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(57) Sang ché dé cap dén quy trinh san xuit hat x6p truong nd tir hat chira it nhat mot

polyeste phan huy sinh hoc thu dugc nho phan tmg da trung ngung. Sang ché ciing dé cap

dén hat x6p truong né thu duge nho quy trinh ndy, quy trinh san xuit khuén tir cac hat x6p
nay va khuon thu dugc bang quy trinh nay.

Vi du vé phép do nhidt hugng quét vi sai cia hat xbp
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Linh vwe k§ thuit dwge dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh san xuét hat x8p truong n& tir hat chira it nhét
mot polyeste phan huy sinh hoc bao gbm:

A1)40 dén 60% mol, dya trén cac thanh phin A1) d&n A2), axit suxinic, axit
adipic, hogc axit sebaxic, hogc hdn hop cua ching,

A2) 40 dén 60% mol, dua trén cac thanh phan A1) dén A2), axit terephtalic,

B) 98,5 dén 100% mol, dua trén céc thanh phin Al) dén A2), 1,4-butandiol
hodc 1,3-propandiol hodc hdn hop cda chung; va

C) 0,05% dén 1,5% trong lugng, dua trén cAc thinh phan A1) dén A2) va B,

mot hoac nhiéu hop chit dugc chon tir nhém bao gém:
C1)  hop chét cé it nhét ba nhém c6 kha ning tao thanh este,
C2) isoxyanat hai hodc nhiéu chirc,
C3)  epoxit hai hodc nhiéu chc;
gbm cac budc sau:

(i) tao ra huyén phi chira céc hat c6 trong lwong hat trung binh cong nim trong

khoang tir 10 dén 60 mg/hat trong mdi trudng huyén phu,

(ii) tAm céc hat c6 mit trong huyén phu tir bude (i) véi it nhit mot chat trg né
vat ly, dé thu dugc cac hat thAm dim chét trg nd trong huyén phu, bﬁng cach gia nhiét
hdn hop dén nhiét d6 IMT khtr 4p, c6 khudy, va

(iii) khir 4p huyén pht thu duge trong bude (ii) sau khi hét thoi gian luu va lam
mét huyén phu da khir ap bing chit lam mat dang nuéc 16ng, dé thu duogc hat xdp
truong ng,

bao gdm viéc xr Iy trong mdi trudng huyén phti nuéc, bd sung chét tro né trong
buédce (i) hodc trong budce (ii) trong sudt giai doan gia nhiét hodc ngay sau giai doan gia
nhiét, va trong budc (ii), sau khi gia nhiét, gilt huyén phli & nhiét d trong khoang tir
nhiét @6 IMT trir 5°C dén nhiét d6 IMT c¢dng 2°C trong tir 3 dén 100 phit, va trong dé
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£y 1& clia chat 1am mét so v6i mdi trudng huyén phi it nhét 12 0,3.

Sang ché ciing dé cap dén hat x6p truong né thu duge nhd quy trinh nay, dé san
xuht khuon duc tir cac hat x6p nay va dén viéc st dung céc khuodn duic nay dé dung cho
tAm phu san phong buéng hodc san thé thao, dé lam dd bao vé co thé, dé 1am dém bao
vé trong mii bao hiém xe dap, ding cho céc thanh phan vién trong két cdu 6 to, ding

cho b phén lam gidm Am thanh va rung, dung cho bao bi hoc dé giay.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Bot x6p déo 14 vat liéu san xuét téng hop c6 két chu & trong toan b thé tich cla
chung, c6 ty trong thip hon ty trong cua vat liu két chat ma tir d6 chung duoc tao ra.
TAm quan trong clia ching lam vt liéu xdy dung nhe 13 khong ngung gia tang, do
ching thudng c6 sy két hop bat thudng cua céc tinh chét co hoc véi ty trong thap. Gi4
tri d6 dan nhiét thudong 1a rat thip va do d6 mot sd bot xbp ¢6 tAm quan trong dang ké

lam vt liéu cach nhiét.

Viée xtt 1y bot xp déo sau khi sir dung doi khi 1a van dé. Mot kha ning nita
cling thuong xay ra di cing voi viée téi sinh néng lugng la viéc tai ché vat lidu. Tuy

nhién, s& mong mubn c6 kha ning phan hiy sinh hoc, vi du nhu trong hé théng U phén.

Bot xdp dua trén polyeste da dugc biét dén trong nhidu cong bd khac nhau. Céc

loai bot xdp nay thudng dugce tao ra bing quy trinh ép dun.

Quy trinh ndy c¢6 nhuoc didm 1a né c6 thé thuong tao ra chi cac kiéu dang don
gian chang han nhu khdi, tAm, va 16p méng (phdi bot x6p). Ciing thudng c6 gi6i han

v& @0 day t6i da clia khoi 6 thé dugc san xuit biang quy trinh nay.

Nguoc lai, khudn cua hau hét cac hinh dang mong muon c6 thé dugce tao ra bang

c4ch st dung hat xp nay.

WO 2012/020112 md ta, bang cach dua vi du, quy trinh san xuét hat dya trén
polyeste truong né va hat xbp thu dugc tir d6 bang cach sit dung quy trinh ép dun. Tuy
nhién, céc tinh chét co hoc ciia khuén dugce tao ra tir chung khong phai ludn ludén thich
hop cho céc tmg dung doi hoi do bén kéo cao va dd bién dang kéo cao khi dut gay.

Céc van d& nay c6 thé tranh dugc bang cach sir dung cai duge goi 1a quy trinh

hép nhu duge md ta, vi du trong Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, vol.
A11 1988.
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Pham vi cla céc yéu cAu duoc dit ra d6i v6i hat xép tao ra va khudn thu duge tu
chiing c6 thé khic nhau rit 16n, thy thude vao linh vuc tmg dung. Tuy nhién, c6 thé
x4c dinh c4c yéu cau tbi thiu chung cho @9 thich hgp cta quy trinh d6i v6i nhidu vat
liéu khac nhau. D6 la:

e Kha nidng san xuét hat xdp trén khoang mat do khéi rong, va cu thé & day
cin c6 thé dat dugc mat do khéi rat thip bAt k& hinh dang va kich c& cua hat. Trong

lugng thép ctia khuon thu duge din dén tiét kiém chi phi.

e Hat xbp c6 cau tric chi yéu 14 bot x6p 6 kin. Piéu nay mang lai kha ning
gia cong tbt trong cac may duc c6 ban trén thi trudng st dung phuong phap dién day

ap luc, va dan dén do hip thy nude thip.

e TAim hoan toan céc hat polyme dé thu duoc hat xép khong co 161 két chit.

(Khong suy giam tinh chét co hoc hoic tinh chit xtc gi4c cia khudn thu duoc.)

Nhiéu théng s6 c6 thé thay dbi trong quy trinh hép dé tuan theo cac yéu ciu nay.
Chung 1a, khong ké nhitng thong sd khéc, méi trudng huyén pht, loai chét tro né va
nc“mg d6 cua chung, dudng cong gia nhiét, va nhiét do ngdm tAm (IMT). Nhin chung la
khong thé 14y mot thong s& hoic mot nhém thong s6, ma ddc biét thich hep cho mot

vat liéu va st dung n6 cho mét vt liu khac.

WO 00/68303 md ta tdng quét quy trinh san xuét hat polyme truong né dua trén
cac polyeste bdo hoa cé thé phan huy sinh hoc trong quy trinh hép. Tét hon 13, mdi
truomg huyén phit dugc sir dung & day la etylen glycol va glyxerol c¢ ty trong nim
trong khoang tur 1,1 dén 1,25 g/cm®. Cac quy trinh nay khong phai lu6n ludn thoéa méan
hoan toan vé mit quy trinh, kha ning cta quy trinh, va profin tinh chit cua hat x6p

truong nd c6 thé thu dugc tr quy trinh.

TP 2004 143269 bdc 16 quy trinh hip vi hat x6p duge 1am tir cac polyeste c6 kha
ning phan hiy sinh hoc dugc xdc dinh ngay tu dau; 1am mat thuan loi moi trudong
huyén phu béng cach bd sung chit 1am maét khong dugc mo ta trong JP 2004 143269.
V& tinh ddng nhét ciia mé san xudt, cac tinh chit bé mit cla hat xbp va do béng cua
hat két hop, quy trinh duoc biét dén trong JP 2004 143269 1a chua dat yéu cau. Hon

nita, hat x6p thu duoc tir vi hat va khuon c6 dugc tir chiing ¢6 do6 nay chua dat y€u cAu.
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Bén chét ky thuit ciia sang ché

Céc tac gia sang ché d3 tim ra quy trinh hép c6 thé nang cép dé san xut hat x6p
truong nd tir hat chira it nhét mot polyeste c6 kha nang phan hiy sinh hoc gom:

A1) 40 dén 60% mol, dya trén cac thanh phé‘tn Al) dén A2), axit suxinic, axit
adipic, hodc axit sebaxic, hogc hdn hop cua chung,

A2) 40 dén 60% mol, da trén cc thanh phin A1) dén A2), axit terephtalic,

B) 98,5 dén 100% mol, dua trén cc thanh phan A1) dén A2), 1,4-butandiol

hodc 1,3-propandiol hodc hdn hop cta ching; va

C) 0,05% dén 1,5% trong luong, dua trén cic thanh phan Al) dén A2) va B,

mdt hodc nhidu hop chét duge chon tir nhém bao gbm:
C1)  hop chét cé it nhét ba nhom c6 kha ning tao este,
C2)  isoxyanat hai hodc nhidu chic,
C3) epoxit hai hodc nhiéu chirc;
gdm cac budc sau:

