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(54) POLYME POLYAMIT NYLON 6,6 CO TRONG LUONG PHAN TU CAO VA
CAC PHUONG PHAP SAN XUAT POLYME NAY

(57) Sang ché d& cap dén polyme polyamit, cu thé 1a nylon 6,6, nylon 6, va cac
copolyamit, co trong luong phén tir cao, mau sac dep, va ham luong gel thap. Cu thé 13,
polyme polyamit theo sang ché c6 do nhét twong ddi 1én hon 50 khi duge do trong dung
dich axit formic néng d6 90%; d6 nhot déng déu voi do 1éch chudn thap hon 1; ham lugng
gel khong 16m hon 50 ppm khi duoc do bang cac hat khong tan kich thudc 16n hon 10 pum;
mirc khuyét tat quang hoc thap hon 2000 phan triéu (ppm) khi dugc do béi hé thong kiém
soat quang hoc (OCS). Sei da to dugc lam tir polyme nay. Sang ché con dé cap den quy
trinh san xuét polyme sir dung k¥ thuat hoan thién trong diéu kién chan khéng nbi tiép
khong c6 hoi nudc hodc céc loai khi khac trong bude thtr hai, hodc sau trung ngung cua
quy trinh polyme.
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Linh vye ky thuat dwoc dé cip

Sang ché d& cap dén cac polyamit c6 trong lugng phén t cao ¢6 thé tiry chinh, bao
gém Nylon 6,6, Nylon 6, va cic copolyamit, va cac chit khac ¢6 ham lugng gel thép va
d6 nhot twong ddi thap ddng nhit. Polyme thu dugc thich hop cho céc tng dung khac
nhau trong tao soi, va tao mang, cu thé 1a xe soi. Sang ché dé cap dén soi da to 1am tur

polyme nay va cac phuong phap san xuit polyme nay.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Thong thudng, viée san xudt polyamit lién tuc, cu thé 13 cac quy trinh tring hop
Nylon 6 (ciing dugc goi la N6 (poly caproamit) va Nylon 6,6, N66 hodc hexametylen
adapamit) lién quan dén thiét bi phan Gmg 6ng chum chuyén dung va c6 thé mé rong dé
dat dugc do nhét twong d6i mong mudn cudi cling. Piéu nay 13 do sw can thiét phai dun
s6i mot lugng 16n dung dich nuée ciing véi thoi gian luu trit kéo dai nhu yéu cau dbi

voi dong hoc trung hop vdi cac hé xtc tac hién dang ¢6 va/hodc khdng xtc tac.

Mot s6 lwong 16n tai liéu mo ta cac polyamit va cdc copolyamit, cac loai soi va
mang duoc tao ra tir cac vat liéu va cac quy trinh san xuét cac polyme va vat phdm. Duéi
day 13 cac mé ta so luoc vé cac giai phap k§ thuat lién quan da co.

Patent Hoa Ky s6 US 6,235,390, cip cho Glenn Alan Schwinn va dong su, da boc
10 to polyamit v&i do nhdt trong axit formic it nhét 12 140 va do bén kéo nam trong
khoang tir 4,5 d&én 7 g/d (3,9735 dén 6,181 cN/dtex) dé sir dung trong ni dung cho may
san xudt gidy va cac ing dung xo cat ngin khic. Mic du patent nay bac 16 d6 nhét twong
dbi da duoc cai thién, nhung pham vi d9 dai cia soi to don thu dugc chi ra réng so1 to
polyamit c¢6 d6 bén thip hon.

Patent Hoa Ky s6 US 8,211,340, cap cho Swu-Chen Shen va dong su, da boc 10
quy trinh san xuét to polyamit c6 mat cit ngang twong tu hinh vudng ding 1am vai lam
tai khi trin sir dung k¥ thudt dun néng chay. To polyamit thu duoc ¢6 d6 dai ndm trong
khoang tir 7,5 dén 9,5 g/d (6,625 dén 8,3885 cN/dtex) va do gian dai dén khi dut 1a tir
18 dén 30%, theo bo céo.

Patent Hoa Ky s6 US 7,381,788, cép cho Tsujii Yasuhito va déng su, da boc 10
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phuong phap san xuét lién tuc polyme polyamit c6 do nhét twong dbi 1éch chudn thip.
Diéu nay cling dugc thé hién chi tiét trong Bang 1 clia sang ché nay.

Mbi patent trong sb cac patent Hoa Ky sb US 5,298,598, US 5,298,597, US
5,298,594, US 5,290,747, US 5,264,541, US 5,264,406, US 5,260,246, cAp cho Yuo, da
boc 16 quy trinh dun phan Gng bao gdm cac polyamit va hop chét hypophosphit kim loai
kiém.

Patent Hoa Ky s6 US 6,900,267, cép cho Royer, da boc 19 quy trinh dun phan ing
két hop it nhét mot polyme, oligome, hodc hdn hop cuia ching, va chét dich chtra cacbon
dioxit trong may dun.

Patent Hoa K3 s6 US 5,651,927, cAp cho Auda, dd boc 10 may don thuc hién mot
loat cac phan ing hoa hoc lién tiép trong nhiéu khu vuc phén tmg.

Patent Hoa Ky sé US 5,169,582, cp cho Illing, da boc 16 phuong phap san xuat
caprolactam bang cich cap nguyén li€u vao may dun da didu ché & nhiét d6 cao va ap
sudt chan khong dé dat dugc mirc do tring hop hoa mong mudn.

Patent Hoa Ky sb US 5,102,594, cép cho Burlet, d3 boc 10 quy trinh san Xuét
polyme nhiét déo st dung cac may dun cé thong hoi.

Patent Hoa Ky s6 US 4,902,455, cép cho Wobbe, da bdc 10 phuong phap khtr khi
cho san phdm nhiét déo néng chay trén pham vi d6 nhét rong st dung may dun khir khi
bao gdm nhidu phin khir khi lién tiép.

Patent Hoa Ky sb US 3,657,195, cép cho Doerfel, da boc 10 quy trinh san XUAt
nylon 6,6 c6 trong lugng phén tw thap trong may dun truc vit ty lam sach. May dun bao
gbm it nhat mot dia phan phéi khir khi & nhiét do cao va ap suét tang cao.

Patent Hoa Ky s6 US 4,760,129, cép cho Haering, dd bdc 10 quy trinh diéu ché
polyhexametylen adipamit (nylon 6,6) do nhét cao st dung méy dun va phun hoi hodc
khi ¢6 thoi gian luu 1a tir 1 dén 4 phut.

Patent Hoa Ky s6 US 5,079,307, cdp cho Taylor va dong su, da boc 10 viéc san
xuat polyamit c6 trong luong phan tir cao tir cac tién polyme két thiic bang nhém carboxy
stt dung may dun kép va xtic tdc 1am tac nhan hd trg su tring hop hda.

Patent Hoa Ky s6 US 5,543,495, cp cho Anolick va dong su, da boc 10 quy trinh

lam tang trong lwong phan ti cla cac polyamit va cac polyme ngung tu khéc, sir dung
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may dun kép dudi diéu kién cép khi, v6i xtc tac, thiét bi phan Gng va thoi gian luu tu
vai gidy dén hang phut.

Patent Hoa Ky s6 US 5,683,808, cép cho Earl Blaine Adams va df)ng su, da boc 19
soi to don polyamit ¢6 d6 nhét twong ddi trong axit formic it nhét 12 60, d6 dai 16n hon
10 g/d (8,83 cN/dtex), do léch chun do dai theo chiéu dai 1a thdp hon 0,1 g/d (0,0883
cN/dtex), va co ngin trong khong khi néng & nhiét o 177°C nho hon 15%. Sei to don
polyamit dugc dun bang cach phun dong c6 ap sudt thip hodc di duoc nung néng, c6

thé chira tap chét trong sgi to polyamit va con c6 do bén kéo téng thé thip hon.

Patent Hoa Ky s6 US 5,707,733, cip cho Max Kurt va dong su, da boc 10 soi to
don nylon 6,6 véi d0 modun, do bén, LASE va do hdi phuc uét dugc cai thién so véi
soi to don polyamit (PA 66) thong thuong. Patent cling boc 16 soi to don nylon 6,6 ¢6
do6 dan dai t61 khi dat thdp hon 25%.

Do d6, hién vin ¢6 nhu cdu vé polyme tiry bién c6 céc tinh chit mong mudn (d6
13, trong luong phén tu cao, do d&“)ng déu vé trong lugng phén tir cao, ham luong gel
thip) cho cdc muc dich st dung cubi cuing cu thé, cling nhu quy trinh san xut polyamit
v6i hidu sudt cao hon so v6i cac giai phap k¥ thuat da biét.

Muc dich cta sang ché 1a cé thé tao ra cac polyme hodc cac copolyme nylon 6
hoic nylon 6,6 tiy bién c6 d6 nhét twong ddi dong déu va ham lugng gel thédp. Muc dich
cu thé 1a don gian héa quy trinh tring hgp N6 va N66 lién tuc bang cach giam thoi gian
luu polyme va do d6 c6 su thodi bién polyme. Polyme thu dugc hitu dung trong san Xuét

polyme N6 hozic N66 trong cong nghiép duc phun, tao mang mong va tao soi.

Sang ché hudng t6i nhu cau vé quy trinh san xuét polyamit lién tuc c6 thoi gian
luu thap, cu thé 14 san xuét polyme nylon va céc san phim cu thé nguyén chét va két
hop nho st dung may dun va ky thuat chan khong dé ddng thoi 1am tang trong lugng

phan tot (MW) va két hop cac phu gia tir dong polyme nguyén liéu néng chay truc tiép.
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Sang ché dé xuat cc polyamit c6 trong lugng phan tir cao, véi do nhét dong déu
va vé co ban khong co gel, trong d6 do nhét tuong dbi (relative viscosity: RV) dao dong
tir khoang 50 dén 200. Muc dich cta sang ché 1a san xuét polyme polyamit dong déu

tiy bién c6 ham lugng gel ti thiéu hodic tham chi vé co ban khdng c6 gel. Polyme trong
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lugng phén tr cao, chu yéu 12 polyme nylon 6 va nylon 6,6 va cic copolyme ngau nhién
cla chuing, vé co ban khong c6 gel, thich hop 1a ¢c6 d6 nhét tuong d6i t6t nhét 12 16n hon
50 RV, d6 nhét ddng déu vai do 1éch chudn thip hon 1,0, ham lugng gel khi dwoc do
dbi vai cac hat khong tan c6 kich thude 16n hon 10 um 13 nhé hon 50 phéan triéu (parts
per million: ppm), va luong khiém khuyét quang hoc dugc do bang cong nghé quét ciia
cong ty Optical Control Systems (OCS) 1a thip hon 2000 phan triéu (ppm). Polyme thu
dugc co thé dugc on dinh héa béng nhiét va duoc tao hinh thanh sgi (soi to don hodc

soi da to).

Céac polyamit theo sang ché co cac dic tinh vuot troi ngoai mong doi vé mit dong
déu vé d6 nhét tuong dbi, ham lugng gel, ngoai quan quang hoc va hi¢u suit xe so1i khi
so sdnh v6i cac san phim dd c6. Hon nita, polyme theo sang ché khi duoc xe thanh soi
c6 su tang ap sudp ép thip ngoai mong doi, ddn dén thoi gian ép ting Ién, vi du 16n hon
10 ngay va tot hon 1a 16n hon 15 ngay. Céc ng dung cho loai polyme nay bao gdm
chuyén ddi thanh s¢i to don, hodc s¢i da to (soi) c6 cac dac tinh sau day: do bén kéo lén
hon 9,0 g/d (7,945 cN/dtex); do gidn dai 16n hon 18%, va ty 1€ dut to thép hon 2 trén

mdi cudn s¢i ning 20 pao (9,072 kg).

Khia canh khac cua sang ché dé xuat quy trinh trung hgp nong chay cac polyamit
v6i polyme trong lugng phan tir cao 1a N66 v6i sy ¢6 mét cua chét xuc tac polyamit héa
gbc phospho hoat dong trong may dun trong diéu kién chan khong c6 thong hoi nung

nong, ma khong cé su bd sung hoi hoac khi.

Trong khi sang ché dugc md ta lién quan dén céc polyamit, va cu thé 1a Nylon 6,6,
Nylon 6, va cac loai copolyamit cua ching, sang ché ciing c6 thé dugc ap dung cho tt
c& cac loai polyamit trong pham vi tir nhém polyamit béo (thong thuong la nylon N6 va
N66 hodc cac loai nylon béo khéc) dén cac polyamit c6 cac thanh phan thom (vi du,
Paraphenylendiamin va axit terephtalic), dén cac copolyme ching han nhu adipat véi 2-
metyl pentmetylen diamin va 3,5-diacacboxybenzensulfonic axit (hodc axit

sulfoisophtalic & dang mudi natri sulfonat ctia no).

Hién khong thiy giai phdp k§ thuét da c6 nao & cap dén quy trinh san xut polyme
6 do nhét twong ddi co thé diéu chinh véi mie do dong nhét trong do nhot twong aoi

cao va ham luong gel thap nhu duge mo ta & day.

