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(57) Sang ché dé xuit mang nhya trén co so vinyliden clorua c6 kha nang xu ly ¢p dun
hoan hao va khoang nhiét d6 han rong trong may dong goi tu dong, va ché pham nhya trén
co so vinyliden clorua dung dé tao mang. Theo sang ché, mang nhya trén co sO vinyliden
clorua chira chét dong trung hop vinyliden clorua-vinyl clorua, trong do ty 1¢ mol cua phan
nhi t6 dugc ghép tr hai don vi cau tur dan xudt tir vinyliden clorua bang tir 26,4% mol dén
58,1% mol trén tong s6 don vi cau tur trong chat dong tring hop trong chiét pham axeton
cua mang. Ty 1¢ mol cua phan nhj t6 duoc ghép tir hai don vi cau tu dan xuat tir vinyl
clorua t&t hon bang tir 6,9% mol dén 26,5% mol trén tong s6 don vi cau tir trong chat dong
tring hop trong chiét phém axeton.
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Linh vwe k¥ thuat dugc dé cap
Séang ché @& cap dén mang nhya trén co s& vinyliden clorua va ché pham nhua trén

co sé vinyliden clorua.

Tinh trang ky thuit cia sang ché

R4t kho xir Iy cac chit dong trung hop trén co sé vinyliden clorua trong khuon
vi nhiét d6 nong chay va nhié¢t do phan huy cta chung gén bang nhau. D& cai thién
kha nang xir 1y, Tai lidu bang sang ché 1 m6 ta ché pham nhua dong tring hop trén
co s& vinyliden clorua dugc tao phtic bao gom ché phim nhua dong trang hop trén
co s& vinyliden clorua A c6 khéi lwong phén tir bang tir 50000 dén 300000 va ché
pham nhya dong tring hop trén co sé vinyliden clorua B ¢6 khéi luong phén tir c6
gi6i han du6i 1a 5000 va gi6i han trén nho hon 0,8 1an so véi khéi luong phan ti
trung binh khéi ctia ché phdm nhya dong trung hop trén co sé vinyliden clorua A va
80000; va mang don phan t bao gém ché pham nhua ddng trung hop trén co s&
vinyliden clorua dugc tao phuc. Tai liéu bang sang ché 2 mo ta ché pham nhwa hén
hop bao gém nhua trén co sé vinyliden clorua c6 ham lugng vinyliden clorua bing
tir 85% khdi luong dén 95% khdi lwong va co khéi lugng phan tir trung binh khi
bang tir 80000 dén 130000, nhua trén co s vinyliden clorua ¢6 ham lugng vinyliden
clorua bang tir 80% khéi luong dén 95% khéi luong va khéi luong phan tir trung

binh khéi bang tir 20000 dén 60000, va chit déo hoa dang long.

Danh séch céc tai liéu tham chiéu

Tai liéu bang sang ché

Tai liéu bang sang ché 1: JP H07-179703 A
Tai liéu bang sang ché 2: JP H08-134306 A

Ban chét k§ thudt ciia sing ché

Vién dé k§ thuat
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Mit khac, mang hinh thanh tur chét ddng tring hop trén co s¢ vinyliden clorua
duoc st dung lam vt liéu dong goi nhu 1a bao bi cho xtic xich, va méy dong goi tu
dong dugc su dung khi mang dugc nhdi phan nhan. Khi khoang nhiét 46 han (khoang
nhiét do c6 thé han) ctia may déng goi tu dong qua hep, 16i han thuong s& xay ra va
nang suét cling bi anh huong tiéu cuec.

Dé giai quyét cac vin dé néu trén, dbi twong clia sang ché 1a cung cip mang
nhua trén co s& vinyliden clorua ¢6 kha nang xu ly ép dun hoan hao, khoang nhiét do
han 16n trong may dong goi tu dong, va ché pham nhua trén co s& vinyliden clorua

ding dé tao mang.

Giai phéap cho van dé

Céc tac gia sang ché da kham pha ra rang cac ddi muc dich néu trén s& dat duge
bang cach tao cAu hinh mang nhua trén co s vinyliden clorua va ché phim nhua trén co
so vinyliden clorua tao mang nhuya trén co s¢ vinyliden clorua theo dang ché pham phén
tir cu thé, va sau d6 hoan tt sang ché.

Khia canh thtt nhét cua sang ché 1a mang nhua trén co s¢ vinyliden clorua
chtra chit déng trung hop vinyliden clorua-vinyl clorua, trong d6 ty 1¢ mol cua phan
nhi té duoc ghép tir hai don vi cAu t&r dAn xudt tir vinyliden clorua bang tir 26,4% mol
dén 58,1% mol trén téng s6 don vi cu tor trong chit dong tring hop trong chiét
pham axeton ctia mang.

Khia canh tht hai cua sang ché 1a ché pham nhua trén co sé vinyliden clorua
chtra chét dong trung hop vinyliden clorua-vinyl clorua, trong d6 ty 1é mol ctia phan
nhj t§ duoc ghép tir hai don vi cAu tir din xuét tir vinyliden clorua bang tir 26,0% mol
dén 57,0% mol trén téng s6 don vi chu tir trong chit déng tring hop trong chiét

pham axeton ctia ché pham.

Loi ich cta sang ché
Theo sang ché, ¢ thé cung cap mang nhya trén co s¢ vinyliden clorua c6 kha
niang xut ly €p dun hoan hao, khoang nhi¢t do han 16n trong may dong goi ty dong, va

ché pham nhuya trén co s¢ vinyliden clorua dung d€ tao mang.