(i) taora huyén phti chtra hat ¢6 trong luong hat trung binh cong nim trong

khoang tir 10 dén 60 mg/hat trong mdi trudng huyén phu,

(ii) tAm hat c6 trong huyén pht tir buée (i) véi it nhAt mot chét tro né vat ly, dé
thu duoc hat thdm ddm chét trg n& trong huyén phu, bing cach gia nhiét hdn hop dén
nhiét do IMT kht 4p, ¢6 khudy, va

(iii) khir 4p huyén phu thu dugc trong bude (ii) sau khi hét thoi gian luu va lam
mat huyén phu di kht ap bang chit 1am mét dang nude long, dé thu dugc hat xdp
trrong ng,

bao gbém viée xtt Iy trong moi truong huyén phii nuéc, bd sung chét trg nd trong
budc (i) hodc trong budce (ii) trong sudt giai doan gia nhiét hodc ngay sau giai doan gia
nhiét, va trong budc (ii), sau khi gia nhiét, gitr huyén phit & nhiét do trong khoang tir
nhiét do IMT trur 5°C dén nhiét dd IMT cong 2°C trong tir 3 dén 100 phut, va trong d6

ty 1€ cua chit 1am maét so v6i méi trudng huyén phu it nhét13 0,3.

Vi quy trinh nay, c6 thé ning cap, ma khong gip cac van d€ néu trén, quy trinh
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san xut hat x4p truong né dép tmg nhu cAu t8i thiéu dugc mé ta & trén. Hat xdp c6 thé
dugc xit Iy theo cach don gian khdng ngd dé thu dugc khudn c6 tinh chét co hoc tuyét

voi vé do bén kéo, bién dang kéo khi dut gy, do nay, va bién dang du khi nén.
Mo ta van tit hinh vé
Fig. 1 13 hinh thé hién vi du vé& phép do nhiét lwong quét vi sai clia hat x6p.
M6 ta chi tiét sang ché
Sang ché duwgc mb ta chi tiét & dudi day.
Quy trinh theo sang ché d san xuét hat x6p truong nd st dung hat chira

polyeste ¢ kha ndng phan hiy sinh hoc dugc dé cap & trén.

Polyeste c6 kha nang phan huy sinh hoc dua trén axit dicarboxylic thom va béo,
va dua trén hop chét dihydroxy béo con dugc goi 1 polyeste ban thom. T4t ca céc
polyeste nay diéu c6 kha niang phan huy sinh hoc theo DIN EN 13432. Di nhién, cling

¢6 thé str dung hdn hop cla nhiéu polyeste loai ndy.

Thuét ngit polyeste ban thom (béo-thom) trong sang ché 12 nhdm bao gdm céc
dan xuét polyeste chira 1én dén 10% mol cac chirc khac ngoai chuc este, vi du la
polyeteeste, polyesteamit hodc polyeteesteamit, va polyesteuretan. Trong sb cac
polyeste ban thom la polyeste mach thing khong bi kéo dai mach (WO 92/09654). Uu
tién cac polyeste ban thom kéo dai mach va/hodc mach nhanh. Cac polyeste ban thom
mach nhanh dugc bidt tir cac tai liéu sau ma da duge néu ¢ trén: WO 96/15173 dén
15176, 21689 dén 21692, 25446, 25448, hodc WO 98/12242, duge két hop vao ban
mb t4 bing céch vién din. Ciing c6 thé st dung hdn hop gdm nhiéu polyeste ban thom
khac nhau. Céac phat trién duoc quan tm gin day dua trén vat liéu tai tao (xem WO-A
2006/097353, WO-A 2006/097354, va W02010/034689). Thuat ngit polyeste ban
thom cu thé c6 nghia 1a cac san phim chéng han nhu ecoflex® (BASF SE) va Enpol®
(Ire Chemicals).

Polyeste ban thom dugc uu tién bao gdm cac polyeste chira, lam thanh phan co
ban:

A1) 40 dén 60% mol, &t hon 1a 52 dén 58% mol, dua trén céc thanh phan Al)
dén A2), axit suxinic, axit adipic, hodc axit sebaxic, hodc hdn hgp ctia chung, dac biét

tot hon 14 axit suxinic, axit adipic hodc axit sebaxic,
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A2)40 dén 60% mol, t6t hon 12 42 dén 48% mol, dua trén céc thanh phan Al)
dén A2), axit terephtalic,

B) 98,5 dén 100% mol, dwa trén cic thanh phin A1) dén A2), 1,4-butandiol

hodc 1,3-propandiol hodc hdn hop clia ching; va

C) 0,05% dén 1,5% trong lugng, dua trén céc thanh phin Al) dén A2) va B,

mot hodc nhiéu hop chat dugc chon tir nhém bao gém:

C1) hop chit c6 it nhét ba nhém c6 kha niing tao thanh este, t6t hon néu 13

glyxerol hodc pentaerythritol,

C2) isoxyanat hai hodc nhidu chae, tt hon néu 1i hexametylen

diisoxyanat;

C3) epoxit hai hodc nhidu chirc, tdt hon néu 13 copolyme cla styren, axit

(met)acrylic va axit glyxidylmetacrylic.

Thanh phidn Al dugc st dung 13 axit suxinic, axit adipic, axit azelaic, axit
sebaxic, axit brassylic, hodc din xuit tao thanh este twong tng cua chung, hodc hén
hop cua ching. Dic biét tdt hon 12 st dung axit suxinic, axit adipic, hodc axit sebaxic,
hodc din xut tao thanh este twong tng clia ching, hodc hon hop clia ching. Hon nira,
axit suxinic, axit azelaic, axit sebaxic, va axit brassylic ¢6 uu diém 1a ching co thé thu

duogc tir vat liéu tai tao dugec.

DPic biét vu tién 1a cac polyeste béo-thom sau day: polybutylen adipat
terephtalat (PBAT), polybutylen sebacat terephtalat (PBSeT), va polybutylen suxinat
terephtalat (PBST), va rAt dic biét vu tién 13 polybutylen adipat terephtalat (PBAT) va
polybutylen sebacat terephtalat (PBSeT).

Axit dicarboxylic thom hodc dn xuit tao thanh este cua chung A2 c6 thé duoc
dung riéng r& hodc & dang hdn hop cta hai hogc nhiéu hon hai trong s chiing. Dic
biét tét hon 13 st dung axit terephtalic hodc dAn xuét tao thanh este ciia ching, vi du
dimetyl terephtalat.

Thanh phf?ln B duoc st dung 1a 1,4-butandiol va 1,3-propandiol. Hon nira, 1,3-
propandiol ¢6 uvu diém 13 ching c6 thé thu dugc & dang vat liéu tho tai ché duoc. Cling

¢6 thé str dung hdn hop.
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Viéc st dung thudng dugce tao thanh tir 0,01% dén 2% trong lugng, tdt hon 1a tir
0,05% dén 1,5% trong luong, va dic biét tbt hon 1a tir 0,1% dén 0,3% trong lugng, dua
trén téng trong lugng cua polyeste, chét phén nhéanh (C1), va/hodc tir 0,1% dén 1,5%
trong luong, dua trén téng trong lugng cua polyeste, chét kéo dai mach (C2 hodc C3).
Chat phén nhanh t6t hon néu 13 it nhit ruou trihydric, hodc it nhit axit carboxylic
triaxit. Chat kéo dai mach cu thé c6 thé duoc sir dung 1a isoxyanat hodc epoxit hai

chuc.

Chét phan nhanh duoc wu tién dic biét C1 ¢6 3 dén 6 nhém chie. Cac chat sau
duoc néu lam vi du: axit tartaric, axit xitric, axit malic; trimetylolpropan,
trimetyloletan; pentaerythritol; polyetetriol va glyxerol, axit trimesic, axit trimellitic,
anhydrit trimellitic, axit pyromellitic, va dianhydrit pyromellitic. Ul tién 1a céac polyol
ching han nhu trimetylolpropan, pentaerythritol, va cu thé 1a glyxerol. Bing céch sir
dung thanh phan C, ¢6 thé xay dung céc polyeste c6 kha nang phan huy sinh hoc c6
tinh gia déo. Polyeste ¢ kha nang phan huy sinh hoc ¢6 kha néng gia cong t6t hon.

Chét kéo dai mach (C2 hogic C3) duge st dung, ma ciing c6 thé dugc coi la chat
tao nhanh mach dai, dic biét 1a hexametylen diisoxyanat hodc copolyme cua styren,

axit (met)acrylic va axit glyxidylmetacrylic.

Khéi luong mol trung binh s6 (Mn) ctia polyeste néi chung 1a ndm trong khoang
tir 5000 dén 100.000g/mol, cu thé 1a ndm trong khoang tir 10.000 dén 75.000g/mol, tot
hon 13 ndm trong khoang tir 15.000 dén 38.000g/mol, khéi lugng mol trung binh khoi
(Mw) 12 ndm trong khoang tir 30.000 dén 300.000g/mol, tét hon 1a tir 60.000 dén
200.000 g/mol, va t§ 16 Mw/Mn ctia chiing 13 tir 1 dén 6, tot hon la tir 2 dén 4. DO nhot
ndi tai 1a tr 50 dén 450g/mL, t6t hon 1a tr 80 dén 250g/mL (dugc do & o-
diclobenzen/phenol (ty 1€ trong luong 50/50)). Diém noéng chay nim trong khoang tir
85 dén 150°C, t6t hon 1a nim trong khoang tir 95 dén 140°C.

