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(57) Sang ché dé cap dén ché pham phu polyeste dugc dung dé san xuit mang phu ciia tim
kim loai phu, dd chtra bang kim loai, nip bang kim loai, v.v.. Ché pham phu nay co chét
lién két ngang va chét xuc tac luu hoa duoc bo sung vao hdn hop nhuya polyeste gdm hdn
hop cua nhya polyeste (A) co chi so axit nam trong khoang tir 2 dén 50 mg KOH/g va
nhiét do chuyen hoa thuy tinh (Tg) nam trong khoang tur 35 dén 100°C va nhwa polyeste
(B) co chi so axit nam trong khoang tur 0 dén 50 mg KOH/g va nhiét do chuyen hoa thuy
tinh (Tg) nam trong khoang tir -20 dén 25°C. Do d0, c6 thé tao ra ché pham phu hoan hao
vé do ben chbng gion theo thoi gian, do bén chdng dn mon, dd bén chdng xude, dd bén
chung cat, va kha ning chong két khoi.
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Linh vuc ky thuit dwoc dé cip

Séng ché dé cap dén ché phim phu dua trén nén polyeste. Cu thé hon,
sang ché dé cap dén ché phim phu dya trén nén polyeste hoan hao vé do bén
chéng gion theo thoi gian, kha ning gia cong, d6 bén chéng &n mon, do bén
chbng xuéc, d6 bén chung cét, va kha ning chéng két khéi, va tAm kim loai
dugc pht, nip bang kim loai, va db chitra bing kim loai, mdi loai dugc phu

bang ché phdm phu.

Tinh trang k¥ thuit ciia sing ché

7 Mang pht hitu co dé bao vé dd chira bang kim loai hodc nip bang kim
loai ngédn sy an mon nén kim loai do chét chira bén trong, v.v.. Hon nita, dod
chira bang kim loai trai qua qué trinh gia cong nhu xir Iy lam that lai, xt ly
gép nép, hodc han nap. Nip bang kim loai c6 dau giat ndp (sau day c6 thé
dugc goi 1a "EOE") con duogc gia cong thd nhu khéc hodc tan dinh. Do do, do
bén chéng an mon va kha ning gia cong hoan hao duoc yéu cau ddi véi ché
pham phii dugc ding cho dd chira bang kim loai hoic nip bing kim loai.

Dé thoa man céc yéu clu néu trén, cac ché phim phu dya trén nén
polyeste khac nhau d& duoc dé xuét.

Vi du, tai liéu sang ché 1 dugc chi ra sau day dé& xuit ché phdm phu
chira nhua polyeste chita nhém hydroxyl, chit lién két ngang nhua phenolic
ddc hiéu, va chit xuc tac axit duoc tron véi luong xac dinh trude. Ché phém
pht ndy dugc mé ta 1a c¢6 kha ning tao ra mang phti ma ¢ sy cn bing tbt
gitta kha ning gia cong va do ciing, va 13 hoan hao vé d6 bam dinh, kha nang
Iuu hoa, vé sinh va kha nang chiu nudc s6i. Cac tai liéu sang ché 2 va 3 duoge
thé hién dudi day mé ta ché phim nhwa pht duge diéu ché bang cach sir dung

nhua polyeste chtra c4c phén ttt ¢c6 nhém carboxyl treo duoc bd sung vao
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mach phan tur. Ché phém nhya chira nudc trong Tai li€u sang ché 2 duoc mo
ta 13 hoan hao v& kha ning luu héa, kha ning gia cong, dd bén chung cit, vé
sinh, kha ning pht phun va d6 phan tén trong nudc, trong khi ché phdm nhuya
pht trong Tai liéu sang ché 3 duoc mé ta la dic biét tét vé& do bam dinh véi
bé mit kim loai va dat dugc kha néng gia cong cao va do bén chéng dn mon
cao.

Ngoai ra, ché phdm phu dua trén nén polyeste lién quan dén van dé
ddc trung la kha ning gia cong mang sau khi phu giam theo thdi gian trong
qua trinh bao quan.

~ Tai liéu sang ché 4 dugc chi ra dudi day d& xuat ché phdm nhua
polyeste chtra nhya polyeste c6 Tg thap va chat lién két ngang, nhua polyeste
gdbm chu yéu la 2-metyl-1,3-propandiol, 1,4-butandiol va 1,4-
xyclohexandimetanol 1am thanh phan ruou da chirc. Ché pham nhua polyeste
dugc mo ta 1a cé kha néng gia céng, do bén chung cit, céc dac tinh mui vi,
tinh bén ddi véi chét chira bén trong, tinh bén dic, va tinh bén luu huynh.
Ché phdm nhua polyeste con duge mé ta 13 c6 kha nang gia cong cao va tinh
bén dac can thiét cho viéc pht bé mit bén trong di véi EOE, va 6 thé tranh
dugc sy suy gidm kha ning gia cdng theo thoi gian. Tai liéu sang ché 5 dé
xut ché phdm phu véi nhua polyeste polyme dugc phan nhanh vira phai va
chira thanh phén ruou diaxit bat déi ximg theo chiéu doc. Ché phim phu nay
dugc mo6 ta 1a khong bi gidm kha nidng gia cong cia mang dugc phu theo thoi
gian, va 1a hoan hao vé& d6 bam dinh vao vét liéu va c6 sy cAn bing tht giita
do6 cing va kha nang gia cong.

Tai liéu sang ché 4 mo ta rﬁng nhya polyeste duoc wu tién ¢6 nhiét do
chuyén hoa thuy tinh (Tg) nim trong khoang tir 20 dén 50°C, trong khi Tai
liéu sang ché 5 khong dé cap dén nhiét d6 chuyén héa thiy tinh.

Tai liéu sang ché 6 md ta ché pham pht ding cho lon dung thuc phdm
va dd uén’g, ché phim nay chira mdt hodc nhidu nhya polyester, trong do it

nh4t mot nhua polyester ¢6 Tg nhé hon 50°C va chét lién két ngang.
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JP-A-2003-89746
JP-A-2003-213201
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EP 2 128 209 A1l

Ban chat k§ thuat ciia sang ché
Céc vAn d& duoc giai quydt boi sang ché

Viéc lam giam nhiét d6 chuyén héa thuy tinh (Tg) nhu trong ché
pham phu trong Tai liéu sang ché 4 lam giam su suy giam kha nang gia cong
theo thoi gian (hda gion theo thoi gian) cia mang sau khi phi, va cai thién
kha ning gia cong clia n6. Tuy nhién, sy lam giam khong dang ké nhiét do
chuyén hoa thiy tinh khong thanh cong trong viéc thoa man day du tit ca céc
dic tinh chirc ning clia mang pht dugc yéu cau cho db chira bing kim loai
hodc nép béng kim loai, nhu do bén chéng in mon, do bén chéng xudc, kha
ning chdng két khéi, va do bén chung cit. Do d6, ché phim phu chi véi Tg
gidm nhu: vy khong théa mén ddy du lam ché phim pht ¢6 thé st dung cho
dd chira bang kim loai hodc nip bing kim loai (Vi du so sénh 13 va 14).

Muc dich cua sang ché 1a d& xut ché phdm phd ma tao ra mang phu
duoc cai thién thém vé& d6 bén chéng gion theo thoi gian va hoan hao vé tat
ca cac dac tinh chtc ning clia mang phu nhu kha ning gia cong, do bén
chéng n mon, d6 bén chéng xuéc, kha ning chéng két khéi, va do bén
chung cét.

Muc dich khac ctia sang ché 1a dé xuat tdm kim loai duoc pht c6 céc

dic tinh chirc ning mang phti hoan hao va tét hon 14 ¢6 thé dung dé tao ra dd
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chira bing kim loai hoic nép bing kim loai.

Muyc dich khéc nita clia sing ché 1a d& xuit dd chua bing kim loai
hodc nép bing kim loai hoan hao v& do bén chéng &n mon va do bén chung
cat.