Mo ta van tat cac hinh vé
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FIG. 1 1a bidu dd cho thdy céac thay d6i nhiét d6 ctia bude trang hop theo thoi

gian trong cac vi du va vi du so sanh.
Mo ta chi tiet cac phwong an thue hién sang ché

Mang nhya trén co s& vinyliden clorua va ché pham nhua trén co s& vinyliden clorua

Theo sang ché, mang nhua trén co s vinyliden clorua chira chét ddng tring hop
vinyliden clorua-vinyl clorua, trong do6 ty 1& mol cta phin nhi t& dugc ghép tir hai don vi
cAu tir dAn xudt tir vinyliden clorua bang tir 26,4% mol dén 58,1% mol trén tong s don vi
chu ttr trong chit dong tring hop trong chiét phim axeton ctia mang. Bang viéc ap dung
cAu hinh nhu md ta & trén, mang c6 khéa nang xu 1y ép dun hoan hao va c¢6 khodng nhiét
d0 han 16n trong may dong gdi tu dong.

Theo sang ché, ché phim nhua trén co s¢ vinyliden clorua chira chat déng tring
hop vinyliden clorua-vinyl clorua, trong do ty 1€ mol cua phén nhi t& duoc ghép tir hai
don vi cau tir dan XUt tir vinyliden clorua béng tr 26,0% mol dén 57,0% mol trén téng
s& don vi cAu tir trong chét ddng triung hop trong chiét pham axeton clia ché pham.
Bang viéc ap dung cAu hinh nhu mé ta & trén, ché phdm c6 kha niang xir ly ép dun
hoan hao va tao ra mang nhua trén co s¢ vinyliden clorua cé khoang nhiét do han l6n
trong mdy dong goi tu dong. Ché pham co thé dugc st dung hop 1y lam chét trung

gian dé thu dugc mang.

Chét ddng trung hop vinyliden clorua-vinyl clorua

Chét ddng tring hop vinyliden clorua-vinyl clorua dung dé tao mang nhuya trén
co so vinyliden clorua (sau day goi tit 1a “chdt ddng tring hop”) chita don vi chu tir din
xuét tir vinyliden clorua va don vi cdu tir din xudt tir vinyl clorua. Chét dong triing hop
duge mo ta & trén dugc tao ra bang cach, vi dy, tring hop huyén phi hoic triing hop nhil
twong vinyliden clorua chiém tir 60 dén 98% khdi lugng va vinyl clorua chiém tir 2 dén
40% khdi luong, tot hon 14 vinyliden clorua chiém tir 70 dén 95% khdi lugng va vinyl
clorua chiém tir 5 dén 30% khéi lwong, va tét hon nita 12 vinyliden clorua chiém tir 70
dén 85% khéi luong va vinyl clorua chiém tir 15 dén 30% khdi lwong. Vi du, chit dong
trung hop dugce lam tir don vi chu tr din xuét tir vinyliden clorua chiém tir 60 dén 98%

khéi lwong va don vi céu tir dn xuét tir vinyl clorua chiém tir 2 dén 40% khéi luong.

_4-
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Xét vé tinh can bang tot hon gitta kha ning ép dun trong giai doan dic khudn mang va
dic tinh cach ngan khi ciia mang thu duoc, chét ddng trung hop tét hon 1a duge lam tr
don vi cAu tir din xuét tir vinyliden clorua chiém tir 70 dén 95% khdi luong va don vi
cAu tir dAn xuét tir vinyl clorua chiém tir 5 dén 30% khéi lwong, va tdt hon hon nita 14 tir
don vi cAu tir dan xuét tir vinyliden clorua chiém tir 70 dén 85% khéi luong va don vi

cAu tir dAn xut tir vinyl clorua chiém tir 15 dén 30% khbi luong.

Ty 1€ mol cua phan nhi t6 trong d6 ¢6 hai don vi cAu ttr dAn xudt tir vinyliden clorua

Ty 1€ mol cua phan nhi t§ trong d6 c6 hai don vi cAu ttr dan xudt tir vinyliden
clorua béng tr 26,4% mol dén 58,1% mol, tot hon béng tr 35,0% mol dén 55,0%
mol, t6t hon nita béng tor 45,0% mol dén 54,0% mol, va dic biét ot hon béng tu
47,8% mol dén 53,1% mol trén tong s6 don vi chu ttr trong chit dong tring hop trong
chiét phdm axeton ctia mang. Trong truong hop ty 1é mol nho hon 26,4% mol, mang
thu duoc ¢é xu hudng c¢6 khoang nhiét do han cao tin hep hon va dong dién han co
xu huéng kho kiém soat. Mit khdc, trong trudng hop ty 1& mol vuot qua 58,1% mol,
mang thu dugc s& co kha nang xu ly ép dun kém hon va san pham phan hity c6 xu
hudng chdy ra ngoai.

Ty 1& mol ctia phan nhi td trong d6 c6 hai don vi cAu tr dan xuét tir vinyliden
clorua béng tr 26,0% mol dén 57,0% mol, tbt hon béng tr 35,0% mol dén 56,0% mol,
tdt hon nita béng tir 45,0% mol dén 55,0% mol, va dic biét tdt hon béng tr 47,0% mol
dén 54,0% mol trén téng s6 don vi cAu tir trong chat ddng trung hop trong chiét pham
axeton cta ché phdm. Trong trudng hop ty 1€ mol nhé hon 26,0% mol, mang thu duoc
tir ché pham c6 xu huéng c6 khoang nhiét do han cao tan hep hon va dong dién han c6
xu hudéng kho kiém soat. Mt khac, trong truong hop ty 1& mol vuot qua 57,0% mol,
mang thu dugc tir ché phim s& c6 kha ning xt ly ép dun kém hon va san pham phan
huy c6 xu hudng chay ra ngoai.