Polyeste ban thom dugc vu tién duge dic trung boi khéi luong mol (Mn) nam
trong khoang tur 1000 dén 100.000 g/mol, cu thé 14 ndm trong khoang tir 9000 dén
75.000g/mol, tt hon 1a ndm trong khoang tir 10.000 dén 50.000g/mol, va diém nong
chay ndm trong khoang tir 60°C dén 170°C, t6t hon 1a ndm trong khoang tir 80°C dén
150°C.

MVR (téc d chay thé tich) theo EN ISO 1133 (190°C, khéi luong 2,16 kg) noi
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chung 12 tir 0,1 dén 70 cm3/10 phit, t&t hon 1 tix 0,8 dén 70cm’/10 phut, va cy thé 1a tir
1 dén 60 cm?/10 phit.

S6 axit theo DIN EN 12634 néi chung 14 tir 0,01 dén 1,2 mg KOH/g, t6t hon 13
tr 0,01 dén 1,0 mg KOH/g, va dic biét t6t hon 12 tir 0,01 dén 0,7 mg KOH/g.

Céc budc riéng 1& (i) dén (iii) ciia quy trinh theo sang ché dwge md ta chi tiét
dudi day.
Budc (i) cua quy trinh theo sang ché bao gdm viéc tao ra huyén phti chira cac

hat polyeste dugc md ta ¢ trén trong mdi trudng huyén phu.

Buéce (i) cua quy trinh theo sang ché str dung polyeste & dang hat. Quy trinh nay
cho phép sir dung khoang rong cta cac kich thudc hat khac nhau va do do ca trong
luong hat. Tuy nhién, kich thuéc hat trung binh (trong lugng hat trung binh) 1a mot
trong céc thong sb quyét dinh anh hudng dén viéc lwa chon thong s6 san xuit chinh
xac. Trong lugng hat quyét dinh trong lugng, va tic dong dén kich thué6c, caa hat xp

truong nd.

Trong luwong hat trung binh dugc xac dinh la trung binh cong bing cach cén 3 x
10 hat.

Hat polyeste c6 thé c6 duong kinh trung binh 12 tir 1 dén 6 mm, dic biét 1a tr 2

dén 5 mm, t6t hon nita 1a tir 3 mm dén 4,5 mm.

Tét hon néu c4c hat hinh tru hodc tron c6 thé dugc san xuit bang phuong phap
hoa hop bét ky da biét bdi ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vue véi sy tao hat
sau d6 & dang cét néng hoic lanh. Vi du, bang cach trdn polyeste, tiy ¥ cung véi chat
phu gia khéc trong médy ép dun vit kép, nén tir mdy €p dun, tuy y lam mat va tao hat.
Phuong phap twong tmg dwugc md ta, vi dy, trong Kunststoff Taschenbuch, Hauser-

Verlag, 28th edition, 2001.

Céc hat riéng biét cta vat liéu dugc tao hat ndy thudng co trong lugng tur 0,5
dén 100 mg/hat. Theo tmg dung, céc kich thudc hat va mat do khdi khac nhau cua hat
xbp dugc wu tién. Céc tic gia sang ché da phat hién ra rang, véi cac tmg dung can do
nay cao hon, vi du dé giay cta giay thé thao hoic 16p phu san thé thao, hat xdp dic
biét thich hop 1a hat c6 trong luong hat trung binh tir 10 dén 60 g/hat va tot hon nita 12
tr 21 dén 50 mg/hat. Khudn dugc tao ra tir hat xbp nay thuong c6 do nay duge do theo

-0



33727

DIN EN ISO 8307 ngay 1 thang 1 ndm 2008 la tir 50% dén 80% va t6t hon 1a tir 60%
dén 75%. Tuy nhién, néu hat x6p duge san xuét boi quy trinh duge md ta trong JP

2004 143269, khudn duge san xuét tir cac hat x8p ndy s& c6 d9 ndy thap hon rd rét.

Tét hon 13, hat duge sir dung trong budce (i) cia quy trinh theo sang ché c6 thé

tuy y chira cac chét phu gia khac.

Céc chat nay co thé 13, vi du chét tao hat nhan ma c6 thé anh huong dén ki€u 6.
Luong thudong duge st dung cua cac chét nay 1a tr 0,001% dén 10,0%, tinh trén cac
hat, t4t hon 13 tir 0,01% dén 1,0%, rit dic biét tot hon 1a tir 0,02% dén 0,2%. Vi du vé
vat liéu thich hgp 13 bt talc, parafin va/hodc sap, va ca mudi than, grafit, va silic
dioxit dugc hun khoi, va hon nita 13 cac zeolit tbng hop hodc ty nhién va, thy y duoc

cai bién, cac bentonit, ddc biét wu tién 1a bot talc.

Tét hon néu hat dugce st dung trong budc (i) c6 thé con bao gdbm cac chét bd
sung thong thudng ching han nhu chét chéng oxy héa, chét n dinh, chit 1am chim
chay, sép, chét don, chat mau, va thu6c nhudm. Chét phu gia thich hop da dugc biét vé
ban chét boi ngudi ¢6 hidu biét trung binh trong linh vyc va duge liét ké lam vi du

trong EP 1 514 896 Al.

Trong budc (i) cta quy trinh theo sang ché, hat dugc tao huyén phil trong moi
trudng huyén phu thich hgp. Néi chung, ¢6 thé str dung moi trudong huyén phu bét ky
da biét bai nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vyc 1a phu hop, trong d6 chiung
dam bao rang hat duge st dung khong hoa tan trong d6. Vi du vé mdi trudng huyén
pht chira nuée dic biét thich hgp theo sang ché 14 nudc, va hdn hgp cta nude véi tir 5
dén 50% trong luong, dya trén hdn hop, ctia dung mdi hitu co phan cyc, vi du metanol,
etanol, cic propanol ching han nhu isopropanol, glyxerol, etylen glycol, hodc cac
keton ching han nhu axeton, hodc hdn hop céc dung méi hitu co. Dé thu duoc huyén
phii chira hat cé tinh ddng nhét t6i da s dung toi thiu ngudn khudy tron,
WO000/68303 wu tién chon mdi trudng huyén phil ¢6 ty trong twong dwong véi ty trong
cua hat — nghia 13 ty trong tr 1,1 dén 1,3 kg/m®. Do d6, WO 00/68303 khuyén nghi st
dung chét long ching han nhu etylen glycol va glyxerol c6 ty trong tir 1,1 dén 1,3
kg/m® lam moi trudng huyén phii. Tuy nhién, céc chét ching han nhu etylen glycol
nguy hiém cho strc khoe va nim trén didm bdc chay tao thanh hdn hop hoi-khong khi

d& chay. Bt ngd 13, da phat hién ra rang budc (i) cia quy trinh theo sang ché c6 thé sir
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dung hdn hop chtra nudce hodc t6t hon 1a nude 1am mdi trudng huyén phit ma khong c6
cac nhuogc diém d3 noi & trén.

Luong moi trudong huyén phi trong huyén pht thuong duge chon theo cach sao
cho ty 18 pha cta hat dugc sir dung trong budce (i) v6i mdi truong huyén phu 1a > 0,2,
t5t hon 12 > 0,25. Ty 1é pha cta hat dugc str dung trong budc (i) v6i mdi truong huyén

phit thudmg 14 < 1,20, tét hon 1a < 1,00, dc biét t6t hon 1a < 0,80.

Ty 1€ pha cua sang ché d& cap dén ty 1¢ cua hat, dugc do bang kilogam, véi moi
truong huyén phi, ciing theo kilogam. Ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc
biét dugc phuong phap dé didu chinh ty 1& theo sdng ché, va vi du 500kg hat trong
1000kg nude cho ty 1€ pha hat:nude 12 0,5.

Luong hat dugc dua vao huyén phtl theo budge (i) duge tinh tir ty 1¢ pha hat:moi

treong huyén phi duge mé ta & trén.

Tét hon néu hat duoc tao huyén phil trong nude trong bé phan tng c6 khudy.
Tét hon néu & ddy st dung it nhat mot chat hd trg huyén phi dé dam bao sy phan bb

d6ng déu ctia hat trong moi truong huyén phu.

Chét hd trg huyén phu thich hgp 1a chit dn dinh vo co khong tan trong nude, vi
du tricanxi phosphat, magie pyrophosphat, kim loai cacbonat, ching han nhu canxi
cacbonat, va hon nfta 1a rugu polyvinylic, va chét hoat dong bé miit. Luong st dung
ciia cAc chét hd tro huyén phi ndy, cu thé 1a chit 6n dinh vo co khong tan trong nudc
da néu, thuong 1a tir 0,005% dén 10% trong luwong, dya trén toan b huyén phii. Lugng
st dung cua chét hoat dong bé mit ion, vi du natri dodexylarylsulfonat, hodc cua chét
hoat dong bé mat khong ion, vi du etoxylat rugu béo nhu dugec md ta, vi du trong
“Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry, sixth edition, topic: Surfactant”,
thuong 1a tr 2 dén 2000 ppm, cu thé tir 2 dén 500 ppm, dya trén toan b huyén ph.
Thuong st dung hop chat khong tan trong nudc két hop vé6i chat hoat tinh b& mat (chét
hoat dong bé mit). Tuy nhién, cling ¢6 thé thuc hién quy trinh theo sang ché ma khong

¢6 chét &n dinh vo co khong tan trong nudc bat ky.

