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(54) QUY TRINH TONG HOP CAO SU BUTADIEN ACRYLONITRIL DANG LONG
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(57) Giai phap hitu ich dé cap dén quy trinh tong hop hop cao su butadien
acrylonitril dang 16ng chtta nhém carboxyl & ddu mach. Cu thé, theo giai phap
hitu ich, truéc khi nap nguyén liéu, binh phan ting dugc 1am lanh xu6ng nhiét do
-5°C, qua trinh nap nguyén liéu dugc thuc hién lién tuc mot giai doan bang céch
nap toan by luong dung moi tert-butanol; 1,3 butadien; acrylonitril- axit 4 4'-
azobis-4-xyanovaleric theo ty 1&  khoi ludng tert-butanol: 1,3
butadien:acrylonitril:axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric 1a 100:100:25:4 vao binh
phan tng sau khi cdc nguyén liéu va binh phan tng da dugc 1am lanh xudng
nhiét do yéu cau, sau d6 nang nhiét do cta binh phéan tng 1én 70°C véi t6c do
nang nhiét tir 0,5 dén 1,0°C/phuit, duy tri binh phan tng & nhiét do 70°C (x 2°C)
nay trong sudt thoi gian xay ra phan tng, khi két thic phan tng, 1am mat binh
phan ng xubng nhiét do ndm trong khoang tir 20°C dén 35°C véi téc do giam
nhiét tir 0,5 dén 1,0°C/phuit, sau d6 thdo san pham ra khoi binh phan tng tich va
tinh ch€ san phdm vira dugc thdo ra khoi binh phan ting dé€ thu dugc cao su

butadien acrylonitril dang 16ng chita nhém carboxyl & ddu mach.
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Linh vuc k§ thuit dwge dé cap

Giai phép hitu ich thudc linh vuc téng hop cac hop chét cao phan ti, cu
thé 1a d& cap dén quy trinh tdng hop cao su butadien acrylonitril dang 16ng chta
nhom carboxyl & d4u mach béng céc trang thiét bi, vat tu va hoa chét trong

nudc.
Tinh trang k¥ thuit cia gidi phap hiru ich

Cao su butadien acrylonitril dang 1éng chira nhém carboxyl & diu mach 13
thanh ph?m quan trong trong viéc ché tao cac loai kéo, chét két diﬁh, dac biét st
dung trong cac nganh cong nghi€p hang khong, vii tru va trong cdng nghiép
qudc phong. Cao su butadien acrylonitril dang 16ng chita nhém carboxyl & déu

mach 14 mot trong nhitng dAn xuét quan trong ctia cao su butadien acrylonitril.

* Tinh hinh nghién ctru, sin xuét cao su butadien acrylonitril dang 1éng chira

nhém carboxyl & dau mach

Cac din xuét cia cao su butadien acrylonitril nhu cao su butadien
acrylonitril chita nhém carboxyl, cao su butadien acrylonitril chira ham luong
nbi doi thép, cao su butadien acrylonitril chira nhém clo duoc tdng hop bing
phan tmg carboxylat héa, hydro héa cao su butadien acrylonitril hoic tao hdn
hop ctia cao su butadien acrylonitril v4i nhya polyvinylclorua (PVC).' Cao su
nitril carboxyl héa (XNBR) chita mdt hoic nhiéu nhém carboxyl (~COOH)
trong phan tu. CAu tao mach phén tr cia cao su XNBR tuong ty nhu cao su
nitril, ngoai trtr viéc xuét hién cta nhiing nhém carboxyl & mdi doan mach c6
chidu dai tir 100 dén 200 nguyén tir cacbon. Sy ¢6 mit ciia nhém carboxyl trong
mach dai phén tir ngay ca & ham luong thip ciing anh hudng rit 16n dén cac
tinh chét cta cao su butadien acrylonitril nhu tinh chiu mai moén, d cing, do
bén kéo va xé, tang kha nang chdng 130 héa trong khong khi va déu ndéng, gidm