Céch giai quyét van dé

Sang ché dé xuit ché pham phu chira chét lién két ngang va chat xuic
tac luu hoéa két hop véi hdn hop nhua polyeste gdm hdn hop cua nhua
polyeste (A) c6 chi s6 axit nim trong khoang tir 2 dén 50 mg KOH/g va nhiét
d6 chuyén héa thuy tinh (Tg) ndm trong khoang tir 35 dén 100°C duoc do &
tbe d6 ting nhiét d6 12 20°C/phit bang cach st dung thiét bi do nhiét luong
bing tia quét vi phan (differential scanning calorimeter-DSC) va nhua
polyeste (B) c6 chi sb axit nim trong khoang tir 0 dén 50 mg KOH/ g va nhiét
d6 chuyén héa thiy tinh (Tg) nim trong khoang tir -20 dén 25°C duogc do &
téc do ting nhiét d6 1a 20°C/phut bing cach sir dung thiét bi do nhiét luong
bang tia quét vi phan (differential scanning calorimeter-DSC), trong d6 nhua
polyeste (A) 1a nhua polyeste dugc tao ra vdi chi sé axit ctia nhya nhd phan
ing cdng mé vong ctia hop chat c6 mot hodc nhidu cu tric anhydrit cia axit
carboxylic trong phén tir.

Trong ché phim phu theo sang ché, cac ddu hiéu sau duoc uu tién:

1. Ty 1& khéi luong gitta nhua polyeste (A) va nhua polyeste (B) la
(A):(B)=99:1 dén 50:50;

2. Nhiét d6 chuyén héa thily tinh (Tgmix) cta hdn hgp nhua polyeste tinh
toan duoc tir phuong trinh (1) sau 1a 35°C hodc 16n hon

1/Tgmix = Wa/Tga + Wb/Tgb . .. (1)
trong d6 Tgmix la nhiét d6 chuyén héa thiy tinh (K) cta hdn hop nhua
polyeste, Tga 1a nhiét dd chuyén hoa thuy tinh (K) cta nhua polyeste (A)
dugc do & tée do tang nhidt d6 14 20°C/phit bing cach sir dung thiét bi do
nhiét luong bang tia quét vi phan (differential scanning calorimeter-DSC),

Tgb la nhiét do chuyén héa thuy tinh (K) ctia nhua polyeste (B) duoc do & téc
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d6 ting nhiét do 1a 20°C/phit bang cach sir dung thiét bi do nhiét lugng béng
tia quét vi phan (differential scanning calorimeter-DSC), Wa 13 phan khi
lugng cia nhua polyeste (A) so véi tdng khdi lugng ciia nhua polyeste (A) va
nhya polyeste B, va Wb 1a phan khdi lugng ctia nhua polyeste (B) so v6i téng
khéi lwong ctia nhua polyeste (A) va nhya polyeste B;

3. Chét lién két ngang chtra nhya phenolic loai resol va/hodc nhua amino,
va dugc bd sung vao véi luong ndm trong khoang tr 1 dén 30 phan khéi
luong tinh theo 100 phén khdi luong ham luong chét rén nhyua cua nhua
polyeste (A) va (B); va

4. Chét xuc tac luu héa duoc bd sung vao véi luong nim trong khoang tir
0,1 dén 3,0 phan khéi lugng tinh theo 100 phan khéi lugng tdng ham lugng
chét rdn nhya.

Theo séng ché, tim kim loai dugc phu bing ché phdm pht néu trén
cling dugc dé xuét.

Tt hon, néu tAm kim loai dwoc phu theo sang ché c6 ché phim phu
dugc nung cudn.

Ngoai ra, sang ché dé xuét dd chtra bang kim loai hodc nép bing kim
loai c6 mang phu chtra ché phim phu.

Tac dung clia sang ché

R Nguyén nhan héa gion theo thoi gian, mdt trong cac vin dé phai duoc
gidi quyét boi ché pham phu theo sang ché, da khong duoc giai thich chinh
x4c, nhung duoc cac tac gia sang ché gia dinh 13 nhu sau:

Su hoi phuc entanpy bét dau trong mang phd ngay sau khi luu hoéa, va
tiép dién theo thoi gian dé gdy ra sy dinh huéng lai phan tir (su thay ddi trang
thai can bang). Do d6, mang phu c6 thé gion, va kha ning gia cong cia né cé
thé giam. P& ngan hién tuong hoa gion theo thoi gian, hai phuong phap c6
thé hiéu duoc. Mot trong c4c phuong phép la 1am ting mat do lién két ngang
clia mang phu dugc luu héa @ 1am giam su chuyén dong phan tir, nho dé

gidm su hdi phuc entanpy. Phuong phép con lai 1a duy tri su chuyén déng
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phan tir (giit trang thai khong cén bang) ngay ca & nhiét d6 bao quan theo thoi
gian, do d6 khong tao ra su hdi phuc entanpy.

Tuy nhién, véi phuong phap truéc, mang pha dugc luu hoa khong thé
dat duoc kha ning gia cong thich hop tir giai doan ban dau trd di. Véi
phuong phép sau, sy hoéa gion theo thoi gian ciia mang phu dugc luu hoa co
thé bi ngan can, nhung d6 bén chdng an mon déi v6i chat chira bén trong, do
bén chéng xudc trong khi ché tao, kha ning chdng két khéi cua tAm kim loai
dugc phil, va d6 bén chung cét tai thoi didm khir tring 14 khong du. Do dé, ca
hai phuong phap dugc nhan thiy 1a khong thanh céng trong viéc thu dugce
tinh ning ctia mang phu day du dé tng dung thuc té.

So véi tinh trang k§ thuat néu trén, nhua polyeste (A) dé lam ting mat
d6 lién két ngang, c6 thé ngan su chuyén dong phan tir dé te ché sy hoi phuc
entanpy 14 nguyén nhéan cta sy hoa gion theo thoi gian, va nhwa polyeste (B)
v6i Tg thap c6 kha ning git sy chuyén dong phén tir ngay ca & nhiét do bao
quan theo thdi gian clia mang pht duoc luu hoéa dugc st dung két hop voi
ché phim phii theo sang ché. Didu nay dan dén 13 ché phdm pht theo séng
ché c6 thé tao ra mang phu hoan hao v& tit ca céc dic tinh chuc nang cua
mang pht, nhu d6 bén chdng gion theo thoi gian, kha ning gia cbéng, do bén
chéng an mon, d6 bén chéng xudc, kha ning chéng két khéi, va dé bén
chung cét.

Tam kim loai dugc phu thu duoc bang cach pht ché phdm phu theo
sang ché c6 dic tinh chic ning ctia mang pht hoan héo néu trén, va ¢ thé
dugc dung thich hop cho dd chira bang kim loai hoic nép bing kim loai.

Ngoai ra, d chita bang kim loai va nép bing kim loai theo séng ché
c6 dd bén chéng dn mon va do bén chung cét tét.

© Céc tac dung néu trén ctia sang ché 13 rd rang tir phan Vi du dugc mé
ta dudi day.

Ttc 13, tAm kim loai dugc phu va nép béng kim loai dugc tao ra bé‘mg

cach st dung ché phdm phi theo sang ché 12 hoan hao vé ca kha nang gia
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cong ban dau sau khi tao ra va kha nang gia cong sau mot khoang thoi gian,
va hoan hao vé tit ca d6 bén chbéng an mon, d6 bén chung cét, kha ning
chéng két khéi va d6 bén chéng xudc (Vi du 1 dén 20). Mat khac, su khoéng
thoa man yéu ciu bit ky trong sb cac yéu ciu theo sang ché duoc cho 1a
khong thanh cong trong viéc théa mén tit ca cdc dic tinh chtc ning cia
mang pht nay (Vi du so sanh 1 dén 14).

Trong cac Vi du va Vi du so sénh, vi€c danh gia duoc thuc hién chi &
nép bing kim loai vi nhiing 1y do sau: Nép bang kim loai duoc tao ra bing
céch gia céng tAm kim loai duoc phu. Mit khéc, dd chira bing kim loai dugc
phit duoc tao ra bing cach duc dd chira, va sau dé pht d6 chira nay. Nhu luu
y & day, mtrc d6 gia cong 1a cao hon dbi véi mang phi trén nip bang kim loai
d3 duogc phu. Do d6, néu thu dugc két qua danh gia thoa man dbi véi nip
bang kim loai, thi ciing c6 thé két luan ring cling thu duoc két qua danh gia
thoa man d6i v6i dd chira bang kim loai. Do d6, viéc danh gia chi duoc thuc

hién ¢ nap bang kim loai.

