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Linh viee k§ thuat dwge dé cip

Sang ché d& cap dén phuong phap san xuit polyme vinyl. Polyme
vinyl dugc st dung rong rai trong chit phén tan xi mang, chit chéng tinh
dién, chit chéng doéng, chit nhii hoa, chat két dinh, va tuong tu. Tuy nhién,
trong san xuét polyme vinyl, néu c6é su thay dbi 16n vé polyme vinyl thu
dugc, khi polyme vinyl nay dugc st dung lam chit phéan tan xi miang, chat
chéng tinh dién, chit chéng dong, chét nhii hoa, chét két dinh, hodc tuong
tu, c6 truong hop hiéu suét thay dbi dang ké va hiéu suét mong mudn
khong duoc thé hién ddy du. Trong sb chiing, khéi lwong phan tir 1a van
d& trong san xuét polyme vinyl. Sang ché dé cap dén phuong phap san xuat
polyme vinyl c¢6 thé thu dugc polyme vinyl c6 su thay d6i nho v& khbi

luong phén tur.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Thong thudng, san xudt polyme vinyl thuong dwge thuc hién trong khi
quyén tro (vi du, xem Tai liéu patent 1 va 2). Tuy nhién, theo phwong phdp thong
thuong nay, c¢6 van dé dé 1a polyme vinyl thu duge c6 su thay dbi 1on vé khéi
lwong phan tu.

Danh sach tham khéo

Tai li€u patent

[Tai liéu patent 1] JP-A 2001-31722

[Tai li¢u patent 2] JP-A 2006-52132

Ban chit ky thuft cia sang ché

_2-
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Vén dé duoc giai quyét bang sang ché

Muc dich cua sang ché 1a dé xudt phuong phdp san xuét polyme vinyl

¢6 thé thu duoc polyme vinyl c6 sy thay ddi nhé vé khbi lugng phan tir.
Phuong tién dé giai quyét vin dé nay

Nhu 1a két qua ctia cic nghién ctru nham giai quyét van d& néu trén, cac
tac gid da nhén thdy ring trong phwong phap san xuét polyme vinyl biang
phan tng gbc sir dung chit khéi dau polyme hoéa va chit diéu chinh khdi
luong phédn tt cu thé, chinh xdc tdt hon 1a dé gitt ndng do oxy cla khi
quyén trong hé théng phan ung tai thoi diém khéi ddu cta phan ing 6 5%

theo thé tich hodc 16n hon.

Tire 13, sang ché d& cap dén phuong phép san xuét polyme vinyl bang
phan Ung gdc st dung peroxit lam chit khéi ddu polyme hoa va hop chit
trén co s& thiol 1am chét didu chinh khéi Iugng phan tr, va phuong phép
san xudt polyme vinyl trong d6 ndng do oxy cta khi quyén trong hé théng
phan Gng tai thoi didm khéi ddu cta phan ung duge duy tri & 5% theo thé

tich hodc 1én hon.
Mo ta chi tiét sang che

Trong phuong phép san xuédt polyme vinyl theo sang ché, polyme
vinyl duoc san xuit bing phan trng gdc st dung peroxit 1am chit khoi dau
polyme hoéa va hop chét thiol lam chit didu chinh khéi lugng phan ti. Vi
du vé& peroxit dugc dugc st dung lam chit khoi ddu polyme hoéa bao gdm
natri persulfat, kali persulfat, amoni persulfat, hydro peroxit, va tuong tu.
Chung ciing ¢6 thé dugce st dung lam chit khéi ddu redox trong td hop vé6i
c4dc chdt khtr ching han nhu sulfit va axit L-ascorbic, amin va tuwong tu.

Hai hodc nhiéu peroxit nay co thé duoc st dung & dang td hop.

Vi du vé hop chét trén co sé thiol dugc st dung lam chét diéu chinh
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khdi lugng phan tir bao gdm 2-mercaptoethanol, axit 2-mercaptopropionic,
axit 3-mercaptopropionic, axit thioglycolic, thioglyxerin, va tuong tu. Hai
hodc nhidu hop chit trén co sé thiol nay c6 thé duwoc st dung & dang tb

hop.