nhiét d6 thay tinh héa so v6i cao su nitril ban dau. Ngoai ra, sy c6 mét cia
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nhoém carboxyl cling 1a diéu kién dé mo rong linh vuc st dung loai cao su nay
trong c4c nganh k§ thuat khac nhau. V& ly thuyét, c6 thé chia cao su nitril
carboxyl hoa thanh hai loai: loai 1 v6i sw phan b nhém carboxyl trong mach
mdt cach ngdu nhién (XNBR), loai 2 véi nhém carboxyl dugc phin b mot

cach dinh hudng & hai ¢iu mach phan tir (BAC).
* Cao su nitril chira nhém carboxyl & hai ¢u mach (BAC)

V6i cao su loai nay, nhém carboxyl duoc sip xép mot cach ¢ dinh huéng
vao hai d4u mach dai phén tir, tao nén céc tinh chét dic biét hon ctia n6, dugc st
dung trong cong nghiép cao su va 13 hop phin trong cac loai keo dan dic biét,
v6i cong thirc cdu tao nhu sau:

HOOC-(CHy-CH=CH-CHy),» (CHzCH})T"— COCH

|
CN

trong d6 x’ va y 1a sb luong cdc don vi trung hop caa 1,3 butadien va

acrylonitril.

Cho dén nay, chi c6 mot s nudc nhu Nga, Hoa Ky, Trung Quéc c6 thé
téng hop dugc cao su butadien acrylonitril dang 16ng c6 chira nhdm carboxyl &
dAu mach. Céc cong trinh cong bd vé didu kién tdng hop loai cao su nay ciing rat
chung chung, khong thé tién hanh lip lai duoc. Céc thong tin c6 duoc chu yéu
vé céc tinh ﬁéng k§ thudt ctia san phim. Ngoai ra, khic v&i cao su butadien
acrylonitril, cao su butadien acrylonitril dang 1éng chtta nhém carboxyl & dau
mach chi duogc san xuét véi sb luong rt han ché, d(‘A)rig thoi duoc kiém soat rat
chét ch& vi né phuc vu cho nhiing muc dich rat dic biét trong nganh hang khong
vil tru va an ninh qudc phong. O Viét Nam, chua cé bit ky mot co s& nao cé thé
téng hop dugc loai cao su butadien acrylonitril dang 16ng chtta nhém carboxyl
nay, ké ca & quy md phong thi nghiém.

D3 biét hai phuong phap téng hop cao su butadien acrylonitril dang 1éng
¢6 chtra nhém carboxyl & dédu mach 14 phuong phap tring hop trong dung dich
(xem US 3551471A (1970) va US 3285949A (1966)) va phuong phép trung hop
trong moi truong nhil twong (xem RU 2342404 C1). C4 hai phuwong phép nay
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déu st dung hai monome chinh 14 1,3 butadien va acrylonitril v6i ty 1€ mol thich
hop, dong thoi phai tién hanh phan tng trong thiét bi chiu 4p luc cao, méi
truong phan tng 1a khi nito dat d¢ tinh khiét 99,99% dugc nén vao binh phan
tng dén 4 kG/cm’, nhiét d6 tién hanh phan tmg tir 15°C dén 80°C. Phuong phép
tring hop trong moi trudng nhil twong phai sir dung nhiéu loai hoa chét nhu chét
nhii héa, chit khoi mao (c4c peroxit va hydroxy metyl natri sulfit), chét diéu
chinh khéi lwong phén tir (dodexyl mercaptan) khé mua trén thi trudng, thiét bi
phén tng phirc tap khi vira phai duy tri mdi trudng khi tro, 4p suét cao, nhiét do
cao, vira phéi thuong xuyén nap liéu, trong khi d6 néu tién hanh téng hop cao su
butadien acrylonitril dang 16ng chira nhém carboxyl & d4u mach theo phwong
phép trung hop trong dung dich c6 thé khéc phuc duge nhitng nhugc diém nay
cua phuong phép trung hop trong mdi trudng nhil twong. Chinh vi vy, céc tac
gid giai phap hitu ich di lya chon phuong phap tﬁ‘mg hop nhiét trong dung dich
dé téng hop cao su butadien acrylonitril dang léng chira nhém carboxyl & diu

mach.
Ban chit ky thuit ciia giai phap hivu ich

Muc dich cuia giai phap hitu ich 13 dé xudt hé théng ddng bo cac didu kién
vé tién trinh nap nguyén liéu trong qua trinh phan tng, chu trinh cip va thoat
nhi€t cho binh phéan {ng nhim dam béo téng hop dugc cao su butadien

acrylonitril dang 16ng chira nhom carboxyl & dau mach.

