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(54) POLYESTE AMIT THOM HOAN TOAN VA PHUONG PHAP SAN XUAT
POLYESTE AMIT THOM HOAN TOAN NAY

(57) Sang ché dé cap dén polyeste amit thom hoan toan du dé dat dugc su can bang gitta
mic giam nhiét do nong chay va do bén nhiét, va phuong phap san Xudt polyeste amit
thom nay. Polyeste amit thom theo sang ché chura cac don vi cau tao tu (I) dén (V]) sau
lam cac thanh phan ciu tao chu yeu bao gém don vi cu tao (I) voi lwong nim trong
khoang tir 50 dén 70 % mol, don vi cu tao (IT) voi lugng 1a tir 0,5 % mol hodc 16n hon dén
nho hon 4,5 % mol, don vi céu tao (III) v6i lugng niam trong khoang tr 10,25 dén 22,25 %
mol, don vi céu tao (IV) véi lugng la tir 0,5 % mol hodc 16n hon dén nho hon 4,5 % mol,
don vi ciu tao (V) v6i lugng nam trong khoang tur 5,75 dén 23,75 % mol, don vi ciu tao
(VI) voi luong nam trong khoang tur 1 dén 7 % mol, tong luong don vi cau tao (II) va don
vi cau tao (IV) la tir 1 % mol hodc 16n hon dén nho hon 5 % mol so voi téng luong cia tat
ca cac don vi cdu tao, va tong luong cua cac don vi cau tao tur (I) dén (VI) 1a 100 % mol; ti
1&¢ mol ctia don vi cdu tao (VI) so véi tong lwong don vi ciu tao (V) va don vi cau tao (VI)
nam trong khoang tir 0,04 dén 0,37; va thé hién tinh khong diang huéng quang hoc khi
dugc lam néng chay.
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Linh vie k§ thuit dwoc dé cap
Sang ché dé cap dén polyeste amit thom hoan toan va phuong phap san xuit

polyeste amit thom hoan toan nay.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Polyme dang tinh thé 16ng da duoc sir dung mot cach thich hop va rong rdi lam
chit déo k¥ thuét c6 chirc néng cao nhd ¢ 4o long, dd bén co hoc, d6 bén nhiét, do
bén hoda chét, cc tinh chét dién rit tot va céc ddc tinh tuong ty véi su cln béng tdt.
Polyeste amit thom hoan toan dugc st dung cung vdi polyeste thom hoan toan 1am
polyme dang tinh thé 1ong. Vi du, Tai liéu sang ché 1 boc 16 polyeste amit thom thu
dugc bing cach cho phan tng p-aminophenol, axit 4-hydroxybenzoic, 4,4'-
dihydroxybiphenyl, axit terephtalic va axit isophtalic. Tai liéu sang ché 2 boc 16
polyeste amit thom thu dugc bing cich cho phan tmg p-aminophenol, axit 4-
hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, 4,4'-dihydroxybiphenyl va axit

terephtalic.
Tai liéu sang ché 1: Cong bd don yéu ciu cép Patent Nhat Ban s6 H02-086623

Tai liéu sang ché 2: Cong bd don yéu ciu cip Patent Nhat Ban s6 H05-170902

Ban chét k§ thuit ciia sing ché
Vén d& cin duoc giai quyét boi sang ché

Tuy nhién, polyeste amit thom hoan toan d& cép trong Tai liéu sang ché 1 khong
c6 di d6 bén nhiét, va polyeste amit thom hoan toan dé cp trong Tai liéu sang ché 2
khéng dat duoc sy cin bing gifta mirc giam nhiét dd néng chay va do bén nhiét mot

céch day du.

Xét thay cac van de da de cap & trén, muc dich cia sang ché 1a dé xuat polyeste
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amit thom hoan toan dat dwgc di sy can bang gitta mtc giam nhiét do noéng chay va do

bén nhiét, va phuong phép san xuét polyeste amit thom hoan toan nay.

Céch thuc giai quyét van dé

Céc tic gia sang ché da nghién ciru chuyén sau dé giai quyét cac vAn dé da dd
cap & trén. Két qua 13 ho da phat hién ra ring céc van dé da dé cap & trén c6 thé duge
giai quyét biang polyeste amit thom hoan toan gdém don vi cdu tao thu dugc tir axit 4-
hydroxybenzoic, don vi ciu tao thu dugc tir axit 6-hydroxy-2-naphtoic, don vi cdu tao
thu duoc tir axit 1,4-phenylen dicarboxylic, don vi cAu tao thu duogc tir axit 1,3-
phenylen dicarboxylic, don vi cdu tao thu dugc tir 4,4'-dihydroxybiphenyl va don vi
c4u tao thu dugc tir N-axetyl-p-aminophenol, trong d6 ham lugng cia timg don vi ciu
tao ndm trong mét khoang cu thé va tdng ham luong cia don vi cdu tao thu duge tir
axit 6-hydroxy-2-naphtoic va don vi cdu tao thu dugc tir axit 1,3-phenylen
dicarboxylic nim trong mot khoang cu thé, va ti 1& mol cua don vi cAu tao thu duoc tir
N-axetyl-p-aminophenol so v6i tdng don vi cdu tao thu dwgc tx 4,4
dihydroxybiphenyl va don vi cdu tao thu dugc tir N-axetyl-p-aminophenol ndm trong
mot khoang cu thé, va nh d6 hoan thanh sang ché. Cu thé hon, sang ché dé xuét nhu

sau.
(1) Polyeste amit thom hoan toan thé hién tinh khong ding hudéng quang hoc khi

bi néng chay, polyeste amit thom hoan toan nay chira cac don vi ciu tao tir (I) dén (VD)

sau day lam cac thanh phan cau tao chu yeu:
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trong do:

ham lugng ciia don vi cdu tao (I) nim trong khoang tir 50 dén 70 % mol so véi
tit ca cac don vi cAu tao;

ham lugng ctia don vi céu tao (II) 1a tir 0,5 % mol hoic cao hon dén duési 4,5 %
mol so véi tit ca cac don vi cu tao;

ham lugng cta don vi cdu tao (IIT) ndm trong khoang tlr 10,25 dén 22,25 % mol
S0 v6i tt ca cac don vi cAu tao;

ham lugng ctia don vi cdu tao (IV) 14 tir 0,5 % mol hodc cao hon dén duéi 4,5 %
mol so véi tit ca cac don vi cAu tao;

ham luong cta don vi cdu tao (V) ndm trong khoang tir 5,75 dén 23,75 % mol so
v6i tht ca cac don vi clu tao; _

ham lugng ctia don vi cdu tao (VI) ndm trong khoang tir 1 d&n 7 % mol so v&i tht
c4 cac don vi cu tao;

téng ham luong ctia don vi cdu tao (II) va don vi chu tao (IV)1a tir 1 % mol hoic
cao hon dén duéi 5 % mol so véi tt ca cac don vi chu tao;

- tébng ham luong cta cac don vi clu tao tir (1) &n (VI) 12 100 % mol so v&i tht ca

cac don vi chu tao; va

ti 16 mol ctia don vi cu tao (VI) so vé6i téng don vi cdu tao (V) va don vi cdu tao
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(VI) 1a ndm trong khoang tir 0,04 dén 0,37.

(2) Polyeste amit thom hoan toan theo muyc (1), trong d6 téng sé mol cua don vi
cAu tao (IIT) va don vi cdu tao (IV) gip tr 1 dén 1,1 1an so véi téng sb mol cia don vi
c4u tao (V) va don vi cu tao (VI), hodc tbng sb mol cta don vi cdu tao (V) va don vi
céu tao (VI) gép tir 1 dén 1,1 14n so véi téng s6 mol cua don vi cAu tao (IIT) va don vi

ciu tao (IV).

(3) Polyeste amit thom hoan toan theo muc (1) hodc (2), trong d6 nhiét 6 néng

chéy cla polyeste amit thom hoan toan nay 14 360°C hoc thip hon.