Buéc (i) clia quy trinh theo sang ché cé thé dugc tién hanh & nhiét do thich hop
bét ky. Nhiét do nay 1a da biét voi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh v, va vi

du budc (i) cua quy trinh theo sang ché thuong duoc thye hién & nhiét do ma tai do
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mbi truong huyén phit dugc sir dung 12 chét 16ng, vi du & nhiét d6 tir 15°C dén 35°C,

dic biét tét hon 12 & nhiét & moi trudng xung quanh.

Budec (ii) ctia quy trinh theo sang ché bao gdm viéc tAm hat c6 trong huyén phu
tr bude (i) voi it nhit mot chét trg ng, dé thu duoc hat thAm dAm chét trg nd trong

huyén phu.

Hoat dong trong budc (ii) cia quy trinh theo sang ché, vi du duoc thuc hién
trong binh ngdm tAm, vi du trong thiét bi phan tng thing khudy. Huyén pht tir bude
(i) cta quy trinh theo sang ché thudng c6 miit trong thiét bi phan tGng, vi du trong
thung ngdm tAm, t6t hon 13 c6 dang hat nho trong nude lam mdi trudng huyén phu, tuy
¥ ¢6 chéat hd trg huyén phu. Sau do, t6t hon 12 it nhat mot chét trg né duoc dong vao

huyén phu.

N6i chung, c6 thé st dung chét tro nd bét ky da biét béi ngudi co hiéu biét trung
binh trong linh vuc. Diém séi ctia chét trg ng thudng 1a tir -25°C dén 150°C & 4p sudt
khi quyén, cu thé 1a tir -10°C dén 125°C.

Chét tro nd t6t hon néu 13 hydrocacbon béo mach thing hodc vong, vi du metan,
etan, n-propan, isopropan, n-butan, isobutan, pentan, xyclopentan, hexan, va heptan,
hydrocacbon dugc halogen héa, vi du diclodiflometan, triclomonoflometan, rugu, vi
du metanol, etanol, n-propanol, isopropanol, va n-butanol, keton, vi du 3,3-dimetyl-2-
butanon va 4-metyl-2-pentanon, ete, este, hodc nito, khong khi, hodc cacbon dioxit.
Ciing c6 thé str dung hdn hop chit tro ng. Tét hon néu sir dung butan lam chét trg né —
vat liéu dugc st dung trong thuc hanh thuong la hdn hop cong nghiép ctia n- va

isobutan — va st dung nito lam dong chét trg né.

Do tinh tan khéc nhau cta céc chét tro nd trong polyeste theo sang ché c6 thé,
théng qua viéc chon chét trg nd va lugng sir dung cua chét trg no, dé tac dong dén cac
tinh chét cta hat xép trrong ng, cu thé 1a mat do khéi, kidu 6, va kha ning két tinh.
Tinh chét cua cac hat ndy s& anh hudng dén kha ning gia cong sau d6 va cac tinh chét
ctia khuon thu dugce sau khi xir ly. Cac hydrocacbon cu thé nhu butan khac dang ké vé

mit tinh tan trong polyeste theo sang ché so v6i cacbon dioxit.

Tbt hon néu st dung n-butan, isobutan, hdn hgp cong nghiép duge nodi dén &

trén cua hai butan, cacbon dioxit, va/hodc nito lam chat tro ng, va déc biét vu tién la st
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dung n-butan hodc cacbon dioxit. Cacbon dioxit va/hodc nito, t5t hon 12 nito, c6 thé,

nhu dugce néu & trén, dugc st dung 1am chat dong trg no.

Ngoai ra, lugng st dung cua it nhit mot chét trg n& thuong 1a tor 1% dén 50%
trong luong, t6t hon 1a tir 1% dén 30% trong lugng, dic biét tt hon la tir 5% dén 25%
trong lugng, trong mdi trudng hop tinh trén cc hat. Luong chét trg n& cu thé dam bao
chét lugng ngdm tAm tét. Chét tro nd ¢ thé dugc dua vao tat ca trong mot 1an hoic
theo timg phan. Chét ddng trg nd, vi du nito, thudong duge cung cip ¢ nhiét do (khoi
phat) dudi pic néng chdy thir nhét trong DSC ciia polyeste theo sang ché, vi du &
50°C. Viéc nay dugc thuc hién bing cach phun chét ddng tro né dé tang ndi ap suét

trong thiét bi phan (mg ngam tAm, t6t hon néu 12 0,2 dén 1,5 MPa (2 dén 15 bar).

Khi butan hoiic cacbon dioxit dugc st dung lam chét trg nd, nito 1am cht dong

trg nd ¢6 thé 1am ting dic biét mat do 6 va lam giam mat do khoi thu duge.

Céc chét c6 trong thiét bi phan tmg thudng dugc gia nhiét & tdc do gia nhiét cao,
nghia 1a > 1,5°C/phut, t5t hon 1a >2,0°C/phit, dén nhiét do huyén phil ndm trong
khoang tir 90 dén 110°C. Viéc bd sung chit trg nd & day co thé duoc tién hanh truée,
trong hodc sau khi gia nhi€t cac chét bén trong thiét bi phan tmg, t6t hon néu 13 trude
khi gia nhiét. Tuy nhién, chit trg nd nén duogc bd sung vao trude khi bét dau thoi gian

luu.

Nhiét do ngam tdm thue t&, nghia 12 nhiét d6 tai d6 viéc khir 4p dot ngdt dién ra
& budce (iii), phai ¢ trong vung lan cén cua dim héa mém cua copolyeste, vi du tlr
nhiét d6 thdp hon didm néng chay 30°C dén nhiét do cao hon diém néng chay 20°C
(diém néng chay tinh thé) cua polyeste. Nhiét do ngdm thm dugc uu tién dbi véi

copolyeste theo sang ché 13 tir 100°C dén 130°C, cu thé 1a tir 100°C dén 120°C.

Ap suét thu duge (4p sudt ngam tAm) trong thiét bi phan tng dong kin phu thudc
vao luong va ban chét cua chét tro nd, va ca vao nhiét do, va thuong cb ap sudt dong
hd do tir 1 dén 4 MPa (10 dén 40 bar).

Do nhiét do ting chiém wu thé duéi cac didu kién ngdm tAm, va 4p sudt ddng hd
do, chét tro nd khuyéch tan vao trong hat cua copolyeste theo séang ché. Pidu nay xay
ra & tbc d6 khac nhau tity vao ban chét va ndng do ctia chét trg nd, trong luong hat, ty

1€ pha da chon, va ca mirc dién day cta thing. Tuy nhién, hat xbp ¢6 profin tinh chit
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mong mudn ¢ thé thu dugc trong budc (iii) cta quy trinh chi khi c6 sy ngam tAm

hoan toan.

Céc thong s6 ngam tAm duoc chon gém trong lugng hat, moi truong huyén phu,
loai va ndng d6 cta chit trg nd, ty 1& pha, mic dién ddy cua thing, va anh hudng cla
IMT, trong gi6i han nhét dinh, do két tinh sau d6 cta hat x8p va do d6 cac tinh chat
vat Iy khac cta hat dd néi, va ca cac tinh chét cua chung trong khi xt ly dé thu dugc

khuon.

Céc tac gia sang ché da phét hién ra ring thong s co ban dé thiét 14p do két tinh
cua hat xép 1a téc do gia nhiét bi 1am chdm 5°C trudc khi dat dén IMT. Cu thé, tbc d6
gia nhiét trung binh dd dugc ching minh la c6 loi ¢ 5°C trude khi dat dén IMT 1a tir
0,05 dén 1,5°C/phut, tét hon 1a tir 0,08 dén 0,5°C/phut, va ddc biét tot hon 1a tir 0,1
dén 0,24°C/phut.

Tbc d6 gia nhiét trung binh trong ving IMT tuong tng trong thuc té voi thoi
gian luu cua huyén pht, trong sudt qua trinh ngdm tdm, trong khoang nhiét do tir thap
hon IMT 5°C dén cao hon IMT 2°C trong khoang tir 3 dén 100 phut, t&t hon 1a tir 10
dén 60 phut, va dac biét tot hon 1a tir 21 dén 50 phut.

Vi tbe d6 gia nhiét trung binh cao (> 1,5°C/phut) va thoi gian luu dudi 3 phut,
khong thé dat dwoe mat do khéi thdp (< 300 kg/m?) hoge chét lwong ngam tAm chép
nhén dugc ngay ca & ndng do chét trg nd cao hodc thdng qua viéc tang IMT. Doi khi
c6 su giam manh tinh ddng nhit clia san phim (phan b6 kich thu6e hat hep). Tc do
gia nhiét trung binh thdm chi con thép hon hodc thoi gian luu thdm chi dai hon, hon

100 phiit, ma khong mang lai cai thién dang ké bt ky, va khong hop 1y vé mét kinh té.