Trong phuong phdp san xuét theo sang ché, khong cé sy gi6i han cu
thé v& loai monome vinyl dugc st dung lam nguyén liéu tho, nhung nhung
duéi dang monome vinyl, mot hop chit chira (poly)alkylen glycol khong
no duogc uu tién hon, va dudi dang (poly)alkylen glycol khong no, hop

chit dugce thé hién bing coéng thirc 1 sau day duoc vu tién hon.

[Cong thiuc 1]

R’ R?
-
R® (CH;)—(CO),—0—(R®°0),—R*
Trong cdng thic 1,
R', R2, R3: nguyén t& hydro, nhom metyl hodc-(nhém hitu co duge thé hién
bing CH,),COOM, v&i didu kién 1a it nhit mot trong sé R!, R2, R’ la

nguyén t hydro hodc nhém metyl);

R*: nguyén ta hydro hoic nhém hydrocacbon cé 1 dén 20 nguyén tur

cacbon;
R30: nhém oxyalkylen gdm 2-4 cacbon;
x: 6 nguyén tir 0 dén 5;

y: 0 hodc 1;
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m: sé nguyén tir 1 dén 300;
p: sb nguyén gitta 0 va 2;
M: nguyén tir hydro hodc nguyén tt kim loai.

Trong hop chit duoc thé hién bing cong thie 1, R!, R?, R® 12 nguyén
tt hydro, nhém metyl, hodc -(nhém hitu co dugc thé hién bang
CH,),COOM), va it nhit mot trong s6 R', R?, R® 1a nguyén t hydro hodc
nhéom metyl. R* 1a nguyén t& hydro hodc nhém hydrocacbon co6 1 dén 20
nguyén to cacbon. Cidc nhém hydrocacbon nay bao gdm metyl, etyl,
propyl, butyl, va tuong tu. R°0 1a nhém oxyalkylen cé tir 2 dén 4 cacbon.
Cac nhom oxyalkylen nay bao gom nhém oxyetylen, nhém oxypropylen,
nhom oxybutylen, va tuong tu, co thé duogc su dung riéng hodc trong hé
hdn hop. Trong trudng hop hé hén hop, dang bd sung bat ky chang han
nhu bd sung ngﬁu nhién, b sung khbi, bbd sung xen k&, v.v. ¢0 thé duoc
st dung. x 14 s6 nguyén tir 0 dén 5, vay 12 0 hosic 1. m 1a sé nguyén tr 1
dén 300. p 1a sé nguyén tir 0 dén 2. M 1a nguyén t& hydro hodc nguyén tu

kim loai.

Trong sb céc hop chit duogc thé hién trong phuong phdp sin xuit theo
sang ché, (poly)alkylen glycol khoéng no 1a  (poly)etylen
mono(meta)acrylat, (poly)propylen glycol mono(meta)acrylat,
(poly)etylen glycol mono(meta)acrylat, (poly)etylen glycol
mono(meta)acrylat, poly(2-metyl-2-propenyl) ete, (poly)etylen glycol
mono(3-metyl-3-butenyl) ete, (poly)etylen (poly)propylen glycol mono(2-
metyl-2-propenyl) ete, va (poly)etylen glycol vinyl ete dugc wu tién.

Trong phuong phap san xudt theo sang ché, cdc monome vinyl khac khong
phai 1a (poly)alkylen glycol khong no né€u trén co thé duoc st dung dudi dang
copolyme vinyl. Cac monome vinyl khéc bao gdm cac monome trén co sé axit
carboxylic dugc thé hién biang cong thirc 2 sau day, monome trén co s& phosphat

duoc thé hién bang cong thic 3, monome trén co sé phosphat duge thé hién
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bang cong thirc 4, monome trén co s¢ axit sulfonic dugc thé hién bing cong
thrc 5, va monome trén co s& polyalkylen polyamin duoc thé hién bang cong

thttc 6. Mot hoidc nhiéu trong sd cdc monome khéac nay c6 thé dugc st dung.

[COong thic 2]

R R’

| l
C=C

| I

R® COOM’

Trong cong thic 2,

RS, R7, R®: nguyén t&r hydro, nhém metyl hoic nhém hitu co dugce thé hién

bing —«(CH2)qCOOM?;
q: s6 nguyén gitra 0 va 2;
M!, M?: nguyén tt hydro hodc nguyén tir kim loai.

