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(57) Sdng ché dé cap dén nhua copolyamit dé diic chita thanh phan diamin gém
hai hodc nhiéu diamin va mot thanh phan axit dicarboxylic. Thanh phan diamin
gom xylylendiamin v6i lugng 1a 70% mol hodc 16n hon ma chia p-
xylylendiamin véi lugng 1la 20% mol hodac 16n hon va thanh phan axit
dicarboxylic chita axit dicarboxylic béo mach thing c6 6 dén 18 nguyén tir
cacbon véi lugng 1a 70% mol hoic 16n hon. Nhua copolyamit chita cac hat cé
duong kinh 16n 1a 50pm hoéc 16n hon véi lugng 1a 1000 hat/g hoac thip hon, cac
hat dugc 1am bing polyamit c6 diém néng chdy cao hon diém néng chiy cla
nhua copolyamit khoang 20°C hoic 16n hon khi dugc do bang phép do nhiét
lugng quét vi sai. Nhua copolyamit ¢6 cdc tinh chat rdt déng déu va dn dinh va
c6 céc tinh chat co hoc, tinh chiu nhiét, cic tinh chat héa 1y, va cac dac tinh dic
tuyét voi.

Ngoai ra, sdng ché€ ciing dé cap dén phuong phép san xuat nhua copolyamit,

hop phan nhya copolyamit va san pham diic clia nhya copolyamit.
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Linh vue ky thuat dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén nhua copolyamit ¢6 tinh bén co hoc, tinh chju nhiét,
cac tinh chit hoa ly va cac tinh chit duc tuyét voi, va chat luong bén trong cla
nhua cuc ky dong déu; phuong phap san xuét nhua copolyamit; hop phan nhya
copolyamit; va san pham duc duoc tao ra tir hop phan nhua copolyamit. Cu thé
hon, sdng ché dé cap dén nhua copolyamit chita thanh phén axit dicarboxylic va
thanh phan diamin ¢6 hai hodc nhidu thanh phan ké ca diamin dic trung co tinh
6n dinh va ddng nhat cao, va phuong phap san xut hiru hiéu nhua copolyamit
nay, hop phan nhua copolyamit, va san phim dtc duge tao ra tir hop phan nhua

nay.
Tinh trang ky thuat cia sang ché

Nhua polyamit nhu nylon 6 va nylon 66 c6 d6 bén co hoc, d6 bén hoa
hoc va céc tinh chét dién, v.v., tuyét voi va dugc st dung rong rai lam vat liéu
diic cho cdc bd phan ctia 6 t6, c4c chi tiét mdy, céc chi tiét dién hodc dién tir, v.v..
Trong sé nhya polyamit, polyamit duoc tao ra tir m-xylylendiamin va axit adipic
(duoc goi 1a “nylon MXD6”) duoc dic trung bdi d6 bén cao, dd dan hoi cao, va
su hép thu nuéc thip so v6i nhua polyamit thong thuong, va dugc st dung nhu
su thay thé cho vat liéu kim loai trong qud trinh san xuét cac chi tiét dién t va
bd phén cta 6 t6 doi hoi c6 trong luong nhe va kich ¢& nhé. Vi vay, nhu cau vé

MXD6 dang ngay cang tang.

Do tdc d6 két tinh cua nylon MXD6 thép so véi téc do két tinh cia nylon
6 va nylon 66, nylon MXD6 khi dugc st dung riéng 1é rat kho két tinh trong
khuén duc 4p luc, 1am cho viéc duc thanh méng tré nén khé khan va gdy ra cac

van dé ve su bién dang cua san pham dic va lam giam do bén co hoc. Pé s
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dung nylon MXD6 1am vét liéu diic, ddng thoi tranh duoc nhitng bt loi nay, tai
liéu sang ché 1 @& xuit gia tang toc do két tinh cla nylon MXD6 bang cach tron
nylon 66 ho#ic bt talc ¢6 tbc do két tinh cao hodc dé xuét viéc cai thién kha
ndng dac cua nylon MXD6 béng cach tang nhiét do dic. Do su hép thu nudc cua
hop phan nylon MXD6 tron véi nylon 66 16n hon su hip thu nuéc cua riéng

nylon MXD6, nén dé bén co hoc bi giam do su hép thu nuée.

Pé khéc phuc cac nhuoc diém néu trén, cac tai liéu séngché' 2va3 dé
Xuét viéc tron chét don vo co véi copolyamit ¢ tbc dd két tinh cao ma duoc tao
ra bang cach su dung nguyén liéu chinh [a hén hgp m-xylylendiamin va
p-xylylendiamin lam thanh phan diamin va axit adipic 1am thanh phan axit
dicarboxylic. Viéc duc thanh méng, vén d3 rat khé khin boi viéc st dung vat
liéu dtc théng thuong chia nylon MXD6, d& dugc thue hién dé dang theo
phuong phap duoc dé xuét. Phuong phép duge dé xuét ndy cling rit ngén chu ky
dtc, [am giam nhiét do duc, va ngan chin viéc giam tinh chét co hoc boi su hép
thu nude. Tuy nhién, khé thu duoc copolyamit cé chét luong cao d@)ng nhét béng
phuong phdp san xuat copolyamit di biét sir dung p-xylylendiamin, boi vi
copolyamit ¢6 diém nong chay cao véi ham luong p-xylylendiamin cao duoc tao
ra cuc by, mac du lugng ctia nd rat nhé. Nhua copolyamit véi ham luong
p-xylylendiamin cao dugc tao ra cuc bo khéng hoa tan trong hé thdng & nhiét do
san xuét va phan tén & dang hat khip copolyamit dugc tao ra ma khong lam gia
ting mirc d6 ddng trang hop ctia né. San phdm duc duoc tao ra tor polyamit
khéng ddng nhét thu dugc c6 tinh chat co hoc va tinh chiu nhiét khéng dong déu

do polyamit c6 diém nong chay cao dugc phan tan.

Trong phuong phép san xuét theo tng mé polyamit d& biét c6 sir dung
mubi nylon hogc dung dich nuéc cia né, dung dich chira mudi nylon dugc gia
nhiét duéi 4p suét trong binh phén mg don cho phép qua trinh polyme héa didn
ra trong pha dong nhat trong khi ngan chin thanh phan diamin thoét ra béi su
bay hoi. Sau khi c6 dinh thanh phan diamin, hoi nuéc trong hé thong duoc giai

phéng dan dan lam gidm 4p suét cudi cung dén 4p suat khi quyén hodc ap suét
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giam, nho d6 hoan thanh qua trinh polyme héa. Theo phuong phép nay, do dung
dich nuéc ctia mudi nylon véi ndng do khoang 50% trong lugng thuong duoc sty
dung, mdt lugng 16n nude dung mdi va nude ngung tu duoc tiét ra boi su ngung
tu phai dugc loai bé. Vi vay, can ¢6 bién phap dé& chéng lai céc bat 1oi khac nhau,
nhu sy tao bot, sy déng réan cia polyme do su bay hoi cta nuée, su suy giam
nhiét d6 ctia polyamit ma bam dinh vao thanh bén trong ctia binh phan ung do
su thay d6i 16n v& mirc chét long trong qud trinh phan tng. Ngoai ra, phuong
phap nay can mot luong 16n nhiét nang dé loai bd mot lugng 16n nude va nang
suét timg mé don cta polyamit 1a nho. Vi vdy, phuong phap nay c6 nhiéu van dé
vé kinh té va ky thuat. Cling kh6 san xuét nhya copolyamit ddng nhat chta
p-xylylendiamin theo phwong phap nay, béi vi polyamit dwgc tao ra bam vio
thanh bén trong do su thay ddi I6n vé mirc chét l6ng va polyamit cé diém nong
chay cao dugc dong tring hop véi p-xylylendiamin d& bj ling dong trén canh
khudy c6 hiéu qua truyén nhiét thap trong qua trinh loai bod maot lugng 16n nuéde

do nuéc duge hoi luu dén thiét bi phan tng va nhiét 4n cta qua trinh bay hoi.

Vé phuong phép polyme héa ma khéng sir dung mudi nylon hodc dung
dich nudc cua nd, tai lidu sang ché 4 boc 16 phuong phép cho phép phéan ting
dién ra bing cach bd sung tlr tr thanh phan diamin chtra mot luong nude nhd
vao thanh phan axit dicarboxylic & nhiét d6 220°C dudi 4p suat khi quyén. Theo
phuong phap dugc boc IC). trong tai lidu sang ché 5, hén hop cua axit
dicarboxylic va diamin dugc cho phan tng da tring ngung duédi ap suét khi
quyén ¢ nhiét do bat dau phan tmg 16n hon hodc bing diém néng chay cua axit
dicarboxylic. Phan tung tiép tuc dién ra bang cach nang nhiét d6 phan tng dé
duy tri h¢ phan tmg chtta hdn hop nguyén liéu vé co ban & trang thai néng chay
dong nhét. Truée khi téc do phan tmg dat 95%, nhiét d6 cia hé phéan tng dugc
nang lén dén nhiét d9 1én hon hodc bang MP — 30°C, trong d6 MP I3 diém néng
chay cta copolyamit dugc tao thanh, nhé d6 kiém soét duoc nhiét d¢ phan g
dé phan ing dién ra trong hé ddng nhit ma khong 1am mét tinh chay ctia n6. Céc

phuong phap nay khéc biét & chd diamin dugc bd sung lién tuc vao hé phan tng
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trong khi duy tri hé phan ing ma chutra oligoamit va polyamit dugc tao thanh &
trang thai néng chay dong nhit. Do phan img duoc tién hanh & 4p suét khi quyén,
nén thiét bi ding cho phan tng da tring ngung khong can phai cé tinh chiu 4p

suat.

So vé6i phuong phép san xudt polyamit da biét, phwong phép nay giam
nhiéu thoi gian can cho phan tng da tring ngung, do qua trinh ting hodc giam
ap suét cua hé théng va loai bé nudc dugce st dung lam dung moi, ma chic chin
phai c6 theo phuong phép sir dung dung dich nuédc, 1a khong can thiét. Ngoai ra,
phuong phap nay rét thuan loi dé san xuat nhwa copolyamit, bai vi phuong phap
nay khong cin nhiét dé c¢6 dic dung dich nudc, va lwong nap cho phéan tmg don
1é co thé tang 1én, tir d6 tang ning sudt. Tuy nhién, néu qua trinh san xut nhua
copolyamit chira p-xylylendiamin duoc tién hanh bang phuong phép nay, van dé
vé su tao hinh hodc su tich tu cuc bd cla copolyamit c6 ham luong p-

xylylendiamin cao tré nén dang quan tam hon.

Theo phuong phap san xuit néu trén, axit dicarboxylic dugc 1am bay hoi
tlr c4c chét ling axit dicarboxylic néng chay trén thanh trong cia thiét bi polyme
héa va phan ung véi diamin dugc bay hoi theo cach twong tu, dé tao ra mudi
nylon hoic oligome. So v&i mudi giita m-xylylendiamin va axit dicarboxylic, do
mudi gitta p-xylylendiamin va axit dicarboxylic it hoa tan trong nudc va hau
nhu khéng hoa tan trong nude ngung tu duoc loai bo bsi phan tmg va héi luu lai
hé phan ting, mubi nylon bao gém p-xylylendiamin cé kha nang tich tu mot cach
¢6 chon loc. Mubi nylon d3 tich tu dugc cho qua qua trinh amin hoéa
& trang thai ran va chuyén thanh oligome ¢6 didm nong chay cao khong tan
trong nude. Néu oligome tich tu roi ra khéi thanh va di vao trong chat 1dng phan
g & giai doan trude clia qua trinh san xuét, oligome duoc khir trung hop bédi
chit 16ng phan tng trude khi phan tng hoan thanh, tao ra san phdm dong nhAt.
Néu oligome tich tu tham gia vao qua trinh san xut & giai doan sau, do oligome
khéng duoc tron déu véi chat l6ng phan Umg c6 do nhét cao va khong khir trung

hop hoan toan, oligome con lai trong polyamit duéi dang tap chét c6 diém nong
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chay cao. San phim tich tu tiép xtc v6i nhiét trong thoi gian dai do 1dp lai qua
trinh san xuét theo timg mé tr¢ thanh nguyén liéu dang gel ma khéng tan duoc
trong polyamit, c6 kha nang gdy ra cic dic tinh khong ddng nhét va lam giam

cac dac tinh.

Trong sb céc b phan cta thiét bj polyme héa, mubi nylon hoéc oligome
tich tu chi1 yéu trong 6ng nap pha hoi bao gdm nudc ngung tu dugc tiét ra boi su
polyme hoa tir binh phén tmg dén binh ngung tu riéng va tich tu trong binh
ngung tu riéng. Néu tiép tuc tich tu, 6ng dan va binh ngung tu riéng bi tic va
qud trinh san xuét theo ting mé khong thé duoc 13p lai lién tuc. Trong qua trinh
sén xuét polyamit tir diamin va axit dicarboxylic, viéc kiém so4t murc can bing
mol dé dat duoc mirc dd polyme hda theo mong mudn 1a rat quan trong. Do
luong tich tu trong binh phan tmg thay déi theo timg mé, rit kho kiém soat
chinh x4c murc can bang mol. Do do, phuong phép san xuét trong dé thanh phan
diamin dugc bd sung vao thanh phan axit dicarboxylic duéi 4p suit khi quyén c6

nhiéu bat 1gi cho qua4 trinh san xuét cac san pham dong nhat va dép tmg yéu cau.

Tai liéu sang ché 6 dé cap dén viéc bb sung toan bd lugng diamin vao
axit dicarboxylic trong mot thoi gian rat ngan va cho phép phan tng thuc hién
dudi diéu kién 4ap Suét. Phuong phdp ndy c¢6 nhiéu bat loi do su bd sung toan bd
luong diamin trong mét thoi gian qua ngan. Vi luong 1én nude ngung tu duge
loai bo trong thoi gian ngén, nén cin c6 bién phéap dé chéng lai sy tao bot, thay
d6i mirc chét 16ng, su hoa ran polyme do su bay hoi cta nuéc, va su thoat ra cua
cac monome do su bay hoi. Cu thé 13, cn phai ¢6 4p suét cao. Vi vay, can tén
thoi gian dai dé giam 4p sudt dé cho phép phan tng didn ra, boi vi 4p suét can
duoc giam trong khi ngén nglra su tao bot. Trong sudt qua trinh nay, polyamit
tiép xtic v6i nhiét do cao trong thoi gian dai, didu nay thuc ddy sw phén hiy do
oxy hoa céc phan tir polyamit va gay ra hién tuong hoa vang. Ngoai ra, can mot
luong 16n nhiét ning trong thoi gian ngén dé loai bo lvong 16n nuée ngung tu
ma duoc tiét ra trong thoi gian ngén va duy tri hé phan tmg & nhiét d6 du d¢é gif

cho toan bé hé phéan tng & trang thai l6ng, do d6 can phuong tién gia nhiét cuc
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16n theo luwong polyamit duge san xuét. Do do, phuong phép dugc d& xuét nay

¢6 nhi€u nhugc diém vé kinh té va k§ thuat.