Thong thudng, cac thé gel khong nhin thay bang mét thuong trong polyme khi
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khong st dung kinh hién vi quang hoc. Ciing can c6 phuong phap nang cao su twong
phan giita polyme va gel, voi viéc st dung, vi du, 4nh sang t ngoai phd rong hodc tir
ngoai gin dé kich thich phat quang. Patent Hoa Ky s6 US 4,760,129 (1988, cip cho
Werner & Pfleiderer) da boc 16 viée san xuat polyme nylon 6,6 ¢6 trong lwgng phén ti
cao (khdi luong phan tir mol Mn = 34000, khéi lwong phan tir thue gam Mw =2,1) va
d6 nhét cao (d6 nhét twong dbi bang hodc 16n hon 4) sit dung hoi qué nhiét b sung sau
khi phan tng da tring ngung. Khi xem xét dit liéu bao céo v& viée c6 hay khong c6 gel
trong polyme thu dugc, khong c6 chi tiét vé viéc do ham luong gel hoic tap chét dugc
dua ra ngoai viéc quan sét truc quan gid dinh. Nguoi ta biét ring dé c6 thé nhin thay gel
bing mit thuong, ham lwong gel c6 trong polyme can phai & mtc cuc cao. Kich thuéc
ti thiéu ma con nguoi co thé phén biét dugc 1a tir 30 um hodc 16n hon. Do do, trong
khi c6 thé dat duoc trong lwong phan tir cao bang quy trinh theo patent Hoa Ky s6 US
4,760,129 néu trén, thi polyme cé ham lugng gel thip nhu duoc xac dinh & day cling

khong duoc dé cap dén trong patent do.

Mot wu didm cua sang ché 1a thoi gian luu c6 thé thip (tinh bing gidy so véi viéc
tinh bing phut va hang gid theo giai phap da c6) khi khong c6 khi hodc hoi bo sung
trong giai doan sau ngung tu, trong d6 qud trinh tring hgp hoan toan ctia N66 dat dugc
bét dau tir mot vat liéu tién polyme hodc vt liéu thich hop. Kha nang don gian héa quy
trinh mot cach dang ké va kha ning hoan thanh nhanh chéng su polyamit héa mot phan
va/hodc hoan toan cua N66 thong qua phan tng dun tao co hdi dé don gian hoa quy trinh
khac ching han nhu kha ning polyme hoa céc hop chét va phéi tron cac polyme lién tuc

noi tiép, tuc 1a, trong cung mot budce xur ly.

Viéc loai bo cac thanh phan dé bay hoi ra khoi quy trinh nho hut chan khong lam
tang chat lugng polyme va lam giam xu huéng gel hoa va khi hoa trong céc ung dung
nhu san xuét bing phuong phap diic, tao mang va san xuét soi. Quy trinh theo sang ché
cling s& lam giam xu hudng xay ra cac phan tmg phu khong mong mudn, chang han nhu
phan Gng tao canlién két ngang, vi khong c6 cac hop chét hitu co dé bay hoi va thoi gian
luu cta quy trinh dugc giam dang ké. Quy trinh theo sang ché voi thoi gian luu duge

giam thap s& lam gidm sy hinh thanh gel trong polyme thu duoc.

Su phan bd thoi gian luu hep cung voi thoi gian luu “giam hogdc ngan” 1a hai khai

niém tach biét nhau. Trong khi thoi gian luu ngin dugc dé cap & day, thoi gian luu hep
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cling ¢6 thé dugc ap dung cho séng ché. Pudng cong phan b thoi gian luu hep dugc
thu hep (hoac thét chat) va hd trg trong viée cai thién viéc tao thanh gel (hodc thiéu su
hinh thanh gel). Cu thé 13, viéc kéo dai thoi gian luu cao din dén tao ra gel va c6 thé c6
thoi gian lvu dai ngay ca khi thoi gian luu trung binh ngin. May dun truc vit ddi duoc
biét 12 ¢6 su phan phdi thoi gian luu hep do thuc té 12 n6 ¢ cac bé mat hoan toan dugc
lam sach va khong bao gdm cac khu vuc chét bat ky.

Hé théng theo sang ché nhé gon, don gian va khong yéu cau luu trix vat lidu c6 do
nhét teong déi thép dugc st dung dé san xuét vat liéu c6 dd nhét tuong dbi cao nhu &
quy trinh polyme hoa & trang thai ran (Solid State Polymeization: SSP) thong thudng.
Uu didm khac ctia hé thdng nay 1a yéu t& chan khong, dé loai bo céc chat d€ bay hoi va
céc tap chat khac lam giam xu huéng tao lién két ngang va tao gel, do d6 lam ting chét
lugng polyme.

Ngoai ra, sang ché s& cho két qua cai thién hiéu sudt trong cac hoat dong nhu xe
soi, dic va tao mang & chd cac chit d& bay hoi ¢6 thé phan tmg khi dun lai khong c6
mit trong phdi liéu dun va do d6 khong thé phan tng.

M0 ta vin tit cac hinh vé

Céc hinh v& minh hoa c4c Gmg dung c6 thé c6 theo sang ché va thé hién cac phuong
an vi du va khong dugc nhdm muc dich gi6i han phén mo ta cla sang ché nhu dugec mod
ta nguoc lai ¢ day.

Fig.1 minh hoa phuong 4an hé polyme héa dugc uu ti€n theo sang ché v6i kha nang
tao diéu kién ap suét chan khong;

Fig.2 minh hoa quy trinh hoan thién trang thai rdn c6 trong lugng phan tir cao thong
thuong véi su tdn trit vat liéu cao;

Céc hinh v& tir Fig.3A dén Fig.3D minh hoa cic thé gel duoc két hop véi cac dau
x0 bi dut trong s¢i Nylon 6,6;

Fig.4 1a biéu dd tAn s6 minh hoa su phan bb d6 nhét twong d6i ctia polyme c6 dd
nhét trong d6i nho & mic 85 dugc san xuét bang quy trinh theo séng ché; va

Fig.5 1a biéu d0 tan s6 minh hoa su phan bd d6 nhét twong ddi cua polyme c6 do
nhét trong ddi nho & muc 85 duge san xuét theo quy trinh SSP st dung thiét bi trén

Fig.2.
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M0 ta chi tiét sing ché

Séng ché dugc mo ta chi tiét dudi day dua trén cac hinh vé chi nham muc dich
minh hoa. Pham vi bao hd ctia sang ché duge x4c dinh béi cac diém yéu cau bao ho kém
theo. Céc thuat ngir duge st dung & ddy duge hiéu theo y nghia thong thuong véi dinh
nghia dugc dua ra dudi day. Vi duy, chan khong la thuat ngr duoc dung dé thé hién ap

sut tinh theo mm Hg & nhiét d6 0°C.

Nhu dugc st dung & phan md ta va cac diém yéu cau bao hd, cac dang so it bao
gdm cé cc y nghia sO nhiéu trir khi ¢6 su chi dinh trai nguoc mot cach rd rang & ting
ngit canh. Vi du, thuat nglt “vat phdm” co thé bao gom nhiéu vat pham trir khi ¢6 su chi

dinh trai ngugc rd rang ¢ ting ngflt canh.

“V& co ban gdm c6” va thuat ngit twong tu 1a chi cdc thanh phan dugc néu ra va
loai trir c4c thanh phan khac ma vé co ban s& 1am thay d6i ban chit va ddc diém méi clia
ché phém hoac vat phrflm. Trir khi ¢6 chi dinh trai ngugce hodc thé hién rd rang, ché phém
hodc vt phidm v& co ban gdm c6 cic thanh phan duoc néu ra va liét ké khi ché pham
hodc vat phém bao gém 90% trong lugng hodc nhiéu hon 1a cac thanh phén duoc néura
va liét ké. Ttre 14, thudt nglt nay loai trir hon 10% thanh phan khong x4c dinh. Ché pham

polyme bat ky theo sang ché ¢6 thé vé co ban gém c6 cac thanh phén duoc néu ra.

Nhu duoc st dung & ddy, “cac polyamit”, “cac copolyamit” va thudt ng@t tuong tu
dung dé chi cac ché pham chtra cac polyamit. Céc polyamit va cac ché pham polyamit
da dugc mo ta trong tai liéu Kirk-Othmer, Encyclopedia of Chemical Technology, Vol.
18, pp. 328-371 (Wiley 1982) véi céc ndi dung boc 16 duoe két hop ¢ day dé tham khao.
Tém lai, cac polyamit 1a cac san phim chira cic nhom amit tuan hoan dudi dang céc
phin thiét yéu cuia cac chudi polyme chinh. Céc polyamit mach thang 14 loai dugc quan
tam dic biét va c6 thé duoc tao ra tir sw ngung tu cac monome (don phan) hai chirc nhu
da biét dén nhiéu trong linh vuc twong tmg. Cac polyamit thuong duge goi la cac nylon.
Cac polyme va copolyme cu thé va cac ché phdm cua chiing da dugc thay nhiéu trong
cac patent sau day: patent Hoa Ky s& US 4,760,129, c6 tén “Quy trinh didu ché
Polyhexametylen adipamit c6 d§ nhét cao”, cAp cho Haering va ddng su; patent Hoa Ky
s6 US 5,504,185, c6 tén “Quy trinh san xuét cac polyamit, cdc polyamit duge san Xudt
bai quy trinh d6 va mang hodc tdm polyamit”, cép cho Toki va ddng su; patent Hoa Ky

s6 US 5,543,495, ¢6 tén “Quy trinh lam ting trong luwong phan tir cua cic polyamit va
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cac polyme ngung tu khac”, cip cho Anolick va ddng su; patent Hoa Ky sb US
5,698,658, c6 tén “Cac polyamit c6 trong lugng phan tir rit cao mach thang va quy trinh
san xuét ching”, cép cho Dujari va d@)ng su; patent Hoa Ky s6 US 6,011,134, co tén
“Phuong phdp san xudt poly (hexametylen adipamit) tr monometyladipat va
hexametylendiamin®, cép cho Marks va dﬁ”)ng su; patent Hoa Ky s6 US 6,136,947, ¢6
tén “Quy trinh va thiét bi ding dé san xuét lién tuc cac polyamit theo tiéu chuan”, clp
cho Wiltzer va ddng su; patent Hoa Ky s6 US 6,169,162, c¢6 tén “Quy trinh trung hop
polyamit lién tuc”, cép cho Bush va déng su; patent Hoa Ky sb US 6,504,004, c6 tén
“Quy trinh kéo dai chudi polyamit va san pham polyamit lién quan”, cip cho Zahr;
patent Hoa Ky s6 US 7,138,482, ¢6 tén “Quy trinh san xudt polyamit”, c4p cho Tanaka
va ddng su; patent Hoa Ky sé US 7,381,788, c6 tén “Phuong phdp san xuat polyamit
lién tuc”, cdp cho Tsujii va ddng su; va patent Hoa Ky sé US 8,759,475, c6 tén “san

xuat lién tuc cac polyamit”, cap cho Thierry va déng su.

Phan tram, phén triéu (ppm) va tuong tu 1a dung dé chi phﬁn tram trong lugng hodc

cac phﬁn trong lugng dua trén trong luong cua ché phém trir khi ¢6 chi dinh ngugc lai.

Nhiét do quy trinh 1a chi nhiét 4o dugc thiét 1ap cho may dun trir khi c¢6 chi dinh

ngugc lai.

Nhitng ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong cling linh vyc k¥ thuat s& danh gia rang
cac chi tiét trén cac hinh vé dugc minh hoa nham muc dich don gian hda va rd rang va
khong nhat thiét phai vé ding ty 1&. Vi duy, cac kich thude clia mot sb chi tiét trén cac
hinh vé& c6 thé dugce phéng to twong dbi so véi céc chi tiét khac, dé lam ting hiéu qua

doc hiéu cho sang ché.

C6 thé ¢6 nhidu thanh phan bd sung dugc md ta trong don ma khong dugc chi ra
trén mot trong cac hinh v& dugc mé ta. Trong truong hop thanh phan nhu vy duwgc md
ta nhung khong dugc thé hién trén hinh v&, sy thiéu hinh minh hoa nhu vy khong dugc

xem la su bo s6t hinh v€& trong ban md ta.

Céc polyme theo sang ché co thé duoc ché tao thanh cac s¢i to don hodc céc soi
da to. Cac polyme theo sang ché c6 thé duoc ché tao thanh cac mang thdi va cdc mang
duc. Céac polyme cling ¢ thé duoc ché tao hodc duge san xudt dudi dang san phém dun
dang tim khong c6 gel sau d6 tao ra cac phan san pham tao hinh nhiét va dac phun chang

han nhu day siét. Cac soi to don ¢ thé duoc sir dung trong cdc ing dung in ba chiéu,
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muc in, v.v.. Cac polyme c6 kha nang ap dung cho tng dung bét ky doi hoi k¥ thuat tao
hinh don truc hoac ludng truc rat tét hodc cac tmg dung cAn c6 cac loai soi co do bén

cao ching han nhu dé st dung trong vai cong nghiép.
Polyme nylon 6,6 ¢o trong lugng phan tur cao

Polyme trong lwong phéan t cao duoc boc 1o ¢ day bao gdm polyme polyamit c6
d6 nhét twong dbi 16n hon 50, d6 nhét ddng déu véi do 1éch chuén thudng 1a thdp hon
1, ham luong gel thip hon 50 ppm, céc khuyét tat quang hoc thap hon (hozc khong 16n
hon) 2000 phan triéu (ppm).

Cu thé 13, polyme dugc boc 10 & day 1a polyme polyamit c6 trong luong phan tir
cao thudng bao gdm: do nhot tuong dbi 16n hon 50 khi dugc do trong dung dich axit
formic ndng dd 90%; do nhét ddng déu vai do léch chuan thép hon 1,0; ham lugng gel
thap hon 50 ppm khi dugc do dbi v6i cac hat khong tan kich thude 16n hon 10 pm; va
t6t nhat 13, mac khuyét tat quang hoc 13 thap hon 2000 ppm khi dugc do bang cac quét
quang hoc céac hat nhé voi thiét bi phan tich ctia cong ty Optical Control System (OCS
GMBH). Polyme thu dugc c6 thé hoic khong duoc 6n dinh nhiét.

