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(57) Sang ché dé cap dén ché pham polyeste dung lam hat nhya mau chi, ché pham nay
chtra polyeste, hop chat magie, hop chat kim loai kiém va hop chat phospho, trong d6
nguyén tur magie, nguyén tir kim loai kiém va nguyén tir phospho dugc chira trong ché
pham polyeste voi lugng lan luot 12 400 dén 2700 ppm theo khoi lugng, 40 dén 270 ppm
theo khéi luong va 200 dén 1700 ppm theo khdi lwong, dién tré sudt nong chay cua ché
pham polyeste la 0,005 x 108 dén 0,05 x 108 Qecm, va it hat tap chét dugc quan st thiy
trong ché pham polyeste trong cac diéu kién quy dinh. Ché pham polyeste dung lam hat
nhya mau chu co dién tro suat nong chay thap mot cach thich hop, chura it hat tap chat, va
c6 sic d6 va d6 on dinh nhiét tuyét voi. Sang ché con dé cap dén ché pham polyeste ding
lam mang chira ché pham polyeste ding 1am hat nhya mau chi va mang chira ché pham
polyeste dung lam mang nay.
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Linh vic ky thuit dwoc dé cip

Séang ché d& cap dén ché phim polyeste ding 1am hat nhya mau chi dé cai thién
c4c tinh chét tao mang bang cach cung cip kha ning dinh bam tinh dién t6t cho mang

polyeste.
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Céc polyeste co céc tinh chét co hoc va céc tinh chit hoa hoc tuyét voi, va dugc
s dung trong nhiéu linh vuc bao g(‘A)m lam c4c mang va tAm dé bao g0i, lam bang tir, 1am
vét liéu quang hoc, v.v.. Mang polyeste thu dugc bing cach ép din néng chay va sau d6
kéo polyeste huéng ra hai truc. Cu thé hon, vét thé dang tdm duoc ép dun néng chéy tr
fnéy dun duge dua tiép xtc gin voi bé mit ciia thing 1am ngudi quay (duc), va sau do, vat
thé dang tAm nay dugc dwa vao truc kéo dugc sip xép & giai doan sau ciia thing 1am
ngudi, duoc kéo theo huéng doc va tiép d6 duéc kéo theo huéng ngang bang khung cing,
va sau d6 duogc Etm ctng nhiét. O ddy, dé ting cuong do ddng déu cua do day clia mang,
va giell tang tdc do duc, khi 1am ngudi vat thé dang tAm dugc ép din néng chay tir miéng
dun trén bé mit cia thing 1am ngudi quay, vét thé dang tAm nay va bé mat thing cén tiép
xic gin véi nhau véi sy dinh bim di cao. Do d6, mot phuong phép ting cudng kha ning
dinh bam giita vt thé dang t4m va bé mat cua thung quay dang dliqc stt dung mdt cach
rong i 12 phuwong phéap cung cip dién cuc dang ddy giita miéng dun va thing 1am ngudi
quay, dua dién 4p cao 1én do, tao ra su tinh dién trén bé mit cta vat thé dang tAm chua
duoc hoa ran, dit tinh dién vat thé dang tAm 1én bé mat cua thung lam ngudi, va nhanh
chéng 1am ngudi vat thé dang tAm, phwong phép ndy dugc goi la phuong phap dic dinh
bam tinh dién.
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Trong phuong phap duc dinh bam tinh dién, da biét ring sy gia ting lugng nap
dién tich 1én bé mat vét thé dang t4m 13 hitu hidu dé cai thién kha ning dinh bam tinh dién
vao thung llz‘tm ngudi ciia vét thé dang tm nay, va viéc tai tao nguyén li€u 1a polyeste dé
1am giam dién tr& sudt néng chay ctia n6 1a hitu higu dé gia tang luong nap dién tich. Hon
nita, mdt phuong phép lam gidm dién trd sudt nong chay, trong giai doan san xuit nguyén
lidu polyeste, 13, vi du, bd sung hop chét kim loai kiém hozc kim loai kiém thd vao trong
qua trinh este hoa hoéc este hoa chuyén vi (vi dy, xem tai li¢u sang ché 1).