(4) Polyeste amit thom hoan toan theo muc bét ky trong sé cac muc tir (1) d&én
(3), trong d6 nhiét dd bién dang dudi tai trong cua polyeste amit thom hoan toan nay la

260°C hodc cao hon; va

nhiét d6 bién dang dudi tai trong nay dugc do & trang thdi ctia ché phim nhya
polyeste amit thu dugc bing cach khudy tron néng chdy polyeste amit thom hoan toan
v6i lugng 1a 60 % khdi lugng véi soi dd nghién véi luong 13 40 % khéi lugng c6
dudng kinh soi trung binh 1a 11 pm va d¢ dai soi trung binh 13 75 pm & nhiét do néng

chay cua polyeste amit thom hoan toan nay + 20°C.

(5) Polyeste amit thom hoan toan theo muc bt ky trong sb cac muc tir (1) d&én
(4), trong d6 dd nhét néng chay & nhiét d6 cao hon tir 10 dén 30°C so véi nhiét do
néng chay cua polyeste amit thom hoan toan nay va tbc d6 chuyén dich 1000/giay 1a
500 Pa-s hoic thap hon.

(6) Phuwong phép san xuét polyeste amit thom hoan toan thé hién tinh khong
ding hudéng quang hoc khi bi néng chay,

phuong phédp ndy bao gdm budc axyl hod axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-
hydroxy-2-naphtoic, 4,4'-dihydroxybiphenyl, va N-axetyl-p-aminophenol béng
anhydrit axit béo khi c6 mit mudi kim loai cia axit béo va budc tién hanh chuyén hoa

este bang axit 1,4-phenylen dicarboxylic v axit 1,3-phenylen dicarboxylic, trong do:
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d6i voi tht ca cac monome gdm axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-
naphtoic, axit 1,4-phenyleﬁ dicarboxylic, axit 1,3-phenylen dicarboxylic, 4.,4'-
dihydroxybiphenyl, va N—axetyl-p-aminophenol, lugng axit 4-hydroxybenzoic dugc st
dung nim trong khoang tir 50 dén 70 % mol, lugng axit 6-hydroxy-2-naphtoic dugc st
dung 13 tir 0,5 % mol hodc cao hon dén duéi 4,5 % mol, lugng axit 1,4-phenylen
dicarboxylic dugc st dung nim trong khoang tir 10,25 dén 22,25 % mol, lugng axit
1,3-phenylen dicarboxylic dugc str dung 1a tix 0,5 % mol hoic cao hon dén duéi 4,5 %
mol, lugng dugc st dung cia 4,4'-dihydroxybiphenyl nim trong khoang tir 5,75 dén
23,75 % mol, lugng N-axetyl-p-aminophenol dugc st dung nam trong khoang tir 1 dén
7 % mol, tdng lwong axit 6-hydroxy-2-naphtoic va axit 1,3-phenylen dicarboxylicdugc
st dung 13 tr 1 % mol hoic cao hon dén dudi 5 % mol, va tong luong axit 4-
hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, axit 1,4-phenylen dicarboxylic, axit 1,3-
phenylen dicarboxylic, 4,4'-dihydroxybiphenyl, va N-axetyl-p-aminophenol dugc st
dung 1a 100 % mol;

ti 1€ mol cia luong N-axetyl-p-aminophenol dugc sit dung so véi tdng lugng
4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol dugc st dung nim trong khoang
tir 0,04 dén 0,37; va

lugng anhydrit axit béo dugc sir dung gip tir 1,02 dén 1,04 14n so véi tong
duong lugng hydroxy cla axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, 4,4'-

dihydroxybiphenyl, va N-axetyl-p-aminophenol.

(7) Phuong phép theo muc (6), trong d6 mudi kim loai cta axit béo 13 mudi kim

loai cua axit axetic, va anhydrit axit béo 1a anhydrit axetic.

(8) Phuong phép theo muc (6) hbaflc (7), trong d6 téng s& mol cua axit 1,4-
phenylen dicarboxylic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic gip tir 1 dn 1,1 14n so véi
tong s6 mol ciia 4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol, hoic téng sé mol
clia 4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol gp tr 1 dn 1,1 1dn so véi

tbng s6 mol ctia axit 1,4-phenylen dicarboxylic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic.
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Hiéu qua dat dugc cla sadng ché

Theo sang ché, polyeste amit thom hoan toan theo séng ché, chtra cac don vi cdu
tao cu thé va thé hién tinh khong déng huéng quang hoc khi bi néng chay, dat duoc du
su can bang gitta murc giam nhiét o nong chay va do bén nhiét.

Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché c6 thé dugc tao khudn phun ép, tao
khuén ép dun, tao khudn ép nén va cac quy trinh tuong tu ma khong phai st dung may

tao khudn c6 cau tric déc bi€t vi nhi¢t d9 tao khudn ctia sdn pham nay khong cao lam.

Nhu d3 d& cap & trén, polyeste amit thom hoan toan theo sang ché c6 kha ning
tao khuon rat t6t va c6 thé dwgc tao khudn bing cach sir dung nhiéu loai may tao
khudn khac nhau, nhd d6 c6 kha ning dwoc gia cong dé dang thanh nhiéu loai san
phém tao khudn ba chiéu, SO, tAm phim va céc san phém tuong tu. Béi vay, co thé d&
dang san xuét cAc san phém. tao khudn nhu 12 bd két nbi, khe cdm CPU, bd phan
chuyén mach role, cuén cam, bd phat ddng, hdp loc gidm tiéng dn, hodc cudn cb dinh
nhiét cta thiét bj OA, cac san phdm tao khudn ndy 1a cic ung dung thich hop cia

polyeste amit thom hoan toan theo sang ché.
Mo ta chi tiét sang ché
Céc phwong 4n ctia sang ché s& dugc md ta sau day. Tuy nhién, sang ché khong
bi gidi han bdi cdc phuong 4n nay.
Polyeste amit thom hoan toan

Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché chira don vi céu tao (I), don vi céu
tao (1), don vi cdu tao (III), don vi chu tao (IV), don vi cdu tao (V) va don vi ciu tao

(VI) sau day:



Pon vi cdu tao (I) thu duge tir axit 4-hydroxybenzoic (sau ddy con dugc goi la
“HBA”). Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché bao gdm don vi c4u tao (I) véi
lwong ndm trong khoang tir 50 dén 70 % mol so v6i tit ca cac don vi cAu tao. Néu ham
lwong cta don vi cdu tao (I) 1a thip hon 50 % mol hodc cao hon 70 % mol, it nhat mot
trong sb cac dic tinh vé muc giam nhiét d6 néng chay va do bén nhiét d& trd nén
khong du. Pé dat dugce su can b%mg gilta mrc gidm nhiét do noéng chay va do bén
nhiét, ham lugng cia don vi cdu tao (I) tt hon néu ndm trong khoang tir 54 dén 67 %

mol, va t&t hon nita néu ndm trong khoang tir 58 dén 64 % mol.

Pon vi cdu tao (II) thu duge tir axit 6-hydroxy-2-naphtoic (sau day con dugce g0oi
la “HNA”). Polyeste amit thqm hoan toan theo sang ché bao gdm don vi ciu tao (II)
v6i luong 13 tir 0,5 % mol hodc cao hon dén dudi 4,5 % mol so v6i tit ca cac don vi
cAu tao. Néu ham lugng cua don vi ciu tao (I thép hon 0,5 % mol hodc béng 4,5 %
mol hodic cao hon, it nhit mot trong s6 cac dic tinh vé mirc giam nhiét do néng chay
va d0 bén nhiét d& trd nén khong du. Pé dat dugc sy can bang giita mirc giam nhiét do
néng chady va dd bén nhiét, hém lugng ctia don vi ciu tao (II) t6t hon néu ndm trong
khoang tir 0,75 dén 3,75 % mol, va tot hon nita néu ndm trong khoang tir 1 dén 3 %

mol.