Theo phuong an bét ky, dd nhét tuong dbi caa polyme nylon 6,6 c6 thé 16n hon
50, 60, 70, 80, va 90. Do nhot tuong dbi duoc do trong dung dich axit formic néng do
90%. Theo phuong an khac, do nhét ddng déu véi do léch chudn vé6i polyme c6 thé thap
hon 1,2; 1,1; 1,0; 0,9. Polyme c6 thé bao gém ham luong gel va mtrc do khuyét tat quang
hoc thép hon 50 ppm va 2000 ppm, twong tng. Theo mdt phuong én, ham luong gel va
tap chét t5t nhat 1a thdp hon 50 ppm va 100 ppm, twong ng. Ham lugng gel duoc do
béng nﬁ“)ng d6 cac hat khong tan c6 kinh thude 16n hon 10 um. So1 thu duogc dugc tao ra
tir polyme c6 ap sudt ép thap din dén thoi gian ép kéo dai dén 14u hon 15 ngay. Theo
mot phuong 4n, s¢i thu duge dugce tao ra tir polyme c6 thoi gian ép lau hon 10, 20, 30,
va tham chi 1a 40 ngay.

Quy trinh polyme hoéa tuy chon bao gom str dung mot trong s6 cac chét xuc tac
polyamit hoa chang han nhu axit hypo-phospho va céc mubi ctia né. Céc vi du cu thé
bao gdm natri hypophosphit, natri hydrophotphat (mono sodium phosphate: MSP),
mangan hypophosphit, va axit benzen phosphinic (cling dugc goi 1a axit phenyl

phosphinic hodc PPA).
Polyme c6 thé chira mot hodc nhiéu chit phu gia nhu sgi thiy tinh, sap, chét
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khoéang, soi cacbon, soi gia cudng, chit 6n dinh nhiét, chit mau cb dic, chit diéu bién
khéa nang nén, va cac chit phu gia chéng chay. Polyme ciing ¢ thé chira cc chat phu
gia thuong dung khéac da biét dbi v6i nguoi co hiéu biét trung binh trong cung linh vuc
k¥ thuat. Cac chét phu gia diing cho Nylon 6 va Nylon 6,6 (phu thudc vao muc dich sir
dung cubi ciing) co thé bao gdm alkylendiamin va céac axit monocarboxylic hodc cac
monoamin bac mdt hodc béc hai. Cac chét phu gia va didu bién khac duoc luu y dudi

day c6 thé duoc st dung v6i phuong dn bét ky cua sang ché.

Patent Canada s6 CA 963594 da boc 10 cac soi nylon 6,6 dn dinh nhiét véi kha
ning nhudm mau dugc céi thién bing cach bd sung natri hypophosphit va diphenylamin
vao dung dich mubi nylon trudc khi thuc hién phan tng polyme héa. Patent Hoa Ky s6
US 4,113,708 bdc 10 phuong phap st dung axit phenylphosphinic dé lam giam sy hinh
thanh amoniac trong qud trinh 1am néng chay polyamit. Patent Dtrc s6 DE 2158014 boc
16 phuong phép dn dinh héa nylon 6,6 bang cach bd sung hypophosphit kim loai kiém
vao cac amit va adipat trudc khi polyme hoa. Cac don patent Nhat Ban s6 JP 89-179,534
vaJP 90-111015 boc 16 phuong phép san xuét céc polyamit bang cach polyme héa diaxit
v6i diamin trude trong su ¢6 mit cua hypophosphit dé tao ra oligome, sau d6 polyme
héa nong chay oligome trong su ¢6 mét ctia sdp polyetylen. Patent Vuong qudc Anh sb
GB 6648485 bdc 16 chit phu gia 6n dinh nhiét va anh sang dung cho polyamit bang cach
bd sung natri hypophosphit va céc phenol chua it nhit mot gde hydrocacbon va gbc chira
nhém COOH hoic dan xuit ctia nd, vao polyamit sau khi hodc trong khi da tring ngung.
Trong don patent Nhat Ban s6 JP 89-212160, cac chit phu gia polyme héa chira mangan
hypophosphit, hexametylendiamin, va cac hop chét triazin, duoc bd sung vao chit phan

g dudi dang chat chéng chay.

Céc hypophosphit cling dugc su dung lam chét phu gia dé thay d6i tinh chét cia
polyamit va/hodc copolyamit sau khi hoan thanh phan tng polyme hoa; chét chong oxy
héa & nhiét do thap duge chon tir hop chét hydroxyl ammon da hydrat hoa, hydrosulfua,
bisulfit, phosphor, va phosphat va tdc nhan khtr dugc chon tur hypophosphit kim loai va
amoni hypophosphit. Patent Drc sd DE 3636023 di boc 10 nhwra nhiét déo dang hat dung
lam chét gin dinh néng chay bang cach tron cdc copolyamit véi paraffin tinh ché va
natri hypophosphit. Pon patent Nhat Ban s6 JP 85-198900 da boc 16 ché phim nhua
polyamit bing cach phéi tron cac polyamit vGi nhua polyolefin bién tinh va cac mudi

kim loai ctia H3POs, H3PO3; va H3PO,. Pon patent Nhat Ban sb JP 81-34897 dd boc 16
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phuong phéap lam nhay bé mat polyamit v6i natri hydroxit va natri hypophosphit. Don
patent Nhat Ban s JP 78-97229 da boc 16 viée st dung natri hypophosphit lam chét 6n
dinh nhiét cho copolyamit. Ptent Bi s6 BE 875530 d3 boc 16 polyeste, polyamit va cac
hdn hop polyeste-polyamit khong chay bang céach tron cac polyme hodc cac copolyme
véi cac mubi phosphinat. Pon patent Nhit Ban sé6 JP 90-208135 da boc 1
polyhexametylenadipamit v&i két cAu ba chiéu gi6i han. Pdng axetat, kali iodua hodc
natri hypophosphit dugc bd sung vao san pham polyme hoa cubi cung dudi dang chit
6n dinh. Pon patent Nhat Ban sb JP 90-116874 di boc 1o viéc phédi tron natri
hypophosphit hodc canxi hypophosphit véi polyamit, dé chéng su bién mau. Don patent
Nhat Ban s6 JP 88-331806 di boc 10 viéc st dung axit hypophospho hodc hypophosphit
lam tac nhan chéng bién mau cho cac chét don polyamit. Don patent Nhét Ban s6 JP 88-
273373 da boc 10 phuong phap dd chua bang polyamit béo dic phun bao gdm polyamit
va cac chit phu gia dugc chon tir axit orthophospho, axit hypophospho, cac mudi kim
loai kiém va cac mubi kiém. Pon patent Chau Au s6 EP 88-305493 boc 16 phuwong phéap
trong d6 natri hypophosphit va tc nhén tao lién két ngang duoc bd sung vao polyamit

béo mach thing dé cai thién dd nhét khi nong chay cua no.

Pa phat hién rang tinh khang mau cua cac polyamit nhét dinh c6 thé dugc cai thién
bang cach phdi trén tidn chit polyamit v6i chat diéu bién thubc nhudm cation, ching
han nhu axit 5-sulfoisophtalic hodc mubi va cac dan xuit khac cta né; hoic déng iodua
¢6 thé duge st dung dé dn dinh hoa polyamit cho cac san pham dtc dung trong linh vyc
dién/dién tur va o to.

Trong khi khong thuc su can thiét dbi v6i nhiéu phuong 4n cua sang ché, su kéo
dai chudi c6 thé dugce st dung néu mudn. Cac hop chét kéo dai chudi thich hop bao gdm
cac hop chét bis-N-acyl bislactam, isophtaloyl bis-caprolactam (IBC), adipoyl bis-
caprolactam (ABC), terphtaloyl bis-caprolactam (TBS), va cac hon hop ctia chiing.

Hon nira, polyme dugc chuyén dbi thanh to. To c6 do bén kéo 1én hon 9,0 g/d
(7,947 cN/dtex) va do gian dai 16n hon 18%. Theo mot phuong an, do bén kéo ctia to co
thé 16n hon 9,0 g/d (7,947 cN/dtex); 9,5 g/d (8,3885 cN/dtex); 10 g/d (8,83 cN/dtex);
10,5 g/d (9,2715 ¢N/dtex); 11 g/d (9,713 cN/dtex); 11,5 g/d (10,1545 cN/dtex); va 12,0
g/d (10,596 cN/dtex) va do gian dai cta to ¢ thé 16n hon 18, 19, 20, 21, 22, 23, 24, va
25%. Ty 1& dut to khi kéo gian la thép hon 2 trén mdi cudn soi ndng 16 pao (7,257kg).
Tét hon 13, ty 1¢ dirt to 12 thip hon 2 trén mdi cudn soi nang 20 pao (9,072 kg), thap hon
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2 trén mdi cudn soi ning 22 pao (9,98 kg), thép hon 2 trén mdi cudn s¢i ning 24 pao
(10,886 kg), va thap hon 2 trén mdi cudn sgi ndng 26 pao (11,79 kg). Ngoai ra, polyme
duogc st dung trong mot sb ung dung chéng han nhu soi, tai khi va cac ing dung khéc

trong cong nghiép.
Quy trinh polyme hoa néng chay

C6 nhiéu con dudng hodc lua chon dé san xudt cac polyamit c6 trong luong phan
tir cao theo sang ché v6i do 1éch chuin do nhét tuong dbi thép va vé co ban khong co
gel va cac khuyét tat quang hoc. Thong thudng, cac yéu tb thay ddi trong quy trinh lién
tuc theo sang ché chéng han nhu nhiét do, loai may dun, cac chét diéu bién, yéu td chan
khéng, v.v., va cach thirc van hanh ddu da duge ngudi ¢6 hidu biét trung binh trong cing
linh vuc k§ thuat biét dén. C6 nhiéu phuong phép ché tao polyme mong muén. Phan
huéng dan & day thé hién viéc san xuit polyme polyamit tiry bién c6 d6 nhét tuong ddi
mong mudn véi réat it hodc khong ¢6 ham luong gel, khuyét tap quang hoc thap va ciing

c¢6 kha ning tao ra xo va soi thu dugc c6 hiéu suat cao va do bén kéo cao.

Theo cach noi thong thuong, cac quy trinh da biét dé san xuét cac polyamit 13 tao
ra polyme c6 trong lugng phén tur thdp va sau d6 tang trong luong phén tir bing nhiéu
cach thre khac nhau, thong thudng lién quan dén nhiét d6 cao va thoi gian luu twong
dbi dai. Céc san pham co trong lugng phén tur thip dugc san xuét bang cac quy trinh san
xuét theo mé (ndi hap) (tham khao Big Chemical Encyclopedia, V19, [¢.272], D. B.
Jacobs and J. Zimmerman, in C. E. Schildknecht and I. Skeist, eds. Polymeisation
Processes, High Polymes, Vol. XXIX. Wiley-Interscience, New York, 1977, pp. 424,
467. A very detailed review of nylon-6,6 polymeization. [¢.277]), hodc céc quy trinh
lién tuc (tham khao patent Hoa Ky s6 US 6472501). Polyme trong lugng phén tir thap
nay sau d6 dugc cip vao quy trinh polyme hoa trang thai ran dé nang trong lwgng phan

tr dén muc cao mong mudn (tham chiéu trén Fig.2).

Dé san xuit san pham theo sang ché, polyme trong lugng phén tir thap c6 thé dugc
san xuét thong qua quy trinh san xuét theo mé trong ndi hap va sau d6 dugc xu ly thong
qua sy polyme hda & trang thai ran (SSP) dé dat duoc trong lugng phén tir cao. Cac quy
trinh st dung ndi hép da duoc biét dén dbi véi cac polyamit duge tao ra voi luong gel
twong ddi thip, nhung quy trinh san xuét theo mé nghiéng v& ¢6 kha ning tao do nhét

trong dbi cao. DPé bu cho su thay d6i d6 nhét tuong dbi vén c6 trong quy trinh san xuét

-13-



42146

theo 16 trong ndi hép, mdt nhu ciu lua chon theo 16 s& ¢6 su thay dbi do nhét tuong dbi
hep hon, dua phan 16n vat liéu trude khi xir Iy SSP, cho quy trinh twong d6i tén kém va

ton nhi€u cong suc.

Mot su lua chon khéc 1a san xuét poyme trong lugng phan ti thip thong qua quy
trinh polyme hoa lién tuc va sau d6 xtr Iy polyme thong qua SSP dé co trong lwong phan
tlr cao. Céc quy trinh lién tuc da dugc biét dén 14 tao ra d6 nhot twong déi rat déng déu,
nhung cac quy trinh lién tuc thong thuong dé c6 ham lugng gel cao do cac khu vuc chét
vén ¢6 va thoi gian luu khong dong ddu din dén su thodi bién va gel hoa polyme. Dé
khéc phuc su tao gel trong quy trinh polyme hoa lién tuc, nguoi thuc hién co thé can
kiém tra k§ moi vién san pham dé phat hién gel va loai bo chiing. C6 thé sir dung quy
trinh x1 Iy tw dong bang quang hoc hogc khi nén; tuy nhién didu nay lai doi hoi quy trinh

twong ddi tén kém va tén nhicu cong strc ma c6 thé lam thay doi chat lugng san pham.