Luu y rang trong bin md ta nay, chiét phdm axeton 1a chét ran thu duoc tir viéc
hoa tan 3 g mang nhya trén co s vinyliden clorua hodc ché phidm nhua trén co so
vinyliden clorua trong 100 ml tetrahydrofuran dé thu duogc dung dich, thém 1000 ml
timg giot metanol vao dung dich dé thu dugc chit tai két tia, tich chiét 1 g chét tai két
thia bing bo chiét Soxhlet st dung 150 ml metanol & nhiét do 85°C trong vong 24 tiéng,

va sau d6 tach chiét chit tai két tiia sau khi tach chiét st dung metanol v&i bo chiét
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Soxhlet dung 150 ml axeton ¢ nhiét do 75°C trong vong 24 tiéng dé thu duoc dung dich
axeton, va cudi cling 1am axeton bay hoi tir dung dich axeton nay. Ngoai ra, trong ban
mb ta nay, ty 1& mol ctia phin nhi td chi gid tri tinh duge dwa trén cac két qua do NMR

dbi v6i chiét pham axeton nhu da mo ta chi tict trong cac vi du.

Ty 1€ mol cua phé“ln nhj t6 trong d6 c6 hai don vi cAu ti dan xuét tur vinyl clorua

Ty 1¢ mol cua phan nhi t trong d6 ¢6 hai don vi cAu tir dan xudt tir vinyl clorua
tdt hon bang tir 6,9% mol dén 26,5% mol, tét hon nita bang tir 7,0% mol dén 20,0%
mol, %/2‘1 tdt hon nita béng tr 7,7% mol dén 10,0% mol, va dic biét tdt hon bﬁng tur
7,9% mol dén 9,7% mol trén tong s6 don vi cAu tir trong chit ddng tring hop trong
chiét pham axeton ciia mang. Khi ty 1& mol nim trong khoang dugc mo ta & trén, mang
thu dugc ¢6 xu hudng cai thién dugc kha ning ép dun va moé rong khoang nhi€t do han
trong may dong goi tu dong.

Ty 1& mol ctia phan nhi tb trong d6 c6 hai don vi chu tr din xuat tir vinyl clorua
t8t hon bing tir 6,3% mol dén 27,7% mol, tt hon nita bing tir 6,5% mol dén 20,0%
mol, va tét hon nita béng tr 6,8% mol dén 10,0% mol, va dic biét tdt hon béng tr 7,0%
mol dén 9,2% mol trén téng s6 don vi chu tir trong chét dong tring hop trong chiét
phim axeton cta ché pham. Khi ty 1¢ mol nim trong khoang duoc mo ta & trén, mang
thu dugc tir ché phdm c6 xu hudng céi thién duge kha nang ép dun va mé rong khoang

nhiét do han trong may déng goi tu dong.

Chét phu gia

Mang va ché pham dugc md ta & trén co thé con chta nhidu chét phu gia khac
nhau. Céc vi du vé chét phu gia co thé duoc st dung bao gém cac chét hitu co (co thé
la polyme) va cac chét v6 co. Céc vi du vé chét phu gia bao gdm céc chét déo hoa,
c4c chit dn dinh, cdc chit hoat dong bé& mit va cac chéit bdi tron. C6 thé sur dung
riéng mot loai chét phu gia trong sé nay, hodc ¢6 thé sit dung két hop hai hay nhiéu

loai chét phu gia.
Chét déo hoa

Cac vi du v& chit déo hoa bao gdm dioctyl phtalat, tributyl axetyl xitrat
(ATBC), dibutyl sebaxat (DBS), dioctyl sebaxat, monoglyxerit axetyl héa (vi du:
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diaxetyl monolauryl glyxerit), diglyxerit axetyl héa va triglyxerit axetyl hoa. C6 thé
str dung riéng mot loai chét déo trong sb nay, hodc c6 thé st dung két hop hai hay

nhiéu loai chat déo.

Chét 6n dinh

Céc vi du vé cac chit on dinh bao gdm céc loai dau epoxy hoa nhu dau dau
nanh epoxy hoa va dau hat lanh epoxy hoa; va cac chat én dinh khac nhu 1a chit dan
xuAt amit cta este alkyl, magie hydroxit, va tetranatri pyrophosphat. C6 thé st dung
riéng mot loai chét én dinh trong sd nay, hoic c6 thé st dung két hop hai hay nhiéu

loai chat 6n dinh.

Chét boi tron

Cac vi du vé céc chit bdi tron bao g@)m cac chat bodi tron vo co nhu 14 silic dioxit,
zeolit, va canxi cacbonat; cac chét boi tron hitu co nhu 13 cic amit cla axit béo bio hoa,
cac amit cia axit béo chua bdo hoa, cac amit dugc thé va cac hop chét nén thioete. C6 thé
str dung riéng mot loai chit boi tron trong s6 nay, hodc ¢6 thé str dung két hop hai hay
nhiéu loai chét bdi tron.

Céc vi du vé cac amit cua axit béo bdo hoa bao gbm butylamit, amit axit
valeric, amit axit caproic, amit axit caprylic, amit axit capric, amit axit lauric, amit axit
myristic, amit axit palmitic, stearamit, amit axit arachidic, va behenamit. Cac vi du vé
céc amit ctia axit béo chua bdo hoa bao gdm amit axit oleic va erucamit. Cac vi du vé
c4c amit dugc thé bao gdm amit axit N-oleyl palmitic, N-stearyl stearamit, N-stearyl
oleamit, N-oleyl stearamit va N-stearyl erucamit. Cac vi du vé cac hop chit nén thioete
bao gdm dilauryl thiodipropionat, ditridexyl thiodipropionat, dimyristyl
thiodipropionat,  distearyl  thiodipropionat,  pentaerythritol  tetrakis(3-lauryl
thiopropionat), pentaerythritol tetrakis(3-dodexyl thiopropionat), pentaerythritol
tetrakis(3- octadexyl thiopropionat), pentaerythritol tetrakis(3-myristyl thiopropionat)
va pentaerythritol tetrakis(3-stearyl thiopropionat).