Trong coéng thirc 2, Ré, R7 va R® 12 nguyén t&r hydro, nhom metyl,
hoic nhém hitu co dugc thé hién bing —(CH2)qCOOM?, q 1a sé nguyén tir
0 dén 2. M! va M? 1a nguyén tit hydro hodc nguyén t&r kim loai.

Monome axit carboxylic dugc thé hién bing cong thic 2 bao gdm
axit (met)acrylic, axit maleic (khan), axit fumaric, axit itaconic, axit

crotonic va muoi cua ching.

[Cong thtc 3]
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| T
H,C=C—CO—(OR"9) ,*O-—-II:’-OM
OoOM*

[Cong thirc 4]
R O
HzC=(‘3—~CO*(OR12)S-O—%-—OM5

H,C=C—0C—(0OR"'9);—0

FIQ14

Trong codng thtc 3 va cong thic 4,
R?, R'!, R': nguyén t& hydro hodc nhom metyl;
R0 R!'2 R!3: nhém alkylen c6 2-12 cacbon;
r, s, t: sb nguyén 1~30;
M3, M*, M3: nguyén tr hydro hodc nguyén tt kim loai.

Trong cdng thtc 3 va cong thie 4, R?, R, R'* 1a nguyén tu hydro
hodc nhém metyl. R1%, R'2, R'3 1a nhém alkylen ¢6 2 dén 12 cacbon, chiang
han nhu nhéom metylen, nhém propylen, hodc nhém butylen. r, s, va tla sb

nguyén tir 1 dén 30. M3, M*, M’ 14 nguyén t&t hydro hodc nguyén tir kim

loai.
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Vi du vé monome este phosphat dugc thé hién bing cong thuc 3 va
4 bao gdm mono-este {axit (2-hydroxyetyl)metacrylic} phosphat, mono-
este  {axit (2-hydroxyetyl)acrylic}  phosphat, di-este{axit (2-
hydroxyetyl)metacrylic} phosphat, va di-este{(2-hydroxyetyl)acrylic}
phosphat.

Duéi dang monome este cla axit phosphoric, cdc san phdm c6 ban
ngoai thi truong chéng han nhu este nhe P-1M, este nhe P-2M, va acrylat
nhe P-1A (N) (c4 hai tén thuong mai cua Kyoei Chemical Co., Ltd.) ¢6 thé

duogc st dung.

[Cong thic 5]

Trong cong thic 5,
R13: nguyén t& hydro hodc nhém metyl;
M¢: nguyén t&r hydro hodc nguyén tu kim loai.

Trong cbéng thie 5, R'® 1a nguyén t& hydro hodc nhém metyl. M° 1a

nguyén t& hydro hodc nguyén ttr kim loai.

Vi du vé monome axit sulfonic dugc thé hién béng cong thtc 5 bao

gdm axit alylsulfonic, axit metalylsulfonic, va tuong tu.

Dué6i dang monome trén co sé& axit sulfonic, san phdm thuong mai
ching han nhu SAS (D) (tén thuong mai cia Asahi Kasei FineChem Co.,
Ltd.), natri 2-metyl-2-propen-1-sulfonat (Tokyo Kasei Kogyo Co., Ltd.),
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va tuong tu cling ¢o thé duoc st dung.

[Cong thuc 6]

|
(l:::
Z

O—0O—1I

OOM’

Trong cdng thitc 6, M’ 12 nguyén t&r hydro hodc nguyén ti kim loai.
Z la nhom ma polyamit polyamin hodc polyamit polyamin bién dbi dugc
lién két v&i nguyén tir cacbon cuia mach chinh qua lién két amit, trong dé
polyamit polyamin thu dugc bing cach ngung tu diaxit va polyalkylen
polyamin, va trong d6 polyamit polyamin da bién dbi thu dugc bang cach bd
sung alkylen oxit c6 2 dén 4 nguyén tir cacbon theo ty 1¢ 0,1 dén 10mol so
v6i khéi luong tuong duong cia nhém imino c¢6 hoat tinh, nhém amino,

va gbc amit cua polyamit polyamin.