MO ta chi tiét sang ché

Ché phdm phu theo sang ché s& duoc md ta chi tiét hon dudi day.
o [Nhua polyeste (A)].

Nhua polyeste (A) duge ding cho ché phdm phu theo sang ché khong
bi gi6i han va nhua polyeste bat ky chita cac thanh phan axit carboxylic khac
nhau va cic thanh phan rugu c6 thé duogc st dung, mién 13 chi sd axit cia né
nim trong khodang tir 2 dén 50 mg KOH/g, dac biét 1a nim trong khoang tir 5
dén 30 mg KOH/g, va nhiét do chuyén héa thuy tinh cta né (Tg) ndm trong
khoang tlr 35 dén 100°C, dic biét 1 nim trong khoang tir 50 dén 90°C, va chi
sd axit dugc dé xuét dudi dang két qua cta phan ng cong md& vong cia hop
chét c6 mét hoidc nhiéu cAu tric anhydrite carboxylic trong phan tir.

Quan trong la chi sb axit cia nhwa polyeste (A) theo sang ché nim

trong khoang néu trén, nhd d6 do bam dinh véi nén kim loai ting, va kha
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ning gia céng dugc ting cudng. Cu thé 13, viée ting do bam dinh véi nén 1am
cho cac chit gy mon (mudi va axit) khé anh huéng dén kim loai, nén tao ra
d6 bén chdng an mon hoan hao. Mat dd lién két ngang cling ting, gop phan
trc ché su gion theo thoi gian clia mang phu d3 duoc luu hoa do sy hdi phuc
entanpy. Néu chi sb axit ndm duéi khoang néu trén, khong dat duoc do bam
dinh vao nén du, va cé thé khé dat duoc ca kha ning gia cong va do bén
chéng #n mon. Hon nita, mat do lién két ngang tang tdi thidu, va tac dung
ngin sy gion theo thoi gian clia mang pht luu héa c6 thé khong di. Néu chi
s6 axit ndm trén khoang néu trén, thi tinh chiu nudc cia mang phu cé thé
giam. |

Néu nhiét d6 chuyén héa thuy tinh (Tg) ctia nhua polyeste (A) thip
hon khoang néu trén, thi kha ning chéng két khdi c6 thé kém. Mit khac, néu
Tg 16n hon khoang néu trén, thi d6 hoa tan ctia ché phdm phu trong dung méi
c6 thé kém.

Lam thanh phén axit carboxylic dugc dung trong nhya polyeste (A),
c6 thé 13 cac axit dicarboxylic thom nhu axit terephtalic, axit isophtalic, axit
orthophtalic va axit naphtalendicarboxylic; axit dicarboxylic béo nhu axit
sucxinic, axit glutaric, axit adipic, axit azelaic, axit sebaxic, axit dodecandioic
va axit dime; axit dicarboxylic khong no nhu axit maleic (anhydrit), axit
fumaric, anhydrit dodecenyl sucxinic va san phdm cdng cla axit terpene-
maleic; axit dicarboxylic vong béo nhu axit 1,4-xyclohexandicarboxylic, axit
tetrahydrophtalic, axit hexahydroisophtalic, va axit 1,2-
xyclohexendicarboxylic; axit carboxylic héa tri ba hodc hoéa tri cao hon nhu
axit trimellitic  (anhydrit), axit pyromellitic (anhydrit) va axit
metylxyclohexenetricarboxylic; va axit monocarboxylic nhu axit 4,4-bis(4'-
hydroxyphenyl)-pentanoic, axit 4-mono(4'-hydroxyphenyl)-pentanoic, va axit
p-hydroxybenzoic. M6t hogc nhiéu trong sé cac axit carboxylic nay cé thé
dugc chon tuy y va dugc dung.

Vi du vé thanh phan ruou dugc dung trong nhua polyeste (A) 1a
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glycol béo nhu etylen glycol, propylen glycol (1,2-propandiol), 1,3-
propandiol, 1,4-butandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 2-metyl-1,3-
propandiol, neopentyl glycol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-metyl-1,5-
pentandiol, 2-etyl-2-butyl-1,3-propandiol, 2,4-dietyl-1,5-pentandiol, 1-metyl-
1,8-octandiol, 3-metyl-1,6-hexandiol, 4-metyl-1,7-heptandiol, 4-metyl-1,8-
octandiol, 4-propyl-1,8-octandiol, va 1,9-nonandiol; ete glycol nhu dietylen
glycol, trietylen glycol, polyetylen glycol, polypropylen glycol, va
polytetrametylen glycol; rugu da chic vong béo nhu 14-
xyclohexandimetanol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,2-xyclohexandimetanol,
trixyclodecan glycol, va bisphenol hydro héa; va rugu da chirc hoéa tri ba
hodc hoéa tri cao hon nhu trimetylolpropan, trimetyloletan, va pentaerythritol.
Mot hodc nhiéu trong sb cac rugu nay co thé duoc chon tuy y va dugc dung.

Trong nhua polyeste (A) duoc dung theo sang ché, mat do lién két
ngang clia mang phu s& duoc ting dé ngan su di chuyén phan tir, nher d6 ngén
su hdi phuc entanpy ma 14 nguyén nhé4n cta hién tuong gion theo thoi gian.
Tir quan diém nay, dic biét wu tién phén tir c6 nhém carboxyl dugc dua vao &
trang thai treo trong mach phén tir c6 thé c6 trong polyeste (A).

Vi du vé phuong phéap thu dugc polyeste nay 1a, nhung khong chi gidi
han &, phan tng cong mé vong cia hop chit c6 mdt hodc nhiéu nhém
anhydrit carboxylic trong phan t&, phan ing duoc md ta trong JP-A-2003-
213201.

Khi tdng ham luong cua anhydrit carboxylic dugc dung cho phan tmg
cong mé vong 12 100% mol, wu tién 10% mol hozc nhiéu hon anhydrit
carboxylic duoc sir dung 13 hop chit c6 hai hodc nhiéu nhém anhydrit
carboxylic trong phan tir.

Hop chit c6 hai hodc nhiéu nhém anhydrit carboxylic trong phéan ti
c6 kha ning dua nhém carboxyl vao mach phan tr nhua, ciing nhu vao dau
tdn clng cuia nhya polyeste, dé cai bién. Bang cach dua nhém carboxyl vao

mach phén tr nhya dé cai bien, cé thé tao ra chi s6 axit bat chap khoi luong

,,,,, N -10-
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phan tir. Ngoai ra, c6 18 do khdi lugng phén tir thip gifra c4c nhém carboxyl,
d6 bam dinh vao nén duoc ting cudng thém, sao cho cé thé thu duoc mang
phti v6i d6 bén chéng an mon cao hon nita.

Céac phuong phép didu ché bing cac k§ thuét da biét c6 thé duoc ding
cho phan tng cong m& vong hop chét c6 mot hodc nhidu ciu trac anhydrit
carboxylic trong phén tir va, nhu dugc md ta trong JP-A-2003-213201 néu
trén, cac phuong phap sau duoc ldy 1am vi du: (1) phuong phap bao gdm b
sung luwong can thiét cia anhydrit carboxylic khi nhwa polyeste truéc khi bd
sung anhydrit carboxylic & trang thai néng chay (150 dén 280°C) ngay sau
khi dat t6i khdi luong phan tir dich (Mn = 3.000 dén 100.000); (2) phwong
phap bao gdbm bd sung anhydrit carboxylic khi nhwa polyeste ¢ khdi luong
phan tr (Mn<3.000) nhé hon khéi lugng phén tir dich, tiép dé ting khéi
lwong phén tir dén gid tri dich du6i méi trudng nito; va (3) phuong phap bao
gbém trén nhua polyeste khong cé axit dugc bd sung vao d6 va anhydrit
carboxylic trong may din néng chay, sau d6 1am néng chay timg mé hdn hop,
va phan Ung cOng axit vdi hé nay.

