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(57) Sang ché dé cap dén cac hat nhya polyeste thu dugc bang cach polyme héa ngung tu
axit terephtalic, etylen glycol, hodc xyclohexandimetanol hodc san phiam cong bisphenol
A-etylen oxit, va este da hoa tri bang cach khudy tron noéng chay sau d6 1a polyme hoa &
trang thai ran, trong do este da hoa tri 1a este carboxylic cua rugu trihydric hodc ruou bac
cao hon va axit carboxylic ¢ nhom phenol khong ty do; ham lugng cta cac thanh phan c6
nguén géc tir este da hoa tri trong nhya polyeste 1a 0,005 dén 0,04% theo khéi lugong; va do
nhét thue caa polyeste 13 0,9 dén 1,5 dl/g. Céc hat nhya polyeste nhu vay c6 tinh chéng co
ngot tuy€t voi, va vat dic thu duoc tur cac hat nhya polyeste 6 tinh chiu va dap tbt va sic
thai mau tot. Ngoai ra, sing ché con dé cap dén quy trinh san xuat hat nhya va vat dic thu
dugc tir hat nhya nay.
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Linh vue k§y thuat duwogc dé cap

Séng ché dé cap dén céc hat nhya polyeste thich hop lam nguyén liéu
khéi dau dung cho qua trinh dtc thdi ép dun, phuong phap san xuét hat nhua va
vat dic tir hat nhya nay.

Tinh trang ky thuat ciia sang ché

Nhua polyeste nhu 1a nhya polyetylen terephtalat c6 cac dac tinh tuyét
vOi nhu 1a d0 trong sudt, cac dic tinh co hoc, cdc dic tinh ngén khi va cac déc
tinh ngin mui. Hon nita, vat dic dugc 1am tir nhya polyeste khong c¢6 nhiéu
monome du va cdc cht phu gia c6 hai, va c6 tinh vé sinh va an toan tuyét voi.
Nhu vay, loi dung céc dic tinh & trén, cac nhua polyeste duge st dung rong rai
lam vt chira rdng dung dé chira nude ép qua, d6 udng khéng cdn, gia vi, dau,
m§ phdm va chét tiy rira, 13 mot phuong 4n thay thé cho nhua vinyl clorua
thuong dugc str dung.

Quy trinh duc da biét dé san xuét vat duc rong 1am tir nhya polyeste la
dtc thdi ép dun trong d6 qua miéng khudn, nhya duge déo hoa nong chay dugc
ép dun ra 12 phoi hinh try; phéi & trang thai mém duoc kep vao gitta khudn; va
sau d6 chat luu nhu 1a khong khi dugce thdi vao bén trong dé duc. Quy trinh nay
a d& dang hon so véi diic phun thdi va khéng can k¥ thuat tién tién dé tao khudn
va dtc, dan dén giam chi phi trang thiét bi va chi phi dé san xuét khudn. Do do,
né thich hop dé san xuét sb luong it-da chung loai. Quy trinh nay c6 uu diém &
chd n6 co6 thé san xuét dd vit mong, dd vat c6 do sau, dd vat co kich thuéde 16n,
vat dic c6 hinh dang phuc tap co tay cam hoic tuong tu.

Trong khi d6, nhya polyeste da nang thong thudng c6 do nhét néng
chay thip. Do d6, khi dugc duc bing dac thoi ép dun, phoi duoe ép dun ra nhu
vay bi co ngét ma khong thé dugc tao hinh. Nhu vy, phd bién 14 nhya polyeste
ding dé dic thoi ép dun chai dugce tao tinh chéng co ngot bang cach, chéng han,
bd sung mdt lugng nhd chét lién két ngang. Tuy nhién, néu ¢ thé duogc dac, doi
khi vat dac dugc tao ra cé tinh chiu va dap khong du. Hon nira, nhua polyeste
thuong 1a dé bi oxy hda boi gia nhiét trong thoi gian dai trong qua trinh duc

néng chay hodc polyme héa & trang thai rén, dan dén suy bién do nhiét nhu la
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hoéa vang, giam trong lugng phan tir va sinh ra cdc thanh phén tuong tu gel.

Nhim muc dich giai quyét céc vén dé nay, di co nhidu dé xuét khac
nhau vé nhua polyeste thich hop dé duc thdi ép dun hoic tao hinh bang nhiét. Vi
du da biét vé tinh trang k§ thuat nhu vay 1a su bd sung chét chéng oxy héa
phenol khong tr do (xem céc Tai liéu séng ché s6 1 dén 3).

Tai liéu séng ché s6 1 d& mo ta polyeste dugce copolyme hoa chira cac
don vi axit terephtalic, céc don vi etylen glycol va cac don Vi
1,4-xyclohexandimetanol la cdc thanh phén chinh trong d6 ham luong cua chét
chéng oxy héa phenol khong ty do 1a 0,2 dén 1,0% theo khéi lugng va ham
lugng clia germani va antimon nguyén t6 (chat xuc tac) dép tng diéu kién dinh
trude. Tai liéu sang ché s6 1 d3 md ta rang viéc s dung chét xuc tac c¢6 hop
phan dinh trudc va chét chéng oxy hoa phenol khong tu do cho phép ngan chan
phan tmg phan hiy trong khi polyme hoa, tang tbc polyme hda, tranh suy bién
sic thai mau va do trong subt, 1lam cho cho polyeste duogc polyme hoa cao, va
hon nita ngdn chin sy phan hiy nhiét trong khi ddc va nhu vay tranh suy bién vé
séc thai mau sau khi dac. Tai liéu sang ché s6 2 d3 mod ta hop phan nhya
polyeste chira cac don vi axit dicarboxylic va cac don vi diol trong d6 0,05 dén 1
phan theo trong lugng ctia chét chéng oxy hoéa phenol khong tu do duogc két hop
v6i 100 phan theo trong luong ctia nhya polyeste trong d6 1 dén 60% mol cua
cac don vi diol c6 gdc axetal vong. Hon nita Tai li¢u sang ché sb 2 d3 mo ta rang
viéc bd sung chat chéng oxy héa cho phép ngan chin sy hoa vang va sinh ra
thanh phan tuong tu gel. Tuy nhién, vat dic dugc san xuit boi dac thoi ép dun
nhya polyeste nhu dugc mé ta trong Tai liéu sang ché s6 1 hodc 2 c6 tinh chiu
va dép khong du.

Tai lidu sang ché s6 3 dd mo ta phuong phap san xuét céc hat lam tur
nhyua polyeste bao gbm san xuét, bang cach polyme hoéa néng chay, cac hat
polyeste (A) chu yéu chira cac don vi axit terephtalic va cac don vi etylen glycol
va céac hat polyeste (B) chu yéu chira cac don vi axit terephtalic, cac don vi
etylen glycol va cac don vi xyclohexandimetanol, tuong ung; khudy trén néng
chay céc hat polyeste (A), cac hat polyeste (B) va chét chdng oxy héa phenol
khéng tu do; va sau d6 polyme hoa ¢ trang thai ran nguyén liéu nay. Tuy nhién,
phuong phép nay cé nhiéu budc, do dé cac hat cé thé khong dugc san xudt véi
nang suét cao. Vit dac dugc san xuét st dung céc hat nay trong mot sd truong

hop khong du trong subt.



36398

Caéc tai liéu trong linh vuc k¥ thuét
Céc tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché s 1: JP 2002-338674 A

Tai liéu sang ché s6 2: JP 2007-326890 A

Tai liéu sang ché s6 3: JP 2011-252087 A
Ban chit ky thuit ctia sang ché
Vén d& duoc giai quyét bdi sang ché

Dé giai quyét cac van dé & trén, muc dich cla sang ché 13 d& xudt cac
hat nhua polyeste thich hop lam nguyén li¢u khoi dau dé san xudt vat dic co
thanh day va duc théi ép dun ma c6 tinh chbng co ngdt tuyét voi va co thé tao ra
vat dac ¢6 tinh chiu va dap tbt va séc thai mau tdt, va phuong phap san Xuét céc
hat nhua nay.
Cach thtic gidi quyét vén dé

Cac vAn d& & trén duge giai quyét bang cach dé xuét cac hat nhya
polyeste dugc san xuét bang cach polyme héa ngung tu axit terephtalic, etylen
glycol, hodc xyclohexandimetanol hodc san phim cong bisphenol A-etylen oxit,
va este da hoa tri bang cach khudy tron néng chéay sau do 1a polyme hoa 6 trang
thai rén, trong dé este da hoa tri 1a este carboxylic cua ruou trihydric hodc rugu
bic cao hon va axit carboxylic ¢6 nhém phenol khong tu do; cac don vi axit
dicarboxylic trong polyeste phan 16n bao gdm cac don vi axit terephtalic; céac
don vi diol trong polyeste phan 1én bao gbm céc don vi etylen glycol, va hodc
cac don vi xyclohexandimetanol hodc cdc don vi co ngudn goc tir sén phim
cong bisphenol A-etylen oxit, va tinh theo tong cac don vi diol, ham lugng cua
cac don vi etylen glycol la 75 dén 98% mol va ham lugng cta céc don vi
xyclohexandimetanol va cac don vi co ngudn gdc tlr sdn pham cong blsphenol
A-etylen oxit 1a 2 dén 25% mol; ham lugng cua cac thanh phan cé ngudn gbe tir
este da héa tri trong nhya polyeste 1a 0,005 dén 0,04% theo khdi luong; va do
nhdt thue cia polyeste 1a 0,9 dén 1,5 dl/g.

Phuong 4n dugc uu tién cla sang ché 1a vat dac dugc san xut bang
dtc thoi ép dun céc hat & trén.

Cac vAn dé néu trén cling co thé dugc giai quyet béng céach d& xudt
phuong phéap san xuAt céc hat nhua polyeste & trén, bao gdm budc polyme hoa
ngung tu axit terephtalic, etylen glycol, hodc xyclohexandimetanol hodc san

phdm cdng bisphenol A-etylen oxit, va este da hoa tri bang cach khudy tron
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néng chay; cét san pham dé tao ra céc hat trung gian; va sau do tién hanh
polyme hoda ¢ trang thai ran cho cac hat trung gian.
Hiéu qué clia sang ché

Cac hat nhua polyeste cuia sang ché c6 tinh chéng co ngét tuyét voi
trong khi dic thdi ép dun, va tao ra vat dac co tinh chiu va dap t8t va sic thai
mau tot. Theo phuong phép san xuét ctia sang ché, hat nhya polyeste nhu vy c6
thé duoc san xuht mot cach thuan tién.

M5 ta vin tit cac hinh vé

FIG.1 thé hién phuong phép xéc dinh thai gian ban két tinh.
M6 ta chi tiét phwong 4n thwe hién sdng ché

Céc phuong an cla sang ché s& duoc mo ta dudi day, nhung sang ché
khong bi gi¢i han & cac phuong dn nay theo bét ky cach ndo.