Monome trén co s& polyalkylen polyamin dugc thé hién bang cong thirc
6 c6 thé dugc san xuft bang cach ngung tu diaxit va polyamit polyamin, va bd
sung alkylen oxit khi cén, sau khi tao ra nhém amit vé6i axit (anhydrit) maleic

hodc axit fumaric.

Trong phwong phép san xuit theo sang ché, phan ung gbc da biét c¢o
thé duoc st dung cho chinh phéan tng gbc. Vi du, polyme vinyl ¢6 thé thu
dugc bing cach diéu ché dung dich nuéc chita monome vinyl va chit diéu
chinh khdi luong phén tu, bd sung chét khoi dau polyme héda vao do, va
tién hanh phan Gng gbc & nhiét do phan Gtng 50 dén 90° C trong 4 dén 8
gid. Ap suit trong hé théng phan tng khong bi gi¢i han cu thé, nhung ap
sudt binh thudong dugc uvu tién hon. Trong polyme héa bdi phan Gng gdc,
wu tién bao gdm budc trong d6 ty 1¢ cia dién tich lién bé mat khi-long A
va thé tich chét 1ong B trong hé théng phan Gng 1a A/B=0,1 dén 200m?/m>

khi dugc do & trang thai dn dinh.

-0



42130

Trong phuong phdp san xuét theo sang ché, ndng dd oxy cua khi
quyén trong hé théng phan Gtng & thoi diém bit dau phan ng duoc duy tri
& 5% theo thé tich hodc 16n hon, nhung tr quan diém vé& d6 an toan, hiéu
suét, va tinh kinh té, wu tién hon 1a duy tri ndng d6 oxy & 5% theo thé tich
hodc 16n hon va nho hon 30% theo thé tich, va vu tién nhit 14 duy tri ndng.
do oxy trong khi quyén. Cac phuong phép khac nhau c6 thé duoc st dung
dé didu chinh ndng dd oxy trong hé théng phan ung. Didu nay bao gdm, vi
du, phuong phdp dua oxy, khi tro, va khong khi vao khi quyén sau khi khi

quyén dugc giai nén.

Polyme vinyl thu dugc bing phuong phap san xuét theo sang ché
hiru dung lam chit phan tan xi ming, chdt chéng tinh dién, chat chong
dong, chit nhii héa, chét két dinh, hodc twong tu bdi vi né cé su thay doi
nhé vé khéi lugng phan tir va thé hién ddy du hié¢u sudt mong mubn tuy
thudoc vao viéc st dung, va ddc biét httu dung lam chét phédn tdn xi méng.

Hiéu qua cua sang cheé

Theo sang ché, polyme vinyl c¢6 su thay d8i nho vé khéi lugng phan

t ¢o thé thu duoc.
Vi du thyc hién sang ché

Trong phén sau day, cac vi du va tuong tu duge dua ra dé 1am cu thé hoa
hon ndi dung va hiéu qua cua sang ché, nhung sang ché khong chi gidi han & cac
vi du nay. Trong cac vi du sau ddy va tuong ty, trir khi c6 quy dinh khéc, % cé
nghia 12 % khéi lugng, va phin c6 nghia 14 phan theo thé tich.

Thtr nghiém loai 1 (San xuit polyme vinyl)

Vi du 1 (Diéu ché polyme vinyl (p-1))
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28,9 phdn axit metacrylic, 163,0 phan metoxypoly (don vi
oxyetylen: 23, sau ddy duoc goi la n=23) etylen glycol metacrylat, 1,7
phan axit 3-mercaptopropionic, 182,6 phan nuéc va 2,5 phan dung dich
nudc 30% cta natri hydroxit dugce nap vao binh phan tng, tiép theo khudy
dén khi ddng nhét. Sau khi 4p suét trong hé thdng phan tng dwoc giam tir
ap sudt binh thudong (102kPa) dén 45kPa bing may hut, khi nito duoc dua
vao dé dua 4p suét trong hé thdng phan tng tré lai ap sudt binh thuong.
Nong d6 oxy trong khi quyén trong hé théng phan wng dugc do bang may
do oxy (Oxygen Monitor) (tén san phdm: OXY-1S-M cua Kabusikikaisha
JIKO, nhu sau day). N6 12 10% theo thé tich. Tai thoi diém nay, dién tich
lién b& mit chét khi - chdt l1ong A/thé tich chit 1ong B & trang thai 6n dinh
trong hé théng phan ang 1a 29,9m?/m3. Binh phéan tng dugce bit kin va hé
théng phan tng dugc gitt & 20°C trong 48 giv, va tiép d6, khi nhiét do cuia
hé théng phan tng ting va én dinh ¢ 60°C, 43,8 phan dung dich nudc 8,8%
cta natri persulfat duoc bd sung dé bit ddu phan wng gbc. Sau khi phan
tng dugce tiép tuc trong 2 gio, 21,9 phin dung dich nuéc 8,8% cua natri
persulfat dugc bd sung, va phan tng dugc tiép tuc thém 2 gio nita dé két
thuc phan tng. Nong dd oxy cia khi quyén trong hé thdng phan tng dugc
do bing may do oxy va dugc nhén thdy 12 10% theo thé tich. Tai thoi diém
nay, dién tich lién b& mat chét khi - cht l1ong A/thé tich chét 16ng B trong
didu kién On dinh trong binh phan tng 13 23,4m?/m?3. Sau d6, 55,6 phan

