé kich thudc 16n hon. Do d6, chi phi san xuat c6 xu huéng tang 1én.

Viéc st dung thiét bi tron tinh nhu vay, dung dich xa phong hoa thd va
chit xuc tac xa phong héa dugc nap 1a duge tron & tbe do trugt 5 dén 90 giay .
Trong phuong phap san xuét dé thu dugc PVA (A) theo séng ché, dic biét quan
trong 12 sir dung thiét bi tron tinh dé tron dung dich xa phong héa tho va chat xtc
tac xa phong hoa duoc nap & tée do trugt 5 dén 90 giay!, tot hon 1a 6 dén 70
gidy !, va tbt hon nira 1a 7 dén 50 gidy . Khi toc do trugt nhd hon 5 gidy ',
dung dich xa phong hoa thd va chat xtic tic xa phong hdéa khong thé dugc tron
déu va phan tng xa phong hoa khong dién ra thuan loi. Mat khac, khi tbc do

truot 16n hon 90 gidy !, PVA (A) ma thoa mén cac yéu cdu cua sang ché khong
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thé thu duoc. Tde do truot c6 thé duoc didu chinh bing toc do nap dung dich xa
phong héa thé, kich thude cta thiét bi tron tinh, v.v.. Tée do truot ¢6 thé duge do
theo cach tuong tu nhu phuong phap duge mo ta trong cdc vi du duge dua ra

dudi day.

Hon hop 4 thu duge nhd qud trinh trdn trong thiét bi tron tinh 2 dugc dé
yén trong diéu kién nhiét do dinh trudc trong thoi gian dinh trudce dé cho phép
phan tng xa phong hoéa dién ra. Vi du, hdn hop 4 dugc dat lén bang tai 3 duoc
thé hién trong FIG. 2 va viéc dé yén trong didu kién nhiét do tir 20 dén 50°C khi
hdn hop 4 dugc tién hanh trén bang tai 3. Thoi gian ma hdn hop 4 dé yén c6 thé
duoc x4c dinh theo do xa phong hdéa mong mudn. Vi du, thoi gian nay 12 khoang
30 phut néu do xa phong hoa trung binh mong mudn 13 khoang 90 mol%. Theo
séng ché, thiét bj phan tng khong chi gi6i han & thiét bi phan ing dang bang ti,
va thiét bi phan tmg khc thiét bj phan tng, nhu thiét bi phan ing nhao tron hoac
thiét bi phan ting dang thap, cling co thé duoc sir dung.

Trong budc xa phong hoda nay, mot s6 hoic toan bo cac don vi vinyl este
trong polyvinyl este dugc xa phong héa thanh cac don vi vinylic. P9 xa phong
héa mong mudn ctia PVA thu dugc nho budce xa phong héa dugc mo ta trén déy
1a khong bi gi6i han cu thé, va c6 thé duoc x4c dinh néu thich hop theo tmg dung

cua no.

Hon thé nita, sau khi budc polyme héa duge mo ta trén ddy va budc xa
phong hoa duoc tién hanh, budc rira dé loai bo cac tap chat nhu natri axetat va

budce say kho cé thé duge tien hanh, néu can.

Nhu duoc mo ta chi tiét trén day, trong phuong phdp san xudt dé thu
duoc PVA (A) theo sang ché, PVA (A) theo sdng ché c6 thé d& dang dugc tao ra
bang cach tron dung dich xa phong héa thd va dung dich chit xuc tac xa phong
héa str dung thiét bi tron tinh véi ) luong cu thé cua céc ludi can & tde do truot
nim trong khoang déc trung. Vi thiét bi tron tinh khong sinh ra nhiét tron, khong
c6 phan tmg xa phong hoa dién ra trong khi tron. Do do, chat luong ctia PVA (A)
¢6 thé duoc duy tri on dinh.

Trong trudng hop néu PVA (A) theo sang ché 1a PVA duoc bién doi bang
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etylen (A-2), PVA ¢o thé duoc tao ra theo cach twong tw nhu trong phuong phap
san xudt duoc mo ta trén ddy, ngoai trir rang trong budc polyme hoa, qué trinh
copolyme hoa monome vinyl este véi etylen dugc tién hanh trong céc diéu kién

dugc md ta trong doan riéng biét, thay vi polyme hoéa chi monome vinyl este.

Trong quy trinh copolyme héa, monome etylen va vinyl este c6 thé duoc
dong tring hop véi cac monome khac co thé copolyme hoa trong d6, ma khong
ndm ngoai pham vi ctia sing ché. Céc vi du v& cdc monome khac ma c6 thé dugce
sir dung 1a gidng nhu cic monome khéc dugc dua ra trong phwong phap san Xuét
PVA chua dugc bién dbi (A-1) duoc md ta trén day.

Céc diéu kién copolyme hoa cua etylen va vinyl este 1a khong bi giéi han
cu thé ma khong ndm ngoai pham vi cia sang ché. Ap suét etylen trong binh cta
thiét bi phan ung polyme héa trong khi polyme hoa t6t hon 1a tir 0,05 dén 0,9
MPa va tét hon nita 1a tir 0,1 dén 0,7 MPa. Téc do polyme hoa & cira xa cua thiét
bi phan tmg polyme hoa la khong bi gi6i han cu thé, nhung 6t hon 1a tir 10 dén
90% va tot hon nita 1a tir 15 dén 85%. Vi du, trong quy trinh polyme hoa dung
dich, tbc do nap monome vinyl este 12 khong bi gi6i han cu thé, nhung tét hon 1a
tir 100 dén 2000 L/gid va tot hon nita 14 tir 150 dén 1500 L/gio. Vi du, trong quy
trinh polyme héa dung dich, tdc do nap chat xtic tac polyme hoa la khong bi giGi
han cu thé, nhung 5t hon 1a tir 5 dén 800 L/gid va tét hon nita la tir 10 dén 700
L/gio.

<Nhil twong nuéc>

Nhil tuong nuée ciia sang ché 1a nhii trong nuéc chira chat phén tan chira
PVA (A) va thé phén tan bao gdm polyme (B) chtta don vi monome khong no
kiéu etylen. & day, polyme (B) chira monome khong no kiéu etylen c6 thé 1a

copolyme cua hai hodc nhi€éu monome.

Céc vi du vé monome khong no kiéu etylen bao gdém: cac monome olefin
nhu etylen, propylen, va isobutylen; cic monome olefin dugc halogen hda nhu
vinyl clorua, vinyl florua, vinyliden clorua, va vinyliden florua; cac monome
vinyl este nhu vinyl format, vinyl axetat, vinyl propionat, va vinyl versatat; axit

acrylic; axit metacylic; monome este cua axit acrylic nhu metyl acrylat, etyl
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acrylat, butyl acrylat, 2-etylhexyl acrylat, dodexyl acrylat, va 2-hydroxyetyl
acrylat; metmonome este ctia axit acrylic nhu metyl metacrylat, etyl metacrylat,
butyl metacrylat, 2-etylhexyl metacrylat, dodexyl metacrylat, va 2-hydroxyetyl
metacrylat; dimetylaminoetyl acrylat, dimetylaminoetyl metacrylat, va cac mubi
béac bén cua chiing; cac monome acrylamit nhu acrylamit, metacrylamit,
N-metylolacrylamit, N,N-dimetylacrylamit, axit acrylamit-2-metylpropan
sulfonic, va cac mudi natri ciia ching; monome styren nhu styren, o-metylstyren,
axit p-styrensulfonic, va cac mudi natri va cac mudi kali ctia chiing; monome
dien nhu butadien, isopren, va clopren; va N-vinylpyrolidon. Cac chat nay duoc

str dung riéng r& hozc & dang hon hop cua hai hodc nhiéu chét dé polyme hoa.

