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(57) Sang ché d& cap dén cac vat lidu polyme dugc tao bot phén 16p khong c6 sy gidn
doan & bé mit phan cach gifta cac 16p va quy trinh didu ché vat liéu nay bao gdm cac
budc sau: cung cz‘ip vat li¢u polyme co thé tao bot; hoa tan mot hoic nhiéu chét tao bot
trong véat liéu polyme co thé tao bot dudi ap suét va & nhiét do 16n hon 20°C; va giai
phong 4p suét ngay 1ap tlc; trong d6 bude hoa tan duge thuc hién véi bién dang ap

suét ctia mot hodc nhidu chét tao bot no6i trén co thé thay ddi theo thoi gian.
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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh didu ché cac vat lidu polyme duogc tao bot phin
16p, ¢4 vé hinh thai t& bao va vé mat do.

Cu thé, quy trinh st dung quy trinh dé hoa tan cac chit tao bot vat 1y, can thiét
cho qua trinh tao bot tiép theo, dugc dac trung boi cac diéu kién thay ddi theo thoi
gian. Cu thé hon, céc didu kién thay ddi theo thoi gian ctia budc hoa tan tao ra cac két
cAu khong ddng nhét v& ndng dd cua cac chét tao bot vat 1y trong polyme, ma, khi tao
bot, tao ra cac hinh thai va mat do khong ddng nhit twong tng.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Gan day nguoi ta quan tdm dén vat liéu duoc tao bot "gradient", ma cac dic tinh
cAu tric va chuc ndng ctia chung dugc cai thién so véi vat liéu duoc tao bot dugc dic
trung bédi cAu trac déng nhét vé& mat d6 va/hoic hinh thai té bao.

Piéu nay di dugc ching minh qua cdc nghién ctru khoa hoc gin day, ca ly
thuyét—vé mit sb hoc va thuc nghiém. Céc tai licu béng sang ché md ta viée st dung va
loi thé cta cac céu trac duge tao bot phan 16p nhu vay hodc nhiing cAu trac ¢6 hinh
thai va/hodc mat do gradient.

Coéng bd don dang ky sang ché s6 US2015125663 mb ta viéc sir dung céc 16p bot
polyme khéac nhau, dugc lép rép theo cach "gradient", dé hip thu ning lugng tir va
cham trong mii bao hiém.

Linh vuc khac ma bot phan 16p dugce quan tim 12 mé réng dé nung két (con duoc
goi 1a duc khuodn b.':ing hoi nudc hoac tao bot hat), rét phé bién trong san XUt cac san
pham polystyrene tao bot nung két, nhung gan ddy ciing dugc st dung, trong sb nhing
loai khac, polypropylen, polyuretan nhiét déo va axit polylactic.

Trong linh vyc nay, cdc hat dugc tao bot trude (gén nhu hinh cdu va c6 kich
thudc gn bang mot milimet) dugce s dung trong san xuat san pham, dugc dua vao

khuén va dugc phi bang hoi nudc hodc khi néng dé dat dugce bot cudi cung va nung
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két cac hat. Su tao bot cudi cung chu yéu 12 do céac chét tao bot, vi du nhu pentan, chét
nay van con chira trong hat da tao bot truéc va phat trién khi dun néng.

That vy, kha ndng ngin nglra su thit thoat chat tao bot thong qua s khuéch tan
theo chu ky gifta tao bot trudc va tao bot cubi cing c6 tdm quan trong déng ké vé mat
cong nghé. Su mAt mét do hién twong khuéch tan nay 1a mot gidi han v& mit bao toan
cta cac hat dugc tao bot trudc va la vAn dé tiéu chuén héa quy trinh, khi cac san phém
phai dugc san xuét vGi cac hat da trai qua chu ky bao toan khac (lam kho).

C6 s&n hat tao bot trude v6i hinh théi phan 16p xuyén tam, vi du v6i 16p trung
gian hodc 16p bén ngoai day dic, hoat dong nhu mot rao can d8 ngan chan sw mét chat
tao bot & cac 16p bén trong, s& giai quyét duogc vén dé noi trén.

Mot sb san phém thuong mai, chéng han nhu bong choi gon hodc thiét bi bao vé
chéng va dap thé thao, 1a cc san phém phén 16p vi mot hodc nhiéu 16p tao bot (vi du,
xem tai liéu Sullivan va cong su, US 2015/0283432 va Donzis, US 4486901).

Tuy nhién, cac cong ngh¢ dugc thich tng dé tao ra cac cAu trac phan ting nhu
vay c6 vé nhan tao, lau dai va/hodc khoé cong nghiép hoa.

Vi du, Nikhil Gupta va cong sy, trong tai liéu "Comparison of compressive
properties of layered syntactic foams having gradient in microballoon volume fraction
and wall thickness" Mater. Sci. Eng A 427 (2006) 331-342, mo ta chién lugc trong
phong thi nghiém lién quan dén viéc dit cac vi cdu thay tinh rdng véi céc kich thude
khac nhau trong polyme.

Trong céc don xin cip bang sing ché cua Chiu Au s EP1452191A2 va
EP1878450A1, cic quy trinh dugc mo ta dé tao ra cac ciu tric phan 16p thong qua
viéc sir dung vat liéu compozit. Déc biét, trong EP1452191A2, hdn hop cia hai vat
liéu polyme dugc st dung véi gradient ndng d6 thay ddi tir budc chu yéu dugc tao
thanh béi vat liéu thir nhit dén bude chi yéu dugc tao thanh béi thanh phan tht hai va
trong EP1878450A1 phoi composit dugc tao ra bing cach sir dung vi tri chinh xé4c cla
chit don va/hodc soi trong khudn cung véi vét liéu polyme cé thé tao bot. Céc quy
trinh nay doi hoi ca viéc st dung vt liéu composit va viéc diéu ché va phan phbi phic

tap cac thanh phan cia cac vt liéu nay.
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Céch ghép ndi thudng xuyén hon, bang phuong phép lién két hodc han, nhiéu 16p
bot ¢6 hinh thai va/hodc mét do khac nhau duge mod ta va sir dung, nhu dugc mo ta
trong WO2016102291A1, WO02014041516A1 va TW200918316, va bdi Erheng
Wang va cong sy, trong tai liéu "The blast resistance of sandwich composite with
stepwise graded cores” Tap chi Qudc té v& Chét rén va CAu trac 46 (2009) 3492-3502.

Bén canh sy ton kém ctia cic quy trinh ghép néi, can luu ¥ ring nhitng quy trinh
ndy, dic biét khi dugc thuc hién béng phuong phap lién két hodc han nhiét, c6 su gian
doan ¢ mbi ndi, day la vAn dé vé hiéu sut va thiét ké.

Khia canh khac dugc dua ra béi Zhou C. va cong su, trong tai liéu " Fabrication
of functionally graded porous polymer via supercritical CO2 foaming", cac composit:
phin B 42 (2011) 318-325, va xem xét viéc st dung "profiles of non-equilibrium of
the concentration of the foaming agent". Trong phwong phéap nay, vat liu s& dugc tao
bot da duogc bdo hoa mot phﬁn boi chét tao bot thong qua budce hoa tan, dién ra & nhiét
d0 va ap suit khong ddi theo thoi gian, ngin hon thoi gian can thiét dé dat dugc ndng
d6 ddng nhat ctia chét tao bot. Trong trudng hop nay, céc phan & xa nhét (d6i véi cac
bé mit tu do tiép xuc véi chét tao bot dué6i ap suét, do do 1a céc phan trong ciing) cia
mau duoc tao bot c6 ndng do chét tao bot thap hon so v6i cac phén tiép gidp véi cac bé
miit néi trén (nhidu phan bén ngoai hon), trong d6 ndng do cla chét tao bot d& dang dat
dén didu kién can bang véi ap sudt bén ngoai ciia chét tao bot. Két qua 12 phan bén
trong cua mau sé& it bot hoic thiéu bot, trong khi ph?m bén ngoai s€ dugc tao bot hoan
toan.

Viéc thiét ké cac cdu trac nhu vay gia dinh trude kién thic v& hé sb khuéch tan
ctia chit tao bot trong polyme, c6 san cho mot s6 luong 16n céc hé théng polyme/chat
tao bot.

Mic du quy trinh duge mo ta 1a don gian @ san xuAt, n6 kha han ché, vi chi cho
phép ché tao cac vat liéu duoc tao bot don gradient, dugc dic trung boi it 16p duge tao
bot bén trong mAu va nhiéu 16p dugce tao bot bén ngoai. Su dbi xtng cla gradient rd
rang phu thudc vao hinh dang mAu va bé mit mau nio co thé duoc tiép can béi chét

tao bot.
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Ban chét ky thuit clia sang ché

Quy trinh theo sdng ché nham khéc phuc nhitng nhugc diém cia cic phuong
phép da biét trong linh vuc nay.

Dic biét, cac tac gia sang ché da nhan thdy rang v6i quy trinh theo sang ché nay,
¢6 thé thu duoc cac cdu trac duge tao bot phan 16p v6i quy trinh don gian, chi phi
thip.

Hon nita, cac tic gid sang ché da quan sat thdy riang céac ciu tric dugc tao bot
phan 16p thu dugc theo quy trinh theo sang ché khong biéu hién su gian doan & bé mat
phén céch gifta céc 16p, ma trai lai cho thdy sy thay di dan dan ca mét do va hinh thai
cia cac bot khi ¢o trong vat liéu dugc tao bot.

Céc tac gia sang ché cling nhan thdy rang quy trinh theo sang ché giup c6 thé thu
duoc ciu trac duge tao bot phin 16p véi nhiéu lua chon thiét ké, ca vé sb luong 16p,
hinh thai va mét do cta chung.

Céc tac gia sang ché da nhan thdy ring nhitng wu diém nay va cac uu diém khac
c6 thé dat dugc bang quy trinh didu ché vat liéu duoc tao bot phan 16p ma bao gbm it
nhit mot bude khong cin bang trong qué trinh van chuyén khéi lugng ctia chét tao bot
trong polyme st dung it nhét mot diéu kién thay dbi theo thoi gian & bude hoa tan
trude khi tao bot.

Céc tac gia sang ché da nhan thdy rang viéc str dung mot hodc nhiéu diéu kién
thay d6i theo thoi gian trong budc hoa tan ciia mét hodc nhiéu chit tao bot trong
polyme tao ra cac ciu tric khong ddng nhit vé ndng do cua cac chét tao bot trong cling
polyme, ma khi tao bot twong ting s& tao ra hinh thai va mat do khong df‘)ng nhét.

Céc tac gia sang ché da xem xét rang do sdu thim qua Lpe, trong polyme cta bét
ky su thay d6i nio ctia cac didu kién bién trong van chuyén khéi lugng dugc dic trung

boi thoi gian ddc trung nhét dinh T (vi dy, chu ky cua song hinh sin) dugc dua ra béi

phuong trinh (1) :
L,= N DT (1)

trong d6 D 1a @6 khuéch tan ctia chét tao bot trong polyme.
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Néu sy thay dbi cia cac diéu kién bién trong qua trinh vén chuyén khdi lugng 13
tirc thoi, thi ban than quan hé biéu thi do day, tai mdi thoi diém T sau tac dong cla
chinh su bién ddi, trong d6 anh huéng cta sy thay d6i ¢c6 lién quan.

Céc tac gia sang ché di quan sat thdy rang su thay dbi cua cac didu kién bién
trong van chuyén khéi c6 thé bi anh hudng dang ké boi ba bién s bao gom:

esu thay dbi 4p suét
esy thay dbi thanh phan cla khi gidn né
esy thay di nhiét do

Céc tac gia sang ché 1an dAu tién tim ra ring su thay ddi 4p suét co6 thé dugc diéu
chinh thich hop thdng qua viéc st dung chuong trinh quan ly c6 kha néng gay ra cac
thay dbi theo chu ky dugc dic trung béi chu ky T nhét dinh va bang dang séng, c6 thé
13, vi du, hinh sin, tam gi4c, hinh vudng, rang cua, v.v..