nude duge bd sung dé thu duoc dung dich nuée cia polyme vinyl (p-1).

» Céc vi du 2 dén 5 va cac vi du so sanh 1 dén 3 (Piéu ché polyme

vinyl (p-2) dén (p-5) va (pr-1) dén (pr-3))

Dung dich nuéc ctia polyme vinyl (p-2) dén (p-5) va (pr-1) dén (pr-
3) thu duoc theo cach twong ty nhu trong san xuit polyme vinyl (p-1) cua
vi du 1, ngoai tru réng cac diéu kién chéng han nhu hoat ddng gidi nén
trong hé théng phan ung va viéc dua khi nito vao hé théng phan tng dugc
thay ddi nhu dugc mo ta & bang 1. Trong céc vi du 2 dén 5, hoat dong giai

nén khong dugc thuc hién, va do dd, phan tng dugc thuc hién trong khi
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quyén ma khéng can dua khi nito vao, va trong vi du so sanh 3, hoat dong

gidi nén tuong ty va sy dua khi nito vao dugc thuc hién hai 14n.
» Vi du 6 (Diéu ché polyme vinyl (p-6))

28,9 phan axit metacrylic, 163,0 phin metoxypoly (n=23) etylen
glycol metacrylat, 1,7 phan axit 3-mercaptopropionic, 182,6 phdn nuéc va
2,5 phan dung dich nuéc 30% cua natri hydroxit dugc nap vao binh phan
tng va duoc khudy cho dén khi ddng nhét. Sau khi 4p suét trong hé théng
phan rng dugc gidm tur 4p suit binh thudong (102kPa) dén 45kPa bang may
hat, khi nito dugc dua vao dé dua ap suét trong hé thdng phan tng tré lai
ap suat binh thuong. Nong dod oxy cia khi quyén trong hé thdng phéan ung
dugc do bing may do oxy va dugc nhan thiy 1a 10% theo thé tich. Tai thoi
didm nay, dién tich lién b& mat chit khi - chit 16ng A/thé tich chét léng B
& diéu kién 8n dinh trong binh phan Gng 1a 29,9m?*/m?. Sau khi binh phin
ang duoc bit kin va hé théng phan trng dugc duy tri & 40° C trong 24 gio,
khi nhiét do bén trong binh phéan @ng ting va on dinh & 60° C, 18,3 phan
dung dich nudc 3,0% cua hydro peroxit va 25,5 phén dung dich nudc 2,2%
cta axit L-ascorbic dugc bd sung dé bt diu sy polyme hoa gdc. Sau khi
phan Gng duoc tiép tuc trong 2 gid, 9,2 phan dung dich nuéc 3,0% cua
hydro peroxit va 12,8 phan dung dich nuéc 2,2% cua axit L-ascorbic dugc
bd sung, va phan ung duoc tiép tuc thém 2 gio dé két thuc phan Gmg. Nong
do oxy cua khi quyén trong hé théng phan tmg dugc do bing méy do oxy
va duoc nhédn thiy 1a 10% theo thé tich. Tai thoi diém nay, dién tich lién
bé mit chat khi - chit 16ng A/thé tich chit 16ng B trong diéu kién 6n dinh
trong binh phan tng 1a 23,4m?/m3. Sau d6, 55,6 phdn nuéc dugc bd sung

dé thu duoc dung dich nudc ctia polyme vinyl (p-6).
- Vi du so sanh 4 (Pidu ché polyme vinyl (pr-4))