Céc hat nhua polyeste cta sang ché 13 cac hat nhya dugc san xuét
bing cach polyme hoéa ngung tu axit terephtalic, etylen glycol, hoéc
xyclohexandimetanol hodc san phim cong bisphenol A-etylen oxit, va este da
hoa tri bang cach khudy tron néng chay sau d6 1a polyme hoa & trang thai rén,
trong d6 este da hoa tri la este carboxylic cta rugu trihydric hodc ruou bac cao
hon va axit carboxylic c6 nhém phenol khong ty do; cac don vi axit dicarboxylic
trong polyeste phan 16n bao gdm cac don vi axit terephtalic; cac don vi diol
trong polyeste phan 16n bao gdm cac don vi etylen glycol, va hodc cac don vi
xyclohexandimetanol hodc cac don vi co ngudn goc tlr san pham cdng bisphenol
A-etylen oxit, va tinh theo tdng cac don vi diol, ham luong cua cac don vi etylen
glycol 1a 75 dén 98% mol va ham lugng ctia cac don vi xyclohexandimetanol va
cac don vi ¢6 ngudn gdc tir san pham cong b1sphenol A-etylen oxit 1a 2 dén 25%
mol; ham luong cia céac thanh phan co6 ngudn gbc tir este da hoa tri trong nhya
polyeste 14 0,005 dén 0,04% theo khdi lugng; va do nhot thye cia polyeste la
0,9 dén 1,5 dl/g. O day, cac hat nhya polyeste doi khi duoc goi la “cac hat co
ban”.

Polyeste cta sang ché chu yéu gbm c6 cac don vi axit dicarboxylic
phan 16n bao gdm céc don vi axit terephtalic; céc don vi diol phén 1én bao gdm
cac don vi etylen glycol, va hodc cac don vi xyclohexandimetanol hodc céac don
vi ¢ ngué)n gdc tir san phdm cdng bisphenol A-etylen oxit; va cac don vi ¢o
ngudn gdc tir este da hoa tri.

Ham luong ctia cac don vi axit terephtalic trong polyeste cla sang ché
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thudng 1a 80% mol hodc cao hon, uu tién la 90% mol ho#c cao hon, vu tién hon
14 95% mol hodc cao hon, tinh theo téng cac don vi axit dicarboxylic trong
polyeste. Uu tién nfra 1, cac don vi axit dicarboxylic trong polyeste vé co ban
chi 1a c4c don vi axit terephtalic.

Polyeste cla sang ché chtra, dbi vdi cac don vi diol khong phai 1a cac
don vi etylen glycol, cac don vi xyclohexandimetanol hodc céc don vi c6 ngudn
gdc tir sdn pham cdng bisphenol A-etylen oxit. O day, polyeste can chura it nhat
mdt trong sb cac don vi xyclohexandimetanol va cac don vi c6 ngudn gdc tlr san
phdm cong bisphenol A-etylen oxit, ddi véi cac don vi diol khong phai 1a cac
don vi etylen glycol. Lién quan dén céac don vi xyclohexandimetanol hodc céc
don vi c6 ngudn gbc tlr san pham céng bisphenol A-etylen oxit dbi véi cac don
vi diol khéng phai 1a cac don vi etylen glycol, diém néng chay cta polyeste co
thé duogc ha thép, va nhu vay nhiét dd nong chay trong khi ddc thdi truc tiép co
thé duoc ha thép. Xét vé tinh chiu va ddp & nhiét do thép, polyeste uu tién la
chira cc don vi xyclohexandimetanol 13 cdc don vi diol khong phai 1a cac don
vi etylen glycol. Xét v& tinh chiu héa hoc ddi voi ndng do rugu cao, polyeste uru
tién 1a chira cac don vi c6 ngudn gde tir san pham cong bisphenol A-etylen oxit
14 cac don vi diol khong phai 1a cac don vi etylen glycol.

C4c don vi xyclohexandimetanol trong polyeste ¢o thé 1a it nhat mot
don vi héa tri hai duoc lya chon tir cac don vi 1,2-xyclohexandimetanol, cac don
vi 1,3-xyclohexandimetanol va cic don vi 1,4-xyclohexandimetanol. Trong sd
ndy, cac don vi xyclohexandimetanol uu tien la cac don Vi
1,4-xyclohexandimetanol xét vé tinh s&n ¢, dé& lam cho polyeste két tinh, kho
két dinh cac hat trong khi polyme hoa & trang thai ran, va cai thién thém tinh
chiu va d4p cua vat duc.

Céac don vi xyclohexandimetanol tdn tai 1a cac dang cis- va trans-,
nhung khong c6 giéi han cy thé nao vé ty 1& clia cic dang cis- va trans- cua cac
don vi xyclohexandimetanol trong polyeste. Cu thé, xét vé mat dé lam cho
polyeste két tinh, kho két dinh gitta c4c hat trong khi polyme héa ¢ trang thai
rén, va cai thién thém tinh chiu va dp cta vat duc, ty 1é cua dang cis- : dang
trans- cta cac don vi xyclohexandimetanol trong polyeste uu tién la nim trong
khoang 0:100 dén 50:50.

Céc don vi c6 ngudn gbc tlr san pham cong bisphenol A-etylen oxit

trong polyeste 1a cac don vi trong do it nhat mét etylen oxit dugc bb sung cho
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mdi nhém hydroxit ctia bisphenol A. Luong cia etylen oxit dugc bo sung
thudng 1a 2,0 dén 4,0 mol tinh theo 1 mol bisphenol A.

Téng ham luong cta cac don vi xyclohexandimetanol va cac don vi
c6 ngudn gdc tlr san phim cong bisphenol A-etylen oxit trong polyeste cua sang
ché 1a 2 dén 25% mol tinh theo tong cac don vi diol trong polyeste. Néu tong
ham luong cta cac don vi xyclohexandimetanol va cac don vi c6 ngudn gbc tir
san phdm cong bisphenol A-etylen oxit la thap hon 2% mol, tinh chiu va dép va
do trong sudt cua vét dic thu dugce bi suy bién. Ham luong dugc vu tién 1a 4%
mol hodc cao hon, uu tién hon la 8% mol hodc cao hon. Néu ham luong 1a cao
hon 25% mol, nhiét d6 polyme héa & trang thai rén c6 thé khong duoc gia ting,
din dén suy giam vé ning suét va suy bién vé sic thai mau cta vat dac thu dugc.
Ham luong duoc wu tién 1a 18% mol hodc thap hon.

Ham luong cta cac don vi etylen glycol trong polyeste cla sang ché 1a
75 dén 98% mol tinh theo tdng cac don vi diol trong polyeste. Néu ham luong
cua cac don vi etylen glycol la thip hon 75% mol, nhiét dd polyme hoa ¢ trang
thai ran c6 thé khong dugc gia ting, dan dén suy giam vé nang suit va suy bién
v& she thai mau cia vat dic thu duoc. Ham lugng cta céc don vi etylen glycol
uu tién 1a 82% mol hodc cao hon. Néu ham luong ctia cac don vi etylen glycol
14 cao hon 98% mol, tinh chiu va dap va d trong sudt cua vat duc thu duge bi
suy bién. Ham luong ctia cac don vi etylen glycol duoc uu tién 1a 96% mol hoac
thép hon, wu tién hon 12 92% mol hofc thap hon.

Téng ham luong cua cic don vi etylen glycol, cac don vi
xyclohexandimetanol va cac don vi co ngudn gbe tir san pham cong bisphenol
A-etylen oxit trong polyeste cta sang ché thuong 12 80% mol hodc cao hon, uu
tién 13 90% mol hodic cao hon, uu tién hon 1a 95% mol hodc cao hon tinh theo
tdng cac don vi diol trong polyeste. Thong thuong, polyeste cua sang ché chira
cac don vi dietylen glycol la san pham phu ctia phan Gmg polyme hoa ngung tu
v6i 1 dén 5% mol tinh theo téng céc don vi diol trong polyeste.

Céc don vi c6 ngudn gbc tir este da hoa tri trong polyeste o trong
polyeste bang cach khudy tron néng chay este carboxylic cua ruou trihydric
hodc ruou bac cao hon, tic 13, este da héa tri trong d6 axit carboxylic co céac
nhém phenol khong tu do, véi axit terephtalic, etylen glycol, va
xyclohexandimetanol hodc san pham cong bisphenol A-etylen oxit. Trong qua

trinh polyme héa ngung tu, cac don vi polyol va cdc don vi clia axit carboxylic

_7-



36398

¢6 nhém phenol khong tu do trong este da hoa tri duge két hop vao polyeste
bing chuyén hoa este. Cac don vi polyol dugc chira trong mach chinh, mach
nhanh hogc mach cudi ctia polyeste. Mot phén, don vi polyol tré thanh diém lién
két ngang va nhu vy dong vai tro 1a chét lién két ngang. Mot sd don vi clia axit
carboxylic ¢6 nhém phenol khong tu do dugc chura trong dau cudi cua polyeste
trong khi mot s6 duoc chtra ciing véi cac don vi polyol trong polyeste theo cach
ma chung duoc lién két véi cac don vi polyol. Nhu duge md ta & trén, cac don
vi ¢6 ngudn gdc tlr este da hoa tri dugc chua trong polyeste cho phép ci thién
tinh chdng co ngoét clia cac hat nhua polyeste cua sang ché va cai thién séc thai
mau cta vat dic duoc tao ra. Este da hda tri vu tién 1a este carboxylic cta polyol
hoa tri tir ba dén nam. Céc vi du v& este da héa tri bao gdm pentaerythritol
tetrakis[3-(3,5 -di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat] va

1,3,5-tris[2-[3-(3,5 -di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)propanoyloxy] etyl]hexahydro
-1,3,5-triazin-2,4,6-trion.

Ham luong cta cac don vi ¢ ngudn gbc tlr este da hoa tri trong nhya
polyeste cua sang ché 13 0,005 dén 0,04% theo khéi lugng. O day, ham lugng
ctia céc thanh phan c6 ngudn gdc tir este da hoa tri trong nhua polyeste 1a tong
ham luong cta cac don vi ¢ ngudn gdc tir este da hoa tri dugc két hop trong
mach polyeste va cac thanh phan khong dugc két hop trong mach polyeste. Este
da hoa tri duoc bd sung trong khi khudy tron néng chay vé co ban 1a dugc chua
trong mach polyeste. Néu ham luong cua cdc don vi ¢6 ngudn gbc tir este da hoa
tri 1a thdp hon 0,005% theo khéi luong, tinh chéng co ngét cua hat nhua
polyeste co thé bi suy bién, va sic thai mau cta vat dic dugce tao ra ¢ thé bi suy
bién do xu huéng hdéa vang d6i mau cta polyeste dugc gia nhiét trong khi
polyme héa hodc duc. Néu ham luong cta cac don vi co ngudn gbc tlr este da
hoa tri 1a cao hon 0,04% theo khéi luong, lién két ngang boi cac don vi cd
ngudn gbc tir este da hoa tri co thé dién ra qua muec, dan dén d6 nhot néng chay
cao qua muc va tao ra su suy bién vé tinh chiu va ddp cua vat dic. Ham luong
cta céc don vi ¢6 ngudn gdc tir este da hoa tri wu tién 1a 0, 03% theo khdi lugng
hoac thap hon, uu tién hon 1a 0,02% theo khéi luong hodc thap hon.