Dé dat dugc muc dich néu trén, giai phép hiru ich dé xut quy trinh tdng
hop hop cao su butadien acrylonitril chira nhém carboxyl & dau mach bao gdm

cac budc sau:

hut chan khong, sau do tién hanh nap, x4 khi nito tir 3 dén 4 14n dé loai bd
hét oxy trong binh phén tng, sau d6, nén khi nito vao binh phan tmg dén 4p sut
t8i thiéu 4 kG/em?;

lam lanh binh phén g xuéng nhiét d6 -5°C va duy tri binh phéan tGng &
nhiét do -5°C nay trong ft nhét 30 phut tru6e khi thuc hién cong doan nap

nguyén liu;
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nap toan bd nguyén liéu bao gdm dung moi tert-butanol; 1,3 butadien;
acrylonitril; axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric vao binh phén Gng, trong d6 toan bo
luong dung mdi tert-butanol, toan bd lwgng 1,3 butadien phai duoc lam lanh tir
trudc xuéng nhiét d6 -15°C; toan bd luong acrylonitril phéi dugc lam lanh tir
trudce xuéng nhiét d6 -5°C; toan by lugng axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric phai

duoc 1am lanh tir truée xudng nhiét do +5°C;

tiép tuc nén khi nito vao binh phén tmg sao cho 4p suét tbi thiéu trong
binh dat 4 kG/cm® d& bd sung luong khi nito bi thét thoat trong qua trinh nap

nguyén ligu;

néng nhiét do ctia hdn hop nguyén liéu néu trén trong binh phan tng véi
tdc do néng nhiét ndm trong khoang tir 0,5 dén 1,0°C/phit dén nhiét d§ 70°C dé
tién hanh phan tmg, va duy tri nhiét d6 ctia binh phéan tng & 70°C nay trong sudt
thoi gian xdy ra phan tmg, ddng thoi trong qua trinh ning nhiét phai ‘;ién hanh
khudy;

khi phan img tién hanh @i thdi gian theo quy dinh thi dimg cAp nhiét
ddng thoi tién hanh 1am mét binh phan tmg vé nhiét d6 nim trong khoang tur
20°C dén 35°C véi tbe 6 giam nhiét tir 0,5 dén 1,0°C/phit, khi binh phan éng
dat nhiét d6 nim trong. khoéng tir 20°C dén 35°C thi tip tuc duy tri binh phéan
ung & nhiét do ndy trong it nhit 15 phut, sau d6 théo san pham ra khoi binh phéan
ung; va

tach va tinh ché san phdm vira dugc thdo ra khéi binh phén tng d& thu
duoc cao su butadien acrylonitril dang 16ng chitra nhém carboxyl & dau mach.
MG ta chi tiét giai phap hitu ich

Quy trinh ddng bd cac didu kién vé tién trinh nap nguyén liéu trong qua
trinh phén tng, chu trinh cdp va thodt nhiét cho binh phan tmg nhim dam bao
tdng hop duge cao su butadien acrylonitril dang long chira nhém carboxyl & dau
mach 14 céc thong tin quan trong nhit ma bt ky mot hang san xuét ndo ciing
phdi tuyét ddi gitt bi mat va duoc coi 1a nhing bi quyét cong nghé trong tong

hop céc hop chét cao phan tir bing phuong phép tring hop.
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Tir thong tin cia cc sach, bai bdo, patent két hop v&i nhidu thi nghiém
thuc té, cac tac gia giai phap hitu ich da xay dung duogc quy trinh ddng b cac
diéu kién v& tién trinh nap nguyén liu trong qué trinh phan tng, chu trinh cip
va thodt nhiét cho binh phan tmg dam bao tdng hop dwoc cao su butadien
acrylonitril dang 16ng chira nhém carboxyl & dau mach trong didu kién trang
thiét bi vat tu, hoa chit déu co thé dugc cung cép trén thi trudong Viét Nam. Sau
day, céc tac gid giai phap hitu ich trinh bay mot cach chi tiét hon vé hé théng cac
diéu kién nay.