Dung dich nudc ciua polyme vinyl (pr-4) thu duogc theo cach tuong

tw nhu trong san xudt polyme vinyl (p-6) cua vi du 6, ngoai trir ring cac
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diéu kién ching han nhu hoat dong giai nén trong hé thdng phan tng va
viéc dua khi nito vao hé théng phin tng dugc thay d6i nhu duge mo ta &
bang 1. Trong vi du so sanh 4, hoat dong giai nén va viéc dua khi nito vao

dugc tién hanh hai 1an.
Vi du 7 (Diéu ché polyme vinyl (p-7))

26,7 phan axit metacrylic, 162,8 phin metoxypoly (n=23) etylen
glycol metacrylat, 1,7 phin axit 3-mercaptopropionic, 135,4 phin nudc va
4,4 phan dung dich nuéc 30% cua natri hydroxit dugc nap vao binh phan
tng va khudy cho dén khi ddng nhat. Sau khi 4p sudt trong hé théng phan
ang duge giam tir 4p sudt binh thudong (102kPa) dén 45kPa bing may hut,
khi nito dugc dua vao dé dua ap suét trong hé thdng phan Gng tré lai ap
sudt binh thudong. Nong do oxy cia khi quyén trong hé thdng phan tng
duoc do bang may do oxy va dwgc nhan thdy 12 10% theo thé tich. Binh
phan Ung dugc bit kin va hé théng phan tng dugc duy tri & 40°C trong 24
g1 dé tao dung dich monome. Khi 76,7 phén nudc dugc nap vao binh phan
Gng va nhiét do cta hé théng phan ung duoc ting 1én dé én dinh & 60°C,
hai dung dich gébm dung dich monome néu trén va 27,8 phan dung dich
nude 10,0% coa natri persulfat dong thoi dugc bd sung tung giot trong
120 phut, va tiép d6 9,3 phin dung dich nuéc 10,0% cla natri persulfat
duoc bd sung thém tiung giot trong 60 phut dé tién hanh su polyme hoa
gdc. Phan ung dugc tiép tuc trong 1 gio dé hoan thanh phéan ng. Dién tich
lien bé mit chat khi - chit 1ong A/thé tich chét 16ng B trong diéu kién 6n
dinh truéc khi bd sung dung dich monome 1a 23,4m?*m3. Nong d§ oxy
trong hé théng phan tng duoc diéu chinh twong ty nhu ndng d9 oxy trong
vat chta dung dich monome. Sau khi hoan thanh phan tng, 18,9 phan dung
dich nudc 30% cua natri hydroxit va 55,6 phan nuéc dugc b6 sung dé thu

duoc dung dich nudc cua polyme vinyl (p-7).

- Vi du so sanh 5 (Piéu ché polyme vinyl (pr-5))
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Dung dich nudc ctia polyme vinyl (pr-5) thu duoc theo cach tuong
ty nhu trong san xuit polyme vinyl (p-7) cua vi du 7 ngoai trur ring cac
didu kién ching han nhu hoat dong giai nén trong hé thdng phan ung va
viéc dua khi nito vao hé théng phan Gng duogc thay dbi nhu dugc mo ta &

bang 1.
* Vi du 8 (Piéu ché polyme vinyl (p-8))