Ham luong chit phu gia tdt hon 12 nim trong khoang tir 0,05 t6i 15 phan khéi
lugng, tot hon nira 1a trong khoang tur 0,5 t61 10 phﬁn khdi lugng, va dédc biét tdt hon
la trong khoang tir 1,0 dén 9,0 phén khdi lwong trén 100 phan khéi lugng ctia chat

dong trung hop vinyliden clorua-vinyl clorua.
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Phuong phéap san xuAt mang nhua trén co s& vinyliden clorua

Phuong phép san xuit mang nhua trén co s vinyliden clorua theo sang ché
bao gdm budc trung hop vinyliden clorua va vinyl clorua dé thu dugc chit dong
trung hop vinyliden clorua-vinyl clorua, va bu¢e dac khuén chét dong tring hop.

Trong budc dong tring hop, cic vi du vé phuong phép tring hop bao gdm phuong
phap trung hop huyén phtt va phuong phép tring hop nhii twong, dy la nhitng phuong
phép tring hop khong ddng nhat. Xét vé kha nang dé gia cong, ning suat, tinh chat tiét
kiém ndng lugng va do tinh khiét cua chét dong tring hop vinyliden clorua-vinyl clorua,
phuong phép tring hop huyén phu duge wu tién. Vi dy, trong bude tring hop, sy tring
hop bt diu & nhiét do tring hop ban diu bang tir 25°C dén 40°C, sy trang hop dién ra khi
nhiét do tang theo thoi gian, va sau do su trung hop dién ra & nhiét do tring hop cubi bang
tir 45°C dén 55°C. Nhiét do tring hop ban du c6 thé bing tir 28°C dén 37°C, hodc c6 thé
bang tir 30°C dén 34,5°C. Nhiét do tring hop cudi ¢6 thé bang tir 47°C dén 53°C, hotic ¢6
thé bang tir 48,5°C dén 52°C.

Trong budc duc khudn, cac vi du vé phuong phéap dic khuon bao gém phuong
phéap ép dun néng chay, phuong phap d6 khuon dung dich, va phuong phap can. Xét
vé kha niang dé gia cong, ning suét, tinh chét tiét kiém nang luong va do tinh khiét
clia mang nhua, phuong phép ép dun néng chay dugc wu tién. Cac vi du vé phuong
phap ép dun nong chay bao gdm phuong phip khudn dtc chit T va phuong phap thbi
phéng. Phuong phap thdi phong duogc uu tién. Trong phuong phép th6i phdng, thiét
bi yéu cdu ciing don gian, va mot khudn dac nho cling c6 thé san xuit dugc mang co

chiéu rong 16n.

Vi du thue hién sang ché
Sang ché s& duogc mé ta chi tiét hon thong qua viéc su dung cac Vi du thuc hién

sang ché, nhung sang ché khong gi6i han trong khuon khé cac vi du nay.

Kha nadng xtr ly ép dun
Danh gia cac chat la
Ché phidm nhua trén co s& vinyliden clorua dugc ép dun néng chay thanh hinh

vong O nhiét do nhua vao khoang 180°C béng viéc st dung mdy €p dun truc vit don,
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va ché phdm ép dun dugc lam mat nhanh trong budng lam mat & nhiét dd 10°C. Sau
do, ché pham dugc kéo gidn hai truc bing céach thbi phdng & nhiét do phong dé thu
dugc mang tht nghiém co tong do day 1a 40 pm (mang kép c6 hai 16p mang mdi 16p
c6 do day 20 um). Mang chay (mang kép) cd tong d6 day 1a 40 pm va c6 chiéu rong 1a
1250 mm duoc chiéu sang bing dén chiéu. Sic va béng ctia dnh sang dwoc chup lai
bing thiét bi thu quang hoc. Céc chét la c6 kich thude 0,5 mm x 0,5 mm hodc 16n hon
trong khu vuc ¢6 chidu dai 1200 m trong mang thir nghiém dugc phat hién bang thiét
bi phat hién 18i quang hoc (c6 ban tai Hu Tech Co., Ltd.) trong d6 hinh anh thu dugc
duoc xir 1y tin hidu @& phét hién céc chit la. S6 lugng chét la phat hién dugc danh gia
dua theo ti€u chi sau. Két qua duoc trinh bay trong Bang 1.

Hoan hao: 30 hodc it hon (tdt dé st dung thuc té)

Trung binh: tir 31 dén 100 (gi6i han trén trong thuc té)

Thét bai: 101 hogc nhiéu hon (khong phit hop dé stt dung thuc té)

Dbanh gia khoang nhiét do han cao tan trong dong goi tu dong.