Pon vi céu tao (III) thu dugc tir axit 1,4-phenylen dicarboxylic (sau ddy con
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dugc goi 1a “TA”). Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché bao gdm don vi cdu
tao (III) v6i luong nim trong khoang tir 10,25 dén 22,25 % mol so vdi tht ca cac don
vi cAu tao. Néu ham lugng ctia don vi cAu tao (II) 1a thép hon 10,25 % mol hoic cao
hon 22,25 % mol, it nhit mot trong cc dic tinh vé mirc gidm nhiét do néng chay va
do bén nhiét d& tré nén khong du. bé dat duogc su can b%lng gifta mirc giam nhiét do
nong chay va do bén nhi€t, ham lugng cua don vi cAu tao (1) 6t hon néu nim trong
khoang tir 12,963 dén 20,75 % mol, va tét hon nita néu nim trong khoang tir 15,675
dén 19,25 % mol.

Pon vi céu tao (IV) thu dugc tir axit 1,3-phenylen dicarboxylic (sau day con
duge goi 1a “IA”). Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché bao gdbm don vi ciu tao
(V) véi lugng 14 tir 0,5 % mol hodc cao hon dén duéi 4,5 % mol so véi tt ca cac don
vi cdu tao. Néu ham lugng cua don vi cdu tao (IV) thip hon 0,5 % mol hoic bang 4,5
% mol hodc cao hon, it nhit mot trong cc dic tinh v& muc gidm nhiét d nong chay
va d6 bén nhiét dé tr& nén khong di. DE dat dwoc sy can bing gitta muc gidm nhiét 4o
néng chay va do bén nhiét, hém lwong ctia don vi cu tao (IV) t&t hon néu nm trong
khoang tir 0,5 dén 3,75 % mol, va tbt hdn nita néu ndm trong khoéang tir 0,5 dén 3 %

mol.

Pon vi céu tao (V) thu dugc tir 4,4'-dihydroxybiphenyl (sau day con duoc goi la
“BP”). Polyeste amit thom héén toan theo sang ché bao gdm don vi ciu tao (V) véi
lugng nam trong khoang tir 5,75 dén 23,75 % mol so véi tit ca cac don vi cAu tao. Néu
ham lugng ctia don vi chu tao (V) thép hon 5,75 % mol hodc cao hon 23,75 % mol, it
nhit mdt trong sd céc dic tinh vé mirc giam nhiét do néng chay va do bén nhiét dé tré
nén khong du. D& dat dugc sy can bing giita mirc gidm nhiét do néng chay va do bén
nhiét, ham lugng cia don vi ciu tao (V) tbt hon néu nim trong khoang tir 8,5 dén
20,375 % mol, va tdt hon nita néu nim trong khoang tir 11,25 dén 17 % mol (vidu

nhu tir 11,675 dén 17 % mol).

Pon vi cdu tao (VI) thu dugc tir N-axetyl-p-aminophenol (sau ddy con dugc goi
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12 “APAP”). Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché bao gdm don vi cdu tao (VD)
v6i lwong ndm trong khoang tir 1 dén 7 % mol so vé6i tit ca cac don vi cdu tao. Néu
ham lugng cia don vi cAu tao (VD thép hon 1 % mol hoic cao hon 7 % mol, it nhét
mdt trong cac dic tinh v& murc giam nhiét d6 néng chay va dd bén nhiét dé& tr nén
khong du. P& dat dugc sy can bing gitta muc giam nhiét do néng chay va do bén
nhiét, ham lugng cua don vi cAu tao (VD) t6t hon néu ndm trong khoang tir 1,5 dén 7 %

mol, va t&t hon nita néu ndm trong khoang tir 2 dén 7 % mol.

Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché bao gdm tdng ham lugng cia don vi
c4u tao (II) va don vi ciu tao-(IV) so v6i tit ca cac don vi cAu tao 1a tir 1 % mol hoac
cao hon dén dudi 5 % mol. Trong polyeste amit thom hoan toan nay, khi don vi cdu
tao (IT) linh hoat c6 khung naphtalen va don vi cdu tao (IV) linh hoat c6 khung benzen
cling ¢6 mit v6i tdng luong ndm trong khoang néu trén, dé dang dat dugc du su cén
bang gitta mic giam nhiét do noéng chay va do bén nhiét. Néu tbng ham luong nay
thép hon 1 % mol, ti 1& cia don vi ciu tao linh hoat gidm qua muc, tr 6 mirc giam
nhiét d6 néng chay d& tré nén khong du. Néu téng ham lugng nay bing 5 % mol hodic
cao hon, ti 1& ciia don vi céu tao linh hoat tang qua mrc, tir d6 46 bén nhiét dé trd nén
khong du. Pé dat dugc sy can béng gitta mirc gidam nhiét d0 néng chay va do bén
nhiét, tong ham lugng nay t6t hon néu nim trong khoang tir 1,75 dén 4,75 % mol, va

t5t hon nita néu nim trong khoang tir 2,5 dén 4,5 % mol.

Trong polyeste amit thom hoan toan theo sang ché, ti 18 mol ciia don vi cdu tao
(VI) so véi téng don vi cdu tao (V) va don vi cAu tao (VI) nim trong khoang tir 0,04
dén 0,37. Néu ti 1€ mol ndy nhd hon 0,04, ti 1€ cia don vi c4u tao c6 khung biphenyl
ting, do d6 lam giam d6 két tinh cta polyeste amit thom hoan toan nay, va béi vay,
viéc dat dugc su can ba“;ng gitta mirc giam nhiét d6 néng chay va d6 bén nhiét d& tré
nén khong dii. Néu ti 1& mol nay 16n hon 0,37, cac lién két khac loai ngoai lién két este
gia tang, tur d6 lam gidm do két tinh cia polyeste amit thom hoan toan nay, va bdi vay,

viéc dat dugc su cin bang gitta mitc giam nhiét 46 néng chay va do bén nhiét dé tré
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nén khong di. Pé dat duoc su can bang gitta muc giam nhiét d6 néng chay va do bén
nhiét, ti 16 mol nay t&t hon néu ndm trong khoang tir 0,07 dén 0,36, va tét hon nita néu

nim trong khoang tir 0,11 dén 0,35.

Pé dat duoc su can béng gilta mirc gidm nhiét do néng chay va d6 bén nhiét,
tdng sb mol cta don vi cu tao (III) va don vi cAu tao (IV) (sau day con dugc goi 1a
“s& mol 1A”) t6t hon néu gp tir 1 dén 1,1 14n so voi téng s& mol cua don vi cdu tao
(V) va don vi ciu tao (VI) (sau day con duge goi 13 “sb mol 2A”), hodc téng s6 mol
ctia don vi cu tao (V) va don vi céu tao (VI) t6t hon néu gép tir 1 dén 1,1 14n so véi
tdng sb mol ciia don vi cdu tao (III) va don vi chu tao (IV). S6 mol 1A tbt hon nira néu
glp tir 1,02 dén 1,06 1an s6 mol 2A, hodc s6 mol 2A tét hon nita néu gép tir 1,02 dén
1,06 1an s6 mol 1A. S& mol 1A con t6t hon nita néu gip tir 1,024 dén 1,056 14n sé mol

2A, hoic s6 mol 2A con tét hon nira néu gép tir 1,024 dén 1,056 1dn s6 mol 1A.

Nhu da d& cap & trén, polyeste amit thom hoan toan theo sang ché bao gdm timg
don vi trong cac don vi cdu tao cu thé tir (D) dén (VD) va téng don vi cdu tao (IT) va don
vi chu tao (IV) theo mot luong cu thé so véi tit ca cac don vi cu tao, va ti 1€ mol cuia
don vi cdu tao (VI) so véi tdng céc don vi cu tao (V) va don vi ciu tao (VI) 1a trong
mot khodng cu thé, dé dat duoc du Su can b%mg gitta mirc gidm nhiét d ndng chay va
d6 bén nhiét. Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché bao gdm téng lugng cac don

vi chu tao tir (I) &én (VI) 12 100 % mol so véi tit ca cac don vi cAu tao.

