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PINH HINH BANG XENLULOZA RAN

(57) Sing ché dé cap dén phuong phap san xuat san pham hodc mang mong da

dugc dinh hinh bang xenluloza ran, tir dung dich chifa xenluloza, NMMO (N-

metylmorpholin N-oxit) va nudc bdi viéc ép dun dung dich nay qua mot hodc

nhicu 16 ép dun dudi 4p suét va hda ciing cdc san pham, hodc cic mang mdng

ndy, trong bé gom, trong d6 dung dich kéo soi nay duoc din qua khe khong khi

nam giita cac 16 ép dun va bé gom, khdc biét & chd, nhiét do clia dung dich & céc

16 ép dun 1a thap hon 105°C va muc chénh dp suét cia dung dich nay ngay truée

khi ép dun va sau khi ép dun trong khe khong khi ndm trong khoang tir 8 dén 40
bar (800-4000KPa).
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Linh vuc k¥ thuat duoc dé cap
Séng ch& dé cap dén phuong phdp ép dun, cu thé 12 dé dinh hinh dung dich

polyme hoac cac polyme long.

Tinh trang k¥ thuat thuat cia sang ché

Xenluloza va cdc polyme khic c6 thé dugc hoa tan trong céc dung moi
thich hop va dugc chuyén hod bing qué trinh héa ciing c6 kiém sodt thanh san
phdm c6 hinh dang mong muén. Néu nhu san phdm di dugc dinh hinh nay duoc
céu thanh bdi cic sgi, cac to keo va chét liéu tuong tu, thi c6 nghia 13 né dugc tao
ra bdi cac qua trinh kéo sgi. Xenluloza dugc hoa tan, trong cic dung dich nu6c cua
cdc amin oxit chéng han, cu thé 1a c4c dung dich chita N-metylmorpholin N-oxit
(NMMO), dé tao ra cdc san phdm kéo soi, nhu cc to don, cdc sgi méc, cic ming
mong, v.v., tit dung dich kéo sgi thu dugc. Diéu nay xay ra do su két tha clia cic
chit ép ra trong nudc hoac cac dung dich amin oxit lodng ngay khi cdc chét ép ra
ctia khuon ép dun dugc din qua khoang tréng chita khong khi vao trong bé két
tha.

US 4416698 m6 ta phuong phép ép dun hoic kéo sgi d6i v6i cic dung dich
xenluloza dé dinh hinh xenluloza thanh sgi. Trong trudong hop niy, ‘éhfft liéu kéo
soi dang 16ng 1a dung dich chita xenluloza va NMMO (N-metylmorpholin N-oxit)
hoac cic amin bac ba khic dugc dinh hinh bdi sy ép din va dugc dua vao trong bé
két tha dé héa cing va gidn nd. Phuong phép nay ciing dugc biét 1a phuong phap
lyocell. |

US 4246221 va DE 2913589 mo ti cdc phuong phap san xuit céc to don
hoac cic mang méng xenluloza, trong d6 xenluloza:duqc kéo & dang long. Cac
patent ndy mo ti cic quy trinh kéo soi ma trong d6 xenluloza dugc hoa tan trong
amin oxit bac ba, trong d6 dung dich xenluloza thu dugc dugc ép qua khuodn, ép
dun qua khoang tréng chita khong khi vao trong phéu kéo sgi, va dugc xa ra &
dau phéu kéo sgi dudi dang sgi lién tuc. Phéu kéo soi dugc st dung duoc trang bi

phuong tién nap va phuong tién xa ding cho bé kéo sgi.
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Mot phuong phiap khic dugc mo ta trong US 5252284, trong d6 cic ong
mao din dang thu6n dai duoc sir dung dé dinh hinh chét liéu xenluloza.

WO 93/19230 A1 mo td sy phat trién ti€p cha phuong phdp san xuét
lyocell, trong d6 chit liéu kéo soi chita xenluloza dugc 1am ngudi ngay sau qua
trinh dinh hinh truéc khi din vao trong bé két tha.

WO 94/28218 A1 mo6 ta phuong phap san xuit cic to don xenluloza, trong
d6 dung dich xenluloza dugc dinh hinh thanh mdt s6 danh sgi nho khuon. Cac
danh soi nay dugc din vao trong bé két tha (“bé kéo sgi”) qua khong trong ma
khong khi théi quanh dé va dugc x4 mot c4ch lién tuc.

Thiét bi dinh hinh va phuong 4n khic cua phuong phép san xudt lyocell
dugc mo ta trong WO 03/057951, trong d6 chét liéu kéo sgi chita xenluloza, sau
khi dinh hinh, dugc van chuyén qua viing che chén va sau d6 qua ving 1am nguoi.

Trong EP 0430926 B1, bo ép phun to c6 dau bo ép phun to va dia kéo soi
dugc dé xuét, trong d6 dia kéo soi 1a dia mang 6n dinh c6 cac 16. Cac dia ép phun
to, trong d6 céc 6ng mao din kéo sgi duoc tao, duoc ludn vao trong céc 16 néu
trén.

US 5 951 932 A mo ta phuong phép san xuét sgi lyocell v6i cac budc ép
dun soi xenluloza da biét, chuyén soi qua khe khong khi cliing v6i dong khong khi,
va dua vao bé két tha. Nhiét do hién hitu trong bo phan kéo s¢i nim trong khoang
tir 95°C dén 125°C c6 thé duoc ké dén. Theo mot s6 phuong 4n, 4p suét ép dun
nam trong khoang tir 20 dén 100 bar (2000-10000KPa). Mitc chénh 4p suit giira
chat liét_l kéo soi va 4p sudt trong khe khong khi khong duoc dé cap dén. Ngoai ra,
khong c6 thong tin nio lién quan dén 4p suét va nhiét d6 ma trong d6 qua trinh ép
dun duoc thuc hién.

US 5 417 909 A mo6 ta phuong phép san xuit lyocell. Nhiét 6 ndm trong
khodng tir 70°C dén 115°C dugc mo ta cu thé trong cic vi du 6 t6i 12. Nhiét do
kéo sqgi cang thdp cho phép cai thién tinh nang kéo sgi. Khong c6 thong tin nao
lién quan dén 4p suat.

US 2005/220916 A1 mo ta phuong phép kéo soi lyocell v6i nhiét do kéo sgi
ndm trong khoang tit 80°C dén 102°C. Tuy nhién, khong c6 thong tin nao lién

quan dén 4p suit.
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DE 100 43 297 A1 dé cap cu thé dén nhiét do kéo sgi 1a 85°C, nhung khong
‘nhic dén ap suét.

An phdm “The Temperature of Fibres during Air-Gap Wet Spinning:
Cooling by Convection and Evaporation” — Volker Simon (Int. J. Heat Mass
Transfer. Vol. 37, No. 7, pp. 1133 — 1142, 1994) mo ta tién trinh van hanh trong
c4c quy trinh kéo s¢i. Diéu dugc thdy ring viéc polyme nap vao trong khoang
tréng chita khong khi chita nuc va nudc bay hoi & bé mat cla sgi kéo trong qua
trinh kéo sgi va su bay hoi nuc nay c6 hiéu quéa 1am ngudi sgi kéo. Diéu da dugc
két luan 15 nhiét do soi trong qué trinh ép dun 12 twong d6i cao va nong do nudc
trong moi trudng kéo sgi dugc tang do su bay hoi nudc tir sgi.

D3 phat hién ra rang két qﬁé ma gradien bay hoi nudc khién cho dong khdi
nudc bay hoi s& dugc dan tir soi theo hu6ng moi truong xung quanh. Sy bay hoi
nuéc xay ra trong to don duoc phép bai lugng nude ndm trong to don bay hoi, nho
vay tao ra tdc dung 1am ngudi cao, cao hon so véi kéo soi néng chay. Theo thong
bdo nay, da dé cap dén chat liéu kéo soi ding trong phuong phip NMMO khong
chita dung méi (nudc), dung moéi (amin oxit = NMMO) va xenluloza. Tac gia
ciing két luan rang dung moi khong bay hoi trong qué trinh dinh hinh.

Theo séng ché, da phat hién ra ring viéc ép dun va 1am ngudi sau d6 c6 thé
dan t6i viéc tao ra c4c hat khong mong mudn va ling dong trén mﬁy ép dun hoac
1am bén c4c soi kéo riéng biét. Chang han, ngay sau khi ép dun va 1am ngudi, c4c
thanh phan riéng biét clia chat liéu can dugc dinh hinh c6 thé bi phd v dué6i dang
cac hat ran tir c4c soi kéo, ma van & trang théi 10ng, va c6 thé 1am hong thiét bi

hodc 1am gidm chét lugng san phim.

Ban chat ky thuat ctia sang ché

Muc dich clia sdng ché 1a d€ xuat phuong phdp ép dun hoac kéo soi cai tién
ma c6 thé khic phuc céc nhuge diém nay.