Téng ham lugng cua cac don vi axit terephtalic, cac don vi etylen
glycol, cac don vi xyclohexandimetanol, cac don vi ¢6 ngudn gbc tlr san phém
cong bisphenol A-etylen oxit va cdc don vi ¢d ngudn gdc tir este da hoa tri trong

polyeste clia sang ché vu tién 13 80% mol hodc cao hon, vu tién hon 1a 90% mol
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hodc cao hon, uu tién nita 12 95% mol hodc cao hon, tinh theo téng toan bd cac
don vi cdu tric trong polyeste. Néu polyeste c6 ham lugng néu trén la thap hon
80% mol dugc tao ra, su két dinh do mém hoa nhua trong khi polyme héa &
trang thai rin c6 xu huéng xay ra, ma co thé 1am cho polyme hoa cao kho khan.

Néu can, polyeste c6 thé chira cac don vi hop chét hai chic khong
phai 1 cac don vi axit terephtalic, cac don vi etylen glycol, cac don vi
xyclohexandimetanol, cac don vi co ngudn goc tir san pham cdng bisphenol
A-etylen oxit va cac don vi co ngudn gdc tlr este da hoa tri. Ham lugng ctia cac
don vi hop chét hai chtre khac (khi hai hoac nhiéu loai don vi c6 mat, téng cua
chiing) vu tién 14 20% mol hodc thip hon, uu tién hon 13 10% mol hodc thap
hon, vu tién nita 1a 5% mol hodc thép hon, tinh theo téng toan bd cac don vi cAu
tric cAu thanh polyeste. Céc don vi hop chit hai chtrc khac ma cé thé dugc chua
trong polyeste co thé 12 bit ky cac don vi hop chét hai chirc béo, cac don vi hop
chét hai chirc vong béo va cac don vi hop chét hai chitc thom mién ching la cac
don vi axit dicarboxylic, cac don vi diol hogc cac don vi axit hydroxycarboxylic.
Céc vi du c6 thé bao gdm cic axit dicarboxylic thom va cac dAn xuét tao ra este
cua chung nhu 12 axit isophtalic, axit phtalic, axit 2,6-naphthalendicarboxylic va
axit 4,4'-biphenyldicarboxylic; c4c axit dicarboxylic béo va céc dan xuét tao ra
este ciia chung nhu 13 axit xyclohexandicarboxylic, axit adipic, axit sebaxic va
céc axit dime; cac diol béo nhur 1a neopentylglycol, 1,4-butanediol,
1,5-pentametylendiol, 1,6-hexametylendiol, dietylen glycol va céc diol dime;
cac san phém cOng etylen oxit ciia bisphenol S; va cac don vi céu trac héa tri hai
¢6 ngudn gbe tir do.

Ngoai cac don vi axit terephtalic, cac don vi etylen glycol, cac don vi
xyclohexandimetanol, cic don vi ¢0 ngudn gbc tir san pham cdng bisphenol
A-etylen oxit, cac don vi ¢ trén co ngu@)n géc tir este da hoa tri va cac don vi
hop chét hai chirc khac & trén, polyeste c6 thé chira cac don vi hop chét da chic
khéc misn 14 cac hiéu qua ctia sing ché khong bi suy bién. Cac don vi da chic
khéc 13 cac don vi hop chit da chtrc ¢6 ngudn gde tir hop chét da chirc c6 ba
nhém chtic hoic nhidu hon nhu 12 nhém carboxyl, nhom hydroxyl va/hodc
nhém tao ra este clia chung. Ham lugng cia cac don vi hop chéat da churc khéc
(khi hai hodc nhiéu loai don vi ¢6 mat, tdng cia ching) uu tién 1a 0,04% theo
khéi lwong hodic thip hon, wu tién hon 14 0,02% theo khéi luong hodc thap hon

tinh theo toan bo cac don vi cau tric trong polyeste, uu tién nita 13 vé co ban
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khong cé. Céc vi du vé cac don vi hop chét da chic khac bao gdém cac don vi
hop chét da chtrc ¢6 ngudn gbc tir axit trimellitic, axit pyromellitic, axit trimesic,
trimetylolpropan va glyxerin.

Néu can, polyeste c6 thé chira céc don vi hop chit don chirc khac c6
ngudn gbe tur it nhét mot hop chét don chiic cua axit carboxylic khong phai la
axit carboxylic c6 nhém phenol khéng tu do, ruou mot 1an va dan xuét tao ra
este cua chung. Cac don vi hop chit don chtic khac déng vai trd 1a cac don vi
hop chét chup diu; cac nhom dau cudi mach phan tr va/hodc cadc nhom dau cudi
mach nhanh chup trong polyeste; va ngén chan su hinh thanh lién két ngang va
gel qua muc trong polyeste. Khi polyeste chira cac don vi hop chat don chirc
khéc nhu vdy, ham lugng ctia cac don vi hop chat don chic khéac (khi hai loai
don vi hodc nhiéu hon c6 mit, tdng ctia chung) vu tién 1a 1% mol hoac thap hon,
wu tién hon 14 0,5% mol hodc thap hon tinh theo toan bd cac don vi cAu tric
trong polyeste. Néu ham lugng cua cac don vi hop chit don chie khéac trong
polyeste 1a cao hon 1% mol, tbc d6 polyme hoa khi san xuét polyeste c6 thé
thudng giam di, dan dén suy bién vé ning suat. C4c vi du vé cac don vi hop chat
don chirc khac bao gdm céc don vi ¢6 ngudn gbc tir hop chit don chirc duge lya
chon tir nhém gém axit benzoic, axit 2,4,6-trimetoxybenzoic, axit 2-naphthoic,
axit stearic va ruou stearyl.

Céc hat nhya polyeste cla sang ché duge san xuat béang cach tién hanh
polyme hoa ngung tu béng cach khudy tron néng chay axit terephtalic, etylen
glycol, xyclohexandimetanol hodc san phém cdng bisphenol A-etylen oxit, va
este da hoa tri & trén sau d6 1a polyme hoa & trang thai ran.

Phuong phap tién hanh polyme hoa ngung tu béng cach khudy tron
néng chdy axit terephtalic, etylen glycol, xyclohexandimetanol hodc san pham
cong bisphenol A-etylen oxit, va este da hoa tri 0 trén co thé 13, nhung khong
giéi han & d6, phuong phép trong do, str dung axit terephtalic hodc dan xuét tao
ra este cuia no, etylen glycol, Xyclohexand1metanol hosic san pham cong
bisphenol A-etylen oxit, este da hoa tri & trén, va, néu can, hop chét hai chic
khac, hop chét da chitc khéc hogc hop chat don chirc khac duge mé ta & trén la
cac nguyén liéu khoi dau, este hoa hodc chuyén hoa este dugc tién hanh sau do
1a da ngung tu néng chay polyeste oligome thu duge. Cu thé 13, chéng han, este
hoa hoic chuyén héa este dugc tién hanh sir dung axit terephtalic, etylen glycol,

va xyclohexandimetanol hodc san phdm cdng bisphenol A-etylen oxit, bd sung
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este da hoa tri & trén vao polyeste oligome thu dugc va tién hanh da ngung tu
néng chay; hodc theo cach khac este hoa hodc chuyén hoa este dugc tién hanh
st dung axit terephtalic, etylen glycol, xyclohexandimetanol hogc san pham
cong bisphenol A-etylen oxit, va este da hoa tri & trén sau do6 la da ngung tu
néng chay polyeste oligome thu dugc. Este da héa tri c6 thé dugc bd sung hodc
mMMm@&mMﬁ%thhﬁc&m@ﬂbmﬂ&N@éa&daMaMé&@,
cic nguyén li¢u khoi dau khac ¢6 thé duogc bd sung hodc trude hodc sau khi este
hoéa hodic chuyén héa este, 1a thich hop.

Nhu dugc md ta ¢ trén, mot trong sb cac dac diém cua sang ché 12 este
da hoa tri ¢ trén duoc khudy tron néng chay véi axit terephtalic, etylen glycol,
va xyclohexandimetanol hodc san phim cdng bisphenol A-etylen oxit dé tién
hanh polyme héa ngung tu. Nhu vy, tinh chéng co ngét cua céac hat nhua
polyeste dugc cai thién. Hon nira, sy tho4i bién do nhiét cua nhua polyeste trong
khi polyme héa hodc dac tiép sau giam di ma co thé thu dugc vat dac c6 sdc théi
mau tuyét voi.

Este héa hodic chuyén héa este & trén dugc tién hanh uu tién 1a bang
cach nap cic nguyén liéu khoi d3u & trén, chét xuc tic polyme hoa va, néu cén,
chét phu gia nhu 1a chét chdng tao mau vao thiét bi phan ung va gia nhiét chung
o ap sudt tang cua ap sudt tuyét dbi 1a khoang 0,5 MPa hodc thip hon hodc & ap
suét moi trudong & nhiét do 1a 160 dén 280°C trong khi chung cit nude hoic
ruou duoc sinh ra.

Pa ngung tu néng chay sau khi este hoa hoac chuyén héa este uu tién
la duoc tién hanh béng cach bd sung, néu cin, cac nguyén liéu khoi dau & trén,
chét xtc tac da ngung tu va chét phy gia nhu 1a chét chéng tao mau vao polyeste
oligome thu duge va gia nhiét chung ¢ ap suat giam 1a 1 kPa hodc thip hon &
nhiét do 260 dén 290 °C dén khi polyeste c6 do nh6t mong muén thu duoc. Néu
nhiét do phan ung cua da ngung tu nong chay 1a thép hon 260°C, hoat tinh
polyme hoa cua chét xtc tac polyme hoa c6 thd qua thap dé tao ra polyeste c6
muc dd polyme hoa mong muén. Néu nhiét d6 phan ng cua polyme hoa nong
chay 13 cao hon 290°C, phan tng phén huy duoc ting tbc ma polyeste c6 mirc
dd polyme hda mong mudn c6 thé khong thu duge. Pa ngung tu néng chay co
thé duge tién hanh bang cach st dung, chéng han, thiét bi da ngung tu mé dang
binh hogc thiét bi da ngung tu lién tuc gdm thiét bi phan Ung nam ngang truc

kép.
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Chét xuc tac polyme héa duge sir dung cho polyme hoa ngung tu o
trén wu tién 1a hop chit chira germani, antimon hodc titan. Cac vi du G hop chét
chira antimon bao gdm antimon trioxit, antimon clorua va antimon axetat. Cac vi
du vé& hop chit chrta germani bao gdm germani dioxit, germani tetraclorua va
germani tetraetoxit. Cac vi du vé hop chét chira titan bao gbm tetraisopropyl
titanat va tetrabutyl titanat. Trong s6 do6, antimon trioxit va germani dioxit la
duoc uu tién xét vé hoat tinh chit xuc tac polyme hoa, cac dic tinh vat ly cua
polyeste thu dugc va gla thanh. Khi chét xuc tac da ngung tu dugce st dung,
luong cta nd uvu tién la nam trong khoang 0,002 dén 0,8% theo khdi lugng tinh
theo khéi luong ctia thanh phén axit dicarboxylic.

Khi chét chdng tao mau duge st dung trong polyme hoa ngung ty, cac
hop chét axit phosphoric bao gbm axit phosphoro hodc céc este cua,chung co
thé dwoc st dung mot minh hodc két hop hai hodc nhiéu loai. Céc vi du vé hop
chit axit phosphoric bao gdm axit phosphoro, cac este axit phosphoro, axit
phosphoric, trimetyl phosphat va triphenyl phosphat. Luong cua chét chéng tao
mau uu tién 13 ndm trong khoang 80 dén 1000 ppm tinh theo tbng lugng cua
thanh phén axit dicarboxylic va thanh phén dieste. Hon nita, dé ngan chan sy tao
mau cta polyeste do sy phan huy nhiét, uu tién la bd sung hop chét coban nhu 1a
coban axetat. Lugng cua nd uu tién la nam trong khoang 100 dén 1000 ppm tinh
theo tong luong cla thanh phan axit dicarboxylic va thanh phan dieste.