M4y nap liéu va dong goi tu dong (Kureha loai KAP500, c¢6 ban tai Kureha
Corporation) c¢6 bd phan cung cAp mang dugc tich hgp, bd phan han cao tan, bd phan tu
dong nap liéu, va bd phén thét nat duoc cung cép tAm mang nhua trén co s vinyliden
clorua duoc cit thanh mau c6 chiéu rong 68 mm. Trong mdy nap liéu va dong goi tu
dong, mang hinh tru thu duoc bang cach han gitta sit dung han cao tan trong khi cudn
mang (budc tao). Mang hinh tru thu duoc nay dugc nhdi phin nhén 1a 45 g thit (xic
xich thit bam), va hai ddu dugc kep bing cong diy kim loai dé thu duoc san phdm dong
g6i dd nhdi. Vao luc ndy, qué trinh tu dong nap lidu va déng goéi duge thuc hién bang
cach cho chay tim mang véi chiéu dai 50 m. Sy ting gidm khoadng nhiét do han trong
mdy dong goi tw dong dugc danh gia dua trén tiéu chi danh gia sau. Trong may dong goi
ty dong, khoang dong dién han dugc md ta dudi day cang rong, thi khodng nhiét do han,
nghia la khodng nhiét do co thé han cang rong. Két qua dugc trinh bay trong Bang 1.

Hoan hao: Khoang dong dién han cao tan c6 thé thuc hién ma khong can dam
thing khong thap hon 15 mA.

Thét bai: Khoang dong dién han cao tdn co thé thuc hién ma khong cin dam

thing thip hon 15 mA.
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Do luong ty 1€ mol cua phan nhi phan

DPbi voi ché phim nhua trén co sé vinyliden clorua va mang nhya trén co s§
vinyliden clorua duogc tao, ty 1€ phén nhi phan ma trong d6 hai don vi cAu tir dan xuét
tir vinyliden clorua va phan nhi phan ma trong d6 hai don vi chu tir din xuét tir vinyl
clorua dugc tinh todn thanh céc ty 1€ mol dua trén két qua do ludong NMR. Két qua

dugc trinh bay trong Bang 1.

Phuong phap san xuét chiét phdm axeton

Léy khoang 3 g ché pham nhya trén co s& vinyliden clorua hodc mang nhya trén
co s& vinyliden clorua dda dugc tao va cho vao cbc mo. Thém khoang 100 ml
tetrahydrofuran (sau day goi tit 1a THF) vao cbc mo, va sau d6 hoa tan ddng déu. Tiép
theo, thém khoang 1000 ml metanol nho giot trong khi khudy bang roto, va sau d6 de
yén. Sau khi polyme tai két tua, phéan tai két tua duoc loc qua gidy loc d& loai b6 chit
phu gia (vi du: chét déo hoa, chit én dinh, chét tang dinh va cac chét tao d6 dinh) trong
polyme. Pé khd va thu lai phan polyme tai két tua.

Léy khoang 1 g chét tdi két taa dat trong gidy loc hinh tru (gidy loc hinh tru
xenluloza @25 x 100 mm) va ddt gitta bo chiét Soxhlet vdi bong tham & phén trén chat
tai két tua. Thém khoang 150 ml dung dich metanol vao binh cau kho day bang, binh
duoc gin vao phan thip nhét ciia bd chiét Soxhlet, va qua trinh tach chiét dién ra ¢
nhiét do 85°C trong vong 24 gio.

Hdn hop tai két tia sau khi tich chiét bang metanol dugc dit trong gidy loc hinh
tru, gidy loc nay duoc dit & gita bd chiét Soxhlet khac. Thém khoang 150 ml dung dich
axeton vao binh cau kho day bang, binh dugc gin vao phan thép nhit cia bo chiét
Soxhlet, va qua trinh tach chiét dién ra & nhiét do 75°C trong vong 24 gid. Sau khi tach
chiét hoan thanh, dung dich axeton trong binh cau day bang duoc chuyén sang cdc thép
khong gi da dugc lam kho trude va dugce céan, sau d6 gia nhiét dung dich ¢ nhi€t do 75°C

dén khi kho dé thu duoc chiét pham axeton.

Phuong phap xéc dinh ty 1€ mol bang NMR
Ly 35 mg chiét phdm axeton va bd vao 6ng nghiém. Thém khoang 0,75 ml
THF duoc doteri héa lam dung mdi do luong vao trong 6ng nghiém, va hoa tan ddng

déu & nhiét d6 50°C trong vong 15 phit. Léy 0,35 ml dung dich va thyc hién do
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luong NMR trén thiét bi cong hudng tir hat nhan proton do phan giai cao (“FT-NMR
JNM-EX270”, ¢6 ban tai JEOL RESONANCE). Thuc hién do luong trong cac didu
kién thoi gian cach nhau la 5 gidy va sb 1an tich hop la 128 1in. Quang phd v& su
dich chuyén hoa hoc dua trén tin hiéu vé tetrametylsilan thu dugc trén truc ngang.

Sau day, don vi cAu tir dAn xuét tir vinyliden clorua (-CH2-CClz-) dugce ki hiéu
1a A, va don vi ciu tir din xuét tir vinyl clorua (-CHz-CHCl-) dugc ki hiéu 1a B. Tin
hiéu 1, 2 va 3 thu dugc trén quang phé duge chi dinh nhu sau.

- Tin hiéu 1 (tu khoang 5.2 dén 4,5 ppm) dugc chi dinh cho tin hiéu CH cua B
(nh6m metin (CH) cua don vi cAu tir dan xuét tir vinyl clorua).

- Tin hiéu 2 (tr khoang 4,2 dén 3,8 ppm) duoc chi dinh cho tin hiéu CH» cua
mdt A trong AA (nhom metylen (CHz) ctia don vi cAu tir dAn xuét tir vinyliden clorua).

- Tin hiéu 3 (tr khoang 3,5 dén 2,8 ppm) dugc chi dinh cho céc tin hi¢u CH,
cua ca hai A cua AB va BA (cdc nhom metylen (CHa) ctia don vi chu tir din xuAt tir
vinyliden clorua).

TU nhitng gia tri vung quang phd ciia nhitng tin hiéu nay (cac vung tin hiéu
trong quang phé NMR), ty 1& mol cua don vi cAu tir hodc phﬁn nhi td dugce xéac dinh.
Luu ¥ rang mdi ty 1& mol dugc biéu dién nhu sau.