| Phuong phap khéac dé giam dién trd sudt néng chay 13 hat nhwa mau chu c6 dién
tr& sult néng chay rét thdp duoc san xuét riéng ré bang cach b sung lugng 16n hgp chét
kim loai kiém hodc kim loai kiém thd, va hat nhwa mau nay dugc tron v6i polyeste 1a
nguyén li¢u cia mang (vi du, xem tai liéu sang ché 2). Tuy nhién, trong qu4 trinh san xuéit
hat nhya mau chi, sé€ ndy sinh céc van dé 1a tap chét dugc tao ra mot cach dé dang, viéc
tao mau duge d& dang gdy ra, va do dn dinh nhiét bi giam néu bd su}_lg lwong 16n hop chét
kim lpai kiém hoic kim loai kiém thé. Twong tw, khong thé dat duoc tri sb dién tro suét
néng chay du thap dbi voi hat nhyra mau chi, va can phai tron lwong 16n hat nhya mau
chu véi polyeste 1a nguyén li¢u tho ciia mang. DPay con 1a nhuoc diém v& mit chi phi.
Cac tai liéu k§ thuat da biét
Céc tai lidu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Cong bd don yéu cau cip patent chua duge thAm dinh cia
Nhéat Ban s 2010-285527A1

Tai lidu sang ché 2: Cong b don yéu cdu cip patent chua dugc thdm dinh ciia

Nhat Ban s6 2008-201822A1
Ban chét ky thuit ciia sang ché

Vén dé k§ thuat cin giai quyét
Muc dich ciia sang ché 1a tao ra ché phdm polyeste hat nhyra mau chu c6 dién tré
sudt néng chay da thip, tap chét it va c6 sic d6 va do 4n dinh nhiét tuyét voi, va tao ra

mang polyeste c6 kha ning dinh bam tinh dién v6i thing 1am ngudi duge tang cuong va
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cac tinh chét tao mang dugc cai thién, va con c6 chét lugng tuyét voi, béng cach tron ché
phim polyeste hat nhya mau chi nay.
Giai phép cho céc van d ciia sang ché

Céc téc gia sang ché da thuc hién cc nghién ciru mot cach k§ ludng va két qua 1a
da phét hién ra ring c4c vin d& néu trén co thé dugc giai quyét bang cac bién phap dugc
thé hién dudi ddy va hoan thién sang ché.

Nghia 13, sang ché bao gdm cac ddi twong sau.

(i) Ché phim polyeste diing 1am hat nhya mau chu, ché phdm nay chira polyeste,
hop chét magie, hop chat kim loai kiém va hop chit phospho, trong d6 ché pham polyeste
chita nguyén tir magie v6i lugng nim trong khoang tir 400 dén 2700 ppm theo khéi
luong, nguyén tir kim loai kiém véi lugng nim trong khoang tir 40 dén 270 ppm theo
khéi lrong va nguyén tir phospho véi lwong nim trong khoang tir 200 dén 1700 ppm theo
khéi lugng, va thoa man céc didu kién (1) va (2) duéi day
(1) dién tr& sut nong chay ciia ché phdm polyeste = 0,005 x 108 dén 0,05 x 10° Qe=cm
2)IMA <10
(trong d6 IMA 1a s luong hat tap chét véi kich ¢ hat bang hodc léh hon 10pm trén
1mm? ciia viing truong kha kién duge quan sét tir t4m chira ché phim polyeste).

(i) Ché phim polyeste ding lam hat nhya mau chi theo muc (i), trong d6
polyeste trong ché phdm polyeste 14 polyeste chira cac chu tr 1a thanh phan axit
dicarboxylic va thanh phan glycol, tinh lwong nguyén ti magie 12 m (mol%), lugng
nguyén tir kim loai kiém 13 k (mol%), va lugng nguyén tit phospho 12 p (mol%), dya trén
lwong thanh phén axit dicarboxylic va théa mén cong thic (3) dudi day
(B)  2<(m+Kk2)p<3.