Tai liéu sang ché 7 dé cap dén phuong phép trong d6 thanh phin diamin
gém m-xylylendiamin va p-xylylendiamin dugc bd sung vao axit adipic, trong
khi giam ndng d6 cua p-xylylendiamin trong thanh phan diamin & giai doan sau
ctia phan Gmg. Phuong phép nay st dung cac thanh phan diamin khac nhau chira
céc thanh phan theo céc ty 18 khac nhau, do d6 1am tang sd luong cac trang thiét
bi duoc str dung. Ngoai ra, thanh phan diamin dugc bd sung duoc thay doi trong
sudt phan tmg, didu nay lam phtrc tap qué trinh van hanh. Do d6, phuong phap
nay khéng thé duoc coi 1a phuong phap hiéu qua. Vi ndng do cua p-
xylylendiamin trong thanh phan diamin duoc st dung trong giai doan b6 sung
dau 13 cao, mudi nylon va oligome dugc néu ¢ trén c6 kha ning tich tu trong
thiét bi. Vi vay, cac tinh chit khong ddng nhit do tap chét cta copolyamit ¢6
diém nong chay cao tré nén dang luu y hon. Nhur duge mé ta trén, da ¢ nhu ciu
tao ra nhya copolyamit ma duoc san xuét tir thanh phin diamin bao gdm p-
xylylendiamin va thanh phén axit dicarboxylic va c6 c4c tinh chét t6t va chit

luong 6n dinh.

Céc tai liéu vién dan

Tai liéu sang ché 1: JP 54-32458B
Tai lidu sang ché 2: JP 7-041670A
Tai liéu sang ché 3: JP 8-259809A
Tai liéu sang ché 4: JP 48-12390A
Tai liéu sang ché 5: JP 1-14925B
Tai liéu sang ché 6: JP 6-207004A

Tai liéu sang ché 7: JP 7-324130A
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Ban chat k§ thuit cia sang ché

Muc dich ctia sang ché 14 tao ra nhua copolyamit dung dé dic ma chira
thanh phén axit dicarboxylic va thanh phan diamin chita it nhit hai diamin gbm
ca p-xylylendiamin. Nhya copolyamit ¢é c4c tinh chit nhua cuc ky 6n dinh va
ddng nhat va c6 tinh chét co hoc, tinh chiu nhidt, cac tinh chit héa hoc va tinh
chét vt ly, va céac dic tinh duc tuyét voi. Sang ché con dé xuét phuong phap san
xuit nhua copolyamit, hop phan nhwa chira nhua copolyamit, va san phdm dtc

ctia hop phan nhya nay.

Nho su nghién ctru sdu rong, cac tic gid séng ché dd nhan thdy ring
nhua copolyamit dic trung duoc san xuét dudi cac didu kién cu thé c6 tinh chét
bat ky trong s6 cac tinh co hoc, tinh chiu nhiét, cac tinh chit héa hoc va vat 1y,
va cac dac tinh duc tuyét voi. Nhua copolyamit chira thanh phan diamin gbm hai
hodc nhiéu diamin va chira xylylendiamin véi lugng 13 70% mol hodc 16n hon
ma chira p-xylylendiamin véi lugng 1a 20% mol hodc 16n hon va thanh phan axit
dicarboxylic gém axit dicarboxylic béo mach thing c6 6 dén 18 nguyén tu
cacbon véi lugng 1a 70% mol hoic nhiéu hon. Nhua copolyamit duoc san xuat
dudi cac diéu kién ma ngin chin su tao ra copolyamit c¢6 ham luong

p-xylylendiamin ting. Sang ché duoc hoan thanh dua vao cac phat hién nay.
Do vay, sang ché dé xuit:

Nhya copolyamit chtra thanh phin diamin bao gém hai hodc nhiéu

diamin va thanh phan axit dicarboxylic,

trong d6 thanh phan diamin bao gdm xylylendiamin véi luong 13 70%
mol hogdc 16n hon ma chira p-xylylendiamin véi luong 14 20% mol hozc 16n hon
va thanh phan axit dicarboxylic gdm axit dicarboxylic béo mach thing c6 6 dén
18 nguyén tir cacbon véi lugng 1a 70% mol hodc 16n hon, va nhua copolyamit
chtra cdc hat c6 dudng kinh 16n (major diameter) la 50um ho#c 16n hon véi

luong 1000 hat/g hodc nhd hon, cac hat nay chia polyamit ¢6 diém nong chay
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cao hon diém néng chay cta nhua copolyamit khoang 20°C hodac 16n hon khi

duge do bing phép do nhiét lvong quét vi sai (DSC);

Hop phéan nhua copolyamit bao gbém nhuya copolyamit véi lugng 1a 100
phan trong lwong, bot talc véi luong nim trong khoang tir 0 dén 30 phan trong
luong, va chét don vo co voi lugng nam trong khoang tir 10 dén 150 phén trong

lugng;
San pham duc chira hop phén nhua copolyamit; va

Phuong phap san xuit nhua copolyamit bao gdm thanh phan diamin
chtra hai hoic nhiéu diamin va thanh phan axit dicarboxylic, trong d6 thanh
phan diamin bao gbém xylylendiamin véi lugng 1a 70% mol hodc 16n hon ma
chira p-xylylendiamin véi lugng 1a 20% mol hodc 16n hon va thanh phan axit
dicarboxylic chira axit dicarboxylic béo mach thing c6 6 dén 18 nguyén tur
cacbon v6i luong 1a 70% mol hogc 16n hon, va phuong phép nay bao gdm buéc
cho thanh phén diamin va thanh phén axit dicarboxylic phan tmg da tring ngung
khi khoéng c6 mét dung méi trong binh phan tng theo timng mé cé lip mot bd
ngung tu riéng, va tién hanh phan tmg da tring ngung bang cach b sung thanh
phén diamin vao thanh phan axit dicarboxylic nong chay mot cach lién tuc hodc
gidn doan trong khi duy tri 4p suit bén trong cta binh phan ung & 0,1IMPaG
hodc 16n hon va h¢ phan tmg ¢ nhiét d6 ma cho phép toan bd hé phéan g duoc
gilt & trang thai 1dng, va bang cach gia nhiét pha hoi trong binh phan tng dén
nhiét d6 bang hofic 16n hon diém néng chay muéi nylon chira thanh phan diamin
va thanh phén axit dicarboxylic truéc khi bo sung 80% téng lugng thanh phan
diamin, trong do sau khi két thic qua trinh bd sung thanh phan diamin, 4p suét
bén trong ctia binh phan g dugc giam dén 4p suét khi quyén hodc thap hon véi

toc d§ giam 4p suét 1a 0,1 dén 0,6MPa/gid.
Hiéu qua dat duoc clia sang ché
Nhua copolyamit theo sang ché c6 cac hiéu qua c6 loi nhu sau:

(i) Nhua copolyamit c6 tinh chét bt ky trong s6 cac tinh chét co hoc, tinh chiu
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nhiét, cac tinh chit hoa hoc va vét ly, va cac dac tinh dtc tuyét voi va chét luong

c6 dugc tir cac tinh chat nay 1a rat 6n dinh;

(ii) Do nhya copolyamit dugc san xuit bang phuong phap, trong d6 su bam
dinh ctia mudi nylon va oligome vao hé phan Umg va su thoat ra ctia thanh phan
diamin do su bay hoi dugc ngin chin, sy diéu chinh chinh x4c murc can bing
mol va su diéu chinh chinh x4c muc do polyme héa la dé dang, thu dugc nhua

copolyamit cé chét luong t6t va ddng nhit;

(iii) Do nhwa copolyamit dugc tao ra bang phan tng da trung ngung thanh
phan diamin va thanh phan axit dicarboxylic ma khong str dung nude lam dung
mbi, ning suét clia nhua copolyamit trén thé tich 13 16n va thoi gian phan g la

ngan;

(iv) Do ngin chin dugc su tic nghén b ngung tu riéng va su tich tu polyme
trong binh phan Gng, nén qu4 trinh san xuét theo timg mé cé thé tién hanh mot

cach lién tuc; va

(v) Do thiét bi polyme héa c6 kha ning chiu 4p suét cao, nén khéng can phai
trang bi b ngung tu riéng véi thiét ké phtre tap, va phuong tién gia nhiét c6 kich

¢0 qud lon, nén thiet bi san xuat ¢ gia thanh ré.
MG ta chi tiet sang che

Céc vi du vé thanh phén axit dicarboxylic dugc st dung trong sang ché
bao gdm axit dicarboxylic béo, nhur axit suxinic, axit glutaric, axit adipic, axit
pimelic, axit suberic, axit azelaic, axit sebaxic, axit undecandioic, va axit
dodecandioic, va axit aromatic dicarboxylic, nhu axit terephtalic, axit isophtalic,
va axit 2,6-naphtalen dicarboxylic, va axit adipic va axit sebaxic 13 t6t hon. Céc
axit nay c6 thé st dung riéng biét hozc két hop. Thanh phan axit dicarboxylic
bao gém axit adipic hodc axit sebaxic v&i lugng t6t hon 13 70% mol hoac 16n

hon va tot hon nita 1a 90% mol hosc 1én hon.
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Néu thanh phéan axit dicarboxylic 1a axit sebaxic, trong d6 ndng do
nguyén tir luu huynh t6t hon 14 ndm trong khoang tir 1 dén 200ppm, tét hon nita
13 ndm trong khoang tir 10 dén 150ppm, va t6t nhat 1a ndm trong khoang tir 20
dén 100ppm. Trong cic khoang nay, c6 thé ngin chin su gia ting vé trj sd YI
ctia nhua copolyamit trong sudt qua trinh san xuat nhua copolyamit. Ngoai ra,
c6 thé ngan chin su gia ting tri s6 YI trong qué trinh ddc néng chay nhua

copolyamit, nén tao ra dugc san phim duc c6 YI thép.

Nbng d6 nguyén ti natri trong axit sebaxic tot hon 13 nim trong khoang
tir 1 dén 500ppm, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 10 dén 300ppm, va tbt
nhét 1a ndm trong khoang tir 20 dén 200ppm.

Trong céc khoang néu trén, kha ning phan tmg clia né trong sudt qué
trinh tong hop nhua copolyamit 14 tét, trong luong phan tir ciia nhua copolyamit
dugc kiém soat d& dang trong pham vi thich hop, va luong hop chét kim loai
kiém duoc st dung dé kiém soét téc do phan g amin hoa dugc mo6 ta dudi day
¢ thé duoc gidm. Ngoai ra, cé thé ngan chan duoc su gia tdng d¢ nhdt trong
qué trinh dtc néng chay cta nhwa copolyamit, ¢é cai thién kha ning duc. Péng
thol, ngan chdn duoc sy chdy trong khi dic va gia cong, nho do cai thién duoc
chét lugng san phém duac thu duge. Hon nita, c6 thé tranh duoc viéc nhua thoai
bién bam dinh vao khudn, ma duogc gay ra trong khudn khi nhya copolyamit

duoc tron véi chit don thuy tinh, v.v..

Axit sebaxic c6 ngudn gbc tir thuc vat 1a duge vu tién st dung. Vi axit
sebaxic c¢6 ngudn gdc tir thue vat chira hop chét luu huynh va hop chét natri
dudi dang tap chat, nhua copolyamit chira don vi cdu thanh cda axit sebaxic co
ngudn gde tir thue vat c6 Y1 thip ngay ca khi chat chéng oxy hoa khong duoc bd
sung, tao ra san pham duc c6 Y1 thap. Axit sebaxic c6 ngudn gdc tir thuc vat tét
hon la dugc str dung ma khong can duoc tinh ché & muc do cao, nén giam duoc

chi phi san xuat.
Thanh phan diamin bao gdm xylylendiamin véi lugng 1a 70% mol hoic
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l6n hon va tét hon 14 90% mol hodc 16n hon. Néu ham lugng ctia hop phan
xylylendiamin 1a 70% mol ho#c 16n hon, c6 thé thu duoc cac tinh chét co hoc va
tinh chju nhiét tuyét voi. Xylylendiamin chira p-xylylendiamin véi luong 1a 20%
mol hogc 16n hon va tét hon 13 30% mol hozc 16n hon. Xylylendiamin tét hon 1a
bao gom hai diamin, m-xylyléndiamin va p-xylylendiamin, va ham luong cta p-
xylylendiamin trong xylylendiamin tt hon 13 ndm trong khoang tir 20 dén 90%
mol, tot hon nira 14 ndm trong khoang tlr 20 dén 65% mol, va tét hon nira 13 nim
trong khoang tir 30 d&én 50% mol. Néu ham luong cua p-xylylendiamin trong
thanh phan diamin nim trong céc khoang néu trén, c6 thé tranh duoc su suy
gidm nhiét do boi gia nhiét trong sudt qua trinh tong hop hodc duc cia nhya
copolyamit va tinh ning dac 1a tbt. Néu ham luong cta p-xylylendiamin thap
hon 20% mol, téc d6 két tinh nhua copolyamit sau cung 1a thdp, do d6 lam giam
tinh néng ddc, tao ra san pham duc bién dang do su két tinh khong du, va lam
gidm d6 bén co hoc. Thanh phéan diamin c¢6 thé chira thém c4c diamin khéc midn
la hiéu qua cia sing ché ma khong anh huéng bat loi. Diamin khac duoc lua
chon tr cac diamin béo, chéng han, tetrametylendiamin, pentametylendiamin,
hexametylendiamin, 1,7-diaminoheptan, 1,8-diaminooctan, 1,9-diaminononan,
va 1,10-diamino decan; cdc diamin thom nhu m-phenylendiamin va p-
phenylendiamin; va cic diamin béo nhu 1,3-bis (aminometyl) xyclohexan va
1,4-bis (aminometyl) xyclohexan, va duoc st dung véi lugng nhé hon 30% mol

cla toan bo thanh phan diamin.

Thanh phan & tao ra nhua copolyamit c¢6 thé khac véi thanh phan
diamin va thanh phan axit dicarboxylic c6 thé 13, nhung khong bi gidi han cu thé
0, cac lactam nhu caprolactam, valerolactam, laurolactam, va undecalactam; va
cac axit aminocarboxylic nhu axit 1l-aminoundecanoic vi axit 12-
aminododecanoic. C4c thanh phén nay c6 thé duoc st dung riéng biét hodc két

hop hai hoic nhiéu thanh phan.