Do d6, sdng ch& dé xu4t phuong phdp sdn xuét sin phdm da dugc dinh hinh
bing xenluloza rin, cu thé 12 céc to don, c4c X0 cit ngin, cic mang mong hoic
cac vai khong dét, tir dung dich chita xenluloza, NMMO (N-metylmorpholin N-
oxit) va nudc bdi viéc ép dun dung dich nay qua mot hoac nhiéu 16 ép dun dudi 4p

suét va héa ciing cic sin phdm da dugc dinh hinh nay, cu thé 13 to don, c4c xo cit
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ngén, cdc vai khong dét hoic cdc mang mong, trong bé gom, trong d6 dung dich
kéo soi nay dugc din qua khe khong khi ndm giita c4c 16 ép dun va bé gom, trong
d6 nhiét d6 cua dung dich ép dun & céc 16 ép dun thap hon 105°C va mitc chénh dp
sudt giita 4p sudt cia dung dich kéo soi ngay trude khi ép dun va sau khi ép dun
(cu thé 1a trong khe khong khi) 12 ndm trong khodng tir 18 dén 40 bar (1800-
4000KPa). Diéu dugc ghi nhan theo sing ché 13, trong qua trinh ép dun hoic kéo
sgi clia c4c san phdm da dugc dinh hinh bing xenluloza, khong chi nudc bi tdch ra
khéi chét Iuu da dugc dinh hinh trong khe khong khi, ma ca cdc hat NMMO (N-
metylmorpholin N-oxit) duoc tao ra ciing nhu c4c san phdm tho4i bién NMMO 1a
NMM (N-metylmorpholin) va M (morpholin). Cac hat thoat ra tir dong polyme s&
c6 tic dong bat loi t6i phuwong phap kéo soi va khong nhitng 1am tdn thuong bé
mit clia cAc san phdm di dugc dinh hinh, ma con bim dinh vao c4c 16 ép din va
l1am t8n thuong t6i c4c soi kéo trong qud trinh kéo soi ndy, trong d6 diéu nay cé
thé din dén c4c khuyét tat kéo sgi, su bam dinh s¢i va su pha v& soi. Diéu duoc
ghi nhan theo sidng ché 1a sy hinh thanh hat va su tdch cia n6 ra khoi vat liéu dic
ép dugc thdy rd rét nhat véi nhiét do xtt 1y dung dich polyme nam trong khoang tir
105°C dén 110°C. Do d6, theo sdng ch€ dung dich kéo sgi dugc ép dun & nhiét do
thap hon. Su téi cdu tric trong dung dich kéo sgi trong quy trinh ép dun, d4n dén
sy hinh thanh hat va, vi du, c6 thé dugc x4c dinh bdi entalpy (Fig.5), c6 thé gidm
dugc bang cach lya chon nhiét 4o thdp hon. Quy trinh nay dic biét rd rét hon
trong qué trinh chuyén ddi clia dung dich kéo soi trong khe khong khi tir cic 4p
sudt cao trudc khi ép dun sang céc ép sudt thap hon sau khi ép dun. Do d6, cac
mifc chénh 4p sudt thap hon, vi du, nim trong khoang tir 8 dén 40 bar (800-
4000KPa), dugc thuc hién theo sang ché.

Mo ta van tat cac hinh vé

Sdng ché s& dugc minh hoa ti€p bdi cac hinh v& néu dudi day va cic vi du
khong gidi han pham vi clia sdng ché€ & c4c phuong 4n cu thé.

Fig.1 thé hién thiét bi ép dun c6 16 ép dun 1 va quat 2 ¢6 cdc 16 xa dong
khong khi 3. Céc 16 ép diun 1 dugc b6 tri trén dia ép dun 6 c6 dang cong theo
huéng ctia dong khong khi. Su di vao bé gom duge biéu thi béi s6 chi din 8. Thiét

bi ép diin nay cdn c6 céc bo phan din dong 7, chiing c6 thé dugc b6 tri & phia
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dong chay (a) va/hodc & phia dong ngét (b). Bo phan din dong nay, ngoai viéc dan
dong khong khi, con cé chitc ning thit hai, cu thé 1a chup 1én bé gom, dé sao cho
su van chuyén hoi 4m tir b gom nay vao viing kéo soi dugc gidm. Fig.1b thé hién
su dinh vi tity ¥ khic cho bo phan dan 7b.

Fig.2 1a hinh v& minh hoa ba chiéu ctia viing kéo sgi cua thiét bi ép dun
cung v6i mdt khe khong khi.

L6 ép dun dugc minh hoa bdi céc diém, ma tir 46 cdc soi kéo (khong duoc
thé hién) di ra. Mot thé tich khi kéo s¢i trong d6 ban chat ctia né duoc xdc dinh va
duoc tdc dong theo sdng ché duoc x4ac dinh 1a xung quanh céc soi nay.

Fig.3 thé hién dung cu dung dé do hat gdbm bo ép phun to 1, huéng chay
duoc chi ra clia chat liéu kéo soi 1, ddu do 14y mau 3 va bo dém hat 4.

Fig.4 thé hién su phu thudc cta su phan b6 ¢d hat x4c dinh duoc (Dp) theo
s6 luong hat. Cic dudng cong chéng 14p riéng r& thé hién su phan bé tir khoang
céch 16n nhét gitta ddu dod va bé gom (cudng cong trén) t6i khoang cdch nho nhat
(dudng cong dudi cung). Tan suit cdc hat gia tang theo khoang cdch 16n dén tir bo
ép phun to.

Fig.5 12 hinh v& thé hién cho viéc kiém tra sic th4i nhiét ctia cdc hén hgp
xenluloza/amin oxit/nudc, cling nhu xay ra trong ving kéo soi, & cic nhiét 4o va
4p suat khdc nhau. Phan #ng phan hly téa nhiét dugc bat ddu v6i moi dp suat tir
nhiét do6 khoang 190°C. Di€u ngac nhién 13, qud trinh thu nhiét, khong xay ra &
céc 4p suat cao hon, xdy ra & 4p sudt 1 ba v6i nhiét 6 ndm trong khoang tir 60°C
dén 150°C vé6i midc t6i da & nhiét 3o ndm trong khoé’;ng tir 105°C dén 110°C. Diéu
ndy c6 thé 1 do qu4 trinh chuyén vi trong céu triic tinh thé cia dung dich kéo sgi
va do cic quy trinh bay hoi, né biéu thi sy phan ph6i hodc sy hap thu nhiét tir/vao

trong dung dich polyme va cdc chit dugc giai phéng mot cach tuong tng.

Mo ta chi tiét sang ché

Theo c4c phuong 4n dugc wu tién, nhiét 4o cia dung dich nay ndm trong
khoang tir 80°C dén 98°C, t6t hon 12 ndm trong khoang tir 84°C dén 96°C. Nhiét do
ndy c6 thé it nhat 1a mot trong s6 80°C, 81°C, 82°C, 83°C, 84°C, 85°C, 86°C, 87°C,
88°C, 89°C hoac 90°C. Nhiét d6 nay t6t hon 1a t6i da 1a mot trong s6 104°C, 103°C,
102°C, 101°C, 100°C, 99°C, 98°C, 97°C, 96°C, 95°C, 94°C, 93°C, 92°C, 91°C, 90°C,



19849

89°C hoic 88°C. Su hinh thanh hat c6 thé dugc gidm va do d6 tinh ning kéo soi
duoc cai thién bai viéc giam nhiét do.

T6t hon, néu mic chénh dp suét ndm trong khoang tir 10 bar dén 38 bar
(1000-3800KPa), cu thé 1a nim trong khoang tir 13 dén 35 bar (1300-3500KPa).
Pic biét hon, mifc chénh 4p suit cé thé it nhat 1a 8 bar (800KPa), 9 bar (900KPa),
10 bar (1000KPa), 11 bar (1100KPa), 12 bar (1200KPa), 13 bar (1300KPa), 14
bar (1400KPa), 15 bar (1500KPa), 16 bar (1600KPa), 17 bar (1700KPa), 18 bar
(1800KPa), 19 bar (1900KPa), 20 bar (2000KPa), 21 bar (2100KPa), 22 bar
(2200KPa), 23 bar (2300KPa), 24 bar (2400KPa), 25 bar (2500KPa), 26 bar
(2600KPa), 27 bar (2700KPa), 28 bar (2800KPa), 29 bar (2900KPa), 30 bar
(3000KPa) hozc hon. Dac biét tét, néu mitc mic chénh ap suat dugc chon tdi da 1a
40 bar (4000KPa), 39 bar (3900KPa), 38 bar (3800KPa), 37 bar (3700KPa), 36
bar (3600KPa), 35 bar (3500KPa), 34 bar (3400KPa), 33 bar (3300KPa), 32 bar
(3200KPa), 31 bar (3100KPa), 30 bar (3000KPa), 29 bar (2900KPa), 28 bar
(2800KPa), 27 bar (2700KPa), 26 bar (2600KPa), 25 bar (2500KPa) hoic it hon.

Theo cdc phuong 4n cu thé, 4p sudt clia dung dich kéo soi (chat luu kéo soi)
ngay truGe khi ép din, vi du, 4p suit trong khoang ép dun truée céc 16 ép dun, c6
thé nim trong khoédng tir 13 dén 50 bar (1300-5000KPa), t6t hon 13 nim trong
khoang tir 14 dén 49 bar (1400-4900KPa), tir 15 dén 48 bar (1500-4800KPa), tir
16 dén 47 bar (1600-4700KPa), tir 17 dén 46 bar (1700-4600KPa), tir 18 dén 45
bar (1800-4500KPa), tir 19 dén 44 bar (1900-4400KPa), tir 20 dén 43 bar (2000-
4300KPa), tir 21 dén 42 bar (2100-4200KPa), tir 22 dén 41 bar (2200-4100KPa),
tir 23 dén 40 bar (2300-4000KPa),.tEr 24 dén 39 bar (2400-3900KPa), tir 25 dén 38
bar (2500-3800KPa) hoic tir 26 dén 37 bar (2600-3700KPa).

Ap suit sau khi ép diwn, vi du, trong khe khong khi, thudng 12 & 4p sudt moi
trudng, nhung ciing c6 thé 1 4p sudt am hodc 4p sudt du. Tot hon, néu mitc chénh
4p sudt dugc chon dé sao cho cdc mic chénh giita entalpy bién dang clia dung
dich xenluloza/NMMO/nuéc sau khi gidn n& dp suét 1a thdp hon & nhiét do kéo
sgi. Vi du, 4p su4t c6 thé ndm trong khoang tir 0,1 bar dén 10 bar (10-1000KPa).
T6t hon, néu 4p sudt sau khi ép dun it nhat 1a 0,5 bar (50KPa), dac biét tot 13 it
nhat 1a 1 bar (100KPa), 2 bar (200KPa), 3 bar (300KPa), 4 bar (400KPa), 5 bar
(500KPa), 6 bar (600KPa), 7 bar (700KPa), 8 bar (800KPa), 9 bar (900KPa), 10



19849

bar (1000KPa) hoic hon. Theo céc phuong 4n cu thé, 4p suat c6 thé t6i da 1a 10
bar (1000KPa), 9 bar (900KPa), 8 bar (800KPa), 7 bar (700KPa), 6 bar (600KPa),
5 bar (500KPa), 4 bar (400KPa), 3 bar (300KPa), 2 bar (200KPa), 1,5 bar
(150KPa), 1 bar (100KPa) hoic it hon. Quy trinh dinh hinh kiéu nay c6 4p suat du
trong khe khong khi c6 thé duoc thuc hién trong binh chiu 4p. Tét hon, néu céc
san phdm di duoc dinh hinh dugc sdn xuét khong lién tuc trong binh chiu 4p va
duoc 14y ra sau khi mot lugng cu thé dugc tao ra bang cdch m& binh chiu 4p nay.
Trong trudng hop niy, moi trudng trong bé gom, vi du nuéc, cling c6 thé dugc
thay th€ khong lién tuc, do NMMO va céc san phdm phéan hiy c6 thé tap trung
trong quy trinh kéo soi. V6i mot néng 4o NMMO c4o qud mifc trong bé gom, qua
trinh héa cting c4c san phdm dd dugc dinh hinh c6 thé bi 4nh hudng. Theo c4ch
khic, moi trudng nay c6 thé duge dwa vao va dugc 1dy ra lién tuc vao/tlr binh ap
Iyc boi dp sudt du, nhu trudng hgp céc quy trinh & dp suét thuong.