Nguoi ndp don cling tim ra ring su thay ddi 4p suét c6 thé duge diéu chinh thich
hop thong qua viéc st dung chuong trinh quan 1y ¢6 kha ndng van hanh cac thay do6i
khong theo chu ky, nhanh chéng hodc chdm, theo cac chu hinh tuyén tinh, parabol,
ham mii, xung dong, v.v..

Tuong tu, c4c tac giad sang ché d3 tim ra ring su thay doi thanh phan ctia khi gidn
n& ¢6 thé duge didu chinh mot cach thich hgp bang cach thay d6i &p suét riéng phan
ctia hai hodc nhiéu chét tao bot (nhu nito va cacbon dioxit) dugc dac trung boi cac do
khuéch tan khac nhau, D.

Cubi cling, céc tac gia sang ché da quan sat thdy ring cic bién dbi nhiét do, ma
dong hoc cua ching tuan theo sy van chuyén ning luong va dugce dic trung boi cac
dic tinh khac cta hé théng (su khuéch tan nhiét), ¢6 th duoc xép chdng/ghép ndi theo
cach da diéu chinh véi dong hoc cta van chuyén khdi phu thudc vao ap suét va thanh
phan cta khi gidn nd ra dé thu duoc cac 16p khac nhau.

Do d6, c4c tac gia sang ché di tim thdy rang, bang cach thiét ké thich hop budc
hoa tan bing céac thay dbi theo chu ky 4p suét cia mot hodc nhidu chét tao bot, ciing
béng cach st dung céac thay ddi nhiét do, c6 thé thu duogc céc polyme tao bot c6 cAu

trc nhidu 16p, mdi 16p c6 hinh thai va mat d§ dic trung, khac biét.
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Do d6, dbi twong thir nhit cia séng ché duoc thé hién bang quy trinh didu ché vat
liéu polyme dugc tao bot phin 16p bing cach st dung mét hodc nhiéu chét tao bot,
trong d6 quy trinh nay bao gdm cac budc sau:

ecung cép vat liéu polyme co thé tao bot;

ehoa tan mot hodc nhiéu chét tao bot trong vat liéu polyme c6 thé tao bot
dudi ap suét va & nhiét do 16n hon 20°C; va

egidi phong ap suit ngay lap tuc;

khéc biét & chd bude hoa tan duge thuc hién véi bién dang ap suét ctia mdt hoic
nhiéu chét tao bot néi trén c6 thé thay dbi theo thoi gian.

DPbi ttfqng thr hai ctia sang ché dugc thé hién béng vat liéu polyme dugc tao bot
¢6 cAu tric nhidu 16p thu dugc tir quy trinh theo dbi twong thir nhét clia sang ché.

Péi tugng thir ba cua sang ché dugc thé hién béng vat liéu polyme dugc tao bot
¢6 cAu triic nhiéu 16p va thanh phan dong nhét, trong d6 céu tric nhiéu 16p nay bao
gdm it nhat hai 16p va trong do mdi 16p trong sd it nhét hai 16p ndy c6 hinh thai
va/hodc mat do cu thé va khac biét, dic trung & chd n6 thé hién su thay dbi dan dan vé
mat d6 va/hoic hinh thai tai mat phan cich gitra it nhét hai 16p néi trén c6 trong vat
liéu duoc tao bot.

Dic biét, vat liéu polyme dugc tao bot, theo dbi twong thir ba cla sang ché, khac
biét & chd 1a n6 khong c6 sy gian doan vé hinh thai va/hoic mat do tai mat phan cach
gifta it nhét hai 16p néi trén.

Péi tugng thi tu cua sdng ché duoc thé hién bang san phém duge san xuét duoc
lam toan bd hoac mot ph?ln béng vt liéu polyme duogc tao bot ¢6 cAu trc nhiéu 16p va
thanh phin dong nhét, trong d6 ciu tric nhiéu 16p nay bao gbm it nhét hai 16p va trong
d6 mdi 16p c6 it nhét hai 16p ¢6 hinh thai va/hodc mat do cu thé va khac biét, dic trung
& chd n6 thé hién su thay ddi din din vé mat do va/hodc hinh thai tai bé mat phén cach
gitra it nhét hai 16p ndi trén co trong vt liéu dugce tao bot.

Mo ta vén tit cac hinh vé
Fig. 1 thé hién anh thiét bi tao bot gian doan dugc st dung trong sédng ché.

Fig. 1B thé hién so dd thiét bi tao bot gian doan dugc st dung trong sang ché.
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Fig. 2A thé hién so dd cia mau duge st dung trong cac vi du 1-6, voi cac bé mit
dé Z'e X’ va bé mit bén Q duogc danh déu.

Fig. 2B thé hién két chu néng d6 doc truc cua chét tao bot doc theo toan bod két
cAu doc truc clia mau, ngay trudce khi giai phong ap suit dé cho phép viéc tao bot duge
str dung trong vi du 1.

Fig. 2C thé hién anh chup béng kinh hién vi dién tir quét cta phan bot thu dugc
tr mAu trai qua quy trinh ctia vi du 1 (thanh chia d bang 500 pm). Dé r5 rang, chi mot
nira mau dugc hién thi, dbi xtng véi dudng thing dimg dugce chi ra trong hinh.

Fig. 3A thé hién két ciu ndng dd doc truc cua chét tao bot doc ngay trudc khi giai
phéng ap suit dé cho phép tao bot dugce sir dung trong vi du 2.

Fig. 3B thé hién anh chup bing kinh hién vi dién tir quét ctia phan bot thu duoc
tlr mau trdi qua quy trinh cua vi du 2 (thanh chia do bang 500 pm). Toan b phan cia
mAu duge hién thi d& 1am ndi bat 5 16p déi ximg.

Fig. 3C thé hién hinh 4nh twong tu nhu trong Fig. 3B, véi dd thi xép chdng cho
thdy xu huéng dinh tinh ctia kich thudc 1.

Fig. 4A thé hién két ciu n6ng dd doc truc cua chét tao bot doc theo toan bd két
cAu doc truc ctia mau, ngay trudc khi giai phong ap suit dé cho phép tao bot dugc sir
dung trong vi du 3.

Fig. 4B thé hién anh chup bang kinh hién vi dién tir quét cua phén bot thu dugc
tir mAu trdi qua quy trinh cta vi du 3 (thanh chia do bang 500 pm).

Fig. 5A thé hién két chu néng d6 doc truc cua chét tao bot doc theo toan bo két
ciu doc truc ctia miu, ngay trudc khi giai phong ap suit dé cho phép tao bot dugc st
dung trong vi du 4.

Fig. 5B thé hién anh chup béng kinh hién vi dién tir quét cla phﬁn bot thu duoc
tir mau trai qua quy trinh cta vi dy 4 (thanh chia d¢ bing 500 pm). Pé 1 rang, chi mot
nira mau duoc hién thi, ddi xtmg v6i duong thang ding dugc chi ra trong hinh.

Fig. 6A thé hién két ciu néng d6 doc truc cua chét tao bot ngay trudc khi giai

phéng ap sudt dé cho phép tao bot dugc st dung trong vi du 5.



48298 8/52

Fig. 6B thé hién anh chup bing kinh hién vi dién tir quét cia phén bot thu dugc
tir mAu trai qua quy trinh cta vi du 5 (thanh chia d¢ bing 500 pm). Pé 5 rang, chi mot
nira mAu dugc hién thi, d6i xtmg véi dudng thang dimg dugc chi ra trong hinh.

Fig. 7A thé hién két cAu néng d6 doc truc cua chét tao bot ngay trudc khi giai
phong ap suit dé cho phép tao bot dugce st dung trong vi du 6.

Fig. 7B thé hién anh chup bang kinh hién vi dién t& quét cta phan bot thu dugc
tr mAu trai qua quy trinh cta vi du 6 (thanh chia do bang 500 pum). Dé 5 rang, chi mot
nira mAu duoc hién thi, di xng véi dudong thing ding dugc chi ra trong hinh.

Fig. 8 thé hién so dd ctia mau duogc st dung trong cac vi du 7-9, v6i ban Kinh r
dugc dénh dau.

Fig. 8A thé hién két cAu ndng dd doc truc cua chét tao bot ngay trudc khi giai
phéng ap suit dé cho phép tao bot duge sir dung trong vi du 7.

Fig. 8B thé hién anh chup bang kinh hién vi dién tr quét cta phan bot thu dugc
tir mau trai qua quy trinh cua vi du 7 (thanh chia d6 bang 200 pm).

Fig. 9A thé hién két cdu ndng d6 doc truc cla chét tao bot ngay trudc khi giai
phong ap sudt dé cho phép tao bot dugc st dung trong vi du 8.

Fig. 9B thé hién anh chyp béng kinh hién vi dién tir quét cia phén bot thu dugc
tir mAu trai qua quy trinh cta vi du 8 (thanh chia do bang 200 um).

Fig. 10A thé hién két cu ndng do doc truc cua chét tao bot ngay trudc khi giai
phéng ap suat dé cho phép tao bot dugc st dung trong vi du 9.

Fig. 10B thé hién anh chup bing kinh hién vi dién tir quét ctia phan bot thu dugc
tir mAu trai qua quy trinh cta vi du 9 (thanh chia do bang 100 pm).

Fig. 11A thé hién két cdu ndng @6 doc truc cla chét tao bot doc theo toan bd két
cAu doc truc ciia miu, ngay trude khi giai phong ap suit dé cho phép tao bot dugc sir
dung trong vi du 10.

Fig. 11B thé hién anh chup bing kinh hién vi dién tir quét ctia phan bot thu dugc
tir mau trai qua quy trinh cta vi du 10 (thanh chia d6 bang 500 um). Toan bd phan ctia
mAiu dugc hién thi dé 1am ndi bat 4 16p khong dbi xtng.

Fig. 11C thé hién anh chup bang kinh hién vi dién tir quét ctia Fig. 11B trong d6

so dd di duoc chén vao cho thdy xu huéng dinh tinh cta kich thude 16 tai cac khu vuce
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Kkhéc nhau cta hinh anh hién vi SEM va cac duong chdm doc phéc thao cac khu vuc
khac nhau.

Fig. 12A thé hién vit chta bang kim loai c6 16 rdng c6 hinh dang cua phén dau
trén ctia xuong dui dugc st dung trong vi du 11.

Fig. 12B thé hién 4nh chup bing kinh hién vi dién t&r quét cua phin bot theo
chidu doc thu dugc tir mau trai qua quy trinh cua vi du 11 (thanh chia do bing 1 mm).

Fig. 12C thé hién anh chup bang kinh hién vi dién t& quét cua phan bot theo
chiéu ngang thu dugc tir mau trai qua quy trinh cia vi dy 11 (thanh chia d6 bang 1
mm).

Fig. 12D thé hién mit c4t ngang ctia diu ctia xwong dui.

M6 ta chi tiét sang ché

Khai niém "véat liéu polyme" chi vét liéu polyme bao g6m homo-polyme hodc co-
polyme nhiét déo hodc nhiét rén, hodc hdn hgp cia chung.

Cum tir "vat liéu polyme co thé tao bot" chi vat liéu polyme c6 kha ning hép thu
chét tao bot & nhiét do va ap suat nhét dinh, cho phép tao mam bot khi khi giai phong
ciing 4p sudt va chiu dugc cac ung suit kéo thang trong qué trinh phat trién ciia bot
khi, dén khi dong dic.