Dé ngan chin sy mit mau trong qua trinh polyme hoéa néng chay, hop

chét phospho cé thé dugc bd sung vao nhya copolyamit. Cdc vi du vé& hop chét
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phospho bao gdm hop chit hypophosphoro, nhu axit hypophosphoro va mubi
hypophosphoro; hop chét phosphoro, nhu axit phosphoro, mudi phosphoro, va
este phosphoro; va hop chat phosphoric nhu axit phosphoric, mudi phosphoric,
va este phosphoric. Cac vi du v& mubi hypophosphoro bao gdm kali
hypophosphit, natri hypophosphit, canxi hypophosphit, magie hypophosphit,
mangan hypophosphit, niken hypophosphit, va coban hypophosphit. Cac vi du
v& mubi phosphoro bao gdm kali phosphit, natri phosphit, canxi phosphit, magie
phosphit, mangan phosphit, niken phosphit, va coban phosphit. Cac vi du vé este
phosphoro bao gébm metyl phosphit, etyl phosphit, isopropyl phosphit, butyl
phosphit, hexyl phosphit, isodexyl phosphit, dexyl phosphit, stearyl phosphit, va
phenyl phosphit. Cac vi du vé mudi phosphoric bao gdm kali phosphat, natri
phosphat, canxi phosphat, magie phosphat, mangan phosphat, niken phosphat,
va coban phosphat. Cac vi du vé este phosphoric bao gdm metyl phosphat, etyl
phosphat, isopropyl phosphat, butyl phosphat, hexyl phosphat, isodexyl
phosphat, dexyl phosphat, stearyl phosphat, va phenyl phosphat. Cac chit chéng
oxy héa chira phospho nay cé thé sir dung riéng biét hoic két hop. Hop chét
phospho c6 thé duoc bd sung vao nguyén liéu cua nhua copolyamit, tirc 13,
thanh phan diamin hosc thanh phn axit dicarboxylic ho#c c6 thé duoc bd sung
vao hé phan tmg, mic du khong giéi han & d6. Pé ngan chan su két tu hop chét
phospho trong nhya copolyamit va mdi phan (g bat thudng duoc gay ra bdi su
suy thodi do nhiét, hop chét kim loai kiém hodc hop chét kim loai kidm thd c6
thé duoc sir dung két hop. Céc vi du vé cta ching bao gdm natri hydroxit, canxi
hydroxit, kali hydroxit, magie hydroxit, va hop chat kim loai kiém hoic hop chéat
kim loai kiém thé cua axit cacbonic, axit boric, axit axetic, axit propionic, axit
butyric, axit isobutyric, axit crotonic, axit valeric, axit caproic, axit isocaproic,
axit  enanthic, axit caprylic, axit pelargonic, axit stearic, axit
xyclopentancarboxylic, axit xyclohexancarboxylic, axit hydroxinnamic, axit y-
phenyl butyric, axit p-phenoxybenzoic, axit 0-oxyxinnamic, axit o-B-clophenyl

propionic, va axit m-clophenyl propionic, mdc du khdng giéi han & do.
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Nhua copolyamit theo sang ché chira céc hat c6 dudng kinh 16n 1a 50pm
hogic 16n hon ma cha polyamit c6 diém néng chay cao hon so véi nhua
copolyamit khoang 20°C hoic 16n hon khi do bang phép do nhiét luong quét vi
sai (DSC) ¢ lugng 1000 hat/g hoac it hon, t6t hon 12 800 hat/ g hodc it hon, va tdt
hon nfta 600 hat/g hodc it hon. Trong cac khoang trén, thu duoc nhua

copolyamit cé tinh chét co hoc va tinh chiu nhiét tuyét voi.

O céc hat c6 dudng kinh 16n 12 50pm hodc 16n hon va chira polyamit co
diém nong chay cao hon so véi nhua copolyamit khoang 20°C hodc cao hon, ma
duoc chira trong nhua copolyamit & lugng 1000 hat/g hodc it hon, ham lugng
clia cac hat c6 dudng kinh 16n nam trong khoang tir 50 dén 99um tét hon 1a 500
hat/g hogc it hon, ham luong cia c4c hat c6 duong kinh 16n nim trong khoang
tir 100 dén 199um tét hon 1a 500 hat/g hodc it hon, va ham lugng cua cac hat cé
dudng kinh 16n 200um hodc 16n hon tét hon 1a 100 hat/g hodc it hon. Theo
phuong 4n uu tién nita, ham lugng cua céc hat ¢6 duong kinh 16n nam trong
khoang tir 50 dén 99um 1a 400 hat/g hodc it hon, ham lugng cua cac hat ¢
duong kinh 16n nam trong khoang tir 100 dén 199um la 400 hat/g hoac it hon,
va ham lugng cta céc hat c6 duong kinh 16n 14 200pm hoic 16n hon 1a 80 hat/g
hogc it hon. Theo phuong an wu tién hon, ham lugng cla cc hat c6 dudng kinh
16n ndm trong khoang tir 50 dén 99um 1a 300 hat/g hodc it hon, ham luong cla
cac hat c6 duong kinh 16n nim trong khoang tir 100 dén 199um 13 300 hat/g
hodc it hon, va ham lugng cua céc hat ¢6 dudng kinh 16n 200 um hodc 16n hon 1a

60 hat/g hoac it hon.

Ham lugng cta céc hat chira thanh phéan polyamit c6 diém nong chay cao
trong nhua copolyamit dugc xac dinh bing céach, nhung khong bi gi6i han cu thé
0, su tao hinh nhya copolyamit néng chay ¢ nhiét d6 16n hon diém nong chay
cia n6 khoang 10°C thanh mang dic mong, chup anh mang dac mong bang

camera cam bién dong CCD, va xit Iy hinh anh nhé sir dung phan mém.

Théng thuong, su tong hop va xit ly dac polyamit duoc thuc hién, néu
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khong bi gi6i han & cac yéu td khac, & khoang nhiét do quanh diém noéng chay
clia n6 dén diém néng chay + 20°C dé cho phép polyamit néng chay hoan toan
va ngan chin sy suy thodi do nhiét. Trong qua trinh san xu4t nhua copolyamit c6
hop phén duoc x4c dinh theo sang ché, polyamit c6 diém néng chay 1én hon so
véi nhya copolyamit mong mudn khoang 20°C hoc 16n hon ¢6 thé duoc tao ra.
Polyamit c6 diém néng chay cao con lai trong hé théng khong dugc 1am noéng
chay trong qué trinh téng hop va qué trinh duc. San phdm duc duoc tao ra tir san
phim khong dong nhét chtra polyamit c6 diém néng chay cao bi suy thodi, cac
tinh chit co hoc va tinh chiu nhiét khong ddng déu béi vi polyamit c6 diém néng
chay cao bi phén tan. Tham chi néu nhiét d6 cua qua trinh duc dugc nang 1én du
dé néng chay hoan toan polyamit c6 diém néng chay cao, thi kho c6 thé thu
duoc hé dong nhat hoan toan, va nhya copolyamit bi thoai bién boi nhiét qué

muc lam giam céc tinh chat co hoc va tinh chiu nhiét cta né.

S6 lwong va kich thu6c ctia cac hat c6 diém néng chay cao trong nhya
copolyamit c6 thé dugc x4c dinh bing cach: tao ra san pham duc, nhu san pham
duoc tao hinh, mang méng, tim, va chai lo, bang phuong phép duc ép luc hoac
dtic ép dun da biét trong khi thiét 1ap nhiét d6 duc hozc dit truc can thdp dé cho
phép nhua copolyamit néng chay duogc lam ngudi va dugc hda rin & trang thai
v6 dinh hinh, va quan st bing mét thuong san phdm duc hodc xt ly hinh anh
ctia san phdm duc bing may anh CCD st dung phan mém xt ly anh. Piém néng
chay ciia cac hat trong san phdm duc thu duoc c6 thé duge x4c dinh bang cach
phan tich DSC ddi véi céc hat thu duoc tir san phém duc béng cach cét, v.v, nho

d6 x4c dinh xem hat c6 phai la cac vat thé la c6 diém néng chay cao hay khong.

D6 nhét twong dbi ciia nhya copolyamit & 25°C t6t hon la nim trong
khoang ttr 1,80 dén 4,20, tét hon nita 13 nim trong khoang tir 1,90 dén 3,50, va
t6t hon nita 12 ndm trong khoang tir 1,95 dén 3,00 khi duoc do trong axit sulfuric
dam dic 96% & nong do 1g/100mL. Néu nho hon 1,80, san phim dtc cia nhua
copolyamit c6 do bén co hoc khong du cling nhu tinh chiu hép thu nudc, tinh

bén héa chat, va tinh chiu sy 130 hoa do nhiét giam. Ngoai ra, dd nhét néng chay
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giam manh cé kha ndng gay ra sy phong Ién cua khudn dtc, sy nong chay va
dac khong déu trong sudt qua trinh nau chdy va duac. Néu la 1,80 hodc cao hon,
san pham dac cua nhua copolyamit c6 du do bén co hoc va néang cao tinh chiu

hép thu nudc, tinh chiu hoa chét, va tinh chiu su 1430 hoa do nhiét.

C6 thé thu dugc mét cach d& dang nhua copolyamit ¢6 dd nhét twong dbi
1a 1,80 hodc 16n hon béing céach tiép tuc polyme hoa néng chay cho dén khi do
nhét twong ddi dat dén gi tri dinh trude. Tuy nhién, néu thoi gian polyme hoéa
néng chay (thoi gian phan tng) 13 qua dai, phan t&r polyamit ¢ thé bi tdn hai
hodc phan tng bat thudong (tao thanh polyme ba chiéu), nhu sy phét trién phan
tr khong phai mach thing, c6 thé xay ra, din dén sy hinh thanh cac san pham
mét mau va gel. Cu thé, kho c6 thé tranh duoc phan tmg bét thuong khi d6 nhét
tuong ddi vuot qua 4,20. Ngoai ra, do nhét nong chay cuc cao lam cho qua trinh
duc tré nén khoé khian. Nhuya copolyamit chira lugng 16n san phdm mét mau va
gel thé hién su gia tang bét thudng vé& d6 nhét va c6 d6 6n dinh thip vé dé nhot
trong khi duy tri ¢ trang thai néng chay, do d6 lam suy giam dang ké kha ning
dtic, ngoai ra, san pham dtc thu duge cé cac tinh chit kém nhu tinh chiu su hép

thu nuée, tinh chiu hoa chét, va tinh chiu 1do hda do nhiét.

Nhuya copolyamit dugc san xuat bang phuong phap da truing ngung thanh
phan diamin va thanh phan axit dicarboxylic khong c6 méat dung moi trong binh
phan mg phan doan c6 ldp moét bd ngung tu riéng, trong d6 thanh phan diamin
dugc bd sung vao thanh phan axit dicarboxylic néng chay mot cach lién tuc
hodc gi4n doan trong khi duy tri 4p suét bén trong binh phan tmg khong dbi
khoang 0,1MPaG hoéc 1én hon va giit hé phan tng & nhiét dd ma cho phép toan
bd hé phan ing dugc gitt ¢ trang thai 16ng, va pha hoi trong binh phan tng duogc
gia nhiét dén nhiét d6 bang hodc 16n hon diém néng chay ctia mudi nylon chira
cac nguyén liéu tho trude khi 80% cia toan bd luong thanh phén diamin duogc

b sung.

Trong phuong phép san xuat theo sang ché, binh phan tng phéan doan c6
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l4p mot thiét bi khudy va bo ngung tu riéng va duoc thiét ké chiu duoc ap luc
duoc st dung. Dé kiém soat nhiét do clia pha hoi trong binh phan tmg, 6ng ndi
pha hoi trong binh phan tng va b ngung tu riéng t6t hon 14 ¢6 1ap mot phuong
tién cach nhiét hodc gia nhiét thich hop, nhu vo moéi truong gia nhiét. Dé ngin
chin thanh phan diamin va thanh phin axit dicarboxylic thoat ra do bay hoi, bé
mit truyén nhiét cta bd ngung tu riéng tét hon 1a c6 thé diéu chinh dugc nhiét

do.

Mirc can bang mol ctia nguyén liéu dugc nap khong bi giéi han cu thé,
bdi vi nhua copolyamit c6 muc can bang mol mong mudn (chira nhiéu thanh
phan diamin, nhiéu thanh phan axit dicarboxylic, va dang mol) ¢6 thé dugc san
xudt trong phuong phap san xuét theo sang ché. Mtic can bang mol cta nguyén
liéu can duoc nap dugc kiém soat, vi dy, bing phép do thanh phﬁn axit
dicarboxylic nong chay cuing v6i binh nau chay, cung cap axit dicarboxylic néng
chay vao binh phan tng, va bd sung thanh phén diamin trong binh du trir vao hé
phan Ung trong khi dang do lugng duogc b6 sung. Thanh phan diamin va thanh
phan axit dicarboxylic c¢6 thé do bang cach thiét bi do trong luong, chang han

nhu cadm bién tai trong va can.

Phuong phap san xuit nhua copolyamit theo séng ché s& duogc mb ta chi
tiét dudi ddy. Trude tién, thanh phan axit dicarboxylic duoc nap vao binh phan
ing va sau d6 4p suat bén trong binh phan Gmg dugc nang lén dén muc dinh
trude 16n hon hoac béng 0,1MPaG va duoc gitt & 0,1MPaG hodc cao hon. pé
tranh sy mat mau ctia nhua copolyamit do oxy héa, tét hon 1a thay thé khi quyén
bén trong binh phan tng day du khi tro, nhu nito, truée khi nap thanh phan axit
dicarboxylic vao binh phan tng. Tt hon nita 14 nau chay axit dicarboxylic ¢ khi
quyén khi tro. Thanh phan axit dicarboxylic c¢6 thé duge nong chay trong binh
phan tmg bang cach gia nhiét t6i diém néng chay ctia né hodc cao hon. Ngoai ra,
thanh phan axit dicarboxylic ¢6 thé duoc ndng chay trong binh khéc chi dung dé
nau chay (binh niu chay) bing cach gia nhiét va sau dé thanh phan axit

dicarboxylic niu chay duoc nap vao binh phan tng. Dé gia ting hiéu suét cua
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binh phan tng, nén st dung thing nau chay.

Tét hon 13, dé tang ap suét bén trong binh phan Ung téi 4p suét dinh
trude néu trén trude khi bat ddu bd sung thanh phan diamin vao thanh phan axit
dicarboxylic trong binh phan tmg. Sau khi dat dugc 4p suét dinh trudc, t6t hon
la gitr 4p suét bén trong cua binh phan tmg khéng d6i & ap sudt dinh trude. Néu
ap suat thay doi trong subt phan tmg, nhiét d6 hoi béo hoa va tdc do tuyén tinh
ctia khi di qua bd ngung tu riéng ciing thay ddi. Vi vy, khé ngan chin su tach
cua bd ngung tu riéng thanh nudc ngung tu va cac nguyén liéu thd giam, va cac
nguyén li€u thod, cu thé 1a thanh ph?ln diamin, thoat ra khoi hé phan tng, do
d6 kho kiém soat sy can bang mol. Do d6, khong nén gia tang 4p suit bén trong
dén 4p suét dinh trudce sau khi bat diu bd sung thanh phin diamin. Ap suat bén
trong binh phan tmg c¢6 thé duoc ning 1én bang cach nap khi tro nhu nito, hodc
hoi nudc. Ap suét dinh trude t6t hon 1a duoc chon sao cho nhiét d6 hoi nuéc bio
hoa & 4p suét bén trong binh phan tng trong khi bd sung diamin 1a 150°C hosic
thép hon. Ap suét dinh trudc phu thudc vao cac loai thanh ph?ln diamin va thanh
phan axit dicarboxylic dugc st dung, va tét hon nim trong khoang tir 0,1 dén

0,4 MPaG.