Trong s6 cic vi du vé polyme (B) chita don vi monome khong no kiéu
etylen trén déy, polyme (dudi ddy cling duoc dé cap dudi dang “polyme dic
trung”) c¢6 don vi monome (dudi day cling duoc dé cap dudi dang “don vi déc
trung”) thu duoc tu it nhit mot nhém duge chon tir nhém bao gdm monome
vinyl este, monome este cua axit (met)acrylic, monome styren, va monome dien
(dudi day cling duoc dé cap dudi dang “monome dic trung”) 1a dugc uu tién.
Luong cia don vi dic trung trong polyme déc trung t6t hon 1a 70% khdi lugng
hodc 16n hon so v4i toan bd cac don vi monome trong polyme nay. Khi luong
cua don vi dac trung nho hon 70% khéi luong, do 6n dinh polyme hoa nhil tuong
cta nhil tuong nudc co thé khong du. Trong sd cac monome dic trung, monome
vinyl este la déc biét dugc vu tién, va vinyl axetat 1a dugc uu tién nhét. Piéu nay
¢6 nghia la don vi déc trung tdt hon 1a thu duoc tir monome vinyl este, va tdt hon
nita 1a thu dugc tir vinyl axetat. Trong polyme dic trung, t6t hon néu lugng cia
don vi monome nay thu dugc tir monome vinyl este t6t hon 1a 70% khdi luong
hodc 16n hon so véi toan bd cac don vi monome trong polyme nay, va tot hon
nita néu ham lugng cia don vi monome thu dugc tir vinyl axetat 1a 70% khdi

luong hodc 16n hon so vai toan bd cac don vi monome trong polyme nay.

Phuong phap thu dugc nhii twong nudce cua sang ché 13, vi du, phuong
phép (a) ma trong d6 monome khong no kiéu etylen 1a nhii twong dugc polyme
hoa véi su ¢6 mat cua chét phan tan chira PVA (A) duoc dé cap trén day. Nhii
tuong nude thu dugc theo cach ndy cé do 16ng cao va tao ra mang phu chdng

nudc.
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Trong truong hop néu chit phan tan cho polyme héa nhii twong dugc nap
vao trong hé polyme hoa trong phuong phép (a) duoc dé cap trén day, khong c6
gi61 han cu thé v& viéc lam sao dé nap hodc b sung chét phan tan vao hoac dén
hé polyme héa. Vi du, phuong phap b6 sung chat phan tan polyme hoa nhil
twong vao hé polyme hoa tat ca trong mot lan ¢ giai doan dau cta quy trinh
polyme hoa hodc phuong phap bd sung chét phan tin polyme hoa nhil tuong lién
tuc trong sudt qua trinh polyme hoa c¢é thé duogc st dung. Cu thé, phuong phép
bd sung chét phén tin polyme hoa nhil twong vao hé polyme hoa tat ca trong mot
lan & giai doan du cua quy trinh polyme héa l1a dugc uu tién dé lam ting ty 1&

cta PVA duoc bién dbi bang etylen dugc lién két voi chét phan tdn nhil hoa.

Trong quy trinh polyme hoa nhil tuong, lugng cua chét phan tan polyme
hda nhii trong dugc bd sung tdt hon 1a tir 0,2 dén 40 ph?m khdi lugng, tbt hon
ntra la tr 0,3 dén 20 phén khdi luong, va tham chi tdt hon nita 1a tir 0,5 dén 15
phan khéi luong so véi 100 phan khéi luong ctia monome khong no kiéu etylen.
Khi luong cua chét phan tan polyme héa nhil tuong cua sing ché nhé hon 0,2
phén khéi luong, su két tu ctia cac hat chét phan tan trong nhii trong nudce co thé
dién ra hodc do 6n dinh polyme hoa cé thé giam. Khi luong cia chat phan tan
polyme hoa nhii tuong cua sang ché 16n hon 40 phan khéi luong, do nhét cua hé
polyme hoa co thé tré nén qué cao, ma co thé gay can tr cho su tién trién cua
qua trinh polyme hoa ddng nhét hodc gdy ra su loai bo nhiét khong day du cua

qua trinh polyme hoa.

Trong quy trinh polyme héa nhil twong st dung chét phan tan polyme
hda nhii tuong dugc dé cap trén day, dé 1am chat khoi mao polyme hoa, chét
khoi mao tan trong nudc thanh phan don c6 thé dugc st dung nhu thudng duoc
sir dung trong quy trinh polyme hoa nhil tuong, hoac chét khoi mao redox tan
trong nudc co thé duoc st dung. Céc vi du v& chét khoi mao thanh phan don bao
gdm hydro peroxit va persulfat (nhu kali persulfat, natri persulfat, va amoni
persulfat). Cac vi du v& céc chit khoi mao redox bao gdom dang két hop cua
peroxit va ion kim loai va dang két hop ctia peroxit, ion kim loai, va chét khur
hoéa. Cac vi du vé peroxit bao gdm hydroperoxit nhu hydro peroxit, cumen
hydroperoxit, va t-butyl hydroperoxit, persulfat (nhu kali persulfat, natri
persulfat, va amoni persulfat), t-butyl peraxetat, va pereste (nhu t-butyl
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perbenzoat). C4c vi du vé ion kim loai bao gom ion kim loai ¢6 kha nang chap
nhan mot electron dugc van chuyén, nhu Fe?t, Cr**, V¥, Co*', Ti’™*, va Cu". Céc

vi du vé chét khir hoa bao gdbm Rongalite va axit 1-etyl-ascorbic.

Mbi trudng phan tén duge st dung trong quy trinh polyme hoéa nhi
twong t6t hon 1a moi trudong nude chira nude lam thanh phan chinh. M6i truong
nude c6 thé chita nude lam thanh phan chinh va dung méi hitu co (nhu ruou,
keton, hodc cac chit twong tw) ma tan trong nudc & ty 1 bét ky. Nhu dugc st
dung & day, “mdi truong nudce chira nudce lam thanh phan chinh” dé cap dén moi
truong phan tan chira 50% khéi luong hodc 16n hon nudce. T khia canh chi phi
va tdc dong moi truong, moi trudong phén tan t5t hon 1a mdi trudng nude chira
90% khdi luong nude hodc Ién hon, va t6t hon nita 1a chi bao gdm nudc. Trong
phuong phap san xuét (a), tot hon 14 gia nhiét PVA (A) dé hoa tan n6 trong mdi
truong phan tan, 1am mat dung dich thu duoc, va sau do day khong khi bang nito,
trude khi polyme hoa nhil twong. Nhiét do gia nhiét tdt hon 1a 90°C hoic cao hon.
Nhiét do polyme hoa nhil tuong la khong bi gi6i han cu thé, va t5t hon 14 nam
trong khoang tur 20 dén 85°C va tdt hon nita 12 ndm trong khoang tur 40 dén
80°C.

Phuong phap khac dé thu dugc nhil twong nudc theo sang ché 1a, vi du,
phuong phap (b) ma trong d6 monome khdng no kiéu etylen 12 nhii tuong dugc
polyme hoéa dé thu duogc nhil tuong nudc va sau do chit phén tan chita PVA (A)
duoc bd sung vao nhil trong nude. Nhil twong nudc clia sang ché do do thu duoc
bing cach bd sung chat phan tan chtta PVA (A) vao nhil tuong nude tao ra mang
pht chdng nude cao. Béng cach bd sung chit phan tan chira PVA (A) vao nhii
tuong nude, do 6n dinh va do 16ng cta nhii tuong nude thu duge ¢6 thé dugc cai

thién hon nira.

Phuong phap bd sung chit phan tan chita PVA (A) vao nhil tuong nudc 14,
vi du, phuong phap ma trong d6 dung dich chira nu6e duoc diéu ché bang cach
hoa tan chét phan tan trong dung méi nhu nude duge bd sung vao nhii tuong
nude. Trong trudng hop ndy, dung dich chira nude duoc bd sung vao nhil twong
nuéc véi viee khudy ¢ nhiét do trong phong. Phuong phép khéc la, vi du,

phuong phap ma trong do chat phan téan chira PVA (A) dugc bd sung tryc tiép.
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Néu chét phan tan chira PVA (A) ¢ dang bot, bot nay dugc bd sung vao nhil
twong nudc voi viée khudy, sau d6 bang cach gia nhiét tir 50 dén 85°C. Luong
clia chét phan tan dugc bd sung thuong 1a tir 1 dén 40% khéi luong, va tot hon I
tir 2 dén 30% khéi luong so voi luong chét ran cta nhil twong nude thu duge

bang cach polyme héa nhil tuong ciia monome khong no kiéu etylen.