Muc dich ctia quy trinh theo séng ché 1a su phén bb kich thudc hat hep trong
mot mé va truong nd hoan toan hat ban diu dé thu dugc hat x6p. Tuy nhién, thong
thudng cin phai tach biét cac mé vat liéu chua duoc tao bot xép hodic dugc tao bot x6p
chura hoan toan bing riy c¢6 kich thudc 16 M = PD*1,25 trong d6 PD trong trudng hop
tao hat trong nudc twong Gng v6i dudng kinh hat trung binh, va trong trudng hop sgi
duoc tao hat dén dudng kinh 16n hon cua bé mit cét hinh tron hoic elip. Trong trudong
hop chét lugng ngam tdm khong du, phan thai loai bd qua rdy 1a hon 15%, nghia la
(hiéu suét) phan doan tdt 12 <95%. Trong trudng hop tinh ddng nhét chip nhan dugc,
phin thai qua rdy 12 tir 5% dén 15%, va trong trudng hop tinh ddng nhit t6t thi phan
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thai qua ray 1a < 5%, nghia 1a ndng suat 1a 16n hon 95%. Hat cin phai duoc tao bot xbp
dé c6 cau tric 6 dong nhat. Khi cau tric 6 1a chua du, vat liéu két chdt ¢c6 mat ¢ tam,
va dbi khi ca & ngoai bién, cia hat x5p hodc trén toan bd thé tich clia hat xdp, ¢6 céc d

(ngay c khi chi rat it) xuit hién v6i do day cla thanh 6 > 500um.

CAu trtic 6 chip nhan duoc nghia 13 sy ngdm tdm hoan toan hat polyme (c4u triic
o trén toan b thé tich cua hat x6p ma khong c6 161 dic va, do day cta thanh & & tAm la
tir 150pm dén 500um). Lép c6 do day < 500pm & vo ngoai cua hat x6p 1a dang 6 nho

dén dic.

Khi cAu tric 6 12 tét, dd day cta thanh 6 & tAm 1a nhd hon 100pm. Lép c6 do

day < 500pm & vo ngoai cua hat x6p 12 dang 6 nho dén dic.

Tuy theo Iya chon thong s6 ngam tAm (vi du, sy két hop khong thuan lgi cia
nﬁ“)ng do chét trg nd, nhiét d6 ngam tAm va thoi gian luu), hat ¢ thé ¢c6 céu tric 6 tt
nhung tuy nhién c6 bé mit hat bi xep hoan toan khi két thuc budc theo sang ché. Pidu
ndy xay ra dic biét 1a khi bd qua viéc lam mét. Muc dich la san xuét hat xép tron déy

¢ bé mit hat sang béng va min.

& cubi budc (ii) theo sang ché, hat thAm d3m chét tro nd thu dugc trong huyén
phu.

Budec (iii) cia quy trinh theo sang ché bao gdm viéc khir 4p va lam mat huyén
phu thu dugc trong budce (ii) thong qua viéc tiép xtic v&i chat 1am mét thich hop (quy

trinh lam mat).

Trong budc (iii) cia quy trinh theo sang ché, huyén phu thuong dugc khir 4p
thong qua thiét bi thich hop. Tét hon néu huyén phi bit dau roi khoi thing ngam tAm
thong qua van. Pé 1am giam sy hdn loan cta ludng khir 4p va dé phat trién dong chay
ting, ludng d4 néi sau d6 c6 thé t6t hon 1a dwoc thyc hién théng qua doan ngin cua
bng khir 4p, phan du ctia né co tAm dyc 15. Thoi gian khtr 4p c6 thé duoc kiém soat
bing do dai va dudng kinh ciia dng khir 4p, va ca dudng kinh cia tim dyc 18.

Huyén phi1 c6 thé duogc khir ap ngay 1ap tirc dén 4p suét khi quyén, vi du 0,1013
MPa (1013 mbar). Tuy nhién, tot hon néu khtr 4p trong binh trung gian, &p suét trong
d6 du dé tao bot x6p hat da nap chét tro nd, nhung c6 thé cao hon &p suét khi quyén.

Vi du, viéc khir ap duge thuc hién dén 4p suét ddng hd do (gauge pressure) tr 0,05 dén
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0,5 MPa (0,5 dén 5 bar), cu thé 1a tir 0,1 dén 0,3 MPa (1 dén 3 bar). Trong khi khir &p,
ap suat ngam tAm ting (4p suét ting do c4c thong s6 ngdm tAm dugc chon trude khi di
vao budc giam ap) trong binh ngadm thm c6 thé dugc giit khong dbi, bang su bd sung
sau d6 chit tro nd hodc khi tro nén, vi du nito. Tuy nhién, cling c6 thé va thudong thusn
loi 14, vai gidy truge khi khur ap, ting tiép ap sudt ngam tim dang c6 bang cach phun
nito (4p suét phut), thudng 1én dén 4 MPa (40 bar), va sau d6 giit ap suét phut khong
dbi. Ap suét phut ting din dén cu thé 13 gidm méat do khéi va tinh d6 ddng nhét ctia san

phém 16n hon (sy phan bé kich thuéc hat hep hon).

Trong khi khir 4p, chét trg nd c6 chira trong hat truvong né, theo cach sao cho
thu dugc hat xp truong né. Do d6, sau khi khir ap, thu dugc huyén phu chtra hat xbp

truong no.

Trong budc khu ap, huyén pht ¢6 thé duoc tiép xtc véi chét 1am mat 16ng thich
hop (bude 1am mét). Chét 1am mat thudng dugc dong vao thdng qua mot hodc nhiéu
voi phun duoc sép xép thanh vong ngay sau thiét bi khir 4p tuong Ung. Diéu nay dan
dén hat xdp c¢6 vo day hon va, két qua 1 bé mit hat mugt va sang hon so véi budce khir
&p khong c6 1am mat. Cac san pham nay dem lai cac uu diém trong xtr 1y sau d6 dé thu
duoc khuon va & khudn thu dugce (b& mit khudn séng hon, min hon). Quy trinh twong
ung, vi du d6i voi hat x6p polypropylen, dugc md ta trong EP 2336225. Chét 1am mat
dugc st dung tdt hon 1a nude 6 nhiét do ndm trong khoang tir 5°C dén 50°C. Ty 1&
cta lugng chit 1am mat v6i lwong mai trudng huyén phu dugc st dung it nhit 13 nim

trong khoang tir 0,3 dén 20 va tt hon 12 nim trong khoang tir 0,6 dén 10.

Hat x0p truong n& co thé dugc tach khoi huyén phi theo cch thong thuong, vi
du thong qua loc, vi du st dung rdy lu6i hodc rdy tinh, hodc bang cach ly tAm hoat
dong lién tuc.

Ngoai ra, moi truong huyén phit bdém dinh du va/hodc chit hd trg huyén phu
bam dinh du ¢6 thé tuy y duoc loai bé trude hodc sau qué trinh tach. Hat xbp truong
nd sau d6 c6 thé dwoc rira va siy.

Trong budc tiép theo, it nhét cac hat khong dugce tao bot xbp dugc tach bd bing

rdy thich hop.

Mat d6 khéi ctia hat x6p truong n& thu dugc sau bude (iii) thuong 1a tir 5 dén
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300 kg/m?, tt hon 1a tir 30 dén 200 kg/m?, vi dic biét tot hon 1 tir 60 dén 120 kg/m?’.

Theo mot phuong 4n khéc nita vé quy trinh theo sang ché, hat x6p truong né
(hat xép truong né S) thu dugc trong bude (iii) dugc tao bot xép tiép dé thu dugc hat
xép trvong nd N c6 méat do khdi thép hon. Bugc nay con dugce goi 1a “tao bot xép
sau”. Bugc bd sung nay cu thé 1a dugc st dung dé tan dung loi thé van chuyén va bao
quan hat xép c6 mat d6 khéi cao. Viéc tao ra mét do khéi thép mong mudn sau d6 ¢6

thé duogc tri hodn cho dén khi dugc yéu cau.

Quy trinh tao bot x6p thém clia hat xbp truong nd S thu duge trong bude (iii)
cta quy trinh theo sang ché 13 da duoc biét boi nguoi 6 hiéu biét trung binh trong linh

vuc va duge mo ta, vi du trong EP 1 533 335.

Hat xp S ¢6 thé tiy y dwgc cung cAp thém chat chéng vén trudc bude tao bot
x6p sau. Theo phuong 4n dugc uu tién, didu nay dat dugc bang cach phi. Cac chét

chéng von thong thudng cling duge mo ta trong EP 1 533 335.

Ty 18 ciia mat d khéi ctia hat xdp truong né S so véi mat do khoi ciia hat x6p
truong n¢ N dugc tao bot xbp sau duge biét dén 12 hé sb truong nd, va dic biét tdt hon

latr 1,2 dén 3.

Hat x8p truong né S hodc N dugce tao ra theo séng ché chu yéu 12 6 kin, ty 1&
theo thé tich ctia 6 kin dugc xac dinh theo DIN EN ISO 4590 ngay 1 théng 8 nam
2003, va ching thudng c6 mat do 6 (s6 6/khu vuc) 1a tir 1 dén 750 6/mm?, tot hon la tir
2 dén 500 6/mm2, cu thé 13 tir 5 dén 200 &/mm?, va ddc biét tét hon 1a tir 10 dén 100
6/mm?.

Hat x6p trwong né S hogc N thuong it nhét 1a gin nhu hinh cu. Puong kinh
phu thudc vao trong lugng hat d chon cua cac hat ban ddu va vao mat do khdi duge
tao ra. Tuy nhién, dudng kinh cta hat xép thuong 1a tir 1 dén 30 mm, t6t hon 1a tir 3,5
dén 25 mm, va cu thé 1a tir 4,5 dén 25 mm. Trong trudng hop hat xp khong phai 12
hinh ciu, ma 12 vi du hinh dai, hinh try hodc elip, duong kinh s& 1a kich thu¢c dai nhét.