Cum tir "chét tao bot" chi chét c6 kha nang gy ra su gidn ng cta vat liéu polyme
thong qua viéc hinh thanh cac bot khi bén trong vt liéu polyme.

Cum tir "c4u truc nhiéu 16p" chi cAu triic bao gdm hai hodc nhiéu 16p, t6t nhét 1a
ba 16p tr& 1€n.

Cum tir "thanh phan dong nhit" chi ché phdm bao gbm vat liéu polyme c6 thanh
phin dong nhét va khong dbi & tit ca cac diém cua né.

Thuét ngit "gian doan" chi ranh gi¢i thuc va riéng bi¢t gilta hai 16p lién k&, dién
hinh cua vat liéu compozit dugc lam bing cach ndi néng hodc béng chét két dinh hai
16p co cAu tric khac nhau dugc 1am riéng biét.

Thuét nglt "mét do" chi ty 1¢ gifta trong lugng cia thé tich nhét dinh cta 16p vat
liéu polyme va thé tich nay.

Thuat ngit "hinh thai hoc" chi hinh dang, kich thudc va sd lugng don vi trén mot

thé tich cta bot khi dugc hinh thanh trong vat liéu polyme duoc tao bot.
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Thuét ngit "vat liéu polyme duoc tao bot" chi vat liéu polyme bén trong c6 cac
bot khi dugc hinh thanh nho chét tao bot.

Déi tuong thir nhét cia sang ché dugc thé hién bang quy trinh didu ché vat liéu
polyme duogc tao bot phan 16p béng cach st dung mot hodc nhiéu chét tao bot, trong
d6 quy trinh nay bao gdm cac budc sau:

ecung cép vat li€u polyme c6 thé tao bot;

ehoa tan mot hodc nhiéu chét tao bot trong véat liéu polyme cd thé tao bot
duéi ap suét va & nhiét do 16n hon 20°C; va

egidi phong ap suit ngay 1ap tirc;

khac biét & chd budc hoa tan dugce thuc hién v6i bién dang ap suét ciia mot hodc
nhiéu chét tao bot néi trén co thé thay dbi theo thoi gian.

Theo dbi twong thir nhit cia sang ché, bién dang ap suét nay t6t hon 1a thay dbi
theo thoi gian theo chu ky hodc khong theo chu ky.

Theo dbi tuong thir nhat cia sing ché, bién dang 4ap suit nay tot hon 13 thay doi
theo thoi gian theo chu ky vdi dang séng dugc chon tir nhém bao gbm loai hinh sin,
hinh tam gic, hinh vuong hodc rang cua, hodc két hop cua ching.

Theo dbi twong thir nhit ciia sang ché, bién dang ap sudt da néu t6t hon 1a thay
dbi theo thoi gian khong theo chu ky theo duong thing, mit cit, dudng cong, parabol,
ham mii, xung hoic két hop ciia chung.

Theo dbi twong thir nhét cia sing ché, bién dang 4p suét nay thay ddi tir 4p suét
t6i thidu bing ap suét khi quyén dén tbi da 1a 300 bar (30 MPa), t6t hon 1a tir ap suét
khi quyén dén 250 bar (25 MPa) va c6 1oi hon 14 tir 4p suét khi quyén dén 200 bar (20
MPa).

Theo ddi tugng thir nhit ctia sang ché, bién dang ap sudt nay t6t hon 14 bao gdm
it nhat mot bude v6i bién dang ap suét ting dan theo thoi gian va it nhit mot bude véi
bién dang 4p suét giam dan theo thoi gian.

Theo ddi trong thir nhét clia sang ché, bién dang 4p sut noi trén c6 thé bao gdbm
theo cach c6 loi it nhat mot bude v6i bién dang ap suit khong ddi theo thoi gian.

Theo dbi trgng thir nhét cia sang ché, bude hoa tan duogc thuc hién véi chit tao

bot hodc v&i hdn hop clia hai hoic nhiu chét tao bot, tot hon 12 v6i hdn hop cia hai
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chét tao bot. T4t hon 13, budce hoa tan cd thé duoc thuc hién béng cach thay ddi néng
dd cua chét tao bot theo thoi gian. Dic biét, néng dd cua cac chét tao bot cuia hdn hop
ndy c6 thé thay dbi theo thoi gian.

Theo dbi tuong thir nhét cta sang ché, budc hoa tan tdt hon 13 duge thuc hién &
nhiét do tir 20°C dén 350°C, tt hon Ia tir 30°C dén 250°C, va tét hon la tir 50°C dén
200°C.

Theo dbi tuong tha nhét cta sang ché, mot hodc nhiéu chét tao bot duogc chon tir
nhom bao gdm khi tro, cacbon dioxit, va hydrocacbon béo dugc thé hoic khong duoc
thé (mach thing, phan nhanh hogc mach vong), c6 tir 3 dén 8 nguyén tir cacbon. Tét
hon 13, chét tao bot dugc chon tir nhém bao gém nito, cacbon dioxit, n-butan, iso-
butan, n-pentan va iso-pentan. Tt hon 13, cac hydrocacbon béo dugc thé bao gdm céc
hydrocacbon halogen hoa, dic biét la cac clorocacbon, clorofluorocacbon va
fluorocacbon, chéng han nhu 1,1,1,2-tetrafluoroetan (Freon R-134a), 1,1-difluoroetan
(Freon R-152a ), difluorometan (Freon R-32), pentafluoroetan (Freon R-125).

Theo dbi twong thtr nhit clia sang ché, vat liéu polyme néi trén t6t hon 13 duoc
chon tir nhém bao gém céac vt liéu polyme nhiét déo hodc nhiét rén.

Tét hon 1a cac vat liéu polyme nhiét déo ndi trén duogc chon tir nhom bao gém
polyolefin, polyuretan, polyeste va polyamit.

T6t hon 1a cac vat liéu polyme nhiét rén ndi trén dugc chon tir nhém bao gé)m
polyuretan, nhya epoxy, nhya melamine, polyphenol va polyimit.

Tét hon 13 cac vat liéu polyme da néu 13 cac polyme va copolyme cua styren,
etylen, propylen va céc olefin khac, ching han nhu polystyren, polyetylen va
polypropylen. Tuy y, cac vét liéu polyme da néu co thé bao gdm maot hoic nhiéu co-
monome. Céc co-monome cé thé bao gbébm, vi du, alkylstyren, divinylbenzen,
acrylonitril, diphenylete, alpha-metylstyren, hodc két hop cua ching. Vi dy, vat liéu
polyme c6 thé bao gdm tir khoang 0% theo trong lugng dén khoang 30% theo trong
lwong, tot hon 1a tir khoang 0,1% theo trong lugng dén khoang 15% theo trong lugng,
va tot hon nita 12 tir khoang 1% theo trong lugng dén khoang 10% theo trong lugng

co-monome.
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Tét hon 14 céc vat liéu polyme c6 thé c6 trong luong phan tit Mw (do bang GPC)
tr khoang 10000 Dalton dén khoang 500000 Dalton, tdt hon 1a tir khoang 150000
Dalton dén khoang 400000 Dalton, va tot hon nita 13 tir khoang 200000 Dalton dén
khoang 350000 Dalton.

Tét hon 13 vat lidu polyme cé chi sb trugt, dugc do theo tiéu chuan ASTM D
1238 & nhiét do 200°C va tai trong 10 kg, bao gbm tir 1,0 dén 20 g/10 phut.

Tét hon 12 vat liéu polyme dugc st dung trong sdng ché c6 thanh phan dong nhét
cho toan bd do day cta no, tic la n6 c6 thanh phin déng nhét va khong dbi & tat ca cac
diém ctia né.

Tét hon 13, quy trinh theo sang ché gitp co thé san xut c4c san phim nhiéu 16p
v6i hai hodc nhidu hon hai 16p trong khi tranh sir dung cac vat lidu composit chtra
gradient thanh phﬁn nhu dugc mo ta trong EP1452191A2 va EP1878450A1.

Hon nita, quy trinh theo sang ché ¢6 1oi thé 1a c6 thé tao ra nhiéu gradient trong
quy trinh hoa tan chét tao bot (hodc hdn hgp chét tao bot), do d6 tao ra vit liéu nhiéu
16p véi ba, bdn, nam hozc thdm chi nhiéu hon céc 16p c6 hinh thai va/hodc mat do
khéc nhau.

T4t hon 1a, theo déi twong thir nhét cta sang ché, ap suét duoc giai phong ngay
1ap tirc v6i toc do khong nhé hon 10 bar/gidy (1 MPa/gidy), t5t hon 13 khong nho hon
100 bar (10 MPa)/gidy (10 MPa/gidy).

Déi tugng thit hai clia sang ché duoc thé hién bang vat lidu polyme dugc tao bot
¢6 cAu trac nhiéu 16p thu duge tir quy trinh theo dbi tuong thir nhét clia séng ché.

Tt hon 13, theo d6i tuong thir hai cta sang ché, vat liéu polyme dugc tao bot nay
bao gdm it nhat hai 16p c6 mét d§ va/hodc hinh thdi khic nhau ma khong ¢6 su gian
doan v& hinh thai va/hodc mat do tai mat phan cach gitta it nhét hai 16p néi trén. Tét
hon 13, vat liéu polyme dugc tao bot nay bao gém it nhat hai 16p c6 méat do va/hodc
hinh thai khac nhau va c6 su thay ddi din dan vé& mat d6 va/hodc hinh thai c6 trong vat
liéu duogc tao bot.

Theo dbi tuong thir hai cua sang ché, vat lidu polyme dugc tao bot t6t hon 1a bao

gf)m cac hat duoc tao bot trude nhiéu 16p hodc cac tAm c6 nhiéu 16p bot.
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Tét hon 12 cac tAm dwoc tao bot nhidu 16p nay bao gbm it nhét mot 16p c6 mat do
th4p hon va hinh thai min hon va it nhit mét 16p c6 méat do cao hon va hinh thai tho
hon.

T4t hon 12 cac tAm dugc tao bot nhiéu 16p nay bao gém it nhat mot 16p c6 mat do
thép hon va hinh thai thd hon va it nhit mot 16p c6 mat do cao hon va hinh thai min
hon.

Tét hon 1a cac tAm duoc tao bot nhiéu 16p nay bao gdm it nhit mot 16p c6 mat do
thép hon va it nhat mot 16p ¢6 mét d6 cao hon, v6i hinh thai déng nhét.

Tét hon la céc tAm duge tao bot nhiéu 16p nay bao gbm it nhat mot 16p c6 hinh
thai thé hon va it nhat mot 16p c6 hinh thai min hon, v6i mat do dong nhét.

Tét hon 13, hat duogc tao bot trude nhiéu 16p noi trén bao gém it nhat mot 16p
khong tao bot va it nhat mot 16p tao bot trude, trong d6 16p khong dugce tao bot nay
nam & vi tri bén ngoai theo hudng toa tron so voi 16p tao bot trude.

Do d6, véi quy trinh theo sang ché, lan dAu tién c6 thé thu duoc vat liéu polyme
dugc tao bot ¢ cAu trac nhiéu 16p khong c6 su gidn doan, dién hinh cua céc vat liéu
thu duge bang cach lién két hoic han cac 16p riéng biét thu dugc v6i nhau va véi thanh
phin ddng nhét, do d6 tranh st dung vat liéu compozit.