Theo cic phuong 4n duge wu tién, mot dong khong khi cép ngang dugc tao
ra trong khe khong khi. Dong khong khi nay dwgc st dung dé xa ra khoi budng
kéo soi cac hat bat ky tdch ra khoi vat liéu polyme (xenluloza/amin oxit/nudc) va
c6 kha ning ciing dé 1am ngudi cic sgi kéo truée khi di vao bé gom (bé kéo soi)
trong d6 cac sgi cudi cing dugc hda cing bdi sy két tha cia polyme xenluloza.
Dong khong khi nay c6 thé dugc chia thanh hai hodc nhiéu dong cuc bo riéng r&,
c6 thé 1a bing cdch cho chdy qua mot s6 16 dau phun. Mot hodc nhiéu dong cuc bo
c6 thé dugc 1am néng (dong cuc bo néng) hodc dugc 1am lanh (dong cuc bo lanh).
- Pé x4 ra mot cach hiéu qua cic hat, it nhat mot dbhg cuc bo néng duge cung cap 5
nhiét d6°16n hon diém néng chdy ctia cac hat NMMO du6i dang nuGe da ctia qué
trinh hydrat hod da hép phu), vi du, trén 75°C. T6t hon, néu dong cuc bd néng 1a
ti€p gidp v6i cdc 16 ép dun, nho d6 dung dich duge ép dun dau tién di qua dong
cuc bo néng va sau d6 cic dong cuc bo con lai (lanh) dé tranh, cu thé 13, sy bdm
dinh hat vao thiét bi ép dun va su két tinh clia cic hat. Su két tinh cta cac hat trong
khu vuc clia c4c 16 ép dun c6 thé 1am cho cac chat ran (cdc hat) d3 dugc tao ra nhu
vay gay anh hudng bat 1gi cho tién trinh cla quy trinh kéo sgi trong khe khong
khi, va ciling c6 thé 1am cho nhiét két tinh d3 tao ra bi dua vao vang ép dun, né cé
thé 12 mot bat 10i cho quy trinh dinh hinh t6i wu. T6t hon, n&u khi 12 khong khi

hodc khi tro khong c6 phan tng véi dung dich kéo sgi hodc cac hat bi tdch ra hoac



19849

thich hop dé khién cho tao ra mot entalpy két tinh. Dong khong khi nay cé thé
dugc dua vao khe khong khi béi mot canh hodc co céu cinh, c6 thé 1a cling véi
mot thiét bi din dong. Mot thiét bi d4n dong khéc ciing c6 thé cé tic dung dé thdo
dong khong khi theo céch thitc c6 kiém so4t ra khéi viing kéo soi hodc khe khong
khi.

Do d6, theo cdc phuong dn dugc wu tién cta sidng ché, mot hodc nhiéu
thanh phin (nhu NMMO) hoa tan xenluloza dugc tich ra khoi dung dich duoc ép
dun, t6t hon 1a nho viéc cap dong khong khi mot cdch cit ngang. Cu thé, c4c thanh
phdn dugc tich bang dong khong khi duge cdp mot cach cit ngang c6 thé duge
thdo ra khoi ving kéo soi & phia dong ngét. Tot hon, néu céc thanh phan duge thio
ra ndy 12 cdc thanh phdn c6 thé két tinh dugc, cu thé 1a ching c6 thé két tinh ra
khoéi dung dich xenluloza trong trudng hop cic quy trinh 1am ngudi hoic cic thay
déi 4p sudt trong khe khong khi.

T6t hon, néu dong khong khi vé6i luu luong ndm trong khoang tir 30 dén
300 lit/gid cia khi trén mot mm chiéu dai cia ving 16 ép dun theo huéng dong
khong khi hodc ndm trong khodng tir 0,15 dén 20 lit/gid/mm? thé tich viing kéo soi
trong khe khong khi. Theo cédc phuong 4n dugc wu tién, dong khong khi cling c6
thé v6i Iuu luong ndm trong khoang tir 40 dén 275 lit/gid, tir 50 dén 250 lit/gio, tir
60 dén 225 lit/gio, tir 70 dén 200 lit/giv, tir 80 dén 175 lit/giv, tir 90 dén 150 lit/gio
hozc tir 100 dén 130 1it/gid trén mm chiéu dai cta ving 16 ép dun theo hudng
dong khong khi. Theo mot thit nghiém khéc, t6t hon néu dong khong khi nay véi
luu Iugng ndm trong khodng tir 0,15 dén 20 lit/gio, tir 0,25 dén 18 lit/gid, tir 0,4
dén 16 lit/gio, tir 0,5 dén 14 lit/gid hoic tir 0,6 dén 12 lit/gio trén mm® thé tich
vung kéo sgi. Cic dong khong khi nay hdaflc la c4c dong riéng r& gdm 2, 3, 4, 5
hodc 6 dong cuc bo hodc 12 mot dong téng di qua khe khong khi. Tét hon, néu
ving ndm gilta cdc 16 ép din va bé gom duoc x6i gdn nhu hoan toan béi dong
khong khi cdp ngang dé th4o céc hat doc theo toan bo chiéu dai va bé rong clia cic
sqi kéo. Tot hon, néu dong khong khi cap ngang & dang 16p d€ tranh c4c 16¢ xody,
khong thé x4 ra cdc hat mot c4ch hiéu qua.

Nhiéu 16 ép dun c6 thé dugc b tri theo huéng dong khong khi c4p ngang,

dong khong khi nay x6i trén tat ca cdc 16 ép diin mot cach lién tiép.



19849

Nhu d3 luu ¥, t6t hon néu dong cuc bd clia dong khong khi cdp ngang duge
lam néng, t6t hon 12 boi dia ép din bao gém céc 16 ép din va/hodc boi bd phan
1am néng trong cénh, dé ngan khong cho cdc hat tich ra khoi dung dich polyme
(xenluloza/amin oxit/nuéc) do viéc két tinh & cdc 16 ép dun tir dung dich kéo soi
hodc céc soi di tao ra sau quy trinh ép din va dé trénh su két tha & céc 16 ép dun
hoic trén céc soi kéo. N6i chung, cdc hat ndy 1a c4c sdn phdm két tinh hodc céc-
san phdm phan hiy, chiing c6 thé dugc théo ra & nhiét do cao dé tranh su két tha
va cap nhiét két tinh boi viéc 1am ngudi truc ti€p. Dong cuc bd lanh 1a dong cuc bd
lanh cta khi, vi du, & nhiét do khong khi. T6t hon, n€u nhiét do ciia dong cuc bd
néng nim trén diém néng chay clia cdc hat dugc mong doi. Trong trudng hgp chat
lru kéo soi 12 xenluloza-NMMO-nuée, né thudng duge ép din & nhiét d6 ndm
trong khoang tir 80°C dén 105°C, cic hat dugc tao ra tt NMMO hydrat dugc du
kién. Do d6, dong cuc bd néng cé thé c6 nhiét do it nhat 12 75°C. Vung dong cuc
bo lanh va viing dong cuc bd néng ti€p gidp véi nhau truc ti€p, nhd dé dung dich
dugc ép dun s& khong x4y ra su chdy r6i ddng ké hodc c6 su chénh 1éch vé téc do
dong khong khi theo huéng ép dun. Su chuyén ti€p ém diu vao ving dong lanh do
vay dat dugc, va tranh dugc su két tha va sy v3 cla cic hat di héa cing tir dung
dich polyme. Trong dong cuc b lanh, 40 bam dinh clia dung dich con trong pha
Iwu ndm gitta céc 16 ép dun va bé gom (“bé két tha” dé héa ciing dung dich) dugc
gidm xu6ng. Tuy nhién, viéc 1am nguodi nay khong xay ra ngay sau c4c 16 ép dun,
do diéu da phat hién ra I sy két tha va sy chen cdc cira ra c6 thé xdy ra, do d6, va
diéu d3 duogc ching minh theo sing ch€ 13, c4c cdu tlir dung moi thoat ra khoi vat
liéu polyme bdi s bay hoi gidn nd c6 thé két tinh néu duoc 1am ngudi truc tiép va
c6 thé din dén mot hiéu suat nhiét khong dugc mong mudén. Cu thé, da phat hién
ra rang ngay ca khi viéc gia nhiét trong viing nay trudc cic clra ra van c6 1¢i. Diéu
cling di dugc chimg minh trong céc thir nghiém 12 mot bo phan din dong hoac
chup nhit dinh ctia bé mit bé gom 1a c6 1gi dé sao cho hoi 4m khong tham nhap
vao viing kéo soi qua bé gom. Chup nay c6 thé dugc bd tri v6i mot géc thich hop
v6i phuong ép dun va bé mit bé gom dé sao cho quy trinh ép dun c6 thé duge thiét
k& mot cach t6i wu.

T6t hon, néu dong cuc bd néng di qua cic 16 ép dun & nhiét do néng véi

muc chénh vé6i nhiét do ctia dung dich t6i da 1a 20°C, cu thé 12 t6t hon 12 t6i da 1a
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10°C hodc 5°C. Tét hon, néu nhiét do ctia dong cuc bo lanh ndm trong khoang tir 0
dén 50°C.

Céc phuong 4n theo sing ché duoc dic td mot cich cu thé bdi viéc dong
khong khi c¢6 kiém sodt di qua viing ndm giita 16 ép dun va bé gom. Cdc vang din
khi riéng 1€, cu thé 1a cho dong cuc b néng va dong cuc bo lanh, duoc tao ra boi
viéc dua vao dong c6 kiém soét. Dong cuc b riéng ré clia dong khong khi, cu thé
13 dong cuc bo néng va dong cuc bd lanh, dugc chuyén bdi dung dich polyme
duge ép din polyme véi téc do v€ co ban 1a nhu nhau. Huéng din thudng 12 tring
vGi huéng dong khong khi. Dong khong khi chi dugce cap tir mot phia vao vat liéu
xenluloza chita dung dich da dugc dinh hinh.