Céu tric tinh thé cua hat xdp trwong nd ¢6 thé dugc dic trung bdi phép do nhiét
lwong quét vi sai (differential scanning calorimetry, DSC) theo ISO 11357-3 (German
version of 04.01.2013). Dé do, tir 3 dén 5 mg hat x0p dwgc gia nhiét ¢ nhiét do tr
20°C dén 200°C & tbc d6 gia nhiét 20°C/phit, va dong nhiét thu duge duge xac dinh &
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1an chay dau tién.

Trong mdi trudng hop, it nhét hai va thuong t6i da 12 bén pic thu nhiét c6 thé
dugce phat hién trong 14n chay DSC dAu tién (xem minh hoa trén Fig. 1). Gia tri tdi da
pic cla pic nay xuit hién & nhiét do cao nhit luoén ludn cao hon nhiét do cua diém
néng chay cta polyeste duoc st dung va cao hon diém nong chay khi hdn hop
polyeste dugc sir dung. Ngoai ra, gid tri t5i da pic cua it nhat mot pic cia it nhét hai pic
thu nhiét c¢6 mit 1a thép hon nhiét d6 ctia diém néng chay cta polyeste dugc sir dung

(diém néng chay ctia hdn hgp polyme dugc sir dung).

Cac tac gid sang ché da phat hién ra rang hat x6p thu dwgc nhd quy trinh theo
sang ché ludn thé hién, trong DSC, chu tric hai hodc nhiéu pic. Hon nita, céc tac gia
sang ché da phét hién ra rang hat x6p c¢6 kha ning gia cong t6t — cu thé cac tinh chét
noéng chay tot — khi tdng cac pic thu nhiét (nghia 13, trén Fig. 1, tdng lwong nhiét twong
tmg vé6i khu vuc A, B, va C) tao ra luong nhiét it nhét 5 J/g. Su néng chay dugc cai
thién co thé tao ra cac khudn c6 tinh chit co hoc dugc cai thién, vi du trong thir

nghiém do bén kéo.

Sang ché ciing d& xuét hat x6p truong nd thu duge thong qua quy trinh theo
sang ché. Hat xép nay 12 khéc hat x6p duge biét trong WO00/068303 & chd trong DSC
theo ISO 11357-3 (German version of April 1, 2013) chung thé hién cau tric hai pic
hogc nhiéu pic. B két tinh cao hon cua hat xép theo sédng ché 13 r3 rang tir lvgng nhiét
thu nhiét dugc do (I6n hon hodc bang 5 J/g) trong DSC theo ISO 11357-3 (German
version of April 1, 2013). Xuét hién dong nhiét thu nhiét riéng.

Hat xdp S hodc N ¢6 thé dugc cung cip chét chdng tinh dién. Theo mdt phuong
4n duoc uu tién, diéu nay dat dugc thong qua viéc phu.

Hat xp trwong né S hogc N dugc tao ra theo séng ché c6 thé duoc sir dung dé
tao ra khudn bot x6p (bot x6p) bang cac quy trinh da biét v6i ngudi c6 hidu biét trung
binh trong linh vuec.

Vi dy, hat x6p truong n& S hodc N ¢6 thé dugc gin dinh v6i nhau c6 sy hd trg
ctia chét dinh trong quy trinh lién tuc hodc theo mé, vi du st dung chét dinh polyuretan
d3 biét trong tai lidu.

Tuy nhién, t5t hon néu cac hat x6p truong nd dugce lam tir polyeste duoc dung
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hop véi nhau trong khudn kin cé tiép xuc nhiét. Pé 1am dugc nhu vay, cac hat xbp
duoc nap vao khuon, va khi khuén da duge dong kin thi hoi hodc khong khi nong
duogc dua vao, gdy truong nd thém hat x6p va dung hop ching véi nhau dé thu duoc
bot xdp, tét hon 13 ¢6 ty trong nim trong khoang tir 8 dén 300 kg/m?. Bot x6p c6 thé 1a
ban thanh phim, chéing han nhu tAm, bién dang, hodc luéi, hoic khudn thanh phim c6
hinh dang don gian hodc phuc tap. Do d6, danh phdp bao gbm bot xbp, san phim bot
x6p ban thanh pham va khudn bot x6p.

Sang ché do dé cling dé xuét bot xép chira hat xép truong nd S hodc N, cd thé

duoc tao ra, t6t hon 1a da duoc tao ra, bing quy trinh theo séng ché.

Sang ché con dé xuét khuon co thé duge tao ra, tdt hon 14 da duoc tao ra, tir hat

xbp truong n& S hodc N ¢6 thd dugc tao ra theo sang ché.

Sang ché ciing d& xuit khudn chtra hat xbp truong né S hodc N ¢6 thé dugce tao

ra bing quy trinh theo sing ché.
Sang ché ciing dé xuét quy trinh san xut khuon, gdm it nhit cac budce sau:

1. tao ra hat xbp truong né S hoic N theo quy trinh néu & trén theo sang ché,
va

2. tao bot xdp cho hat xp S hodc N trong khuén thich hop dé thu dugc khuodn.

Trong quy trinh nay, hat x6p truong né S hodc N trude tién duge tao ra theo cac
bude (i) dén (iii) nhu dwgc md ta & trén. Hat xbp truong ng S c6 thé tiy y duge st

dung dé san xuit hat x6p N bang budc tao bot x6p sau.

Budc (2.) bao gdm viéc tao bot x6p cho hat x6p trwong né S hodc N trong

khudn thich hop dé thu dugce khuon.

Theo mot phuong an dugce vu tién, bude (2.) duge thuc hién béng cach dung
hop hat x6p truong nd S hogc N véi nhau trong khudn kin c6 tiép xtic nhiét. Dé lam
diéu nay, hat xép tdt hon 13 dugc nap vao khudn va, sau khi khuoén da déng kin, dua
hoi hodc khong khi néng vao, lam truong né thém hat xbp va dung hop ching véi
nhau dé thu dugc khuén, tdt hon 14 c6 ty trong ndm trong khoang tir 8 dén 350 kg/m>.

Ty 1€ cta ty trong khuon véi mat do khéi cua hat xp truong né & day thuong 12> 1,1.

Theo mot phuong 4n dugce dic biét vu tién, khudn thu dugc bang cac quy tinh

da biét voi nguoi c6 hiu biét trung binh trong linh vy, vi du quy trinh dién diy bang
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ap luc hodc quy trinh nén, quy trinh dic khudn duong hodc quy trinh nit gdy, hodc sau
khi didu 4p tru6e. Cac quy trinh twong Gng dugc bdc 10 trong DE-A 25 42 453 va EP-
A-0 072 499.

Sang ché ciling mo ta viéc sir dung hat xbp truong né c6 thé dugc tao ra theo

sang ché va c6 trong lugng hat trung binh tir 10 dén 60 mg/hat d6i v6i san xuét khuon.

Céc tac gia sang ché phat hién ra ring cac khudn dugc tao thanh tir hat xbp
truong nd ¢ trong luong hat trung binh tir 10 dén 60 mg/hat c6 @6 nay cao theo DIN
EN ISO 1856 (50%, 22 h, 23°C) ngdy 1 thang 1 ndm 2008. D ndy cao hon nhiéu so
v6i d6 nay khuon duge tao ra tir hat xbp truong né di biét trong tai liéu (JP 2004
143269).

Céac khudn nay con cé gia tri do bén kéo bt va gi tri dd bén nén tdt, bién dang
du khi nén thép thdéa dang, va kha nang chiu su thay ddi nhiét do chép nhan duoc va
do do, chiing c6 thé dugc st dung cho cac tng dung phu hop trong linh vyc thé thao
va giéi tri, trong cong nghiép dong goi hodc cong nghi¢p 6 t6, hodc cac ing dung k¥
thuat khac. Cu thé hon, cac khudn nay, vi do nay cao, thich hop cho cac 16p phu san
ngan chudng, vi du ném chudng bo, hoic san th8 thao hodc, vi du, dé gidy cho gidy thé

thao.

Céc vi du sau minh hoa, nhung khong giéi han, sang ché:
Vi du thwce hién sang ché
I.  Polyeste dugc sir dung & dang hat:

Polyeste béo-thom dugc liét ké trong bang 1 duge st dung trong cac vi du cua
sang ché.

Vit liéu dugc st dung:
Polyeste A:

Polyeste dugc tao ra bang cach tron 87,3kg dimetyl terephtalat, 80,3kg axit
adipic, 117kg 1,4-butandiol, va 0,2kg glyxerol ciing véi 0,028Kkg tetrabutyl orthotitanat
(TBOT), ty 1€ mol gitta thanh phan ruou va thanh phén axit & day 1a 1,30. Gia nhiét
hdn hop phan tng dén nhiét @6 180°C, va cho phan ng trong 6 gio ¢ nhiét do nay.
Nhiét do su d6 dugc tang dén 240°C, va hop chat dihydroxy du dugc loai bo bang
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cach chung cit trong chan khong trong khoang thoi gian 3 gio. 0,9kg hexametylen

diisoxyanat sau d6 dugc dong tur tir vao trong hdn hop & 240°C trong 1 gio.