Do d6, dbi tugng thir ba cia sang ché dugc thé hién bang vat liéu polyme duge
tao bot ¢6 cAu tric nhiéu 16p va thanh phin dong nhét, trong do6 céu tric nhiéu 16p nay
bao gbdm it nhét hai 16p va trong do mdi 16p trong sd it nhét hai 16p c6 hinh thai
va/hodc méat do cu thé va khac biét, dic trung & chd n6 thé hién su thay dbi dan dan vé
mat d6 va/hodc hinh thai tai mat phan céch gifta it nhét hai 16p noi trén c6 trong vat
liéu duoc tao bot.

Dic biét, vat liéu polyme dugc tao bot, phu hop véi d6i tuong thir ba clia sang
ché, khac biét & chd 1a n6 khdng c6 sy gian doan vé hinh thai va mat d6 tai mit phan
cach gifta it nhat hai 16p noi trén.

T6t hon 13, theo dbi tuong thtr hai va thu ba cua sang ché, vat lidu polyme dugc
tao bot nay bao gém it nhat hai 16p c6 mat do va/hodc hinh thai khac nhau va cé sy

thay ddi din din vé& mat d6 va/hoic hinh théi c6 trong vat liéu dugc tao bot.
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Cu thé, cAu trac nhiéu 16p bao gém it nhét ba 16p, va cu thé hon bao g(‘A)m ba, bdn,
nim hodc nhiéu 16p hon véi hinh thai va/hodc mat do cu thé va khac biét.

Vit liéu ba lép duoc wu tién dic biét, phuong dn dugc md ta trong cacvidul, 4,
5, va 6, va dugc minh hoa trén cac Fig. 2C, 5B, 6B va 7B, clng nhu cac vat li€u nam
16p, phuong 4n ma dugc md ta trong vi du 2 va 10, va dugc minh hoa trén Fig. 3B va
11B.

Vit liéu polyme theo cac d6i tugng thir hai va tht ba cia sang ché dugce cho 1a
duoc st dung dé tao ra cac san phém duogc san xuét c6 hinh dang phuc tap véi nhiéu
gradient v hinh thai di huéng, nghia la c6 hinh thai x4c dinh boi do xdp.

Péi tuong thir tu cua sang ché dugc thé hién bang san pham dugc san xuét duge
lam toan bo hodc mot phén béng vat liéu polyme dugc tao bot ¢ cAu trac nhiéu 16p va
thanh phan dong nhét, trong d6 cAu tric nhiéu 16p nay bao gom it nhét hai 16p va trong
d6 m&i 16p ¢6 it nhat hai 16p ¢6 hinh thai va/hogc mat do cu thé va khac biét, khac biét
& chd n6 thé hién su thay dbi din din v& mat do va/hogc hinh théi tai bé mit phan cach
gifta it nhat hai 16p néi trén c6 trong vét liéu dugce tao bot.

Tt hon 13, theo d6i tugng thir tu cla sang ché, cAu trac nhidu 16p nay bao gdbm
hinh thai nhiéu gradient.

Tét hon 13, theo d6i twgng thit tu cla sang ché, cAu tric nhidu 16p nay bao gdm
hinh thai khong déng huéng.

Cu thé, theo dbi tuong thr tu cia sang ché, vi du, san phém duoc san xuét d3 néu
duoc thé hién bang hé thdng bio vé (bao vé 6ng chan, nep lung, miéng dém vai va
khuyu tay, miéng dém dau gbi, vo va miéng dém, 4o chéng dan), mil bao hiém va mii
béo vé, bd phan gia chinh hinh, by phan gia nha khoa, by phan gia biéu bi, khung k¥
thuat mo, tAm va hé théng cach am va hép thu, hé théng va tAm céch nhiét, & va cac
b6 phan cho gidy thé thao, tAm cira cho 6 t6, thiét bi thé thao, dd ndi that, dong g6i, hé
théng va mang loc, bot Xép thay thé cho vat liéu gém va kim loai ¢6 16 r5ng, bot Xép
dung cho bo khuéch tan va may suc khi, hé théng y sinh, miéng dém va miéng dan dé
phén phdi thude dugc kiém so4t, hé thdng phan tmg co hoc tién bo, hé thdng phan tng

chirc nang tién bo, hé théng che chén dién tir, hé thdng xuc tac, bot x6p dung cho hang
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khong va hang khong vil tru, bot x6p cho quang dién tur, hé théng tuyén nbi, khung va
gian may, va khung kinh.

Pac biét, theo abi tuwong tha tu clia sang ché, san phém dugc san xuét nay duogc
thé hién, vi du, bing cic bd phan gia chinh hinh, tirc 1a thiét bi y té c6 kha ning tai tao
cAu tric xuong ctia mdt doan xuong cua co thé nguoi hodc dong vat c6 cung déc diém
cu tric.

DPic biét, bd phan gia chinh hinh theo d6i tuong thir tu cua sang ché bao gém cac
bd phan gia bén trong chinh hinh cia cac chi dudi (ban chan, mét c4 chan, dau géi,
xuong dui, hong), cla cac chi trén (ban tay, ¢d tay, khuyu tay, xuong dui, vai), va cua
cot sdng.

Sang ché s& dugc minh hoa véi viéc tham chiéu dén cac vat liéu va phuong phap
dwoc md ta dé giai thich, nhung khong gi6i han, cic myc dich trong phan vi du thuc
hién sau.

Vi du thue hién sang ché

Pé didu ché cac miu bot, hé théng tao bot theo 16 dugc minh hoa trén Fig. 1 da
dugc st dung, trong d6 c6 mot sb chi tiét dugc dua ra dudi day. Fig. 1 thé hién anh
(Fig. 1A) va so dd (Fig. 1B) cla thiét bi tao bot gian doan dugc str dung trong sing
ché.

Lo phan tng c6 hinh tru, dugc didu nhiét va dat ap suat, c6 thé tich 0,3 L (HiP,
kiéu BC-1). Lo phan tng da dugc sira ddi dé cho phép do ludng va kiém soat cac
thong sb quy trinh quan tam.

Pé kidm soét nhiét d, bd gia nhiét dién (11) duge s dung lam bo phén gia nhiét
va bd trao déi nhiét véi bé dau (12) 1am b phan 1am mat.

Bo gia nhiét (11) va bd trao ddi (12) dugc diéu khién bang bo dicu nhiét PID
(Ascon, kiéu X1), bd nay doc nhiét do bén trong 10 phan tmg bang dau do Pt100 (4).

Bo chuyén dbi ap sudt Schaevitz, doi P943 (3), dugc st dung dé do ap suét trong
buéc bdo hoa va ghi lai dang ap suét trong qua trinh gidi phong chét tao bot. Van (1)
duoc ndi v6i ngudn cung cip khi gidn ng trong khi van (2) duoc ndi v6i bom chan

khong.
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Hé théng giai phong 4p sudt bao gdm van xa bi HiP, ddi 15-71 NFB (3), thiét bi
truyén dong co dién HiP, doi 15-72 NFB TSR8 (6) va van dién tir (7) dugc ndi véi
duong dng cho khi nén (8) va cap (9) cho tin hiéu kich hoat van dién tir (7). HE théng
nay cho phép téi tao lai d mé cia van. Dang ap suét theo thoi gian trong qué trinh x4
ap, P (), dugc ghi lai bing hé théng thu thap dir liéu DAQ PCI6036E, National
Instruments, Austin, TX, Hoa Ky.

Chuong trinh ap sudt dugc quan ly boi bom thé tich Teledyne ISCO 500D
(Lincoln NE, Hoa Ky). Thong qua giao dién nbi tiép ctia bd diu khién bom, c6 thé
didu khién bom thong qua mdy tinh va thuc hién b4t ky chuong trinh ap suit nio.
Ngoai ra, bd didu khién co6 thé xir 1y tdi da bdn may bom cho céc chét luu khac nhau.

Viéc tao ra diéu kién thay dbi cta budc hoa tan c6 thé xay ra thong qua su thay
dbi cua ap suét hoa tan cta chét tao bot, v&i dang theo chu ky (vi du, song hinh tam
giac hodc hinh sin) hodc v6i dang khong theo chu ky (vi du, dang tuyén tinh hodc dang
cong), nhu dugc md ta trong cac vi du sau.

Vidu 1l -vidusang ché

Trong vi du nay, polyme dugc s dung la polystyrene (PS), ma N»380, do
Versalis SpA (Mantua, Y) cung cip véi trong lugng phan tir trung binh, mat do va chi
s6 dong néng chay twong Ung 1An luot bing 300 kDa, 1,05 g/cm® va 2,0 g/10 phit ¢
200°C va 10 kg.

MAu bao gdbm dia hinh try PS ¢6 duong kinh 25 mm va day 2,2 mm. Béo vé bé
mit bén cua n6 (Q trong trén Fig. 2A) bang mang ngan kim loai (hoan toan khong
thAm véi chét tao bot), cac bé mit duy nhét tiép xtic véi chét tao bot 13 hai dé trén va
du6i (X va T ' trén Fig. 2A). Theo cich nay, van chuyén khéi xay ra theo hudng cia
truc hinh tru va co thé dugc nghién clru nhu mot bai toan mot chiéu. Viéc st dung
mang chén, trong trudng hop ndy va trong nhiing truong hop dugc mo ta trong cac vi
du 2, 3, 4, 5 va 6, trong do mau duge tao bot 1a hinh tru, chi dugc quyét dinh boi nhu
cau xtr Iy mot chidu ctia van chuyén vt liéu nghiém ngét hon. N6 khong dugc coi 1a

cin thiét cho muc dich c6 dugc cau tric nhicu 16p.
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Mau duoc chira trong hé théng tao bot theo 16 dugc minh hoa trén Fig. 1 va mo ta
& trén, & nhiét d6 phong. Sau do, 10 phan Ung dugc dong lai va dua dén nhiét do
100°C.

Sau d6, hé théng dugc trdi qua budc hoa tan khi CO; gian ng bang cach st dung

bién dang 4p suét dugc md ta trong Bang 1.

Bangl
Ap suét ban ddu (bar | Ap suit cudi cung (bar | Khoang thoi gian (phut)
(MPa)) (MPa))
Buéce 1 0 150 (15) 0,2
Budc 2 150 (15) 200 (20) 2,6
Budc 3 200 (20) 100 (10) 52

Nhu thé hién trong Bang 1, bién dang ap suit bao gom ba giai doan:

& budce 1, ap suét ciia khi CO; gifin nd dugc dua tir p sudt khi quyén Ién
150 bar (15 MPa) v6i dudng déc thang trong 0,2 phut (12 gidy);

o bugce 2, 4p suat ctia khi CO; gidin né dugc tang tlr 150 dén 200 bar (20
MPa) vé6i dudng dbc thang trong 2,6 phit (156 gidy);

& budc 3, ap suit ctia khi CO; gidin n& dugc giam tir 200 xubng 100 bar
(10 MPa) v6i duong doc thang trong 5,2 phut (312 gidy);

O cudi budc 3, ap sudt dugc gidi phong ngay lap tac (voi tbc do tb6i da 1000
bar/gidy (100 MPa/gidy) (100 MPa)) dé tao bot.

Ngay trudce khi giai phong ap suét, & cudi budce 3, két ciu ndng d9, nhu dugce tinh
todn bang phan mém mo phéng Comsol Multiphysics 10.0, st dung dit li¢u vé su
khuéch tan CO; trong PS & 100°C dugc béo cdo bdi Sato va cdng su, trong tai liéu
"Solubilities and diffusion coefficients of cacbon dioxit in poly(vinyl acetate) and
polystyrene", The Journal of Supercritical Fluids 19 (2001) 187-198, va hinh dang
duge md ta & trén dan dén két qua dugc thé hién trén Fig. 2B.

bic biét, ba khu vuc duge tao bot khac nhau dugc nhén biét va phén biét trong
dia hinh tru dugc tao bot, hai khu vuc gén bé miat dé c6 ndéng dd chét tao bot cao va

khu vuc trung tdm co néng d6 chét tao bot thép.
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Tu két cAu ndng d6 nay, khi giai phong ap suét, kha ning tao bot khac nhau cua
cac khu vuc khac nhau da dugc tim th?iy.