Vung nim giita 16 ép dun va bé gom, trong d6 dung dich vin & dang 16ng
trong ving nay, cling dugc goi 1a ving pha 16ng. Dung dich dugc héa citng bdi
viéc di vao bé gom. N6 dugc xem 1a ving pha rén. Theo sdng ché, t6t hon 1a
khong tao ra céc ving che chdn ma khong c6 céc dong khong khi trong viing pha
long,

Pé c6 duoc dong khong khi kiéu tdng doc theo thiét bi ép dun, b phan din
c6 thé dugc bd tri. Do vay, dong khong khi c6 thé dugc din theo kiéu tdng doc
theo céc 16 ép dun, ngay ca khi n6 dugc din theo dudng cong (vi du, v6i ving 16
- ép dun duoc tao cong hoac cé dang vom trong mdy €p dun hodc thiét bi kéo soi).
Dong khong khi ndy vé co ban duge din trén mot dudng cong bene trén bé gom,
trén dudng 6ng din chét rén, tuy thudc vao dong khong khi qua thiét bi ép dun.

T6t hon, n€u ving ndm giita cdc 16 ép din va bé gom ngang bang gén nhu
- hoan toan bdi dong khong khi cdp ngang. Vi vay, trdnh dugc sy chay rdi tai cdc -
mép cua dong khong khi. Viéc cap xuyén vat liéu da dinh hinh qua céc ving khi
- khic nhau véi cic van t6c dong khac nhau, bao gom céc khi finh, ciing tranh duoc.

T6t hon, n€u canh hoac dong khong khi duge dua vao véi mot géc nhon so
v6i huéng ép dﬁn. Dong khong khi nay tao ra mot thanh phan dong theo huéng ép
dun & mot géc hoi nghiéng so véi huéng ép dun, nho d6 dat dugce tién trinh héa
cing dung dich déu hon. Thiét bi ép dun tuong tu da dugc dugc lam thich dng véi
su dan dong nay, nho d6 su nghiéng mat chiit cia thiét bi ép dun 1a c6 loi. Pay 1a
mot bién phdp khic dé ngan khong cho cac hat héa cing tich ra khoi dong dung

dich. Do nhét kéo soi clia cdc vat liéu dic ép ciing c6 thé bi 4nh hudng & mot mitc
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do nhét dinh bdi sy nghiéng cla thiét bi ép dun, do céc vat liéu ddc ép nam & phia
vao khi s& xay ra su bién déi d6 nh6t nhanh hon so vdi céc vat liéu dic ép ndm &
phia dong ngit khi. Nhd mot bo phan dn thich hgp, khi ¢6 thé dugc din duéng &
dang 16p xung quang thiét bi ép din khong phu thudc vao huéng dong vao nam
nghiéng. C4c bo phan din thich hop gém, vi du, céc tdm chin hoic cic 16 thong,
c¢6 hoic khong c6 chan khong/hit. Dong khong khi c6 thé dugc hudng vao bé gom
v6i mot géc nhon, nhd dé mot mot ap sudt dong dugc tao ra & phia dong chay. BE

mit clia moi trudng ndy c6 thé duoc nim sau nhu vay trong bé gom/bé két tia.

- C4c sqgi kéo & phia dong chay do vay dugc ti€p xic véi dong khong khi 1au hon so

Vi cic sgi & phia dong ngét. Vi du, géc nhon nay c6 thé 12 dudi 85°, cu thé 1a dudi
80°, dudi 75°, dudi 70°, dubi 65°, dudi 60° hoac dudi 55°. T6t hon, n€u géc nhon
nay it nhat 1a 30°, it nh4t 12 35°, it nh4t 1a 40°, it nhat 1a 45°, it nhat 1a 50°, it nhat la -
55°, it nhat 1a 60°, it nhat 14 65°, it nhat 1a 70° hoac it nhat 14 75°. Ngoai ra, mot 4p
sudt dong dugc sinh ra & bé miat clia bé gom do géc nhon nay cia chi tiét quat,
nhd d6 méi trudng c6 trong bé gidm & phia quat/phia dong chay. Céc thoi gian luu
trd khac nhau duoc tao ra nhu vay trong dong ddy cho cic chét luu (cic sgi kéo) &
phia dong chay va & phia dong ngét. Viéc nay t6i wu héa céc thoi gian lvu tri khéc
nhau vé6i cdc dd nhét khic nhau cta cdc chét lwu do cdc nhiét do khac nhau & phia
dong chdy (thuong 1a lanh hon) va & phia dong ngit (4m hon do dong khong khi
lanh bi 1am néng bai chat luu).

Ngoai ra, c6 thé cho phép chét luvu dugc ép dun chay theo mot géc nhon
'vao bé& gom. Do 15 ép diin (b6 ép phun to) dugc b6 tri theo céch thitc nghiéng nhu
vay, nén cic soi kéo s& c6 cdc thoi gian luu tri khdc nhau trong ving dong khong
khi tir c4nh & phia dong ngét va & phia dong chay. O phia dong chay, nhiét do
trong c4c soi 12 thdp hon nhiéu so & phia dong ngét, nhd d6 cic do nhét khic nhau
ctia chat luu xenluloza duoc tao ra. T6t hon, néu cac thoi gian luu tri & trudng hop
do6 nhét cao (thudng & phia dong chay) 1a dai hon so v6i d6 nhét thap hon (thudng
& phia dong ngét). T6t hon, néu géc nhon it nhat 1a 10°, it nhét 1a 20°, it nhat 1a
30°, it nhat 1a 40°, it nhat 1a 50°, it nhat 1a 60°, it nhat 1a 70°, it nhét 1a 80°, hoac
duéi 85°, cu thé 1a duéi 80°, duéi 75°, duéi 70°, dudi 65°, duéi 60° hoac dudi 55°.
T6t hon, néu géc nay nim trong khoang tir 10° dén 45°.
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Trudc khi ép dun qua c4c 16 ép dun, dung dich cé thé duge thu gom va/hoidc
dugc kiém sodt nhiét do trong khoang ép dun. C4c chat phu gia c6 ban chat vat Iy
va héa hoc khic nhau ciing ¢6 thé dugc bd sung vao dung dich trude khi ép dun, vi
du, trong khoang nay. Tt hon, néu khoang ép dun dugc 1am néng bdi bo phan
lam néng, vi du, bdi mot méi trudng truyén nhiét, né duoc din trong céc Ong gia
nhiét. B6 phan 1am néng nay hodc mot bo phan 1am néng khéc cling c6 thé dugc
sit dung d€ gia nhiét cho céc 16 ép dun. C4c cira ra c6 thé dugc tao ra trong dia ép
dun, ma t6t hon néu c6 mot phan gia nhiét. T6t hon 13 hé s6 din nhiét ctia dia ép
diin ndm trong viing hé s6 din nhiét clia cdc kim loai, ching han c6 thé nim trong
- khoéang tir 5 d&€n 100 W/mK, t6t hon 1a tir 10 dén 60 W/mK. dia ép dun va vat liéu
canh (cu thé 1a cdc vich ngan giita c4c 16 x4 riéng biét clia cdnh), c6 thé duogc tao
ra tit cdc vat liéu khiac nhau, nhu thép, thép chat lugng cao, gébm, cac kim loai
thiéu két, nhom, chit déo, cic kim loai mau hoac cac kim loai hiém. T4t ca céc vat
liéu duoc wu tién gém sét, cic hop kim sit, thép niken-crom, thép niken (ching
~ han cic vat liéu Hastelloy), titan, tantan, c4cbit silic, thuy tinh, gém, vang, platin
' va ciing 1a cac chit déo. Cac vat liéu dac biét 1a cdc hgp kim c6 ham luong
molypden cao hodc cac hgp kim niken, crom va molypden cho c6 kha nang chdng
.16 moOn va an mon k& hoic cic hop kim niken-dong cé do bén kéo cao. Cic vi du
vé vat liéu bao gém Hastelloy C (c6 kha ning ch6ng in mon cao), Hastelloy B

(hgp kim két tia-ciing & nhiét do cao), Incmdtl (c6 kha niang chéng an mon do tng

‘sudt khi cracking trong cdc tng dung hod dau), Incoloy (d9 bén cao va kha nang
chiu nhiét 46 cao va chéng oxi ho4 va kha niang tham cacbon) va Mmotl (46 bén
kéo cao, chéng an mon). Vat liéu c¢6 d0 din nhiét trong khoang tir 5 dé€n 100
W/mK, cu thé t6t hon néu tir 10 dén 60 W/mK, duoc wu tién lua chon.

Pia ép dun c6 thé dugc kep chit tuy ¥ véi thiét bi ép dun, bao gém cic bo
phan kep chit c6 thé thdo dugc dé dé thay ddi tdm. TAm ciing c6 thé dugc han,
dinh hoac tao g& hoac kep chat boi cac kep hoac cac dinh tén. dia ép dun ciing c6
thé duoc phu, cu thé 13 chéng dinh vat liéu ép dun hoic ting kha ning truyén
nhiét. |

T6t hon, néu dia ép dun c6 chiéu day t6i da 20mm, dic biét t6t néu t6i da 1a
15mm, t6i da 1a 12mm, t6i da 12 10mm hodc t6i da 1a 8mm. Céc 16 ép dun duogc

tao ra trong dia ép dun dugc tao ra thong qua cac bd ép phun to dugc thiét k€ dac
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biét, trong d6 cdc chiéu day bo ép phun to nay it nhit 1a 0,25mm; 0,5mm;
0,75mm; 1,0mm; 1,25mm; 1,5mm; 2,0mm; 3,0mm; va/hoidc t6i da 1a 1,0mm;
1,25mm; 1,5mm; 0,2 mm hoac 3,0mm.
T6t hon, néu dong cuc bd da dugc 1am néng 1a dugc lam néng boi dia €p
dun ¢4 céc 16 ép dun va/hoic boi bo phan 1am néng.
T6t hon, néu quat c¢6 nhiéu 16 xa cho dong khong khi. Vi dy, nhiéu kénh
~dan c6 thé dugc tao ra trén quat cho muc dich ndy. T6t hon, néu c4c kénh din nay

duoc b6 tri theo kiéu sit chit, vi du, dudi dang than rd t6 ong. D€ tao ra mot dong

" cuc bd néng, mot phia clia quat c6 thé dugc 1am néng, trong d6 nhiét cho viéc gia