Lua chon thtr ba (ty chon 3) 1a quy trinh sang tao dugc md ta chi tiét & day lién
quan dén k¥ thuat hoan thién nho chan khong & cac thoi gian lwu twong d6i ngan, khong

doi su ton trit vat liéu dang ké cling nhu cac quy trinh dugc thao ludn ngay trén day.

Tuy chon 3 1a quy trinh san xuét polyme polyamit c6 trong luong phén tir cao bang
kg thuat hoan thién nho chan khong. Vig¢c hoan thién nho chan khong 1a loai bo cac
thanh phan dé& bay hoi va cho phép thu duoc polyme trong lugng phan tir cao dugc san
xuét v& co ban khong cé gel. Su khong c¢6 mit cac hop chét d& bay hoi va gel lam cho
polyme tinh khiét hon, dic biét phit hop ddi v6i viée san xudt cac phan ddc, xo sgi va
mang. Mtc hop chét d& bay hoi thap cling 1am gidm su khi hoa va su tao 16 rdng trong
cac loai soi to, cac phan dic va mang, do do thu dugc cac san pham véi dic tinh Iy hoc
rAt tdt va ning suat san xuat. Su khong c6 mat cia gel ciing s& cdi thién thoi gian ¢p
quay do co it tap chét, cai thién phan duc va khuyét tit mang va ning suét san xuét. Quy
trinh theo sang ché dién ra khong c6 hoi hodc khi bd sung hodc phun vao trong sudt
phan thit hai cta thiét bi phan ting hodc quy trinh polyme hoéa (phan ung va dun dudi
chan khong trong may dun hai truc vit). Nhiét do cta nguyén liéu polyme tai diém dau
vao ban ddu 1a xép xi 285°C ting 1én cao nhét la khoang 350°C, tot hon 1a thip hon
310°C, va t6t nhét 1a thip hon 290°C, tai diém dau ra ciia may din. Thoi gian luu dé
polyme dugc gilt trong may dun 1a thap hon 60 giay, t6t hon 1a thdp hon 30 gidy va t6t
nhét 1a thdp hon 20 gidy. Do chan khong cua quy trinh 1a khoang 26-28 inso thiry ngan
(660,4 —711,2 mm Hg), va chit xuc tac (vi du, PPA (axit phenyl phosphoric)) ¢ thé
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duoc st dung néu mudn. C6 thé thiy ring hoi nuée hodc hoi dugc loai bo ra khoi may
dun trong khoang thoi gian khoang ba muoi (30) gidy. Polyme di ra khéi may dun c6
thé tuy chon duoc dan vao 6ng dan dé thuc hién phan tmg tiép, duoc chi dinh 1a khi
lwu hdn hop phan tng (Residence Time Block: RTB), doi khi dugc goi 12 binh ngung
luu hdn hop phan ing & day. RTB tiy chon dugc cung cp chi tiét lip 16ng dang dng dé
dam bao phan bé thoi gian lvu ddng déu va nhiét d6 néng chay dong déu. Chi tiét lap
10ng dang dng co thé 1a chi tiét 13p 16ng tron tinh; cac két cu khéc nhau va kiéu chi tiét
14p 106ng dang 6ng khac nhau da c6 mat trén thi truong do cong ty Koch Heat Transfer
Company cung cip va viée str dung chung dugc thao luén trong tai li¢u tham khao Quy
trinh k¥ thuat hoa hoc, s6 thang chin nam 2012, cic trang 19-25, tac gia Shilling,
Richard, L. (Chemical Engineering Process, September 2012, pages 19-25; Shilling,
Richard, L.) Thoi gian luu trong RTB ¢6 thé thay ddi trong khoang tir 30 gidy dén 5
phut va Ién dén 10 phat. Nhiét do nong chay c6 thé thich hop 1a tir 290°C va ¢6 thé lén
dén tdi da 1a 350°C.

Theo quy trinh vu tién cua sang ché, su két hop clia nhiét va co hoc (chuyén dong
ctia polyme qua mdy dun) lam loai bo nudc dugc tao ra trong phan tmg polyme hoa.
Tuy nhién, didu nay c6 muc dich giam thiéu viéc tao ra nuée (khong gidng cac giai phap
da c6) khong bang cach phun hoi nude bd sung vao phan tng tai giai doan ngung tu sau
phan tng. Hoi nu6c dugce bd sung & budc polyme hoa ban dAu. D phat hién rang phan
mg dién ra ma khong c6 hoi nudc bd sung thuong dugce bdc 10 trong giai phap da co.
Diéu nay din dén hidu suét cao hon cho thiét bi va hoat dong lién tuc hon do céc ctra ra
it bi bit tic. Trong khi patent Hoa ky s6 US 5,543,495 (cap ndm 1996 cho DuPont) da
bdc 10 quy trinh san Xudt Nylon 6,6 ¢6 trong lugng phén tir cao c6 st dung hoi nudce bd
sung va chét xtic tac trong toan bd qué trinh. P nhét tuong d6i cua san phdm da thé
hién 1a dugc ting 1én, tuy nhién khong co6 thao luén li€n quan dén su tao gel hodc tap

chit.

Sang ché s& dugc hiéu rd hon dua trén cac phuong phép thir nghiém dudi day, cac

dién giai bd sung, c4c hinh vé& kém theo va cac vi du sau day.
Phuong phéap thu nghiém

Céc dic tinh co hoc va hoa hoc cua polyme va soi to kéo dugc do lai sit dung cac

phuong phap thir nghiém sau day:
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D¢ nhét twong ddi (RV) ctia nylon 1a ty 1& cac do nhdt trong dung dich hogc dung
moi duogc do trong thiét bi do d6 nhdt mao dan & nhiét do 25°C (theo tiéu chudn ASTM
D 789 — American Standard Test Methods for Determination of Solution Viscosities of
Polyamide). Dung mdi la axit formic chtra 10% theo trong lugng 1a nude va 90% theo
trong lugng 1a axit formic. Dung dich ¢6 chtra 8,4% theo trong luong polyme dugc hoa

tan trong dung moi.

Do nhét twong dbi, (n,), 1a ty 18 d6 nhét tuyét dbi ctia dung dich polyme trén do
nhét tuyét dbi cua axit formic:

N = (Mp/Me) = (fr X dp X 1)/ M

trong dé: dp = ty trong cta dung dich axit formic-polyme & nhiét do 25°C

tp = thoi gian chay trung binh d6i voi dung dich axit formic-polyme, tinh bang gidy
(s)

Nt = do nhot tuyét dbi cua axit formic, don vi kPa.s (10°cP)

£ =heé s bng do cua thiét bi do dd nhét, mm?/gidy (cSt)/gidy = nr /ts

Cong thtc tinh thong thuong cho mau c6 do nhdt trong dbi 50 1a:

N = (fr X dp X tp)/ Mt

trong do

£ = hé sb éng do cua thiét bi do do nhot, thuong la 0,485675 cSt/s

(centistokes/gidy)
d, =ty trong ctia dung dich polyme — axit formic, thuong 1a 1,1900 g/ml

f, = thoi gian chay trung binh dbi véi dung dich axit formic- polyme, thuong la

135,00 giay (s)
Nnr = do nhot tuyét dbi cua axit formic, thuong 1a 1,56 cP
cho do nhét tuong ddi 1a
Nr = (0,485675 ¢cSt/s x 1,1900 g/ml x 135,00 5)/1,56 cP = 50,0

Thoi han t3 1a thoi gian chdy cua dau hiéu chuén duoc str dung trong xac dinh do

nhét tuyét dbi cia axit formic theo yéu ciu dugc néu ra trong ASTM D789.

Bang dudi day so sanh phuong phép thir nghiém do nhét tuong d6i theo ASTM
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D789 véi cac phuong phép do dd nhoét tiéu chuan khéac.

Biang chuyén d6i diung cho cic phuong phép thtr nghiém do nhét tuong dbi: o
nhdt tuong doi

ASTM D789 JIS K 6920-2 ISO 307
Axit formic (90%) Axit sulfuric (98%) Axit sulfuric (95,7%)
40 2,5 2.4
45 2,7 2,5
50 2,8 2,7
55 2,9 2,8
60 3,0 2,9
65 3,1 3,0
70 3,2 3,1
75 3,3 3,1
80 3.4 3,2
85 3,5 3.3

D6 léch chuén va do léch chudn do nhét twong doi

Céc san pham theo sang ché dugc dic trung boi do nhét twong d6i chinh x4c 16n
hon 50 khi do trong dung dich axit formic néng do 90% nhu dugc chi ra & trén, trong
6 d6 nhét twong déi chinh xac ¢6 do 1éch chudn vé d6 nhot twong déi 1a thap hon hodc
bé‘mg 1,25. Do léch chuin vé& d0 nhét twong dbi cua vat liéu 1a do léch chuan trong do
nhét tuong dbi cua vat liéu ldy ¢ it nhét 15 mau duoc chon ngau nhién cta vat liéu do.
Tt hon 13, cac mau duge chon ngiu nhién duge chon ngau nhién tur khéi luong gbm 5
pao (2,268 kg) san pham dugc phéi trén déu, hodc nhidu hon. Tt hon nira 14, it nhat 25
mau duoc chon va phan tich tir khéi luong gdm 10 pao (4,536 kg) san phim hozc nhidu

hon.

D06 1éch chuan ctia mau duoc x4c dinh nhu sau:

1 N
Su= |5 QG =9
=1

trong d6 x4, X, .... Xy 12 cdc gia tri do duoc clia cdc mau va X la gid tri trung binh

cua cac gia tri do dugc, trong khi mau s6 N 1a kich thudc ciia mau: day la can béc hai

ctia phuong sai mau, 1a gié tri trung binh cua d6 léch binh phuong vé trung binh mau.
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Denier (theo tiéu chudn ASTM D 1577) 1a mat do tuyén tinh cua xo duoc biéu
dién bing trong luong tinh bing gam ctia 9000 m xo. To don duge xu 1y ¢ do 4m tuong
dbi 12 55 + 2%, va nhiét d6 1a 75° + 2°F (24 + 1°C) trén cudn soi trong thoi gian 24 gio
khi soi to don da gia hoa hon muoi ngay ké tir khi san xuit. Mau s¢i to don dai 0,9 m
duoc cén lai va denier dugc tinh 1a trong luong tinh bing gam ctia 9000 m mau. 9 denier
duogc tinh bang 10 decitex (dtex). Céc thir nghiém v& denier, va do bén kéo trén cac miu
x0 ngén duoc thuc hién & céc diu kién nhiét do tiéu chun va do am twong dbi dugc
quy dinh béi hé phuong phap ASTM. Cu thé 13, cac diéu kién tiéu chuén ¢ nghia la
nhiét do 70 + 2°F (21 % 1°C) va do 4m tuong ddi 1a 65% + 2%.

Cac dac tinh kéo cang chéng han nhu d bén kéo, do bén kéo dén khi dut va do
gian dai cta soi to don va sgi da to dugc xac dinh theo tiéu chuidn ASTM D 885M.
Trudce khi thir nghiém kéo cang dbi véi cac soi to don da duge xe s¢i, soi to don dugc
dong thanh kién trong khoang thoi gian xac dinh t6i thiéu & do Am twong d6i 1a 55 + 2%
va nhiét do 75° + 2°F (24 + 1°C). Khoang thoi gian nay 1a (trr khi ¢6 chi dinh ngugc
lai) 12 24 gio khi soi to duge gia hoa sau thoi gian nhiéu hon 10 ngay ké tir khi xe soi.
Mau duogc hut kiét khong khi trudge khi th nghiém. Viée ghi chép lai duge st dung dé
mb ta thudc tinh ng sudt/bién mau ctia soi to don da xe. Cac mau dugc kep trong céc
kep duogc kich hoat bang khong khi duge duy tri & ap sudt it nhét 1a 40 psi. Cac mau
duoc kéo dan dén khi dut trong khi lién tuc ghi lai Ging suit cua soi to don duéi dang
ham sb phu thudc vao kéo cang. D9 dai dinh c& ban dau 12 10 inso (25,4 cm), va toc do
cét ddu duogc duy tri ¢ toc dd khong d6i 6 inso/phut (15,3 cm/phat). Nhitng nguoi ¢o
hiéu biét trung binh trong cung linh vyc k¥ thudt s& dugc danh gid rang trong khi theo
sang ché ¢6 thé st dung chu yéu trong soi to don, céc soi da to ¢ thé duoc ché tao tur
cac polyme tly bién. Do bén dut dugc ghi lai 1a tai trong t61 da tinh theo pao hoic
kilogam va d6 gidn dai xac dinh 1a do cang tinh theo phén tram trude khi dat mau. Do
bén kéo duoc tinh todn 1a do bén dut chia cho denier (sau khi hiéu chinh ddi véi do gén

dinh bét ky trén soi to) va dugc biéu dién 1a gam trén denier (g/d).
Thtr nghiém vét liéu khong tan va thong s6 ham lugng gel

Thir nghiém vt liéu khong tan dugc thuc hién trong do mau dai dién cia san phém
polyme (t6t nhat 13 it nhat 50 gam) dugc hoa tan trong dung méi thich hop, trong trudng

hop nay la dung dich axit formic ndéng dd 90% & nhiét do 25°C va duge xur ly nhu sau.
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Dung dich chtta polyme thu dugc-axit formic dugc loc (18i loc la polypropylen
ANI1HO04700 loai c¢6 dudong kinh 47 mm véi kich thuée mao quéan 1a 10 pm cda cong ty
EMD Millipore) va sau dé 15i loc dugce rira voi dung dich axit formic méi & nhiét do
25°C dé loai bo polyme con lai. Viéc rua tiép vGi hoa chat metanol duge thuc hién va
161 loc va vat liéu con lai trén d6 sau d6 duogc séy kho dén trong luong khong ddi. Bo
chénh 1éch trong lrgng ctia 16i loc sau khi loc va trong Iugng trir bi cua 181 loc trude khi
st dung dugc xéac dinh la khéi luong vat liéu khong tan trong san phém. Néng do va
kich thuéc mau duoc str dung duge lua chon dé cho phép thu dugc lugng chét khong
tan c6 thé do duoc chinh xac. Cac chit khong tan ¢ thé bao gdm gel, cac chét bén trong
mdi trudng, kim loai, cac chit phu gia bién chat va cac chét ban khéc lién quan dén quy
trinh san xuét hoic khong lién quan dén quy trinh san xuét. Vi phat hién thiy rang cic
chét khong tan lién quan chit ché dén ham luong gel trong hau hét cac trudng hop, cac
két qua dugc thé hién dudi dang thong s6 ham luong gel trong dung dich axit formic
ndng d6 90% & nhiét do 25°C nhu dugce nhin thdy trong cach thirc tinh dugce din ching

sau day.