Sau khi 4p suét bén trong ciia binh phan tng dat ap sudt dinh trudc,
thanh phan diamin duoc bd sung vao thanh phén axit dicarboxylic mot cach lién
tuc hogc gian doan trong khi duy tri 4p sudt bén trong khong d6i ¢ 4p suét dinh
trudc va duy tri hé phén tng ¢ nhiét do du dé gilt cho toan bd hé phan tmg &
trang thai 16ng. Trong khi b6 sung thanh phan diamin vao thanh phan axit
dicarboxylic, axit dicarboxylic dugc gia nhiét t6t hon 1a dén 150°C hoéac 16n hon
trong d6 phan tng amin héa dugc cho phép dién ra, va dong thoi, hé phan tng
duogc git tbt hon & nhiét dd cho phép oligome va’hodc polyamit phan tir lugng
thap néng chay duoc san xuét, nho dé duy tri toan bd hé phan ing & trang thai
long. Piéu kién tién hanh théng thudng & nhiét dé nim trong khoang tir 180 dén

310°C va tot hon 14 nhiét d6 ndm trong khoang tir 180 dén 290°C.
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Viéc bd sung dugce tién hanh bang cach bd sung thanh phan diamin vao
thanh phan axit dicarboxylic nong chdy trong binh phan tng mdt cach lién tuc
- hodc gian doan c6 khudy trong khi ting dan nhiét d6 cua hdn hop phan tmg dé
duy tri toan bd hdn hop phan Gng & trang thai 16ng.

Téc dd ting nhiét do tuy thudc vao nhiét do cua phan img amit hoa, an
nhiét bay hoi cua nudc ngung tu, va nhiét ndng duoc cap. Vi vy, tbc d6 bd sung
thanh phan diamin dugc diéu chinh mét cach thich hop sao cho nhiét d¢ ctia hdn
hop phan tmg khi hoan tit viéc bb sung t6t hon la bang hogc 16n hon diém nong
chay cta nhya copolyamit nhung thdp hon (diém néng chay + 35°C), tét hon
nita 12 16n hon hodc bing diém nong chay cta nhua copolyamit nhung thip hon
(diém nong chay + 15°C), va tot hon nita 14 16n hon hozc bang (diém nong chay
+ 5°C) nhung thép hon (diém néng chay + 10°C). Piém noéng chay, sau day,
dugc goi 1a nhiét do ctuia dinh hép thu nhiét do strc ndng tinh thé duoc quan sat
trong thiét bi do nhiét lugng quét vi sai (DSC), v.v.. Diém néng chay cta hé

phan tmg c6 thé duge xac dinh bai DSC, v.v..

Theo sang ché, nhiét d6 ciia pha hoi trong binh phan tng dugc nang 1én
dén nhiét d6 bang hoic 16n hon diém ndng chay cia mudi nylon ctia cac nguyén
lidu trude khi bo sung 80% cia téng luong thanh phan diamin, tt hon 1a trudc
khi bd sung 70% cta tong luong thanh phan diamin, va tét hon nita trude khi bd

sung 60% cua téng luong thanh phan diamin.

Trong qua trinh bd sung thanh phan diamin, ngoai nudc ngung tu duoc
tiét ra, con c6 hoi ciia diamin va axit dicarboxylic c6 trong pha hoi trong binh
phan tmg. Do diém ngung tu ctia xylylendiamin va axit dicarboxylic 16n hon cta
nudce, xylylendiamin va axit dicarboxylic duoc ngung tu dé dang ¢ thanh bén
trong cua thiét bi dé tao ra mudi nylon. Néu nhiét do pha hoi thip hon diém
néng chay ctia mudi nylon, mudi nylon rin duoc tich tu trén thanh quanh pha
hoi. Sy amit héa ctia mudi nylon tich tu din dén oligome polyamit c6 diém nong

chay cao, lam cho cé thé quan sat théy su tich tu. Néu nhua copolyamit cé p-
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xylylendiamin c¢6 ham lugng 16n hon mong doi duogc tao ra cuc by va dua vao
trong chét 1éng phan tng trong subt qua trinh san xuét, cac tinh chét ctia nhua
copolyamit thu dugc nhu céc tinh chét co hoc va tinh chiju nhiét, tré nén khong

ddng déu.

Do mudi nylon thudng hoa tan dén mét mirc d6 nhét dinh trong nuéc,
trong mot 36 truong hop, noé céd thé hitu hiéu trong viéc ngan chan su tich tu
mubi nylon dé gia ting luong nuwdc ngung tu hdi luu trong qué trinh san xuét.
Tuy nhién, nhiét bd sung va thoi gian bd sung dé tang nhiét do 1a can thiét cho
su tai bay hoi nudc hdi luu. Ngoai ra, polyamit bi thoai hoa béi su gia nhiét
riéng phan do su truyén nhiét qua mic. Trong qua trinh san xuét nhua nhua
copolyamit theo sang ché chira thanh phan p-xylylendiamin, mudi nylon it hoa
tan trong nudc. Vi vy, su gia ting lwong nudc hdi luu 13 khong hiru hiéu. Duéi
céc diéu kién phan ung dé gia tang luong nude hdi luu, nhiét do nude hdi luu
duoc ha xudng dé giam d6 hoa tan trong nude cliia mudi nylon, diéu nay lam cho
kho dat dugc hiéu qua mong doi. Vi vay, khd ngén chin polyamit ¢ diém néng
chay cao dong lai trong thiét bi va di vao nhua copolyamit. Theo phuong phap
san xuit nhua copolyamit theo sang ché, nhiét d6 cua nude hdi luu duoc gia
ting do bén trong binh phan tng duoc diéu 4p, két qua 1a lam tdng do tan cua
mubi nylon trong nuéc. Tuy nhién, do ham lugng ciia nude trong chét 16ng hoi
luu 12 nhé, nén khé hoa tan hoic rira hét mubi nylon hoan toan chi bing nudce

trong chét 1ong hoi luu.

Nho su nghién ctru sau rong xét dén viéc ngan chan su tich tu polyamit
c¢6 diém noéng chay cao trong thiét bi trong sudt qua trinh san xuét va tap cht
ctia nd di vao trong nhya copolyamit, nhan thay rang su tich tu c6 thé duoc ngan
chin hiéu qua va nhanh chéng bang cach 1am néng chay mudi nylon va rira hét
mubi nylon néng chay bing chat long hoi luu cha yéu chira diamin truée khi
qué trinh b6 sung diamin hoan tt, thay cho phuong phéap thong thuong duoc ap
dung, tirc 14, bang cach rira hét mudi nylon bang nuéc ngung tu duoc hoi luu lai

hé théng. Sang ché 14 dua trén phat hién nay.

-20-



20414

Do d6, theo sang ché, nhiét d6 cta pha hoi trong binh phan tng dugc
nang 1én dén nhiét d6 16n hon hoic bing diém néng chay ctia mudi nylon bao
gdm céc nguyén liéu trude khi 80% ctia tong lwong thanh phan diamin dugc bd
sung. Diém néng chay cia mubi nylon c¢é thé dugc xac dinh bing phuong phép
duoc mé ta dudi ddy. Bing cach nang nhiét do toi diém néng chay cua mudi
nylon hodc 16n hon trude khi bd sung 80%, mubi nylon tich tu tan chay va mubi
nylon néng chay dugc hdi luu nhanh chéng vao chit 1ong phan tng cing véi
chat 1éng hoi luu. Do mubi nylon duoc hoi luu dugc phan tan déu khip chét
16ng phan mg ctia cac budce san xuat tiép theo, nhua copolyamit ¢é cac tinh chét
t6t duoc san xuat ma khong co sy thay doi vé chat lwong. Ngay ca khi pha hoi
dat dén nhiét d6 16n hon hodc bang diém noéng chay ctiia mudi nylon sau khi b6
sung 80%, hiéu qua chi dat dugc & mic do nhét dinh néu sur bd sung van chua
hoan t4t. Tuy nhién, do d§ nhét cua chit 16ng phan Gmg tang 1én khi qu4 trinh da
tring ngung dién ra, nén khé phan tan dong nhét mubi nylon. Vi vay, mudi
nylon khéng dugc phan tmg hoan toan c¢6 thé ¢ trong nhua copolyamit thu
duoc dudi dang polyamit co diém néng chay cao. Néu dat duoc sau khi hoan tat
viéc bd sung diamin, khéng thé thu dwoc hiéu qua rira bang chat 1ong hoi luu va
d6 nhét cua chat 1ong phan tmg tré nén qué cao, 1am cho khong thé tranh dugc

viéc tap chit cia polyamit c6 diém néng chay cao di vao nhua copolyamit.

Nuéc ngung tu dugc duoc tiét ra khi phan tmg ngung tu din ra duoc
loai bé khoi hé phan ting bang cach chung cit qua b ngung tu riéng va sau do
1a thiét bi lam lanh. Nhiét do bén trong cua bo ngung tu riéng tét hon 1a duoc
kiém soat & nhiét d 150°C hogc thép hon. Thanh phan diamin va thanh phén
axit dicarboxylic bay hoi cung v&i nuéc ngung tu dugc tach ra khoi hoi nude
trong bo ngung tu riéng va duoc héi luu dén binh phan Umg. Trong quy trinh san
xuét lién tuc trong d6 nhiét do bén trong cua bd ngung tu riéng duoc dat ¢ nhiét
dd lon hon 150°C, oligome polyamit khong tan trong nuéc ngung tu dong lai
trong bd ngung tu riéng. Quy trinh san xuét phan doan duoc lap lai lam tang

luong oligome tich tu trong bd ngung tu riéng va cudi cing lam téc bd ngung tu
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riéng, do d6 lam cho qua trinh san xuat phan doan lién tuc tré nén khoé khan.

Xét theo khia canh hiéu qua loai bé nudc ngung tu ma dugc tiét ra khi
phan Gng ngung tu dién ra khoi hé phan tng bang cach chung cét, nhiét do bén
trong b ngung tu riéng tot hon 13 thap hon 150°C va nim trong khoang tir nhiét
d6 hoi nudc bio hoa dén nhiét d6 5°C 16n hon nhiét d6 hoi bdo hoa. Néu nhiét
do bén trong bd ngung tu riéng 16n hon nhiét d6 hoi béo hoa, lugng hdi luu tur
bo ngung tu riéng giam va khong thé thu duoc hidu qua rira mudi nylon hoic
oligome bam dinh & bo ngung tu riéng nhu du kién. Néu nhiét do bén trong bd
ngung tu riéng thdp hon nhiét d6 hoi bio hoa, lugng nude ¢ thé ngung tu hoi
lvu tang 1én. Do lugng 16m nude c6 thé ngung tu hdi luu hé phan Gng lam giam
nhiét d6 ctia hdn hop phan tmg, can bd sung nhiét nang. Nhiét d6 cua pha hoi
cling ting 1am cho sur tich tu ctia mubi nylon va oligome dang ké va khong thé
tranh khoi viéc tap chat polyamit c6 diém néng chay cao di vao nhya copolyamit.
Ngoai ra, polyme déng ran va dong lai boi 4n nhiét bay hoi cta nudc, vi vay,
khong thé duy tri trang thai néng chay trong mét sé trudng hop. Tét hon 12 chon
ap suét thich hop cua binh phén ting dé dat dwoc nhiét do t&i wu bén trong bo
ngung tu riéng. Néu 4p suét bén trong binh phan ung la 0,3MPaG, nhiét d6 bén
trong bd ngung tu riéng c6 thé duoc diéu chinh ndm trong khoang 143 dén
148°C.

Sau khi hoan thanh viéc bo sung thanh phan diamin, 4p suat bén trong
binh phan (mg giam t6i p suat khi quyén hodc thép hon. Ap suét dugc giam tét
hon 14 nh6 hon 4p suat khi quyén dé loai bo hoi nuéc trong pha hoi khéi hé phan
tmg, diéu nay lam thay di trang thai can bang amin hoa toi phia san pham dé
tiép tuc gia tdng mirc do polyme hoa. Trong qua trinh giam &p suét, nhiét do
dugc duy tri dé giir cho toan bd hé phan Ung & trang thi léng. Tdc do giam 4p
suét duoc lua chon dé ngan chin sy tao bot cia polyamit tao ra va tét hon 1a
nam trong khoéang tir 0,1 dén 0,6MPa/git, nhung tuy thudc vao kich thudc cua
binh phan tmg va 4p suat truée khi giam. Néu 16n hon 0,6MPa/gid, bé mit chét

long déng 1én do su tao bot va polyme bam dinh vao thanh bén ctia binh phan
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tng, canh khudy, v.v.. Do polyme bam dinh khong hoa tan trong qua trinh san
xudt phan doan tiép theo, luong bam dinh ting 1én cung véi su san xuét phan
doan lién tuc va polyme bam dinh duoc tiép xtic véi nhiét. Néu polyme bam
dinh roi ra khoi thanh hodc canh khudy va di vao trong polyme, chat luong cua
copolyamit thu dugc bi gidm hodc canh khudy c6 thé bi gdy. Néu thap hon
0,1MPa/gid, gy ra cac bét loi nhu sy hoa vang cia polyamit do su gia ting

nhiét do va lam giam hiéu suat.

Sau khi hoan thanh sy bb sung thanh phan diamin va truée khi giam 4p
sudt, 4p suét bén trong ctia binh phan tng duogc gitt & ap suit dinh trude tt hon
1a trong thoi gian 5 phut dén 3 gio va tét hon nita 1a nim trong khoang tir 10
phut dén mot gio, trong khi duy tri nhiét do dé gilt cho toan b hé phan ung &
trang thai long. O giai doan diu cua su bd sung thanh phan diamin, nhém
cacboxyl ¢6 mit véi luong qué 16n so véi thanh phan diamin va toc do phén tng,
tic 13, toe d6 ¢b dinh thanh phén diamin la qua cao. Do lugng dang ké ciia nhom
cacboxyl duoc ding tai thoi diém ma sy bd sung duoc hoan tt, toc do c¢b dinh
ctia thanh phan diamin giam manh so véi toc do & giai doan bd sung ban dau.
Hiéu qua khudy hdn hop phan tng giam cing véi su gia tdng muc d6 polyme
hoa, didu nay gay bat loi cho su ¢b dinh thanh phan diamin. Thanh phan diamin
khéng ¢6 dinh con lai trong hdn hop phan tng hodc trong pha hoi trong hé phan
tng. Thanh phan diamin dwoc ngung tu trong bd ngung tu riéng dugc héi luu
hén hop phan tng. Bang cach duy tri 4p suét dinh trude trong vong it nhét 1a 5
phut sau khi hoan thanh viéc b6 sung thanh phan diamin, thanh phan diamin con
lai duoc ¢b dinh va muc can br?mg mol nap vao ban dau duoc phan anh mét cach
chinh x4c bdi muic cAn bang mol ctia polyamit tao thanh. Giéi han trén ctia thoi
gian d& duy tri & ap suét dinh trudc khéng dugce xac dinh mot cach hoan toan boi
vi né tiy thudc vao mic d c¢b dinh cta thanh phan diamin. Tuy nhién, khong
thu dugc tac dung bd sung bang cach duy tri ap sudt dinh truée dai hon mic can
thiét sau khi hoan thanh viéc ¢ dinh cua thanh phan diamin, thay vao dé, gay ra

cac bét loi, nhu qua trinh tdng nhiét d6 va giam ning suét. Vi vay, ap suét dinh
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trude néi chung duge duy tri trong thoi gian khoang 3 gio hodc ngén hon.