- Ty 1€ mol cua A (% mol): P(A)

- Ty 1€ mol cua B (% mol): P(B)

- Ty 1€ mol cua AA (phin nhi té trong d6 c6 hai don vi céu tr dAn xudt tir vinyliden
clorua dugc ghép lai): P(AA)

- Ty 1€ mol cua AB (phan nhi t6 trong d6 c6 mot don vi chu tir d4n xuét tir vinyliden
clorua va mdt don vi cdu tr ddn xuét tir vinyl clorua): P(AB)

- Ty 16 mol ctia BB (phan nhi tb trong d6 c6 hai don vi cdu tir din xudt tir vinyl clorua):
P(BB)

Tur cac gid tri vung cta Tin hiéu 1, 2 va 3 dugc chi dinh (cdc ving cia cac
dinh trong quang phd NMR), gia trj tich hop cua céc tin hiéu trén quang phd dugc
chi dinh nhu sau.

- Gi4 tri tich hop cua Tin hi¢u 1 (tir khoang 5,2 dén 4,5 ppm) cho mdt 'H trong B
- Gi4 tri tich hop cua Tin hi¢u 2 (tir khoang 4,2 dén 3,8 ppm) cho hai 'H trong A
. Gia tri tich hop ctia Tin hiéu 3 (tir khoang 3,5 dén 2,8 ppm) cho bén 'H trong A

Mai ty 1& mol dugc tinh bing phuong trinh sau:
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-P(A) + P(B) =100
- P(AA) + P(BB) + P(AB) + P(BA) =100
-P(AB) =P(BA)
-P(A) =P(AA) + P(AB)
-P(B) =P(BB) + P(BA)
P(A) va P(B) dugc x4c dinh bang phuong trinh sau (Phwong trinh 3):
(Phuong trinh 3)
P(B):P(A) = gia tri tich hgp ctia Tin hiéu 1: (gia tri tich hgp ctia Tin hig¢u 2 + gia tri
tich hgp ctia Tin hiéu 3/2) /2
P(A)=100 - P(B)
P(AA) va P(BB) dugc xéac dinh bang (Phuong trinh 4) va (Phuong trinh 5).
(Phuong trinh 4)
P(AA):P(AB) = gid trj tich hop cta Tin hiéu 2: gia tri tich hgp ctia Tin hiéu 3 /2
P(AB)=P(A) - P(AA)
(Phuong trinh 5)
P(BB) =100 - P(AA) - P(AB) - P(BA)

Vidul

Str dung hon hop chta vinyliden clorua va vinyl clorua theo ty 1€ khéi lugng
80:20 khi monome dugc trung hop, su trung hop duoc bat ddu ¢ nhiét do trung hop ban
dau 1a 34,5°C, su trung hop dugc thuc hién khi tang nhiét do trong diéu kién gia nhiét
ma mbi twong quan gitta thoi gian (t: gid) va nhiét do (T:°C) dugc biéu dién bang
Phuong trinh (1) nhu sau:

T=5x107t5-4 x 10°t* + 0,0012t°-0,0014t> + 0,04 15t + 34,5 (1)

va sau d6 budc trung hop huyén phu dugc thuc hién ¢ nhiét do trung hop cubi
6n dinh 1a 52°C trong vong 2,5 gio dé thu dugc chit dong trung hop vinyliden
clorua-vinyl clorua. Tong thoi gian trung hop 1a 43,5 gid. Thém 9 phan khdi lugng
ctia tong luong dibutyl sebaxat (DBS), tributyl axetyl xitrat (ATBC) va dau d4u nanh
epoxy hoa (ESBO) lam chat phu gia, 0,05 phin khdi lugng amit axit béo lam chét boi
tron hitu co va 0,1 phan khdi lwong canxi cacbonat lam chét bdi tron vo co vao 100
phén khéi luong chét déng trung hop thu duogc, va tron lén dé tao ra hop chat (ché

pham nhya trén co s¢ vinyliden clorua).
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Hop chét sau d6 dugce cho vao méy ép dun truc vit don 990 co6 gdn phéu hut
(diéu chinh ap sudt chan khong bang khoang -700 mm Hg) va duoc ép dun néng
chay thanh hinh vong & nhiét do nhua bang khoang 180°C, va nhanh chéng 1am mat
ché phdm ép dun trong phong lam mét ¢ nhiét do tir 6 dén 8°C. Sau d6, hop chat
duoc kéo gidn hai truc bing cach thdi phéng & nhiét d6 phong dé thu dugc mang
dung dé nap liéu va déng goi tu dong (mang nhua trén co s¢ vinyliden clorua) c6

tong do day 40 um va chiéu rong 1500 mm.

Vidu?2

St dung hon hgp chira vinyliden clorua va vinyl clorua theo ty 1¢ khéi lugng
81:19 khi trung hgp monome, su trung hop bit ddu & nhiét do tring hop ban diu
34°C, su trung hop dugc thuc hién khi tdng nhiét do trong diéu kién gia nhi¢t ma mdi
twong quan gifta thoi gian (t: gio) va nhiét do (T:°C) dugc biéu dién bang Phuong
trinh (2) nhu sau:

T=-1x107t+0,0082t> + 0,0118t + 34 (2)

va sau d6 budc trung hop huyén phu dugc thuc hi¢n ¢ nhiét do trung hop cudi
4n dinh 1a 49°C trong vong 3,5 tiéng dé thu dugc chit dong trung hop vinyliden
clorua-vinyl clorua. Tong thoi gian trung hop 1a 46,5 gid. Thém 10 phén khéi luong
ctia tong lugng dibutyl sebaxat (DBS), tributyl axetyl xitrat (ATBC) va ddu d4u nanh
epoxy héa (ESBO) lam chét phu gia, 0,15 phan khdi lugng amit axit béo va 0,05
phan khéi lugng distearyl thiodipropionat (DSTP) lam chét bdi tron hitu co, va 0,05
phan khdi lvong canxi cacbonat lam chat boi tron v co vao 100 phan khéi lugng
chét déng trung hop thu dugce, va tron lén dé tao ra hop chét (ché phém nhua trén co
so vinyliden clorua).