_nhiét c6 thé dugc chuyén véi mot mitc do nhit dinh qua cdc phin ngin cich giita
c4c kénh din, mot lién tuc theo kiéu giam din. Vi vay, c4c kénh din dén t6i dong
~_cuc bo lanh van chuwa dugc 1am néng ddng ké hodc cin dugc 1am néng téi mot
‘nhiét d6 thap dugc mong mudn.
~ T6t hon, néu nhiéu 16 ép dun dugc bé tri theo huéng dong khong khi cap
ngang. C4c 18 ép dun c6 thé dugc bo tri trén mot dia ép diun cé mit cong, tic 1a
duoc tao cong, trong d6 géc cong tai mép cla dia ép dun so vé6i hudng ép dun 1a
mot géc nhon. T6t hon, néu géc cong nay dudi 85°, cu thé 1a dudi 80°, dudi 75°,
dudi 70°, dudi 65°, dudi 60° hoac dudi 55°. Tot hon, néu phuong 4n nay dugc két
hop vé6i bo phan din néu trén dé loai bd va/hodc cap dong khong khi. Nho vay,
dong khong khi dugc dan doc theo dia ép dun doc theo viing cong hoac 16i 1én.
Bién dang dinh hinh céc 18 ép dun c6 thé dugc 1am thich dng b&i do cong clia bién
dang bé mit chét 16ng trong bé gom. Béng cich cho chdy vat liéu vao trong bé
gom, bé mit chat 16ng dugc tao cong, nhd vay, véi sy din phing cha céc 16 ép
diin, c4c dong phun vat liéu & giita yéu céu thdi gian di chuyén lau hon céc dong
phun vat liéu bén ngoai. Vi vy, do khong dong nhét c6 thé duogc tao ra bdi cic
thoi gian Iuu tri khac nhau trong dong khong khi 1am nguéi cuc bg. Diéu nay sé&
tranh dugc theo sang ché.
Dung dich, duoc dinh hinh theo sidng ché€ bang cdch ép dun, 12 mot chat luu
nhét, nhu duge mo ta trong US 4 416 698 hoac WO03/057951 Al. Céc dung dich
xenluloza ¢6 ham lugng nam trong khoang tir 4 dén 23% xenluloza duogc wu tién

stt dung cho viéc xir 1y thanh céc sdn phdm ép dun. T6t hon, néu dung dich kéo sgi
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gbm cédc thanh phan sau: xenluloza 10-15%, amin oxit (NMMO = N-
metylmorpholin N-oxit 77-75%), nuéc 12-9%.

Khi tién hanh phuong phép theo sdng ché&, ngoai c4c chét phén tng 1am 6n
dinh dung dich kéo soi, nhu propyl este clia axit gallic trong chat liéu kéo soi
~ kiém, dung dich kéo soi ciing c6 thé dugc tron cling véi cdc chat phu gia bé sung
dé tao c4c dic tinh dic biét cho san phdm béng céch két hop, cdc chat phu gia
thuong dugc st dung trong viéc gia cong sgi dét va k§y thuat. Cc chat phu gia nhu
vy c6 thé 1a: phuong tién 1am md (TiO,), moi trudng can quang (BaSo,), cic hat
‘than hoat tinh hodc muéi, silic dioxit (SiO,), cic chit tao mau, cic chat lién két
ngang, cic rugu bac cao dé tao cic dic tinh trugt cho dung dich kéo soi hoac dé
cai thién va/hodc 1am cham tinh nang dong tu cla xenluloza da dugc hoa tan trong
bé gom, c4c polyme sinh hoc loai bat ky, cic polyaminosacarit c6 sin trong tu
nhién, c4c hydrat cacbon va cdc protein cling nhu cdc khodng chat va cic vitamin,
" va céc vat liéu hitu co va vo co thich hop dé trao d6i ion. Hon thé nifa, phuong
phép theo séng ché ciing c6 thé dugc thyc hién véi cdc hén hop polyme trén co s&
c4c polyme sinh hoc va c4c polyme dugc sin xudt bang cich tdng hop.

T6t hon, néu cac chét phu gia 13m ha th4p diém néng chéy cia céc tinh thé
hydrat NMMO dugc bd sung. Cic chat phu gia nhu vay gom, vi du, cdc polyme
nhu PEG hoic céc chat chaotropic. Do d6, dung dich kéo s¢i ¢6 thé dugc duy tri &
nhiét do thap hon nita trong qud trinh kéo soi hoac ép dun theo sing ch€, nhd vay
c6.thé trdnh dugc mot cdch hiéu qua hon céc quy trinh tao hat. Nho cic chét phu
gia thich hop, nhiét do ctia dung dich tai cdc 16 ép din ciing c6 thé nim trong
khoang tir 70°C dén 80°C, t6t hon 12 it nh4t 12 71°C, it nhat 1a 72°C, it nhat 1a 73°C,
it nhat 1a 74°C, it nhat 1a 75°C, it nhat 1a 76°C, it nhit 1a 77°C, it nhét 1a 78°C, it
nhat 12 79°C hoic it nhét 13 80°C, hodc t6i da c6 thé 1a & nhiét 40 da néu trén,
nhung c6 thé t6i da 1a 87°C, t6i da 1a 86°C, t6i da 1a 85°C, t6i da 1a 84°C, t6i da la
83°C, t6i da 1a 82°C, t6i da 1a 81°C hoac t6i da 1a 80°C.

Cic 16 xa c6 thé duoc chon & dang bét ky dé dinh hinh dung dich nay. Céc
16 dang thuon dai d€ dinh hinh c4c mang méng hodc c4c 16 trdn, nho dé dinh hinh
to don hoac céc soi cé thé cé. T6t hon, céc 16 nay c¢6 do hep hodc dudng kinh t6i
da 12 2mm, t6i da 13 1,5mm, t6i da 12 1,2mm, t6i da 1a 1,1mm hoac t6i da 1a 1mm.

Cic 16 nay c6 thé c6 do hep hodc dudng kinh it nhat 1a 0,05mm; it nhat la
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0,075mm; it nhat 12 0,1 mm, it nh4t 12 0,2mm, it nhat 1a 0,3mm, it nhat 13 0,4mm,
it nhat 12 0,5mm, it nhat 12 0,6mm, it nhat 1a 0,7mm, it nhat 12 0,8mm hoac it nhat
12 0,9mm. Sau khi x4 ra, dung dich thuc t€ 13 & trang thdi da dinh hinh, nhung van
con & pha 16ng va ndm trong ving c6 tinh 10ng.

Moi chit, cdc chat 16ng va/hoac nhiét 0 ma trong/tai d6 dung dich héa
- ciing c6 thé dugc b tri trong bé gom. Vi du, céc chét 16ng hoac cac dung dich c6
thé dugc sit dung trong d6 xenluloza khong tan va do vay s€ két tia. Theo cich
khéic hodc ngoi ra, nhiét do thap hon c6 thé duge chon, & nhiét do nay xenluloza
héa cing trong ving pha rin. To don, cdc xo cat ngin, cic sgi hoac cic mang
mong theo sédng ché c6 thé dugc tao ra bdi sy két tha 1a lién tuc, it nhat 14 doi khi.
To don, X0 cét ngin, soi hodc mang mong cé thé dugc thdo ra lién tuc hoac khong

lién tuc tix b& gom. Mbi trudng hoac chét 16ng trong bé gom ciing c6 thé dugc 1am

méi lién tuc hoidc khong lién tuc. Nhiét d6 ctia bé gom c6 thé dugc kiém sodt &

mot nhiét do dac thil, vi du, bing céc bo phan 1am néng hodc 1am ngudi hodc bing

c4ch khong ché sy thay déi moi chét.

Vi du thure hién sang ché

Theo vi du nay, thiét bi ép diin nhu dwoc minh hoa trén Fig.1 dugc st dung.
Theo dang niy, thiét bi ép diin c6 dia ép dun 6, dugc lam cong theo huéng dong
khong khi, v6i bién dang & cac 16 ép dun 1 t4i tao bién dang bé mat clia bé nudc 13
bé gom khi vat liéu 16ng chdy vao trong d6. Do ép dun dudi dp luc, vat liéu long
duge dinh hinh b&i hinh dang ciia céc 13 ép din, chéng han thanh céc to don, va
duoc kéo ti€p nhd di qua dong khong khi. Do lam nguéi, do dinh dugc gidm dé
- ngan ngira sy két dinh khi vao trong bé nudc.

Trong khi van hanh, thiét bi ép dun theo Fig.1 dugc thir nghiém khi kéo soi
to don xenluloza bang dung dich xenluloza-NMMO-nuéc.

Vi du 1: Phan tich cdc dié€u kién trong khe khong khi

Dung dich kéo s¢i (xenluloza: 12,9%, NMMO: 76,3%, nudc: 10,8%, tit ca
déu tinh theo % khéi lugng) dugc tao ra bang céch tron dung dich nuéc amin oxit
va xenluloza nhd loai bd nudc du trong dong vao xir ly bay hoi phia tru6c quy

trinh kéo soi, trong d6 xenluloza (polyme) hoa tan trong dung moi déac dé tao ra
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vat liéu polyme. Ngay trong quy trinh tao dung dich nay, von dugc tién hanh & dp
sudt am, da thiét 1ap ring NMMO, NMM (N-metylmorpholin = san phdm phéan
hity cia NMMO) va M (morpholin = sdn phdm phan hity cia NMMO va NMM,
NMMO = N-metylmorpholin N-oxit) v ngoai ra nudc cé thé dugc tich ra trong
quy trinh bay hoi thong qua pha khi.

Quy trinh kéo sgi din dén su bay hoi gidn nd do viéc ép dun chét liéu kéo

- soi khi chat liéu kéo sgi dugc cap vao ddu phun ép dun duéi su van chuyén thich

hgp va dp suét ép dun va 4p suat ép dun nay dugc ha xudng dp suit moi trudng cua
- hé thong ngay khi hat néng chay twong tng di ra khoéi 16 bo ép phun to. Cac 4p
suét kéo soi 1én t6i 250 bar (25000KPa) 1a phé bién trong phuong phap kéo soi,
tuy thudc vao thanh phan (ndng do xenluloza ctia dung dich kéo sgi). Do su bay
hoi gidn n& da néu trén hoic do sy gidm 4dp sudt ctia dung dich kéo soi tir mic 4p
suét cao, & nhiét 40 ndm trong khodng tir 90 dén 110°C, xudng mic 4p suat thap -
(thdp hon nhiét 46 moi trudng), su dich chuyén bot bong béng manh liét clia c4c
thanh phin hoa tan (NMMO va H,0) duogc tao ra trong tg don. Cdc bot bong béng
hoi thodt ra khoi dung dich xenluloza (su bay hoi nhanh). Do d6, cc hat thoat ra
naydi vao khoang tréng clia khe khong khi mét cach rat nhanh.