Céc vi du vé chi sb biéu dién do bén nhiét bao gdm nhiét do bién dang dudi tai
trong (sau day con dugc goi 1a “DTUL”). DTUL tét hon néu 14 260°C hodc cao hon vi
d6 bén nhiét c6 khuynh huéng tré nén t6t hon. DTUL 1a gié tri duge do & trang thai
ctia ché phdm nhua polyeste amit thu duge bing cach khudy trén nong chay polyeste
amit thom hoan toan nay véi lugng 14 60 % khéi lugng vé6i soi da nghién véi lugng 13
40 % khéi lwong c6 duong kinh soi trung binh 12 11 pm va d6 dai soi trung binh 1a 75
pm & nhiét 40 néng chay cua polyeste amit thom hoan toan nay + 20°C, va c6 thé

dugc do theo ISO 75-1,2. Bé dat dugc su can br?lng gitta mrc gidm nhiét d§ nong chay
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va d6 bén nhiét, DTUL t6t hon néu 1a tir 265°C hodc cao hon dén 310°C hodc thip

hon, va t6t hon nita néu ndm trong khoang tir 267 dén 300°C.

Phuong phép san xuét polyeste amit thom hoan toan theo séang ché s& dugc md
ta sau déy. Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché dugc tring hop bing céach st
dung phuong phép tring hop truc tiép, phuong phap chuyén hoa este hodc cac phuong
phép tuwong tu. Trong truong hop trung hop, c6 thé sir dung phuong phép trung hop
néng chay, phuong phép trung hop dung dich, phuong phép trung hop huyén phu,
phwong phap tring hop pha rin va cac phuong phap tuwong tu, hoic két hop hai hodc
nhidu phuong phép nay. C6 thé 6t hon néu sir dung phuong phap trung hop néng
chay, hoic két hgp phwong phép tring hop néng chay va phuong phép tring hop pha

ran.

Theo sang ché, trong trudong hop tring hop, c6 thé sir dung chét axyl hoé cho
monome c6 thé tring hop duge hoic sit dung monome dugc hoat hoa dau tan cung
lam dn xuét clorua axit. Cac vi du vé cht axyl ho4 bao gdm céc anhydrit axit béo

nhu 1a anhydrit axetic.

Trong trudmg hop tring hop, nhidu loai chét xuc tac c6 thé dugc st dung, va céc
vi du v& cic chit théng thuong bao gdm thiéc dialkyl oxit, thiéc diaryl oxit, titan
dioxit, titan alkoxy silicat, titan alcolat, mubi kim loai cua axit béo, va mudi axit Lewis
nhu 12 BF3, va mudi kim loai lcﬁa axit béo dugc uu ti€n hon. Lugng dugc st dung cta
chit xtc tac nay thudng ndm trong khoang tir 0,001 dén 1 % khéi luong, va dic biét
t6t hon néu trong khoang tir 0,003 dén 0,2 % khéi lugng, theo tdng khéi lugng cla

monome.

Khi thyc hién tring hop dung dich hogc tring hgp huyén phi, c6 thé sir dung
parafin 16ng, diu tdng hop chiu duge nhiét cao, diu khoang tro va cac dung dich turong

tu lam dung moi.
Céc didu kién phan tng 13, vi dy, nhu sau: nhiét d6 phan ‘mg nim trong khoang
tir 200 dén 380°C va 4p suét t6i han cudi cing nim trong khoang tir 0,1 dén 760 Torr
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(tire 12 tir 13 dén 101080 Pa). Cu thé 14 trong phan ng néng chay, vi dy, nhiét do phéan
trng nim trong khoang tir 260' dén 380°C, va t6t hon néu ndm trong khoang tir 300 dén
360°C, va &p sut toi han cudi ciing nim ‘trong khoéang tir 1 dén 100 Torr (tuc 14 tir 133
dén 13300 Pa), va tét hon néu ndm trong khoang tir 1 dén 50 Torr (tirc 1a tir 133 dén
6670 Pa).

Phan tmg nay c6 thé duoc bat dau sau khi nap tit ca cac monome nguyén liéu
tho (HBA, HNA, TA, IA, BP, va APAP); chét axyl ho4, va chét xdc tac vao cung mot
binh phan tng (hé thdng gdm mdt budc phan tmg), va ciing c6 thé axyl hoa cac nhém
hydroxy cia cAc monome nguyén liéu tho HBA, HNA, BP, vi APAP bang cach sir
dung chét axyl hoa, sau d6 1a phén g v6i cac nhoém carboxyl ctia TA va TA (hé thdng

hai buéc).

Sau khi nhiét do bén trong hé théng phan tng dat dén nhiét d6 da dinh, bt diu
giam ép suét va ap suét dat d&n d6 chan khong dad dinh, va sau do6 thuc hién trung hop
dung dich. Sau khi mdmen qliay cua thiét bi khudy tron dat dén gié tri da dinh, khi tro
dugc dua vao dé chuyén tir trang thai ha ép sang trang théi ting 4p d4 dinh nho &p sut
thuong, va sau d6 polyeste amit thom hoan toan nay dugc xa ra khéi hé théng phan
ung.

C6 thé tang khéi luong 4phﬁn ttr ctia polyeste amit thom hoan toan dugc san xuét
bing phuong phap tring hop trén bang cach thyc hién thém phuong phép trung hop
pha rén trong do6 viéc gia nhi¢t dugce thuc hién trong diéu kién ap suét thuong hodc ap
sudt giam trong khi tro. Céc diéu kién wu tién ciia phan mg tring hop pha rén 13 nhu
sau: nhiét 6 phan tmg ndm trong khoang tir 230 dén 350°C, va tét hon néu ndm trong
khoang tir 260 dén 330°C, va 4p sut t6i han cudi cling nim trong khoang tir 10 dén

760 Torr (tirc 12 tir 1330 dén 101080 Pa).

Phuong phap san xuét polyeste amit thom hoan toan theo sang ché t6t hon néu
bao gdbm budc axyl hod axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, 4,4'-

dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol bang anhydrit axit béo khi c6 mit
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mudi kim loai ctia axit béo va budc tién hanh chuyén hod este bing axit 1,4-phenylen
dicarboxylic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic. Pbi véi tit ca cac monome gbm axit 4-
hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, axit 1,4-phenylen dicarboxylic, axit 1,3-
phenylen dicarboxylic, 4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol, lugng axit
4-hydroxybenzoic dugc sir dung nam trong khoang tir 50 dén 70 % mol, t6t hon néu
nam trong khoang tir 54 dén 67 % mol, va tét hon nita néu nim trong khoang tir 58
dén 64 % mol, dé dat dugc sy can bang giita mirc giam nhiét do néng chay va do bén
nhiét,

lugng axit 6-hydroxy-2-naphtoic dugc sir dung 1a tir 0,5 % mol hodc cao hon
dén dudi 4,5 % mol, tdt hon néu ndm trong khoang tir 0,75 dén 3,75 % mol, va t5t hon
nita néu ndm trong khoang tir 1 dén 3 % mol, @& dat dugc sy cin bang gitta mic giam
nhiét do néng chay va do bén nhiét,

lwong axit 1,4-phenylen dicarboxylic dwgc sir dung ndm trong khoang tir 10,25
dén 22,25 % mol, t6t hon néu nim trong khoang tir 12,963 dén 20,75 % mol, va tbt
hon nita néu nim trong khoang tr 15,675 dén 19,25 % mol, dé dat dugc su can béng
gilta mrc gidm nhiét d§ néng chay va do bén nhiét,

luong axit 1,3-phenylen dicarboxylic dugc st dung 1a tir 0,5 % mol hodc cao
hon dén duéi 4,5 % mol, t6t hon néu nam trong khoang tir 0,5 dén 3,75 % mol, va tét
hon nita néu nim trong khoang tir 0,5 dén 3 % mol, dé dat dugc su can b%mg gifta mirc
giam nhiét d6 néng chay va do bén nhiét,

luong 4,4'-dihydroxybiphenyl duoc sir dung ndm trong khoang tir 5,75 dén 23,75
% mol, tdt hon néu nim trong khoang tir 8,5 dén 20,375 % mol, va tot hon nita néu
nim trong khoang tlr 11,25 dén 17 % mol (vi du nhu ndm trong khoang tir 11,675 dén
17 % mol), dé dat dugc sy cin bang gitta mirc giam nhiét do nong chay va do bén
nhiét, |