Vi du vé& hop chét c6 hai hodc nhiéu nhém anhydrit carboxylic trong
phan to la anhydrit pyromelitic, dianhydrit 1,2,3,4-butantetracarboxylic,
dianhydrit 1,2,3,4-pentantetracarboxylic, dianhydrit 3,43'.4'-
benzophenonetetracarboxylic, dianhydrit xyclopentantetracarboxylic,
dianhydrit 2,3,6,7-naphtalentetracarboxylic, dianhydrit 1,2,5,6-
naphtalentetracarboxylic, etylen glycol bistrimelitat dianhydrit, dianhydrit
2,3,2',3'-diphenyltetracarboxylic, dianhydrit thiophen-2,3,4,5-tetracarboxylic,
dianhydrit etylen tetracarboxylic, dianhydrit 4,4'-oxydiphtalic, va anhydrit 5-
(2,5-dioxotetrahydro-3-furanyl)-3-metyl-3-xyclohexen-1,2-dicarboxylic. Mot
hodc nhidu trong sb cac hop chét nay c6 thé duoc chon va duogc si dung.
Trong do, etylen glycol bistrimelitat dianhydrit dugc wu tién tir cdc khia canh
vé ning sut, kha ning chéng chiu thoi tiét va d& kiém soat phan Umg.

Vi du vé& hop chit monoanhydrit cia axit carboxylic ma c6 thé duogc
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su dl_mg' két hop véi hop chét ¢6 hai hodc nhidu nhém anhydrit carboxylic
trong phén tir 14 monoanhydrit nhu anhydrit phtalic, anhydrit maleic, anhydrit
sucxinic, anhydrit maleic, anhydrit trimelitic, anhydrit itaconic va anhydrit
xitraconic; anhydrit hexahydrophtalic; va anhydrit tetrahydrophtalic. Mot
hoic két hop hai hodc nhiéu trong sb chung cé thé duoc chon va st dung. Tu
quan diém tinh linh d6ng, anhydrit phtalic va anhydrit trimelitic duoc wu tién.

Khéi lugng phéan tir trung binh sé ctia nhua polyeste (A) duoc ding
theo sang ché nim trong khoang tir 3.000 dén 100.000, tét hon 14 ndm trong
khoang tir 8.000 dén 50.000, t6t hon 14 ndm trong khoang tir 10.000 dén
30.000. Néu khdi lwong phén tir trung binh sb nhé hon 3.000, mang phu thu
duogc c6 thé tré nén gion, din dén kha ning gia cong kém. Mt khéc, néu khdi
luong phén ti trung binh sé 16n hon 100.000, thi hiéu suét phu c6 thé thap.
[Nhyua polyeste (B)]

© ~Nhua polyeste (B) dugc ding cho ché phim phu theo sang ché khéng
bi giéi han va nhua polyeste bit ky chita cac thanh phan axit carboxylic va
cac thanh phﬁn ruou c6 thé duoc sur dung, mién 1a chi s6 axit cia né nam
trong khoang tlir 0 ¢én 50 mg KOH/g, dic biét 13 nim trong khoang tir 0 dén
20 mg KOH/g, va nhiét d6 chuyén hoéa thiy tinh cta né (Tg) ndm trong
khoang tir -20 dén 25°C, dic biét 1a nim trong khoang tir 0 dén 15°C. Quan
trong 13 chi s axit nim trong khoang néu trén. Néu chi sb axit 1én hon
khoang néu trén, tinh chiu nudc cia mang phu ¢ thé bi giam. Ciing quan
trong 14 nhiét d6 chuyén héa thuy tinh (Tg) phai ndm trong khoang néu trén.
Néu Tg 16n hon khoang néu trén, s& khong thu duoc do bén chéng gion du
theo thoi gian. Néu Tg nhé hon khoang néu trén, dd bén chéng an mon, kha
ning chdng két khéi va d6 bén chung cét c6 thé khong du.

Thanh phén_axh:carboxyhc‘véthénh_phén,nxqu dugc minh hoa cho
nhua polyeste (A) c6 thé duoc st dung 1am thanh phan axit carboxylic va
thanh phan ruou.

'T6t hon, néu nhua polyeste (B) theo sang ché chira 2-metyl-1,3-
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propandiol, 1,4-butandiol, va 1,4-xyclohexandimetanol trong s& cac thanh
phan ruou néu trén.

Trong trudng hop nhua polyeste (A), khdi lugng phan tir trung binh
sd ctia nhua polyeste (B) dugc ding theo sang ché nim trong khoang tir
3.000 dén 100.000, t6t hon 13 ndm trong khoang tir 8.000 dén 50.000, t6t hon
14 nim trong khoang tir 10.000 dén 30.000. Néu khéi luong phén tir trung
binh sér cua nhua polyeste nho hon 3.000, mang phu thu duoc cé thé tr& nén
gion, dan dén kha ning gia cong kém. Néu khdi luong phan ttr trung binh s
16n hon 100.000, hiu sudt phti c6 thé bi giam.

Nhua polyeste (B) ¢6 thé dugc chon, néu thich hop, tir trong sé céc
nhua polyeste c6 sén trén thi trudng. Vi du, ching bao gébm Vylon 300 (do
TOYOBO CO., LTD. san xuét, khéi luong phan tir (Mn) 23.000, chi sb axit 2
ho#ic nhé hon, Tg 7°C), Vylon 516 (do TOYOBO CO., LTD. san xuét, khdi
lwong phan tr (Mn) 30.000, chi s axit 2 hodc nhd hon, Tg -17°C), Vylon
560 (do TOYOBO CO., LTD. san xuét, khdi luvong phan tr (Mn) 19.000, chi
s6 axit 2 hodc nhé hon, Tg 7°C), Vylon 630 (do TOYOBO CO., LTD. san
Xuét, khéi lugng phan tir (Mn) 23.000, chi s axit 2 hodc nhé hon, Tg 7°C),
Vylon GK180 (do TOYOBO CO., LTD. san xuét, khdi luong phan tir (Mn)
10.000, chi s6 axit 5, Tg 0°C), Vylon GK330 (do TOYOBO CO., LTD. san
xuét, khdi lugng phén tir (Mn) 17.000, chi s axit 2 hodic nhé hon, Tg 16°C),
va Eritel UE-3223 (UNITIKA, LTD., khéi luvong phan tir (Mn) 21.000, chi s6
axit 1, Tg 1°C).

[Chét lién két ngang]

Theo sang ché, wu tién st dung nhua phenolic loai resol va/hodc nhua
amino lam chét lién két ngang.

bdi véi nhua phenolic loai resol, vi du vé& monome phenol bao gém o-
cresol, p-cresol, p-tert-butylphenol, p-etylphenol, 2,3-xylenol, 2,5-xylenol,
phenol, m-cresol, m-etylphenol, 3,5-xylenol, va m-metoxyphenol. Chiing cé

thé dugc st dung mo6t minh hoic két hop véi hai hoac nhiéu loai. Phenol
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monome va formaldehyt dugc cho phan tng véi su c6 mit ctia chét xtc tac
kiém dé tao ra nhya phenolic loai resol. Nhua phenolic loai resol trong dé
mot vai hodc tit ca cdc nhém metylol cé trong d6 da dugc ete hoa bﬁng ruou
c¢6 1 dén 12 nguyén tir cacbon ciing c¢6 thé duge sir dung. Trong sé do, uu tién
nhuya m-cresol. Vi du, cac san phém c6 sin trén thi truong nhu nhua
SUMILIT PR-53893A (ham lugng chét rin 50%) do Sumitomo Durez Co.,
Ltd. san xuat va CKS-3898 (ham lugng chat rdn 50%) cua Showa Denko K.K.
c6 thé dugc st dung.

Nhya ure, nhuya melamin, va nhya benzoguanamin, cé thé dugc sir
dung 1am nhua amino, chéng han. Vi du cu thé 1a nhua ure duoc metyl hoa,
nhua ure duoc ete hoda béng metyl, nhya ure dugc ete hda béng butyl, nhua
ure dugc ete hoa dugc tron véi metyl ete-butyl ete; nhua melamin nhu nhu
nhua melamin dugc metylolat héa, nhua melamin dugc ete héa béng metyl,
nhua melamin dugc ete hoa béng butyl, va nhya melamin duoc ete hdéa duogc
tron véi metyl ete-butyl ete; nhua benzoguanamin dugc metylolat hoa, nhya
benzoguanamin dugc ete héa bing metyl, nhua benzoguanamin dugc ete héa
bang butyl, va nhya benzoguanamin duoc ete héa duge tron véi metyl ete-
butyl ete.