1. Tién trinh nap nguyén liéu trong quad trinh phén ng

Trong céc quy trinh, patent ciia nudce ngoai, céc thdng tin vé tién trinh nap
nguyén liéu khi téng hop cao su butadien acrylonitril dang long c6 chira nhém
carboxyl & ddu mach déu rat it va khong 13 rang. D3 biét cong nghé nap nguyén
liéu gidn doan cho phép nha san xuét chu dong ché tao duoc nhiéu mac cao su
léng khac nhau v6i nhiéu tinh chit khac nhau do c6 thé chu dong didu chinh
duoc khbi lugng phén tr, ham lwong nhém acrylonitril, hAm lugng nhém chirc
carboxyl. Tuy nhién, dé thuc hién duoc tién trinh nap nguyén li€u gian doan nhu
trén, doi héi phai c¢6 hé théng trang thiét bi, hé théng van nap nguyén liéu, van
thdo san phdm, hé théng khudy, hé théng kiém sodt nhiét d¢, kiém soat &p sudt
rit dong by, an toan va chét lugng cao vi nguyén lidu duge nap trong didu kién
ap suét trong binh phan tng rét cao (trén 5 kG/cm?). Néu hé thdng thiét bi, hé
thdng khudy, hé théng kiém soat nhiét do, ap suét, hé théng nap nguyén li¢u
khong dat yéu cau, cac loai nguyén lidu c6 thé bi ro ri ra ngoai lam cho san
phidm khong dat dugc cac chi tiéu k¥ thuat can c6, ddng thoi anh hudng téi strc
khée con ngudi, tham chi c6 thé gay nd thiét bi. |

Dé khéc phuc phan nao v& didu kién trang thiét bi, céc tic gia giai phap
hitu ich dé xuét giai phap thuc hién tién trinh nap nguyén liéu lién tuc mot giai

doan theo phuong phap cu thé nhu sau:



1968

- Buéc 1: Hit chan khong, sau d6 tién hanh nap, xa khi nito tir 3 dén 4 14n
dé loai bo hét oxy trong binh phan Ung. Sau do6, nén khi nito vao binh phan Gng

dén 4p sudt tdi thidu 4 kG/em™
- Bugc 2: Pua nhiét do ctia binh phan tng xubng -5°C.

- Budc 3: Nap toan bd lugng dung mdi tert-butanol; 1,3 butadien;
acrylonitril; axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric vao binh phan tng. Trong dé, toan
bo luong dung moi tert-butanol, toan by luwong 1,3 butadien phai duoc 1am lanh
tr trudc xuéng nhiét do -15°C; toan bd lugng acrylonitril phai dugc 1am lanh tir
trudce xuéng nhiét do -5°C; toan bd luong axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric phai

duoc 1am lanh tir trude xudng nhiét do 5°C.

- Bude 4: Tiép tuc nén khi nito vao binh phan tmg sao cho &p sudt tbi
thiéu trong binh dat 4 kG/cm®. Muc dich 13 d& bd sung lugng khi nito b thit

thodt trong qud trinh nap nguyén liu.

- Bude 5: Nang hdn hop dén nhiét 46 70°C d tién hanh phéan ing. Trong
qué trinh nang nhiét déu phai duy tri hé théng khuéy hoat dong.