Céc khu vuc co néng dd chét tao bot cao dugc tao bot voi hinh thai va mét do tuy
thude vao didu kién tao bot (cu thé & day 1a nhiét do 100°C, nong do khoang 6% theo
trong luong va tbc do giai phong ap suit 1000 bar/gidy (100 MPa/gidy), trong khi khu
vuc trung tdm thiéu chét tao bot thi khong dugc tao bot, mac du n6 ¢6 cung diéu kién
hoat dong véi khu vuc néng dd cao.

Pic biét, Fig. 2C thé hién hinh anh kinh hién vi dién tir quét ctia phan bot dugc
tao ra, voi cAu truc ba 16p 16 rang. Hai khu vuc gﬁn bé& mit dé dugce tao bot, vi mat dd
khoang 0,1 g/cm? va kich thuéc 15 nho nhit khoang 20 um, trong khi khu vuc trung
tdm khong dugc tao bot.

Thong qua viéc sit dung sy thay dbi din dan trong két cAu ndng d6, khong tao ra
su phan tach rd rang giita ba khu vuc. Nguoc lai, su thay dbi dan dan cta ca mat do va
hinh théi dd dugc phat hién. Déc biét, ndng do chét tao bot giam dén vé phia trung tm
clia dia dan dén su gia ting kich thudc ctia bot khi (tir khoang 20 pm dén khoang 300
um) va ting mat do tir 0,1 dén 1 g/cm’.

St dung cac chuong trinh hoa tan cu thé, c6 thé thiét ké sb luong, do day, hinh
thai va mat do ctia cac 16p khac nhau, nhu duge mo ta trong cac vi du sau.

Vidu 2 - vidu sang ché

MAau tuong ty cta PS, vé thanh phén, hinh dang va vi tri clia mang chén, duoc
md ta trong Vi du 1, dugc dit trong 10 phan Gng cia thiét bi tao bot theo 16 dugc minh
hoa trén Fig. 1 va dugc md té trude d6 ¢ nhiét do phong. Sau do, 16 phan Ung duoc
dong lai va dua lén nhiét 4o 100°C.

Sau d6, hé théng dugc trai qua bude hoa tan khi CO, gidn no bang cach st dung

bién dang ap suit dugc mo ta trong Bang 2.

Bang 2.
Ap suét ban dau ((bar) Ap suét cudi cing ((bar) | Khoang thoi gian (phut)
(MPa)) (MPa))
Budce 1 0 130 (13) 0,2
Budc 2 130 (13) 130(13) 120
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Buéc 3 130 (13) 80 (8) 9,6
Budc 4 80 (8) 130 (13) 15,6

Nhu thé hién trong bang 2, bién dang ap suét bao gdm bdn giai doan:

& bude 1, ap sudt cia khi CO; gidn nd duge dua tir ap suét khi quyén 1én
130 bar (13 MPa) véi duong déc thang trong 0,2 phut (12 gidy);

& budc 2, ap suit duge duy tri ¢ 130 bar (13 MPa) trong 120 phit;

& budc 3, ap suét ctia khi CO» gidn nd duge giam tr 130 xubng 80 bar (8
MPa) (* MPa) véi duong déc thing trong 9,6 phut (576 gidy);

o& budc 4, 4p suét ciia khi CO gidin n6 dugc tang tir 80 (8 MPa) dén 130
bar (13 MPa) v6i duong déc thang trong 15,6 phut (936 gidy);

O cudi bude 4, ap suat dugce gidi phong ngay lap tic (véi tdc do tdi da 1000
bar/gidy (100 MPa/gidy)) d¢ tao bot.

Ngay trudce khi gidi phong ap suét, & cudi budc 4, két cAu ndng do, nhu dugce tinh
todn bang phan mém md phéng Comsol Multiphysics 10.0, st dung dir lidu vé su
khuéch tén CO, trong PS ¢ 100°C dugc bdo cdo boi Sato va cong su, trong tai liéu
"Solubilities and diffusion coefficients of cacbon dioxit in poly(vinyl acetate) and
polystyrene", The Journal of Supercritical Fluids 19 (2001) 187-198, va hinh dang
duge mo ta & trén dan dén két qua duoc thé hién trén Fig. 3A.

Dic biét, nam khu vuc dugc tao bot khac nhau duge nhén biét va phan biét trong
dia hinh tru duoc tao bot, hai khu vuc gén bé mit dé co néng do chét tao bot cao, hai
khu vuc & giita 6 ndng do nhd hon va khu vyc trung tam 1in nita c6 ndng do chét tao
bot cao.

Tir két ciu ndng do nay, khi giai phong ap suét, kha ning tao bot khac nhau cua
cac khu vuc khac nhau da dugc tim théy.

Cac khu vuc co néng do chit tao bot cao (hai ving gﬁn bé mit va viung trung
tam) duoc tao bot (chi ra trén Fig. 3B véi "vung duoc tao bot cao") voi hinh thai va
mat do tay thudc vao didu kién tao bot (&' day cu thé 1a nhiét do 100°C, nong do

khoang 5% theo trong luong va tdc @6 giai phong ap suét 1a 1000 bar/giay (100
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MPa/gidy)), trong khi hai khu vuc ¢ gifra c6 it chét tao bot hon (ndng dd khoang 3%),
cd muc dd tao bot thép hon (hién thi trén Fig. 3B v6i "ving dugc tao bot it hon").

Pic biét, Fig. 3B-D thé hién mot s hinh anh cua phan bot dugc tao ra & cic do
phong dai khac nhau dugc chup bang kinh hién vi dién tr quét, v6i cAu triic nim 16p 1o
rang. Hai khu vuc gﬁn bé mat dé va khu vuc trung tim dugc tao bot, véi mét do
khoang 0,1 g/cm?® va kich thudc 16 khoang 20 pum. Hai khu vyc ¢ gilta dugc tao bot it
hon, v&i mat do 0,3g/cm? va kich thuée 16 khoang 80 pm.

Ciing theo vi du ndy, thong qua viéc st dung su thay dbi dan din trong két cu
ndng dd quan sat dugc, khong tao ra su phéan tach rd rang gilta cac khu vyc khac nhau.
Nguoc lai, s thay ddi dan din ctia ca mat do va hinh thai da dugc phat hién. Cac hinh
anh 3C va 3D thé hién mot sd phong to cia cac ving chuyén tiép, noi c6 thé ghi nhan
su thay ddi vé kich thudce cta céc bot khi.

Quy trinh theo sang ché cho phép thiét ké tu do trong khoang rong, khac véi
phuong phap dugc md ta boi Zhou C. va cong su, trong tai liéu "Fabrication of
functionally graded porous polymer via supercritical CO, foaming", Compozit: Part B
42 (2011) 318-325.
| Hon nita, trong miu dugc tao bot, ngudi ta quan sat thdy, nhu c6 thé thiy trén
Fig.2C va 3B, khong c6 hinh théi gian doan nao duoc hinh thanh, khac véi cac san
phdm dugc phéan 16p bing cach ghép ndi co trong cac san phdm thu dugc bing cac
phuong phap da biét trong linh vuc k¥ thuét.

Vidu 3 - vi du so sanh

MaAu tuong tu cta PS, vé thanh phén, hinh dang va vi tri cila mang chan, dugc
md ta trong vi du 1, dugc dat trong 10 phan ang cua thiét bi tao bot theo 16 dugc minh
hoa trén Fig. 1 va dugc md ta trude do ¢ nhiét do phong. Sau do, 10 phan tng duoc
dong lai va dua dén nhiét ¢ 100°C.

Sau d6, hé théng dugc trai qua bude hoa tan khi CO, giéin nd bing cach st dung
bién dang ap suét dugc md ta trong Bang 3.

Bang 3.

Ap suét ban dau Ap suét cubi ciing Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut

-20-



48298 21/52

Bude 0 100 (10) 0,2

1

Budéce 100 (10) 100 (10) 180 (18)
2

Nhu thé hién trong bang 3, bién dang ap suit bao gdbm hai budc:

& budc 1, ap sut cia khi CO» gidn nd dugce dua tir ap suét khi quyén 1én
100 bar (10 MPa) v6i duong ddc thang trong 0,2 phut (12 gidy);

e budc 2, ap suét khi CO;, gidn nd duge gitt & 100 bar (10 MPa) trong
180 phit dé cho phép chét tao bot hoa tan hoan toan.

O cudi budce 2, ap suit dugc gidi phong ngay 1ap tirc (voi tbc do téi da 1000
bar/gidy (100 MPa/gidy)) d¢ tao bot.

Ngay trudc khi giai phong ap suat, & cudi bude 2, két cau ndéng do khong d6i va
bing khoing 6% theo trong lugng COz.

Tir két cdu ndng @6 ndy, c6 sy tao bot ddng nhat khi giai phong ap suét, ca vé
mat d6 (khoang 0,1 g/cm®) va v& hinh thai (kich thude bot khi trung binh 1a 50 pm).

Loai cAu triic ddng nhét nay 1a dién hinh cua trinh trang k¥ thuét hién dai.

Biéu dd thé hién céc gi4 tri ndng do ctia CO2 & cubi giai doan 2 (ngay trudc khi
tao bot), dugc biéu thi bing phan tram d6i voi ndng do can bang & ap suét t6i da, nhu
chitc ning cua "truc tru" truc hoanh trong khong gian trong khong gian, x, dugc thé
hién trén Fig. 4A. Hinh anh kinh hién vi dién t quét ctia bot thu dugc dugc thé hién
trén Fig. 4B.

Vi du 4 - vi du so sanh

MaAu tuong tu cta PS, vé thanh phﬁn, hinh dang va vi tri cia mang chin, dugc
md ta trong vi du 1, dugc dit trong 10 phan Gng cua thiét bi tao bot theo 16 dugc minh
hoa trén Fig. 1 va dugc md ta trude d6 ¢ nhiét do phong. Sau do, 1o phan ng dugc
dong lai va dua dén nhiét ¢ 100°C.

Sau d6, hé théng dugc trai qua bude hoa tan khi CO; gién no bang cach st dung
bién dang ap sudt dugc mo ta trong bang 4.

Béang 4
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Ap suét ban dau Ap suét cudi cuing Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut)
Budc 0 100 (10) 0,2
1
Buéce 100 (10) 100 (10) 20
2

Nhu thé hién trong bang 4, bién dang 4p suit bao gdm hai budc:

o5 budc 1, p suit ciia khi CO» gidin ng duge dua tir 4p sudt khi quyén lén
100 bar (10 MPa) véi duong déc thang trong 0,2 phit (12 gidy);
e( budc 2, ap sult dugc duy tri & 100 bar (10 MPa) trong 20 phut;

G cudi bude 2, 4p suit duge giai phong ngay 1ap tire (voi tde do tdi da 1000
bar/gidy (100 MPa/giay)) dé tao bot.

Ngay truge khi gidi phong ap suét, & cudi budc 2, két cAu ndng @6 dugc md ta
bang ham sai 36 (erf), dugc mo ta rong rai trong cdc tai liéu khoa hoc va k¥ thuat.

bac biét, néng do chét tao bot trong dia hinh tru thay dbi dan dan tur ngoai vao
trong, nhu dugc md ta bsi Zhou C. va cong su, trong tai liéu "Fabrication of
functionally graded porous polymer via supercritical CO2 foaming", Compozit: Part B
42 (2011) 318-325. O 16p ngoai ciing, gin bé mat bén ngoai, ndng do khi 13 6% theo
trong lwong, trong khi & 16p trong 1a khong, vi thoi gian hoa tan (trong trudng hop nay
1a 20 phut) thip hon nhiéu so véi thoi gian cAn thiét dé hoa tan hoan toan.