Vi du, 1am san phim c6 sén trén thi trudng, cb thé st dung Cymel 303
(ham luong chét rin 100%), Cymel 235 (ham lugng chat ran 100%), Mycoat
506 (ham lugng chét rin 100%), Cymel 1123 (ham luong chat rén 100%),
UFR 65 (ham lugng chét ran 100%), va UFR 300 (ham lugng chat rén 60%)
do Nihon Cytec Industries Inc san xut.

[Chét xtc tac luu hoa]

Béng céch st dung chit xtc tac luu héa theo sang ché, phan ung lién
két ngang c6 thé dugc ting tbe, va viée lién két ngang day dic hon c6 thé
dugc thuc hién hitu hiéu trong thdi gian ngén & nhiét d¢ thap.

Hop chit axit sulfonic hitu co nhu axit p-toluensulfonic, axit

dodecylbenzensulfonic, va axit camphorsulfonic, hgp chit duoc trung hoa
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bing amin cta ching, hop chit phosphat, v.v. c6 thé duge sir dung lam chét
xuc tac luu hoa.

Trong sb cic san phdm trén thi trudng, c6 thé su dung
NACURE4054] (axit phosphoric, do King Industries, Inc. san xuét),
NACURE5076 (axit dodecylbenzensulfonic, do King Industries, Inc. san
xuét), Cycat 4040 (axit sulfonic thom, do Nihon Cytec Industries Inc. san
xuét), Cycat 4050 (axit sulfonic thom dugc chin amin, do Nihon Cytec
Industries Inc. san xudt), Cycat 600 (axit sulfonic thom, do Nihon Cytec
Industries Inc. san xuét), va Cycat 602 (axit sulfonic thom duoc chin amin,
do Nihon Cytec Industries Inc. san xuét) chang han.

[Ché phdm phu]

- Ché phim phu theo sang ché thu duoc bing cach bd sung chét lién két
ngang va chat xtc tic luu héa vao hdn hop nhua polyeste gdm nhua polyeste
(A) va nhua polyeste (B) néu trén.

Ty 1€ trén, & dang ty 1€ khéi lugng, cia nhya polyeste (A) va nhya
polyeste (B) t6t hon 1a ndm trong khoang (A):(B)=99:1-50:50, cu thé 1a 98:2-
70:30. Néu ty 1& ctia nhua polyeste (B) véi Tg thap 12 nhé hon 1, thi xay ra su
giam rd rét do bén chdng gion theo thoi gian, va kha ning gia cong ban dau
ctia tAm phil khéng thé duoc duy tri theo thoi gian. Néu ty 16 cia nhua
polyeste (B) 16n hon 50, kha ning chdng két khdi trd nén qua thdp dén muc
khong thétmg dung thuc té.

Hon nita, trong ché phidm pht theo sang ché, mong mudn ring nhiét
d6 chuyén hoa thuy tinh ctia hdn hop nhua polyeste gdm nhua polyeste (A)
va nhua polyeste (B), duoc tinh todn tir phuong trinh (1) néu trén, 1a 35°C
hodc 16n hon, cu thé 13 ndm trong khoang tir 40 dén 80°C. Néu Tg nhé hon
khoang néu trén, thi kha ning chdng két khéi tré nén kém. Khi ché phim phu
duoc str dung 1am 16p phii bé mit bén trong cua lon, tdt hon néu Tg 1a 40°C
hodc 16n hon vi yéu cau vé dic tinh mui vi. Tix quan diém vé do hoa tan cla

ché pham pht trong dung méi, giéi han trén dwoc wu tién cia Tg 1a 80°C
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hoéac nhé hon.

Tt hon, néu ty 18 chét lién két ngang nim trong khoang tir 1 dén 30
phan khéi lugng, dic biét 13 tir 5 &n 20 phén khdi luong, tinh theo 100 phan
khéi lugng cta ham lugng nhya cua hdn hop nhua polyeste thu dugc bing
cach tron nhya polyeste (A) va nhua polyeste (B). Néu luong chét lién két
ngang duoc bd sung nhoé hon 1 phan khéi luong, thi kha ning luu héa trd nén
khong ddy di, va d6 bén chbng gion theo thoi gian, kha ning gia cong, do
bén dbi véi chit chira bén trong, do bén chung cat, va kha ning chéng két
khdi 6 thé kém. Néu lugng duoc bd sung 16n hon 30 phén khéi lugng, viéc
luu héa c6 thé qua mirc 1am cho kha ning gia céng khong day du.

T6t hon, néu ty 1& ctia chit xtic tac Iuu hoéa 1a ndm trong khoang tir 0,1
dén 3,0 phan khéi luong, cu thé 14 tir 0,1 dén 2,0 phan khéi luong, so véi 100
phan khéi luong cia téng ham luong chét rdn nhya k& ca ham lwong nhua
ctia hdn hop nhua polyeste, va ham luong nhua khéc tinh ca chit lién két
ngang. Néu luong chét xtic tac luu hoa dugc bd sung vao nhé hon khoang
néu trén, thi tac dung ting tdc phan vmg luu hoa thu duoc bing cach bd sung
chét xuc tac luu hoa 1a khong ddy du. Mt khac, néu lwong chit xtc tac luu
héa dugc bd sung vao 16n hon khoang néu trén, tac dung tang tdc luu héa co
thé cao 1am cho kha ning gia céng khong ddy du.

Déi véi ché phim phu theo sang ché, céc chét phu gia da biét nhu
chit 1am tron, chét chéng tao bot, chat [am déu mau va chit mau c6 thé duoc
b sung bing cac cong thirc da bibt.

Ché phim phu theo sang ché c6 thé duoc st dung, v&i nhua polyeste
(A), nhua polyeste (B) néu trén, chét lién két ngang va chit xtc tac luu héa
dugc hoa tan trong dung mdi hitu co da biét. Vi du vé dung mdi hitu co duge
sir dung 1a hydrocacbon thom nhu toluen, xylen va solvesso; este nhu etyl
axetat, butyl axetat va este cua axit dibazo; keton nhu metyl etyl keton, metyl
isobutyl keton, xyclohexanon va isophoron; rugu ete nhu butyl cellosolve va

butyl carbitol; ruou keton nhu rugu diaxeton; va cac rugu nhu rugu isopropyl,
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n-butanol, rugu amylic va n-hexanol. Dung méi bat ky trong sb cac dung méi
ndy duogc chon cé xem xét dén do hoa tan, ning sut phu, v.v..

Ngoai ra, ché phdm phu theo séang ché c6 thé duogc hoan nguyén trong
nudc béng phuong phép da biét, va duoc str dung 1am ché phdm phu trén co
s& nudce. Vi du, hop chét bazo nhu amoniac hoac hop chét amin hitu co, hoac
dung moi hitu co dugc tao thanh cung véi nhya polyeste (A) va (B) néu trén,
chét lién két ngang, va chat xuc tac luu hoa dé tao ra ché phém pht trén co s&
nudc.

D4i v6i ché pham phi theo séng ché, cac nhua khac c6 thé duge st
dung thém, véi luong ma khong 1am anh hudng dén céc dic tinh hoan hao
ctia ché phim phu theo séng ché, ding cho muc dich cai bién nhu lam gidm
tinh linh déng va d6 bam dinh cia mang phi. Vi du vé& c4c nhua khac 1a
copolyme axit carboxylic chua bdo hoa polyme hoéa-etylen, ionome copolyme
axit carboxylic polyme héa-etylen, va nhua polyeste khong chira nuée. Bing
cach bd sung it nhit mot nhua dugc chon tir cac nhya nay, co thé tao ra tinh
linh d6ng va d6 bam dinh vao mang phi mot cach hitu hiéu.

[T4m kim loai duoc phu]

Tam kim loai dugc phu theo séng ché thu duoc bang cach phi tAm
kim loai bang ché phdm phu theo sdng ché.

Vi du vé tm kim loai c6 thé sir dung 14 tAm thép can néng, tim thép
can ngudi, tAm thép ma kém, tAm thép ma dién, tAm thép ma hop kim, tAm
thép ma hop kim nhom-k&m, tAm nhom, tAm thép trang thiéc, tim thép khong
gi, tim dong, tAm thép ma ddng, thép khong c6 thiéc, tAim thép ma niken, tAm
thép ma thiéc méng, va tAm thép phti crom. Cac tAm kim loai nay dugc xu ly,
néu can, bang cic phuong phép xir Iy bé mit khac nhau va xir ly 16t son trudc
khi str dung.