Hop chét sau d6 dugc cho vao may ép dun truc vit don 990 ¢6 gdn phéu hut
(didu chinh 4p sudt chan khong bing khoang -700 mm Hg) va dugc ép dun nong
chay thanh hinh vong & nhiét do nhua bang khoang 180°C, va nhanh chéng lam mat
ché phdm ép dun trong phong lam mat & nhiét do tir 6 dén 8°C. Sau do6, hop chét
duoc kéo gian hai truc biang cach thdi phong & nhiét do phong dé thu dugc mang
ding dé nap liéu va dong géi tw dong (mang nhya trén co s& vinyliden clorua) co

tong do day 40 um va chiéu ngang 1.500 mm.
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Vidu3

Str dung hdn hop chtra vinyliden clorua va vinyl clorua theo ty 1¢ khéi lugng
81:19 khi trung hop monome, su trung hop bit ddu & nhiét do trang hop ban dau
30°C, su trung hop dugc thuc hién khi ting nhiét do trong diéu kién gia nhiét ma mbi
twong quan gitra thoi gian (t: gio) va nhiét do (T:°C) duge biéu dién bang Phuong
trinh (3) nhu sau:

T=4x107t5-4 x 10-t* + 0,0013t3-0,0077t* + 0,0837t + 30 (3)

va sau d6 budce trung hop huyén phu dugc thuc hién 6 nhiét do trung hop cudi
&n dinh 13 48,5°C trong vong 3,25 gid dé thu dwoc chit dong tring hop vinyliden
clorua-vinyl clorua. Tong thoi gian trung hop la 51,25 gio. Thém 9 phan khéi lugng
clia tong lwgng dibutyl sebaxat (DBS), tributyl axetyl xitrat (ATBC) va dau dau nanh
epoxy héa (ESBO) lam chét phu gia, 0,04 phan khdi lwong amit axit béo va 0,04
phan khéi lugng distearyl thiodipropionat (DSTP) lam chit bdi tron hitu co, va 0,1
phan khéi luong canxi cacbonat lam chit boi tron vo co vao 100 phan khéi lugng
chét ddng trung hop thu duge, va tron 1én dé tao ra hop chét (ché pham nhua trén co
s¢ vinyliden clorua).

Hop chat sau d6 dugc cho vao méy ép dun truc vit don @40 c6 gin phéu hut
(didu chinh 4p suit chan khong bang khoang -700 mm Hg) va dugc ép dun nong
chay thanh hinh vong & nhiét d nhua bang khoang 180°C, va nhanh chong lam mat
ché phdm ép dun trong phong 1am mat & nhiét do tur 6 dén 8°C. Sau d6, hop chat
duoc kéo gian hai truc bang cach théi phong & nhiét do phong dé thu dugc mang
ding dé nap liéu va déng géi tu dong (mang nhuya trén co s¢ vinyliden clorua) c6

tong d6 day 40 um va chiéu ngang 1150 mm.

Vi du so sanh 1
Str dung hdn hgp chira vinyliden clorua va vinyl clorua theo ty 1¢ khéi lugng
82:18 khi trung hop monome, bude trung hop bt ddu & nhiét do tring hop ban diu
39°C, qué trinh trung hgp dugc thyc hién khi tdng nhiét do trong diéu kién gia nhiét
ma mdi tuong quan gitta thoi gian (t: gid) va nhiét do (T:°C) duoc biéu dién bing
Phuong trinh (4) nhu sau:
T=0,0171t> + 0,0356t + 39 (4)
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dén khi nhiét do dat 46,6°C trong vong 20 gid, va sau do6 thuc hién trang hgp
trong khi tang nhiét do trong didu kién gia nhiét ma mdi tuong quan gitta thoi gian (t:
0i®) va nhiét do (T:°C) duge biéu dién bang Phuong trinh (5) nhu sau:

T =-0,4323t2 + 22,747t - 235,57 (5)

dén khi nhiét do dat 60°C trong vong 3,5 gid (t: tir 20 dén 23,5), va sau d6 bude
tring hop huyén phti duoc thyc hién & nhiét do tring hop cubi 6n dinh 13 60°C trong vong
9,5 gid dé thu dugc chét ddng tring hop vinyliden clorua-vinyl clorua. Téng thoi gian
tring hop 1a 33 gio. Thém 6 phin khéi luong cta tong luong dibutyl sebaxat (DBS),
tributyl axetyl xitrat (ATBC) va dau d4u nanh epoxy hoa (ESBO) lam chét phu gia, 0,08
phén khéi lugng amit axit béo va 0,05 phan khéi lugng distearyl thiodipropionat (DSTP)
Jam chét boi tron hitu co, va 0,2 phén khdi luong canxi cacbonat lam chét bdi tron vo co
vao 100 phan khéi luong chit ddng tring hop thu duge, va trdn 1én dé tao ra hop chat (ché
phdm nhua trén co s& vinyliden clorua).