Cach thtc tinh mau/quy trinh thong thuong:

88,0 g nhua dugc hoa tan trong 800 mL dung dich chira 90% axit formic va 10%
nudce 0 nhiét do 25°C va loc chan khong.

Trong lugng bat dau loc 1a 85000 mg.

Sau khi xa sach véi axit formic sach va metanol sach, va séy khéo dén trong luong
khong doi, trong lwong cta 18i loc cung voi gel 12 86,375 mg.

(86,375 — 85,000)/1000 mg/g)/88,0) x 10° = 15,6 ppm 12 hop chét khong tan hoac
thong s6 ham lugng gel 1a 15,6 ppm.

Xéc dinh murc khuyét tit quang hoc trung binh stt dung cc phép do duoc ban hanh
bdi cong ty Optical Control System (OCS)

Cac khuyét tat quang hoc dugc do b'fmg cdng cu thr nghiém dugc tng dung boi
nha cung cép dua trén thiét bi duoc sir dung (Optical Control Systems GmbH, ma may
PS-25 C). Thiét bi str dung camera Linh kién tich dién kép (Charge Coupled Device:
CCD), v6i thdu kinh hoi tu/khuéch dai, ghi lai dugce 30 anh trén mdi gidy. DO phan giai

clia camera 14 63 pm trén mdi diém anh. Camera dugc ddt & goc 90°, vudng goc trén hé
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théng van chuyén mau. Hé théng van chuyén nay str dung san rung dé van chuyén mau
di qua thi truong clia camera ¢ tdc do khong doi. San rung nay duoc lam bang vit liéu
mau trang v ciing dugc str dung 1am hau cénh cho viée phén tich. Kich thudce mau thdng
thuong la tu 0,5 dén 5 kg cho cac vién hinh tru kich thude 2,5 - 3 mm. Dugc dit gitta
thi trudng cta miu 12 ngudn sang hinh khuyén phat ra 4nh sdng nhin thdy c6 budc séng
thong thuong gitta 400 va 700 nm. Ngudn sang c6 thé 1a bong dén huynh quang dang
vong hodc mang di-6t phat sang (Light emitting diodes: LED). Camera chup thi truong
ctia mAu thong qua 18 hinh khuyén trong ngudn sang. Do mau dugc van chuyén di qua
thi trudng, hé théng camera ghi lai hinh anh hién thi duoc phan xa lai. Phan mém nay
cling md ta cac khuyét tat nay dua trén mau sdc (1én dén nam loai khac nhau) va kich
thude cua khuyét tat. Kich thuéc khuyét tat duogc phan loai thanh nhiéu loai tir 63 pm
1én dén kich thuge 16n nhéat duge chon. Puong kinh biéu kién duoc tinh toan tir thé tich
khuyét tat c6 thé tao ra. Hé thong nay biéu dién mirc khuyét tat quang hoc trung binh &
don vi phan triéu (ppm) (v6i gia thiét ring ty trong khong ddi) dua trén cac khuyét tat
trong pham vi kich thudgc tir 25 pm dén 5 mm. Phan tich ndy phét hién dugc gel, hat bui
mau den, mét c4, 18, va cac nép gip, vét phdng rop, rd trong 16p phu, giot nude, vét dau,
con tring, duong duc, cac chit ban va bong bong. Phuong phép nay xac dinh cac muc
khuyét tat nay thuong pht hop dé phan tich mang thay vi vién theo tiéu chuidn ASTM

7310, nhung cac dic diém khac vé co ban Ia gidng nhau.

Tham chiéu trén Fig.1, ddy 1a hinh v& thé hién thiét bi san xuét 10 dugc uu tién dé
san xuét cac san pham polyamit theo sang ché. Thiét bi san xuét 10 bao gém thiét bi hoa
hoi 12, thiét bi phan tmg lién tuc hinh dng 14 dugc trang bi thiét bi giai nén/thay ddi ap
sudt, bo trao ddi nhiét 16, bd phén tach pha 18, binh hiéu chinh 20, mdy dun hai truc vit
22 Iduqc cung cip véi dong co 24, khéi x4c dinh thoi gian hodc binh ngung luu hdn hop

phan trng 26 cling nhu thiét bi tao vién 28.

Khi hoat dong, dung dich mudi nylon dugc cép vao thiét bi bay hoi 12 dé cd can
dung dich, rdi duoc cép cting véi chit xuc tac vao thiét bi phan tng lién tuc hinh dng 14
dé thuc hién phan tmg polyme héa nylon dén do nhot twong d6i khoang 3-20. Polyme
dugc giai nén va dugce duy tri & dang nong chay &a duoc gia nhiét voi bd trao ddi nhiét
16 trude khi duoc cAp vao bd phan tach pha 18 dé loai bo céc hop chét d& bay hoi nhu

dugc mo ta dudi day.
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TUu bd phan tach pha, nylon cé trong lugng phén tu thip dugc cép vao binh hiéu
chhﬂ120déloaibéhoi§n1vanykn1cbnduqcpobnnehéadéndérﬁuﬁtuongdéikhoéng
30-45. Trong binh hiéu chinh 20, polyme néng chdy dugc bao phu v6i khi tro va/hodc
hoi nuwéc. Sau khi ra khoi binh hiéu chinh 20, polyme néng chay, tot nhat 13 ¢ thém
chét xtc tac, duoc cép vao may dun hai truc vit 22 dugc kich hoat béng dong co 24.
May dun hai truc vit dugc van hanh duéi d6 chan khong cao dé loai bo hoi &m va céc
chét d& bay hoi khac, thuong c6 dd chan khong cao hon 600 mm Hg, va nylon ¢6 trong
MmgpMnMHﬁpwnqumeMMammgmmghnhummgd&nﬁnmmgm@
dun; thuong 14 thdp hon 1 phit, dé 1am tiang do nhét twong d6i polyme noéng chay 1én
cao hon 50, c6 thé hodc thich hop 1a trén 75 hodc cao hon nita. May dun hai truc vit
thuong duoc van hanh & nhiét dd ving khoang chira dugc dit gitta 275 hodc 285 va
350°C. T4t nhét 12 gan bang 285°C ching han nhu tir 280 dén 290°C. Céc trong lugng
phéan tir cao hon, chéng han nhu d¢ nhé tuong dbi 1a 75 hoic cao hon dat dugc véi nhiét
d6 cuia may din cao hon chang han nhu trén 300°C hodc cao hon. Ty chon, mdy dun
dugc van hanh ¢ nhiét dd dudi 300°C va polyme néng chiy duoce cip vao binh ngung
luu hdn hop phan tng 26 tai d6 vat liéu dugc polyme hoa thém trude khi duge clp vao
thiét bi tao vién 28, sao cho ¢6 thé dat duoc do nhét tuong dbi 14 75 hodc cao hon véi
nhiét d§ nong chay dudi 300°C.

Céc polyamit c6 d6 nhdt twong dbi chinh x4c 12 80 va cao hon va ham luong gel
thdp da dugc san xuit trong thiét bi san xuét 10 nhu dugc md ta trong cic vi du duéi
day.

Thiét bi san xuit 10 theo sang ché 1a phuong 4n thay thé cho quy trinh SSP doi hoi
tdn trir mot lwong vat liéu 16n nhu dugc thé hién trén Fig.2.

Trén Fig.2 c6 thé hién thiét bi san xudt SSP 30 bao gdm xild chira vét liéu u6t dang
manh 32, céc phu cip liéu 34, 35 va binh két tinh 38. Fig.2 con thé hién thap SSP 40,
cling nhu cac phéu thu san phém 42, 44, cic bd diéu chinh nhiét va do 4m tai cac vi tri
dugc tham chiéu béng sb chi dan 46, 48, cling nhu thép xilo diéu chinh do 4m 50 va
phéu cap chat dém 52.

Khi hoat ddng, cac manh polyme duoc tao ra theo quy trinh thuong mai héa c6 gia
tri d6 nhét twong ddi trong khoang 35-45 hodc cao hon dugc cAp vao thap SSP 40 va
dugc gitt & nhiét do tr 150°C dén 190°C trong thoi gian luu 14 tir 1 dén 48 gid dé lam
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tang trong luong phén tr. Khong xét dén chi phi bd sung v& mit thiét bi va luu kho thi
quy trinh SSP dugc mo ta & trén tao ra polyamit c6 do léch chudn v& d6 nhét tuong dbi
cao hon thiét bi san xuat 10 dugc md ta & trén. Ngoai ra, cling kho kiém soét cac théng
s6 ham luong gel va cac murc khuyét tat quang hoc ma phu thudc vao chit luong cua
nguyén liéu c6 trong lugng phén tir thap duge cap vao thap SSP va mirc do kiém soat

dugc thuc hién trong quy trinh SSP.

Chét luong san phdm duoc phan anh mot phan qua théng s6 ham luong gel 12 yéu
t6 twong quan v&i cac hat khong tan trong san pham va ¢ thé lién quan dén cac dic tinh
biéu kién va tao xo cua san phém phu thudc vao kich thude gel va mirc do gel trén co
s& thé tich. Gel dugce tin 13 dugc tao ra véi mot lugng 16n nhd sw phan hity nhiét cia
polyme, chat xtic tic va cc chét phu gia trong hé thdng. Khong bi rang budc béi bét ky
Iy thuyét nao, ngudi ta tin ring su gel héa 1a ham s6 phu thudc vao thoi gian va nhiét
d6. Anh hién vi trén Fig.3 13 cac hinh anh dang vé& trén c4c anh chup hién vi chiéu sang
va huynh quang tuong Gng cua cic s¢i to dat thu nhit (Fig.3A, Fig.3B) va th hai
(Fig.3C, Fig.3D) dugc quan sat trong khi san xuét xo tir Nylon 6,6. Céc vét dut co thé
thé hién vt lidu gel nhu dugc ching minh bing sy phat huynh quang va ching khong
tan trong axit formic. Cac thé gel quan sét dugc c6 pham vi kich thuéc khoang 18 pm
va thap hon. C6 thé quan sat duoc trén Fig.3 rang cac thé gel thuong dugc két hop vai

cac vét dut va co thé 1a nguyén nhén gy ra nhiéu su dut giy.

Chét luong san phém cling dugc phan 4nh mot phén qua d¢ 1éch chuin vé dd nhot
twong ddi twong thich khéng mong mudn véi kha ning sin xuét polyamit thanh xo,
mang va céac vat dac nhu duoc thé hién trong cac vi du dudi day. Nylon 6,6 c6 do nhot
twong di 85 dugc san xuét bang quy trinh va thiét bi san xuét trén Fig.1 c6 do léch
chuén vé& do nhét twong dbi 1a 0,83, trong khi Nylon 6,6 ¢6 do nhét twong dbi 85 dugce
san xut bing quy trinh va thiét bi san xuét trén Fig.2 ¢4 d¢ 1éch chuin vé do nhét twong
dbi 12 1,4, muc bién thién cao hon khoang 75%. Chi tiét vé su phan bd do nhét twong
d6i cta san pham duoc thé hién trén Fig.4 va Fig.5.

Cic vi du ciia sing ché
Vi du 1: Da trung ngung lién tuc polyamit 6,6 (cling duoc biét dén 1a PA66, N66)
Su da trung ngung lién tuc PA66 duogc bét dau thuc hién sir dung thiét bi san xuét

trén Fig.1, ¢d ddc dung dich mudi AH (mudi cia axit adipic va hexanmetylendiamin,
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san phdm trung gian clia quy trinh sn xuit PA66) & ndng d6 2 bar dé thu duoc xép xi
85% chét rén. Dung dich mudi néng nay sau d6 dugc dua vao thiét bi phan ting da tring
ngung da dugc nung néng v boc ngoai & ba giai doan tir 204 dén 270°C, v&i nhiét do
dung dich tang Ién dén 230°C véi 4p suét 1a 18,5 bar. Hop chét tién tring ngung dugc
loai bd ra khoi khoang chira & dAu ra thiét bi phan ng nhd bom ddy va nén trén thiét bi
giam ap/thay doi ap sudt da duoc gia nhiét dén 290°C, v6i 4p suét cudi ciing chi 12 1 bar.
Tién chét polyme tring ngung sau d6 chay qua bd phan tach pha va sau d6 1a bd hiéu
chinh, sao cho luong nude con lai cudi ciing bay hoi hop chat tién tring ngung ¢ nhiét
d6 275°C. Bom day ép vat liéu thong qua dng din polyme vao may dun hai truc vit véi
nhiét dd viung khoang chira dugc dit & 275°C. Nhiét dd dugce nang lén va duoc gift trong
thoi gian khoang 20-30 gidy & nhiét d6 350°C. M4y dun c6 hai 16 hut chan khong hoat
dong & ap suat 28 inso Hg (711,2 mm Hg). Polyme hién c6 dugc bom qua khuén ép dun

va duoc tao vién.