(iii) Ché pham polyeste diing 1am hat nhya mau chu theo muyc (i) hodc (ii), trong
d6 hop chit kim loai kiém 1a kali.

(iv) Ché pham polyeste dung 1am hat nhya mau chﬁ theo muc bat ky trong sb cac

muc (i) dn (iii), trong d6 hop chit phospho 14 este trialkyl clia axit phosphoric va este
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trialkyl ndy c6 cac nhém alkyl c6 2 dén 4 nguyén tir cacbon.

(v) Ché pham polyeste ding 1am hat nhywa mau chti theo muc bat ky trong sb cac
muc (i) dén (iii), trong d6 hop chit phospho 13 trietyl phosphat.

(vi) Ché phim polyeste diing 1am mang, trong d6 ché phidm polyeste nay chtra
ché phdm polyeste hat nhurra mau chi theo muc bat ky trong s6 cac muc (i) dén (v).

(vii) Mang polyeste chira ché phdm polyeste ding lam mang theo muc (vi).
Hiéu qua dat dugc boi sang ché |

Ché rphélm polyeste hat nhya mau chu theo sang ché co6 dién tré sudt néng chay
thip, ché phdm nay dugc tao ra bang cach bd sung luong cu thé cua hop chit magie, hop
chét kim loai ki®m va hop chit phospho 1am cai thién céc tinh chit tao mang clia mang va
con chira it hat tap chit, va c6 séc do va do on dinh nhiét tuyét voi. Do d6, né dugc st
dung trong rat nhiéu linh vuc bao gdm 1am mang bao goi va 1am mang cong nghiép.
MO ta chi tiét sang ché
Ché pham polyeste hat nhira mau chi

Ché phim polyeste hat nhyra mau chi theo sang ché dugc trén véi nhya polyeste
dung lam nguyén li€u cho mang, nh& d6 tao ra ché pham polyeste dung lam mang.

Ché phim polyeste hat nhwa mau chit theo séng ché cén c6 dién tré sudt néﬁg
chay ndm trong khoang tir 0,005 x 108 dén 0,05 x 108 Qecm. Dé céi thién cac tinh chét tao
mang ciia mang polyeste, ché phdm polyeste ding lam mang ndy mong mudn 13 c6 dién
trd suit néng chay nim trong khoang tir 0,1 x 108 dén 0,3 x 108 Qecm. Néu ché pham
polyeste hat nhua mau chu c6 dién trd suét néng chay 16n hon 0,05 x 108 Qecm, thi can
phai bd sung lwong 16n hat nhya méau chii dé cai thién cic tinh chét tao mang cua polyeste
dung lam mang. Do d6, ¢6 cac van d& nhu hiéu qua thép vi hat nhwa mau chi va ting chi
phi san xuét. Néu ché phdm polyeste hat nhyra mau chi ¢6 dién tré suat n6ng chdy nho
hon 0,005 x 108 Qecm thi ¢6 kha nang sy chia tach s& xay ra vi lugng hat nhya mau chu
duoc bd sung 14 qua nho, ¢ thé gay ra dién tré sudt nong chay ctia mang khong déu, va

d6 8n dinh tao mang c6 thé bi suy giam. Ché phim polyeste hat nhya mau chi t6t hon nita
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12 ¢6 dién trd sut néng chay nam trong khoang i 0,005 x 10% dén 0,025 x 108 Qecm.

Hop chit magie va hop chit kim loai kiém dugc bd sung vao ché phim polyeste
hat nhya mau chi theo sang ché @& 1am giam dién tré suit nong chay. Ngoai ra, hop chét
phospho dugc bd sung vao @ phan tan céc thanh phén ion kim loai ndy trong polyme ma
khong trd thanh tap chét va dé cai thién hon nita do én dinh nhiét.