luong N-axetyl-p-aminophenol dwoc sir dung nam trong khoang tir 1 dén 7 %

mol, t&t hon néu nim trong khoang tir 1,5 dén 7 % mol, va tdt hon nita néu nim trong
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khoang tir 2 &én 7 % mol, dé dat dugc sy cin bing gitta muc giam nhiét do néng chay
va do bén nhiét,

tdng luong axit 6-hydroxy-2-naphtoic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic dugc sir
dung 1 tir 1 % mol hodc cao hon dén du6i 5 % mol, tot hon néu ndm trong khoang tir
1,75 dén 4,75 % mol, va tt hon nita néu nim trong khoang tir 2,5 dén 4,5 % mol, dé

dat dugc su cin bang gilta mirc giam nhi¢t 6 néng chay va d bén nhiét,

tdng lugng axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, axit 1,4-phenylen
dicarboxylic, axit 1,3-phenylen dicarboxylic, 4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-

aminophenol dugc sit dung t6t hon néu 14 100 % mol,

ti 1¢ mol cta lwgng N-axetyl-p-aminophenol dugc sit dung so véi téng lugng
4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol dugc st dung nim trong khoang
tir 0,04 dén 0,37, t6t hon néu nim trong khoéang tir 0,07 dén 0,36, va tét hon nita néu
nam trong khoang tir 0,11 dén 0,35, dé dat duoc su can béng gitta mirc giam nhiét do

néng chdy va do bén nhiét, va

lugng anhydrit axit béo dugc st dung tdt hon néu gfip tr 1,02 dén 1,04 14n so véi
tbng dwong luong hydroxy cua axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic,
4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol. Mubi kim loai cia axit béo néu
trén t6t hon nita néu 13 mudi kim loai cua axit axetic, va anhydrit axit béo néu trén tét
hon nita néu 13 anhydrit axetic. Téng sé mol cua axit 1,4-phenylen dicarboxylic va axit
1,3-phenylen dicarboxylic (sau ddy con dugc goi la “s6 mol 1B”) tét hon nita néu gfp
tir 1 dén 1,1 14n so véi téng sb mol cua 4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-
aminophenol (sau diy con dugc goi 1a “s6 mol 2B”), hodc tdng sb mol cua 4,4'-
dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol t&t hon nita néu gép tir 1 dn 1,1 13n so
v6i téng sb mol cla axit 1,4-phenylen dicarboxylic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic.
S6 mol 1B con tét hon nita néu gép tir 1,02 dén 1,06 14n sb mol 2B, hoic sd mol 2B
con tdt hon nita néu gz?'lp tr 1,02 dén 1,06 1an s6 mol 1B. S6 mol 1B dic biét tét hon

néu glp tir 1,024 dén 1,056 1an sé mol 2B, hoic s6 mol 2B dic biét tét hon néu gip tir
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1,024 dén 1,056 1an s6 mol 1B.

Céc ddc tinh cua polyeste amit thom hoan toan trén s& dugc md ta dudi day.
Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché thé hién tinh khong ding hudng quang
hoc khi bi néng chay. Viéc thé hién tinh khong ding huéng quang hoc khi bi nong
chay c6 nghia 1a polyeste amit thom hoan toan theo sang ché 1a polyme dang tinh thé

long.

Theo sang ché, trén thuc té, viéc polyeste amit thom hoan toan nay la polyme
dang tinh thé 16ng 12 yéu t5 bét budc dé polyeste amit thom hoan toan nay c6 thé c6 ca
d6 bén nhiét va kha ning gia cong d& dang. Mic di mot sb polyeste amit thom hoan
toan chira cac don vi cdu tao tir (I) dén (VI) khong tao thanh pha néng chay khong
ding huéng phy thudc vao thanh phan ciu tao va su phan bd chudi trén polyme, nhung
polyme theo séng ché bi giéi han & polyeste amit thom hoan toan thé hién tinh khong

dang huéng quang hoc khi bi néng chay.

Céc dic tinh vé tinh khong ding huéng néng chay c6 thé dugc x4c nhin béi
phwong phap kiém tra sy phan cuc théng thudng bing cach sir dung kinh phan cuc
truc giao. Cu thé hon, viéc x4c nhan tinh khong ding huéng néng chay co thé duge
tién hanh bang cach lam néng chay miu thir nghiém dugc dit 1én trén bé néng dugc
san xuit béi Linkam Scientific Instruments Ltd. bing cach st dung kinh hién vi phan
cuc duge san xuit béi Olympus Corporation, va quan sat véi do phong dai 150 lan
trong moi truong nito. Polyme dang tinh thé 16ng c6 tinh khong ding huéng quang
hoc va truyén 4anh séng khi dugce dwa vao giita cac kinh phan cuc truc giao. Khi méu
thir nghiém c6 tinh khong ding huéng quang hoc, 4nh sang phan cuc dugce truyén ca &
trang théi 16ng tinh néng chéy, ching han.

Polyme dang tinh thé 16ng nematic gdy giam d6 nhét dang k& & nhiét do néng
chay hoic cao hon, do d6 né thudng 1a chi s6 vé kha ning gia céng ma do két tinh cua
thé 1ong dugc thé hién & nhiét 49 néng chay hodc cao hon. Nhiét d6 nong chay tt hon
néu 12 cao hét muc c6 thé néﬁ xét vé& d6 bén nhiét. Khi can nhic sy bién chit do nhiét
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trong qua trinh gia cdng néng chdy polyme nay va kha nidng gia nhi¢t ciia may tao
khuon, nhiét d6 néng chay 1a 360°C hozc thip hon nhin chung duge wu tién. Nhiét do
néng chay tdt hon nita néu nam trong khoang tir 300 dén 360°C, va con tét hon nita

néu nim trong khoang tir 340 dén 358°C.

D0 nhdt noéng chay cia polyeste amit thom hoan toan nhu duge do ¢ nhiét do
cao hon tir 10 dn 30°C so véi nhiét dd néng chay ciia polyeste amit thom hoan toan
theo sang ché va tdc d6 chuyén dich 1000/gidy t6t hon néu 1a 500 Pa-s hozc thip hon,
t6t hon nita néu ndm trong khoang tir 0,5 dén 300 Pa-s, va con t6t hon nira néu nim
trong khoang tir 1 dén 100 Pa-s. Néu d6 nhét néng chay nim trong khoang néu trén,
chinh polyeste amit thom hoan toan hogc ché phdm chira polyeste amit thom hoan toan
nay dé dang dam bao do long trong budce tao khudn va ap suét nap khé tré nén vuot
muc. Nhu duoc st dung & day, 4§ nhét néng chay dé cap dén do nhét néng chay dugce
do theo ISO 11443.

Do chi s6 ndy biéu dién do bén nhiét, su chénh 1éch gitta nhiét dd néng chay va
DTUL ciing dugc minh hoa. Sy chénh léch nay t6t hon néu 13 90°C hoic thap hon
vido bén nhiét c6 khuynh huéng tré nén cao. D& dat duge sy cin bang gitta mirc giam
nhiét d6 néng chay va do bén nhiét, sy chénh léch nay tét hon néu 1a tir cao hon 0°C
dén 85°C hoic thép hon (vi du nhu tir 50°C hodc cao hon dén 85°C hoic thép hon), va
t6t hon nita néu nim trong khoang tir 55 dén 79°C.

Ché phidm nhya polyeste amit

Polyeste amit thom hoan toan theo sang ché c6 thé duogc tao hdn hop véi nhidu
loai cac chit don vo co va hitu co dang so1i, dang hat va dang tAm tuy theo muc dich su
dung.

Céc vi du vé chit don vo co dugce tao hdn hop trong ché pham nhua polyeste

amit theo sdng ché bao gém céc chat don vo dang soi, dang hat va dang tAm.