Biéu dd thé hién céc gia tri ndng do cua CO2 & cubi giai doan 2 (ngay trudc khi
tao bot), dugc biéu thi béng ph?m tram ddi voi néng dd can béng G ap suét toi da, nhu
chitc ning ctia “truc try” truc hoanh trong khong gian, x, dugc thé hién trén Fig. 5A.
Hinh 4nh kinh hién vi dién tir quét ctia bot thu duge dugc thé hién trén Fig. 5B.

Trong bot nay co thé nhén biét va phan biét ba ving tao bot khac nhau, hai ving
g::in bé mit dé, dugc tao bot v&i mét d6 khoang 0,1 g/cm® va hinh thai min, va ving
trung tam khong dugc tao bot. Dac biét, khu vuc tao bot ¢6 hinh thai khong dong nhét,
v6i sb luong bot khi trén mot don vi thé tich giam dan tir bé mit ngoai vé phia bén

trong (va tuong ung, kich thudce bot khi 16n hon), cho thiy ndng do khi thip hon tir
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bén ngoai vao trong. Loai chu trac nay, da biét dén trong tinh trang k¥ thuét (Zhou C.
va cong su, trong tai liéu "Fabrication of functionally graded porous polymer via
supercritical CO, foaming", Compozit: Part B 42 (2011) 318-325), xuét phat tir giai
phéap "ham sai s&" cho bai toan van chuyén khdi cua chit tao bot, & 4p suit bén ngoai
khong d6i. Do d6, khong c6 kha nang didu chinh cAu trac, vi du nhu dé stra d6i do day
clia cac 16p co bot/khdng cd bot va/hodc chiéu rong cia vung gradient. Hon nita,
fortiori, khong thé c6 cadc mau khong don diéu vé ndng do do day, néu khong phai 1a
cac mau dugc quy dinh béi cac ly do déi xtmg d6i véi cac bé mit bén ngoai tiép xtic
v6i khong khi cua chét tao bot.

Vi du 5 — vi du sang ché

Mau tuong tu cta PS, vé thanh phﬁn, hinh dang va vi tri cila mang chén, dugc
mb ta trong vi du 1, dugc dit trong 10 phén Gng cia thiét bi tao bot theo 16 duwgc minh
hoa trén Fig. 1 va dugc md ta trude d6 & nhigt do phong. Sau do, 10 phan ung dugc
dong lai va dua dén nhiét do 100°C.

Sau d6, hé thong duoc trai qua budc hoa tan khi CO; gian no bang cach st dung

bién dang ap suit dugc mo ta trong bang 5.

Bang 5.
Ap suit ban dau Ap suét cudi cung Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut)

Budce

. 0 200 (20) 0,2
Budce

5 200 (20) 200 (20) 9,6
Budce

; 200 (20) 100 (10) 0,2
Budce

A 100 (10) 100 (10) 5

Nhu thé hién trong Bang 5, bién dang ap suit bao gdbm bdn giai doan:
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& budc 1, 4p suét cia khi CO; gidn nd dugc dua tir &p suét khi quyén 1én
200 bar (20 MPa) véi duong déc thing trong 0,2 phut (12 gidy);

& budc 2, &p sudt khi CO» gidn né duge duy tri & 200 bar (20 MPa) trong
9,6 phut;

& budc 3, ap suét ctia khi CO» gidn né dugc giam tir 200 xubng 100 bar
(10 MPa) trong 0,2 phut (12 gidy);

& budc 4, ap suét khi CO; gidn n¢ duoc duy tri & 100 bar (10 MPa) trong
5 phut;

O cubi bude 4, ap suit duge giai phong ngay lap tic (voi tbc do t6i da 1000
bar/gidy (100 MPa/gidy)) dé tao bot.

Ngay trude khi gidi phong ap suét, & cubi budc 4, két cu ndng do, nhu dugce tinh
toan bang phan mém mo phong Comsol Multiphysics 10.0, st dung dir liéu vé su
khuéch tan CO, trong PS & 100°C duoc bdo céo bdi Sato va cdng su, trong tai liu
"Solubilities and diffusion coefficients of cacbon dioxit in poly(vinyl acetate) and
polystyrene", The Journal of Supercritical Fluids 19 (2001) 187-198, va hinh dang
duoc mo ta & trén din dén két qua dugc thé hién trén Fig. 6A.

Dic biét, ba khu vuc duge tao bot khac nhau duge nhan biét va phén biét trong
dia hinh tru duoc tao bot, hai khu vuc gén bé& mat dé co néng do chét tao bot cao va
khu vuc trung tdm co ndng dd chit tao bot thap. Khong gidng nhur két cAu ndng do thé
hién trén Fig. 5A, trong truong hop nay, ban du bién dang phing & nhitng ving c6
ndéng do cao, sau d6 giam dan vao trong. Mit khdc, trong truong hop cta Fig. SA,
khong thu dugce khu vue nao co ndng d6 khi khong d6i.

Tir két chu ndng d6 nay, khi giai phong ap suét, kha nang tao bot khac nhau cua
cac khu vuc khac nhau da duoc tim thdy.

Cac khu vuc co ni‘)ng do chét tao bot cao dugc tao bot voi hinh thai va mat do tuy
thudc vao diéu kién tao bot, trong khi khu vyuc trung tdm thiéu chat tao bot thi khong
duoc tao bot, mdc du no c6 cung diéu kién hoat dong v6i khu vyce tép trung cao.

Pic biét, Fig. 6B thé hién hinh anh kinh hién vi dién tir quét ciia phén bot dugc
tao ra, voi cAu tric ba 16p ro rang. Hai khu vuc g?ln bé mit dé dugce tao bot, véi mat dd

khoang 0,1 g/cm® va kich thude 15 nho nhét khoang 20 um, trong khi khu vuc trung
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tam khong dugc tao bot. Tuy nhién, khic v6i truong hop dugce mo ta trén Fig. 5B,
trong truong hop nay, hinh thai dugc tao bot ddng déu hon, do ving ngoai cung ¢
nbéng do khong dbi, va chi vao siu bén trong thi s6 lwong bot khi giam (va kich thude
trung binh tidng 1én) do ndng do khi thap hon.

Vi du 6 — vi du sang ché

MAu tuong tu cta PS, vé thanh phﬁn, hinh dang va vi tri cila mang chin, dugc
mo ta trong vi du 1, dugc dit trong 106 phan ing ctua thiét bi tao bot theo 16 duwgc minh
hoa trén Fig. 1 va dugc md t& trude d6 & nhiét do phong. Sau do, 10 phan Gng dugc
déng lai va dua dén nhiét do 100°C.

Sau d6, hé théng dugc trai qua budc hoa tan khi CO» gidn n6 va khi 134a
(1,1,1,2-tetrafluoroetan) (bing cach sir dung bién dang ap suét dugc mo ta trong bang

6.

Béang 6.
Ap suat ban dau Ap suét cudi cliing Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut)

Budc 0 100 (10) (CO2) 0,2
1

Budc 100 (10) (CO2) 100 (10) (CO2) 9,6
2

Budc 100 (10) (CO2) 100 (10) (134a) 0,2
3

Buéc 100 (10) (134a) 100 (10) (134a) 2

4

Nhu thé hién trong bang 6, bién dang ap suit bao gdm bdn giai doan:
o bude 1, ap sudt cta khi CO; gidn ng duogc dua tir 4p sudt khi quyén lén
100 bar (10 MPa) v6i dudng déc thang trong 0,2 phut (12 gidy);
& budc 2, ap suét khi CO; gian n& dugc duy tri & 100 bar (10 MPa) trong
9,6 phut;
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e& budc 3, ap suét ctia khi CO» gidin ng da giam tir 100 bar (10 MPa)
xubng 0 bar trong thdi gian 0,2 phut (12 gidy); ddng thoi ciing trong budc nay,
can bing 4p sudt ngoai ma vaAn duy tri téng ap sudt ngoai bang 100 bar (10
MPa) thi dung khi thi hai 134a c6 khéi lwong phan tir 16n hon;

& budc 4, ap suit khi 134a dugc duy tri & 100 bar (10 MPa) trong 2 phut;

O cudi bude 4, ap suat duge giai phong ngay lap tic (véi tbc do t6i da 1000
bar/gidy (100 MPa/gidy)) dé tao bot.

Ngay trude khi gidi phong ap suit, & cubi budc 4, két ciu ndng @6, nhu dugc tinh
todn bang phdn mém mo phéng Comsol Multiphysics 10.0, st dung dir liéu v& su
khuéch tan CO; trong PS & 100°C dugc bao cao boi Sato va cong su, trong tai liéu
"Solubilities and diffusion coefficients of cacbon dioxit in poly(vinyl acetate) and
polystyrene", The Journal of Supercritical Fluids 19 (2001) 187-198, va hinh dang
dwoc md ta & trén din dén két qua dugc thé hién trén Fig. 7A. D& st dung tinh toan
nay, hé sd khuéch tan cua khi 134a dugc dat cao hon nhidu so vé6i hé sb khuéch tan
ctia COy, b6 qua, d6i véi tht ca cac tac dung thuc té, su hép thu 134a trong polyme.

Dic biét, ba khu vuc dugc tao bot khac nhau dugc nhén biét va phén biét trong
dia hinh tru dugc tao bot, hai khu vuc gén bé mat dé co néng do chét tao bot cao va
khu vuc trung tdm cé ndng do chét tao bot thip (gin bang khong). Khac véi cAu hinh
ndng d6 thé hién trén Fig. 5A, trong truong hop nay, ndéng d6 CO, & gan bé mit thap.

Tir két ciu ndng do nay, khi giai phong ap suét, kha ning tao bot khac nhau cua
cac khu vuc khac nhau da dugc tim thay.

Cac khu vuc co né)ng do chét tao bot cao dugc tao bot v6i hinh thai va mat do tury
thudc vao diéu kién tao bot, trong khi khu vuc trung tdm thiéu chéit tao bot thi khong
duogc tao bot.

Dic biét, Fig. 7B thé hién hinh anh kinh hién vi dién tr quét ctia phan bot dugc
tao ra, voi cAu truc ba 16p rd rang. Hai khu vuc gén bé mat dé da duoc tao bot, nhung
khu vue trung tdm khong dugc tao bot. Tuy nhién, khic véi truong hop duge mo ta
trén Fig. 5B, trong trudng hgp nay, hinh thai dugc tao bot co thé duge mo ta béng hai
gradient, véi mat do bot khi, di chuyén tir bén ngoai vao bén trong, déu tién ting va

sau d6 giam, trong Gng v6i bi€n dang ap sudt duoc thé hién trén Fig. 7A.
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Vidu 7 - vi du so sanh

Trong vi du nay, polyme dugc st dung la polystyrene (PS), ma N2380, do
Versalis SpA (Mantua, Y) cung cép véi trong lugng phan tir trung binh, mat do va chi
s6 dong néng chay twong g 14n luot bang 300 kDa, 1,05 g/cm’ va 2,0 g/10 phat &
200°C va 10 kg.

M3u bao gdm hinh cau PS c6 dudng kinh 1 mm, dugc thé hién dang so dd trén
Fig. 8. Céc ddi tugng nay dugc su dung dé 1am cho cai goi 1a hat dugc tao bot san
duoc thidu két trong cac hé théng st dung hoi nuée dé tao ra thanh pham sau qué trinh
thiéu két cac hat d3 tao bot trudc. Theo hé théng nay, van chuyén khéi xay ra theo
hudng cia truc hinh tru va co6 thé duoc nghién ctru nhu mdt bai todn mot chiéu.