Sau khi giam 4p suét, polyamit thu dugc dugc xa ra khoi binh phan tng
t6t hon 1a du6i 4p suét khi tro nhu nito. Theo sang ché, vi mudi nylon va
oligome con lai mot it trong binh phan mg sau khi x4 polyamit dugc tao ra, binh
phan mg sin sang dugc sir dung cho phan tng phan doan tiép theo, nhd d6 dat
duoc qué trinh san xudt phan doan lién tuc. Do dé polyamit thu duogc c6 thé tiy
thudc vao su polyme héa & trang thai rin d& polyme héa tiép dé thu duoc
polyamit c6 phan tir lugng cao hon. Ngoai ra, polyamit thu duoc ¢6 thé duoc
cép vao thiét bi polyme hoa lién tuc & trang thai nong chay dé polyme hoa tiép

polyamit c6 phéan tir lugng cao hon.

Hop phan nhua copolyamit theo sang ché chira nhya copolyamit néu
trén, bot talc va chat don vo co. Chét don vo co c6 thé dugce lua chon tir cac chat
don thong thudng dugc st dung trong cac hop phan nhya da biét ma khong bi
gi61 han cu thé, vi du, duoc chon tir chat don dang bét, chét don dang soi, chét
don dang hat, va chét don dang vay. Chét don vo co ¢6 thé duoc st dung két hop.
Xét theo khia canh tinh chat co hoc, v.v., luong hdn hop chéat don v6 co tét hon
nam trong khoang tir 10 dén 150 phén trong luong trén 100 phan trong luong

cua nhya copolyamit.

Céc vi du vé chét don dang so¢i bao gém so1 thuy tinh, soi don tinh thé
cua kali titanat va canxi sulfat, soi cacbon, va soi nhém oxit. Chat don dang bot
c6 kich thudc hat t6t hon 1a 100um hozc nhé hon va tét hon nita 80um hoic nhé
hon, va cac vi du vé céac chit don bao gém kaolinit, silic oxit, cacbonat, nhu
canxi cacbonat va magie cacbonat, sulfat, nhu canxi sulfat va magie sulfat,

sulfid, va oxit kim loai.

Bot talc ¢6 thé duge bd sung vao hop phan nhua copolyamit d¢é tiép tuc
thic day qué trinh két tinh. Bt talc c6 kich thudc hat tdt hon 1a 100um hoic nho
hon va tét hon nita 1a 80um hodc nhé hon va duoc tron tét hon véi nhua

copolyamit v&i lwong la 30 phan trong luong hodc it hon trén 100 phan trong
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luong. Néu nhua copolyamit véi lugng vuot qua 30 phén trong luong trén 100
phan trong luong, tinh chay trong khi dic hop phan 1a kém va tinh chét co hoc

cuia san pham duc thu duoc 1a kém.

Hop phan nhua copolyamit theo sang ché co thé duoc tron voi nhua
khac nhu nylon 6, nylon 66, nylon 6,66, polyeste, va nhua olefin mién 12 muc
dich cua sang ché khong bi anh hudng xau. Ngoai ra, hgp phan nhua copolyamit
theo séng ché co thé duoc tron véi chat phu gia, vi du nhu chét don v6 co dang
tdm duogc diéu ché bang cach xir Iy kaolinit, mica, hodc monmorilonit véi hop
chét hitu co; chit cai bién d6 bén chéng va dap nhu chit dan hoi; chit tao nhan;
chat 1am tron nhu amit cta axit carboxylic béo va mubi kim loai cua axit
carboxylic béo; chét chéng oxy hoéa, nhu hop chét dong, hitu co, hodc hop chit
halogen vd co, hop chat phenol khong tu do, hop chat amin khéng tu do, hop
chét hydrazin, hop chit chira luu huynh, va hop chit chtra phospho; chét lam 6n
dinh nhiét; tac nhéan chéng mat mau; chét hép thu tia cuc tim nhu hop chét
benzotriazol; chit nha khuén; chit héa déo; thudc nhudm mau; chit 1am cham
ngon lira; chét chdng mudi oxy nhu hop chit chtra coban; va chét chéng tao gel

cho nhwra copolyamit nhu hop chét kiém.

Nhua copolyamit hodc hop phan nhwa copolyamit theo sang ché c6 thé
dugc tao ra trong san pham diic bang cach duc ap luc, duc thédi, duc €p dun, dac
nén, phuong phép kéo cing, hodc tao hinh chan khéng. San pham duc cé thé 1a
& dang san pham duoc tao hinh dé st dung lam chét déo k¥ thuat va cling & dang
méang mong, tim, dd chira rdng, soi, va éng. San pham duc theo sang ché thich

hop dé dung lam vét liéu cong nghiép va do dung gia dinh.
Vi du thwe hién sang ché

Séng ché dugc mo ta chi tiét hon dua vao cac vi du va céc vi du so sanh.

Mobi phuong phép phan tich duoc mé ta dudi day.

(1) B6 nhét twong ddi
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Trong 100ml axit sulfuric 96%, 1g polyamit da can chinh xac dugc hoa
tan c6 khudy ¢ nhiét d6 nim trong khoéang tir 20 dén 30°C. Ngay sau khi hoa tan
hoan toan, Scc dung dich dugc 13y ra trong nhét ké Cannon-Fenske. Sau khi dé
trong thoi gian 10 phut trong bé 6n nhiét 25°C, tbc dé roi (t) cua dung dich dugc
do. Sau dé, toc dd roi (to) cua axit sulfuric 96% dugc do theo cach giéng nhu
vay. D6 nhdt tuong ddi duoc tinh tur cac gia tri do duogc t va t; theo cong thirc

(A):
D6 nhét twong dbi = t/t, (A).
(2) Nong d6 nhém amino két thac

Trong 30cc dung dich hdn hop ciia phenol/etanol = 4/1 theo thé tich,
lugng tir 0,3 dén 0,5g ctia nhua polyamit dd can chinh xéc dugc hoa tan c¢6
khuéy & nhiét d6 nim trong khoang tur 20 dén 30°C. Sau khi hoa tan hoan toan,
nong d6 nhém amino két thiic dugc x4c dinh bing céch chuén do trung hoa st

dung axit clohydric N/100 c6 khudy.
(3) Nong d6 nhém carboxy két thuc

Trong 30cc rugu benzylic, lwong 0,3 dén 0,5g clia nhua copolyamit da
cén chinh x4c dugc hoa tan trong dong khi nito & nhiét 6 nam trong khoang tur
160 dén 180°C c6 khudy. Sau khi hoa tan hoan toan, dung dich duoc dé ngusi
dén nhiét d6 80°C hoic thip hon trong dong khi nito. Sau khi bé sung 10cc
metanol c6 khudy, néng d6 nhém carboxy két thiic duoc xéc dinh bang cach

chuén d6 trung hoa c6 str dung dung dich natri hydroxit N/100.
(4) Trong luwong phan tir trung binh s6
DPugc tinh tir cong thirc sau day:
Trong luong phan tr trung binh s6 = 2/([NH,] + [COOH])

trong d6 [NH,] 1a ndng d6 nhém amino két thiic (peq/g) va [COOH] 1a ndng dd
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nhém carboxy két thuc (neq/g).
(5) Su hoa vang (YI)

Theo JIS K7103, cac gia tri ba mau co ban dé tao hinh anh X, Y, va Z
cua hé mau XYZ do sy phan chiéu trén mau duoc tao hat dugc x4c dinh béng
cach st dung may do sy chénh léch mau (ZE-2000 do Nippon Denshoku

Industries Co., Ltd. san xuét).
(6) Piém néng chay

Piém nong chay duoc do bing méy do nhiét luong quét vi sai (DSC-60
do Shimadzu Corporation san xuat) & tdc do gia ting nhiét do 1a 10°C/ phut

trong dong khi nito.

(7) Piéu ché mudi nylon 1am nguyén liéu thé cua nhua copolyamit va do diém

nong chay cua no

Hoén hop cua diamin va axit dicarboxylic (1:1 mol) dugc bd sung véo
nudc trong mot binh véi lugng khong lam bao hoa dung dich thu duge va hoa
tan hoan toan trong diéu kién cé khudy trong khi nang nhiét do 1én dén 80°C,
nhd do6 didu ché dung dich mudi nylon. Dung dich thu duoc duoc rét vao thiét bj
bay hoi va nuéc dugc lam bay hoi trong bé nuée néng dudi 4p suit giam. Mudi
nylon thu duogc duoc séy kho trong chan khong & nhiét d6 90°C qua dém va sau
d6 do diém noéng chay bang DSC. Néu hai hodc nhiéu dinh néng chay xuit hién,
nhiét d6 cua dinh & phia diém néng chay 16n hon dugc sir dung lam diém néng

chay ctia mubi nylon.
(8) Do cac hat trong nhya copolyamit

Nhya copolyamit dugc tao thanh mang mong bang cach st dung may ép
dun hai truc vit cung quay (mau BTN-25-S2-24-L do Plabor Co., Ltd. sin xuét,
duong kinh truc vit: 25mm¢, d6 rong khuén hinh chit T: 150mm) duéi cac diéu

kién sau day. S6 lugng va c& hat trong mang thu dugc duge xac dinh truc tuyén
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bang cach st dung camera cam bién dong CCD va phan mém xir Iy anh.

Nhiét d6 ctia trong va khudn hinh chit T: 16n hon 10°C so v6i diém néng

chay cta nhua copolyamit;
Téc d6 quay cua truc vit: 40 vong/phut;
Tbc d6 quay cua vit nap: 24 vong/phut;
Nhiét do cda truc ngudi: 80°C;
Tbc do cua truc ngudi: 3,2m/phut;
Tdc dd cua truc cudn: 3,3m/phut;
Do day mang: 50um;

Camera cam bién dong CCD: MLY5000F do Mamiya-OP Co., Ltd. san
xuét (sd pixel: 5000, tan sé do: 40 MHz, ty 1& quét: 131ps/lan quét, do rong
trudng: 125mm, d6 phan giai theo chiéu rong: 25um, phan giai theo hudng quét:

7um, dung cu chi d séang tu dong st dung thiét bi phét sang halogen); va

Phin mém x& ly anh: hé thong phat hién khuyét tat GX70W do
Misuzuerie Co.,Ltd. san xuit. Cac khuyét tat mau tdi duoc phat hién. Quan sat
bang mét thuong trudce tién khang dinh rang cac két qua 1a phu hop véi cac két

qué cua su quan sat baing mét thuong.
(9) Céc tinh chét co hoc clia san pham duc

Mau dugc nong chay & nhiét do 16n hon 20°C so véi diém néng chay
cua no6 va dugc duc ap luc sir dung may duc &p luc (Fanuc 1000) dudi cac diéu
kién 4p luc phun l1a 600kgf/cm?, thoi gian phun la 1,0 gidy, va nhiét dd khuon
dtc 14 80°C. San pham duc 4p luc thu duge duge G trong 16 siy khi néng & nhiét
d6 160°C trong thoi gian 1 gidr va sau d6 c4c thir nghiém sau day duoc tién hanh

& didu kién kho tuyét d6i. M&i thir nghiém d/ tién hanh trén 10 mau, va cac gia
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tri trung binh va d¢ 1éch chuén dugc tinh.

Kich ¢ mau  Thiét bj va diéu kién Phuong phép thu
nghiém

Thu 6mm x 12mm TENSILON UTM-5T

ié ASTM D790
n%hle_:m x 120mm (Orientec)
uon

iét do ASTM D648
Nhietdo ¢ x 12mm HDTva VSPTTESTER > )
bién dang 120 (Toyo Seiki Seisaku-Sho) Tai trong: 4,6kgfem
do nhiét * Soumm Y va 18,5kgf/cm’
Vidul

Binh phan tmg khong gi dung tich S0L ¢6 4o dau duoc sir dung dé téng
hgp nhua copolyamit, binh phan (ng nay cé mét bo ngung tu riéng ma qua do
dau c6 nhiét d6 dugc diéu chinh dugc cho di qua, bd ngung tuu tdng, thiét bi
khuéy, ctra nap khi nito, va 16 hé dé nho giot diamin. Pé diéu chinh nhiét do caa
pha hoi trong binh phan mg, thanh bao quanh pha hoi dugc duy tri & nhiét do
230°C trong sudt qua trinh téng hop nhua copolyamit bing bo gia nhiét dién dé
diéu chinh nhiét 6 ma dugc dit & thanh ngoai ctia binh phan tng khong ¢6 1ip
40 dau va 4o dau duogc dit trén bng ndi voi bd ngung tu riéng. Binh phan Ung
duoc nap 15.000kg axit adipic (d6 tinh khiét: 99,85% trong luong) da can chinh
xé4c va khi quyén bén trong cua binh phén tng dugc thay hoan toan bing nito.
Nhiét d6 duoc nang 1én bing cach cho qua moi truong gia nhiét & nhiét do
300°C qua 4o dé 1am néng chay axit adipic thanh trang thai léng trong didu kién
c6 khudy. Trong khi lam néng chay, su cap khi nito vao binh phan tng duoc bt
diu dé gia tang ap suit bén trong dén 0,4MPaG. Khi nhiét d6 dat 190°C,
13.909kg xylylendiamin hon hop (d6 tinh khiét: 99,95% trong luong) cua 70%
mol m-xylylendiamin va 30% mol p-xylylendiamin duoc bd sung nho giot trong
thoi gian 2 gio trong khi khudy axit adipic noéng chay. Trong khi bd sung, nhiét
do duoc nang lén lién tuc béng cach diéu khién viéc gia nhiét dé cho phép nhiét
d6 bén trong dat 265°C tai thoi diém bd sung nhé giot xylylendiamin hén hop
dugc hoan thanh, va ap suét bén trong dugc giit & 0,4MPaG. Nudc can bay hoi
duoc loai b khoi hé phan tmg qua b ngung tu riéng c6 nhiét do bén trong cua

né dugc gitt & 150°C va thiét bj lam mat. Nhiét do cia pha hoi trong binh phan

-29-



20414

ung dugc nang lén tir tir trong khi bd sung va dat dugc nhiét d6 1én hon diém
néng chay (227°C) ctia mudi nylon gdm xylylendiamin hdn hop va axit adipic
khi 70% tong lwong diamin dwoc bd sung nhod giot. Sau khi hoan tit viéc bd
sung nhé giot xylylendiamin hén hop, ap suat bén trong duoc giit & 0,4MPaG
trong thoi gian 15 phit bang cach gia tang nhiét d6 & tdc do gia ting nhiét do 14
0,2°C/phtt trong khi lién tuc khudy. Ap suit bén trong duge giam dén 80kPaA &
téc d6 0,6MPa/gid va duoc gitt & 80kPaA trong thoi gian 5 phut. Sau do, su gia
nhiét dimg lai va san phdm duoc xa khoi voi & phan bén duéi ctia binh phan Ung
¢ dang dai dudi ap suét nito, hdn hop sau d6 duogc lam ngudi bé“mg nudc va tao
vién dé thu dugc nhua copolyamit vd dinh hinh. Nhua copolyamit thu duoc cé
d6 nhét twong dbi 13 2,12, trong lugng phan tir trung binh sd 1a 15800, lugng
mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a 0,994, YI la -5, va diém néng chay la
258°C. Phan tng phan doan duoc l3ip lai lién tuc tong cong 10 1an. Do nhét
tuong d6i ndm trong khoang tir 2,06 dén 2,14, trong lugng phan tir trung binh s6
nim trong khoang tir 14800 dén 16000, luong mol con lai ndm trong khoang tur
0,993 dén 0,995, va YI ndm trong khoang tir —6 dén -3, thé hién do 6n dinh tdt.
Sau khi 10 phan tmg phan doan lién tuc, khong phat hién thiy chét rin trong
binh phan tng va trong by ngung tu riéng. Nhya copolyamit thu duoc duoc tao
thanh mang, mang nay sau d6 dugc do cho céc hat. S& luong cac hat phéat hién
dugc 1a 104 hat/g d6i voi cac hat c6 c& hat bé'lng 50pm hodc cao hon, 53 hat/g
ddi v6i cac hat c6 ¢& hat ndm trong khoang tir 50 d¢én 99um, 42 hat/g d6i v6i cac
hat ¢6 ¢& hat nam trong khoang tlr 100 dén 199pum, va 9 hat/g d6i véi céc hat co
cO hat béng 200um hogc cao hon, ¢ hinh dang bén ngoai dep véi mot luong
cuc nho cac hat. Cac hat duoc léy ra béng cach cét mang duoc do diém néng
chay. Ngoai diém nong chay 258°C ciia nhya copolyamit, diém néng chay khac
dugc quan sat & nhiét d¢ 282°C. Nhya copolyamit thu duoc duoc dic thanh san
phim duc, san phim nay sau d6 duoc dénh gid vé cac tinh chit. Mddun uén 1a
4280MPa v6i d6 léch chuén 1a 18, dd bén udn 1a 174MPa véi do léch chudn 1a 1,
va nhiét d6 bién dang nhiét 1a 174°C véi d6 1éch chuén 1a 1, cho théy réng san
phém dic ¢b cac tinh chit co hoc va tinh chiu nhiét tuyét voi va tinh 6n dinh