Trong quy trinh polyme hoéa nhil tuong bang phuong phap (b), monome
khong no kiéu etylen bat ky dugc mo ta trong phuong phap (a) co thé duoc str
dung. Moi trudng phéan tan dugc md ta trén day cling co thé duoc st dung trong
quy trinh polyme hoa nhii trtong monome khong no kiéu etylen. Trong quy trinh
polyme héa nhil trong monome khong no kiéu etylen, chat phan tan polyme héa
nhil trong chira PVA (A) ¢ thé duoc st dung, hodc chat phan tan polyme hoa
nhii twong chtta PVA da biét thong thudng c6 thé duoc st dung.

Luong chét rin cia nhil twong nude cla sang ché thu duoc bang phuong
phép (a) hodc (b) 1a khong bi gioi han cu thé, va thuong tir 30 dén 60% khéi

luong.

So v4i nhii tuong nudc thu duoc bang cach polyme héa nhil tuong sir
dung PVA da biét thong thuong lam chit phén tan, trong chat phan tan polyme
héa nhil tuong theo sang ché, cac phan phan cuc thdp cia PVA dugc hip thu 6n
dinh hon 1én thé phén tdn nhil twong va do d6 cac hat hiru co c6 do phén tin cao
hon trong nudc va do on dinh polyme hoa cao hon. Ngoai ra, mang phu thu dugc

tir nhil twong nudce thu dugc cd déc tinh chiu nudce cao hon.

Tham chi néu PVA (A) duoc bd sung vao nhil twong nude thu dugc bang
cach polyme hoa nhil tuong monome khong no kiéu etylen, nhii twong nudc thu

duoc c6 thé tao ra mang phu ¢ dac tinh chiu nuée cao hon.

Nhil tuong nudc theo sang ché thu duoc bang phuong phép duge mo ta
trén dy c6 thé dugc st dung chinh n6, nhung c6 thé dugc két hop véi cac loai
nhii trong da biét thong thudng va chit phu gia thuong duoc st dung khac nhau,
néu cn, mién sao hiéu qua cla sang ché khong bi suy giam. Céc vi du vé chat
phu gia bao gbém dung mdi hitu co (vi du, hop chét thom nhu toluen hogc xylen,

ruou, keton, este, dung mdi chira halogen, hodc cac chét tuong tu), chét tao lién
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két ngang, chét hoat dong bé mat, chét déo hoa, chit 1am on dinh huyén phu,
chét 1am dac, chét cai thién do 1ong, chét bao quan, chét chéng gi, chét khtr bot,

chat don, chat tao 4m, chit tao mau, chat két dinh, va chat gilt nuéce.

Céc vi du vé chét tao lién két ngang bao gdm hop chat isoxyanat da hoa
tri (C). Hop chét isoxyanat da héa tri (C) c6 hai hodc nhiéu nhém isoxyanat trong
phén tir. Cac vi du v& hop chét isoxyanat da hoa tri (C) bao gbm trilen
diisoxyanat (TDI), TDI dugc halogen hda, san pham cong trimetylolpropan-TDI
(vi du, “Desmodur L” tir Bayer), triphenylmetan triisoxyanat,
metylenbisdiphenyl , xylylen diisoxyanat, 4,4-dixyclohexylmetan diisoxyanat,
va isophoron diisoxyanat. Dé lam hop chét isoxyanat da hoa tri (C), tién chét
polyme ma trong d6 nhém cudi duoc polyme héa trude d6 voi polyisoxyanat du
c6 nhom isoxyanat trong polyol co thé duoc sir dung. Céc chat nay c6 thé dugc

st dung riéng r€& hodc ¢ dang két hop cua hai hodc nhiéu chit.
<Chit két dinh>

Chét két dinh chira nhil twong nudc cua sang ché ciing 12 phuong 4n cua
sang ché. Pé lam phuong phéap san xuat déi véi cht két dinh nay theo sang ché,
t6t hon 1a bd sung thanh phan thir hai chita hop chét isoxyanat da hoa tri (C)
duoc dé cap trén ddy vao thanh phén thr hai chira PVA (A) va polyme (B) chu

yéu chira monome khong no ki€u etylen.

Luong cua hop chét isoxyanat da hoa tri (C) co thé duoc chon khi can
phu thudc vao timg truong hop cu thé. Luong cua hop chét isoxyanat da hoa tri
(C) tét hon 14 tir 3 dén 100 phan khdi luong va t6t hon nita 1a tir 5 dén 50 phan
khéi luong so vé&i 100 phan khéi luong cta lugng chit rén cua thanh phan thi
nhét, tinh theo ham luong chét ran. Khi lugng cua hop chét isoxyanat da hoa tri
(C) ndm trong khoang trén day, nhil tuong nude cd do két dinh tuy8t voi c6 thé
duoc tao ra voi chi phi thap. Nhii twong nudc clia sang ché ciing ¢6 té duoc st
dung trong nhiéu tng dung khac nhau nhu son, céc ché pham xtr Iy soi, cac ché
phdm xtt Iy gidy, cic chét két dinh vo co, cac hdn hop xi ming, va nén cho vita.
Hon thé nita, nhil tuong nudc co thé duoc phun kho dé tao ra cai duoc goi 1a bot

nhii. Bot nhil nay cling ¢ thé duoc sir dung mot cach hiéu qua.
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<Chét phan tan polyme hoa nhii twong>

Chét phan tan polyme hoa nhil twong clia sang ché chira PVA (A), va khi
n6 duoc dung lam chat phan tan trong polyme hoa nhil tvong, né co thé thé hién
d6 6n dinh polyme hoa nhil tuong tuyét voi. Ngoai ra, khi chét phan tan polyme
héa nhil twong ndy dugc st dung, nhil trong nudce c6 ca do long tuyét voi va dac
tinh chdng nude cé thé dugce tao ra. Dé 1am chét phan tan polyme héa nhil tuong,
PVA (A) lam chét phan tan trong nhil twong nude dugc dé cap trén day da dugc
md ta. Chét phan tan polyme hoa nhil tuong nay c6 thé chi bao gdbm PVA (A),
hodc ¢6 thé chtra cac thanh ph?m khéc nhu chét hoat dong bé mit, polyme PVA
khac PVA (A), va polyme tan trong nudc nhu hydroxyetyl xenluloza ngoai PVA
(A).

Sang ché bao gdm cic phuong 4n thu dugc bing cach két hop cic dau
hiéu trén day theo cac cach khac nhau ndm trong pham vi k§ thuat cia sang ché

cling nhu hiéu qua cua sang ché c6 thé thu duoc.
Vi du thyc hién sang ché

Tiép theo, sang ché s& duoc mé ta cu thé hon béng cac vi du. Tuy nhién,
sang ché khong chi gi¢i han & cac vi du bat ky dudi day va c6 thé duoc bién doi
theo céc cach khéc nhau boi nguoi c6 hidu biét trung binh trong linh vuc k§ thuét
trong pham vi k¥ thuat cua sang ché. Can luu ¥ rang trong cac vi du va vi du so
sanh dudi day, “phan” va “%” 1an lugt dé cap dén “phan khdi lugng” va “% khdi
luong”, trr phi c6 quy dinh khéc.

[Do toc do truot]

Trong mdi phuong phap san xudt trong cac Vi du va vi du so sénh, toc do
truot dugc xac dinh tu tbe do nap (m%/gidy) cua dung dich polyvinyl axetat
(PVA), dién tich mat cét (m?) cua thiét bi tron tinh, va duong kinh (m) cuia thiét
bi trén tinh bang phuong trinh sau:

Tbc d6 trugt (giay ™) = Tbc do nap dung dich PVAc / (Dién tich mat cit
ctia thiét bi tron tinh x duong kinh cta thiét bi tron tinh)
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Puong kinh d& cép dén dudng kinh trong cua ng cua thiét bi tron tinh,

va dién tich mit cit dé cap dén gia tri tinh dugc tir duong kinh trong ctia 6ng nay.