M&au khong c6 bét ky 16p chin nao dugc dit trong hé théng tao bot theo 16 dugc
minh hoa trén Fig. 1 va md ta & trén, ¢ nhiét dd phong. Sau do, 10 phan tmg dugc dong
lai va dua dén nhiét 6 100°C.

Sau d6, hé théng dugc trai qua bude hoa tan khi CO; gidn nd bang cach str dung

bién dang ap suét dugc md ta trong bang 7.

Bang 7.
Ap suit ban dau Ap suét cubi ciing Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut)
Budc 0 100 (10) 0,2
1
Budc 100 (10) 100 (10) 10
2

Nhu thé hién trong bang 7, bién dang ap suit bao gdm hai budc:
o bude 1, ap sudt ctia khi CO; gidn né dugc dua tir 4p sudt khi quyén 1én
100 bar (10 MPa) véi dudong dbc thing trong 0,2 phut (12 gidy);
e bude 2, ap suét khi CO; gidn né duoc gitt & 100 bar (10 MPa) trong 10
phut dé cho phép chit tao bot hoa tan hoan toan.
O cudi budce 2, 4p sudt dugc giai phong ngay 1ap tac (véi tbc @ tdi da 1000
bar/gidy (100 MPa/gidy)) dé tao bot.
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Ngay trudce khi gidi phong ap suat, & cudi budc 2, két clu ndng do khong dbi va
bing khoang 6% theo trong lugng COo. Két cAu ndng @6 khi duge thé hién trén Fig.
8A.

Tir két cAu ndng dd ndy, c6 su tao bot ddng nhét khi giai phong ap suét, ca vé
mat d6 (khoang 0,1 g/cm®) va v& hinh théi (kich thuéc bot khi trung binh 1a 50 pm).

Loai cdu triic ddng nhét nay 1a dién hinh cta trinh trang k¥ thuét hién dai.

Hinh anh kinh hién vi dién tir quét ctia bot thu duge duge thé hién trén Fig. 8B.

Vi du 8 —vi du sang ché

MaAu twong tu cua PS, vé thanh phén, hinh dang va su Véng mit clla mang chén,
dugc mo ta trong vi du 7, dugc dat trong 10 phan ing cua thiét bi tao bot theo 16 duogc
minh hoa trén Fig. 1 va dugc md ta trude d6 ¢ nhiét do phong. Sau do, 10 phan ng
dugc dong lai va dua dén nhiét do 100°C.

Sau d6, hé thdng duoc trai qua giai doan hoa tan khi COz gidn n6 va N2 bing

cach str dung bién dang ap suét dugc md ta trén bang 8.

Bang 8.
Ap suét ban dau Ap suét cubi ciing (bars) Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut)
Budc 0 100 (10) (COy) 0,2
1
Buéc 100 (10) (CO2) 100 (10) (COy) 10
2
Buéce 100 (10) (CO2) 100 (10) (COy) 0,2
3
Budce 100 (10) (CO2) 100 (10) (COy) 0,5
4

Nhu thé hién trong Bang 8, bién dang ap suit bao gdbm bdn giai doan:
& budc 1, 4p suét cia khi CO; gian né dugc dua tir ap suét khi quyén 1én

100 bar (10 MPa) v6i dudong déc thang trong 0,2 phut (12 giay);
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& budc 2, ap sut khi CO; gidn ng dwoc gitt & 100 bar (10 MPa) trong 10
phut d8 cho phép chét tao bot hoa tan hoan toan.
o& budc 3 CO; duge trao doi voi N2
& budc 4, ap sudt khi N, gidn né duoc duy tri & 100 bar (10 MPa) trong
0,5 phut;
O cudi bube 4, ap suit duge giai phong ngay lap tic (vi tbc do tdi da 1000
bar/gidy (100 MPa/gidy)) dé tao bot.
Ngay trude khi gidi phong ap suét, & cudi bude 2, két cAu ndng dd cua hai khi
duoc thé hién trén Fig. 9A.
T két cdu néng dd nay, voi su gidi phong ap sudt, da tao ra su tao bot hai
phuong thirc, ca vé& mat d6 va hinh thai.
Hinh anh kinh hién vi dién t&r quét cta bot thu duge dugc thé hién trén Fig. 9B.
Dic biét, luu y réng & cac 16p bén ngoai, hinh thai rat min, d3 duogc tao bot béng cach
st dung N, lam chét tao bot, trong khi ¢ khu vuc trung tdm duoc tao bot b?mg CO»,
mat d bot khi thdp hon. Trong tai liéu, nguoi ta da ching minh rong rai ring N, ¢6
sttc tao mam 16n hon CO», mic du ndng do thdp hon (& cung &p suét), diéu nay xic
dinh mét d6 thap hon trong trudng hop sir dung COx.
Vi du 9 — vi du sang ché
MaAu twong tu cta PS, v& thanh phén, hinh dang va su véng mit cia mang chin,
dugc md ta trong vi du 7, dugce dat trong 10 phan tng cia thiét bi tao bot theo 16 duoc
minh hoa trén Fig. 1 va dugc mo ta truge d6 & nhiét do phong. Sau do, 16 phan ung
duge dong lai va dua dén nhiét do 100°C.
Sau d6, hé thdng dugc trai qua budc hoa tan khi CO2 gian n6 va khi 134a
(1,1,1,2-tetrafluoroetan) (bang céach sir dung bién dang ap suit dugc mo ta trong bang

9.

Béang 9.
Ap suat ban dau Ap suit cudi cling Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut)
Budc 0 100 (10) (CO2) 0,2
1

-29-



48298 30/52

Budc 100 (10) (CO2) 100 (10) (CO») 10
2

Budc 100 (10) (CO2) 100 (10) (134a) 0,2
3

Bude 100 (10) (134a) 100 (10) (134a) 2
4

Nhu thé hién trong bang 1, bién dang ap suét bao gdm bdn giai doan:
& budc 1, ap sut ciia khi CO2 gidn n& dugc dua tir ap suét khi quyén lén
100 bar (10 MPa) véi dudng déc thing trong 0,2 phut (12 gidy);
& budc 2, ap suét khi CO; gidn n6 dugce gitt & 100 bar (10 MPa) trong 10
phut dé cho phép chét tao bot hoa tan hoan toan.
o0& bude 3 CO;, duge trao ddi v6i khi khac (134a);
& budc 4, ap suét khi 134a gian nd dugc duy tri ¢ 100 bar (10 MPa)
trong 2 phut;
G cudi bude 4, ap suat dugc gidi phong ngay lap tire (voi tbc do tdi da 1000
bar/giay (100 MPa/gidy)) dé tao bot.
Ngay trugce khi giai phong ap suat, & cudi bude 2, két cdu ndng do cia hai khi
duoc thé hién trén Fig. 10A.
Tir két chu ndng do nay, khi giai phong ap suét, su tao bot chi dugc tim thdy &
16p trung tam.
Hinh anh kinh hién vi dién tir quét cta bot thu duge dugc thé hién trén Fig. 10B.
Dic biét, can lwu ¥ ring lam thé nao dé tdn tai 16p bén ngoai khoang 50 micromet,
khong tao bot, va sau do6 13 13i bén trong dugc tao bot. Hinh thai nay khong thé c6
dugc ngoai trir béng cach thay ddi cac didu kién bdo hoa.
Vidu 10 - vi du sang ché
Mau tuong tu cta PS, vé thanh ph?m, hinh dang va vi tri clla mang chin, dugc
md ta trong vi du 1, dugc phu trén mdt trong hai bé mat dé (bé mat X cda Fig. 2A),
bing mang polyme poly (rugu vinyl ), PVA, day 100 micromet. Polyme nay c6 do

khuéch tan cacbon dioxit thip hon khoang hai bac do 16n so v6i polystyrene duoc dé
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cap va co thé duoc st dung hiéu qua dé thu duoc két ciu ndng do khong d6i xtmg ddi
v6i mit phing, song song v4i mit phing dé, ctia dudong tAm cua mau hinh truy. Mau
nay dugc dit trong 10 phan tng cta hé théng tao bot theo 16 duge minh hoa trén Fig. 1
vamo ta & trén, & nhiét do phong. Sau d9, 16 phan Gng dugc dong lai va dua dén nhiét
do 100°C.

Sau d6, hé théng duoc trai qua budc hoa tan khi CO; gidn nd bang céach st dung

bién dang 4p suat dugc md ta trong bang 10.

Bang 10.
Ap suét ban dau Ap suat cudi cling Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phit)
Buéce 0 130 (13) (CO2) 0,2
1
Budéce 130 (13) (CO2) 130 (13) (CO2) 600
2
Budce 130 (13) (CO2) 80 (8) (CO2) 10
3
Budce 80 (8) (CO) 130 (13) (COy) 10
4

Nhu thé hién trong bang 10, bién dang ap suét bao gdm bdn giai doan:
& budce 1, ap suit ctia khi CO; gidn né duge dua tir ap suét khi quyén lén
130 bar (13 MPa) véi dudng déc thang trong 0,2 phut (12 gidy);
& budc 2, ap suat khi CO» gidn né duge gitt & 130 bar (13 MPa) trong 10
gio (600 phut) dé cho phép chét tao bot hoa tan hoan toan.
& budc 3, ap suét ctia khi CO; gidin né duge giam xubng 80 bar (8 MPa)
v6i dudng déc thing trong 10 phut;
e budc 4, ap suit ctia khi CO, gidn né dugc tang 1én 130 bar (13 MPa)
v6i duong dbc thing trong 10 pht;
3 cubi budc 4, ap sut dugc gidi phong ngay lap tae (voi tdc do tdi da 1000

bar/gidy (100 MPa/gidy)) dé tao bot.
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Ngay trudce khi gidi phong ap suat, & cudi bude 2, két chu ndng do6 cua hai khi
duoc thé hién trén Fig. 11A.

Tir két cAu ndng dd nay, khi giai phong ap suét, kha ning tao bot khac nhau cua
cac khu vuc khac nhau da dugce tim théy.

Céc khu vuc ¢6 néng do chét tao bot cao duoc tao bot nhiéu hon véi hinh thai va
mat do tuy thudc vao diéu kién tao bot, trong khi khu vuc c6 néng do chét tao bot thép
dugc tao bot it hon.

Dic biét, Fig. 11B thé hién hinh anh kinh hién vi dién tir quét ciia phéan bot duoc
tao ra, v6i cAu triic bén 16p khong dbi xtng 16 rang d6i v6i tAm ctia mau (duoc chi ra
trong hinh anh trén Fig. 11C 1a "duong tam ctia mAu"). D¢ dinh huéng cho mit, so do
d4 duge dua vao thé hién xu huéng dinh tinh cta kich thude 16 chan 1ong tai cac khu
vuc khac nhau cia anh hién vi SEM. Céc dudng cham doc phac thao céac khu vure khéc
nhau.

Vidu 11 - vi du séng ché

Mau polycaprolactone, PCL, polyester twong hop sinh hoc duoc st dung trong
linh vuc k¥ thuat mo, dugc dua vao vat chira kim loai ¢6 16 rdng c6 hinh dang cua
ph?m dau trén cua xuong dui, dugc minh hoa trén Fig. 124, dé han ché va tao hinh
dang vat liéu dugc tao bot, va vat chira dugc dat trong 10 phan Ung cia thiét bi tao bot
theo 16 dugc minh hoa trén Fig. 1 va dugc md ta trude d6 ¢ nhiét do phong. Sau do, 10
phan ng dugc dong lai va dua dén nhiét @6 80°C trong 5 phut va sau do6 dén 60°C.