Tam kim loai dugc pht theo sang ché c6 thé thu duoc bang cach phu
tAm kim loai bing ché phim pht theo sang ché bang phuong phap phu d3 biét

nhu phu thép can hodc phi phun, va nung tdm kim loai dugc phi bang dung
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cu gia nhiét nhu 10 kiéu éng xoén. Mang phu da dugc luu hoa chira ché pham
pht theo sang ché ngin duogc su hoa gion theo thoi gian mot cach hitu hiéu.
Do d6, ché phém phu theo sédng ché c6 thé dugc sur dung mét cach hiru hiéu,
ddc biét 1a khi dugc tao thanh mang phu béng cach nung cudén ma duogc thuc
hién & nhiét d6 cao trong thoi gian ngén va dic biét 1a d& gion theo thoi gian.

Do day ciia mang phu khong bi giéi han, nhung t&t hon 13 ndm trong
khoang tir 3 dén 18 um, t&t hon 14 tir 3 dén 12 pm & dang d6 day méang khoé.
D¢ day mang khé duoc xéc dinh mot cach thich hop béng ung dung duoc du
dinh cho tdm kim loai dugc phi. Céc didu kién nung dbi véi mang phu duoc
diéu chinh, néu thich hop, tuy thudc vao loai nhyua polyeste duoc st dung,
loai chéat lién két ngang dugc sir dung, loai dung méi dugc st dung, loai vét
ligu kim loai dugc phu, d6 day, tbc do ph, v.v..

[D6 chita bang kim loai va nip bang kim loai]

P chira bing kim loai theo sang ché c6 mang pha chtta ché phém
pht theo sang ché duoc tao ra & bé mit bén trong va/hodc bé mat bén ngoai
ctia dd chtra bang kim loai. Ché phdm phu theo sang ché c6 do bén chéng an
mon va céc dic tinh mui vi ddc biét, sao cho mang phii chtra ché phdm phu
theo sang ché dugc tao ra theo mong mudn & it nhat mot bé mit bén trong
ctia dd chtra bang kim loai.

C6 thé str dung tit ca dd chtra bang kim loai dé biét lam dd chua bang
kim loai ma c6 mang phu. Vi du vé dd chtra bang kim loai bao gdm, nhung
khéng chi giéi han &, lon gdbm ba manh c¢é dudng ndi & mdt canh va lon
khong c6 duong nbi (lon gdm hai manh).

Db chira bang kim loai theo séang ché ¢ thé dugc tao ra tir tAm kim
loai dugc phu néu trén. Tuy nhién, do chira bang kim loai nhu lon khong
duong ndi, ma duoc tao ra bang cich gia cong tho, ciing c6 thé dugc tao ra
bang cach gin ché phim phu theo sang ché vao dd chira bang kim loai dugc
tao thanh trudc.

Ngoai ra, ndp bang kim loai theo sang ché c6 thé duoc tao ra tir tAm
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kim loai duoc phi néu trén theo sang ché bang phuong phap san xuét nap tuy
y d4 biét. Thong thuong, ndp bang kim loai duoc tao ra & dang nép dd hop dé

mé ki€u giat hoac ndp do hép dé mé kiéu mé hoan toan.

Vi du thwe hién siang ché

Sang ché duoc md ta cu thé hon c6 dua vao céc vi duy, trong do phén
13 chi phan khéi luong.

Céc muc twong Ung duoc xac dinh bing cc phuong phép sau:
(1) Khéi luong phan tir trung binh sb ctia nhua polyeste

Dugc x4c dinh bing phwong phép sic ky thdm théu gel (gel
permeation chromatography: GPC) bang cach sir dung dudng cong hiéu
chudn polystyren chudn.
(2) Nhiét d6 chuyén héa thiy tinh

Duogc x4c dinh véi téc d6 ting nhiét d6 1a 20°C/phut bing cach st
dung phuong phép do nhiét lugng bang tia quét vi phan (differential scanning
calorimeter: DSC).
(3) Chi sb axit

0,2g polyeste dugc hoa tan trong 20ml clorofom, chuin dé bang dung
dich 0,IN KOH-etanol dé thu dugc chi s§ axit cla nhua (mgKOH/g).
Phenolphtalein duge sir dung 1am chét chi thi.
(4) Tao ra tAm phu tht nghiém

~ Ché pham phu trong moi vi du va vi du so sanh dugc phu 1én tAm

nhom #5182 véi do day 1a 0,28mm bang cach sir dung thiét bi son 16t dang
thanh d& tao mang (khéi lugng mang khd 100 mg/100 cm?), va mang nay
dugc nung bang 16 kiéu éng xodn. Cac diéu kién nung la nhiét d¢ kim loai
dinh (peak metal temperature: PMT) 12 260°C dbi v6i tAm nhom, va tdng thoi
gian nung (total baking time: TOT) la 28 gidy. Mdi tim pht thu dugc duge
cho thir nghiém theo céc phuong phap thir nghiém dugc néu dudi day.

(4)-1 D6 bén chdng gion theo thoi gian
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Do bén chbng gion theo thoi gian dugce danh gia vé kha ning gia cong
ban dau so véi kha ning gia cong theo thoi gian.
Kha nédng gia cong:

TAm phu thir nghiém duogc cit thanh kich thude 3 x 5 cm sao cho canh
tAm nhom theo huéng cén ciia n6 1a chidu dai cia manh thir nghiém thu duoc.
Sau d6, manh thtr nghiém duoc glp song song v6i canh ngén cia né sao cho
bé mit dugc phi ciia né huéng ra ngoai. Hai tAm nhém day 0,28 mm duoc
dit vao bén trong miéng gip trong méi trudng 25°C, va ubn va dap co su
dung dung cu thtr va dép Du Pont loai gép c6 dudng nbi. Khéi luong cua sit
ning 3,5 kg va c6 bé mit tiép xic phing dé udn va dap duogc cho roi tir do
cao 12,5 cm. Phan rong 2 cm & phin ddu cong duogc cho tiép xtic véi miéng
x6p dwoc nhiing trong dung dich nuéc natri clorua 1%, st dung dién ap 6,2V,
va gia tri dong dién (mA) ctia phan 2 cm duoc x4c dinh 4 gidy sau dé.

Kha ning gia céng ban diu: duoc danh gia trong 8 gid sau khi tao ra
tAm phu thir nghiém.

Kha ning gia coéng theo thoi gian: TAm phu thir nghiém dugc dit
trong budng on nhiét & 40°C trong 8 gid sau khi tao ra, bao quén trong do
trong 1 thang, va sau d6 danh gia kha ning gia cong ban dau.

Tiéu chudn danh gi4 13 nhu sau:

© (Hoan ho): Nhé hon 0,5 mA.

o (Tét): tir 0,5 mA dén nhé hon 1,0 mA.

A (Khd): tr 1,0 mA dén nhoé hon 3 mA.

~ x(Kém): 16n hon hogc bang 3 mA.
(4)-2 P6 bén chéng an mon

TAm phu c6 do 16i duoc tao ra bé“mg dung cu thtr va ddp Du Pont
(thanh va déap 1/4 inso, khéi lugng 300 g dugc cho roi tr d6 cao 12,5 cm)
duoc nhing trong chét long gia lam lwong chta bén trong (axit
xitric/etanol/nudc=5/10/85) & 40°C trong 7 ngay, va mic do dn mon duoc

danh gia bang mét.
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©: Khong an mon.

o: An mon ft.

a: An mon khéng déng ké.

x: An mon rd rét.
(4)-3 D6 bén chung cit

Tam phil thir nghiém dugc nhiing trong nudc, xir Iy & 125°C trong 30
phut trong ndi hép, va sau d6 danh gia vé sy hoen do.

Su hoen do: dugc danh gia bing mit bang cich quan sat trang thai
hoen d6 cia mang phu.