2. Qua trinh c4p, thoét nhiét cho binh phan tng

Qua trinh cép nhiét, thodt nhiét cho hé phan tmg ciing khong dugc bat ky
hang san xuét, co s& nghién ciru ndo trong va ngodi nude cong bd. Yéu tb nhiét
d6 cting ¢6 anh huong quyét dinh dén chét lugng va hiéu suét thu hdi san phim
thu duge. Ngoai ra, néu khong kidm soét va thyc hién ding chu trinh cép thoat
nhiét c6 thé gay mét an toan, 4nh hudng dén strc khoe va mdi truong song ciia
con ngudi. Qua nhidu thi nghiém thyc hién phan tung tdng hgp cao su butadien
acrylonitril dang 1éng c6 chira nhém carboxyl & ddu mach biang phwong phap
tring hop nhiét trong dung dich v&i tién trinh nap liéu nhu da d& xudt & muc 1
néu trén, cdc tic gid giai phdp hitu ich rat ra duge chu trinh cip nhiét va thoat

nhié€t cho binh phan tng nhu sau:

- Buéc 1: Dua nhi€t d6 ctia binh phan tGng xuéng -5°C. Khi nhiét dd cua
binh phan (mg dat -5°C thi tiép tuc duy tri binh phan tmg & nhiét d6 -5°C trong it



1968

nhét 30 phit trudce khi thuc hién céng doan nap nguyén lidu.

- Budc 2: Sau khi nap nguyén li€u xong, kiém tra hé théng khuéy, hé
thdng 4p suét, hé thdng nap nguyén liéu, hé théng thdo san phim, néu dat yéu
cau thi tién hanh nang nhiét do cta binh phan tng 1én 70°C véi téc do ning
nhiét tir 0,5 dén 1,0°C/pht. Khi nhiét d6 ciia binh phan tmg dat 70°C thi tiép tuc
duy tri binh phan tmg & nhiét d6 70°C (+ 2°C) trong sudt thoi gian x4y ra phan
ung.

- Bude 3: Khi phan tng tién hanh du thoi gian theo quy dinh, dimg cip
nhiét ddng thoi tién hanh 1am mat binh phéan tmg vé nhiét do tir 20°C dén +35°C
v6i toe do giam nhiét tir 0,5 dén 1,0°C/phit . Khi binh phan tng dat nhiét do tir
20°C dén 35°C thi tiép tuc duy tri binh phan tng & nhiét d6 nay trong it nhat 15

phiit, sau d6 thao san pham ra khéi binh phén tmg.

- Bude 4: Tach va tinh ché san phim vira dugc théo ra khoi binh phén tmg
dé thu dugc cao su butadien acrylonitril dang 16ng chira nhém carboxyl & dau

mach.

Cao su butadien acrylonitril dang 16ng c6 chtta nhém carboxyl & dau
mach do cic téc gia giai phap hitu ich tdng hop duoc (ky hiéu 1a BAC-10/VH)
khi thuc hién phan mg theo cic giai phap vé& mdi trudng phan tmg, tién trinh
nap phan Gmg va qua trinh cdp nhiét néu trén dat dugc céc tinh ning k§ thuat
twrong duong san pham do nuéc ngoai tdng hop va cdng bd (xem céc tinh ning
k¥ thuét trong Bang 1).

Vi du thwe hién giai phap hitu ich

Sau day, vi du tdng hop cao su butadien acrylonitril dang 16ng chira nhém
carboxyl & ddu mach (BAC-10/VH) s& dwoc md ta & quy md phan tng 50 gam/
mé khi 4p dung céc giai phap k§ thuat do cic tac gia giai phép hitu ich d& xuét.
Vi du vé téng hop cao su 16ng BAC-10/VH trong dung mdi tert-butanol
Budc 1: Chudn bi nguyén lidu:

Céc nguyén li€u dugc chuén bj theo ty 1€ nhu sau:
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1,3 Butadien: 100g
Acrylonitril: | 25¢g
Tert-butanol: 100g

Axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric: 4g.