185,7 phin san phim cong EO rugu metalyl (n=57) va 99.6 phan
nudc dugc nap vao binh phan tng va khudy cho dén khi ddng nhit. Sau
khi ap suit trong hé théng phan tng dwogc giam tir 4p sudt binh thuong
(102kPa) dén 45kPa bing may hut, khi nito dugc dua vao dé dua ap suat
trong hé thdng phan tng trd lai 4p suét binh thuong. Nong do oxy cua khi
quyén trong hé thdng phan tng duge do bing may do oxy va dwoc nhin
thdy 1a 10% theo thé tich. G didm nay, dién tich lién bé mat chét khi - chét
long A/thé tich chit long B trong binh phan tng 1a 35,0m?*m? trong diéu
kién én dinh. Dung dich ddng nhdt gdébm 0,8 phin axit 3-
mercaptopropionic, 0,8 phan axit L-ascorbic va 32,4 phin nudc duge
khudy dé 1am cho dung dich ddng nhit du6i dang dung dich tht nhét. Dung
dich th&t hai duge didu ché bing cach khudy 11,9 phan axit acrylic va 48,2
phdn nudc cho dén khi ddng nhat. Ngoai ra, 0,8 phan dung dich nuéc 35%
cua hydro peroxit va 18,1 phdn nudc dugc khudy dé lam cho dung ddng
nhat dudi dang dung dich th@ ba. Sau khi binh phadn Gng dugc bit kin va
gitt & 40°C trong 24 gid, nhiét dd duogc tdng lén va khi nhiét d§ bén trong
binh phéan tng duoc 6n dinh & 70°C, dung dich thi nhét, dung dich tht hai
va dung dich tht ba dugc bd sung ddng thoi ting giot trong 180 phut dé
tién hanh polyme hoéa gdc. Phan ung duoc tiép tuc trong 1 gid dé hoan
thanh phan ng. Dién tich lién bé mit chit khi - chit long A/thé tich chit
l16ng B=23,4m%*m? trong diéu kién dn dinh trong binh phan ung & cudi phan
ung. Sau do6, 11,5 phan dung dich nuéc 30% cua natri hydroxit va 92,8 phan

nude dugc bd sung dé thu duoc dung dich nuédc cia polyme vinyl (p-8).
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+ Vi du so sanh 6 (Diéu ché polyme vinyl (pr-6))

Dung dich nuéc ctia polyme vinyl (pr-6) thu duogc theo cach tuong
tu nhu trong san xuét polyme vinyl (p-8) cta vi du 8, ngoai trir ring cac
diéu kién chang han nhu hoat dong giai nén trong hé¢ thdng phan ung va
viéc dua khi nito vao hé thdng phan wng dwgc thay ddi nhu dugc mo ta &
bang 1. Trong vi du so sanh 6, hoat dong giai nén va viéc dua khi nito vao
duoc tién hanh hai 1an. Pidu kién dé san xuat polyme vinyl trong mdi vi

du va vi du so sanh néu trén dugc tém tdt & bang 1.
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Bang 1
Loai Loai Ap suét Luong |Nong dd Piéu kién
Vinyl trong hé khi oxy duy tri
Polyme |théng phan nito trudce khi
ung & ap dua |trong khi b sung
suit gidm vao quyén chét khaoi
(kPa) trong hé dau polyme
théng phan | hoa
ung
lic bat ddu | Nhigt | Thoi
phéan tng do | gian
°C)
(% thé (gio)
tich)
Vidu 1 p-1 45 1 10 20 48
Vidu 2 p-2 Khong giai 0 21 20 48
nén
Khong st
dung khi
nito
Vidu 3 p-3 Khong giai 0 21 40 48
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nén

Khong su
dung khi

nito

Vi du 4

Khong gidi 0 21

nén

Khong su
dung khi

nito

60

48

Vidu 5

Khong gidi 0 21

nén

Khong st
dung khi

nito

60

24

Vi du so

sanh 1

Pr-1

40

48

Vi du so
sanh 2

Pr-2

60

24
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Vi du so Pr-3 4 2 0,1 60 48
sanh 3
Vidu 6 p-6 45 1 10 40 24
Vi du so Pr-4 4 2 0,1 40 24
sanh 4
Vi du 7 p-7 45 1 10 40 24
Vi du so Pr-5 4 1 1 40 24
sanh 5
Vidu 8 p-8 45 1 10 40 24
Vi du so Pr-6 4 2 0,1 40 24
sanh 6

Tht nghiém loai 2 (do polyme vinyl dugc sén xuét, v.v.)