©: Khoéng hoen do.

o: Hoen o it.

a: Hoen do khong dang ké.

x: Hoen d6 r0 rét.
(4)-4 Kha ning chbng két khoi

M3i bé mit duge pht cia tAm phu dugc cit thanh kich thuéc 8 x 8 cm
duqcchéngl&nnhau.Ténlphﬁ(SUangthéichéngléqnhmlduchétduéiép
suit 0,36 MPa & nhiét d6 50°C trong 2 phut béng cach st dung may ép nhiét,
va sau d6 lam ngudi dén nhiét do trong phong. Sau d6, muc do két khdi gitta
cac bé mat phu twong tmg duge danh gia bing cach boc tm phu ra khoi nhau,
bat dau tir ddu mit cla chung,

o: Khoéng két khbi.

a: Két khéi khong dang ké.

x: K&t khdi rd rét.
(4)-5 P06 bén chdng xudc

St dung dung cu thir d¢ trugt HEIDON-14DR (do Shinto Scientific
Co., Ltd. san xudt). Vong bi duéi tai trong duoc cho truot trén bé mat cia 16p
phu, va s6 lan vong bi truot cho dén khi mang pha bi vun ra dé 16 ra nén
nhém duge dém dé danh gi. Céc didu kién thir nghiém 12 bi bang thép khong
gi ¢6 duong kinh 10 mm, tdc dd truot 1a 6000 mm/phut, khoang céch trugt 1a
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10 mm, tai trong 13 1 kg, va nhiét d6 tdm phi la 25°C.

©: 16n hon hozc bing 1.000 1an.

0: 500 1an dén nho hon 1.000 lan.

a: 100 1an d&n nhé hon 500 1an.

x: Nho hon 100 lan.
(5) San xuét nip

V4 c6 duong kinh 206 (ndp trude khi gin ddu mé dugce goi 13 vé) cb
d6 sau, ctia phan ban kinh ciia dudng rinh dang vong dugc ting cudng tir tAm
¢ gilta, 12 2,5 mm va ban kinh cé d6 cong, clua phén ban kinh, 1a 0,50 mm
dugc tao ra tir tAm phu néu trén bing méy dic vo. VO ndy duoc rach khia
(dudng rach c6 do day 95 um), duoc c¢d dinh, va duoc lép voi dAu mo, tir phia
bén ngoai ctia nip, dé tao ra nép.
(5)-1 D6 bén chdng gion theo thoi gian cua nip

Kha ning gia cong theo thoi gian: TAm phu sau khi bao quan 1 thang
& 40°C duoc tao thanh vo. Vo nay duoc pha hop chit, sau d6 dugc bao quan
trong 2 tudn & 40°C, va sau dé duoc xtr Iy bang buéc tao hinh cubi cung
(rach, gén dau ma, v.v.).

Nap thu duge nhu néu trén duoc danh gia theo cach sau:

- Nam nép d3 duoc phu ngay sau khi pht (trong vong 8 gid ¢ nhiét do
trong phong) va sau khi bado quan 1 thang (40°C) duoc xac dinh vé gia tri
dong dién, va su khéac biét gilta cac gia tri trung binh do duoc duge dung dé
danh gia. Céc didu kién xac dinh 1a su cip dién ¢ dién ap 6,2 V trong 4 giay,
tiép d6 1a x4c dinh gia tri dong dién.

o trong vong 0,2 mA (gia tri khong tang).
o: trong vong 0,5 mA (gia tri khong tang).
A: trong vong 1,0 mA (gia tri khong téng).
x: gia tri khong tang.
(5)-2 P6 bén chéng an mon cia nap

Lon 350 g co6 thé duoc tao ra _béng cach kéo va boc sit vat liéu thép
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khéng thiéc c6 ca hai bé mat duge can moéng voi PET dugc dong hdp lanh
v6i Coca Cola (nhiét do chét léng: 5°C, lvong khong khi bén trong lon: 2 ml
hoac nho hon) dudi céc diéu kién sau: thé tich khi 3,75, va luong chit bén
trong 345 g. Sau do, lon da dugc déng hop dugc gia nhiét (40°C, 10 phut).
Mau thu dugc nhu vy duogc bao quan trong tu thé dao nguoc (nfp hudng
xubng dudi) trong budng dn nhiét & 37°C trong 6 thang. Sau d6, nip duoc
md, va quan sat b& mit bén trong cta nép. Viéc quan sat dugc thuc hién bing
kinh hién vi lap thé va kinh hién vi luyén kim, va su c¢é mit cia cac vét in
mon trén d6, va su cé mit cua cac 16 chAm kim trong do, bé mat bén trong
ctia nép duoc kiém tra (n=5 cho mbi muc).

o: Khéng &n mon hozc n mon it (trir vét rach va dinh tén).

x: L& cham kim hodc kha ning c6 céc 18 chdm kim.
(5)-3 Pd bén chung cat nip

Lon 350 g duogc tao ra béng cach kéo va boc sit vat lidu thép khong
thiéc ¢6 ca hai bé mat dugc can mong véi PET dugc nap 340 g nudce. Nito
long duge bd sung nhd giot sao cho tao ra 4p suét bén trong 0,1 kgflem®, va
sau d6 lon duoc gén kin bang nip nhém. Lon di duoc gin kin duoc xir Iy
chung cit on dinh bang hoi & 125°C trong 30 phut, va duge 1am ngudi sao
cho nhiét d6 ciia chét léng bén trong giam xudng dudi 40°C trong vong 10
phut sau khi gia nhiét xong.

Sau d6, nip duoc ly ra, va trang thai hoen d6 trén bé mat bén trong
ctia ndp duoc danh gid (n=3 cho mdi diéu kién).

©: Khong hoen dé.

o: Hoen d9 it.

a: Hoen d6 khong déng ké.

;<: Hoen dé r6 rét.
(5)-4 Bd bén chéng xuéc cua nép

Viéc gia cong lién tuc duge thuc hién cho 50 mau ¢ mdi mic do béng

may nén, va trang thai cia mang phu cta thanh bén trong cia dinh tin duoc
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quan sat br?lng mét. P6i véi su tdn hai mang phu, viéc 16 kim loai ra dugc
danh gi4 bing cach nhing mau ndy trong dung dich nuéc dong sulfat 20%
trong 1 phut va kiém tra sy két ta Cu.

o: Khéng ton hai vé mang phu.

a: Ton hai bé mit (khéng 16 kim loai ra).

~ x: Bj xuéc (kim loai bi 16 ra).

[Diéu ché nhya polyeste (A)]

Vi du diéu ché: Nhua polyeste (A)-a

446 phan axit dimetylterephtalic, 2,2 phan axit trimelitic, 57 phan
etylen glycol, 246 phan propylen glycol, 66 phin 1,4-xyclohexandimetanol,
va 0,2 ph?ln titan tetrabutoxit duoc cho vao binh bén c¢d thé tich 3L dé tao
thanh hé polyme héa. Hé ndy duoc gia nhiét tir tir dén 220°C trong 4 gid dé
thuc hién sy trao dbi 14n nhau cua este. Ap suét duoc giam trong 30 phut
xubng 10 mm Hg dé polyme héa ban dau, va nhiét do dwoc lam ting dén
250°C. Dudi cac didu kién nay, su polyme hoa sau duge thuc hién trong 90
phit & 4p sudt 1 mm Hg hodc thdp hon. Khi dat t&i khdi luong phén tir dich,
chét chira bén trong duoc lam ngudi xubng 220°C trong méi trudng nito. Sau
d6, 20 phan etylen glycol bistrimelitat dianhydrit va 5 phan anhydrit
trimelitic dugc cho 14n luot vao hé nay, va tiép tuc khuéy & nhiét do6 nim
trong khoang tir 200 dén 230°C trong 1 gid dudi moéi truong nito. Sau do,
lugng bén trong dugc rit ra dé thu duoc nhua polyeste (A)-a theo sang ché.
Tg, chi s6 axit va khéi luong phan tir trung binh s cta nhya nay duoc néu
trong Bang 1.
[Vi du diéu ché nhua polyeste (B)]

Vi du diéu ché: Nhua polyeste (B)-a

106 phan axit terephtalic, 225 phan axit isophtalic, 4 phan anhydrit
trimelitic, 143 ph?ln 2-metyl-1,3-propandiol, 86 phén 1,4-butandiol, 92 phﬁn
1,4-xyclohexandimetanol, va 0,13 phén titan tetrabutoxit duoc cho vao binh

bbn ¢ thé tich 2L, va nhiét do dugc tang tir tir dén 220°C trong 4 gio dé
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chung cAt nudc va tién hanh este héa. Sau khi luong nudc duoc xac dinh
truée duge chung cét, 4p sudt duogc lam gidm trong 30 phut xuéng 10 mmHg
dé tién hanh polyme hoéa ban diu, va nhiét do duoc tang dén 250°C. Trong
cac didu kién nay, qua trinh polyme hoéa sau dugc thuc hién trong 50 phut &
4p sudt 1 mm Hg hozc thp hon. Sau do, qué trinh polyme hoéa dudi ap sudt
giam duogc két thiic, va nhua thu duoc dugc rut ra dé thu duogc nhya polyeste
(B)-a theo sang ché. Tg, chi sb axit, va khdi lugng phén tir trung binh sb cua
nhua nay dugc néu trong Bang 2.