Cac gia tri cia céc tinh chét vat Iy ciia cac PVA khong duoc bién dbi
(A-1) va cac PVA duogc bién ddi bing etylen (A-2) thu dugc trong cac vi du san

xuit duoc dua ra duéi day duoc do bang cic phuong phép dudi day.
[P0 nhdt trung binh polyme hoéa]

D nhét trung binh polyme hoa cia cac PVA khong dugce bién ddi (A-1)
va cac PVA duoc bién dbi bang etylen (A-2) , mdi gia tri ndy dugc tinh bing
phuong phap duoc mo ta trong JIS K 6726 (1994). Cu thé, khi do xa phong hoa
cia PVA duogc st dung trong mdi vi du hodc Vi du so sanh la nhé hon 99,5
mol%, polyme rugu vinylic dugc xa phong hoa d8 c6 do xa phong hoa tir it nhat
12 99,5 mol%, do nhét trong [n] (it/g) cua né dugce do trong nudce ¢ 30°C, va sau
d6 d6 nhét trung binh polyme hoéa (P) duge xac dinh tir 4 nhét trong [n] do do
thu dugc bang phuong trinh sau:

P = ([n] x 10000/8,29)1/0:62
[D6 xa phong hoa]

Do xa phong hoa ciia cac PVA khong dugce bién doi (A-1) va cac PVA
duoc bién dbi bang etylen (A-2) , mdi gié tri nay dugc tinh bang phuong phap
duoc mo ta trong JIS K 6726 (1994).

[Cac diéu kién do HPLC ctia PVA khong duoc bién d6i (A-1)]

Nodng do cuiia cac PVA khong dugc bién dbi (A-1) thu duoc trong cac Vi
du va Vi du so sanh dugc dua ra duéi ddy, mdi gia tri duoc diéu chinh dén 0,5
mg/mL st dung nudc lam dung mdi (trong truong hop néu do xa phong hoa 1a
80 mol% hoac 16n hon) dé thu duoc mau do. H¢ HPLC “LC-10 ADvp” dugc san
xudt béi Shimadzu Corporation, cot silicagel ODS lam cdt HPLC “TSKgel
ODS-80TM” (duong kinh trong: 4,6 mm, chiéu dai: 15 cm, duong kinh hat dugce
nhdi: 5 pm) duge san xuat boi Tosoh Corporation, va bo do tan xa énh sang bay

hoi “PL-ELS 1000 duoc san xuét boi Polyme Laboratories dugc st dung. Phép
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phén tich duoc tién hanh theo quy trinh sau. Nugc va axeton dugc sir dung lam
pha dong A va pha dong B. Dau tién, hé HPLC duoc nap dung mdi hdn hop chia
pha dong A va pha dong B ¢ ty 1€ thé tich téng 9/1. O trang thai ndy, mau dugc
dé cap trén day dugc bom (lugng mau dugc bom: 15 pL). Sau do6, ngay sau khi
mau dugc bom, ty 1é cia pha dong B trong hdn hop pha dong tang lén & toc do
khong dbi (3% thé tich/phut) trong 30 phut. 30 phut sau khi phun mau (theo thoi
gian nay, pha dong A duogc thay thé hoan toan bang pha dong B), pha dong B
duoc cho phép chay trong 5 phut. Nhiét do cua cot 1a 40°C, va téc do dong tong
ciia chét 16ng duoc phan phdi 1a 0,8 mL/phat. Gia tri dudng nén dugc xac dinh
bang cach phan tich dung dich thtr nghiém mau tring diéu ché dugc theo cich
twong tu nhu trong quy trinh diéu ché mau phan tich ngoai trir do hoa tan cua
PVA.

[Céc didu kién do HPLC ctia PVA dugc bién ddi bang etylen (A-2)]

Nong do ctia cac PVA duge bién ddi bang etylen (A-2) thu dugc trong
cac Vi du va Vi du so sanh dugc dua ra dudi diy mdi gid tri nay dugc diéu chinh
¢ 0,5 mg/mL st dung dung dich hdn hop chira nuGe va 1-propanol 6 ty 1& thé
tich tong 8/2 lam dung mdi dé thu dugc mau do. Hé théng HPLC “LC-10 AT”
duoc san xuit bdi Shimadzu Corporation, cft copolyme styren-divinylbenzen
lam cO6t HPLC “PLRP-S 4000 A” (dudng kinh trong: 4,6 mm, chiéu dai: 5 cm,
duong kinh hat dugc nhdi: 8 um) duogc san xuét boi Polyme Laboratories, va bd
do tdn xa 4nh sang bay hoi “PL-EMD 960” dugc san xudt boi Polyme
Laboratories dugc st dung. Phép phan tich duoc tién hanh trong quy trinh duéi
day. Nudce va 1-propanol duge st dung lam pha dong A va pha dong B. Pau tién,
hé HPLC dugc nap pha dong A. 0 trang thai nay, mau dugc dé cap trén day duoc
bom (lwong mau duge bom: 20 pL). Sau d6, ngay sau khi mau duoc bom, ty 18
cta pha dong B trong hdn hop pha dong tang 1én & téc do khong ddi (2,5% thé
tich/phut) trong 30 phut. 30 phit sau khi phun mau (theo thoi gian nay, pha dong
A duoc thay thé hoan toan bang pha dong B), pha dong B dugc cho phép chay
trong 2 phat. Nhiét do cda cot 1a 60°C, va tbc do dong téng clia chét long duoc
phan phdi 1a 0,8 mL/phut. Gia tri dudng nén duoc x4c dinh bang cich phan tich
dung dich thtr nghiém mau tring diéu ché duoc theo cach tuong tu nhu trong quy

trinh diéu ché mau phan tich ngoai trir d0 hoa tan ctiia PVA duoc bién dbi bang
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etylen.
[Tinh toan hé sé dbi ximg ciia PVA khong duogc bién ddi (A-1)]

Hé s6 dbi xtmg (Wo.s giv/2f) ctia PVA chua duge bién doi (A-1) duge do
bang sic ky long hiéu ning cao theo gradien dé tach pha dao str dung dung moi
rira giai nudc-axeton theo JIS K 0124 (2011). Wo s giv 1a d0 rong dinh ¢ 5% chiéu
cao dinh, va f 1a khoang cach tir diém & mép trudc a & 5% chiéu cao dinh dén
diém giao cit b gitta duong nim ngang bao gém diém & mép trude a va duong
thang dtimg bao gdm dinh trén cing cua dinh. Cu thé hon, hé s dbi ximg (Wo s
oio/2f) cua dinh dbi véi phép phan tich HPLC dugc do trong cic diéu kién trén
dy duge tinh st dung do rong dinh (Wos gis) & 5% chiéu cao dinh (1/20 chiéu
cao dinh bén trén dudng nén) va khoang cach (f) tir diém & mép trude a & do cao
bang 5% do cao dinh do dugc dén diém giao cit b gitta duong nim ngang bao
gbm diém & mép trudce a va dudng thing dimg bao gdm dinh trén cung cua dinh.
FIG. 1 thé hién vi du vé két qua do HPLC.

[Tinh toan hé s& dbi ximg ctia PVA dugc bién ddi bang etylen (A-2)]

Heé s6 dbi xtng dugc tinh theo cach twong tu d6i véi PVA chua duoc bién
ddi (A-1) ngoai trir rang dung moi rira giai nude-1-propanol duge sir dung lam

dung méi mau va dung moi rira giai.

[D0 trong ctia dung dich chira nudc cuia PVA va dung dich chira nuge cua
PVA duoc bién dbi bang etylen]

Péi v6i mdi PVA va cac PVA duoc bién doi bang etylen thu duge trong
cac Vi du va Vi du so sanh duge md ta dudi day, lugng dinh trude cua PVA duoc
phéan tan trong nudc cht sao cho nong do ctia PVA dugc hoa tan 1a 10% khdi
luong, va sau d6 dung dich thu dugce dugc gia nhiét bé’mg cach khuéy & nhiét do
95°C trong ba gio. Do dd, dung dich chira nudc ctia cac PVA va cac PVA duoc
bién ddi bang etylen duoc diéu ché. Tiép theo, cc dung dich nay dugc lam mat

dén 60°C va do trong ctia n6 duge danh gia béng cach kiém tra bang mit thuong.