Céac vi du vé chat don vo dang sgi bao gdm sg¢i thuy tinh, sgi amiing, sgi silic
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oxit, soi silic oxit-nhom oxit, sgi nhém.oxit, sQi ziricon oxit, sgi bo nitrua, soi silic
nitrua, sgi bo, sg¢i kali titanat, sgi tir silicat nhu 1a wolastonit, sgi magie sulfat, soi
nhom borat, va vat liéu soi vd co nhu 1a vat liéu dang soi tr kim loai nhu 1a thép
khong gi, nhom, titan, dﬁ“)ng hoic déng thau. Chét don dang soi déc bict thong thuong

14 soi thuy tinh.

Céc vi du vé chét don vo co dang hat bao g@)m mudi than, graphit, silic oxit, bdt
thach anh, hat thuy tinh, soi thuy tinh nghién, béng thuy tinh, bot thuy tinh, silicat nhu
13 canxi silicat, nhom silicat, cao lanh, dét sét, diatomit, hodc wolastonit, oxit ciia kim
loai nhu la sét oxit, titan oxit, kém oxit, antimon trioxit, hodic nhom oxit, cacbonat ctia
kim loai nhu 1a canxi cacbonat hodc magie cacbonat, sulfat cia kim loai nhu 1a canxi
sulfat hodc bari sulfat, ferit, silic carbua, silic nitrua, bo nitrua, nhiéu loai bot kim loai

va tuong tu.

Céac vi du vé chit don vo co dang tim bao gdm mica, vay thuy tinh, bot talc,

nhiéu loai 14 kim loai va tuong tu.

Céc vi du vé chit don hiru co bao gém soi téng hop do bén cao chiju dugc nhiét
nhu 12 soi polyeste thom, soi polyme dang tinh thé 16ng, soi polyimit hoic polyamit

thom.

Céac chét don vo co va hitu co nay co thé dugc sir dung riéng 1&, hodc hai hodc
nhiu chét don nay c6 thé dugc st dung duéi dang hdn hop. Hon hop cuia chét don vo
co dang soi va chit don vé co dang hat hodc dang tAm 12 hdn hop uu tién dé dat duoc
d6 bén co hoc ddng thdi véi @6 chinh xac vé kich thudc, céc tinh chét dién va tuong
ty. Chét don dang soi dic biét dugc vu tién 13 s¢i thuy tinh va chét don dang tAm dic
biét duoc wu tién 1a mica va bdt talc, va lugng dugc trdn cua ching 1a 120 phén theo
khdi lugng hoic it hon, va tot hon néu nim trong khoang tir 20 dén 80 phén theo khdi
lwong, so v&i 100 phan theo khéi luong cua polyeste amit thom hoan toan. Viéc sir
dung hdn hop cua sei thuy tinh va mica hodc bot talc cho phép cai thién dic biét dang

ké v& nhiét do bién dang do nhiét, cac dic tinh co hoc va cic dic tinh twong tu clia ché
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phim nhua polyeste amit.

Khi c4c chit don nay duoc sir dung, chit hd soi hodic chit xir 1y bé mit c6 thé

tuy y dugc st dung.

Nhu d3 dé cip & trén, ché phdm nhua polyeste amit theo sang ché bao gdm
polyeste amit thom hoan toan theo sing ché va chit dén v6 co hodc hitu co 13 cac
thanh phan chi yéu. Céc thanh phin khéc c6 thé dugc bao gdbm mién 1a hiéu qua cia
sang ché khong bi suy giam. Céc thanh phan khéc c6 thé 1a thanh phan bit ky va vi du
v& c4c thanh phan nay bao gdm chit nhufa khac, va chit phu gia nhu 13 chét chéng oxy

ho4, chit 6n dinh, chit tao mau hodc chét tao mam tinh thé.

Phuong phép san xuét ché phdm nhya polyeste amit theo sang ché khong bi gidi
han cu thé, va ché phim nhwa polyeste amit ndy c6 thé dugc san xuit bang phuong

phép da biét thong thuong.
San phim tao khudn polyeste amit

San phdm tao khudn polyeste amit theo séng ché thu dugc bing cach tao khudn
polyeste amit thom hoan toan hodc ché phdm nhwa polyeste amit theo sang ché.
Phuong phap tao khuén nay khong bi gidi han cu thé va phuong phap tao khuon phd
bién c6 thé dugc str dung. Vi du vé céc phuong phap tao khudn phd bién bao gdm céc
phuong phap nhu 1a phuong phap tao khuén phun €p, tao khuoén ép dun, tao khudn ép
nén, tao khudn thdi, tao khuén chan khong, tao khudn bot, tao khudén quay va tao
khudn phun ép khi hd trg. |

San phim tao khudn polyeste amit thu dugc bing cich tao khuén polyeste amit
thom hoan toan theo sdng ché co d6 bén nhiét va do déo rat tt. San phim tao khudn
polyeste amit thu dugc bing .céch tao khuén ché phdm nhya polyeste amit theo sang
ché c6 d bén nhiét va d déo rat tét va bao gdm chit don v6 co hodc hitu co, do d6 do

bén co hoc hodc cac dic tinh twong tu duge cai thién thém nita.

Polyeste amit thom hoan toan va ché phim nhya polyeste amit theo sang ché c6
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kha ning tao khuén rat t6t, do do, sin phim tao khuon polyeste amit c6 hinh dang

mong mudn c6 thé thu dugc d€ dang.

Céc vi du v& ung dung uu tién cta san phim tao khudn polyeste amit theo séng
ché ¢6 cac dic tinh da d& cap & trén bao gE‘)m bd két ndi, khe cdm CPU, bd phén
chuyén mach role, cudn cam, bd phat dong, hdp loc giam tiéng dn, va cudn cb dinh
nhiét cta thiét bi OA.

Vi du thye hién sang ché
Sang ché s& dugc mod ta bing céc vi dy, nhung séng ché khong bi giéi han & cac

vi du sau day.
Vidul
Cac monome nguyén li¢u tho, chét xuc tac mudi kim loai cua axit béo, va chit
axyl hoa sau ddy duoc dua vao binh trung hop dugc trang bi thiét bi khudy tron, cot
hoi luu, cira nap monome, ctta dua nito vao, va dudng bng chay/giam ép, va bit diu
thdi khi nito.
(I) Axit 4-hydroxybenzoic: 9,7 mol (58 % mol) (HBA)
(IT) Axit 6-hydroxy-2-naphtoic: 0,17 mol (1 % mol) (HNA)
(IIT) Axit terephtalic: 3,2 mol (19,25 % mol) (TA)
(IV) Axit isophtalic: 0,25 mol (1,5 % mol) (IA)
(V) 4,4'-Dihydroxybiphenyl: 2,5 mol (15,25 % mol) (BP)
(VI) N-axetyl-p-aminophenol: 0,83 mol (5 % mol) (APAP)
Chét xuc tac kali axetat: 110 mg

Anhydrit axetic: 1,734 g (lugng glp 1,03 lan so véi tbng duong luong hydroxy cia
HBA, HNA, BP va APAP)

Sau khi nap céc nguyéﬁ liéu tho, nhiét do cia hé théng phan ing dugc ting lén
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140°C, sau d6 13 phan ng & 140°C trong 1 gid. Sau d6, nhiét d6 duoc ting thém dén
360°C trong 5,5 gid va 4p suét duge giam xudng 10 Torr (tirc 12 1330 Pa) trong 20
phut va, trong lic chung cét axit axetic, anhydrit axetic du va cdc thanh phén c6 nhiét
d0 s6i thap khac, thuc hién tring hop néng chay. Sau khi luc quay khudy trén dat duoc
gi tri da dinh, nito dugc dua vao dé chuyén tir trang thai ha 4p sang trang théi ting 4p
nhd 4p suit thuong, va sau d6 polyme dugc xa ra tir ddy ctia binh tring hop.
Panh gia

Dbi v6i polyeste amit thom hoan toan theo Vi du 1, danh gia vé nhiét do nong

chay, DTUL va d6 nh6t néng chay duge thuc hién bing céc phwong phap sau. Cac két

qué danh gia dugc thé hién trong céc bang tir Bang 1 dén Bang 3.
Nhiét 30 néng chay