- Po khéi lugng phan tir trung binh khéi va khdi lwong phén tir trung

binh so

DPbi v6i polyme vinyl (p-1) dén (p-8) va (pr-1) dén (pr-6) duoc san

xuét trong thir nghiém loai 1, khdi lwong phén t& trung binh khéi va khbi
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luong phan tir trung binh s vé polyetylen glycol bing phuong phap GPC

duoc xac dinh, va céc két qua dugc tém tit & bang 2.
* Tinh phuong sai

D6i polyme vinyl (p-1) dén (p-8) va (pr-1) dén (pr-6) dugc san xuét
trong thr nghiém loai 1, phuong sai dugc x4c dinh bang ty 1& khdi luong
phén tr trung binh khéi (Mw)/khéi lugng phan ti trung binh s (Mn) 1a
chi s thé hién su thay ddi v& khéi lugng phan tu, va két qua dugc tom tat

& bang 2.
* Do gid tri d§ chay cua vita

Gia tri do chay cua vita cua polyme vinyl (p-1) dén (p-8) va (pr-1)
dén (pr-6) dugce san xuft trong thir nghiém loai 1 dugc xac dinh nhu sau
14 chi sb thé hién do phan tan duédi dang chit phan tan xi ming, va két qua

dugc tém tit & bang 2.

» Gi4 tri do chay cua vita: Vita dugc diéu ché theo JIS R 5201 su
dung 500g xi mang Portland thong thuong (do Taiheiyo Cement Co., Ltd.
san xudt) du¢i dang xi ming, 750g d4t cat dugc san xuit tai Okazaki, Aichi
Prefecture dudi dang chit don min, 0,6g polyme vinyl dugc san Xuét trong
thor nghiém loai 1 duéi dang chit phan tan xi ming theo ham lugng rén,
va 175g nudc, va su lan rong cia vita khong cin vd duoc dinh nghia la gia

tri d6 chdy ctua vita (mm).
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Bang 2
Loai Khéi lwong |Khéi lugng Phuong | Gid tri
polyme | phén tu phén t¥ trung |sai do
Loai trung binh | binh sé (Mn) chay
vinyl | khdi (Mw) (Mw/Mn) | cua
vira
(mm)
Vidul p-1 35500 17300 2,1 208
Vi du 2 p-2 36500 17700 2,1 204
Vidu3 p-3 36300 16900 2,1 198
Vi du 4 p-4 35800 17800 2,0 201
Vidu 5 p-5 34200 16900 2,0 203
Vi du so| Pr-1 41000 18300 2,2 168
sanh 1
Vi du so| Pr-2 42300 18200 2,3 160
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sanh 2
Vi du so Pr-3 46400 20300 2,3 132
sanh 3
Vidu 6 p-6 36200 16900 2,1 205
Vi du so| Pr-4 44600 18400 2.4 142
sanh 4
Vidu 7 p-7 43400 26600 1,6 220
Vi du so Pr-5 59100 28800 2,1 144
sanh 5
Vidu 8 p-8 39800 20200 2.0 190
Vi du so Pr-6 46200 21400 2,2 124
sanh 6

Cac két qua cia bang 2 twong Ung véi bang 1, theo sang ché, polyme
vinyl ¢6 su thay dbi nho vé khdi lwgng phén tir thu dugce, va polyme vinyl

nay thé hién hiéu qua tuyét voi lam chit phan tan xi ming.
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phép san xuit polyme vinyl bang phan tng gdc bao gdm bude:

st dung peroxit lam chat khoi diu polyme hoéa va hop chit thiol lam chat diéu

chinh khéi lugng phan ti,

trong d6 nong dd oxy cia khi quyén trong hé théng phan ng vao thoi diém khoi

dau cua phan tng gbe duoc duy tri & 5% theo thé tich hodc 16n hon,

con bao gdm budc trong d6 ty 1é cua dién tich lién bé mit chat khi - chét
16ng A so vai thé tich chit 16ng B trong hé thdng phan tng trong subt phan

&ng 1a A/B=0,1 dén 200m%*m? khi dugc do & diéu kién 6n dinh, va

trong d6 monome vinyl dugc st dung duédi dang vat liéu tho chira (poly)alkylen

glycol khong no.
2. Phuong phép san xudt polyme vinyl theo diém 1, trong d6 ndng do oxy cua
khi quyén trong hé thdng phan tng vao thoi diém khoi dau ctia phan Gng duogc

duy tri & 5% theo thé tich hodc 16n hon va nhé hon 30% theo thé tich.

3. Phuong phap san xuét polyme vinyl theo diém 1 hoic 2, trong d6 polyme vinyl

duoc s dung lam chat phan tdn xi mang.

-2