Nho su gidn né (su bay hoi cua cdc thanh phan hoa tan), nén nang luong
can thiét dé 1am bay hoi c4c thanh phin hoa tan dugc 14y tir dong dung dich kéo
- sqi, trong d6 to don dugc 1am nguoi bdi ban than viéc riit nang luong ndy. Diéu
ngac nhién da nhan thdy 1a khong chi nuc (Simon, Int. J. Heat Mass Transfer.
Vol. 37, No. 7, pp. 1133-1142, 1994), ma ca Nl\/[MO, NMM va M ciing dugc bay
- hoi ra khoi dung dich kéo sgi. A |

Do thanh phan cta hgp phin hoa tan trong dﬁng dich kéo sgi (hydrat
NMMO) 1a v6i mot ty 1& d€ sao cho hgp phén hoa tan da dugc bay hoi (hydrat
NMMO) bién ddi sang dang tinh thé & c4c diéu kién nhiét do duéi 75°C, su hinh
thanh hat nay dugc quan st trong va sau quy trinh kéo sgi va mot giai phap da
dugc dua ra dé kiém sodt qud trinh ndy bing c4ch cai bién c4c thong s6 quy trinh
nhim tao ra mot vi khi hau trong ving khe khong khi cho viéc thuc hién t6i vu
héa quy trinh kéo soi.

Cic sol khi va c4c tinh thé dugc van chuyén ra cé thé d& dang x4c dinh

dugc trong ving chan dong ciia b ép phun to va khong cé mat trong viing dong
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vao clia dau phun. C4c sol khi nay, ngoai cic thanh phédn khi, nhu khong khi (O,
va CO,), CO, NMM va M, con bao gém hgp chit hydrat NMMO duoc tao ra -
(monohydrat). D3 biét ring c6 nhiéu dang khac nhau cia NMMO duéi dang nuée
qua trinh két tinh da duoc hap phu.

Ldy mau tir khi thoat bo ép phun to
Khi kéo soi dugc 14y mau dic trung va khong tén hao néu c6 thé & phia xa
- khong khi, duge nap véi cdc sol khi. Diéu nay dat dugc nhd sit dung diu do do,
“trong d6 ddu do dugc thiét k& theo VDI2066. Thiét k& dugce thuc hién mot cich
riéng biét sao cho viéc 14y miu ding dong hoc dugc dam béo.
Pudng 14y méu duge din bén dudi bo ép phun to, trong d6 viéc dinh vi dau
dd duogc thay déi theo chiéu cao ciia khodng trong chita khong khi va theo khoang

céch gifta 14y ddu do miu va diém giit ddu phun.

Thuc hién phép do

Viéc do sol khi ddy ra tir cic qud trinh kéo sg¢i dugc thuc hién nho sir dung
may dém hat quang ki€u SMPS (Scanning Mobility Particle Sizer™ Spectrometer)
cua TSL '

Vé6i phuong phdp nay, cdc hat dugc tich dién va sau d6 dugc phéan doan
trong mdy phan tich di dong khic nhau (DMA). Phan doan dugc dém nhg sit-
‘dung méy dém 16i dac. V& nguyén tic, cdc phan doan bét ky c6 thé dugc cich ly
tir sol khi va dugc dém nhd thay déi dién dp diéu khién & DMA. Vi vay, dan thu
duoc toan bo su phan bo. - | |

M4y dém 16i dic c6 thé do cac hat xdp xi c6 dudng kinh bang 3nm. Véi
kich c& hat, hé théng duoc han ché dudng kinh hat 1én t6i xdp xi bang 1pm.

Viéc 14y miu dugc thyuc hién theo VDI 2066 nho st dung du do ché tao tir
thép (1.4301) va dugc bao boc va dugc thi€t k€ dudi dang bo trao ddi nhiét dong
nguoc. Cac nhiét do trong khoang tir 0°C dén 60°C 1a c6 thé dugc chon, trong d6
Tuwu Iuong thé tich khi kéo soi dugc chon trong khoang tir 3m/s dén 4m/s.

Viéc cdp khong khi & bo ép phun to dugc b6 tri gin sit doc theo phia doc

~ clia ddu phun va chin b ép phun to tir phia nay sao cho cdc dong ngang do luc

- can c6 thé dugc loai trir.

-18-



19849

Bé mait bé két tha ciing duoc che theo phuong ngang & phia dong chay va
ciing & phia dong ngit sao cho khong c6 hoi 4m c6 thé dugc rit ra trong quéi
trinh do.

Phép do bo loc ciing duoc thuc hién dé phan tich hod hoc san phdm sol khi
hiit dé phan tich cc hat khi phan tich kh6i ciing nhu phan tich kich c&. Cic mang
PTFE véi cdc dudng kinh 16 réng trong khoang tir 200 dén 300nm dugc sit dung
cho cac phép do bd loc.

Nhiét d6 ctia dau do do dugc dat & 18°C, va trong trudng hop nhiét do bat

“ky cao hon nhu Vay‘ thi su két tinh clia nuéc c6 trong khong khi s& khong thé xay

ra, khién cho két qua do cé thé khong dugc st dung. Trong trudng hop nay, nhiét
- do khi kéo soi xap xi bang 60°C. Dau do khong dugc 1am ngudi & nhiét do batky
thdp hon dé trdnh tao ngung tu do hidt do 4m tir moi trudng khong khi, béi vi
theo d&u hiéu co ban clia sing ch& (Phan tich c4c tinh thé NMMO monohydrat tir
dung dich polyme kéo soi), viéc cdp do 4m thong qua sy hinh thanh ngung tu s&
din t6i hoa tan c4c tinh thé NMMO monohydrat va né s& khong thé do kich c& va
sO lugng hat. _

Fig.4 thé hién sy phan bd kich thuéc hat cho cdc vi tri khac nhau theo
phuong phép sol khi & két c4u theo sédng ché (1) va & két cdu so sanh (2). C6 thé
duoc dan ra tir Fig.4 ring tin s6 cla cic hat trong sol khi s€ tang v4i khodng cach
tir ddu phun 16n hon. Tir d6, c6 thé din ra ring céc hat phai xuét phat tir qud trinh
ngung tu/két tinh, trong d6 su két tinh hoac céc tin s§ cdc hat s& tang v6i khodng
céch tir ddu phun 16n hon.

Do d4u do dugc 1am nguoi dén 18°C, do khong c6 cdc tinh thé nuée c6 thé
hinh thanh, cdc két qua do cho thy rd sy c6 mit clia cdc sol khi von c6 thé dugc
ngung tu hozc tinh thé hod. Sin phdm két tinh dugc gén cho hén hgp NMMO
hydrat. Ty 1& nudc trong hén hgp NMMO hydrat chi x4p xi bang 13%.

Do cé4ch b6 tri theo sdng ché cua céc ving xtt 1y cac sgi kéo trong khodng
tréng chita khong khi va cdp khi thodt twong tng, vi khi hau c6 thé dugc tic dong
va dugc chon theo c4ch sao cho sy tao mdm hodc két tinh hén hgp hydrat MMO
(hén hop tinh thé) c6 thé dugc ngin khong cho hodc lam cham trong ving cic 16

ép din.
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Viéc 1am ngu6i manh mé trong viing khoang tréng chita khong khi, ma cu
thé 12 ngay sau dinh hinh, s& d4n t6i su két tinh ting chia NMMO hydrat bay hoi
truéc ngay sau khi thoat khoild ép dun, nhd vay nhiét két tinh dugec dan vao
trong khoang tréng chita khi va nhiét giai phong s€ 1am néng khoang trong chita
khi hoic do d6 gay anh hudng x4u dén cac qua trinh kéo soi.

Céc két qua 14y mau bo loc sol khi

Trong qu4 trinh do, da thdy rang vat liéu dugc loc ra tir khi kéo sgi nhanh
chéng 1am tic ngén cic 16 loc cha mang loc PTFE.

NMMO monohydrat duéi dang sin pham da két tinh ciing c6 thé dugc x4c
dinh thong qua c4c thir nghiém dugc thyc hién béi kinh hién vi quang hoc. C4c két
qua nay ciing tuong Gng nhu & truong hgp NMMO monohydrat két tinh va tao ra
~ c4c chét 1ang dong; trong trudng hop thiét bi kéo soi van hanh lién tuc, & ving
chan dong, ma ci & ving chay vao khong c6 két cdu t6i wu, cu thé 1 c6 sir dung -
thdi phun & trang thdi md. Trong trudng hop bat k¥, su 1dng dong cuia céc tinh thé
c6 thé dugc phat hién bdi viec din dong khong khi xa kéo sgi qua bé mit kim loai
dd 1am lanh, do cdc dang tinh thé NMMO cé thé ling dong trén bé mit duoc lam

lanh nay.