Hop chat sau d6 duge cho vao may ép dun truc vit don ¢40 c6 gan phéu hut
(didu chinh 4p suit chan khong bang khoang -700 mm Hg) va dugc ép dun nong
chay thanh hinh vong & nhiét do nhua khoang 180°C, va nhanh chong lam mat ché
phim ép dun trong phong lam mat ¢ nhiét do tir 6 dén 8°C. Sau do6, hop chit dugc
kéo gidn hai truc bang cach thbi phong & nhiét do phong dé thu dugc mang dung dé
nap lidu va déng g6i ty dong (mang nhua trén co s¢ vinyliden clorua) c6 tong do day

40 pum va chiéu ngang 1150 mm.

Vi du so sanh 2

Str dung hdn hop chia vinyliden clorua va vinyl clorua theo ty I¢ khdi lugng
81:19 khi trung hop monome, sy trung hop bat dau & nhiét do trung hop ban dau
34°C, su trung hop duoc thyc hién khi tang nhiét do trong diéu kién gia nhiét ma mbi
twong quan gitra thoi gian (t: gid) va nhiét do (T:°C) dugc biéu dién biang Phuong
trinh (6) nhu sau:

T=4x1075-3 x 105t* + 0,0011¢> - 0,0046t> + 0,0627t + 34 (6)

va sau d6 bude trung hop huyén phu dugc thyc hién & nhiét do trung hop cudi
6n dinh 1a 48,5°C trong vong 3,25 gid dé thu duoc chit dong trung hop vinyliden
clorua-vinyl clorua. Tdng thoi gian trung hop 1a 44,25 gid. Thém 8 phan khdi luong

cta tong lugng dibutyl sebaxat (DBS), tributyl axetyl xitrat (ATBC) va dau dau nanh
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epoxy hoa (ESBO) lam chét phu gia, 0,04 phan khéi lwong amit axit béo va 0,04
phin khéi luong distearyl thiodipropionat (DSTP) lam chat boi tron hitu co, va 0,1
phin khdi lugng canxi cacbonat lam chit boi tron vo co vao 100 phan khéi luong
chét déng trung hop thu dugc, va tron lén dé tao ra hop chét (ché phém nhua trén co
s¢ vinyliden clorua).

Hop chét sau d6 dugc cho vao méy ép dun truc vit don @90 ¢c6 gin phéu hut
(diéu chinh 4p sudt chan khong bang khoang -700 mm Hg) va dugc ép dun nong
chay thanh hinh vong & nhiét dd nhua khoang 180°C, va nhanh chéng lam mat ché
phim ép dun trong phong lam mat & nhiét do tir 6 dén 8°C. Sau d6, hop chat dugc
kéo gian hai truc bang cach thdi phong ¢ nhiét do phong dé thu dugc mang ding dé
nap liéu va dong goi tu dong (mang nhya trén co s¢ vinyliden clorua) ¢ tong do day

40 pm va chiéu ngang 1.500 mm.

[Bang 1]
, , , Viduso | Viduso
Vidul|Vidu2|Vidu3 sénh 1 sénh 2
Ché phim Ty lg m01. cla P(AA) | 53,2 | 50,8 | 473 25,9 57,1
phan nhi to
nhua (%mol) P(BB) | 7,0 9,2 9,1 27,8 6,2
Ty 1¢ mol cia [P(AA) | 53,1 | 51,7 | 47,8 26,3 58,2
phan nhi to (%
mol) P(BB) | 7,9 9,7 8,9 26,6 6,8
Mang nhya| -y 400 nhist do han illzin Hoan I:Il‘;in Khong dat| Hoan hao
. . 1+ «_ 4~ | Hoan | Hoan | Hoan \ 1 A
Kha nang xt ly ép dun hio | hao hio Hoan hao | Khong dat
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YEU CAU BAO HO

1. Mang nhva trén co s¢ vinyliden clorua chura chét dong trang hop vinyliden clorua-
vinyl clorua, trong d6 chét dong tring hop vinyliden clorua-vinyl clorua bao gbm tur
70 dén 85% khbi lugng ctua don vi cAu tir dan xuét tir vinyliden clorua, va tu 15 dén
30% khdi luong ciia don vi cdu tir tir vinyl clorua, va

trong d6 ty 1é mol ctia phan nhi t& duoc ghép lai tir hai don vi chu tir dan xudt
tur vinyliden clorua bé“lng tr 47,8% mol dén 53,1% mol trén téng s6 don vi chu tir trong

chit ddng tring hop trong chiét phim axeton clia mang.

2. Mang theo diém 1, trong d6 ty 1& mol ctia phan nhi t6 duoc ghép tir hai don vi cdu
tr din xuét tir vinyl clorua bang tir 7,9% mol dén 9,7% mol trén téng s6 don vi cdu

tir trong chit ddng trung hop trong chiét phim axeton.

3. Ché phidm nhua trén co s& vinyliden clorua chira chat ddng tring hop vinyliden
clorua-vinyl clorua, trong d6 chit dong tring hop vinyliden clorua-vinyl clorua bao
gbm tir 70 dén 85% khdi luong cua don vi cdu tir dan xuét tir vinyliden clorua, va tir
15 dén 30% khéi lugng cua don vi cAu tir tur vinyl clorua, va

trong d6 ty 1& mol cua phan nhi té dugc ghép tir hai don vi cAu tir din xuét tir
vinyliden clorua bing tir 47,3% mol dén 53,2% mol trén tng s& don vi cdu tir trong

chit ddng trung hop trong chiét phdm axeton ctia ché pham.

4. Ché pham theo diém 3, trong d6 ty 1& mol ctia phan nhi t& dugc ghép tir hai don vi
cAu tir dAn xudt tir vinyl clorua bang tir 7,0% mol dén 9,2% mol trén tong s don vi

cAu tir trong chét dong trang hop trong chiét pham axeton.
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