A: Dung dich chtra nuéc trong sudt va khong mau.
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B: Dung dich chira nu¢c mo duc va hoi tréng.
C: Mot sb PVA con sét khong dugc hoa tan.

[D6 6n dinh do nhét cua cac dung dich chira nude ciia PVA va cac PVA

duoc bién dbi bing etylen]

Déi véi mdi PVA va cac PVA dugc bién doi bing etylen thu dugce trong
cac Vi du va Vi du so sanh dugc mo ta dudi day, néng do ctia PVA duoc hoa tan
duoc diéu chinh dén 10% khdi luong. Do d6, thu dugc dung dich chira nuéc cia
cac PVA. Tiép theo, cac dung dich PVA trong nudc nay, mdi dung dich dugc dat
vao trong coc thuy tinh mé dung tich 300ml va dugc dé yén ¢ 20°C trong mot
ngay. TY s6 (hé s6 1am dic = 11 ngay / Mban dA0) ctia d0 nhét sau khi dé yén ¢ 20°C
(M1 ngay) V61 do nhét ban dau & 20°C (Moan aiu) durgc tinh, va do 6n dinh do nhét
dugc danh gia theo céc tiéu chuén sau. Phép do duge tién hanh & 20°C st dung
nhét ké loai B (6 tbe do quay 12 vong/phut) theo JIS K 6726 (1994).

A M1 ngay / Mban dau 12 1 hodc 16n hon va nho6 hon 10.
B: M1 ngay / Mban diu 12 10 hodc 16n hon va nhé hon 50.

C: M1 neay / Moan dau 12 50 hodc 16n hon, hoac dung dich chira nudce duoc gel

hoa.
[Do 6n dinh polyme hoa nhil twong cta nhil tuong nudc]

Sau khi hoan thanh polyme hoa nhii twong trong cac Vi du va Vi du so
sanh duoc mo ta dudi day, cac nhll tuong thu dugc mdi nhil trong nay duoc loc
qua phéu loc ¢& 16 60 mesh. Cin loc dugc st dung dé danh gia do on dinh

polyme hda nhil twrong theo cac tiéu chuén sau.
A: Cian loc 12 0,1 g hodc nho hon.
B: Cin loc 1a 16n hon 0,1 g va 0,5 g hodc nhé hon.
C: Can loc 12 16n hon 0,5 g va 3,0 g hodc nho hon.

D: Cin loc 13 16n hon 3,0 g, hodc nhii tuong khong thé thu duoc .

-30-



31836

[P 16ng cta nhil tuong nudce (Su phu thude tdc do dong cua do nhét cua

nhil tvong nudce)]

Ddi v6i mdi nhil twong polyvinyl axetat thu duoc trong cac Vi du va Vi
du so sanh duoc mo ta dudi day, 5 phén khéi luong cua dibutyl phtalat 1am chét
déo hoa dugce bd sung dén 100 phin khéi luong cta lugng chit ran cta nhil
twong. D9 nhét cua nhil twong nude thu duge duge do bang phuong phap dugc
mé ta trén day. Thu duge dd nhét ¢ 2 vong/phit (M2 vongphat) va do nhét & 20
vong/phit (M20 veng/phar), V& ty 1€ cua gia tri trude v6i gid tri sau (N2 veng/phar'M20
vongiphat) duge tinh tir d6. P9 1ong duge danh gia la tdt hon khi gié tri ty 1& nay 1a

16n hon.
[Dic tinh chdng nudce ctia mang phi nhil trong nudc]

Pdi véi mdi nhil twong polyvinyl axetat thu dugc sir dung, lam chit phan
tan, cac PVA duoc st dung trong cac Vi du va Vi du so sanh cua sang ché, nhii
tuong duoc trai rong trén khip mang PET & nhiét do 20°C va do 4m bang 65%
RH va duoc lam kho trong mot tudn. Sau d6, mang thu dugc duge loai bo ra khoi
mang PET. Do d6, thu duoc mang do day 450 pm. Mot phan mang dugc cét va
duoc lam khé ¢ 105°C trong 2 gi0 dé x4ac dinh su thay d6i khdi lugng trude va
sau khi 1am kho, va ham luong chét rdn (i) cia mang theo % khéi luong duge do
tir sy thay déi khdi luong nay. Mat khéc, mau mau 10 cm x 10 cm duogc cit tir
mang d¢ day 450-pm dugc dé cap trén ddy va khdi lugng (ii) cia mau duge do.
Sau d6, khéi luong ctia mang dugc hiéu chinh (ii”) dua trén khéi lugng (ii) do do
duoc do va ham luong chit ran do duoc trude do (i) ciia mang tinh theo % khéi
luong. Mau duoc nhing trong nude nong & 90°C trong 30 phut va sau d6 dugce
Jam mat dén nhiét do trong phong, sau do bang cach ly tim & 20000 vong/pht
trong 30 phut st dung may ly tdm (“SCR-20B” dugc san xuat boi Hitachi Koki
Co., Ltd.) dé thu dugc chit ran. Chét ran dugc 1am kho & 105°C trong 2 gid va
sau do khdi luong (iii) cua chét ran khé duogc do. & day, tbc do hoa tan dugc tinh
tir ham lugng chét ran (i) do dugc trude khi nhing, khdi lugng (ii) do duogc trude
khi nhing va ly tam, va khéi luong (iii) do duoc sau khi nhing va ly tim bang
phuong trinh sau, va kha nang chéng nudc ciia mang phu duoc danh gia theo cac

tiéu chuan sau.
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Su hiéu chinh mang trugc khi nhung: (ii”) = (ii) x (1) / 100
Téc do hoa tan (%) = [{(ii’) — (iii)} / (ii”)] * 100

A: Nho hon 55%

B: 55% hoac 16n hon va nhé hon 60%

C: 60% hodc 16n hon va nhé hon 65%

D: 65% hodc 16n hon va nho hon 70%

E: 70% hoéc 16n hon

[Vidu 1-1]

(San xuét PVA 1-1)

Thung polyme héa (binh polyme hoa lién tuc) dugc trang bi sinh han hdi
luu, dudng nap nguyén liéu tho, nhiét ké, cua nap nito, va canh khuéy, va thiét bi
dugc trang bi sinh han hdi luu, dudng nap nguyén liéu tho, duong thu hoi dung
dich phan tng, nhiét ké, ctra nap nito, va canh khudy duoc st dung. Vinyl axetat
(437 1L/gid), metanol (97 L/gid), va dung dich 1% metanol chua
2,2’-azobis(4-metoxy-2,4-dimetylvaleronitril) (AMV) (1,1 L/git) duoc cép lién
tuc vao binh polyme hoa lién tuc st dung bom dinh luwong. Dung dich polyme
hoa duge xa lién tuc ra khoi binh polyme héa dé duy tri muc chat 16ng trong binh
polyme hoa mot cach khong d6i. Toc do polyme hoa & clra x4 ctia binh polyme
héa duoc diéu chinh dén 40,0%. Thoi gian Iuu trong binh polyme héa la 5 gio.
Nhiét d6 & ctra xa cua binh polyme héa 14 63°C. Dung dich polyme hoa duoc
loai bd ra khoéi binh polyme hda, va hoi metanol dugc nap vao trong dung dich
polyme hoa dé loai bé cdc monome vinyl axetat khong phan ting. Do do, thu

duoc dung dich metanol chtra polyme vinyl axetat (ndng do: 32% khdi luong).