Trong polyme héa ngung tu & trén, este axit terephtalic co thé dugc su
dung dé tao ra cac don vi axit terephtalic. Phan gbc rugu trong este axit
terephtalic c6 thé 13, monool nhu 14 metanol va etanol; hodc polyol nhu la etylen
glycol, xyclohexandimetanol va san phim cong bisphenol A-etylen oxit, ma la
don vi cAu tric clia polyeste.

Trong polyme héa ngung tu, monoeste hodc dieste cua etylen glycol
¢6 thé duoc st dung dé tao ra cac don vi etylen glycol. Phan gdc axit carboxylic
trong este carboxylic ¢ thé 13, nhung khong gi¢i han & do, axit monocarboxylic
nhu 13 axit formic, axit axetic va axit propionic.

Do nhdt thuc cua polyeste dugc san xuét boi da ngung tu nong chay
vu tién 14 ndm trong khoang 0,4 dén 0,9 dl/g xét vé dac tinh kiém soat. Néu do
nhét thue cua polyeste dugc san xuét bang da ngung tu noéng chay 1a thap hon
0,4 dl/g, d6 nhét néng chay la qua thip dé ép dun polyeste thanh dai hodc dang
thm va dé cit dong nhét nd thanh cac hat khi polyeste dugc lay ra khoi thiét bi
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phan tmg. Hon nita, khi polyeste dugc san xuit boi da ngung tu nong chay dugc
polyme hoa ¢ trang thai ran, polyme héa c6 thé mét thoi gian dai hon, dan dén
su suy bién vé ning suat. Do nhét thue cua polyeste uvu tién hon 1a 0,5 dl/g hodc
cao hon, uu tién nita 1a 0,6 dl/g hodc cao hon. Néu d6 nhdt thuc cta polyeste 1a
cao hon 0,9 dl/g, dd nhét nong chay 1a qué cao ma viée 14y polyeste ra khoi thiét
bi phan Ung co thé kho khan va su tao mau do sy thodi bién do nhiét c¢6 thé dé
dang xuat hién. Do nhét thuc ctua polyeste uu tién hon 12 0,85 dl/g hodc thép
hon, vu tién nita la 0,8 dl/g hodc thap hon.

Polyeste dugc san xut nhu vdy duoc ép dun ra thanh dai hodc dang
tAm, ma sau d6 duogc lam mat va duoc cat boi may cit dai hodc may cit tAm dé
tao ra cac hat trung gian c6 hinh dang tru, giéng hinh try, hinh dia hodc hinh
khéi vudng. Polyeste dugc ép dun ra co thé dwoc 1am mat bang cich, chéng han,
]am mét bing nuéc st dung bdn nudce, trong 1am mat hodc lam mét bang khong
khi.

Pé ting thém muc do polyme héa cla cac hat trung gian dugc san
xuAt nhu vy, cac hat trung gian dugc polyme hoa 6 trang thai rén. Uu tién 1a két
tinh mot phan polyeste bing cach gia nhiét so b trude khi polyme héa ¢ trang
thai rén. Nhu vay, su két dinh clia cac hat trong khi polyme hoa & trang thai ran
¢6 thé duoc ngan chan. Nhiét do két tinh wu tién 13 100 dén 180°C. Polyeste c¢6
thd dugc két tinh trong trbng quay chan khong hoéc béng cach gia nhiét trong
thiét bi gia nhiét kidu tudn hoan khong khi. Khi né dugc gia nhiét trong thiét bi
gia nhiét kidu tuan hoan khong khi, nhiét do bén trong wu tién la 100 dén 160°C.
Viéc gia nhiét bang thiét b gia nhiét kiéu tuan hoan khong khi ¢6 thé giam thoi
gian dé két tinh bing mot thiét bi khong dt tién boi vi chuyén nhiét cao hon so
véi thiét bi gia nhiét kiéu tudn hoan khong khi. Thoi gian dé két tinh thuong 13,
nhung khong giéi han ¢ d6, khoang 30 phat dén 24 gio. Cling vu tién gia nhiét
cac hat & nhiét do thap hon 100°C trudc khi két tinh.

Nhiét do polyme hoa & trang thai rAn wu tién 1 170 dén 250°C. Néu
nhiét 46 polyme hoa ¢ trang thai rén 1a thip hon 170°C, polyme hoa & trang thai
vn c6 thé mét thoi gian dai hon, din dén suy bién vé nang suét. Nhiét do
polyme hoa ¢ trang thai rin wu tién hon 13 175°C hodc cao hon, uu tién nita 1a
180°C hodc cao hon. Néu nhiét d6 polyme hoa ¢ trang thai r&n 13 cao hon so voi
250°C, céc hat c6 thé két dinh. Nhiét do polyme hoa ¢ trang thai rAn uu tién hon

14 240°C hodc thap hon, uu tién nita 14 230°C hodc thip hon. Thoi gian polyme
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hoéa & trang thai rn thuong 1a khoang 5 dén 70 gid. Trong polyme hoa & trang
thai rén, chét xuc tac dugc str dung trong polyme hdéa néng chay co thé cliing t6n
tai.

~ Polyme hoa & trang théi rén vu tién la dugc tién hanh & 4p sudt giam
hoac trong khi tro nhu 1a khi nito. Hon nira, dé tranh su két dinh gifta céc hat,
polyme héa ¢ trang thai rin uu tién 1a duge tién hanh khi cdc hat dugc cho
chuyén dong bing phuong phép thich hgp nhu la lan va phuong phap tang soi
khi. Khi polyme héa ¢ trang thai rin duoc tién hanh & 4p sudt giam, &p suét uu
tién 13 1 kPa hodc thap hon.

Trong pham vi cdc hiéu qua cla sang ché khong bi suy bién, nhya
polyeste co thé chira cdc chét phu gia khéac bao gbém chét tao mau nhu 1a thude
nhudm va chat mau; chét 6n dinh nhu 13 chét hap thu tia t& ngoai; chét chéng
tinh dién; chit 1am cham bat 1ra: chat hd trg chit 1lam cham bat Itra; chét boi
tron; chét déo héa; va chit don v6 co. Ham lugng cua cac chét phu gia nay trong
nhuya polyeste uu tién 13 10% theo khéi lugng hodc thap hon, uu tién hon la 5%
theo khéi lugng hodc thap hon.

Do nhét thyc cia polyeste duge san xuét bang polyme hoa ¢ trang thai
ran phai nam trong khoang 0,9 dén 1,5 dl/g. Néu d6 nhét thue 12 thap hon 0,9
dl/g, tinh chéng co ngét bi suy bién, va do bén, tinh chiu va dép va do trong sudt
cua vat dac duoc tao ra bi suy bién. D6 nhot thuc vu tién 1a 1,0 dl/g hodc cao
hon, wu tién hon 1a 1,05 dl/g hoéc cao hon. Néu d6 nhdt thue 1a cao hon 1,5 dl/g,
d6 nhét néng chay 14 qua cao ma khd nang dic nong chay va nang suét c6 thé bi
suy bién. D6 nhot thuc wu tién 1a 1,4 dl/g hogic thép hon, wu tién hon 14 1,3 dl/g
hodc thp hon.

Xét vé mit cai thién thém do trong subt cua vat duc dugc san Xuét,
thoi gian ban két tinh cua polyeste c6 chira trong hat nhya polyeste duoc san
xuAt biing polyme héa & trang théi rin & nhiét d¢ dinh ket tinh wu tién 1a 30 phut
hozc 1au hon. Thoi gian ban két tinh uvu tién hon 1a 30 phat hodc lau hon. Thuét
ngit “nhiét d6 dinh két tinh” nhu duge sir dung ¢ ddy la dé cap dén nhiét do dinh
toa nhiét lién quan dén két tinh nhu duge do st dung nhiét luong ké quét vi sai
(DSC) d6i v6i hat nhua polyeste vo dinh hinh tir nhigt d¢ moi truong (20°C) dén
nhiét do 1a diém nong chay cta n6 hodc cao hon (280°C) & tbc d6 10°C/phut.
Thuét ngtt, “thoi gian ban két tinh & nhiét d6 dinh két tinh” d& cap dén thoi gian
tir khi dat nhiét d6 dinh két tinh t&i thoi diém ma gia tri calo boi két tinh déng
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nhiét tr¢ thanh 1/2 tdng gid tri calo, khi nho nhiét luong ké quét vi sai (DSC),
hat nhua polyeste dugc gia nhiét téi nhiét do 1a diém néng chay ctia n6é hodc cao
hon, sau d6 duoc lam mét nhanh t6i nhiét do dinh két tinh & tdc do -50°C/phut
va sau d6 duoc gitt & nhidt do dinh két tinh dé khoi dau két tinh dang nhiét.

Xét vé mit ngan chin cdc hat khong két dinh trong khi polyme hoa &
trang thai rén, wu tién 13 entanpy néng chdy tinh thé cia polyeste chira trong hat
nhya polyeste 1a 20 J/g hodc cao hon. Entanpy nong chay tinh thé 16n nhu vay la
vi hat dugc san xuét bang polyme hoa & trang thai ran chta polyeste duogc két
tinh & nhiét d6 dugc nang cao trong thoi gian dai. Entanpy nong chay tinh thé wu
tién hon 1a 23 J/g hodc cao hon. Entanpy néng chdy tinh thé thuong 1a 60 J/g
hodc thip hon.

Céc vat dac khac nhau c6 thé duoc san xudt bang cach dic nong chay
c4c hat nhua polyeste dugce tao ra nhu v@y. Phuong phép dic ¢o thé 13, nhung
khong gioi han & do, dugc lya chon tir cac phuong phép dic néng chdy khac
nhau nhu 13 dtc ép dun va dic phun. Vat dic néng chay co thé duogc xir ly tha
cap thém dé tao ra vat duc. Trong s6 d6, cac hat nhua polyeste cua sang ché c6
d6 nhét cao trong khi dic nong chay 1a thich hop dé dac ép dun. Nhiét do cua
hop phan nhya trong khi dtc ép dun uu tién 1a nam trong khoang tlr (diém néng
chay ctia nhya polyeste + 10°C) dén (diém noéng chdy cta nhya polyeste +
70°C), vu tién hon la nam trong khoang tir (diém néng chay clia nhya polyeste +
10°C) dén (diém néng chay ciia nhua polyeste + 40°C). Ep dun & nhiét do tuong
d6i sat v6i diém nong chay cho phép ngan chan co ngot.

Bing cach san xut tim hodc mang st dung hop phan nhua polyeste
cia sang ché bang cach dtc ép dun nhu 1a phuong phap khuoén T va phuong
phép thoi phdng, tAm hodc mang chat lugng cao co thé duoc san xuat véi ning
suét cao ma khong co su co ngot, thu hep bé rong, rung mang hodc cac nguyén
liu chua néng chay. Hon nira, x{r ly thu cap nhu 13 tao hinh bang nhiét s dung
tdm hoic mang thu dugc nhu vy ¢ thé tao ra vat dic mong mudn véi do co
ngétnhévérn&cd@kétﬁnhtétuongkhidﬁcvétdﬁcrﬁts@;hoécVétdﬁccélén
va c6 thay d6i do day it hodc hoa trang va kha nang duc t6t trong qua trinh tac
dong ngoai luc nhu hat chan khong hodc ép dung nén khi.