San pham polyme Nylon 6,6 thudng c6 do nhét tuong d6i chinh xac 12 1én hon 50
v6i do 1&ch chudn vé do nhét twong ddi 1a bé hon hodc bing 1,25, thong sé ham lugng
gel 1a thap hon 50 ppm nhu duge xac dinh bing ndng d6 phan tridu cua hat khong tan
¢ kich thudc 16n hon 10 um trong dung dich axit formic néng dd 90% o nhiét do 25°C;
va murc khuyét tat quang hoc trung binh 13 thdp hon 2000 phan triéu (ppm) khi duoc do

bang cach quét quang hoc céac vién polyme.
Cacvidutu2 dén 5

Céc thir nghiém khir thanh phan dé bay hoi dugc thuc hién st dung mdy dun hai
truc vit W/P (Werner va Pfleiderer) kich thudc 40 mm thudc 16p thiét bi dwoc thé hién
trén Fig.1. Ty 1é chiéu dai/duong kinh (L/D) ctia may dun 1a 56 va mdy dun c6 14 khoang
dun. Truc vit dugc thiét ké v6i phan lam noéng chay va hai khu vuc khir thinh phin dé
bay hoi. Ong hit chan khong (18 thoét hoi) dugc trang bi cho may dun. Mdi 16 thoét
dugc ndi véi bom chan khong duge ndi véi bom chan khong vong chét 1éng dugc van
hanh dé duy tri d6 chan khong dinh trude tai cc 16 thoat hoi nay. Céc truc vit duge thiét
ké dé tao ra cac nut bit ngan vat liéu néng chay chay ngugc 1én moi 6ng hat chan khong.
B0 cép liéu duogc sir dung dé cap chinh x4c cac vién polyme. Khudn dan 5 18 (dudng
kinh 4 mm) dugc lép tai dau cta may dun. Céac thtr nghiém duoc thuc hién & cong sut

tir 125 dén 200 pao/gior (56,7 dén 90,7 kg/gio) va te do quay truc vit 1a gitta 300 va 500
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vong/phut. Nhiét do xu 1y 1a gitra 265 va 350°C. S¢i polyme dun dugc lam ngudi trong
bé nude kich thudce 5 feet (152,4 cm), va dugc tao vién vGi may cit tao vién. Pau do
nhiét d§ dién tir cAm tay tir EDL dwoc sit dung dé do nhiét d6 polyme néng chay & dau
ra cia khudn dan.

Céc phép do dd nhét (d6 nhot twong ddi) duge thuc hién trong axit formic. Thoi
gian luu dugce do st dung cac vién vt liéu dugc nhudm mau.

Chi tiét va két qua duge thé hién trong bang dudi day.

Su khtr thanh phan dé bay hoi chi str dung may dun hai truc vit:

Técdd |Técdd | . .. . |Nhiétds Donhét |RVcta| Do | MuC
A L6 - | Thoi gian . e . N khuyeét tat
~ | cap liéu |truc vit néng | tuong doi san léch
Mau .\ . luu trong ) ) 2 2| quang hoc
pao/gio | (Vong v di chay | (RV)cta | pham |chuin h
kg/gi®) | /phut) fhay ¢un (°C) |nguyénlidu| cudi | RV thong
(keg/gi®) | /p ' thuong
2 125 450 32 gia 350 42 89 1,41 1670
(55,699) iy :
3 150 450 30 gia 340 42 80 2,12 1600
(68,039) 1y :
g | 17 450 | 28 gia 330 42 75 | 035 | 1440
(79,379) g1y :
5 200 450 24 gia 322 42 66 1,90 1358
(90,718) gy :

Céc vi du tir 6 dén 8:

Tiép theo quy trinh trén céc vi du tir 2 dén 5, khdi luu hdn hop phan tmg (khbi
RTB) (binh ngung luu hdn hop phan tng) duoc lip vao dau ra cia may dun. Khuon ct
tao vién duoc lép tai ddu ra cua khdi RTB. Duong kinh cua 6ng dan thuoc khdi RTB la
2,2 inso (55,88 mm) va dai 3 feet (91,44 cm). Co cAu tron tinh c6 su giam sut nhiét do
thip (Low pressure drop: LPD) tir Ross Engineering dugc l4p vao bén trong dng dan
thude khdéi RTB nay. Muc dich chinh ctia khdi RTB 1a dé tao ra cac polyme c6 dd nhét
twrong ddi cao & nhiét d6 nong chay thap hon. Nhiét dd cao hon lam cho su tao gel cao
hon va tao nén cac vét 6 mau den. C6 thé théy ro tr cac vi du 6 va vi du 7 la nhiét do
noéng chady cao hon véi tbc do cép liéu thép hon va téc do quay truc vit. Nhiét 46 noéng
chay cao hon khong nhiing lam tdng do nhét twong d6i ma né con 1am cho céc san pham

c6 kha nang bi phan hiy cao hon.
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Thoi gian luu thich hgp bén trong khéi RTB 1a thoi gian phan ting du dé dat dén

d6 nhét tuong dbi & ham luong 4m cén bing
Chi tiét va két qua dugc thé hién trong bang dudi day.

Sy khur thanh phén dé bay hoi str dung may dun hai tryc vit va RTB

Thoi gian Muc
, 2 A Do nhét A
;.. [Tocdo|l ; &
Toc do Toc 4o Uqu(tong Nh}et tuong |RVcua| DO X khliyet
£ rea truc cong) do Z. , R Ham tat
~ | cap liéu j . doi (RV)| san léch
Mau S| vit trong | nong , 2 :_ |lugng | quang
(pao/gio)| ... L \ cua pham |chuan
(kg/gio) (Vong | may din chay nguyén | cubi RV gel hoc
0 phat) | +knéi | () | "N thong
RTB ' thuong
6 125 450 | 112 gia 315 42 88 1,17 | 16,4 1792
(55,699) Sl : ’
7 150 450 | 100 gia 310 42 83 0,77 | 12,6 1360
(68,039) glay : :
8 150 450 | 98 gia 318 46* 95 1,77 | 15,3 1920
(68,039) glay : :

*Polyme c6 thanh phan khac
Vidu9:

Nham muc dich so sanh, polyme Nylon 6,6 dugc san xudt bang cich cip bong
polyme nylon 6,6 c6 trong lugng phén tir thap vao thap SSP nhu dugc thé hién va mo ta
lién quan dén Fig.2 va duoc polyme hoa & trang théi rén sao cho san phdm cudi ciing c6

d6 nhét trong dbi 1a 85.
Céc vi du tir 10 dén 13:

Trong cac vi du nay, s¢i da to nylon 6,6 c6 do bén kéo cao thich hop dé 1am soi
16p dugc kéo soi tir polyme san xuét theo quy trinh dun phan (g thong thuong duge
md ta trong cc vi du tir 1 dén 8. Polyme nylon 6,6 ¢ dang bong chtra 150 ppm axit
benzen phosphinic, 70 ppm dbng & dang dong bromua va kali & dang kali bromua va
kali iodua va c6 d6 nhét twong ddi khoang 85 va cidc nhdm amin va cacbonyl can bang
duoc kéo soi nong chay theo cach thirc thong thuong dé tao ra soi da to dang xo. Polyme
nylon 6,6 & dang bong véi sang ché duoc md ta trong cac vi du tir 2 dén 8 dugce cp tir
xilo chira riéng biét trén may dun sau d6 qua khu vyc lam ngudi va khu vuc kéo. Ty sb

kéo duoc xac dinh 1a ty sb gitra tbe d6 quay cao nhét va tdc do quay thap nhit. Cac két
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qua dwoc so sanh vdi quy trinh SSP khi polyme nylon 6,6 & dang bong dugc tao ra tir
day chuyén polyme héa lién tuc va sau d6 la thap polyme hoa & trang thai ran dé lam
tang d6 nhat trong dbi ctia polyme dén 85 (Vi du 9). Hiéu qua kéo soi ctia bong polyme
tr mdi phuong phéap dugc xac dinh bang thir nghiém tng sudt khi ty s kéo tang dan
timg mirc va sé luong soi da to bi dat trung binh cho mdi mirc dwoc ghi lai st dung cong
cu phat hién sgi da to bi dut truc tuyén. Cac cudn soi dugc thu gom tur mdi ty sb kéo va
cac dac tinh 1y hoc ctia sgi thu dugce dugc thu nghiém. Chét luong cua soi dugc xac dinh
bang s6 luong to bi dirt trung binh trong khi kéo soi khi soi dugc kéo gian dén murc dat
dén 9,5 g/d (8,3885 cN/dtex). Cac két qua trong bang dudi day thé hién sgi xo dugc san
xudt tir bong nylon 6,6 tir quy trinh thong thuong duge md ta trong cac vi du tir 1 dén 8
c6 kha nang dat dugc do bén kéo 12 9.5 g/d (8,3885 cN/dtex) ¢ luong sgi to bi dit trung
binh thép hon trén mdi phut. Luong gel tan khong tan trong axit formic ciing dugc béo
cao. Polyme tir quy trinh dun trong diéu kién chan khong c6 xay ra phan tmg cho thiy
lugng thanh phan khong tan thap so v6i polyme dugc san xuét tir su polyme hoa lién tuc

sau d6 la quy trinh SSP.

Chi tiét va két qua duoc thé hién trong bang duéi day.

Ponhst | “UONESOL L pan | pg Mue
tuong déi | Juttrung oy | jech | Khuyettt
Vidu |  Quy trinh (Rv)g Sin | binh/phat & -elg i | quang hoc
olvime luc kéo 9,5 (Pi m) RV trung binh
pow g/d (ppm)
10 SSP 85 0,95 11,6 1,6 187
11 SSP 85 0,81 10,6 1,3 272
1o | Dunchinkhong | g5 0,35 8,4 0,6 1472
c6 phan Uing
13 | Punchankhong | g 0,07 9,7 0,7 704
¢ phan tng

Vit liéu SSP ¢6 muc khuyét tat quang hoc rat tdt; nhung thé hién ty 1€ dut to cao.
Khoéng cé rang budc bdi bét ky 1y thuyét nao, c6 thé tin rang hiéu qua kéo soi twong
thich manh v6i ham luong gel va’hodc do léch chuén vé d6 nhét tuong dbi hon so véi

cac murc khuyét tat quang hoc.

Soi nylon da to va cach st dung ching trong s¢i lép duoc thao luan & mot s6 ndi
dung trong patent Hoa Ky s& US 7,159,381, patent Hoa Ky s6 US 4,720,943 va patent
Hoa K3 s6 US 4,416,935.
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Liét ké cac phuong &n uu tién cia sang ché.

Do d6 polyme dugc d& xuit trong phuong an polyme polyamit thi nhét theo sang
ché 12 polyme polyamit c6 trong luwgng phan tir cao, trong d6 polyme polyamit khac biét
& chd c6 dd nhét twong dbi chinh xac 16n hon 50 khi dwogc do trong dung dich axit formic
nf"mg d6 90%, trong d6 do nhét twong dbi chinh xac c6 d6 1éch chuin d6 nhdt tuong dbi

la thép hon hodc béng 1,25.

Phuong 4n polyme polyamit thir hai duge dé xuit & dang polyme polyamit c6 trong

luong phén tir cao, trong d6 polyme polyamit khéc biét & chd:

d6 nhét twong ddi 16n hon 50 khi duoc do trong dung dich axit formic ndng do
90%:;

théng sb ham luong gel 14 thip hon 50 ppm khi duge do dudi dang ndéng d6 phin
triéu ctia cac hat khong tan kich thude 16n hon 10 pm trong dung dich axit formic ndng
do 90% & nhiét do 25°C; va

mtrc khuyét tat quang hoc trung binh 12 thip hon 2000 phan triéu (ppm) khi duoc
do bing cich quét quang hoc cac vién polyme.

Phuong an polyme polyamit thit ba dugc dé xuét & dang polyme polyamit ¢ trong
luong phén tir cao, trong dé polyme polyamit khac biét & chd:

d6 nhét twong dbi 16n hon 50 khi duoc do trong dung dich axit formic ndng do
90%; va

thong s6 ham luong gel thdp hon 50 ppm khi dugc x4c dinh bang néng d6 phan
triéu cua céac hat khong tan kich thuéc 16n hon céc hat khong tan kich thuéc 16n hon 10
um trong dung dich axit formic ndng do 90% & nhiét do 25°C.

Phuong &n polyme polyamit tht tu cua sang ché duoc dé xudt & dang polyme
polyamit co trong lugng phéan tir cao, trong dé polyme polyamit khac biét & chd:

dd nhot tuong dbi chinh xac 16n hon 50 khi dugc do trong dung dich axit formic
ndng dd 90%, trong d6 do nhét twong dbi chinh xac c6 do 1éch chuan d nhét twong dbi
thép hon hoac béng 1,25;

thong sé ham luong gel thap hon 50 ppm khi dugc xéc dinh bang néng do phan

triéu cua céac hat khong tan kich thude 16n hon 10 pm trong dung dich axit formic ndng
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d6 90% & nhiét do 25°C; va
muc khuyét tit quang hoc trung binh thap hon 2000 phén triéu (ppm) khi duogc do

bang cach quyét quang hoc cac vién polyme.
Céc phuong an bd sung bao gdm sau day:

Phuong 4n polyme polyamit thit nam 1a polyme polyamit theo phuong an polyme

polyamit bét ky tir thit nhét dén thu tu, trong d6 polyme 13 polyme Nylon 6.6.