Dung dich metanol chta polyvinyl axetat (PVAc) (ndng do: 32% khdi
luong) dung lam dung dich xa phong héa tho thu dugc trong budc polyme hoa
dugc nap & 4700 L/gid, trong khi dung dich metanol chtra natri hydroxit (ndng

do: 4% khéi luong) dung lam dung dich chit xuc tac xa phong hoéa duge nap &
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175 L/gid. Dung dich xa phong hoa tho va dung dich chét xtc tac xa phong hoa
duoc nap do do dugc tron ¢ tde do truot 10,6 gidy ™! sir dung thiét bi tron tinh véi
22 ludi can. Su giam 4p suat trén mdi ludi can la 0,04 MPa. Hon hop thu duge
duoc dat 1én trén bang tai va dé yén trong diéu kién nhiét do dinh 40°C trong 18
phut. Do d6, phan tng xa phong héa duoc cho phép dién ra. Hon hop sau dé
duoc nghién va lam kho. Do dé, thu duoc rugu polyvinylic (PVA 1-1). PVA 1-1
thu duoc c6 do nhdt trung binh polyme hoa tir 1700, do xa phong héa tur 88
mol%, va hé sb dbi ximg bing 0,97 duoc tinh bing cong thic (1). Bang 2 thé
hién céac két qua danh gia vé cac tinh chit vat Iy cia dung dich chira nuée cia
PVA 1-1.

(San xuat nhil trong nuéce)

258,1 g nudc trao ddi ion va 17,6 g PVA 1-1 duoc dat vao thung polyme
hoa bang thuy tinh ¢6 dung tich 1 L dugc trang bi sinh han hdi luu, phéu nhé giot,
nhiét k&, va cira nap nito, va dugc hoa tan hoan toan trong d6 ¢ 95°C. Do do, thu
duoc dung dich PVA chtra nudc. Tiép theo, dung dich PVA chtra nuéc nay duge
Jam mét va duoc diy khi bang nito. Sau do, 25,2 g vinyl axetat dugc b6 sung vao
dung dich véi viéc khuéy & 200 vong/phut va nhiét do cua hdn hop thu duoc
duoc nang 1én dén 60°C. Sau do, cac chét khoi mao redox bao gdm 6,9 g 5%
dung dich chtta nudc chia hydro peroxit va 3,0 g dung dich chira nude chira
20% axit tartaric dugc bd sung dé khoi mao polyme héa nhil tuong. 15 phut sau
khi khoi mao polyme hoa, 226,4 g vinyl axetat dugc bd sung lién tuc vao hdn
hop trong 3 gid, va sau d6 0,9 g dung dich chira nu6c chira 5% hydro peroxit va
0,3 g dung dich chira nudc chira 20% axit tartaric dugc bd sung dé hoan thanh
phan tng polyme hoa. Do do, thu duoc nhii twong polyvinyl axetat c6 nong do
chét rén 49,5%. Trong nhil twong nay, lugng cta vinyl este (don vi cu thé) trong
polyme lam chét phén tan 1a 100% khdi lugng so véi toan b cac don vi monome
trong polyme. Bang 2 thé hién cac két qua danh gia vé céc tinh chat vat Iy cia

nhi tvong thu duoc.
[Céc Vi dy 1-2 dén 1-6 va Vi du so sanh 1-1 va 1-2]

(San xuit PVA 1-2 dén PVA 1-6, PVA 1-7, va PVA 1-8, va danh gia
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ching)

Cac PVA (PVA 1-2 dén PVA 1-8) dugc san xuét theo céch tuong tu nhu
trong Vi du 1-1, ngoai trur réng cac diéu kién polyme hoéa nhu tdc do nap vinyl
axetat va metanol, luong ctia chat khoi mao bd sung, va téc do polyme héa, cling
nhu cac diéu kién xa phong héa nhu téc do nap va ndng do ctia dung dich PVAc
va dung dich chat xuc tac xa phong hoa dé xa phong hoéa, sé lugng cac Iudi can
trong thiét bi tron tinh, va tbe do truot duoc thay ddi nhu duoc thé hién trong
Bang 1. Bang 2 thé hién cic két qua danh gia vé cic tinh chét vat Iy ctia dung
dich PVA chtra nuée thu duogc.

Hon thé nita, cac nhil twong nude duoc diéu ché theo cach tuong tu nhu
trong Vi du 1-1, ngoai trir rang PVA dugc thé hién trong Bang 2 dugc st dung
thay vi PVA 1-1 duogc str dung trong Vi du 1-1. Trong mdi nhil twong nay, lugng
cua vinyl este (don vi cu thé) trong polyme lam chét phan tan 1a 100% khdi
luong so v6i toan bd cac don vi monome trong polyme. Cac tinh chit vat ly ctia
c4c nhii twrong nay dugc danh gid. Bang 2 cling thé hién cac két qua danh gia nay.
Bang 2 thé hién céc két qua danh gia vé c4c tinh chit vat ly cua nhil tuong thu

duoc.
[Viduy 1-7]

28,4 g PVA 1-1 thu dugc nhu trén day, 47,3 g PVA 1-5 thu dugc nhu trén
day, 1451,2 g nudc trao ddi ion, 0,85 g Rongalite, 0,5 g natri axetat, va 0,04 g st
clorua dugc dat vao ndi hép chiu dp dung tich 5 lit dugc trang bi ctra nap nito,
nhiét ké, va may khudy va dugc hoa tan hoan toan ¢ 95°C. Do do, thu duoc dung
dich PVA chira nude. Sau d6, dung dich PVA chira nuéc nay dugc lam mat dén
60°C va duoc lam sach bang nito. Tiép theo, 1516,1 g vinyl axetat dugc bd sung,
va sau do etylen duoc nén dén 45 kg/em? va duge nap, 100 g dung dich chira
nudc chira 4% hydro peroxit dugc bom trong 5 gio, va polyme héa nhii twong
duoc cho phép dién ra & 60°C. Khi néng do cua vinyl axetat con lai dat dén 10%,
etylen dugc giai phéng dé lam giam ap suét etylen dén 20 kg/cm?, va 5 g dung
dich chtta nudc chta 3% hydro peroxit dugc bom dé hoan thanh qua trinh

polyme héa. Hon hop dugc lam mat va sau d6 dugc loc qua ray bang thép khong
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gi ¢6 ¢& 16 60 mesh. Do do, thu duge nhii trong nhua copolyme etylen-vinyl
axetat ¢ ndng do chét rin 55,3%. Trong nhil twong ndy, luong clia vinyl este
(don vi cu thé) trong polyme lam chét phan tan 1a 82% khéi lugng (luong etylen
12 18% khdi luong) so véi toan bo cac don vi monome trong polyme. Nhil twong
nay dugc danh gid theo cach tuong tu nhu trong Vi du 1-1. Bang 2 cling thé hién
cac két qua danh gid nay. Bang 2 thé hién cac két qua danh gia v& céc tinh chat

vat Iy ctia nhil twong thu dugc.
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Nhu duge thé hién trong Bang 2, rd rang rang cdc PVA cua cac Vi du 1-1
dén 1-7 c6 do trong va do 6n dinh do nhét tuyét voi & dang dung dich chira nude.
Cfling rd rang rang chét phan tan polyme héa nhil twong chira cac PVA nay ¢6 thé
thé hién do 6n dinh polyme héa nhii twong tuyét voi. Cling rd rang rang cac nhii
twong nudc diéu ché dugc st dung cac PVA nay khong chi ¢6 do 1ong tuyét voi

ma coOn tao ra mang phu chong nudc.