Trong sb cac phuong phép dic ép dun, dic th6i ép dun 1a ddc biét
thich hop dé sir dung cac hat nhua polyeste cua sang ché. Khong c6 han ché nao

v& phuong phap dac théi ép dim, ma c6 thé duge tién hanh nhu 1a duc thdi ép
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dun d3 biét. Chang han, c4c hat nhya polyeste cla sang ché c6 thé duoc ép dun
noéng chay dé tao ra phdi hinh try, va phoi nay ¢ trang thai mém duoc kep gilra
khudn duc thdi va dugc thoi phong bang cach thdi khong khi dé tao ra hinh dang
rong duoc dinh trude. Bing cach st dung céc hat nhya polyeste cua sang ché,
phoi co thé dugc ép dun c6 dic tinh co ngot t5t va vat duc rong co thé dugc san
xUAt v6i ning sut cao.

Vat dac duoc tao ra nhu vay co do trong subt, vé bé ngoai, séc thai
mau va do bén co hoc tuyét voi, dac biét la tinh chiu va dap. Hon nita, 1a tuyét
voi vé céc dic tinh khac nhu 1a dic tinh ngan khi, ddc tinh ngan mui, tinh chéng
4m va tinh chiu hoa hoc, nhu vy no ¢ thé duoc sir dung trong nhiéu ing dung
khéc nhau. Hon nita, ¢6 thé tao ra vat dic co chu tric can méng cung voi cac
nhua déo nhiét.

Ciing duogc uu tién 1a cac hat nhya polyeste, trong do6 cac don vi axit
dicarboxylic trong polyeste chu yéu bao gdm céc don vi axit terephtalic; cac don
vi diol trong polyeste chu yéu bao gdm céc don vi etylen glycol, va cac don vi
xyclohexandimetanol hodc céc don vi co ngudn gdc tir sén pham cong bisphenol
A-etylen oxit; tinh theo tdng céc don vi diol, ham luong cla cac don vi etylen
glycol tur 75 dén 98% mol, va ham lugng cua cac don vi xyclohexandimetanol
va cac don vi ¢6 ngudn gdc tr san phdm cong bisphenol A-etylen oxit 1a tir 2
dén 25% mol; nhua polyeste chira cac thanh phan ¢ ngudn gbc tir este da hoa
tri 1a tir 0,005 dén 0,04% theo khéi lugng; este da hoa tri la este carboxylic cua
ruou trihydric hodc rugu bac cao hon; axit carboxylic ¢c6 nhém phenol khong tu
do; va polyeste c6 d6 nhét thuc 1a 0,9 dén 1,5 dl/g, entanpy néng chdy tinh thé 1a
20 J/g hodc cao hon va thoi gian ban két tinh 1a 30 phat hodc cao hon. Vét dac
duoc tao ra sir dung céac hat nhua polyeste nay c6 do trong sudt dac biét tuyét
VOI.

Polyeste chu yéu bao gbm céc don vi axit dicarboxylic phan 16n gbdm
céc don vi axit terephtalic; cac don vi etylen glycol; cac don vi diol phan 16n
gdm céc don vi xyclohexandimetanol hodc cac don vi ¢6 ngudn gbc tr san phim
cong bisphenol A-etylen oxit; va cdc don vi ¢o ngudn gbc tir este da hoa tri. Su
cAu thanh cta mdi loai trong s6 cac don vi axit dicarboxylic, don vi diol va cac
don vi ¢c6 nguén géc tir este da hda tri 13 nhu duge mo ta cho cac hat co ban.

Ham luong cta cac don vi ¢o ngudn gdc tir este da hoa tri trong nhya

polyeste 1a 0,005 dén 0,04% theo khdi luong. Ham lugng cua cac don vi ¢cb
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ngudn gbc tir este da hoa tri uu tién la 0,03% theo khéi luong hodc thap hon, uu
tién hon 13 0,02% theo khéi luong hodc thép hon.

Téng ham luong clia cac don vi axit terephtalic, cac don vi etylen
glycol, cac don vi xyclohexandimetanol, cac don vi c6 ngudn gbc tlr san phim
cong bisphenol A-etylen oxit va cac don vi ¢d ngudn gdc tlr este da hoa tri trong
polyeste uu tién la 80% mol hogc cao hon, wu tién hon 1a 90% mol hodc cao
hon, uu tién nira 13 95% mol hodc cao hon tinh theo toan bo cac don vi chu trac
trong polyeste.

Polyeste co thé chtra, néu can, cac don vi hop chét hai chirc khong
phai 1a cdc don vi axit terephtalic, cac don vi etylen glycol, cac don vi
xyclohexandimetanol, cac don vi ¢6 nguén gbc tlr san phim cdng bisphenol
A-etylen oxit va cac don vi cO ngudn gbc tir este da hoa tri. Ham lugng cua cac
don vi hop chét hai chtic khac (khi hai loai don vi hodc nhiéu hon c6 mat, tong
ctia chiing) wu tién 1a 20% mol hoac thap hon, wu tién hon 13 10% mol hodc thap
hon, vu tién nita 1a 5% mol hodc thip hon tinh theo toan by cdc don vi chu tric
cAu thanh polyeste. Cac don vi hop chat hai chiic khac ma c6 thé duge chua
trong polyeste co thé duoc lua chon tlr cac loai dugc chira trong polyeste trong
céc hat co ban dugc mo ta ¢ trén.

Trong pham vi cac hiéu qua cua sang ché khong bi suy bién, polyeste
c6 thd chira cac don vi hop chat da chic khong phai la céc don vi axit
terephtahc cac don vi etylen glycol, cac don vi xyclohexandimetanol, cdc don
vi ¢6 ngudn gdc tir san phim cong bisphenol A-etylen oxit, cac don vi ¢6 ngudn
gbc tir este da hoa tri va cac don vi hop chét hai chtrc khac dugc mo ta & trén.
Ham luong cua cac don vi hop chat hai chtic khac (khi hai loai don vi hodc
nhidu hon c6 mat, tbng cia ching) vu tién la 0,04% theo khéi luong hodc thap
hon, uu tién hon la 0,02% theo khdi luong hodc thap hon, uu tién nita 1a vé co
ban khong c6 tinh theo toan b cac don vi cAu trac trong polyeste. Cac don vi
hop chat hai chtrc khac c6 thé duoc lua chon tir cac loai duge chiura trong
polyeste trong c4c hat co ban dugc mo ta o trén.

Polyeste co thé chtra, néu cin, cac don vi hop chét don chutrc khac ¢
ngudn gbe tur it nhat moét hop chdt don chitc dugc lya chon tur axit
monocarboxylic khong phai la axit carboxylic ¢6 nhém phenol khong tu do,
rugu mot 1an va d3n xuét tao ra este ctia chung. Khi polyeste chira cac don vi

hop chét don chtrc khac nhu vay, ham luong cua cac don vi hop chét don chirc
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khéc (khi hai loai don vi hoac nhiéu hon c6 mit, téng cua ching) vu tién 1a 1%
mol hodc thép hon, uu tién hon 1a 0,5% mol hoac thép hon tinh theo toan bd cac
don vi cAu trac trong polyeste. Cac don vi hgp chit don chirc khac co thé dugce
lua chon tir cac loai dugc chira trong polyeste trong hat co ban duoc mo ta O
trén.

Thoi gian ban két tinh & nhiét do dinh két tinh clia polyeste dugc chira
trong cac hat nhya polyeste phai la 30 phit hodc dai hon. Néu thoi gian ban két
tinh 12 ngén hon 30 phut, d6 trong sudt cua vat dic duge tao ra bi suy bién. Thoi
gian ban két tinh wu tién hon 13 40 phut hodc dai hon. Pinh nghia va khoang uu
tién cua thoi gian ban két tinh 1a nhu duge mo ta cho céc hat co ban.

Entanpy nong chay tinh thé cua polyeste dugc chira trong hat nhua
polyeste phai 14 20 J/g hogc cao hon. Entanpy néng chay tinh thé wu tién 1a 23
J/g hodc cao hon trong khi thong thuong 1a 60 J/g hoac thap hon.

D6 nhét thue cia polyeste phai nam trong khoéang tir 0,9 dén 1,5 dl/g.
D6 nhét thuc cia polyeste uu tién 1a 1,0 dl/g hodc cao hon, uu tién hon 1a 1,05
dl/g ho#c cao hon trong khi vu tién 1a 1,4 dl/g hodc thép hon, vu tién hon 1a 1,3
dl/g hoac thip hon.

Trong pham vi cdc hiéu qua cla sang ché khéng bi suy bién, nhua
polyeste co thé chira cac chét phu gia khéc bao gbm chit tao mau nhu 12 thubc
nhudém va chit mau; chit 6n dinh nhu 13 chét hép thu tia t& ngoai; chét chéng
tinh dién; chit lam cham bét Itra: chét hd tro chit lam cham bat ltra; chit boi
tron; chét déo héa; va chit don vo co. Ham lugng cla cic chét phu gia ndy trong
nhua polyeste uvu tién 1a 10% theo khéi lugng hodc thap hon, uu tién hon la 5%
theo khdi luong hogc thip hon.

Phuong phép san xut hat nhua polyeste cd thé wu tién 1a, nhung
khong gi6i han & d6, phuong phip dugc mo ta o trén d& san xudt cac hat co ban
bao gom polyme hoa ngung tu axit terephtalic, etylen glycol, hodc
xyclohexandimetanol hodc san phdm cdng bisphenol A-etylen oxit, va este da
hoéa tri bang cach khudy tron néng chay; cét san pham dé tao ra céc hat trung
gian; va sau do tién hanh polyme hoa 6 trang thai ran cho céc hat trung gian.

Khi chit chdng tao mau dugc sir dung trong polyme hoa ngung tu, cac
hop chét axit phosphoric bao gbm axit phosphoro hodc cdc este cua chung co
thé duoc st dung mot minh hodc két hop hai hodc nhiéu loai. Céc vi du vé hop

chit axit phosphoric bao gdm axit phosphoro, cic este axit phosphoro, axit
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phosphoric, trimetyl phosphat va tripheny! phosphat. Luong cua chét chéng tao
mau uu tién 12 ndm trong khoang 80 dén 1000 ppm tinh theo tdng lugng cia
thanh phén axit dicarboxylic va thanh phan dieste. Hon nita, dé ngan chin su tao
mau cua polyeste do sy phan hily nhigt, vu tién 1a bd sung hop chét coban nhu 1a
coban axetat. Lugng cta né uu tién la nam trong khoang 100 dén 1000 ppm tinh
theo tdng luong ctia thanh phan axit dicarboxylic va thanh phén dieste.
Vi du thye hién sang ché

Sang ché s& duoc mo ta chi tiét dua vao cac Vi dy, nhung sang ché
khéng bi giéi han & cac Vi du nay theo bét ky cach nao.
(1) B nhét thue

Do nhét thuc cta polyeste duge do & nhiét d6 30°C trong hén hop
khéi lugng trong duong ciia phenol va tetracloetan la dung moi.
(2) Nhiét d6 chuyén héa thily tinh (Tg), entanpy néng chdy tinh thé (AHm) va
thoi gian ban két tinh

Péi vdi polyeste (hat sau khi polyme hoa ¢ trang thai rén), nhiét do
chuyén héa thiy tinh (Tg) va entanpy néng chay tinh thé (AHm) dugce xac dinh
béng nhiét lugng ké quét vi sai (loai TA Q2000 sén xuit boi TA instruments) &
the d6 gia nhidt 13 10°C/phit. Nhiét dd chuyén hoa thiy tinh (Tg) dugc tinh toan
tir dit liéu thu dugc trong hé théng thtr nghiém ma mau duoc gia nhiét tir nhiét
dd moi trudong (20°C) dén 280°C & téc dd gia nhiét 1a 10°C/phit va sau d6 lam
méat nhanh t61 20°C & toc dd lam mat la -50°C/phut dé tao ra hat vo dinh hinh,
ma sau d6 dugc gia nhiét & tdc d6 gia nhiét la 10°C/phut.