chat luong tét.
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Vidu2

Nhua copolyamit duoc téng hop st dung binh phan tGng véi didu kién
gidng nhu trong vi du 1, ngoai trir viée giit 4p sudt bén trong & 0,2MPaG va loai
bd nude bay hoi khoi hé phan tmg qua bd ngung tu riéng c6 nhiét do bén trong
ctiia n6 duoc giit ¢ nhiét do nam trong khoang tir 120 dén 124°C va thiét bi lam
mét. Nhua copolyamit thu duge c¢6 dd nhét twong déi 1a 2,09, trong lwong phén
tr trung binh s6 14 15300, lwong mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a 0,994,
Y1 1a -4, va diém néng chay 1a 258°C. Phan tng phan doan dugc 1ap lai lién tuc
téng cong 10 lan. P6 nhét tuong dbi nim trong khoang tur 2,05 dén 2,12, trong
lwong phan tir trung binh s6 nim trong khoang tir 14700 dén 15800, luong mol
con lai ndm trong khoang tir 0,993 dén 0,995, va YI nim trong khoang tir -6 dén
-3, thé hién d6 6n dinh tt. Sau 10 phan ung phan doan lién tuc, khong phat hién
thdy chét rin nao trong binh phan tng va trong bo ngung tu riéng. Nhua
copolyamit thu dugc dugc tao thanh mang, mang nay sau d6 duoc do céc hat. Sb
lugng hat phat hién dugc la 147 hat/g dbi v6i cac hat ¢6 ¢ hat béng 50um hoac
cao hon, 75 hat/g dbi véi cac hat ¢6 ¢& hat nim trong khoang tir 50 dén 99um,
57 hat/g d6i v6i cac hat ¢6 ¢ hat nam trong khoang tir 100 dén 199um, va 15
hat/g dbi v6i cac hat ¢6 ¢& hat béng 200pum hodc cao hon, tao ra vé bén ngoai
cua mang la dep vdi lugng cuc nhé cac hat. Cac hat duoc léy ra béng cach ct
khéi mang duogc do diém noéng chay. Ngoai diém noéng chay 258°C cia nhua
copolyamit, thi quan sat dugc diém néng chay khac & 280°C. Nhua copolyamit
thu duoc dugc dic thanh san phém dac, san phém nay sau do6 dugc danh gia ve
cac tinh chit. Modun ubn 1a 4265MPa véi d6 léch chuén la 15, d6 bén udn l1a
174MPa v6i d6 léch chuan 14 1, va nhiét d6 bién dang nhiét 1a 175°C véi do léch
chuén 13 1, thé hién réng san phém duc co cac tinh chét co hoc va tinh chiu nhiét

tuyét voi va dé 6n dinh chét lugng tbt.
Vidu3
Nhua copolyamit duge tong hop sir dung cung binh phan Ung dudi cing

diéu kién nhu trong vi du 1, chi khac 14 xylylendiamin hdn hop (do tinh khiét:

99,95% trong luong) gbébm 60% mol m-xylylendiamin va 40% mol
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p-xylylendiamin dwoc sir dung; nhiét dé cta chat 1ong phan Gmg duoc nang lén
lién tuc trong khi bd sung diamin dé cho phép nhiét d6 bén trong dat 275°C tai
thoi diém bd sung nhé giot xylylendiamin hén hop duoc hoan tit; va thanh bao
quanh pha hoi dugc giit & 240°C & cho phép nhiét d6 cta pha hoi trong binh
phan Gng dat nhiét d6 16n hon diém néng chay (230°C) cta mudi nylon gdém
xylylendiamin hdn hop va axit adipic khi 70% téng luong diamin duoc bd sung
nho giot. Nhua copolyamit thu duge cé do nhét tuong ddi 1a 2,10, trong luong
phan tir trung binh s6 14 15500, luong mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) la
0,994, YI 1a -3, va diém néng chay 1a 269°C. Phan tmg phan doan dugc lap lai
lién tuc tong cong 10 1an. D6 nhét tuvong d6i ndm trong khoang tir 2,07 dén 2,13,
trong lugng phén tir trung binh s6 ndm trong khoang tir 14900 dén 15900, luong
mol con lai nam trong khoang tir 0,993 dén 0,995, va YI nim trong khoang tur -5
dén —1, thé hién do6 én dinh tbt. Sau khi 10 phan tmg phan doan lién tuc, khong
phat hién thay chét ran nao trong binh phan Ung va trong bd ngung tu riéng.
Nhua copolyamit thu dugc dugc tao thanh mang, mang nay sau d6 duoc do cac
hat. S6 luong hat phét hién dugc 1a 261 hat/g dbi vdi cac hat c6 c& hat bing
50um hodc cao hon, 133 hat/g dbi véi cac hat ¢6 ¢& hat ndm trong khoang tur 50
dén 99um, 102 hat/g dbi v6i cac hat c6 ¢& hat nim trong khoang tir 100 dén
199um, va 26 hat/g dbi voi cac hat c6 ¢& hat béng 200um hoac cao hon, tao ra
hinh dang mang dep véi luong cuc nho cac hat. Cac hat duogc ldy ra bang cach
cat khoi mang dugc do diém néng chay. Ngoai didm néng chay 269°C cia nhua
copolyamit, diém néng chay khac duoc quan sat thay & nhiét d6 293°C. Nhua
copolyamit thu dugc dugc duc thanh san phdm duc, san pham nay sau d6 dugc
dénh gia vé c4c tinh chit. Modun uén 1a 4270MPa vé6i do léch chudn 1a 23, do
bén ubn 1a 172MPa véi d6 16ch chuén 1 1, va nhiét d6 bién dang nhiét 1a 179°C
v6i do 1éch chuén 12 2, thé hién réng san phém dic c6 cac tinh chit co hoc va

tinh chiu nhiét tuyét voi va d¢ 6n dinh chét luong tét.
Vidu4

Nhua copolyamit duge tong hop su dung binh phan tng véi cac diéu

kién giéng nhu trong vi du 1, chi khéc 1a xylylendiamin hdn hop (d6 tinh khiét:
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99,95% trong luong) cia 50% mol m-xylylendiamin va 50% mol p-
xylylendiamin dugc sir dung; nhiét d6 cta chét 16ng phan tng duoc nang lén
lién tuc trong khi bd sung diamin dé cho phép nhiét do bén trong dat 285°C tao
thoi diém bd sung nho giot xylylendiamin hén hop duoc hoan thanh; va thanh
bao quanh pha hoi dugc giit & nhiét do 250°C dé cho phép nhiét do cua pha hoi
trong binh phan tmg dat nhiét d6 16n hon diém néng chay (238°C) ctia mubi
nylon gém xylylendiamin hén hop va axit adipic khi 75% tong luong diamin
duogc bd sung nho giot. Nhua copolyamit thu duoc cé dd nhét tuong dbi 1a 2,11,
trong lugng phan tir trung binh sb 1a 15700, luong mol con lai (diamin/axit
dicarboxylic) ctia 0,993, YI 1a —1, va diém nong chay la 278°C. Phan Ung phan
doan duoc lap lai lién tuc téng cong 10 lan. P nhot tuong dbi nim trong
khoang tir 2,06 dén 2,16, trong luong phan tir trung binh s6 nam trong khoang tir
14800 dén 16300, luong mol con lai nam trong khoang tir 0,992 dén 0,994, va
YI ndm trong khoang tir -3 dén 1, thé hién‘dé) on dinh tot. Sau khi 10 phan ung
phan doan lién tuc, khong phat hién thiy chéat rin nao trong binh phan Gng va
trong bd ngung tu riéng. Nhua copolyamit thu dugc duge tao thanh mang, mang
nay sau d6 duoc do céc hat. 86 luong hat phat hién duoc 13 632 hat/g ddi véi cac
hat ¢6 c& hat béng 50pm hoéc cao hon, 319 he_lt/g ddi véi céac hat c6 ¢& hat ndm
trong khoang tir 50 dén 9um, 278 hat/g d6i vdi céc hat ¢6 ¢& hat nim trong
khoang tir 100 dén 199um, va 35 hat/g ddi voi cac hat ¢6 c& hat bang 200pm
hodc cao hon, tao ra hinh dang mang dep véi lugng cuc nho cac hat. Cac hat
duoc 14y ra bang cach cét khoi mang dugc do diém néng chay. Ngoai diém nong
chay 278°C ctia nhya copolyamit, diém néng chay khac duoc quan sat & nhiét do
302°C. Nhua copolyamit thu dugc duogce duc thanh san phdm duc, san phim nay
sau do dugc danh gia vé c4c tinh chit. Mddun uén 1a 4263MPa véi do léch
chudn 1a 28, d6 bén uén la 171MPa véi do léch chudn 1a 2, va nhiét do bién dang
nhiét 1a 189°C véi do 1éch chuén 1a 2, thé hién rr:ing san phém dtc co cac tinh

chét co hoc va tinh chju nhiét tuyét voi va d6 dn dinh chét luong tdt.
Vidu5

Nhua copolyamit dugc tong hop sir dung cung binh phan Gng dudi cing
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diéu kién nhu trong vi du 1 chi khac 1a 15,135kg axit sebaxic (d6 tinh khiét:
99,70% trong lugng, ndng dd nguyén ti luu huynh: 30 ppm, ndng do nguyén tu
natri: 54 ppm) dugc nap dudi dang thanh phﬁn axit dicarboxylic; 10,100kg
xylylendiamin hon hop (d6 tinh khiét: 99,95% trong luong) cia 70% mol m-
xylylendiamin va 30% mol p-xylylendiamin dugc bd sung nho giot [am thanh
phan diamin; nhiét do cua chét léng phan Umg dugc nang 1én lién tuc trong khi
b sung diamin dé cho phép nhiét d6 bén trong dat 250°C tai thoi diém bd sung
nho giot diamin dugc hoan thanh; va thanh bao quanh pha hoi dugc gitt & 230°C
dé cho phép nhiét do cua pha hoi trong binh phan tmg dat nhiét d6 16n hon diém
néng chay (191°C) ctia mudi nylon gém xylylendiamin hdn hop va axit sebaxic
khi 35% ctia tong lugng diamin duoc bd sung nho giot. Nhua copolyamit thu
duge c6 do nhét tuong ddi 1a 2,05, trong luong phan tir trung binh 6 1a 14.900,
lugng mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a 0,994, YI 1a —5, va diém néng
chay la 214°C. Phan tng phén doan duoc lap lai lién tuc téng cong 10 lan. bo
nhét twong ddi ndm trong khoang tir 2,00 dén 2,13, trong lugng phan tir trung
binh s nim trong khoang tir 14200 dén 15900, Ivong mol con lai nam trong
khoang tir 0,993 dén 0,995, va YI ndm trong khoang tir -7 dén —3, thé hién do én
dinh tot. Sau khi 10 phan tmg phan doan lién tuc, khong phat hién thy chét rin
nao trong binh phan tmg va trong bé ngung tu riéng. Nhua copolyamit thu duoc
duoc tao thanh mang, mang nay sau d6 duoc do cac hat. S6 luong hat phat hién
duogc 1a 198 hat/g dbi véi cac hat ¢6 c& hat béng 50um hodc cao hon, 102 hat/g
ddi véi céc hat ¢6 ¢& hat nim trong khoang tir 50 dén 99um, 75 hat/g ddi véi cac
hat c6 ¢& hat nam trong khoang tir 100 dén 199um, va 21 hat/g dbi voi cac hat
c6 ¢& hat biang 200pm hodc cao hon, tao ra hinh dang mang dep véi luong cuc
nho céc hat. Cac hat duoc ldy ra bang cach cét khoi mang dugc do diém nong
chay. Ngoai diém néng chay 214°C cua nhua copolyamit, diém nong chay khac
dugc quan sat thdy & nhiét dd 250°C. Nhua copolyamit thu duoc duge dbc thanh
san pham dtc, san pham nay sau d6 dugc danh gia vé céc tinh chit. Médun uén
la 2920MPa v6i do 1éch chuén 1a 14, d6 bén udn 1a 135MPa véi do léch chuan la
1, va nhigt d6 bien dang do nhiét la 145°C vdi d6 1éch chuén 1a 2, thé hién ring

d6 6n dinh chAt lugng ciing rat tét.
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Vidy6

Nhua copolyamit duge tong hop sir dung binh phan tng véi cac diéu
kién giéng nhu trong vi du 5, chi khéc 14 xylylendiamin hdén hop (d6 tinh khiét:
99,95% trong lugng) cia 60% mol m-xylylendiamin va 40% mol p-
xylylendiamin dugc st dung; va thanh bao quanh pha hoi dugc gitr & 230°C dé
cho phép nhiét d6 ctia pha hoi trong binh phan tng dat nhiét d6 1én hon diém
néng chay (197°C) ctia mubi nylon gdm xylylendiamin hdn hop va axit sebaxic
khi 40% tong lugng diamin dugc bd sung nhé giot. Nhua copolyamit thu duoc
c6 d6 nhét tuong dbi 1a 2,07, trong luong phan ti trung binh s6 13 15100, luong
mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a 0,994, YI 1a —5, va diém nong chay la
223°C. Phan tng phén doan duoc lip lai lién tuc tong cong 10 lan. Do nhét
tuong d6i nam trong khoang tir 2,04 dén 2,10, trong lugng phan tr trung binh sb
nam trong khoang tir 14700 dén 15500, lugng mol con lai ndm trong khoang tur
0,993 dén 0,995, va YI nim trong khoang tir -7 dén -3, thé hién d6 6n dinh tét.
Sau khi 10 phan tmg phén doan lién tuc, khéng phét hién thay chét rén nao trong
binh phan tng va trong b ngung tu riéng. Nhua copolyamit thu dugc duoc tao
thanh mang, mang nay sau dé duoc do cac hat. Sb luong hat phét hién duoc 1a
217 hat/g dbi véi cac hat ¢6 ¢& hat béng 50pm hodc cao hon, 114 hat/g ddi voi
cac hat c6 ¢& hat nam trong khoang tir 50 dén 99um, 79 hat/g d6i v6i céc hat c6
c¢& hat nim trong khoang tir 100 dén 199um, va 24 hat/g déi vé6i cac hat co ¢
hat bang 200um hoic cao hon, tao ra hinh dang mang dep v&i luong cuc nhé cac
hat. Cac hat duoc lay ra bing cach ct khoi mang duoc do diém nong chay.
Ngoai diém noéng chdy 223°C cta nhyua copolyamit, diém nong chay khac duoc
quan sat thay & nhiét do 260°C. Nhua copolyamit thu dugc dugc dic thanh san
phim dac, san phim nay sau dé duoc dénh gid vé céc tinh chit. Modun uén la
2900MPa v6i d6 1éch chuén 1a 12, d6 bén ubn 1a 134MPa véi d6 1ach chuin 13 1,
va nhiét d6 bién dang do nhiét 1a 152°C véi d6 léch chuin 1a 2, thé hién rang do