C6 thé st dung hop chit magie da biét 1am hop chét magie duoc st dung theo
sang ché. Vi du bao gém cac mudi véi axit béo thdp nhu magie axetat, va c4c alkoxit nhu
magie metoxit, va hgp chét bét ky trong s nay c6 thé dugc sir dung mot minh, hodc hai
hogc nhiéu loai c6 thé sir dung két hop véi nhau. Magie axetat 1a duge dic biét wu tién.

Luong nguyén tir magie 13 nim trong khoang tir 400 dén 2700 ppm tinh trén
lwong ché pham polyeste hat nhya mau chi. Néu lugng nguyén tir magie nhé hon 400
ppm thi dién tré suit nong chay bi gia ting, va can phai bd sung lugng 16n hat nhya mau
chu d8 cai thién céc tinh chit tao mang cta ché phim polyeste ding 1am mang. Do d6, c6
cac vAn @& nhu hiéu qua thdp vi hat nhwa mau chii va ting chi phi san xuét. Néu luong
nguyén tir magie vuot trén 2700 ppm thi lugng tap chit (mudi magie) khong hoa tan durgc
tao thanh bi gia ting, gy ra sy gidm do bén nhiét, va su tao mau ciia mang tré nén kho
khin, va do d6 mirc ndy khong dugc wu tién. Lugng nguyén ti magie dugc wu tién 1a niam
trong khoang tir 450 dén 2500 ppm, va lwong nguyén tir magie duge wu tién hon nira 1a
nim trong khoang tir 450 d¢én 2000 ppm. |

Vi du v& kim loai kiém ctia hop chét kim loai kiém dugc sir dung trong séang ché
bao gém lithi, natri, va kali. Tuong tu, vi du vé hop chét kim loai kiém bao gém cac mudi
v6i axit béo thap nhu lithi axetat va kali axetat, va cac alkoxit nhu kali metoxit, va hop
chét bat ky trong sb nay co thé dugce st dung mot minh, hodc hai hodc nhiéu loai c6 thé sir
dung két hop v6i nhau. Dong vai trd 14 kim loai kiém, kali c6 tic dung 16n trong viéc 1am
giam dién trd sudt nong chay, va do d6 né dugc uu tién. Pong vai trd 12 hop chét kim loai
kiém, mubi axetat 1a duogc wu tién, va kali axetat 13 duoc dic biét vu tién.

Luogng nguyén tir kim loai kiém 12 ndm trong khoang tir 40 dén 270 ppm tinh trén
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lwgng ché pham polyeste hat nhya mau chu. Néu lugng nguyén tir kim loai kiém nhé hon
40 ppm thi dién tré sudt néng chay bi gia ting, va can phai b sung lrong 16m polyeste hat
nhua mau chi dé cai thién c4c tinh chét tao mang ctia ché phim polyeste diing 1am mang.
Do d6, c6 cac vén dé nhu hiu qué thap vi hat nhya mau chii va tang chi phi san xut. Néu
luong nguyén ti kim loai kiém vuot trén 270 ppm thi gy ra sw giam do bén nhiét, va sy
tao mau cua mang trd nén kho khan, va do d6 mirc ndy khong dugc uvu tién. Luong
nguyén tr kim loai kiém duoc vu tién 12 ndm trong khoang tir 45 dén 250 ppm, va lugng
nguyén tir kim loai kiém duoc vu tién hon nita 1a ndm trong khoang tir 45 dén 200 ppm.