Sau khi cén cac nguyén liéu theo dung ty 1€, toan bo lwong dung mdi tert-
butanol, 1,3 butadien dugc lam lanh xuéng nhi¢t d6 -15°C; toan bd luong
acrylonitril dugc lam lanh Xuéng nhiét d§ -5°C; toan b lwong axit 4,4'-azobis-4-
xyanovaleric duge lam lanh xudng nhiét d§ 5°C.

Buéc 2: Chuén bi binh phén tng:

Binh phén tng dirge chuin bj gdm cac cdng vige sau:

- Rtra sach nhiéu 14n dé loai b cac chit bin anh huéng dén phan Gng.

- Séy khd binh phan tmg,

- Hut chan khéng binh dén 4p suit 0,01 kG/cm?.

- Tién hanh nap, x4 khi nito tir 3 dén 4 14n dé loai bd hét oxy trong binh
phén tng. Cudi ciing, nén khi nito vao binh phan tmg dén 4p suét tdi thidu 4
kG/cm?®.

- Ha nhi€t d¢ cta binh phan (ng xuéng -5°C. Khi nhiét @6 ctia binh phéan
tng dat -5°C thi tiép tuc duy tri binh phan tmg & nhiét do -5°C ndy trong it nhét
30 phut truée khi thye hién cong doan nap nguyén licu.

Budce 3: Nap nguyén liéu vao binh phan tmg

Nap lén lugt toan by luwong dung modi tert-butanol; 1,3 butadien;
acrylonitril; axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric d3 duqc chuén bi & budc 1 vao binh
phan tmg da dugc chuin bi & bude 2.

Sau khi nap xong toan bd nguyén liéu, kiém tra lai 4p suét trong binh phan
tng. Néu 4p sudt thdp hon 4 kG/cm® thi phéi tiép tuc nén bd sung khi nito vao

binh phén tmg dé sao cho 4p sudt tdi thidu trong binh dat 4 kG/cm®.
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Buéc 4: Tién hanh thuc hién phan tng

Sau khi nap nguyén liéu xong, kiém tra hé théng khuéy, hé théng ap suét,
hé thdng nap nguyén licu, hé thdng thdo san phim néu dat dugc yéu ciu thi tién
hanh nang nhiét d cta binh phan tmg 1én 70°C véi tbc do nang nhiét tir 0,5 dén
1,0°C/phut. Khi nhiét d cia binh phan tng dat 70°C thi tiép tuc duy tri binh
phén tng & nhiét d 70°C (+ 2°C) nay trong thoi gian 16 gid.

Budce 5: Két thiic phan Ging, tach va tinh ché san phdm

Khi phén tmg tién hanh du thoi gian theo quy dinh, dimg cp nhiét dong
thoi tién hanh 1am mat binh phan tmg v& nhiét do tir 20°C dén 35°C véi tde do
giam nhiét tir 0,5 dén 1,0°C/phut. Khi binh phan tng dat nhiét do tir 20°C dén
35°C thi ti€p tuc duy tri binh phan tmg & nhiét do ndy trong it nhét 15 phut.

Tién hanh mé van ap sudt dé thu hdi khi butadien con dur lai trong binh
phan tng thong qua hé théng thu hdi khi.

Théo van ddy dé 1iy san phdm ra khéi binh phén Gng.

Tién hanh tach, tinh ché san phdm theo dung quy trinh cdng ngh¢ da duoc
phé duyét BAC-10/VH.QTCN. San pham cao su butadien acrylonitril dang 1dng
c6 chira nhom carboxyl & ddu mach (BAC-10/VH) tdng hop dugc c6 cac chi ticu
k¥ thuét nhu néu ¢ Bang 1 duéi day.