Diém néng chiy cta Polyeste A thu dugc 1a 119°C, khéi lugng mol ciia né
(Mn) 14 23.000 g/mol, va MVR ciia n6 (& 190°C; 2,16kg) 1a 3,3 g/10 phut.

Polyeste A nay dugc tao hat trong mdy €p dun voi kiéu tao hat dudi nuéc

(UWP) dé thu dugc hat c6 trong lugng (trung binh cong) 40mg (A1) va 10mg (A2).
Polyeste B:

Polyeste A dugc tron véi 0,1% trong lugng, dua trén polyeste, bot talc (Micro
Talc IT Extra) tir Mondo Minerals B.V., va dugc trdn trong may ép dun, va UWP

dugc tao ra c6 trong lugng hat trung binh (trung binh cdng) 1a 10mg.
Polyeste C:

Quy trinh san xuét polyeste C la gidng vé6i polyeste A ngoai trr 0,5kg

hexametylen diisoxyanat.

MVR (& 190°C; 2,16 kg) cua polyeste C thu duogc la 8,8 g/10 phut.

Bang 1:
T 1 - i MVR Do cing bo
rong lugng hat | Pidm néng
- trung binh chay ISO 1133 DIN EN
Polyeste | Loai hat Khod (190°C; ISO 868
(chodne) DSC) 2,16 kg)
[cm?/10 phut]
40 D32
Al UWP (38 — 43) 115-125 2,5-5,0
10 D32
A2 UWP ©—11) 115-125 2,5-5,0
10 D32
B UWP ©—11) 115-125 2,5-5,0
40 D32
C UWP (38 —43) 115-125 8,3—-13,8

II. MO ta thir nghiém chung cua cac budce (i) dén (iii) cua quy trinh theo sang ché:

Céc thir nghiém dugce thuc hién véi mic do dién ddy thung 13 80%.
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Vidu 1-13, va C1-C2 véi ty 1€ pha 0,34

100 phén trong luong (twong ung véi 26,9% trong luong, tinh trén toan b
huyén phu khong c6 chéit trg nd) hat polyeste, 265 phan trong luong (tuong tmg véi
71,3% trong lugng, tinh trén toan b huyén phu khéng c6 chét trg nd) nude, 6,7 phin
trong lugng canxi cacbonat, 0,13 phé‘m trong lugng chét hoat tinh bé mit, va lugng
trong Gng cla chét trg nd (tinh trén lugng hat duge st dung) duogc gia nhiét dén nhiét
d6 ngam tdm (IMT), c6 khudy. O nhiét do 50°C, trong pha 1éng, nito sau d6 dugc
phun bd sung lam mot phan cta chit ddng trg nd, va ndi ap sudt dugc diéu chinh dén
ap suét da dugc x4c dinh trude (vi du, 0,8 MPa (8 bar) hodc 1,4 MPa (14 bar)). Ap suat
cubi ciing chinh xac duoc thiét 14p v6i nito trong pha khi ¢6 thé dugc tim thdy trong
bang 2. Khéong c6 con sb 4p suét c6 nghia 12 khong c6 nito bd sung dugc phun vao &

thr nghiém nay.

Khi dat @én IMT va IMP tuong tmg (ap sudt ngdm tim), va sau khi tuan thu thoi
gian luu, sau d6 thuc hién khir ap bang thiét bi khir 4p va, trong khoang thoi gian nay,
budc 1am mat duoc thuc hién vé6i tbng cong 350 phan trong lugng nude lanh & 26°C

1am chét 1am mat qua ba voi phun duge sap xép thanh vong.
Vidu 14 c6 ty 1¢ pha 0,74

100 phan trong luong (twong tGng voi 41,2% trong lugng, tinh trén toan bd
huyén phi khong c6 chét trg nd) cia hat polyeste, 136 phén trong luong (tuong tmg
v6i 56,0% trong lugng, tinh trén toan bd huyén phu khong cé chét trg nd) nudc, 6,7
phén trong luong canxi cacbonat, 0,13 phan trong lugng chét hoat tinh bé mait, va
lugng twong tng cua chét trg nd (tinh trén lugng hat duoc st dung) dugc gia nhiét dén
nhiét 6 ngadm tdm (IMT), c6 khudy. Nito ciling dugc phun vao trong pha léng & 50°C,

va ndi ap suét dugc diéu chinh dén ap suét dugc xac dinh trudc d6 13 0,8 MPa (8 bar).

Dé dat dén IMT va IMP twong tng, va sau khi tuan thd thoi gian luu, viée khir
ap sau d6 dugc thuc hién bang thiét bi khir 4p v, trong khoang thoi gian nay, bude
lam mat duoc thyc hién véi tbng cong 350 phan trong lugng nude lanh & 26°C 1lam

chét 1am mat qua ba voi phun dugc x&p xép thanh vong.
Vi du so sénh 3

Vi du so sanh 3 dugc thuc hién nhu vi du 1 dén 13 va C1-C2, ngoai trir 1a qua

-2



33727

trinh hoat dong dugc thyc hién khong cé lam mat bang nudce lanh bd sung (budc lam

mat).
Bang 2 liét ké cac thong sé san xudt chinh xac cia vi du 1 dén 14 va C1, C2
theo séng ché, va vi du so sanh C3, va ca céc tinh chét cia hat xép thu duoc S.

III. San xuét khudn:

Khudn dugc san xudt baing mdy dic khudn EPP c6 ban trén thi truong (K68 tur
Kurtz GmbH). Khéi thir nghiém hinh 14p phuong c6 cac d¢ day khac nhau duoc san
xuht bing khudn c6 kich thuge 315x210x25 mm va 300*200%60 mm. Khuén c6 do
day 60mm dugc tao ra bang quy trinh dién dly bing ap luc; khudn c6 do day 25mm
duoc tao ra bang quy trinh dién day vét nut.

Sau khi tao ra, khuon dugc bao quan & 60°C trong 16 gio.

Béng 3 liét k& két qua thir nghiém trén khubn.

Phuong phép tht nghiém:
Mt do khoi:

Viéc x4c dinh duoc thuc hién theo DIN EN ISO 60: 2000-1. Viéc nay bao gém
dua hat x6p c6 su h tro cia phdu c6 hinh dang cé dinh (duge do diy hoan toan
nguyén licu khéi) vao éng tru do da biét thé tich, bd nguyén liéu khéi du khoi 6ng tru
do bang que c6 mép thing va xé4c dinh lugng bén trong ng tru do bang céch can.

Phéu dugc st dung cao 40cm va cé goc mo 1a 35° va ddu ra c6 duong kinh
50mm. Ong tru do c6 dudng kinh trong 188mm va thé tich 10 1.

Mit d6 khéi (SD) dugc tinh toan tir khdi lugng cia dém [kg] / 0,01 [m?].

Mat d6 khéi duge ghi lai 13 gié trj trung binh ciia 3 1an do theo kg/m’.

DSC:

Phuong phap theo ISO 11357-3 (German version of January 4, 2013) st dung

Q100 DSC tu TA Instruments.

Pé x4c dinh dim néng chay ctia polyeste duoc st dung & dang hat, tir 3 dén
5mg dugc gia nhiét & lan chay tht nhét & nhiét o tir 20°C dén 200°C & tbc d6 gia
nhiét 1a 20°C/phat, va sau d6 lam mat dén 20°C & 10°C/phut, va sau d6 thyc hién chu
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ky gia nhiét tiép theo (chay 1an 2) c6 toc do gia nhiét 1a 10°C/phut.

Nhiét d6 cia phan tbi da pic trong 14n chay tht 2 dwgc chira la diém néng chay.

DPé mo ta dic trung cAu triic tinh thé cua hat x6p truong né, 3 dén 5mg dugc gia
nhiét & nhiét do tir 20°C dén 200°C & téc dd gia nhiét 20°C/phut, va dong nhiét thu
duogc dugc xac dinh.
Chét luong ngdm tim

Chét lvong ngam tdm dwgc xéac dinh theo thang do cap do:

- khong dat yéu cau

o chip nhan dugc

+  tot

Chét luong ngam tdm dugc dnh gia béng ba tiéu chudn sau:

- tinh ddng nhét cia mé (phan bd kich thudce hat PSD)

- chét luong cia bé mit hat

- chutric 6 cua hat.

M&i tiéu chudn dugc phan loai theo thang do cip d6 néu trén. Cép d6 tong dbi
v6i chit lugng ngam tdm 13 cép do riéng t6i nhat.

Tiéu chudn tinh ddng nhét ctia mé:

M¢é hat xép 12 tir vat liéu chua tao bot x6p hoic dugc tao bot x6p chua hoan toan
vé6i ray c6 kich thuée 16 M = PD*1,25 trong d6 PD trong truong hop tao hat dudi nude
~ twong tmg v6i dudng kinh hat trung binh va trong truong hop sgi duge tao hat dén
duong kinh dai hon ctia mat cit elip hodc tron. Trong trudng hop dd ddng nhit khong
@, phin thai bd qua riy nhiéu hon 15%, nghia 1a phan doan t6t (nang sudt) < 85%.
Trong trudong hop dd ddng nhat chip nhéan dugc, phan thai b qua ray 1a tir 5% dén
15%, va trong truong hop do ddng nhét tét, phén thai bé qua riy 1a < 5%, nghia la
ning suét 1a 16n hon 95%.

Tiéu chuén chét luong bé mit hat:

Trong truong hop bé mit hat khong thich hop, hat bi xep hoan toan. Trong
truong hop bé mit hat chép nhéan dugc, bé mat hat 13 thd va md. Trong trudng hop bé
mat hat tdt, hat déy dan va bé mat sang va min.