Phuong 4n polyme polyamit thi sau 12 polyme polyamit theo phuong an polyme

polyamit béat ky tir 1 dén 4, trong d6 polyme la polyme Nylon 6.

Phuong 4n polyme polyamit thit bay la polyme polyamit theo phuong an polyme
polyamit bat ky tlr thtr nhét dén tht tu trong d6 polyme 1a hop chét dong tring hop ngau
nhién cua Nylon 6,6 va Nylon 6.

Phuong 4n polyme polyamit tht tdm 14 polyme polyamit theo phuong an bét ky
trong s cac phurong 4n polyme polyamit & trén, trong d6 do nhét tuong d6i 16n hon 70

khi duoc do trong dung dich axit formic ndng do 90%.

Phuong 4n polyme polyamit thir chin 1 polyme polyamit theo phuong an bét ky
trong sb cac phuong n polyme polyamit & trén, trong d6 do nhét tuong d6i 16n hon 90

khi duoc do trong dung dich axit formic ndng d6 90%.

Phuong 4n polyme polyamit thtr muoi la polyme polyamit theo phuong an bat ky
trong s cac phuong 4n polyme polyamit & trén, trong d6 do nhét twong d6i nam trong

pham vi tu 50 dén 200 khi duoc do trong dung dich axit formic ndéng do 90%.

Phuong 4n polyme polyamit thit mudi mét la polyme polyamit theo phuong an bét
ky trong sd cac phwong &n polyme polyamit ¢ trén, trong d6 do nhot tuong dbi nam
trong pham vi tir 75 dén 100 khi dugc do trong dung dich axit formic ndng dd 90%.

Phuong 4n polyme polyamit thtr muoi hai la polyme polyamit theo phuong an bét
ky trong s6 cac phuong an polyme polyamit & trén, trong d6 do nhot twong d6i nam
trong pham vi tr 80 dén 97,5 khi dugc do trong dung dich axit formic néng dd 90%.

Phuong 4n polyme polyamit thir muoi ba 1a polyme polyamit theo phuong an bét
ky trong s6 cac phuong an polyme polyamit & trén, trong d6 do nhét tuong d6i chinh

xéc c6 d6 léch chudn d nhét twong dbi thap hon 1,0.
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Phuong an polyme polyamit thir muoi bdn 14 polyme polyamit theo phwong 4n bét
ky trong sb cac phuong an polyme polyamit & trén, trong d6 do nhét tuong dbi chinh

xac ¢ do 1éch chuén d6 nhét twong ddi thap hon 0,9.

Phuong 4n polyme polyamit tht muoi lam 1a polyme polyamit theo phuong én bét
ky trong sb cac phuong an polyme polyamit & trén, trong d6 d nhét tuong dbi chinh

xéc c6 d6 1éch chudn do nhét tuong d6i ndm trong khoang tir 0,5 dén 1,25.

Phuong 4n polyme polyamit thit mudi sau 1a polyme polyamit theo phuong an bét
ky trong s6 cac phuwong 4n polyme polyamit tir thir nhit dén tht nam va tir thir tim dén
thr mudi 1am, trong d6 polyme la polyme nylon 6,6 dugc ché tao thanh soi da to co céc
déc tinh sau day: do bén kéo 16m hon 9,0 g/d (7,945 cN/dtex); do gidn dai 16n hon 18%,
va ty 1€ to bi dut 1a thap hon 2 trén mdi kién to ndng 20 pao (9,072 kg).

Phuong 4n polyme polyamit thit mudi bay la polyme polyamit theo phuong én
polyme polyamit thtr mudi sdu, dugc san xuét thanh soi da to c6 céc dic tinh sau: d
bén kéo 16n hon 9,0 g/d (7,945 cN/dtex); do gidn dai 16n hon 18%, va ty 1€ to bi dit thap
hon 1 hoac thép hon 0,5 trén mdi kién to ning 20 pao (9,072 kg).

Phuong 4n polyme polyamit thit muoi tdm la soi da to nylon 6,6 theo phuong an
polyme polyamit tht muoi sdu hodc mudi bay, trong do6 sgi duge két hop thanh mot

trong sO cc san pham sau: 16p, tai khi, dai an toan va céc loai vai cong nghiép.

Phuong 4n polyme polyamit tht mudi chin la polyme polyamit theo theo phuong
an bét ky trong sd cc phuong dn polyme polyamit tir thir nhét dén tht nam va tir thir
tam dén muoi tam, trong d6 polyamit con 12 polyme nylon 6,6 c6 thong s6 ham lugng
gel thdp hon 40 ppm khi dugc xac dinh bing ndng d6 phan triéu cta hat khong tan 16n
hon 10 um trong dung dich axit formic néng dd 90% & nhiét do 25°C.

Phuong 4n polyme polyamit ther hai muoi 1a polyme polyamit theo phuong an
polyme polyamit thtr muoi chin, trong d6 polyme nylon 6,6 con thé hién thong s6 ham
luong gel thdp hon 25 ppm khi dugc xéc dinh bang ndng dd phan triéu cta hat khong
tan 16n hon 10 um trong dung dich axit formic ndng do 90% & nhiét do 25°C.

Phuong an polyme polyamit tht hai mét 1a polyme polyamit theo phuong én
polyme polyamit thtr muoi chin, trong dé polyme nylon 6,6 con thé hién thong s6 ham

luong gel la tr 1 ppm dén thap hon 10 ppm khi dugc x4c dinh bang ndng do phan triéu
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cua hat khéng tan 16n hon 10 pm trong dung dich axit formic ndng d6 90% & nhiét do

25°C.

Phuong 4n polyme polyamit thr hai muoi hai 1a polyme polyamit theo phuong an
polyme polyamit thit muoi chin, trong d6 polyme nylon 6,6 con thé hién thong s6 ham
luong gel thdp hon 10 ppm khi duoc xéc dinh bing ndng d6 phan tridu cta hat khong
tan 16n hon 10 pm trong dung dich axit formic ndng d6 90% & nhiét d 25°C.

Phuong 4n polyme polyamit thr hai muoi ba 1a polyme polyamit theo phuong 4n
bét ky trong sb cac phuwong 4n polyme polyamit thi nhét dén thtr nam va thtr tam dén
hai mwoi hai, trong d6 polyamit 12 polyme nylon 6,6 biéu hién mirc khuyét tit quang

hoc trung binh khong 16n hon 1.000 phén triéu (ppm).

Phuong an polyme polyamit thir hai muoi tu 1a polyme polyamit theo phuong an
polyme polyamit thit hai muoi ba, trong d6 polyme nylon 6,6 con biéu hién murc khuyét

tat quang hoc trung binh khong 16n hon 500 phén triéu (ppm).

Céc khia canh khac cua sang ché d& xuat cic quy trinh san xuét cac polyamit c6
trong lugng phéan t& cao ¢ déc tinh bét ky trong sb cac dic tinh clia cac phuong 4n

polyme polyamit tir thir nhét dén hai muoi tu duoc luu ¥ & trén.

Puoc dé xuit & phuong an quy trinh thir nhét cta sang ché 1a phuong phap san
xuit polyme polyamit c6 trong lwgng phan tit cao v6i dd nhét twong d6i chinh xac va

ham luong gel thp bao gdm:

(a) diéu ché polyme polyamit nong chay thi nhét bao gdm polyme polyamit thit
nhit v6i do nhét twong dbi thir nhat;

(b) cip polyme polyamit néng chay thi nhit vao méy dun hai truc vit;

(¢) xtr ly néng chay polyme polyamit néng chay thtr nhéat dudi didu kién chan
khong trong may dun hai truc vit dé loai bo hoi nude va cac thanh phan dé bay hoi khac
ra khoi vat liéu, nhd d6 1am ting trong lugng phéan tir clia dich néng chay polyme dé
diéu ché polyme polyamit néng chay tht hai bao gdm polyme polyamit tht hai véi do

nhét twong ddi thir hai,

polyme polyamit thir hai khéc biét & chd, hodc (i) d0 nhét tuong d6i chinh xac 16n
hon 50 khi duoc do trong dung dich axit formic ndng d6 90% v&i do 1éch chuén do nhot
turong d6i thap hon hoic bang 1,25; hoic (ii) thong s6 ham luong gel thap hon 50 ppm
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khi dugce xac dinh bang ndng dd phan triéu ctia cac hat khong tan 16n hon 10 um trong
dung dich axit formic néng dd 90% & nhiét do 25°C va muac 1<huyét tat quang hoc trung

binh thép hon 2000 ppm khi dugc do bang cach quét quang hoc & dd phan giai 50 um;

(d) tury chon cip polyme polyamit néng chay thir hai vao binh ngung Iwu hdn hop
phan Grng va xt Iy néng chay polyme polyamit néng chdy thir hai trong binh ngung luu
hdn hop phan tng dé tao ra polyme polyamit néng chay thir ba bao gdbm polyme
polyamit thir ba v&i d nhét trong ddi thi ba cao hon dd nhét twong ddi thir hai cta

polyme polyamit tht hai,

polyme polyamit thtr ba khac biét & chd, hodc (i) 6 nhét twong ddi chinh xéac 16n
hon 50 khi dugc do trong dung dich axit formic néng dd 90% v&i do 1éch chuin dd nhot
twong ddi thip hon hodc bang 1,25; hodc (ii) thong s6 ham lrong gel thip hon 50 ppm
khi duge xac dinh bing ndng dd phan tridu ctia cac hat khong tan 16n hon 10 pm trong
dung dich axit formic néng d0 90% ¢ nhiét d6 25°C va muc khuyét tat quang hoc trung
binh thap hon 2000 ppm khi duge do bing cach quét quang hoc & do phan giai 50 pum;

va

(e) thu hdi san phdm polyme polyamit khéac biét & chd, hodc (i) do nhét twong dbi
chinh xac 16n hon 50 khi dugc do trong dung dich axit formic né)ng do 90% vo1 do 1éch
chudn do nhét twong déi thip hon hodc bang 1,25; hodc (i) thong sé ham lugng gel thip
hon 50 ppm khi duoc x4c dinh bang ndng dd phan triéu cta hat khong tan 16n hon 10
um trong dung dich axit formic ndng d6 90% & nhiét do 25°C va murc khuyét tit quang
hoc trung binh thip hon 2000 ppm khi duoc do bang cich quét quang hoc & do phan
giai 50 pm.

Phuong an quy trinh the hai 12 phuong phép san xuit polyme polyamit c6 trong
luong phan tir cao v&i dd nhét twong dbi chinh xac va ham lugng gel thip theo phuong
an quy trinh thtr nhat, trong d6 polyme polyamit néng chdy duoc xir Iy néng chay trong

méy dun hai truc vit & nhiét d6 nim trong khoang tir 280°C dén 350°C.

Phuong 4n quy trinh thir ba 1a phuong phap san xuét polyme polyamit c6 trong
lwong phén tir cao v&i do nhét twong ddi chinh xac va ham lugng gel thip theo phuong
an quy trinh thi nhit, trong d6 polyme polyamit néng chdy duoc xir Iy noéng chay trong

méy dun hai truc vit & nhiét dé nim trong khoang tir 285°C dén 305°C.

Phuong an quy trinh tht tu 1a phuong phép san xuét polyme polyamit c¢é trong
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lugng phan ti cao v6i do nhdt tuong déi chinh xac va ham luong gel thip theo phuong
an bat ky trong sd cac phuong an quy trinh & trén, trong d6 polyme polyamit néng chay
duoc xtr Iy nong chay trong may dun hai truc vit dudi diéu kién chan khong trong pham

vi tr d6 chan khong 600 mm Hg dén d6 chan khong 725 mm Heg.

Phuong an quy trinh thr nam la phuong phép san xuét polyme polyamit cé trong
lugng phén tr cao v4i do nhét twong dbi chinh x4c va ham luong gel thap theo phuong
an bat ki trong sb cac phuong an quy trinh & trén, trong d6 polyme polyamit néng chay
dugc xtr Iy nong chay trong may dun hai truc vit dudi didu kién chan khong trong pham

vi tr @6 chan khong 650 mm Hg dén do chan khong 725 mm Heg.

Phuong an quy trinh tht sau 1a phuong phéap san xuét polyme polyamit c6 trong
luong phéan t cao véi do nhét twong déi chinh xac va ham luong gel thap theo phuong
an bat ky trong s cac phuong an quy trinh & trén, trong d6 polyme polyamit néng chay
dugc xtt Iy nong chay trong may dun hai truc vit véi thoi gian luu trong mdy dun 1a thip

hon 60 gidy.

Phuong an quy trinh tht bay la phuong phép san xuét polyme polyamit cé trong
lugng phén tr cao véi do nhot tuong d6i chinh xac va ham luong gel thap theo phuong
an bat ky trong sd cac phuong 4n quy trinh & trén, trong d6 polyme polyamit néng chay
duogc xtr Iy nong chay trong may dun hai truc vit véi thoi gian luu trong may dun la thap

hon 30 giay.