Vi du 2: cédc tdc dong gidn nd polyme & cac dp sudt khac nhau

Su bay hoi nhanh ctia chat liéu kéo sgi x4y ra, it nhat 13 d6i véi luong nuée
cua dung dich kéo soi da duogc 1am néng & nhiét do so6i, do viéc giam 4p suit trong
quy trinh ép dim. ' |

Diéu duoc gia dinh, trén co s cdc két qua thir nghiém, 1a su chia tdch hoac
phan tdch nhat dinh cla pha tron dong nhat it nhat 12 & bé mat dung dich polyme
(bé mat vat liéu dic ép) xay ra do sy gidm 4p suét trong quy trinh kéo soi bdi su
gian nG polyme. Hai pha tron khong déng nhat, dac biét 1a 16i vat liéu dic ép duge
tao ra tir hdn hgp déng nhat cta xenluloza/amin oxit/nuGc va bé mat vat liéu dic
ép duoc tao ra tir viéc lam giau amin oxit va nudce, vi du, dudi dang nudc cta qua
trinh két tinh, vd/hodc hoi nuéc dugc tron véi cdc san phdm phan hity nhiét (tir
amin oxit = NMM (N-metylmorpholin, M = morpholin)) dugc tao ra. Sy chia tich
nay c6 thé din dén sy tao thanh pha thit hai trong vat liéu ddc ép. Do su tao nhan
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va s phit trién cia mam tinh thé, c6 thé dén dén sy phan ly kiéu spinodan hoac su
‘1am gidu cdc cdu tit dung dich polyme & cdc bién clia polyme da hoa tan. Diéu
duoc gia dinh trong trudng hgp bat ky 13, do qu4 trinh gidn nd cla dau phun dung
dich polyme, nén céu triic sgi xoan cta to don dugc tao ra theo kiéu giong nhu soi
duoc tao ra ngay sau khi di vdo b€ gom chita dung moi (bé kéo soi) va cic sqi
duoc két néi 10ng thong qua cdc mach xenluloza. Vi vdy, mot quy trinh chia tach
tiép theo xay ra trong bé kéo soi nay, do khong tuong thich véi ngudn cung cép
" nudc du thira, dung dich polyme trong bé kéo sgi tu phan ly kiéu spinodan va lam
16ng mang lién két ngang clia c4c phan tir xenluloza dugc tao ra thém bdi su bay
hoi gidn nd bi nd bung dudi viéc 1am truong trong bé kéo soi. Ngay ca véi cdc san
phdm ép din nhu to don va cdc xo cit ngan tit dung dich clia xenluloza/amin
oxit/nuGe, xu hudng két soi gia ting c6 thé phét hién duge mot céch thong thudng
& san phdm kho da hoan thién, c6 thé 1a do sy chia tich va lam giau trong quy
trinh ép dun.

Trong trudng hgp bét ky, dung dich kéo soi duge 1am néng t6i nhiét 4o 16n
hon diém s6i trong khe khong khi. Viéc di€u ti€t dong dung dich kéo sgi “qud
nhiét” duoc thuc hién bdi bo ép phun to va sy gidn nd gay ra sy bay hoi tu phét
cia NMMO/NMM/N/nuéc & bé mit to don trong khodng tréng khi.

Su bay hoi nhanh quan sét dugc trong dung dich kéo sgi xay ra khi chét liéu
kéo soi d3 dugc 1am néng truGe di vao moi trudng dp sudt thdp hon, trong do
lugng (hén hgp) dung moi duge gidi phéng, trén mot khia canh, hoan toan mang
chitc nang dé 1am ngudi dong polyme di ra tir bo phan giam dp ddu phun. N6i mot
céch khéc, sur gidm 4p sudt clia dong polyme (dung dich xenluloza) tir, vi di, 20-
50 bar (2000-5000KPa) xuéng 4p suit moi trudng din dén sy qua nhiét cua dung
dich polyme. Ap sudt méi thiét 1ap trong dung dich polyme da duoc dinh hinh lan

truyén véi t6c do cao trén vat liéu polyme gidn nd trong moui trudng cua khe

- Kkhong khi. Péng thdi, st gidm 4p sust di kém véi su thay ddi thé tich riéng.

St thay d6i nhiét do dwoc 1am cham béi su truyén vao vat liéu, nhu truyén
nhiét, & ranh gi6i pha, din dén diéu dugc gid dinh 12 sy can bing nhiét dong cua
dung dich polyme hodc dung dich kéo soi khong hién dién trong soi kéo nira.

V& mat nhiét dong, su chuyén tiép thing clia vat liéu tir trang thdi khi sang

trang thdi rén ctia chat liéu con dugc goi 12 sy tdi thang hoa.
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Trang thai 1ong cla chat liéu khong tén tai vé6i cac diéu kién nhiét do va 4p
sudt ma & d6 su tai thang hoa xay ra. Cdc diéu kién ndy ciing dugc xem 1a doc 1lap
v6i chiéu chuyén déi pha, duéi dang 4p suit thang hoa va nhiét do thiang hoa, hoic
duéi dang diém thing hoa.

Chat bat ky, trong qué trinh tdi thang hoa clia n6, da biét 1a s& gidi phéng
du6i dang nhiét thing hoa, nhiét nay 13 twong duong véi tdng luong nhiét néng
chay va nhiét bay hoi.

Su gidm 4p sudt va su thay ddi t6i kinh t&€ nhiét (cdc hiéu qua sic thi nhiét)
ctia dung dich kéo soi dugc kiém tra bing thuc nghiém nhu sau.

Pé kiém tra c4c hiéu qua sic thai nhiét, dung dich kéo s¢i dugc cho di qua
DSC 4p luc dugc 1dp cliing vé6i cdc b cam bién va 1am lanh bing nito 10ng trong
chén nung duoc duc 16 va duoc thiét 1ap chuong trinh nhiét duéi day. .

Gia nhiét: 30°C 1én 300°C, t6c d0 gia nhiét 10°C/phiit; nito moi trudng, dp
sudt thit nghiém: 1, 25, 50, 100 va 150 bar (100, 2500, 5000, 10000 va 15000
KPa, mot cich tuong dng).

Céc két qua thir nghiém & cac 4p suét thir nghiém khac nhau dugc minh hoa
trong Fig.5. Diéu c6 thé thdy duoc tir Fig.5 1a khi dugc ti€n hanh & 4p suat do 1a 1
bar (100KPa), qua trinh thu nhiét xay ra & nhiét do nim trong khoang 58-60°C.
Nhiét do dinh ctia quy trinh thu nhiét nay 12 ndm trong khoang tir 105 dén 110°C. -

Hiéu tng thu nhiét nay chiing minh mot céch 16 rang 1 cdc dich chuyén vé
mit c4u tric tinh thé cha dung dich kéo sgi xay ra trong khoéang tir 60°C hoic quy
- trinh bay hoi dugc dwa vao, né biéu thi cho su phan phdi va hdp thu nhiét tir/vao
dung dich polyme va céc chit dugc giai phéng mot céch tuong ing. Do su cdp
nhiét ti€p, sy phan hiy tda nhiét cta chat liéu kéo soi dugc khai ddu tir 190°C.

3 céc ap sudt cao hon 25, 50, 100 va 150 bar (2500, 5000, 10000 va
15000KPa), c6 thé thdy ring hiéu tng thu nhiét clia dung dich kéo soi bi tc ché
trong khodng nhiét do tir 60 t6i 150°C va dugc dich chuyén vé phia nhiét do cao
hon. Ly do cho hién tugng nay c6 thé dugc néu mot cdch rd rang 1a 4p sudt ciing
vOi su bay hoi clia c4c thanh phan ndm trong dung dich kéo s¢i. Diéu cling duoc
Juu tam dén 1a c4c phan dng téa nhiét cta dung dich kéo soi xuat hién & nhiét do

do cao hon xuét hién v6i mitc d6 nhé hon so véi & mitc do 1 bar (100KPa).
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K& tir Iic bat ddu quy trinh kéo sgi, do 4p luc kéo soi da sinh ra (phu thudc
vao ndng do dung dich kéo sqi, trong lugng phan tir (tri s6 DP, “d polyme héa”,
d6 polyme héa trung binh xenluloza), hiéu suat khéi lugng, do nhét, nhiét do,
dudng kinh bo ép phun to, do dai bo ép phun to), din dén viéc doi hoéi phdi gidm
4p sudt xudng 4p sudt moi trudng khi xa ra (khoang 4p suét thong thudng 15-100
ba(1500-10000KPa)), diéu thdy rd dugc tir dudng cong entalpy do dugc la, véi sy
chénh 4p gidm nhe trudc va sau khi ép dun, dung dich polyme c6 hiéu ung thu
nhiét. Hiéu ¢ng niy manh nhat véi pic t6i da ndm trong khodng tir 105°C dén
110°C. Theo sang ché, hiéu ting nay dugc déo nguge dé van hanh quy trinh kéo soi
ép dun & nhiét do thap hon.

Vi du 3: thiét bi kéo soi

 Chat lieu kéo sgi NMMO 1a hén hgp cua cic bot nhao loai MoDo Crown:
Dissolving-DP 510-550 va Sappi Saiccor DP 560-580 MoDo Crown dugc san xuét
lien' tuc v6i thanh phan sau: xenluloza: 12,9%, amin oxit (NMMO-N-
* metylmorpholin N-oxit): 76,3%, nuéc: 10,8%.

Dung dich nay dugc san xuét theo quy trinh san xudt huyén phi va xir 1y so
bo bing enzym trong nudc bing cich 1am bay hoi hét nuéc du trong chan khong
trong binh phén ting dugc dua vao dong lién tuc & nhiét do nim trong khoang 97-
103°C. C4c chét 1am 8n dinh di biét dugc bS sung dé lam 6n dinh dung moi
NMMO/nudc. Nhu di biét, dung dich xenluloza dugc 1am 6n dinh bang céch sit
dung propyl este cua axit gallic trong cht liéu kéo soi kiém va dung moi. D€ sén
xudt mot dung dich xét vé mat an toan, s€ c6 1gi néu ham luong ion kim loai nang
duogc kiém sodt va khong vuot qué gié tri 10ppm du6i dang mot thong s6 tich liy
(cé4c ion kim loai va c4c ion kim loai khéc sit). T6t hon, né€u bot nhao c6 ham
luong xenluloza o (anpha) 16n hon 90% dugc st dung cho viéc san xuat dung dich
(ham luong o dugc xdc dinh 12 phan doan khong tan trong NaOH 17,5%). Ham
lugng nhém cacbonyl clia bot nhao duge st dung la < 0,1%. Ham lugng nhoém
carboxyl clia bot nhao c6 thé bién dong ném trong ving < 0,1%. Can chi ¥ rang
ham luong ion kiém va kiém thé trong bot nhao 1a < 350ppm. Ty trong cla dung
dich duoc san xut 14 1200 kg/m® & nhiét do trong phong. D¢ nhét cat khong clia
~ chat liéu kéo soi, thi€t 1ap thong qua céc thanh phan tron bot nhao, c6 thé 1én t6i
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15000 Pas, dugc do & 75°C. Tuy thudc vao nhiét do xur Iy dugc chon trong quy
trinh kéo soi, 46 nhét cét khong c6 thé bién dong nidm trong khoang tir 500 dén
15000 Pas. Do tinh nang cét lodng clia dung dich kéo soi, d6 nhét & cac téc do kéo
soi giam, tuy thudc vao nhiét dé xi 1y dugc chon, t6i khoang duéi 100 Pas va c6
thé phu thuoc nhi€u vao ndng d6 xenluloz trong dung dich kéo soi.