Str dung nhiét luong ké quét vi sai (loai TA Q2000 duoc san xudt boi
TA instruments), polyeste (hat sau khi polyme hoa & trang thai rén) duoc gia
nhiét tir nhidt do méi trudng (20°C) dén 280°C & toc db gia nhiét 10°C/phat va
sau d6 1am mat nhanh dén 20°C & tbe do 1am mat -50 °C/phut dé tao ra hat vo
dinh hinh ma sau d6 dugc gia nhiét 1an nita dén nhiét do 1a didm noéng chay cua
no hodc cao hon (280°C) ¢ tdc do gia nhiét 10°C/phat. Ttr dudng cong duoc tao
ra bang cach vé dd thi gia tri calo cho nhiét d, nhiét do dinh toa nhiét lién quan
dén két tinh (nhiét do dinh két tinh) duoc x4c dinh. Sau dd, polyeste néng chay ¢
280°C duoc lam mat nhanh t6i nhiét do dinh néu trén & tdc do lam mat 13
-50°C/phat va sau dé dugc gift & nhigt do dinh k&t tinh d& bat du két tinh dang
nhiét. Tr dudng cong dugc tao ra béng cach v& dd thi gid tri calo tich lity theo
thor gian, thoi gian tir khi dat nhiét do dinh két tinh dén méc thoi gian ma gié tri
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calo boi két tinh dang nhiét trd thanh 1/2 tdng gia tri calo dugc xac dinh la thoi
gian ban két tinh (gidy). FIG.1 thé hién phuong phap xéc dinh thoi gian ban két
tinh.

(3) Mau séc nhya (gia tri b)

Mau séc nhua (gié tri b) cia hat nhya polyeste duoc xac dinh sir dung
thiét bi do chénh 1éch mau sic “ZB-2000” duge san xuit béi Nippon Denshoku
Industries Co., Ltd. theo ASTM-D2244 (hé thong thang mau 2).

(4) Ap luc nhua

St dung thiét bi dac thdi ép dun (“loai MSE-40E” dugc san xuét boi
Tahara Machinery Ltd.), vt chita dang chai trong subt c6 thé tich 220 mL (27,5
g +/- 0,5 g) duogc duc thdi ép dun & nhiét do xylanh cuc dai 1a 290°C, nhiét do
khéi vudng 1a 250°C, chu ky duc la 15 giay, tdc do quay quay truc vit 1a 22 rpm
va nhiét do duc 1a 20°C. Ap luc nhuya trén khudn trong khi duc chai duoc do.

(5) Tinh chiu va dép

Trong vat chira rdng polyeste dugc cho vao 220 mL nudc, va vat chua
duoc bit kin bang nép c6 ren. Vat chira dugc tha 13p lai trén bé mit bé tong tir do
cao 1,5 m dén khi vét chtra rdng bi v&. Tinh chiu va dép dugc danh gia tir s6 lan
tha dén thoi diém vat chira rdng bi vd.

Vidul
[Polyme hda néng chay]

Huyén phu dic gdém 100,0 phén theo khdi luong clia axit terephtalic,
38,1 phan theo khéi luong cuta etylen glycol va 13,0 phan theo khéi luong cua
xyclohexan-1,4-dimetanol [CHDM, ty 18 tron cta dang cis so vdi dang trans
(cis/trans) 12 30/70] dugc tao ra, va bd sung 0,012 phén theo khéi luong germani
dioxit, 0,012 phan theo khdi luong cia axit phosphoro va 0,043 phan theo khéi
luwong cuia coban axetat vao huyén phu dic. Huyén phu dic nay duoc gia nhiét 6
nhiét do 250°C & ap suat tang (4p suét tuyét ddi: 0,25 MPa) dé khoi dau este hoa
dé tao ra polyme thip. Sau d6, polyme thap thu dugc duoc chuyén sang bon da
ngung tu. B4 sung 0,024 phan theo khdi luong clia pentaerythritol
tetrakis[3—(3,5—di-tert-buty1—4-hydroxyphenyl)propionat] 14 este da hoa tri va
0,048 phﬁ?m theo khéi luong clia
3,9-bis(2,6-di-tert-butyl-4-metylphenoxy)-2,4,8, 10-tetraoxa-3,9-diphosphaspiro[
5,5]undecan la chét chdng tao mau vao 100 phan theo khdi lugng ctia polyme

thdp. Polyme thip duoc da ngung tu néng chay ¢ nhiét d6 280°C ¢ ap sut giam
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13 1 hPa dé tao ra nhwa polyeste c6 do nhét thuc 12 0,70 dl/g. Nhya polyeste thu
duoc duoc ép dun ra tir voi la dang dai, sau do dugc lam mat trong nudc va
dugc cat thanh cac hinh tru (duong kinh: khoang 2,5 mm, do dai: khoang 2,5
mm), tic 13, cac hat trung gian clia nhya polyeste.

[Két tinh céc hat trung gian]

Céc hat trung gian ctia nhya polyeste duge san xuét nhu vay duge nap
vao thiét bi polyme hoa & trang thai ran 1an chan khong va dugc sdy ¢ 1 hPa va
90°C trong 24 gid, va sau d6 & 160°C trong 10 gid, dé khoi dau két tinh.
[Polyme hoa & trang thai rén]

Tiép sau budc két tinh & trén, polyme hoa & trang thai ran duoc tién
hanh & 1 hPa va 200°C trong 38 gio dé tao ra cac hat nhya polyeste (cac hat
polyme héa ¢ trang thai ran) chira polyeste dugc copolyme hoa. Do nhdét thuce
cia polyeste dugce copolyme hoa duge do nhu dugc mo ta & trén 1a 1,15 dl/g.
Gi4 tri b ctia céc hat polyme hoa ¢ trang thai rén thu duge dugc do nhu duoc md
ta & trén 1a -1,10. Ty 1€ cua céc thanh phin monome cAu thanh polyeste dugc
copolyme héa ndy duogc x4c dinh boi ph6 '"H-NMR (thiét bi: JEOL Ltd., “loai
JINM-GX-500”, dung mdi: axit trifloaxetic dugc détori hoa), thé hién cac don vi
axit terephtalic : cac don vi etylen glycol : cac don vi 1,4-xyclohexandimetanol :
dietylen glycol = 100,0 : 82,8 : 14,2 : 3,0 (ty 1¢ mol) va ham lugng cuia cac don
vi ¢6 nguon gbc tir este da hoa tri la 0,025% theo khdi luong. Céac hat nhyua
polyeste dugc do vé Tg, AHm va thoi gian bén két tinh cia polyeste duoc
copolyme hda sir dung nhiét lugng ké quét vi sai nhu dugc md ta ¢ trén, va cac
két qua dugce thé hién trong Bang 1.

[San xuAt chai thdi ép din bang cach duc]

Str dung cac hat nhua polyeste dugc san xuat nhu duoc md ta & trén,
chai hinh tru dugc san xuat nhu duoc mo ta trong “muc (4) Ap luc nhya”. 0
day, 4p luc nhya la 21,2 MPa. D4 trong subt cua miéng cua chai hinh try thu
dugc dugc danh gia bing mét. Chai hinh try dugc ddnh gia nhu duoc mo ta
trong “muc (5) Tinh chiu va dép”. Céac két qua duoc thé hién trong Béang 1.
Vidu?2

Céc hat nhua polyeste dugc san xuat nhu dugc mo ta trong Vi du 1,
ngoai trur rang cac lugng clia este da hoa tri va chét chdng tao mau tuong Gng la
0,009 phan theo khéi luong va 0,019 phan theo khéi lugng, tinh theo 100 phan

theo khéi luong cua polyme thap. Sau d6, cac hat duoc st dung dé san xuét chai
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hinh tru. Danh gid vé céc chai nay duge tién hanh. Cac két qua duge thé hién
trong Bang 1. Ty 1& cua céc thanh phin monome cAu thanh polyeste duoc
copolyme hoa thu dugc 12 cac don vi axit terephtalic : cac don vi etylen glycol :
cac don vi 1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol =100,0 : 82,6 :14,5:2,9
(ty 18 mol), va ham lugng cta céac don vi ¢6 nguodn gbc tir este da hoa tri la
0,010% theo khdi luong.
Vidu3

Céc hat nhua polyeste duoc san xuat nhu dugc md ta trong Vidu 1,
ngoai trur rang chit chdng tao mau khong duoc bd sung vao polyme thap. Sau
d6, cac hat duoc sit dung dé san xudt chai hinh try. Dénh gid vé céc chai nay
duoc tién hanh. Céc két qua duge thé hién trong Bang 1. Ty 1¢ clia cdc thanh
phan monome cAu thanh polyeste dugc copolyme hoa thu duoc la cac don vi
axit terephtalic : cic don vi etylen glycol : cac don vi 1,4-xyclohexandimetanol :
dietylen glycol = 100,0 : 80,9 : 16,0 : 3,1 (ty 16 mol), va ham lugng clia cdc don
vi c6 ngudn gdc tlr este da hoa tri 1a 0,025% theo khéi luong.
Vidu4

Cac hat nhua polyeste dugc san xuit nhu dugec mé ta trong Vi du 1,
ngoai trur rang luong cua este da hoa tri 1a 0,005 phén theo khdi lugng tinh theo
100 phén theo khéi luong ctia polyme thap va chét chéng tao mau khong dugc
bd sung vao polyme thap. Sau d6, cac hat dugc st dung dé san xuét chai hinh
tru. Panh gia vé cac chai nay dugc tién hanh. Cac két qué duoc thé hién trong
Bang 1. Ty 1€ cta cac thanh phan monome cAu thanh polyeste dugc copolyme
hoéa thu duoc 1a cac don vi axit terephtalic : cdc don vi etylen glycol : cac don vi
1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol = 100,0 : 83,2 : 14,0 : 2,8 (ty 1€ mol),
va ham luong ctia céc don vi c6 ngudn goc tir este da héa tri 1a 0,005% theo
khéi luong.
Vidu5