6n dinh chét lugng ciing rat tét.
Vidu7

Nhua copolyamit dugc tong hop st dung binh phan tng véi cac diéu
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kién gidng nhu trong vi du 5, chi khéc 1a xylylendiamin hon hop (d6 tinh khiét:
99,95% trong lugng) cua 40% mol m-xylylendiamin va 60% mol
p-xylylendiamin dugc sir dung; va thanh bao quanh pha hoi duoc gilt & 230°C
dé cho phép nhiét d6 ctia pha hoi trong binh phan tmg dat nhiét do 16n hon diém
néng chay (202°C) ctia mudi nylon gém xylylendiamin hén hop va axit sebaxic
khi 50% tong Iuong diamin dugc bd sung nhé giot. Nhua copolyamit thu duoc
c6 do nhét tuong dbi 1a 2,11, trong luong phan tir trung binh s6 1a 15600, lugng
mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a 0,994, YT 1a —4, va diém néng chay 1a
242°C. Phan tng phan doan duoc lip lai lién tuc tong cong 10 lan. Do nhét
twong d6i nam trong khoang tir 2,05 dén 2,16, trong lugng phan tir trung binh s6
nim trong khoang tir 14600 dén 16100, lugng mol con lai nam trong khoang tur
0,993 dén 0,995, va YI ndm trong khoéang tir -6 dén —2, thé hién d6 én dinh tdt.
Sau khi 10 phan img phén doan lién tuc, khéng phat hién thdy chét rin nao trong
binh phan tng va trong b ngung tu riéng. Nhya copolyamit thu dugc duoc tao
thanh mang, mang nay sau d6 duogc do cac hat. Sb luong hat phat hién duoc 1a
225 hat/g ddi voi cac hat c6 ¢4 hat béng 50um hodc cao hon, 120 hat/g dbi voi
c4c hat c6 ¢& hat nam trong khoang tir 50 dén 99um, 83 hat/g d6i v6i cac hat co
¢& hat ndm trong khoang tir 100 dén 199um, va 22 hat/g d6i véi céc hat c6 c&
hat bé“mg 200um hodc cao hon, tao ra hinh ddng mang dep véi lugng cuc nho céac
hat. C4c hat duoc lay ra bang cach cét khoi mang duoc do diém nong chay.
Ngoai diém néng chay 242°C clia nhyua copolyamit, diém noéng chay khac duoc
quan sat thay & nhiét do 281°C. Nhua copolyamit thu dugc dugce dic thanh san
phim dac, san phdm nay sau d6 dugc danh gid céc tinh chat. Modun udn 1a
2930MPa v6i d léch chuan 1a 15, d6 bén uén 1a 136MPa véi do léch chuén 14 1,
va nhiét do bién dang do nhiét la 170°C v6i d léch chudn 1a 1, thé hién ring do

6n dinh chét luong cling rat tét.
Vidu 8

Nhua copolyamit duoc tong hop sir dung binh phan Ung véi cac diéu
kién gidng nhu trong vi du 5, chi khéc la xylylendiamin hdn hop (d6 tinh khiét:

- 99,95% trong luong) cia 20% mol m-xylylendiamin va 80% mol

-36-



20414

p-xylylendiamin dugc sir dung; va thanh bao quanh pha hoi dugce gitt & 230°C
dé cho phép nhiét do ctia pha hoi trong binh phéan Gng dat nhiét do 16n hon diém
néng chay (207°C) ctia mudi nylon gém xylylendiamin hdn hop va axit sebaxic
khi 55% t6ng luong diamin dugce bd sung nhé giot. Nhua copolyamit thu duogc
c6 dd nhét twong dbi 1 2,10, trong luong phén tir trung binh sb 1& 15500, lugng
mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a 0,994, YI 1a —4, va diém néng chay la
263°C. Phan ung phan doan dugc lap lai lién tuc tong cong 10 1an. Do nhét
tuong d6i nam trong khoéng tir 2,04 dén 2,14, trong lugng phan tir trung binh 6
nam trong khoang tir 14400 dén 16000, lwong mol con lai nAm trong khodng tir
0,993 dén 0,995, va YI nim trong khoang tr -6 dén -2, thé hién d6 6n dinh tdt.
Sau khi 10 phan tmg phan doan lién tuc, khéng phat hién thiy chét rin nao trong
binh phan ung va trong bd ngung tu riéng. Nhua copolyamit thu duoc duogc tao
thanh mang, mang nay sau d6 dugc do cac hat. SO luong hat phat hién duoc la
283 hat/g ddi véi cac hat c6 c& hat béng 50pm hodac cao hon, 145 hat/g ddi véi
céc hat ¢6 ¢& hat nim trong khoang tlr 50 dén 99um, 112 hat/g d6i véi cac hat c6
¢& hat ndm trong khoang tir 100 dén 199um, va 26 hat/g dbi véi cac hat c6 c&
hat bang 200pum hodc cao hon, tao ra hinh dang mang dep véi luong cuc nhd cac
hat. Cac hat duoc léy ra béng cach cét khoi mang duoc do diém nong chay.
Ngoai diém néng chay 263°C cia nhua copolyamit, diém nong chay khac duoc
quan sat théy ¢ nhiét do 292°C. Nhuya copolyamit thu dugc duoc dic thanh san
pham dtc, san phdm nay sau d6 dugc danh gia cac tinh chit. Modun uén la
2950MPa v6i d6 léch chuén 1 12, d6 bén udn 1a 135MPa véi do léch chuan 14 1,
va nhiét do bién dang do nhiét 1a 191°C véi d6 léch chuén 1a 2, thé hién ring do

6n dinh chit luong cling rat tot.
Vi du so sanh 1

Nhua copolyamit duoc tong hop st dung binh phén tmg véi cac diéu
kién giéng nhu trong vi du 3, chi khac 1a thay dbi 4p suét bén trong cua binh
phan Gng thanh 4p suat khi quyén va loai bé nudc bay hoi khoi hé phan ung qua
bé ngung tu riéng c6 nhiét d6 bén trong cua néd duoc gilt & 100 dén 104°C va

thiét bi lam mét. Do do nhét khong gia tang ddy da dé thu duoc mémen xodn
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khi khudy ung véi trong luong phan tir mong mudn, phan tmg duoc tiép tuc
trong thoi gian 30 phut dudi ap suét giam dé thu dugc nhua copolyamit. Nhua
copolyamit thu dugc c6 d6 nhét twong ddi la 2,01, trong luong phén ti trung
binh s6 1a 14300, lvong mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) ctiia 0,988, YI 1a
~1, va diém nong chay la 269°C, thé hién réng dd nhét tuong dbi, trong luong
phan ti trung binh s6, va luong mol con lai 1a thdp. Sau phan Ung, mot luong
16n mudi nylon hodc polyamit oligome bam dinh vao thanh bao quanh pha hoi
trong binh phan Umg, va mat trong cta binh ngung tu riéng phan bj bit riéng
phdn bing chét rin mau trang. Sau khi rta phan bj tic, phan ung phan doan
duoc 13p lai lién tuc tong cong 10 1an. P nhét twong d6i nim trong khoang tir
1,96 dén 2,18, trong lugng phén tr trung binh sé nim trong khoang tir 13700
dén 16500, lugng mol con lai nim trong khoang tir 0,986 dén 0,995, va YI nim
trong khoang tir -4 dén —5, thé hién dung sai 16n. Nhua copolyamit thu duoc
duoc tao thanh mang, mang nay sau dé duogc do cac hat. S& luong hat phat hién
duogc 1a 3230 hat/g dbi véi céac hat c6 ¢c& hat bé‘mg 50um hodc cao hon, 1592
hat/g d6i v6i cac hat c6 ¢ hat ndm trong khoang tr 50 dén 99um, 1386 hat/g
ddi véi cac hat ¢6 ¢& hat ndm trong khoang tr 100 dén 199um, va 252 hat/g d6i
vOi1 cac hat ¢6 ¢& hat béng 200um hodc cao hon, tao ra hinh dang bén ngoai cua
mang la x4u véi bé médt cuc nham do c6 mot lugng 16n céc hat. Cac hat duoc léy
ra bang cach cit khoi mang dugc do diém noéng chdy. Ngoai diém néng chay
269°C cua nhya copolyamit, diém néng chay khac duoc quan sét thiy & nhiét do
300°C. Nhua copolyamit thu dugc duoc dic thanh san phém duc, san phém nay
sau d6 dugc danh gia cac tinh chdt. Médun udn 1a 4246MPa véi d6 léch chuan
la 94, d6 bén udn 1a 172MPa véi d6 léch chudn 1a 7, va nhiét d¢ bién dang do
nhiét 1a 183°C véi d6 1éch chuén 1 9, thé hién ring céc tinh chit co hoc va tinh

chiu nhiét b thay doi 16n va d6 én dinh chét luong 13 kém.
Vi du so sanh 2

Nhua copolyamit duoc téng hop st dung binh phéan g véi cac diéu
kién gidng nhu trong vi du 3, chi khic la bé qua viéc gia nhiét thanh bao quanh

pha hoi trong binh phan tng. Nhiét do cua pha hoi 12 208°C khi 80% tong luong
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diamin dugc bé sung nhé giot va 227°C khi viéc bd sung nho giot diamin duoc
hoan thanh, nhu vay 1a thp hon diém néng chay (230°C) ctia mudi nylon chira
xylylendiamin hdn hop va axit adipic. Sau d6, nhiét do dat mirc 16n hon 230°C
trong khi duy tri 4p suét bén trong la 0,4MPa. Nhua copolyamit thu dugc c6 do
nhdt tuong dbi 1a 2,09, trong luong phan tir trung binh s6 14 15300, lugng mol
con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a 0,994, YI la -6, va diém néng chay la
269°C. Phan tmg phén doan dugc lap lai lién tuc tong cong 10 1an. P nhét
tuong ddi ndm trong khoang tlr 2,07 dén 2,14, trong luong phan tr trung binh sb
nim trong khoang ttr 14900 dén 16000, lugng mol con lai ndm trong khoang tur
0,993 dén 0,995, va YI nim trong khoéang tir -7 dén —3, thé hién do én dinh tot.
Sau khi 10 phan tmg phén doan lién tuc, khdng phat hién thiy chét rin nao trong
binh phéan Umg va trong binh ngung tu riéng. Nhya copolyamit thu duoc dugc
tao thanh mang, mang nay sau dé duoc do céc hat. S& luong hat phat hién dugc
la 1148 hat/g ddi véi céac hat c6 ¢c& hat béng 50pm hodc cao hon, 572 hat/g dbi
v6i cac hat ¢6 ¢& hat nam trong khoang tir 50 d&én 99um, 493 hat/g dbi vé6i céac
hat c6 ¢& hat nam trong khoang tir 100 dén 199um, va 83 hat/g ddi voi cac hat
cO ¢d hat béng 200um hoac cao hon, tao ra hinh dang mang Xau véi bé mat cuc
nham do cé mot lugng 16n cac hat. Céc hat duoc 14y ra bang cach cét khoi mang
dugc do diém noéng chay. Ngoai diém néng chay 269°C cua nhua copolyamit,
diém noéng chay khac duoc quan sat thiy ¢ nhiét do 290°C. Nhua copolyamit
thu duge duge duc thanh san phidm dac, san pham nay sau dé dugc danh gia cac
tinh chat. Modun ubn 1a 4268MPa voi do léch chudn 1a 51, d6 bén uén la
173MPa véi d 1éch chuan la 4, va nhiét d6 bién dang do nhiét 1a 184°C véi do
léch chuén la 4, thé hién réng cac tinh chét co hoc va tinh chiu nhiét bi thay ddi

16n va do 6n dinh chat luong 1a kém.
Vidu so sanh 3

Binh phan tmg khéng gi dung tich S0L phi 4o dau c6 l4p mot binh
ngung tu riéng phan qua ma dau véi nhiét d6 ctia né duoc diéu chinh di qua do,
bo ngung tong, thiét bj khudy, citanap khi nito, va 18 hér dé nhé giot diamin,

dugc nap 10,000kg axit adipic (do tinh khiét: 99,85% trong lugng), 9,270kg
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xylylendiamin hdn hop (d6 tinh khiét: 99,95% trong lugng) gébm 60% mol m-
xylylendiamin va 40% mol p-xylylendiamin, va 19kg nuéc cit, va khi quyén
bén trong cta binh phan tng duoc thay thé hoan toan bang nito. Binh phan Ung
duoc dong kin va nhiét do duoc ning 1én dén nhiét d6 207°C trong thoi gian 5,7
gio trong khi khudy cac thanh phan. Khi ap suét phan tmg dat dén 1,9MPa, nude
nap va nuéc duoc tiét ra duoc loai bd khoi binh phan Ung trong thoi gian 1 gid
trong khi duy tri 4p suét khong doi. Trong khi loai bé nudc, nhiét d6 duge nang
lén dén 212°C. Ap suét phén ung duoc giam dén ép suét khi quyén trong thoi
gian 4 gio trong khi tiép tuc loai bdé nude. Déng thoi, nhiét d6 phan Gng duogc
nang lén dén 277°C. Sau dé, ap suat bén trong cua hé phan ung duoc giam lién
tuc dén 600mmHg trong thoi gian 10 phut va phan tmg dugce tiép tuc trong thoi
gian 5 phut. San phdm duoc tao vién theo cach gidng nhu trong vi du 1 dé thu

dugc nhua copolyamit.