Phuong an quy trinh thtr 8 1a phuong phdp san xuét polyme polyamit c6 trong
lrong phan t&r cao voi do nhot tuong déi chinh xac va ham luong gel thap theo phuong
an bit ky trong sd cac phuong 4n quy trinh & trén, trong d6 polyme polyamit néng chay
duogc xur Iy nong chay trong may dun hai truc vit v6i thoi gian luu trong méy dun la thap

hon 20 giay.

Phuong an quy trinh tht chin la phuong phap san xuét polyme polyamit c6 trong
lugng phén t& cao voi dd nhét tuong d6i chinh xac va ham luong gel thap theo phuong
an bat ky trong sd cac phuong an quy trinh & trén, trong d6 polyme polyamit nong chay
duoc xt Iy néng chay trong may dun hai truc vit véi thoi gian luu trong may don tir 10
gifly dén 60 gidy.

Phuong én.quy trinh thir muoi la phuong phép san xuét polyme polyamit c6 trong

lugng phén tr cao v6i do nhdt tuong d6i chinh x4c va ham luong gel thap theo phuong
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4n bét ky trong sd cac phuong an quy trinh & trén, con bao gdm cép polyme polyamit
néng chay thir hai vao binh ngung luu hdn hop phan tmg va xt 1y nong chay polyme
polyamit néng chay thir hai trong binh ngung luu hdn hop phan tng dé tao ra polyme
polyamit néng chay tha ba bao gdm polyme polyamit thit ba véi do nhét twong dbi thir
ba cao hon do nhét twong ddi thtr hai ctia polyme polyamit tht hai, polyme polyamit
thtr ba khac biét & chd, hoic (i) dd nhét tuong dbi chinh x4c 16n hon 50 khi duogc do
trong dung dich axit formic ndng dd 90% véi do léch chuin do nhét twong déi thap hon
hodc bang 1,25; hodc (ii) théng s& ham luong gel thap hon 50 ppm khi dugc xac dinh
bing ndng do phan triéu ctia hat khong tan 1én hon 10 pm trong dung dich axit formic
ndng d6 90% & nhiét do 25°C va mic khuyét tit quang hoc trung binh thdp hon 2000
ppm khi duoc do bang cach quét quang hoc & do phan giai 50 pm.

Phuong an quy trinh thdt muoi mot 1a phuong phéap san xuét polyme polyamit c6
trong lugng phén tir cao véi do nhot twong d6i chinh x4c va ham luong gel thap theo
phuong an quy trinh thr muoi, trong d6 polyme polyamit néng chdy dugc xir 1y nong
chay trong binh ngung luu hdn hop phan tmg & nhiét do nim trong khoang tir 280°C
dén 350°C.

Phuong an quy trinh tht muoi hai la phuong phép san xuét polyme polyamit cé
trong lugng phan tir cao vdi do nhét twong d6i chinh x4c va ham lugng gel thip theo
phuong an quy trinh tht muoi, trong dé polyme polyamit néng chay dugc xir ly nong
chay trong binh ngung luu hdn hop phan tng & nhiét do nim trong khoang tir 285°C
dén 305°C.

Phuong an quy trinh tht muoi ba 1a phuong phdp san xuit polyme polyamit c6
trong lugng phan tir cao véi do nhét twong d6i chinh xac va ham luong gel thap theo
cic phuong an quy trinh thr mudi, muoi mot hodc muoi hai, trong dé polyme polyamit
néng chay duoc xr Iy néng chay trong binh ngung Iuu hdn hop phan tng véi thoi gian

luu trong binh ngung luu hdn hop phan tng 1a tir 30 gidy dén 5 phut.

Phuong an quy trinh tht muoi bbn 1a phuong phap san xuét polyme polyamit c6
trong luong phan tir cao véi do nhét twong d6i chinh x4c va ham luong gel thip theo
cdc phuong an quy trinh mudi, muoi mot, muoi hai hodc muoi ba, trong d6 polyme
polyamit nong chay dugc xt ly nong chay trong binh ngung luu hdn hop phén tng véi

thoi gian luu trong binh ngung luu hdn hgp phan tGng it nhit 1a 1 phut.
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Phuong 4n quy trinh tht mwoi lam la phuong phap san xuét polyme polyamit cé
trong lugng phén tir cao véi do nhot twong dbi chinh x4c va ham luong gel thip theo
cac phuong én quy trinh mudi, muoi mot, muoi hai, mudi ba hodc mudi bon, trong do
polyme polyamit néng chay dugc xur Iy nong chay trong binh ngung Iuu hdn hop phan

rng v&i thoi gian luu trong binh ngung luu hdn hop phan tmg 14 tir 1,5 dén 3 phit.

San pham polyme polyamit duge thu hdi tir quy trinh bat ky trong s6 cac phuong
an quy trinh tur thu nhit dén muoi nam co6 thé c6 dic diém bAt ky hodc tat ca cac dic
diém va su két hop duoc mo ta o trén lién quan dén cac phuong an polyme polyamit tir

thit nhat dén hai muoi tu.

Mic du sang ché da dugc md ta chi tiét, cc sira d6i trong pham vi va nguyén ly
k¢ thuét ctia sang ché s& tré nén rd rang d6i v&i nguoi c6 hiéu biét trung binh trong ciing
linh vure k§ thuat. Cac sira doi nay cling duge xem xét 12 mot phén cua séang ché. Khi
xem xét dén phan thao luan & trén, céc kién thtrc lién quan trong linh vuc k¥ thuét tuong
ung va cac tai liéu tham khéo duoc dé cap & trén khi mo ta tinh trang k¥ thuft cua sang
ché va mo ta chi tiét sang ché, cac noi dung boc 10 nhu vay duoc két hop toan bd & day
dé tham khao, va su md ta thém dugc xem la khong can thiét. D@)ng thoi, can hiéu 15 tir
phan mo ta néu trén Ia cdc khia canh cua sang ché va cac phan ciia cac phwong 4n khéc
nhau c6 thé duoc két hop hoac thay thé cho nhau toan bo hoic mot phﬁn. Hon ntra,
nhitng ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong cing linh vuc k¥ thuét s& danh gia rang phan

mo ta & trén chi nhdm muc dich minh hoa, va khong duoc du dinh dé gidi han sang ché.
Chi dan tham chiéu

Don sang ché nay la don vao pha qudc gia ctia don PCT/US2016/063916 ndp ngay
29 thang 11 nam 2016 hudng quyén vu tién dbi v6i don xin cAp patent tam thoi cia Hoa
Ky s6 62/261,392 dugc nop ngay 01 thang 12 ndm 2015 c6 tén polyme polyamit cd
trong lugng phén tir cao, va cac phuong phap san xuét polyme nay. Céc don uu tién nay

duoc két hop béng cach tham chiéu toan bo.
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YEU CAU BAO HQ
1. Polyme polyamit nylon 6,6 c6 trong luong phén tit cao, trong d6 polyme nylon 6,6
khac biét & chd do nhét twong dbi (Relative Viscosity: RV) chinh xac 16n hon 60 khi
duoc do trong dung dich axit formic ndng do 90%, trong d6 dd nhét twong ddi chinh
xé4c ¢6 do léch chudn do nhét tuong dbi thép hon hoac béng 1,25; va trong do6 polyme
polyamit khac biét & chd thong sb ham lugng gel thip hon 50 ppm (phén tridu) khi duoc
xéc dinh bing ndng do phan triéu clia céc hat khong tan kich thude 16n hon 10 pm trong

dung dich axit formic ndng do 90% & nhiét d 25°C.

2. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1, trong d6 polyme nylon 6,6 c6 dd nhét tuong

dbi chinh xac 16n hon 70 khi dugc do trong dung dich axit formic ndng d6 90%.

3. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1, trong d6 polyme nylon 6,6 c6 d6 nhét tuong

dbi chinh xac 16n hon 80 khi dugc do trong dung dich axit formic ndéng do 90%.

4. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1, trong d6 polyme nylon 6,6 c6 do nhét tuong
dbi chinh xac 16n hon 80 va 1én dén 97,5 khi dugc do trong dung dich axit formic ndng

do 90%.

5. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1, trong d6 d nhét twong d6i ndm trong pham
vi tir 16n hon 60 dén 200 khi dugc do trong dung dich axit formic ndng do 90%.

6. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1, trong d6 d nhot tuong d6i nam trong pham
vi tir 75 dén 100 khi dugc do trong dung dich axit formic ndng d6 90%.

7. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1, trong d6 do nhot twong d6i chinh xé4c c6 do
1éch chudn do nhét twong dbi thap hon 1,0.

8. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1, trong d6 polyme polyamit khac biét & chd:
muec khuyét tat quang hoc trung binh thip hon 2000 phan triéu (ppm) khi dugc

do bang cach quét quang hoc cac vién polyme.

9. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 8, trong d6 dd nhét twong d6i nam trong pham

vi tir 75 dén 100 khi dugc do trong dung dich axit formic ndng do 90%.

10. Polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 9, trong d6 polyme nylon 6,6 con thé hién

thong s6 ham luong gel thip hon 40 ppm khi dugc xac dinh bing ndng d6 phan tricu

ctia hat khong tan 16n hon 10 um trong dung dich axit formic ndng d6 90% & nhiét do
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25°C.

11. Phuong phép san xuét polyme polyamit nylon 6,6 c¢6 trong lugng phén tir cao theo

diém 1, trong d6 phuong phap nay bao gdm:

(a) didu ché polyme polyamit nylon 6,6 néng chay thir nhét bao gdm polyme
polyamit nylon 6,6 tht nhét v&i do nhét tuong dbi thu nhéat;

(b) cip polyme polyamit nylon 6,6 néng chay thir nhét vao mdy dun hai tryc vit;

(c) xt Iy néng chay polyme polyamit nylon 6,6 ndéng chay thi nhat dudi didu kién
chin khong trong may dun hai truc vit khong c6 hoi nude bd sung dé loai bé hoi nudce
va cac thanh phan dé& bay khoi khéc ra khéi polyme polyamit néng chay, nhd d6 lam
tang trong lwgng phén tir clia polyme polyamit néng chay dé tao ra polyme polyamit
nylon 6,6 néng chay thur hai bao gdm polyme polyamit nylon 6,6 th(r hai vi do nhdt
tuong dbi tht hai,

(d) tiry chon cép polyme polyamit nylon 6,6 néng chay thir hai vao binh ngung luu
hdn hop phan tng va xir Iy néng chay polyme polyamit nylon 6,6 néng chay thir hai
trong binh ngung luu hdn hop phén tmg dé tao ra polyme polyamit nylon 6,6 néng chay
thr ba bao gdm polyme polyamit nylon 6,6 thit ba véi do nhét tuong d6i thi ba cao hon
d6 nhét twong dbi thir hai cia polyme polyamit nylon 6,6 tha hai,

(e) thu hdi san phdm polyme polyamit nylon 6,6 theo diém 1.

12. Phuong phép theo diém 11, trong d6 polyme polyamit nylon 6,6 néng chay duoc xu
ly nong chay trong may dun hai truc vit & nhiét do nim trong khoang tir 280°C dén
350°C.

13. Phuong phép theo diém 11, trong d6 polyme polyamit nylon 6,6 néng chay dugc xi
1y néng chay trong may dun hai tryc vit dudi didu kién chan khong trong pham vi tir do
chan khong 600 mm Hg dén d chan khong 725 mm Hg.

14. Phuong phép theo diém 11, trong d6 polyme polyamit nylon 6,6 néng chay dugc Xt
1y néng chay trong mdy dun hai truc vit véi thoi gian Iuu trong may dun thip hon 30
giy.

15. Phuong phép theo diém 11, trong d6 polyme polyamit nylon 6,6 néng chay dugc xur
Iy néng chdy trong méay dun hai truc vit véi thoi gian luu trong may dun thip hon 20
gidy.
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16. Phuong phép theo diém 11, trong d6 polyme polyamit nylon 6,6 nong chay duogc xur
ly néng chay trong may dun hai truc vit v6i thoi gian luu trong may dun tir 10 gidy dén

nho hon 30 gidy.

17. Phuong phép theo diém 11, trong d6 phuong phap bao gdm cép polyme polyamit
nylon 6,6 néng chay thr hai vao binh ngung Iuu hdn hop phéan Gng va xt 1y nong chay
polyme polyamit nylon 6,6 néong chdy thir hai trong binh ngung luu hdn hgp phan tng
dé tao ra polyme polyamit nylon 6,6 nong chay thir ba bao gdm polyme polyamit nylon
6,6 thtr ba v6i do nhdt twong dbi thir ba cao hon d nhét twong db1 tha hai ctia polyme
polyamit nylon 6,6 thir hai.

18. Phuong phép theo diém 17, trong d6 polyme polyamit nylon 6,6 néng chay duogc xu
Iy néng chay trong binh ngung luu hdn hop phan tng & nhiét do nim trong khoang tir
280°C dén 350°C.

19. Phuong phép theo diém 17, trong d6 polyme polyamit nylon 6,6 noéng chay duogc xur
ly néng chay trong binh ngung luu hdn hgp phén tng vai thoi gian luu trong binh ngung

Iuu hdn hop phan Gng it nhat 12 1 pht.
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414
FIG. 4

QUY TRINH PUN POLYME TRONG CHAN KHONG
CO XAY RA PHAN UNG

:

TRUNG BINH 85,008
PO LECH CHUAN (), 833
PHUONG sA1 (0,693
s6 LuoNnG mAu 109

FIG. 5

QUY TRINH SSP

N

TRUNG BiNH 83, 266
p0 LECH CHUAN 1,428
PHUONG sA1 ¢, 040
so Luong MAu 4L

86 87 88
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