-10-
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Bang 1: Mot sd chi tiéu ky thuat cta cao su butadien acrylonitril dang 16ng

.chtra nhém carboxyl & ddu mach

Tén chi tiéu Mirc cong bd Mirc cia | Phuong phép thir
cua Nga BAC-10/VH
D6 nhét dong hoc & 50°C, 7,5-11,0 7,5-11,0 TCVN 6090-
Pa.s 1:2010
Ham lugng carboxyl téng, % 2,8-3,0 2,8-3,0 TCVN
6127:2010
Ham luong nhém acrylonitril 8,0-12,0 8,0-12,0 TCVN 6091.
trong copolyme, % 2004
Tén hao khéi Iwong khi 0,7 0,7 TCVN 2093 —
kh6,%, khong 16n hon 1993
Do dén dai twong d6i khi durt, 250 250 TCVN 4509:
%, khong nho hon 2006
Do bién dang du twong dbi 8,0 8,0 TCVN 4509:
sau khi dut, %, khéng 16n hon 2006
D6 bén kéo, MPa, khong nhd 1,0 1,0 TCVN 4509:
hon

2006

Hi€u qua dat dwge cia gidi phdp hitu ich

Cac tac gia giai phdp hitu ich da xdy dung dwoc quy trinh ddng bd céc

diéu kién vé tién trinh nap nguyén liéu trong qua trinh phan tng, chu trinh cip

va thodt nhiét cho binh phan tng dé dam bao téng hop dugc cao su butadien

acrylonitril dang 1éng chira nhém carboxyl & du mach trong diéu kién trang

thiét bj vat tw; héa cht déu c6 thé duoc cung cAp trén thi trudng Viét Nam.
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1. Quy trinh téng hop hop cao su butadien acrylonitril dang 16ng chita nhém

carboxyl & dau mach bao gom céc buédce sau:

hit chan khong, sau d6 tién hanh nap, x4 khi nito tir 3 dén 4 1in dé loai bé
hét oxy trong binh phén tng, sau d6, nén khi nito vao binh phan tmg dén 4p suét
t6i thiéu 4 kG/em®;

1am lanh binh phén tmg xubng nhiét d6 -5°C, va duy tri binh phan Umg &
nhiét d¢ -5°C nay trong it nhit 30 phut trudc khi thuc hién cdng doan nap

nguyén li€u;

nap toan bo nguyén lidu bao gdm dung mdi tert-butanol; 1,3 butadien;
acrylonitril; axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric theo ty 1& khéi lwong tert-
butanol:1,3 butadien:acrylonitril:axit 4,4'-azobis-4-xyanovaleric 1a 100:100:25:4
vao binh phén tng, trong d6 toan by luong dung mdi tert-butanol, toan b lwgng
1,3 butadien phdi dugc lam lanh tir trude xuéng nhiét do -15°C; toan bd luong
acrylonitril phai dugc lam lanh tir truéce xuéng nhiét d9 -5°C; toan bd luwong axit

4,4'-azobis-4-xyanovaleric phéi dugc 1am lanh tir trude xuéng nhiét do 5°C;

tiép tuc nén khi nito vao binh phén tng sao cho 4p sudt t6i thiéu trong
binh dat 4 kG/cm* @& bd sung lwong khi nito bi thit thoat trong qué trinh nap
nguyén liéu;

ning nhiét d§ cta hdn hop nguyén li€u néu trén trong binh phan tmg véi
tdc d6 nang nhiét nim trong khoang tir 0,5 dén 1,0°C/phut dén nhiét do 70°C dé
tién hanh phan tmg, va duy tri nhiét d6 ctia binh phan tmg & 70°C trong subt thoi
gian x4y ra phan ting, ddng thoi trong qué trinh ning nhiét phai tién hanh khudy;

khi phan tng duogc tién hanh da thoi gian can thiét dé thyc hién phan tng
thi dimg cip ﬁhiét, ddng thoi tién hanh 1am mat binh phan tmg v& nhiét do nim
trong khodng tir 20°C dén 35°C véi téc d6 giam nhiét tir 0,5 dén 1,0°C/phut, khi
binh phéan Umg dat nhiét do nim trong khoang tir 20°C dén 35°C thi tiép tuc duy
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tri binh phén Umg & nhiét d nay trong it nhat 15 phut, sau d6 thdo san phim ra

khdi binh phan tng; va

tach va tinh ché san phim vira dwoc thio ra khéi binh phén tng dé thu

dugc cao su butadien acrylonitril dang 16ng chita nhém carboxyl & du mach.
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