Tiéu chuin cau trac O cua hat:
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Trong trudng hop céu tric 6 khéng phu hop, vat lidu két chit xuét hién & trung
tdm, nhung do6i khi & vién ngoai, cta hat xép hoéc, toan bo thé tich cua hat xép, s€ ¢co
cac 0 (ngay ca khi chi rét it) c6 mit véi do day thanh & > 500um.

CAu tric 6 chip nhan dugc c6 nghia 1a sy ngdm tAm hoan toan hat polyme (cdu
tric 6 trén toan bo thé tich cia hat x6p khong c6 15i dic, va d6 day cta thanh 6 & tAm
1 tir 150pm dén 500pm). Lép c6 d day < 500pum & vé ngoai cla hat xbp 1a dang 6
nho dén dic.

Khi cu trac 6 1a tét, 4o day cta thanh 6 & tim 1a nhd hon 100pm. Lép c6 do
day <500 pm & vo ngoai cia hat xbp 1a dang 6 nho dén dic.

Hé 6 6 kin

Ty 18 thé tich cua 6 kin dugc x4c dinh bing phuong phap dya trén DIN EN ISO

4590 ngay 8 thang 1 nam 2003.

Mat d9 0 trung binh

Chu tric bot xdp dugc dénh gid thong qua phan tich hinh anh quang hoc sir
dung PORE!SCAN Advanced Plus tir Goldliicke Ingenieurleistungen. Pé lam diéu
nay, trong mdi truong hop, 10 hat x6p duge chia d6i va trong mdi trudng hop mot mat
cét dugc do. Trong trudmg hop hat x6p khong phai 1a hinh ciu, ma 12 vi du hinh dai,
hinh try, hodc hinh elip, tién hanh viéc chia theo huéng kich thuéc dai nhét.

Mat do 6 trung binh 13 ty 1€ cta s6 6 trén mat cat véi dién tich mat cat va duge

biéu dién theo don vi 1/mm?

Gié tri dugc phan bd vao hé théng phan loai:

Phan loai mét dd 0 trung binh [1/mm?]
Cau triic 6 min F > 100

CAu trac 6 binh thuong N 10 - 100
CAu trac 6 thd G <10
Mirc do nén DC

Mirc 6 nén DC 1a ty 1€ cua ty trong khudn (ty trong M) véi mat do khéi (BD).
DC =ty trong M [kg/m*] / BD [kg/m?].
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Bién dang du khi nén (Compression set, CS)

Bién dang du khi nén duge xéac dinh bing phuwong phap dya trén DIN EN ISO
1856, Method C. Sau khi 14y mAu thir ra khoi thiét bi thir nghiém va thu hoi mau thir,
d& qua 24 h truéce khi do d6 day.

Su gia hoa do nhiét
M3u thtr (180 x 60 x 40 mm) dugc dit vao 10 di dugc gia nhiét trude tdi nhiét
d0 gia hoa thich hgp (100°C) va dugc gia héa ¢ nhiét do nay trong 240 gi¢o. Péanh gia

bé mit/mép nhu sau:

Bé mit va mép cia mau tht duge danh gia mdi 24 gid trong thoi gian gia hoa

theo thang do cip do. Dé thyuc hién, cac miu thir dugc ldy ra khéi 1o.

Panh gia Cép d6
khong thay doi 1
su mai mon mép 2
su phan rd mép 3

su phan r4 mép cong v6i hu ton bé mit dén do sau 0 dén 5|4

mm

su phan 13 mép cong voi hu ton bé mat dén d9 sau 5 dén 105

mm

MAu phén r3 dudi 4p lyc nhe tir ngén tay cai 6

Sau khi su gia héa do nhiét chdm dat, mAu thir dugc 14y can than ra khoi 16 va
bao quan trong 24 gid & nhiét do trong phong dudi cac diéu kién ctia mdi trudng trong

nha, vi su thay @i kich thudc sau d6 duge do bang thude kep.
Su thay ddi kich thuée (dai, rong va cao) dugc tinh toan tir cong thirc sau:
DIMC =[(Lo-L1)/Lo)] x 100
DIMC = ty 18 thay ddi kich thudc theo %
Lo = kich thudc ban dau

L1 = kich thudc sau khi c6 su gia hoéa do nhiét
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Kha nang chiu nhiét chip nhan duge (OK) néu bé mit va cac mép khong thay

dbi va ty 16 thay ddi kich thudc trung binh theo chiéu dai, rong va cao 1a < 10%.
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YEU CAU BAO HOQ
1.  Quy trinh san xut hat x6p truong né tlr cc hat chta it nhét mot polyeste c6 kha
nang phéan hiy sinh hoc gbm:
A1)40 dén 60% mol, dya trén cac thanh phin A1) dén A2), axit suxinic, axit
adipic, hoic axit sebaxic hogc hdn hop cia chung,
A2) 40 dén 60% mol, dua trén cc thanh phan A1) dén A2), axit terephtalic,
B) 98,5 dén 100% mol, dua trén céc thanh phan Al) dén A2), 1,4-butandiol
hodc 1,3-propandiol hodc hdn hop cua ching; va
C) 0,05% dén 1,5% trong lugng, dua trén cic thanh phan Al) dén A2) va B,
mot hodc nhiéu hop chit duogc chon tir nhém bao gém:
C1) hop chét co it nhat ba nhém c6 kha néng tao thanh este,
C2) isoxyanat hai hodc nhiéu chic,
C3) epoxit hai hodc nhiéu chirc;
gdm céc budc sau:
(i) tao ra huyén phu chira cac hat c6 trong lwong hat trung binh cong 1a tr 10
dén 60 mg/hat trong moi trudng huyén phu,

(ii) tm hat c6 mat trong huyén phi tir bude (i) v6i it nhat mot chat trg nd vat
1y, d& thu dugc hat thAm dim chét trg n& trong huyén pht, bing cach gia nhiét hon hop
dén nhiét d6 ngam tAm (IMT) khir ap, c6 khudy, va

(iii) khir 4p huyén phu thu dugc trong bude (ii) sau khi hét thoi gian luu va lam
mat huyén phu dd kht ép bang chit 1am mat dang nudc 16ng, dé thu dugc hat xdp
truong nd,

bao gdm viéc xtr Iy trong moi trudng huyén phui nuéc, bd sung chét trg né trong
budc (i) hodc trong budc (ii) trong sudt giai doan gia nhiét hodc ngay sau giai doan gia
nhiét, va trong budc (ii), sau khi gia nhiét, gilt huyén phi & nhiét d trong khoéang tir
nhiét @6 IMT trir 5°C dén nhiét do IMT cong 2°C trong thdi gian tir 3 dén 100 phit, va

trong d6 ty 1 ciia chét 1am mat v6i méi trudng huyén phu it nhat 13 0,3.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 huyén phu, sau khi gia nhiét, duoc gitt & nhiét do
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trong khoang tir nhi¢t 4o tir IMT trir 5°C dén nhiét 46 IMT cong 2°C trong thoi gian tir
21 dén 50 phut, va IMT nam trong khoang tir 100 dén 120°C.
3. Quy trinh theo diém 1 hoic 2, trong do it nhit mot chat trg né vat ly dugc chon tur
nhém gdm n-butan, isobutan va CO» duge st dung.
4. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong d6 tir 0,02% dén
0,2% trong luong, dua trén polyeste phan hiy sinh hoc, d4 talc dugc sir dung lam chét
tao hat nhan.
5. Quy trinh theo diém bét k¥ trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6 ap sudt khi trén
huyén phu duoc ting 0,2 dén 1,5 MPa (2 dén 15 bar) trong budc (i) bang céch phun
nito & nhiét do bit diu thip hon diém néng chiy cla polyeste, duge do bang phép do
nhiét lugng quét vi sai theo ISO 11357-3 ngay 1 thang 4 ndam 2013.
6. Hat x&p truong nd chira it nhat mot polyeste ¢6 kha ndng phén huy sinh hoc gbm:
A1)40 dén 60% mol, dwa trén cac thanh phan A1) dén A2), axit suxinic, axit
adipic, hoic axit sebaxic hogc hdn hop cua ching,
A2) 40 dén 60% mol, dua trén cac thanh phan A1) dén A2), axit terephtalic,
B) 98,5 dén 100% mol, dva trén cic thanh phan A1) dén A2), 1,4-butandiol
hozic 1,3-propandiol hodc hdn hop cua chung; va
C) 0,05% dén 1,5% trong lugng, dya trén cac thanh phén Al) dén A2) va B,
mot hodc nhidu hop chit dugc chon tir nhém bao gE‘)m:
C1) hop chét co it nhét ba nhém c6 kha ning tao thanh este,
C2) isoxyanat hai hodc nhiéu chire,
C3) epoxit hai hoic nhidu chirc;
¢6 trong lugng hat trung binh cdng la tir 10 dén 60 mg/hat va mat do khéi tir 5
dén 150 kg/m?, thu dugc nhd quy trinh theo diém 1.

7. Quy trinh san xuét khuén, trong d6 hat xép truong nd theo diém 6 dugc tao bot xép

trong khuodn.

8. Khuén thu dugc nhd quy trinh theo diém 7, c6 d6 nay dugc do theo DIN EN ISO
8307 ngay 1 thang 3 nam 2008 14 16n hon 50%.
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