Céc hat nhua polyeste dugc san xuat nhu dugc md ta trong Vi du 1,
ngoai trur rang huyén phu dac gbm 100,0 phan theo khdi luong cla axit
terephtalic, 35,5 phan theo khdi luong ctia etylen glycol va 18,3 phan theo khéi
luong cla xyclohexan-1,4-dimetanol dugc st dung, luong cla este da hoa tri la
0,009 phan theo khdi luong tinh theo 100 phan theo khdi luong cta polyme
thap, va chét chéng tao mau khong duoc bd sung vao polyme thap. Sau dé, cac

hat dugc st dung &8 san xuét chai hinh tru. Panh gia vé c4c chai nay dugc tién
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hanh. Céc két qua dugc thé hién trong Bang 1. Ty 1& cua cic thanh phan
monome cAu thanh polyeste dugc copolyme héa thu duge 1a cac don vi axit
terephtalic : cdc don vi etylen glycol : cac don vi 1,4-xyclohexandimetanol :
dietylen glycol =100,0 : 77,1 : 20,0 : 2,9 (ty 1& mol), va ham luong cua céc don
vi c6 ngudn gbc tir este da hoa tri 0,010% theo khéi luong.
Vidu6

Céc hat nhua polyeste dugc san xuét nhu duoc md ta trong Vi du 5,
ngoai tru rang huyén phu dac gébm 100,0 phan theo khdi lugng cta axit
terephtalic, 42,3 phan theo khdi luong cla etylen glycol va 4,6 phan theo khéi
luong cua xyclohexan-1,4-dimetanol dugc su dung. Sau do, cac hat dugc su
dung dé san xudt chai hinh tru. Déanh gia vé céc chai nay duoc tién hanh. Cac két
qua dugc thé hién trong Bang 1. Ty 1& cua c4c thanh phin monome cAu thanh
polyeste dugc copolyme héa thu dugce la cac don vi axit terephtalic : cdc don vi
etylen glycol : cac don vi 1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol = 100,0 :
92,0 : 5,0 : 3,0 (ty 1& mol), va ham lugng cua cac don vi ¢6 ngudn gdc tir este da
héa tri 12 0,010% theo khdi lugng.
Vidu?7

Céc hat nhua polyeste dugc san xuat nhu duge mo ta trong Vi du 5,
ngoali tru rang huyén phu dic gom 100,0 phan theo khdi luong cla axit
terephtalic, 38,1 phan theo khdi luong cua etylen glycol va 13,0 phan theo khéi
luong ctia xyclohexan-1,4-dimetanol duoc su dung va thoi gian polyme hoa ¢
trang thai ran 14 100 gid. Sau do, cac hat duge s dung dé san xudt chai hinh tru.
Dénh gid vé cac chai nay duoc tién hanh. Cac két qua dugc thé hién trong Bang
1. Ty 1& cua céc thanh phan monome cAu thanh polyeste dugc copolyme héa thu
duoc 1a cac don vi axit terephtalic : cac don vi etylen glycol : cac don vi
1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol = 100,0 : 83,1 : 14,0 : 2,9 (ty 1€ mol),
va ham lugng cua céc don vi co ngudn gbc tir este da hoa tri 1a 0,010% theo
khéi luong.
Vidu38

Céc hat nhua polyeste dugc san xuit nhu dugc mo ta trong Vi du 5
ngoai trur rang huyén phu dac gom 100,0 phan theo khdi luong cua axit
terephtalic, 38,1 phan theo khdi luong cua etylen glycol va 13,0 phan theo khoi
luong cua xyclohexan-1,4-dimetanol dugc st dung va thoi gian polyme héa ¢

trang thai ran la 18 gio. Sau dd, cdc hat dugc sir dung dé san xuét chai hinh tru.
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Danh gi4 vé cac chai nay duoc tién hanh. Céc két qua dugc thé hién trong Bang
1. Ty 1& ctia cac thanh phin monome cAu thanh polyeste dugc copolyme hoéa thu
duoc 13 cac don vi axit terephtalic : cac don vi etylen glycol : cac don vi
1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol = 100,0 : 83,1 : 14,0 : 2,9 (ty 1€ mol),
va ham luong cla cac don vi cé nguf“)n géc tur este da hoéa tri 1a 0,010% theo
khéi luong.
Vidu9

Céc hat nhua polyeste dugc san xuat nhu dugc mo ta trong Vi du 1,
ngoai tru rang huyén phu dic gébm 100,0 phan theo khdi luong cta axit
terephtalic, 42,6 phén theo khdi luong cua etylen glycol va 11,4 phan theo khéi
luong cua san pham cong 2 mol bisphenol A-etylen oxit. Sau dd, céac hat duoc
st dung dé san xuét chai hinh tru. Danh gid vé cac chai ndy dugc tién hanh. Cac
két qua duoc thé hién trong Bang 1. Ty 1& cua cic thanh phin monome chu
thanh polyeste dugc copolyme héa thu dugce la cac don vi axit terephtalic : cac
don vi etylen glycol : cac don vi san phdm cdng 2 mol bisphenol A-etylen oxit :
dietylen glycol = 100,0 : 92,1 : 5,0 : 2,9 (ty 16 mol), va ham lugng cua cac don
vi ¢4 ngudn gbc tir este da héa tri 12 0,010% theo khéi luong.
Vidu 10

Céc hat nhua polyeste dugc san xuat nhu duoc mo ta trong Vi du 1,
ngoai tru ring huyén phu dic gém 100,0 phén theo khdi luong cla axit
terephtalic, 43,5 phén theo khdi luong cta etylen glycol va 6,85 phan theo khoi
luong cua san phim cdng 2 mol bisphenol A-etylen oxit. Sau dd, cac hat dugc
st dung dé san xuét chai hinh tru. P4nh gia vé cac chai nay dugc tién hanh. Céc
két qua dugc thé hién trong Bang 1. Ty 1& cua céc thanh phin monome chu
thanh polyeste dugc copolyme hoa thu duge 1a cac don vi axit terephtalic : cac
don vi etylen glycol : cac don vi san pham cdng 2 mol bisphenol A-etylen oxit :
dietylen glycol = 100,0 : 94,1 : 3,0 : 2,9 (ty 18 mol), va ham lugng cua cac don
vi co nguén géc tir este da hoa tri 1a 0,010% theo khéi luong.
Vi du so sénh 1

Cac hat trung gian dugc san xuat nhu duge mo ta trong Vi du 1. Cac
hat trung gian dugc san xuét duoc do vé nhiét do chuyén héa thuy tinh va mau
sic nhuya. Hon nita, cac hat trung gian dugc dac ép dun/thdi nhu duge md ta
trong Vi du 1. Céc két qua duge the hién trong Bang 1. Ty 1¢ ctia cac thanh phan

monome cAu thanh cac hat trung gian 13 cac don vi axit terephtalic : cac don vi
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etylen glycol : cac don vi 1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol = 100,0 :
82,9 : 14,2 : 2,9 (ty 1& mol), va ham lugng cua cac don vi co nguén géc tlr este
da hoa tri 13 0,025% theo khdi luong. Mic du céc hat trung gian dugc dua di dac
thdi ép dun, sy co ngdt ctia phoi xdy ra va vat chtra nhu vay khong dugc tao ra.
Vi du so sanh 2

Céc hat nhua polyeste duoc san xuat nhu duoe md ta trong Viduy 1,
ngoai tru rang luong cta este da hoa tri 12 0,048 phan theo khdi luong tinh theo
100 phan theo khdi luong cia polyme thap va chét chdng tao mau khong duoc
bd sung cho polyme thap. Sau dd, cac hat dugc st dung dé san xuét chai hinh
tru. Panh gia vé cic chai nay dugc tién hanh. Cac két qua duge thé hién trong
Bang 1. Ty 1é cua cac thanh phan monome cAu thanh polyeste dugc copolyme
hoa thu duoc 13 cac don vi axit terephtalic : cdc don vi etylen glycol : cac don vi
1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol = 100,0 : 82,8 : 14,2 : 3,0 (ty 1€ mol),
va ham luong cla cac don vi cd ngué)n géc tir este da hoéa tri 1a 0,050% theo
khéi luong.
Vi du so séanh 3

Céc hat nhua polyeste dugc san xuét nhu dugc md ta trong Viduy 1,
ngoai trir réng este da hoa tri hodc chét chéng tao mau khong dugc bd sung cho
polyme thép. Sau do, cac hat dugc su dung d8 san xudt chai hinh tru. Panh gia
vé céac chai nay duoc tién hanh. Cac két qua dugce thé hién trong Bang 1. Ty 1&
ctia cac thanh phan monome cAu thanh polyeste dugc copolyme héa thu duoc la
cac don vi axit terephtalic : cac don vi etylen glycol : 1 ,4-xyclohexandimetanol :
dietylen glycol = 100,0 : 82,2 : 15,0 : 2,8 (ty 1& mol). Méc du c4c hat nhya
polyeste (dugc polyme hoa ¢ trang thai rén cac hat) dugc dua di dac théi ép dun,
co ngdt clia phoi xdy ra va vat chira nhu vay khong dugc tao ra.
Vi du so sanh 4

Céc hat nhua polyeste dugc san xuat nhu dugc md ta trong Vi du 1,
ngoai trur rang huyén phu dic gébm 92,0 phan theo khdi luong cia axit
terephtalic, 8,0 phan theo khdi luong cla axit isophtalic (IPA) va 44,4 phan theo
khdi luong cua etylen glycol duge st dung va luong cia este da hoa tri 1a 0,009
phéan theo khdi luong tinh theo 100 phéan theo khéi luong clia polyme thap. Sau
do, cac hat dugc str dung dé san xuét chai hinh try. Panh gia vé cac chai ndy
duoc tién hanh. Céc két qua duoc thé hién trong Bang 1. Ty 1& ctia c4c thanh

phdn monome cAu thanh polyeste duge copolyme héa thu dugc la cac don vi
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axit terephtalic : cac don vi axit isophtalic : cac don vi etylen glycol : dietylen
glycol 92,0 : 8,0 : 96,9 : 3,1 (ty 1& mol), va ham lugng cua cac don vi ¢6 ngudn
goc tur este da hoa tri 1a 0,010% theo khéi luong.
Vidu so sanh 5

Céc hat nhua polyeste duoc san xuit nhu dugc mo ta trong Vi du 1,
ngoai trur rang huyén phu dic gébm 100,0 phan theo khdi luong cda axit
terephtalic, 38,1 phén theo khdi luong cua etylen glycol va 8,32 phan theo khéi
luong cua 1,4-butanediol (BD) duge sir dung, va luong cla este da hoa tri la
0,009 phan theo khéi luong tinh theo 100 phén theo khéi lugng cla polyme
thip. Sau d6, cac hat duge st dung @ san xuét chai hinh tru. Péanh gid vé céc
chai nay duoc tién hanh. Céc két qua dugc thé hién trong Bang 1. Ty 1€ cta cac
ﬂﬁnhph&lmonmnecéuﬂﬁnhpobeﬂeducccopﬂymehéaﬂul&ﬂm1écécdon
vi axit terephtalic : cac don vi etylen glycol : 1,4- butanediol : dietylen glycol
100,0 : 83,0 : 14,0 : 3,0 (ty 1& mol), va ham luong ctia cac don vi ¢6 ngudn gbe
tir este da hoa tri 1a 0,010% theo khdi luong.
Vi du so sanh 6