Vi du v& cac hop chit phospho dugc sir dung trong séng ché bao gdm axit
phosphoric, axit phosphoro, axit hypophosphoro, axit phosphonic, axit phosphinic, va
cac hop chét este ciia chung. Vi du bao gdm axit phosphoric, trimetyl phosphat, tributyl
phosphat, triphenyl phosphat, monometyl phosphat, dimetyl phosphat, monobutyl
phosphat, dibutyl phosphat, axit phosphoro, trimetyl phosphit, tributyl phosphit, axit
metylphosphonic, dimetyl metylphosphonat, dimetyl etylphosphonat, dimetyl
phenylphosphonat, dietyl phenylphosphonat, diphenyl phenyl- phosphonat, etyl
dietylphosphonoaxetat, axit phosphinic, axit metylphosphinic, axit dimetylphosphinic,
axit phenylphdsphinic, axit diphenylphosphinic, metyl dimetylphosphinat, va metyl
diphenylphosphinat. Trong sd nay, ru tién 13 st dung trieste clia axit phosphoric ¢6 cac
nhom alkyl c6 2 dén 4 nguyén tir cacbon. Céc vi du cu thé bao gbém trietyl phosphat,
tripropyl phosphat, va tributyl phosphat, va hop chit bat ky trong sd nay c6 thé dugc sir
dung Iﬁc}t minh, hodc hai hoac nhiéu loai c6 thé s dung Két hop véi nhau. Cu thé 1a,
trietyl phosphat dugc xem nhu 1a tao ra phirc chét c6 sy twong tac voi do bén thich hop
v6i ion magie, va duoc wu tién vi thu duge ché phim polyeste c6 dién tré sudt nong chay
thap, tap chét it va c6 sic do tuyét voi.

Luong nguyén tir phospho 14 nim trong khoang tir 200 dén 1700 ppm tinh trén
lugng ché phdm polyeste hat nhyra méau chu. Néu luong nguyén tir phospho nhé hon 200

ppm thi cac ion magie va cac ion kim loai kiém tré nén on dinh, va hi€u qua phén tan cac
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ion nay trong polyeste bi 1am giam di, va do d6, lugng tap chét khong tan dugc tao ra bi
gia ting. Hon nita, magie ma da trd thanh tap chét s& khong c6 tac dung 1am giam dién tré
suit néong chéy, va do do6 dién tr& suit nong chay bi gia ting twong tmg véi lugng magie
duoc bd sung. Tuong ty, s€ gdy ra su giam do bén nhiét, va sy tao mau cla mang tré nén
kho khan, va do d6 mirc nay khong dugc uu tién. Néu lwgng nguyén tir phospho vuot trén
1700 ppm thi hop chét phospho dur s& twong téc véi cdc ion magie. Do d6, viéc nap cac
ion magie khong gép phin vio tic dung lam giam dién trd suat nong chay, va dién tr&
suit nong chay bi gia ting tuong tmg véi lugng magie duoc b sung, va do d6, mirc nay
khong dugc vu tién. Lugng nguyén tr phospho dugce uu ti€n la nim trong khoang tir 220
dén 1000 ppm.

Céc thanh phan nguyén tir magie, nguyén tir kim loai kiém va nguyén tir phospho
trong ché phdm polyeste hat nhia mau chi c6 thé dugc dinh lwong bing phuong phap
duoc mo ta trong phan Vi du thuc hién sang ché dudi day. Thoi diém bd sung hop chét
magie, hop chét kim loai kiém va hop chét phospho vao polyeste khong bi gidi han mot
cach cu thé. Cac hop chét dugc bd sung trong qua trinh tring hop polyeste, cu thé 1a giira
budce este hoa, hodc tir thdi diém hoan thanh budc este hoa dén th(‘ﬁ diém bét dau budc
tring hop. Diéu nay 13 wu tién vi viéc bd sung c¢6 thé ngin chén sy tr¢ thanh tap chét tir
mudi dugce tao thanh boi thanh ph?m axit clia polyeste, ion magie va ion kim loai kiém, va
céc hop chét c6 thé dugc phan tan mot cach ddng déu trong oligome.