Sau d6, hé thdng duoc trai qua giai doan hoa tan khi CO> gidn n6 va N> bang

cach st dung bién dang ap suit dugc md ta trén bang 11.

Bang 11.
Ap suét ban dau Ap suit cubi ciing Khoang thoi gian
((bar)(MPa)) ((bar)(MPa)) (phut)
Budc 0 100 (CO) 0,2
1
Budc 100 (10) (CO2) 100 (10) (COy) 600
2
Budc 100 (10) (CO2) 100 (10) (COy) 0,2
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Buéce 100 (10) (CO2) 100 (10) (COy) 3

Nhu thé hién trong bang 8, bién dang ap sut bao gdm bdn giai doan:

& budc 1, ap suét ciia khi CO» gidn né dugc dua tir ap sudt khi quyén 1én
100 bar (10 MPa) voi duong dbc thing trong 0,2 phut (12 gidy);

& budc 2, ap suét khi CO; gisin nd dugc gitt ¢ 100 bar (10 MPa) trong 10
phut dé cho phép chét tao bot hoa tan hoan toan.

e buge 3, CO; dugc trao ddi voi N,

& budc 4, ap suat khi N, gidn ng duge duy tri ¢ 100 bar (10 MPa) trong 3
phut;

Trong subt budc 4, nhiét do duoc dua dén 40°C va tai cubi budc 4, ap suét duogc
giai phong ngay 1ap tire (v6i toe do tdi da 1000 bar/gidy (100 MPa/giay)) dé tao bot.

Ngay trude khi gidi phong ap suét, & cudi budc 4, két ciu ndng do cla hai khi 1a
tuwong ty nhu dugce thé hién trén Fig. 9A.

Tir két cAu ndng do nay, v6i su giai phong ap suét, d3 tao ra su tao bot kép, ca vé
mat dod va hinh thai.

Hinh anh kinh hién vi dién t& quét cta bot thu duoc dugc thé hién trén Fig. 12B
va 12C. Fig. 12B minh hoa mat cit doc, trong khi Fig. 12C minh hoa mat cit ngang.
Su tuong déng v6i chu triic xwong cta xuong dui, dugc minh hoa trén Fig. 12D, la
dang ngac nhién. Dac biét, duong chim thing cua Fig. 12D chi ra khu vuc cua cAu tric
xuong dui thuc té, rat gibng véi cAu trac dugc thé hién trén Fig. 12B cia mau dugce tao
bot, trong khi duong tron cia Fig. 12D chi ta khu vyc cua chu tric xuong dui thuc té 1a
rit gibng nhu thé hién trén Fig. 12C cta miu duge tao bot. Luu y huéng va hinh dang
16 kéo dai trén Fig. 12C, gidng nhu trong xwong dui thuc té, thu duoc trong qua trinh
d6 day khuédn (céc 10 chay theo duong chdy cia polyme trong giai doan tao bot).

Véi quy trinh theo sang ché, do d6 c6 thé tao ra cdc bd phan gia bang xwong
nhan tao mot cach dé dang va véi chi phi thap. Noi chung, bang cach thiét ké thich hop

khuén, mttc 46 db day polyme, cac budce hoa tan va dong hoc chét Iwu cia qua trinh d6
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diy khuon ctia polyme trong qua trinh tao bot, co thé tao ra cac cu tric 16 rong da
gradient vdi hinh thai 6 mong mudn, mat d6 va dinh huéng, td1 wu hoa cac dic tinh di

hudng vé cau triic va chtic nang ctia vat liéu dugc tao bot.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh didu ché cac vat liéu polyme dugc tao bot phan 16p bang cach st dung
mot hodc nhiéu chét tao bot, trong d6 quy trinh nay bao gém cac budc sau:

cung cép vat liéu polyme co thé tao bot;

hoa tan mdt hoac nhiéu chit tao bot da néu trong vat liéu polyme c6 thé tao bot
du6i ap suét va & nhiét d 16n hon 20°C; va

giai phong ap suit ngay 1ap tirc;

khac biét & chd budc hoa tan duge thuc hién v6i bién dang ap suét cia mot hoic
nhidu chét tao bot noi trén ma c6 thé thay dbi theo thoi gian.
2. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd bién dang ap sudt da néu thay dbi theo thoi
gian theo chu ky hodc khong theo chu ky.
3. Quy trinh theo diém 2, khac biét & chd bién dang ap sut da néu thay dbi theo thoi
gian theo chu ky v6i dang song dugc chon tir nhom bao gbm loai hinh sin, hinh tam
giac, hinh vudng hodc rang cua, hodc cac két hop cta chung.
4. Quy trinh theo didm 2, khac biét & chd bién dang ap suét nay thay ddi theo thoi gian
khong theo chu ky theo duong thing, mit cit, dudng cong, parabol, ham mil, bién
dang xung hodc cac Kkét hop ctia chung.
5. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, khac biét & chd bién dang
ap suét nay thay dbi tir ap suét t6i thiéu bang ap sut khi quyén dén tdi da 1a 300 bar
(30 MPa), tét hon 14 tir 4p suét khi quyén dén 250 bar (25 MPa) va ¢6 loi hon la tir dp
sut khi quyén dén 200 bar (20 MPa).
6. Quy trinh theo diém bét k¥ trong sd cac diém tir 1 dén 5, khac biét & chd bién dang
ap suit nay bao gdm it nhat mot bude voi bién dang ap sudt ting theo thoi gian va it
nhét mot bude voi bién dang ap suit giam theo thoi gian.
7. Quy irinh theo diém 6, khéc biét & chd bién dang &p sut nay bao gom it nhit mot
budc voi bién dang ap suit khong dbi theo thoi gian.
8. Quy trinh theo diém 1, khac biét & chd mot chét tao bot dugce st dung.
9. Quy trinh theo diém 1, khéc biét & chd hon hop cta hai hodc nhiéu hon hai chét tao

bot dugc st dung.
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10. Quy trinh theo diém 9, khéc biét & chd néng dd cua cac chét tao bot dd néu trong
hdn hop nay thay dbi theo thoi gian.

11. Quy trinh theo diém 1, khéac biét & chd vat liéu polyme néu trén duoc chon tir
nhém bao gdm céc vit liéu polyme nhiét déo va nhiét ran, trong d6 céc vat liéu polyme
nhiét déo néu trén t6t hon 1a dugce chon tir nhom bao gdm céc polyolefin, polyuretan,
polyeste va polyamit va trong d6 cac vét liéu polyme nhiét rdn néu trén tot hon 1a duge
chon tir nhém bao gdbm cac polyuretan, nhya epoxy, nhya melamin, polyphenol, va
polyimit.

12. Vit liéu polyme dugc tao bot thu duoc bing quy trinh theo diém tir 1, trong d6 vat
liéu polyme dugc tao bot nay ¢o6 cAu trac nhidu 16p va thanh phin dong nhét va khong
dbi trong tt ca cac diém ctia n6, ma cAu truc nhidu 16p nay bao gbm it nhét hai 16p, ma
mdi 16p trong sb it nhit hai 16p nay c6 hinh théi va/hodc mat dd cu thé va khac nhau,
khac biét & chd c6 sy thay dbi din dan vé& mat d6 vi/hoic hinh thai tai mat phan cach
gifta it nhét hai 16p néu trén c¢6 mat trong vét liéu dugc tao bot.

13. Vat liéu polyme dugc tao bot theo diém 12, khac biét & chd vat liéu polyme dugc
tao bot néu trén bao gém cac hat duoc tao bot trudce nhiéu 16p hodc céac tAm dugc tao
bot nhiéu 16p.

14. Vat liéu polyme dugc tao bot theo diém 13, khac biét & chd céc hat tao bot trude
nhiéu 16p néu trén bao gém it nhit mot 16p khong dugc tao bot va it nhét mot 16p dugc
tao bot trudc, trong d6 16p khong duge tao bot nay nam & vi tri bén ngoai theo hudng
tda tron so véi 16p dugce tao bot trudc.

15. Vét liéu polyme dugc tao bot theo diém 13, khac biét & chd céac tAim duoc tao bot
nhiéu 16p nay bao gbm (i) it nhét mot 16p c6 mat do thap hon va hinh thai min hon va
it nhat mot 16p c¢6 mat do 16n hon va hinh théi thd hon, hodc (i) it nhét mot 16p c6 mat
d6 thép hon va hinh thai tho hon va it nhat mot 16p c6 mat d6 16n hon va hinh théi min
hon, hodc (iii) it nhét mdt 16p c6 mét do thip hon va it nhat mot 16p c6 mat do 16n hon,
¢6 hinh thai ddng nht, hogc (iv) it nhAt mot 16p c6 hinh thai thd hon va it nhat mot 16p
¢6 hinh thai min hon, c6 mat do déng déu.

16. Vit liéu polyme duge tao bot theo didm 12, khac biét & chd 1a chu tric nhieu 1op

néu trén bao gdm it nhét ba 16p.
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17. Vit lidu polyme duogc tao bot theo diém 12, khac biét & chd 1a cdu tric nhiéu 16p
néu trén bao gdm tir ba dén nam 16p.

18. San phém duoc san xuat duge lam toan bo hodc mot ph?m béng vat liéu polyme
duoc tao bot ¢b cau tric nhiéu 16p va thanh phin dong nhit va khong ddi trong tat ca
cic didm cta né nhu da néu trong diém 12.

19. San phdm dugc san xuét theo diém 18, trong d6 céu triic nhiu 16p da néu bao gdm
hinh thai da gradient.

20. San phdm dugc san xuét theo diém 18, trong d6 céu triic nhiéu 16p da néu bao gdm
hinh thai khong déng truong.

21. San pham duoc sin xuét theo diém 18, trong d6 san pham dugc san xuét da néu
dugc chon tir nhom gém cac hé théng bao vé (bao vé 6ng chén, nep lung, miéng dém
vai va khuyu tay, miéng dém dau gbi, vo va miéng dém, 4o chéng dan), mii bao hiém,
bd phén gia chinh hinh, bd phén gia nha khoa, by phan gia biéu bi, khung k¥ thuat mo,
tAm va hé théng cach am va hép thu, hé thong va tdm cach nhiét, dé va cac bd phan
cho gidy thé thao, tm cita cho 6 t0, thiét bi thé thao, dd ni that, dong goi, hé théng va
mang loc, bot xbp thay thé cho vat liéu gém va kim loai c6 15 rdng, bot xdp ding cho
bd khuéch tan va méy suc khi, hé thdng y sinh, miéng dém va miéng dan dé phan phdi
thubc duge kidm soat, hé thong phan tng co hoc tién bo, hé thdng phan tng chirc ning
tién b, hé théng che chin dién tir, hé théng xuc tac, bot xép dung cho hang khong va
hang khong vii try, bot x6p cho quang dién tor, hé théng tuyén ndi, khung va gian may,
va khung kinh.

22. San pham dugc san xuét theo didm 18, trong d6 san pham dugc san xuét nay dugc
chon tir nhém bao gdm cac bo phén gia chinh hinh.

23. San phém duoc san xuit theo diém 22, trong d6 bo phén gia chinh hinh dugc chon
tir nhém bao gdm céac bd phan gia bén trong chinh hinh cua cac chi dudi (ban chén,
mét c4 chan, diu gbi, xwong dui, hong), cua cac chi trén (ban tay, cb tay, khuyu tay,

xuong dui, vai), va cia cft song.
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Fig. 5A
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Fig. 7A
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Fig. 9A
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Fig. 10A

4887 ‘ —

d6 twong tng (%)

nong

g 0,5 ] 15 2
truc hoanh trong khong gian, x (mm)

\Q&\

e

L

S RN



48298 49/52

Fig. 11A
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