Sau khi quan sét thdy nhiét do dinh thu nhiét (Tm1) khi polyme dugc do tir nhiét
d6 phong trong cac diu kién ting nhiét .dcf) 20°C/phut bang cach sit dung DSC (dugc
san xuit boi TA Instruments), gitt polyme nay & nhiét d6 (Tm1 + 40)°C trong 2 phut
va dé ngudi vé nhiét d6 phong trong céac diéu kién giam nhi¢t 4o 20°C/phut, va sau do6
quan sat nhiét d¢ dinh thu nhiét khi lai dugc do trong cac diéu kién tang nhiét do

20°C/phit.
DTUL

Bing céch sir dung méy ép dun hai truc vit (Model TEX30a, dugc san xut béi
The Japan Steel Works, Ltd.); polyme véi lugng 13 60 % khdi lugng va s¢i thuy tinh
(EFH75-01, dugc san xult boi Central Glass Co., Ltd., s¢i nghién, duong kinh s¢i
trung binh 13 11 pm, d§ dai s¢i trung binh 1a 75 pm) v6i luong 1a 40 % khéi luong
duoc khudy tron néng chay & nhiét @9 xy lanh 1a nhiét do néng chay cta polyme +
20°C @8 thu dugc cac hat ché phidm nhua polyeste amit. Bang cich st dung may tao
khu6n ("SE100DU”, dugc san xuit bdi Sumitomo Heavy Industries, Ltd.), cac hat ché

phém nhua polyeste amit duge tao khudn trong cac didu kién tao khudn sau dé thu
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dugc miéng thir nghiém ding d& do (4 mm x 10 mm x 80 mm). Bing cach st dung
miéng thir nghiém nay, nhiét d6 bién dang dudi tai trong duge do bang phuong phap
phu hop véi ISO 75-1,2. Ung suit udn duoc sir dung 1a 1,8 MPa. Céc két qua duogc thé
hién trong cé4c bang tir Bang 1 dén Bang 3.
Céc diéu kién tao khudn
Nhiét do xy lanh: nhiét d0 néng chay cia polyme + 15°C
Nhiét do khudn: 8§0°C
Déi ap: 2 MPa
Tbc @6 phun ép: 33 mm/gidy
Do nhdt néng chay

Béng cach str dung Capilograph dugc sin xudt bdi TOYO SEIKI SEISAKU-
SHO, LTD., d6 nhét ndng chay cia polyme dang tinh thé léng dugc do & nhiét d cao
hon tr 10 dén 30°C so vé6i nhiét d6 néng chay cua polyme dang tinh thé 16ng nay va
téc d6 chuyén dich 1000/gidy theo ISO 11443, bing cach st dung 16 c6 dudng kinh
trong 13 1 mm va d¢ dai 1a 20 mm. Nhiét d§ do 1a nhu dugc thé hién trong céc bang tir
Bang 1 dén Bang 3.
Céac vi du tir 2 dén 18, cac vi dy so sanh tir 1 dén 11

St dung phuong phdp tuong ty nhu Vi du 1, ngoai trr viéc cac loai va ti 1€ nap
(% mol) ciia cac monome nguyén li€u tho dugc thay ddi nhu duoc thé hién & céc bang
tir Bang 1 dén Bang 3 dé thu dwgc cac polyme. Thuc hién budc danh gia tuong tu nhu

Vi du 1. Cac két qua danh gia duoc thé hién trong cac bang tir Bang 1 d¢én Bang 3.

Bang 1
Vi du
1 2 3 4 5 6 7 8 9
HBA (% mol) 58 | 62 | 58 | 62 | 58 | 58 | 60 | 62 | S8
HNA (% mol) 1 1 1 1 2 1 LS | 1,5 3
TA (% mol) 19,25|17,25117,75|15,75 18,75 |17,75|17,25 16,25 | 18,25
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1A (% mol) 15 1,5 ] 3 3 [ 1,5 3 [225]225] 15
BP (% mol) 15,25]13,25(15,25[13,25[12,75[13,25| 13 | 12 [14,25
APAP (% mol) 5 5 |5 5 7 7 6 6 5
Tdng (% mol) 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
HNA+IA (% mol) 25 25 | 4 4 35 ] 4 [3,75]3,75] 4,5
APAP/(BP+APAP) 0,25 10,27 | 0,25 | 0,27 | 0,35 0,35 | 0,32 [ 0,33 | 0,26
Nhiét do néng chay (°C) | 355 | 356 | 343 | 343 | 353 | 350 | 347 | 351 | 345
Nhiét do do do nhét -
nong chiy (°C) 370 | 370 | 360 | 360 | 370 | 370 | 360 | 370 | 370
g‘;gm néng chay 17,9 | 20,8 | 22,6 | 23,7 | 18,0 | 22,2 [ 24,0 | 20,3 | 17,8
DTUL (°C) 300 | 293 | 278 | 267 | 274 | 272 | 275 | 281 | 269
(Nhiét d6 nong chay)-
OTUL 55 | 63 | 65|76 |79 |78 | 721 70 | 76
Béang 2
Vi du so sanh
10 11 ] 12]13]14]15]16] 17718
HBA (% mol) 64 | 60 | 58 | 60 | 62 | 60 | 60 | 60 | 60
HNA (% mol) 2,15 25| 2 2 2 [ 28] 3 [ 15728
TA (% mol) 15,675 18 [18,75(17,75|16,75[18,15]18,25| 17,5 | 18,4
1A (% mol) 151 [15]1515]07]05] 2 |07
BP (% mol) 11,675 13,5 [14,75[13,75[12,75]13,35[13,25| 17 | 13,1
APAP (% mol) 5 5 5 5 5 5 5 2 5
Tdng (% mol) 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
HNA+A (% mol) 3653535353501 35]35]3,5] 35
APAP/(BP+APAP) 0,30 [ 0,27 [ 0,25 | 0,27 [ 0,28 | 0,27 | 0,27 | 0,11 | 0,28
Nhiét do néng chay (°C) | 346 | 342 | 348 | 347 | 346 | 342 | 343 | 351 | 343
Ig{llgyet(odg)d" do nhétnéng 30 | 360 | 360 | 360 | 360 | 360 | 360 | 370 | 360
D6 nhét nong chay (Pa-s)| 23,7 | 20,1 | 23,6 | 24,6 | 19,4 | 21,7 [ 21,3 | 15,6 | 19,1
DTUL (°C) 277 1270 | 275 | 276 | 276 | 273 | 269 | 282 | 274
(Nhiét d6 néng chay)-
OTUL 69 | 72 | 73 | 71 | 70 | 69 | 74 | 69 | 69
Bang 3
Vidu

1 2.1 3] 4] 5 ]6l7]18] 9] 101
HBA (% mol) 62 | 58 | 67 | 70 | 64 | 50 |60 | 48] 60 | 62 | 62
HNA (% mol) 2l 2121 21o0ol25]5[3] 210 1
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15,2 117,2 | 11,2 11,4 | 23,7 | 17, 16,7 | 15,7 | 15,7

TA (% mol) ol ol el N el B i 3 B B
1A (% mol) 3 13 455568 0 01352535/ 3
BP (% mol) 10,7 | 14,7 | 15,2 | 13,7 | 15,7 | 18,7 | 12, | 24, | 18,7 | 17,7 | 11,2

APAP (% mol) 7 5 0 0 2 5 510 0 1 7

Téng (% mol) 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100|100 | 100 | 100 | 100

HNA+IA (% mol)| 5 5 16517516825 | 5165|145 /(35| 4

3APAP/(BP+APAP 0391025 0 | 0 [0,11[0,21 0| 0 |0,05]038

Nhiét do nong | 355 | 333 | 332 | 330 | 327 | 365 |336|355| 367 | 362 | 357
chay (°C)

Nhiét 6 do do
nh6t ndng chay 370 | 350 | 350 | 350 | 350 | 380 {360 |380| 380 | 380 | 370
W9

D0 nhét nong

, 20,1254 (30,8 1373 (20,1 |61,0 2% 2% 238 (214|263
chay (Pa's)