Dung dich NMMO duoc sir dung 1am bé kéo sgi can thiét cho quy trinh kéo
soi, trong d6 nong d® NMMO duoc gilt nim trong khoang tir 18 dén 23% va &
nhiét do nam trong khoang tir 15 dén 28°C bang cdch thém phan ngung nude. Cic
~ cation kim loai va céc cation kim loai khéc sit ndm trong bé kéo s¢i ¢6 néng do <
0,25mg/l. Nong do kiém va kiém thd trong bé kéo soi ndm trong khoang tir 30 dén -
50mg/1.

Dung dich kéo sgi nhu dugec mo ta & trén duge tién hanh thit nghiém theo
chuong trinh néu trong Bang 1.

T4m kim loai ¢6 ddu phun dugc khoan hinh chit nhat (vat liéu thép mac
cao) ¢ chiéu day khic nhau dugc st dung 1am bo ép phun to. C4c 16 ép phun to
duoc tao ra theo kiéu céc 16 mao quan trong tdm ddu phun béng kim loai ndy.
Dang hinh hoc cho dang 16 khoan duoc st dung sao cho dung dich kéo sgi chay
trong phén hinh con vao trong 16 kéo soi va, sau phan hinh con nay, di vao phin
“hinh tru cta 16 khoan truée khi chat liéu kéo sgi duge ép ra vao trong khe khong
‘khi clng viéc kéo dong thoi, duoc sir dung duéi dang 16 khoan. Vat liéu sau khi
kéo thanh sqi ti€p d6 dugc nhing vao bé kéo soi dé héa cing va t6i wu héa su tao
SOi. ‘

Cic 16 ép phun to duoc giit & nhiét do, nhu dugc chi ra trong Bang 1.

Khe khong khi ndm giita c4c 16 ép phun to va bé mit bé kéo sgi cdu thanh
thé tich khi kéo soi. Thé tich khi kéo soi duogc tao ra tir ving kéo soi va chiéu cao
khe hd khi gin lién véi viing kéo soi.

Cic soi kéo di ngang qua khoang trong khi dang tdng nhiét do (thé tich kéo
soi), trong d6 chiing di qua lién tuc trong khoang trong khi nay thong qua dong
khong khi kéo s¢i 1 va dong khong khi kéo sgi 2 trong quy trinh kéo sgi. Thir
nghiém 8 va Thir nghiém 9 duoc ti€n hanh ma khong cap dong khong khi kéo soi
2.
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Su tao soi hodc su dong tu cua dung dich xenluloza dugc kéo sau d6 duoc
tién hanh trong bé kéo sgi, né dugc gin vao phia duéi cic 16 ép phun to.

Céc soi kéo di ra tir bé kéo sgi dugc 14y ra lién tuc bing phuong tién théo.

Trong céc thir nghiém, dong khong khi xa khi kéo sgi duge do & phia dong
ngit cha viang kéo soi d6i v6i cac hat sol khi, trong d6 c& hat va ndng do dugc
“minh hoa trong Bang 1 cho méi thir nghiém.

biéu ngac nhién di x4c dinh dugc 1a c6 thé phat hién su phu thudc clia cic -
hat sol khi dugc giai phéng ra tir dung dich xenluloza nhd sy thay ddi 4p suat kéo
'soi va nhiét o kéo soi. Vi vay, su gidi phong clia cic hat sol khi do nhiét do va ap
sudt kéo sgi c6 thé dugc x4c dinh, trong d6 su gidi phéng sol khi thdp hon c6 thé
dugc x4c dinh trong khoang nhiét do kéo soi tir 87°C dén 94°C & 4p suit kéo soi
nam trong khoang tir 22 dén 34 bar (2200-3400KPa) (cdc Thir nghiém 5, 6 va 7).

Tinh nang kéo sgi dugc x4c dinh thém bang mat thudng, bdi viéc xem xét
-0 luogng 16i kéo sgi, nhu su diit s¢i va sy badm dinh. Tinh niang kéo sgi dugc phan
loai tir 1 (t6t nhét) t6i 5 (t6i nhat), trong d6 phuong phép theo sdng ché da duoc
chitng minh c¢6 tinh nang t6t nhat theo cic thit nghiém 5, 6 va 7.

Néu dung dich kéo sgi c¢6 cung thanh phén trong tit cd cdc thir nghiém,
nhung dugc kéo & cdc 4p sudt kéo sgi va cac nhiét do kéo soi cao hon, thi néng do
~ hat sol khi cao hon nhiéu dugc x4c dinh trong dong khong khi ma chat liéu kéo
soi di qua né. Do céc hat sol khi két tinh ngay & nhiét do 20°C, nén céc hat dugc
phét hién chi c6 thé dugc gia dinh 1a hydrat NMMO 2,5, hydrat NMMO 1 hoic
NMMO tinh khiét dugc xa ra trong quy trinh kéo s¢i do sy bay hoi gidn nd. Cic
hat sol khi ciing c6 thé dé& dang dugc phét hién, ngoai viéc do sol khi bing thiét bi
do, boi su lang dong trén tdm ling dong di dwoc 13m lanh nim sau viing kéo soi.
- Ngoai amin oxit da két tinh (hydrat NMMO), céc san phdm phéan thiy thong
thudng cia NMMO (chiing dugc tao ra trong qud trinh san xuét chat liéu kéo soi),
nhu NMM (N-metylmorpholin), M (morpholin) va cdc sian phdm thodi bién dic

trung trong dung dich khdc, ciing c6 thé duoc tach ra khéi chat lieu kéo soi.
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YEU CAU BAO HO

1. Phuong phép san xudt sdn phdm hoic mang méng di dugc dinh hinh bing
xenluloza ran, tir dung dich chita xenluloza, NMMO (N-metylmorpholin N-oxit)
va nuéc bao gém céac bude:

ép dun dung dich nay qua mot hoac nhiéu 16 ép dun dudi 4p suét va hod cing san
phdm nay, hodc mang moéng, trong bé gom, trong dé dung dich niy duoc dan tir
céc 16 ép dun t6i bé gom; va

dan dung dich nay qua khe khong khi c6 dong khong khi ndm giita cc 16 ép din
va bé gom, nhiét d6 ctia dung dich nay & céc 16 ép din 14 thdp hon 105°C va mic
- chénh 4p suét clia dung dich nay ngay trudc khi ép dun va sau khi ép dun trong
- khe khong khi ndm trong khoéng tir 8 dén 40 bar (800-4000KPa), trong d6 dong
khong khi dugc dan theo toan bo chiéu dai cia dung dich dugc dan tir céc 16 ép

dun t6i bé gom bdi quat va bo phan din bd sung.

2. Phuong phédp theo diém 1, trong d6 nhiét d¢ ciia dung dich ndm trong khoang tir
80°C dén 98°C.

3. Phuong phép theo diém 1, trong d6 mifc chénh 4p suit ndm trong khoang tir 16
bar dén 38 bar (1600-3800KPa).

4. Phuong phdp theo diém 1, trong d6 4p suat ngay trudc khi ép dun ndm trong -
khoang tir 13 bar dén 50 bar (1300-5000KPa).

5. Phuong phap theo diém 1, trong d6 4p sut sau khi ép duin trong khe khong khi
nam trong khoéng tit 0,5 bar dén 3 bar (50-300KPa).

6. Phuong phép theo diém 1, trong d6 budc dén dong khong khi nap theo phuong
nam ngang duogc dan trong khe khong khi.

7. Phuong phép theo diém 6, trong d6 dong khong khi cé Ivu Iugng nim trong
khoéng tir 30 dén 300 lit/gid/mm chiéu dai ciia vang c6 céc 16 ép din theo huéng
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dong khong khi hoac ndm trong khoang tir 0,15 dén 20 lit/gio/mm? thé tich cla
vung kéo sgi trong khe khong khi.

8. Phuong phdp theo diém 6, trong d6 ving nim giita cdc 16 ép dun va bé gom

dugc rira gin nhu hoan toan béi dong khong khi.

9. Phuong phép theo diém 6, trong d6 dong khong khi duoc din theo phuong nim
. ngang 1a dong khong khi dang tang.

10. Phuong phdp theo diém 6, trong d6 phwong phép.nay con bao gém viéc bg tri
céc 16 ép dun theo huéng clia dong khong khi.

11. Phuong phép theo diém 6, trong d6 dong cuc bo chia dong khong khi dugc 1am

n6ng boi dia ép dun c6 céc 16 ép din hodc bodi bo phan 1am néng trong quat. -

12. Phuong phdp theo diém 1, trong d6 sin phdm dugc chon trong s6 to don
xenluloza, cdc x0 cit ngén xenluloza, cdc san phidm véi xenluloza khong dét hoic

cac mang mong xenluloza.

13. Phuong phdp theo diém 1, trong d6 mot hodc nhiéu thanh phdn hoa tan
xenluloza dugc tich ra khoéi dung dich duge ép dun bdi dong khong khi.

14. Phuong phép theo diém 13, trong d6 cdc hgp phan dugc tich ra nhd dong
khong khi dugc x4 ra tir viing kéo s¢i & phia dong chay ra.

15. Phuong phdp theo diém 14, trong d6 céc thanh phin dugc x4 ra khéi ving kéo
sgi & phia dong chay ra c6 thé dugc két tinh.

16. Phuong phdp san xudt san phdm hodc mang méng da dwoc dinh hinh bing

xenluloza rén, tir dung dich chia xenluloza, NMMO (N-metylmorpholin N-oxit)

va nuéc bao gom cac budc:
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ép dun dung dich nay qua mot hodc nhiéu 16 ép diin dudi dp sudt va hod cing san
phdm, hodc mang mdng, trong bé gom, trong d6 dung dich nay dugc dén tir cic 16
ép dun t6i bé gom; va

- dan dung dich nay qua khe khong khi nh dong khong khi doc theo toan bd chiéu
dai ctia dung dich duoc dén tir cdc 16 ép din téi bé gom bbi quat va b phan din
- dong bd sung, nhiét d6 ctia dung dich nay & cic 18 ép dun 12 thap hon 105°C va
mifc chénh 4p suit cla dung dich nay ngay truc khi ép dun va sau khi ép dun
trong khe khong khi nim trong khoang tir 8 dén 40 bar (800-4000KPa) dé sao cho
muc do tao hat NMMO trong khe khong khi dugc giam.
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Fig. 1b
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" Fig. 3
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