Mat khac, 13 rang rang trong trudng hop néu hé sé ddi xing tinh duoc tr
cong thie (1) 1a qua cao (Vi du so sanh 1-1), dung dich PVA chira nuée ¢6 do
trong va do on dinh polyme héa nhil tuong thdp, va do d6 mang phu cua nhil
tuong nudc thu dugc cd dic tinh chéng nude kém. Ciing rd rang ring trong
truong hop néu hé s6 ddi xtng duogc dé cap trén day la kém (Vi du so sanh 1-2),
dung dich PVA chura nuéc ¢6 do on dinh do nhét théip va do 6n dinh polyme hoa

nhii tuong thap, va do d6 nhil tvong nude thu duge co do long thap.
[Viduy 2-1]
(San xuét PVA 2-1)

Thung polyme héa (binh polyme hoa lién tuc) duoc trang bi sinh han hoi
luu, duong nap nguyén liéu tho, nhiét ké, cra nap nito, va canh khuéy, va thiét bi
duoc trang bi sinh han hdi luu, dudng nap nguyén liéu tho, dudng thu hoi dung
dich phan tng, nhiét ké, cua nap nito, ctra nap etylen, va canh khqu duoc su
dung. Vinyl axetat (680 L/gi®), metanol (182 L/gio), va dung dich 1% metanol
chira 2,2°-azobis(4-metoxy-2,4-dimetylvaleronitril) (AMV) (2,9 L/gi0) dugc cap
lién tuc vao binh polyme hoa lién tuc stt dung bom dinh lugng. Ap suit etylen
trong binh dugc diéu chinh dén 0,15 MPa. Dung dich polyme hda dugc xa lién
tuc ra khoi binh polyme hoa dé duy tri murc chét l6ng trong binh polyme héa mot
cach khong dbi. Tdc do polyme héa & clra xa cua binh polyme héa dugc didu
chinh dn 30,0%. Thoi gian luu trong binh polyme hoa 1a 5 gid. Nhiét do & cira
X4 cua binh polyme hda 12 60°C. Dung dich polyme héa dugc loai bo ra khoi
binh polyme hda, va hoi metanol dugc nap vao trong dung dich dé loai bo cac
monome vinyl axetat khong phan tmg. Do d6, thu dugc dung dich metanol chira

polyme vinyl axetat (ndng do 32%).
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Dung dich metanol chtra etylen-polyvinyl axetat duoc bién dbi (PVAc)
(ndng do: 32% khéi luong) dung lam dung dich xa phong héa tho thu duoc trong
budc copolyme hoa dugc nap & 4700 L/gid, trong khi dung dich metanol chua
natri hydroxit (ndng do: 4% khéi luong) dung lam dung dich chét xic tac xa
phong héa dugc nap & 178 L/gio. Dung dich xa phong hoa thé va dung dich chat
xuc tac xa phong hda duoc cép duoc tron & tdc do truot 10,6 giay ! sir dung thiét
bi tron tinh ¢6 22 ludi can. Psy giam ap suét trén mdi ludi can 1a 0,04 MPa. Hon
hop do d6 thu dugce duoc dat 1én trén bang tai va duogc dé yén trong diéu kién
nhiét dé dinh 40°C trong 18 phut. Do d6, phan tmg xa phong héa duoc cho phép
dién ra. Hon hop sau dé dugc nghién va duoc sdy. Do do, thu dugc rugu
polyvinylic dugc bién dbi bang etylen(PVA 2-1). PVA 2-1 do d6 thu dugc chira 2
mol% don vi etylen, c¢6 do nhdt trung binh polyme héa tir 1700, do xa phong hoa
tir 93 mol%, va hé sb dbi xing 0,88 nhu tinh dugc tir cong thirc (1). Bang 2 thé
hién céc két qua danh gid v& céc tinh chét vat Iy cta dung dich chtta nudc cia
PVA 2-1.

(San xuat nhii trong nudc)

258,1 g nudce trao d6i ion va 17,6 g PVA 2-1 dugc dat vao thung polyme
héa bang thuy tinh c6 dung tich 1 L dugc trang bi sinh han hdi luu, phéu nhoé giot,
nhiét ké, va cira nap nito, va dugc hoa tan hoan toan trong dé ¢ 95°C. Do do, thu
dugc dung dich PVA chta nude. Tiép theo, dung dich PVA chtra nu¢c nay duoc
1am mat va duoc ddy khi bang nito. Sau d6, 25,2 g vinyl axetat dugc bd sung vao
dung dich véi viée khudy & 200 vong/phut va nhiét do cua hdn hop thu duoc
duoc nang 1én dén 60°C. Sau do, céc chit khoi mao redox bao gém 6,9 g dung
dich chira nuéc chira 5% hydro peroxit va 3,0 g dung dich chira nugc chira 20%
axit tartaric duoc bd sung dé khoi mao polyme hoa nhii twong. 15 phut sau khi
khoi mao polyme hda, 226,4 g vinyl axetat duoc bd sung lién tuc vao hdn hop
trong 3 giv, va sau d6 0,9 g dung dich chira nuéc chira 5% hydro peroxit va 0,3 g
dung dich chtra nudce chira 20% axit tartaric duge bd sung dé hoan thanh phan
tmg polyme hoa. Do do, thu dugc nhil twong polyvinyl axetat c6 ndng do chat
ran 49,5%. Trong nhii twong nay, luong cua vinyl este (don vi cu thé) trong
polyme lam chat phan tan 1a 100% khéi lugng so v6i toan bd cac don vi monome

trong polyme. Bang 2 thé hién cac két qua danh gia vé cac tinh chat vat ly ctia
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nhil tuong thu dugc.
[Cac Vi du 2-2 dén 2-6 va Vi du so sanh 2-1 va 2-2]

(San xuit PVA 2-2 dén PVA 2-6, PVA 2-7, va PVA 2-8, va danh gid
chiing)

Céc PVA duoc bién ddi bang etylen (PVA 2-2 dén PVA 2-8) dugc san
xuét theo cach twong tu nhu trong Vi du 2-1, ngoai trix rang cac diéu kién polyme
héa nhu tde do nap etylen, vinyl axetat, va metanol, luong cua cht khoi mao b
sung, va tdc do polyme hoa, cling nhu cac diéu kién xa phong hoa nhu toc do
nap va nong do ctia PVA dugc bién dbi bang dung dich etylen va dung dich chét
xuc tac xa phong hoa dé xa phong hoa, sd luong céac ludi can trong thiét bi tron
tinh, va tbc do truot duoc thay ddi nhu duoc thé hién trong Bang 3. Bang 2 thé
hién cac két qua danh gid vé céc tinh chat vat 1y cta dung dich PVA chira nuge

thu duoc.

Hon thé nita, céc nhil trong nudc duge diéu ché theo cach tuong tu nhu
trong Vi du 2-1, ngoai trir rang cac PVA dugc bién dbi bang etylen duoc thé hién
trong Bang 4 dugc st dung thay vi PVA 2-1 dugc st dung trong Vi du 2-1. Trong
mdi nhil tuong ndy, luong cta vinyl este (don vi cu thé) trong polyme lam chat
phéan tan la 100% khéi luong so véi toan bo cac don vi monome trong polyme.
Céc tinh chéit vét Iy cta cic nhii tuong nay dugc danh gia. Bang 4 thé hién céc
két qua danh gia. Bang 2 thé hién cac két qua danh gia vé c4c tinh chét vat Iy cla

nhil twong thu dugc.
[Vi du 2-7]

28,4 g PVA 2-1 thu dugc nhu trén day, 47,3 g PVA 2-3 thu dugc nhu trén
day, 1451,2 g nudce trao dbi ion, 0,85 g Rongalite, 0,5 g natri axetat, va 0,04 g sat
clorua duge dat vao ndi hap chiu 4p dung tich 5 lit dugc trang bi cira nap nito,
nhiét ké, va may khudy va dugc hoa tan hoan toan ¢ 95°C. Do d6, thu dugc dung
dich PVA chtra nuéc. Sau do, dung dich PVA chira nudc nay duoc lam mat dén
60°C va duoc 1am sach bang nito. Tiép theo, 1516,1 g vinyl axetat dugc b sung,