DTUL (°C) 254 | 252 | 237 | 215 | 258 | 280 258 (245| 236 | 295 | 261

CestSpeene | o8 | 81 | 95 | 115 | 69 | 85 | 78 |110] 131 | 67 | 9%
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YEU CAU BAO HQ
1. Polyeste amit thom hoan toan thé hién tinh khong déng huéng quang hoc khi dugc
1am néng chay, polyeste amit thom hoan toan nay chira cic don vi ciu tao tir (I) dén

(VI) sau lam c4c thanh phan c4u tao chu yéu:

(I —o OO ’

0] O
an _(";_©_('§_
0 0
I I
(v ~ —cC C—

v OO
) —|{|—©—o—

trong do:

ham Iwong cia don vi cdu tao (I) nim trong khbéng tir 50 dén 70 % mol so v&i
tht ca cac don vi ciu tao;

ham lugng cia don vi céu tao (IT) 1a tir 0,5 % mol hoidc cao hon dén dudi 4,5 %
mol so véi tit ca cac don vi chu tao;

ham lugng cia don vi cAu tao (I1) nam trong khoang tir 10,25 dén 22,25 % mol

so véi tat ca cac don vi cau tao;
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ham luong ctia don vi cdu tao (IV) 14 tir 0,5 % mol hodc cao hon dén duéi 4,5 %
mol so véi tit ca cac don vi clu tao;

ham lugng ctia don vi cAu tao V) nam trong khodang tir 5,75 dén 23,75 % mol so
v6i tit ca cac don vi c4u tao;

ham Iuong ctia don vi cdu tao (VI) ndm trong khoang tir 1 dn 7 % mol so véi tht
ca cac don vi ciu tao;

téng ham lugng cta don vi clu tao (I) va don vi cdu tao (IV) 1a tir 1 % mol hodc
cao hon dén duédi 5 % mol so véi tit ca cac don vi chu tao;

tdng ham Iwong ctia cac don vi cdu tao tir (I) dén (VI) 12 100 % mol so véi tht ca
cac don vi ciu tao; va

ti 1€ mol ctia don vi céu.tao (VI) so v6i téng don vi cdu tao (V) va don vi ciu tao

(VI) ndm trong khoang tir 0,04 dén 0,37. |

2. Polyeste amit thom hoan toan theo diém 1, trong 6 ham lugng ciia don vi cu tao

(I) nam trong khoang tir 54 dén 67 % mol so véi tit ca cac don vi cu tao.

3. Polyeste amit thom hoan toan theo diém 1 hoic 2, trong d6 tdng sé mol caa don vi
cAu tao (IIT) va don vi chu tao (IV) gép tir 1 dén 1,1 14n so v&i tdng sé mol cta don vi
ciu tao (V) va don vi cdu tao (VI), hoic tdng sé mol ciia don vi cdu tao (V) va don vi
chu tao (VI) gép tir 1 dén 1,1 14n so véi téng s6 mol ctia don vi cdu tao (III) va don vi

c4u tao (IV).

4. Polyeste amit thom hoan toan theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong

d6 nhiét do néng chay ciia polyeste amit thom hoan toan nay 1a 360°C hozc thip hon.

5. Polyeste amit thom hoan toan theo diém bét ky trong s cac diém tir 1 dén 4, trong
d6 nhiét do bién dang dudi tai trong cua polyeste amit thom hoan toan nay 1a 260°C
hodc cao hon; va

nhiét d6 bién dang dudi tai trong ndy dugc do & trang thai cta ché phém nhua
polyeste amit thu dugc bing cach khudy tron néng chay polyeste amit thom hoan toan

v6i lugng 13 60 % khdi lwong véi soi dd nghién véi lugng 1a 40 % khéi luong c6
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duong kinh soi trung binh 13 11 pm va d6 dai sgi trung binh 13 75 um & nhiét d6 néng

chay ctia polyeste amit thom hoan toan nay + 20°C.

6. Polyleste amit thom hoan toan theo diém bit ky trong s cac diém tir 1 dén 5, trong
d6 d6 nhdt nong chay & nhiét d cao hon tir 10 dén 30°C so v6i nhiét do nong chay
ctia polyeste amit thom hoan toan nay va tbc dd chuyén dich 1000/gidy 1a 500 Pa‘s

hoic thip hon.

7. Phuong phép san xudt polyeste amit thom hoan toan thé hién tinh khong ding
hudng quang hoc khi dugc lam néng chay,

phuong phap nay bao gdm budc axyl hod axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-
hydroxy-2-naphtoic, 4,4'-dihydroxybiphenyl, va N-axetyl-p-aminophenol bing
anhydrit axit béo khi c6 mit mubi kim loai ciia axit béo va budce tién hanh chuyén hoéa
este bang axit 1,4-phenylen dicarboxylic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic, trong dé:

dbi voi tAt ca cac monome gdm axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-
naphtoic, axit 1,4-phenylen dicarboxylic, axit 1,3-phenylen dicarboxylic, 4,4'-
dihydroxybiphenyl, va N-axetyl-p-aminophenol, lvgng axit 4-hydroxybenzoic dugc st
dung ndm trong khoang tir 50 dén 70 % mol, lugng axit 6-hydroxy-2-naphtoic dugc st
dung 1a tir 0,5 % mol hodc cao hon dén dudi 4,5 % mol, lugng axit 1,4-phenylen .
dicarboxylic dugc st dung ndm trong khoang tlr 10,25 dén 22,25 % mol, luong axit
1,3-phenylen dicarboxylic dugc st dung 1a tir 0,5 % mol hodc cao hon dén duéi 4,5 %
mol, lugng 4,4'-dihydroxybiphenyl dugc str dyng nim trong khoang tir 5,75 dén 23,75
% mol, lugng N-axetyl-p-aminophenol dugc st dung nam trong khoang tir 1 dén 7 %
mol, tdng luong axit 6-hydroxy-2-naphtoic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic dugc st
dung 13 tr 1 % mol hodc cao hon dén duéi 5 % mol, va téng lugng axit 4-
hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, axit 1,4-phenylen dicarboxylic, axit 1,3-
phenylen dicarboxylic, 4,4'-dihydroxybiphenyl, va N-axetyl-p-aminophenol dugc sir
dung 1a 100 % mol; |

ti 16 mol cta lvgng N-axetyl-p-aminophenol dugc st dung so véi tdng luong
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4,4'-dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol dugc st dung ndm trong khoang
tlr 0,04 dén 0,37; va

lwong anhydrit axit béo dugc sir dung gdp tir 1,02 dén 1,04 1an so véi tdng
duong lugng hydroxy cua axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, 4,4'-

dihydroxybiphenyl, va N-axetyl-p-aminophenol.

8. Phuong phép san xuit polyeste amit thom hoan toan theo diém 7, trong d6 dbi véi
tht ca cac monome gdm axit 4-hydroxybenzoic, axit 6-hydroxy-2-naphtoic, axit 1,4-
phenylen dicarboxylic, axit 1,3-phenylen dicarboxylic, 4,4'-dihydroxybiphenyl va N-
axetyl-p-aminophenol, lugng axit 4-hydroxybenzoic dugc sir dung nim trong khoang

tlr 54 dén 67 % mol.

9. Phuong phép san xut polyeste amit thom hoan toan theo diém 7 hoic 8, trong d6
mudi kim loai cua axit béo 1a mudi kim loai ctia axit axetic, va anhydrit axit béo 1a

anhydrit axetic.

10. Phwong phap san xuét polyeste amit thom hoan toan theo diém bét ky trong sb cc
didm tir 7 dén 9, trong d6 tdng s6 mol cla axit 1,4-phenylen dicarboxylic va axit 1,3-
phenylen dicarboxylic 1a gip tr 1 dén 1,1 lin so véi tong s6 mol ciua 4,4'-
dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol, hodc tbng s& mol coa 4,4-
dihydroxybiphenyl va N-axetyl-p-aminophenol 1a gép tir 1 dén 1,1 14n so véi tong sb

mol cia axit 1,4-phenylen dicarboxylic va axit 1,3-phenylen dicarboxylic.
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