Tuong tu, didu ché nhua polyeste (A)-b dén (A)-i c6 chi sb axit va Tg
dugc néu trong Bang 1 va Bang 2, ngoai trir viéc st dung anhydrit carboxylic
1am nguyén lidu khong thé phan tan, lwong cia né duoc nap vao, va loai hodc
lugng monome khac dugc nap vio. Ciing twong tu, didu ché nhua polyeste
(B)-b dén (B)-g c6 chi sb axit va Tg duoc néu trong Bang 1 va Bang 2, ngoai

trur viéc loai hoac lugng monome duoc thay doi.
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Bang 2
Nhua polyeste (B)
Vidu Vi du so sanh
(B)-a |(B)-b |B)-c|(B)-d |(B)-e |((B)-f [(B)-g
Tg (°C) 22 -17 |5 7 5 -30 3
Chi sb axit
(mgKOH/g) 15 10 40 |1 15 10 60
Khbi luong _
phén tir trung|13.000{10.000|8.000|{18.000|13.000{10.000 |5.000
binh so

[Diéu ché ché pham phu]

Luong xac dinh trude cia nhya polyeste (A), nhua polyeste (B) va
dung moi dugc cho vao binh, dugc gia nhiét, va khuéy ky & 100°C hoéc
thip hon cho dén khi duoc hoa tan. Sau khi hoa tan hoan toan, dung dich
nhua polyeste thu duge duoc 1am ngudi dén nhiét d6 trong phong va, két
hO’pVOl Vk.h>u§y k§, chét lién két ngang duoc x4c dinh trudc va chit xdc tac
lwu héa dugc xac dinh trude duoc bd sung dé diéu ché ché phdm phu. Chét
lién két ngang duoc st dung 1a Nhya Sumilit PR-53893A (nhya phenolic
loai m-cresol resol) clia Sumitomo Durez Co., Ltd. va Mycoat 506 (nhua
melamin-dugc butylat) ciia Nihon Cytec Industries Inc. Chét xtc tac luu
héa dugc sir dung l1a Cycat 602 (axit dodecylbenzensulfonic duoc chin
amin) ctia Nihon Cytec Industries Inc. Tam kim loai dugc phii va nép bang
kim loai dugc phi dugc tao ra bang céch st dung ché phdm phu tuong tng,

va dugc danh gia. Két qua duoc néu trong Bang 3 va Bang 4.
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Kha nédng &p dung cong nghiép

Ché pham phii theo sang ché 13 hoan hao v& tAt ca cac dic tinh chuc
ning clia mang pht nhu kha ning gia cong, dd bén chdng gion theo thoi gian,
dd bén chéng 4n mon, do bén chéng xudce, kha nang chéng két khéi, va do
bén chung cit. Cu thé, t&t hon néu ché phim phu nay c6 thé dugc st dung
cho tAm kim loai dwoc phti ma dugc nung trong 10 kiéu ng xoén trong d6
viéc nung dugc thuc hién & nhiét d6 cao trong thoi gian ng’fm dé tao ra su
gion rd rét theo thoi gian.

Ngoai ra, tim kim loai duoc pht ¢6 mang phu tir ché phdm pht theo
sang ché 12 hoan hao v& kha ning gia cong, d6 bén chdng gion theo thoi gian,
d6 bén chdng xudc, va kha ning chdng két khéi, va tdt hon néu c6 thé duoc
sir dung dé san xuit do chtra bang kim loai hodc nip bang kim loai ma lién
quan dén qua trinh gia cong thd.

Bén canh d6, db chtra bing kim loai hodc nép bang kim loai theo sang
ché c6 d6 bén chéng an mon, do bén chung cat, va céc dac tinh mui vi hoan
hao, va do d6 t6t hon néu c6 thé duoc st dung cho db chira bang kim loai dé

bao quan chat c6 thé &n mon hodc chat can su khir tring bang chung cat.
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YEU CAUBAO HO

1. Ché phim phu chira chit lién két ngang va chét xuc tac luu hoa két hop véi
hdn hop nhua polyeste gdm hdn hop cta nhua polyeste (A) c¢6 chi sb axit
nim trong khoang tr 2 &én 50 mg KOH/g va nhiét d6 chuyén héa thuy tinh
(Tg) ndm trong khoang tir 35 dén 100°C duoc do & téc do ting nhiét do 1a
20°C/phtt bang cach sir dung thiét bi do nhiét luong bang tia quét vi phan
(DSC) va nhua polyeste (B) ¢6 chi s axit ndm trong khoang tir 0 dén 50 mg
KOH/g va nhiét d6 chuyén héa thiy tinh (Tg) ndm trong khoang tir -20 dén
25°C duge do & tde dd tang nhiét do la 20°C/phat béng cach str dung thiét bi
do nhiét lugng bang tia quét vi phan (DSC), trong d6 nhua polyeste (A) 14
nhua polyeste c6 chi s axit cia nhua nhd phan tng céng md vong ctia hop
chit c6 mot hoic nhidu cu triic anhydrit cta axit carboxylic trong mét phan

tur.

2. Ché phdm phu theo diém 1, trong d6 ty 18 khdi luong gifta nhua polyeste
(A) va nhua polyeste (B) 1a (A):(B)=99:1 dén 50:50.

3. Ché pham phu theo diém 1 hodc 2, trong d6 nhiét d6 chuyén héa thuy tinh
(Tgmix) ctia hdn hop nhua polyeste duoc tinh toan tir phuong trinh (1) sau la
35°C hodac 16n hon
- 1/Tgmix = Wa/Tga + Wb/Tgb ... (1)

trong d6 Tgmix la nhiét d6 chuyén hoa thuy tinh (K) ctia hdn hop nhua
polyeste, Tga 13 nhiét d6 chuyén hoa thiy tinh (K) cta nhua polyeste (A)
dugc do & toc do ting nhiét do 13 20°C/phit bing cach st dung thiét bi do
nhiét luong bang tia quét vi phan (DSC), Tgb 1a nhiét d6 chuyén héa thuy
tinh (K) cia nhua polyeste (B) duoc do & téc d6 ting nhiét do 1a 20°C/phut
bang cach sir dung thiét bj do nhiét luong bang tia quét vi phan (DSC), Wa 13

phén khdi luong ctia nhua polyeste (A) so vdi téng khéi lugng clua nhua
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polyeste (A) va nhua polyeste (B), v& Wb 13 phin khéi luong cta nhua
polyeste (B) so véi téng khdi luong ciia nhua polyeste (A) va nhua polyeste

(B).

4. Ché pham phu theo diém bAt ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 chét
lién két ngang chira nhua phenolic loai resol va/hoic nhya amino, va duoc bd
sung vao véi luong nim trong khoang tir 1 dén 30 phéan khéi luong so véi
100 phén khéi lugng cua ham luong chit rén nhua cua nhua polyeste (A) va

(B).

5. Ché pham phii theo diém bt ky trong s cac didm tir 1 dén 4, trong d6 chat
xuc tac luu héa duge bb sung vao véi luong ndm trong khoang tir 0,1 dén 3,0
phén khdi luong so v6i 100 phan khéi luong cua téng ham luong chét rén

nhua.

6. T4m kim loai dugc phii ché pham phu theo diém bét ky trong sb cac diém

tir 1 dén 5.

7. Tam kim loai dugc phua theo diém 6, trong do tAm kim loai nay co ché

pham phtr dugc nung cudn.

8. P chira bang kim loai c6 mang phu duogc tao ra trén do, trong d6 mang

phil ndy chira ché phdm phu theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5.

9. Nép bing kim loai c6 mang phu duoc tao ra trén do, trong d6 mang phu

nay chira ché phim phu theo diém bAt ky trong sb cac diém tir 1 dén 5.
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