Céc hat nhua polyeste duoc san xuét nhu duge mé ta trong Vi du 1,
ngoai tru rang este da hoa tri khong duge bd sung. Sau do, cac hat dugc str dung
dé san xudt chai hinh try. Panh gia vé céac chai nay dugc tién hanh. Céc két qua
duoc thé hién trong Bang 1. Ty 1€ cua cac thanh phan monome chu thanh
polyeste dugc copolyme héa thu dugce la cac don vi axit terephtalic : cac don vi
etylen glycol : 1,4-xyclohexandimetanol : dietylen glycol = 100,0 : 80,0 : 17,0 :
3,0 (ty 1& mol). Mac du céc hat nhya polyeste (duoc polyme hoa & trang thai rén
cac hat) duge dua di dic thdi ép dun, sy co ngdt cta phoi xdy ra va vat chtra nhu
vay khong dugc tao ra.
Vi du so sanh 7

Huyén phu dc gbém 100,0 phan theo khdi luong cua axit terephtalic
va 44,8 phan theo khéi luong ctia etylen glycol dugc tao ra, va bd sung 0,010
phan theo khdi luong ctia germani dioxit, 0,010 phan theo khdi luong cua axit
phosphoro va 0,010 phan theo khéi luong clia coban axetat vao huyén phu dic.
Huyén phu dic nay dugc gia nhiét & nhigt do 250°C ¢ ap suét tang (4p suat tuyét
d6i: 2,5 kg/cm?) dé este hoa dén muc do este hoa la 95%, tao ra polyme thap.
Sau do, polyme thap thu dugc dugce chuyén sang bdn da ngung tu voéi thé tich 5
m? va duoc da ngung tu nong chay & nhigt do 270°C 6 4p suat giam la 0,1 Torr
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(xap xi 0,0133 kPa) dé tong hop polyeste c6 do nhot thue 12 0,70 dl/g. Polyeste
mummmdwmépdmnaﬁﬂmiMdmgdﬁgnéwudédwmlhnmmvémmmc&
thanh céc hinh tru (dudng kinh: khoang 2,5 mm, d dai: khodng 2,5 mm), dé tao
ra cac hat polyeste (A).

Huyén phu dic gdm 100,0 phin theo khdi lugng clia axit terephtalic,
17,8 phén theo khéi lugng ctia etylen glycol va 62,5 phan theo khdi luong ctia
1,4-xyclohexandimetanol (ty 1€ tron cis : trans = 30 : 70) duoc tao ra, va bd sung
0,015 phé‘m theo khéi luong cua germani dioxit, 0,010 phén theo khdi lugng ctua
axit phosphoro va 0,010 phin theo khdi luong ctia coban axetat vao huyén phu
defld. Huyén phu dic nay dugc gia nhiét & nhiét do 250°C & 4p sudt tang (4p suét
tuyét dbi: 2,5 kg/cm?) dé este hda tdi muc do este hoa la 95%, tao ra polyme
thdp. Sau do, polyme thdp thu duoc duge chuyén sang bdn da ngung tu c6 thé
tich 5m® va duoc da ngung tu néng chay & nhiét do 270°C ¢ ap suét giam 1a 0,1
Torr (xép xi 0,0133 kPa) dé tong hop polyeste c6 do nhét thue 1a 0,70 dl/g.
Polyeste thu dugc dugc ép dun ra tir voi la dang dai, ma sau d6 dugc lam mat va
duoc cét thanh cac hinh tru (duong kinh: khoang 2,5 mm, d§ dai: khoang 2,5
mm), dé tao ra cac hat polyeste (B).

Céc hat polyeste (A) va polyeste (B) thu dugc & trén duoc phdi tron
theo ty 1¢ khdi luong (A/B) 1a 70/30, va 0,024 phan theo khdi luong cta
pentaerythritol tetrakis[3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat] 1a este
da hoa tri va 0,048 phin theo khdi lugng clia
3,9-bis(2,6-di-tert-butyl-4-metylphenoxy)-2,4,8,10-tetraoxa-3,9-diphosphaspiro[
5,5]undecan 1a chit chong tao mau tinh theo 100 phan theo khdi lugng cua tong
polyeste (A) va polyeste (B) dugc bd sung. Hon hop dugc tron sg bd va sau do
duoc cp vao may ép dun truc vit kép (Toshiba Machine Co., Ltd.,
“TEM-48SS”). Thiét 1ap may ép dun & nhiét do xy lanh 1 330°C va nhiét do
khuon 1a 320°C, hdn hop duoc khudy tron néng chay va duge ép dun & ap suét
chénkhéngdﬁura1é700nnan(épsuéﬂuyétdét60rnnﬂ{g)véétécd©ép
dun 1a 150 kg/gio 1a dang dai. Nhiét do cia nhyra nong chay dugc do truc tiép 4]
ctra ra khu6n may ép dun bang nhiét ké, va1a 332°C. Dai dugc ép dun dugc lam
mat ngay trong nudc va dugc cit thanh céc hinh tru (dudong kinh: khoang 2,5
mm, d6 dai: khoang 2,5 mm) dé tao ra céc hat trung gian lam tu hop phén nhua
polyeste.

Céac hat trung gian cua nhua hop phan polyeste thu duge nhu vy
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duoc nap vao thiét bi polyme héa & trang thai rén lan chan khong va duoc sdy &
90°C & 4p suét giam 13 0,01 Torr (xp xi 0,00133 kPa) trong 24 gid, va sau dé
duge két tinh & 160°C trong 10 gid.

Tiép theo két tinh, céc hat dugc polyme hoa & trang thai ran & 200°C &
4p suét giam 1a 0,01 Torr (xap xi 0,00133 kPa) trong 38 gid, dé tao ra céc hat
polyme hoa & trang thai ran 1am tr hop ph::in nhya polyeste. Céc hat thu duoc
nhu vay duoc st dung dé tao ra chai hinh try. Sau do, danh gia vé cac chai nay
duoc tién hanh. Céc két qua dugc thé hién trong Bang 1. Ty & cta céc thanh
phan monome cAu thanh polyeste dugc copolyme hoa thu duoc 1a cic don vi
axit terephtalic : cac don vi etylen glycol : cac don vi 1,4-xyclohexandimetanol :
dietylen glycol = 100,0 : 82,8 : 14,2 : 3,0 (ty 1€ mol), va ham luong cta cac don
vi ¢6 ngudn gbc tir este da hoa tri 1a 0,025% theo khdi luong.

Vidu so sanh 8

Cac hat nhua polyeste dugc san xuat nhu dugc mo ta trong Vi du so
sanh 7, ngoai trir ring polyeste (B) dugc san xuét st dung huyén phu dic gdm
100,0 phén theo khéi luong cua axit terephtalic, 37,3 phan theo khéi lugng cua
etylen glycol va 31,8 phan theo khdi lwong ciia san phdm cong 2 mol bisphenol
A-etylen oxit. Sau do, cac hat dugc st dung dé san xuét chai hinh tru. Panh gi4
vé céc chai nay duoc tién hanh. Cic két qua dugc thé hién trong Bang 1. Ty 1é
ctia cdc thanh phan monome ciu thanh polyeste dugc copolyme hoa thu duoc 1a
cac don vi axit terephtalic : cac don vi etylen glycol : cdc don vi san pham cong
2 mol bisphenol A-etylen oxit : dietylen glycol = 100,0 : 92,0 : 5,0 : 3,0 (ty 1&
mol), va ham lugng cua cdc don vi ¢d ngudn gdc tir este da hoa tri 1 0,010%

theo khéi lugng.
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Céc hat nhua polyeste cua sang ché c6 dd nhét néng chay phu hop,
tlee 13, 4p luc nhya 1a tir 18 dén 23 MPa & duc thoi ép dun va nhu vay c6 tinh
chéng co ngét tuyét voi. Hon nita, vat dac duge san xudt str dung céc hat nay co
tinh chiu va dép tuyét voi va sic thai mau tuyét voi. Mac du cac hat trung gian
duoc san xuAt béi da ngung tu nong chay duge dua di dac thoi ép din (Vi du so
sanh 1), nhung sy co ngodt clia phoi xay ra va do d6 vét chira khong dugc san
xuat. Khi este da hoa tri khong dugc bd sung (Vi du so sanh 3, 6), thi sy co ng6t
clia phoi xay ra va nhu vay sic thai mau cua nhya thu dugc la chua t&t. Mt
khéc, khi luong ctia este da héa tri 1a du (Vi du so sanh 2), thi tinh chiu va dép
cua vat chtra thu dugc la chua tdt. Khi copolyme hoda cac thanh phan 1a axit
isophtalic (Vi du so sanh 4) va 1,4-butandiol (Vi du so sanh 5), tinh chiu va dap
cua vat chtra thu duogc la chua t6t. Khi hai loai hat thu dugc bdi da ngung tu
bang cach khudy tron néng chay polyme thap duoc khudy tron néng chay véi
este da héa tri va sau d6 dugc polyme hoa & trang thai rén (cac Vi du so sanh 7
va ), do trong sudt cua vat duc duoc san xuét 1a chua tot.

Nhu duoc chimg minh trong céc Vi du ¢ trén, trong da ngung tu nong
chay, bao ham lugng dugc dinh trudce cua este da hoa tri ma 13 este carboxylic
cta ruou trihydric hodc rugu béc cao hon trong do axit carboxylic c6 nhom
phenol khong tu do cho phép cai thién vé tinh chdng co ngdt trong khi dic cac
hat nhua polyeste va tao ra vat duc co tinh chiu va dap tuyét voi va séc thai mau

tuyét voi.
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YEU CAU BAO HO

1. Hat nhua polyeste dugc san xudt bing cach polyme hoa ngung tu axit
terephtalic, etylen glycol, hodc xyclohexandimetanol hodc san phim cong
bisphenol A-etylen oxit, va este da hoa tri bang cach khudy trén néng chay sau
d6 1a polyme hoéa ¢ trang thai rén, trong do:

este da hoa tri 12 este carboxylic cta ruou trihydric hoac rugu bac cao
hon va axit carboxylic ¢6 nhom phenol khong tu do;

c4c don vi axit dicarboxylic trong polyeste phén 16n bao gbm céc don
vi axit terephtalic;

cac don vi diol trong polyeste phan 16n bao gbm céc don vi etylen
glycol, va hodc cac don vi xyclohexandimetanol hodc cac don vi c6 ngudn gbe
tir san phdm cOng bisphenol A-etylen oxit, va tinh theo tong cac don vi diol, ham
lugng ctia cac don vi etylen glycol la 75 dén 98% mol va ham lugng cia céc
don vi xyclohexandimetanol va cac don vi co ngudn gbc tir san phim cong
bisphenol A-etylen oxit la 2 dén 25% mol;

ham luong cla céac thanh phﬁn 6 ngudn gbc tlr este da hoa tri trong
nhua polyeste 1a 0,005 dén 0,04% theo khdi lugng; va

do nhat thue ctia polyeste 1a 0,9 dén 1,5 dl/g.
2. Vat dtc duogce san xuét bang cach dtc th6i ép dun cac hat theo diém 1.
3. Phuong phép san xuét cac hat nhua polyeste theo diém 1, bao gdbm budc polyme
héa ngung tu axit terephtalic, etylen glycol, hodc xyclohexandimetanol hodc san
phdm cdng bisphenol A-etylen oxit, va este da héa tri bang cach khudy tron nong
chay; buoc cét san pham dé tao ra céc hat trung gian; va sau do tién hanh polyme

hoa & trang thai ran c4c hat trung gian.
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