Nhua copolyamit thu dugc c6 do nhét twong dbi 1a 2,08, trong luong
phan ti trung binh s6 1a 15100, lugng mol con lai (diamin/axit dicarboxylic) 1a
0,994, YI 1a -3, va diém noéng chdy la 269°C. Phan mg phén doan duoc 1ap lai
lién tuc tong cong 10 lan. B nhét tuong d6i nam trong khoéng tir 2,04 dén 2,16,
trong lugng phan tr trung binh sd nim trong khoang tr 14700 dén 16300, luong
mol con lai ndm trong khoang ttr 0,993 dén 0,995, va YI nim trong khoang tir -6
dén —1, thé hién d6 6n dinh tét. Sau khi 10 phén tmg phan doan lién tuc, khong
phat hién thiy chét rin nao trong binh phan tmg va trong binh ngung tu riéng
phan. Nhua copolyamit thu duoc duoc tao thanh mang, mang nay sau do duoc
do céc hat. S6 lugng hat phét hién duoc 1a 1422 hat/g di v6i cac hat c6 c& hat
bing 50um hodc cao hon, 721 hat/g dbi vé6i cac hat c6 c& hat nim trong khoang
tir 50 d¢én 99um, 610 hat/g d6i véi céc hat c6 ¢ hat nim trong khoang tir 100
dén 199um, va 91 hat/g d6i véi cac hat c6 ¢ hat bang 200pm hodc cao hon, tao
ra hinh dang bén ngoai cia mang xau véi bé mit cuc nham do c¢6 mot lugng 16m
cac hat. Cdc hat dugc lay ra bang cach cét khoi mang duoc do diém nong chay.
Ngoai diém néng chay 269°C ctia nhua copolyamit, didm néng chay khac duoc
quan sat thiy & nhiét do 295°C. Nhua copolyamit thu dugc duge duc thanh san

pham duc, sdn pham nay sau d6 dugc danh gia vé céc tinh chit. Médun uén 13
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4251MPa v6i 46 léch chudn 13 65, d6 bén ubn 1 173MPa véi do 1éch chuan 14 4,
va nhiét d6 bién dang do nhiét 1a 173°C véi d6 1éch chuén 14 4, thé hién réng cac
tinh chét co hoc va tinh chiu nhiét bi thay ddi 16n va d én dinh chét luong la

kém.

Cac diéu kién san xuat va cac két qué danh gia céc tinh chat cia céc vi
du 1 dén 8 va cac vi du so sanh 1 dén 3 duoc thé hién trong bang 1. Trong bang

1, PXDA la p-xylylendiamin va MXDA la m-xylylendiamin.
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Bang 1
Cac vidu
1 2 3
Thanh phan diamin PXDA 30% mol PXDA 30% mol | PXDA 40% mol
0,
MXDA 70% mol | MXPA T N xDA 60% mol
Thanh phan axit e o e T
dicarboxylic ’ Axit adipic Axit adipic Axit adipic
biém ndng chay ctia mudi 997°C 297°C 30°C
nylon

Phuong phap san xuét

B6 sung dudi ap suat

B6 sung dudi ap

Bo sung dudi ap

suét suat
Ap suét phan tmg 0,4MPaG 0,2MPaG 0,4MPaG
A aA . o 1A 227°C & bo sung | 230°C ¢ bd sung
Nhiét do cia pha hoi 227°C ¢ bd sung 70% 70% 70%
Thiét bi sau 10 mé Tt Tét Tét
D6 nhot twong ddi 2,12 2,09 2,10
n=10 2,06 dén 2,14 2,05 &n 2,12 2,07 dén 2,13
Trong luong phan tir trung 15800 15300 15500
binh so i
n=10 14800 dén 16000 1417 ?goge“ 14900 dén 15900
Luong mol con lai 0,994 0,994 0,994
n=10 0,993 dén 0,995 0,993 dén 0,995 | 0,993 dén 0,995
YI -5 —4 -3
n=10 -6 dén -3 —6 dén -3 -5 dén -1
Piém néng chay (°C) 258 258 269
Céc hat polyamit c6 diém
nong chay cao
Diém néng chay 282°C 280°C 293°C
< 50pm 104 147 261
50 dén 99um 53 75 133
100 dén 199um 42 57 102
<200pm 9 15 26
Céc tinh chat cuia san phim
duac
Moédun udn (MPa) 4280 4265 4270
Do léch chuéan 18 15 23
Do bén udn (MPa) 174 174 172
b léch’chuén 1 1 1
Nhiét d6 bién dang do
ahiét (°C) 174 175 179
Db léch chuén 1 1 2
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Bang 1 (tiép tuc)

Cac vi du
4 5 6
Thanh phan diamin PXDA 50% mol PXDA 30% mol | PXDA 40% mol
0,
MXDA 50%mol | M*PATO% T vixnA60% mol
Thetmh phan axit axit adipic axit sebaxic axit sebaxic
dicarboxylic -
Diém néng chay cua mudi 738°C 191°C 197°C
nylon ]
Phuong phép san xuét b sung duéi 4p sut bo suns%l éium ap b sunsigtucn ap
Ap suét phan tmg 0,4MPaG 0,4MPaG 0,4MPaG
e e . 238°C ¢ mirc bd sung | 191°C 6 mirc bd | 197°C & mttc bd
Nhiét g ctia pha hoi 75% sung 45% sung 40%
Thiét bj sau 10 mé Tot Tot Tot
D9 nhot twong doi 2,11 2,05 2,07
n=10 2,06 dén 2,16 2,00 dén 2,13 2,04 dén 2,10
Trong luong phan tir trung 15700 14900 15100
binh so
n=10 14800 dén 16300 141250900%“ 14700 dén 15500
Mol con lai 0,993 0,994 0,994
n=10 0,992 dén 0,994 0,993 dén 0,995 0,993 dén 0,995
YI -1 -5 -5
N=10 ~3dén 1 —7 dén -3 ~7 dén -3
Piém néng chay (°C) 278 214 223
C4c hat polyamit c6 diém
nong chay cao
Diém noéng chay 302°C 250°C 260°C
< ISO;,Lm 632 198 217
50 dén 99um 319 102 114
100 dén 199um 278 75 79
<200um 35 21 24
Céc tinh chat cta san pham
duac
Mbdun uén (MPa) 4263 2920 2900
bo léch chuan 28 14 12
D§ bén udn (MPa) 171 135 134
Do 1éch chuan 2 1 1
Nhiét d6 bién dang do
nhiét (°C) 189 145 152
Do 1éch chuan 2 2 2
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Bang 1 (ti€p tuc)

Cac vidu
7 8
Thanh phéan diamin PXDA60% mol PXDAS80% mol
MXDA40% mol MXDA20% mol
Thz}nh phan ?Xlt axit sebaxic axit sebaxic
dicarboxylic
Piém néng chay cua mudi 202°C 207°C
nylon
Phuong phép san xuat b6 sung dudi 4p sudt | bd sung dudi &p suat
Ap suét phan tmg 0,4MpaG 0,4AMPaG
Nhiét 46 ctia pha hoi 202°C bd sung & 50% | 207°C bd sung & 55%
Thiét bi sau 10 mé Tét Tbt
D nhdt tuong ddi 2,11 2,10
n=10 2,05 dén 2,16 2,04 &n 2,14
Trong hro;g pha}n tr trung 15600 15500
inh so
n=10 14600 dén 16100 14400 dén 16000
Mol con lai 0,994 0,994
n=10 0,993 dén 0,995 0,993 dén 0,995
Y1 —4 —4
N=10 —6 dén -2 —6 dén —2
Piém néng chay (°C) 242 263
Céc hat polyamit c6 diém
nong chay cao
Piém néng chay 281°C 292°C
< 50um 225 283
50 dén 99um 120 145
100 dén 199um 83 112
<200 pm 22 26
Tinh chét ctia c4c san phim
duc
Mbdun udn (MPa) 2930 2950
Do 1éch chuén 15 12
D6 bén udn (MPa) 136 135
bo léch,chuén 1 1
Nhiét d6 bien dang do
nhiét (°C) 170 191
D6 léch chuén 1 2
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Béng 1 (tiép tuc)

Céc vi du so sanh

1 2 3
Thanh phén diamin PXDA40% mol PXDA40% mol | PXDA40% mol
MXDA60% mol | MXDA60% mol | MXDA60% mol
T}é?ggr]};?il;l?:lt axit adipic axit adipic axit adipic
Diém nong chay clia 230°C 230°C 230°C
mudi nylon 7 ‘
b0 sung dudi diéu 2 e . Iy iy
Phuong phap séan xuat kién égp suét khi bo sung fl 1ol ap Muo1,ny10? dui
2 suat ap suat
quy€n
Ap suét phan tng 0,0MPaG 0,4MPaG 1,9MPaG
Nhiét do ciaphahoi | 20 C O bd sung 230b§;?gkhl _
Thiét bi sau 10 mé Ngheo Tot Tot
D6 nhot twong ddi 2,01 2,09 2,08
n=10 1,96 dén 2,18 2,07 dén 2,14 2,04 &én 2,16
Trong lugng phan ti 14300 15300 15100
trung binh so0 ’
: 14900 dén 14700 dén
n=10 13700 dén 16500 16000 16300
Mol con lai 0,988 0,994 0,994
n=10 0,986 dén 0,995 0,993 dén 0,995 | 0,993 dén 0,995
Y1 -1 —6 -3
n=10 —4 dén 5 —7 dén -3 —6 dén —1
Piém néng chay (°C) 269 269 269
Céc hat polyamit co6
diém néng chay cao
Diém nong chay 300°C 290°C 295°C
< 50pum 3230 1148 1422
50 dén 99pum 1592 572 721
100 dén 199um 1386 493 610
<200um 252 83 91
Céc tinh chit cua san
phim duc
Mbdun udn (MPa) 4246 4268 4251
Do 1éch chuan 94 51 65
Do bén ubn (MPa) 172 173 173
D Iéch chuén 7 4 4
Nhiét d6 bién dang do R
ahiét (°C) 183 184 173
D6 léch chuan 9 4 4
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Kha néng Umg dung trong cong nghiép

Nhua copolyamit theo san xuét c6 céc tinh chit co hoc, tinh chiu nhiét,
cac tinh chét héa va ly, cac dic tinh dtc tuyét voi, va cac tinh chét ctia né 1a rat
6n dinh, va do do duoc stir dung mot cach thich hop trong linh vuc rong 16n, nhu

cac san pham duc, mang, tam va soi.
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1. Nhya copolyamit chtra thanh phén diamin bao gdm hai hogc nhidu diamin va

thanh phan axit dicarboxylic, trong do:

thanh phan diamin bao gdm xylylendiamin véi lugng 1a 70% mol hoic
16n hon ma chira p-xylylendiamin véi luong 13 20% mol hodc 16n hon va thanh
phin axit dicarboxylic chtra axit dicarboxylic béo mach thing c¢6 6 dén 18

nguyen tir cacbon véi lugng 1a 70% mol hodc 16n hon, va

nhya copolyamit ndy chira céc hat c6 duong kinh 16n (major diameter) 12
50pm hodc 16n hon véi lugng 14 1000 hat/g hodc nho hon, cac hat nay bao gém
polyamit c6 diém nong chay cao hon diém nong chay cua nhya copolyamit 13

20°C hodc 16n hon khi duoc do bang phép do nhiét lugng quét vi sai.

2. Nhya copolyamit theo diém 1, trong d6 d6 nhét tuong dbi cua nhua
copolyamit ndm trong khoang tir 1,80 dén 4,20 & nhiét d6 25°C khi duoc do

trong axit sulfuric ddm déc & néng do 1g/100mL.

3. Nhya copolyamit theo diém 1, trong d6 thanh phan axit dicarboxylic béo
mach thing chtra axit adipic hodc axit sebaxic véi luong 1a 70% mol hodc 16n

hon.

4. Nhya copolyamit theo diém 1, trong do xylylendiamin 1a hop phén hai thanh

phén cta m-xylylendiamin va p-xylylendiamin.

5. Nhya copolyamit theo diém 1, khac biét & chd, nhua copolyamit dugc lam
néng chdy & nhiét do cao hon 10°C so vé6i didm nong chay ciia nhya copolyamit
chita céc hat c6 duong kinh 16n 13 SOum hogc Ién hon véi lugng 1000 hat/g
hodc nhé hon, c4c hat nay chura polyamit ¢ diém nong chay cao hon diém néng
chay cta nhya copolyamit khoang 20°C hodc 16n hon khi duge do bang phép do

nhiét luong quét vi sai, dé tao ra mang duc.

6. Nhya copolyamit theo diém 1, trong d6 nhua copolyamit duoc lam noéng chay

nhua copolyamit ¢ nhiét do cao hon 10°C so v&i diém nong chay cia nhua
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copolyamit chira cac hat c6 duong kinh 16n bang 200um hodc 1én hon véi lugng
100 hat/g hodc nhé hon, cac hat nay chia polyamit c6 diém nong chay cao hon
diém nong chay cia nhya copolyamit khoang 20°C hozc 16n hon khi duoc do

bang phép do nhiét lugng quét vi sai, dé tao ra mang duc.

7. Hop phan nhya copolyamit chra 100 phan trong lugng cua nhua copolyamit
theo diém bét ky trong s cac didm tir 1 dén 6, tir 0 dén 30 phan trong lugng cua

bot talc, va tir 10 dén 150 phén trong luong cua chét don vo co.

8. San phém dac duoc tao ra béng cach dic nhua copolyamit theo diém bét ky

trong so cac diém tir 1 dén 6.

9. San phdm dic dugc tao ra bang cach dtic hop phan nhua copolyamit theo

diém 7.

10. Phuong phép san xuit nhua copolyamit chtra thanh phan diamin ma chira hai

hoic nhiéu diamin va mét thanh phén axit dicarboxylic, trong do:

thanh phan diamin bao gdm xylylen-diamin véi luong 14 70% mol hodc
16n hon ma chura p-xylylendiamin véi lugng 1a 20% mol hodc 16n hon va thanh
phan axit dicarboxylic bao gém axit dicarboxylic béo mach thing c6 6 dén 18

nguyen ti cacbon véi lugng la 70% mol hoic 16n hon, va

phuong phép nay bao gém buéc cho thanh phan diamin va thanh phan
axit dicarboxylic phan Ung da tring ngung khi khdng c6 mat dung méi trong
binh phan tng phan doan c¢6 lip mét binh ngung tu riéng phan, va tién hanh
phan tmg da ngung tu bang cach bd sung thanh phan diamin vao thanh phan axit
dicarboxylic néng chay lién tuc hoic gidn doan trong khi duy tri 4p sudt bén
trong cua binh phéan tmg ¢ 0,1MPaG hodc 16n hon va hé phan tng ¢ nhiét d6 ma
cho phép toan bd hé phan tmg duoc duy tri & trang thai long, va bing c4ch gia
nhiét pha hoi trong binh phan tng dén nhiét do 16n hon hoic bing diém nong
chay ctia mudi nylon chuta thanh phan diamin va thanh phan axit dicarboxylic

trude khi bd sung 80% tong luong cua thanh phan diamin,

trong d6 sau khi két thic qué trinh bd sung thanh phan diamin, &p suét
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bén trong cua binh phan tng dugc giam dén 4p suit khi quyén hodc thap hon véi

tbc d6 giam ap suét 14 0,1 dén 0,6MPa/gio.

11. Phuong phap theo diém 10, trong d6 d nhét tuong dbi ctia nhua copolyamit
nam trong khoang tur 1,80 dén 4,20 & nhiét dd 25°C khi duoc do trong axit
sulfuric dam dac & néng do 1g/100ml.

12. Phuong phap theo diém 10, trong d6 luong ctia thanh phan axit dicarboxylic
béo mach thang chira axit adipic hodc axit sebaxic véi lwong 12 bang hodc 16n
hon 70% mol.

13. Phuong phép theo diém 10, trong d6 xylylendiamin 13 hop phan hai thanh

phan cia m-xylylendiamin va p-xylylendiamin.

-49-