va sau do etylen dugc nén dén 45 kg/cm? va dugc nap, 100 g dung dich chua

-40-



31836

nuéc chtra 4% hydro peroxit dugc bom trong 5 gio, va polyme hoéa nhil tuong
dugc cho phép dién ra & 60°C. Khi ndng do cua vinyl axetat con lai dat dén 10%,
etylen dugc giai phong dé lam giam 4p suét etylen dén 20 kg/cm?, va 5 g dung
dich chra nugc chra 3% hydro peroxit dugc bom dé hoan thanh qua trinh
polyme héa. Hon hop duge lam mat va sau d6 duge loc qua ray bang thép khong
gi ¢6 ¢& 16 60 mesh. Do do, thu duge nhil tuong nhua copolyme etylen-vinyl
axetat ¢6 ndng do chét rin 55,3%. Trong nhil tvong nay, luong cua vinyl este
(don vi cu thé) trong polyme lam chat phén tan 1a 82% khéi luong (lugng etylen
1a 18% khdi luong) so véi toan bd cac don vi monome trong polyme. Nhii tuong
nay dugc danh gia theo cach twong tw nhu trong Vi du 2-1. Bang 4 cling thé hién
cac két qua dénh gia ndy. Bang 4 thé hién céc két qua danh gia vé cac tinh chat

vat Iy ciia nhii tuong thu duoc.
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Nhu duoc thé hién trong Béang 4, r0 rang réng cac PVA duoc bién d6i
béng etylen cia cac Vi du 2-1 dén 2-7 c¢6 do trong va do 6n dinh do nhét tuyét
voi ¢ dang dung dich chtra nude. Cling 10 rang rang chit phan tan polyme hoa
nhil twong chira cac PVA dugc bién doi biang etylen nay c6 thé thé hién do 6n
dinh polyme hoéa nhil tuong tuyét voi. Cling 10 rang rang cac nhil twong nudc
duoc diéu ché st dung céc PVA duoc bién dbi bang etylen nay khong chi ¢6 do

16ng tuyét voi ma con tao ra mang phu chong nude.

Mt khac, rd rang ring trong truong hop néu hé s6 ddi xtmg tinh duoc tir
cong thire (1) 1a qua cao (Vi du so sanh 2-1), dung dich chtra nuéc ctia PVA duoc
bién dbi bang etylen c6 do trong kém va do 4n dinh polyme hoa nhii twong thép,
va do d6 mang phu cta nhil twong nudc thu dugce c6 dic tinh chéng nuéc kém.
Ciing 13 rang rang trong truong hop néu hé s dbi xtmg dugc dé cap trén day 1a
kém (Vi du so sanh 2-2), dung dich chta nu6c cua PVA duoc bién dbi bang
etylen c6 do 6n dinh do nhét thip va do én dinh polyme hoa nhil tuong thap, va

do d6 nhii tuong nudc thu duge cé do long thap.

PVA (A) theo sang ché ¢ dang dung dich chtta nuée c6 do trong va do 6n
dinh do nhét tuyét voi. Chat phan tan polyme héa nhil twong chira PVA (A) nay
c6 thé thé hién do on dinh polyme héa nhii twong tuyét voi. Hon thé nita, nhil
tuwong nudc chira PVA (A) nay khong chi thé hién do 1ong tuyét voi ma con tao
ra mang phu chdng nuéc. Do d6, nhil twong nuée nay duoc st dung thich hop
cho céc chit két dinh khac nhau, son, cac ché phdm xir ly soi, cic ché phdm xtr

Iy gidy, céc chét két dinh v6 co, cac hdn hop xi méng, nén cho vita, v.v..

M5 ta céc s6 chi dan
1 ranh
2 thiét bi tron tinh
3 bang tai
4 hon hop
5 6ng nap chét xuc tac xa phong hoa

Sa cira nap
a diém mép trudc bén trén duong nén
b diém giao cat gitta duong nam ngang bao gom di€m & mép trude

va dudng thang dimg bao gbm dinh trén ciing cua dinh.
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YEU CAU BAO HQ

1. Rugu polyvinylic (A) c¢6 do xa phong hoa tir 88 dén 98,5 mol%, do nhét trung
binh polyme héa tir 400 dén 3500, va hé s6 déi xtimg dugce x4c dinh boi sic ky
long hiéu ndng cao theo gradien dé tach pha dao theo JIS K 0124 (2011) thoa
man cong thirc (1) sau day,
trong d6 rugu polyvinylic (A) thu dugc bing cach tron dung dich xa phong hoa
tho chira polyvinyl este véi dung dich chira chét xtc tac xa phong hoa ¢ toc do
truot tor 5 dén 90 gidy™! béng thiét bi tron tinh co sd luong céac ludi can tir 5 dén
40:

0,70 < W05 is/2f < 1,10 (1),
trong d6 W05 gis 12 chiéu rong dinh & 5% chiéu cao dinh, va £ 1a khoang cach tir
diém ¢ mép trudc a & 5% chidu cao dinh dén diém giao cét b gitta dudng nam
ngang bao gdom diém & mép trudc a va dudong thang dimg bao gom dinh ctia dinh
pho.

2. Ruou polyvinylic (A) theo diém 1, trong do:

dung moi rira giai duoc st dung trong sic ky 16ng hiéu ning cao theo
gradien dé tach pha ddo la dung moi rira giai nugc-axeton, va

rugu polyvinylic (A) la rugu polyvinylic chua dugc bién ddi (A-1).

3. Ruou polyvinylic (A) theo diém 2, trong d6 hé sé dbi xtiing ma théa méan cong
thire (1) dudi day nhu dugc xéc dinh bdi sdc ky 1éng hiéu ning cao theo gradien
dé tach pha dao theo JIS K 0124 (2011):
0,81 < Wopsgis/2£ < 1,03 (1),

trong d6 W05 gis 12 chiéu rong dinh & 5% chidu cao dinh, va f 1a khoang cach tir
diém & mép trudc a & 5% chiéu cao dinh dén diém giao cét b gitta dudng nam
ngang bao gom diém & mép trudc a va dudng thang dimg bao gém dinh ctia dinh
pho.

4. Rugu polyvinylic (A) theo diém 1, trong do:

dung moi rira giai dugc st dung trong sdc ky 1ong hiéu ning cao theo
gradien dé tach pha ddo 1a dung méi ria giai nude-1-propanol, va

rugu polyvinylic (A) 1a rugu polyvinylic duoc bién d6i bang etylen (A-2)
chira tir 1 dén 15 mol% don vi etylen.

5. Ruou polyvinylic (A) theo diém 4, trong d6 hé s6 ddi ximg ma théa man cong
thiee (1) du6i day nhu duge xac dinh boi sic ky 1ong hiéu nang cao theo gradien
dé tach pha dao theo JIS K 0124 (2011):

0,81 <Wjps gify/ZfS 1,03 (1),
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trong d6 Wos gis 12 chidu rong dinh & 5% chiéu cao dinh, va f 1a khoang cach tir
diém & mép trudc a & 5% chiéu cao dinh dén diém giao cit b gitta duong nam
ngang bao gbm diém & mép trude a va duong thing dimg bao gém dinh cta dinh
pho.

6. Nhil tuong nudc chua:

chit phan tan chira rugu polyvinylic (A) theo diém bt ky trong sb cic
diém tir 1 dén 5; va

thé phan tan bao gébm polyme (B) chu yéu chtra don vi monome khong
no kiéu etylen.

7. Nhil tuong nudéc theo diém 6, trong do:

polyme (B) chtra don vi monome khong no kiéu etylen 12 polyme c6 don
vi dic trung thu duoc tu it nhat mot loai dugc chon tir nhém bao gém monome
vinyl este, monome este cta axit (met)acrylic, monome styren, va monome dien,
va

polyme (B) bao g6m 70% khéi luong hozc 1én hon cac don vi dic trung
so v6&i toan bd cac don vi monome trong polyme (B).

8. Nhil twong nudc theo diém 6 hodc 7, nhil tuong ndy con bao gbm hop chat
isoxyanat da hoa tri (C).

9. Chét két dinh chira nhii twong nudc theo diém 8.

10. Chét phan tan polyme héa nhil twong chira ruou polyvinylic (A) theo diém
bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 5.

11. Phuong phap san xuat rugu polyvinylic (A) theo diém 1, phwong phép nay
gdm c6 budc xa phong hoa bang cach tron dung dich xa phong hoa thd chua
polyvinyl este v6i dung dich chira cht xuc tdc xa phong hoa & toc do trugt tir 5
dén 90 gidy™! bang thiét bi tron tinh ¢ cac ludi can, trong d6 sé luong cac ludi
can tir 5 dén 40.
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