Néu cac hop chit nay dugc bd sung trong qué trinh tring hop polyeste, cac
nguyén tr magie va cac nguyén tir kim loai kiém vén giir trong ché phim polyeste véi
lwong gin nhur 13 lwong duge bd sung. Tuy nhién, cc nguyén tir phospho c6 thé bi chung
c4t ra khoi hé tring hop trong mdi trudng 4p sut giam, va do d6 cin nim dugc so bd mdi
quan hé giira lugng bd sung va lugng con lai, va sau d6 quyét dinh luong bd sung hop
chét phospho.

Néu polyeste la polyeste chira cac cAu tr 12 thanh phan axit dicarboxylic va thanh

phan glycol, tinh lirgng nguyén tir magie 1a m (mol%), lugng nguyén tir kim loai kiém 14
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k (mol%), va lugng ngﬁyén tr phospho 1a p (mol%), dua trén lugng thanh phan axit
dicarboxylic, thi ty 1¢ mol gilta nguyén tir magie, nguyén tir kim loai kiém va nguyén tir
phospho théa mén cong thirc (3) dudi ddy thi hi€u qua cua sang ché s& dugc cai thién.
GB)  2<m+kR2)p<3 |

Céc ion magie va ion kim loai kiém dugc xem nhu 13 dugc 6n dinh hoa bﬁng cac
nguyén tr phospho ma khong tré thanh tap chét. Trong khi ion magie 13 c6 hoa trj II thi
jon kim loai kiém 14 c6 hoa tri I. Do do, téng lurong ion magie va ion kim loai kiém dugc
bidu thi 1a (m + k/2), va ty 18 thu dwoc bang cach chia téng nay cho P “(m + k/2)/p” dugc
xé4c dinh nhu 13 lwong trong ddi cia ion magie va ion kim loai kiém d6i v6i nguyén tix
phospho.

Néu tri s6 ctia cong thire (3) vuot trén 3, lwgng nguyén ti phospho 1a twong d6i
nho trong tng voi lugng nguyén tir magie va nguyén tir kim loai kiém, thi ion magie va
ion kim loai kiém bi dn dinh hoa, va hidu qua phén tan c4c ion ndy trong polyeste bi lam
giam, va do do, lugng tap chit khong tan (cac mudi magie va céc mudi kim loai kiém)
dugc tao ra bi gia ting. Hon nita, magie ma da trd thanh tap chit s& khong c6 tac dung
1am giam dién tré sudt néng chay, va do d6 dién trd suit nong chay bi gia ting twong ing
v6i lwong magie duoc bd sung. Twong tu, s& gdy ra su giam do bén nhiét, va su tao mau
clia mang tré nén kho khin. Néu tri s ctia cong thire (3) 1 nhod hon 2, thi lvgng nguyén tir
phospho du twong ing v6i lugng nguyén tir nguyén tir magie va nguyén tir kim loai kiém,
va hop chét phospho du s& twong tac v6i cdc ion magie, va do do, viéc nap ion magie
khong gop phéan vao tac dung lam giam dién trd sudt nong chay, va dién tr& suit nong
chay bi tdng 1én twong (mg v6i luong magie duoc b sung. Tri s& “(m + k/2)/p” t6t hon
nita 1a khong nhoé hon 2,3 va khong 16n hon 3, va t5t hon nira 1 khong nho hon 2,5 va
khong 16n hon 3.

Tri s6 “(m + k/2)/p” trong cdng thirc (3) c6 thé con dugc tinh tir ham luong mdi
nguyén tir trong ché pham polyeste hat nhya mau chi.

Phuong phép do IMA ctia ché phdm polyeste hat nhya mau chi theo séng ché s&
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duge mo ta dudi day. IMA twong Ung vai sd lwong hat tap chit (cac hat c6 kich c& hat
khong nho hon 10pum) trong ché pham polyeste hat nhyra mau chu.

Pé do sb lugng hat tap chét trong ché phim polyeste hat nhira mau chi theo sang
ché, phuong phap do kich ¢& va s6 lugng hat bang phan tich hinh anh tir hinh anh c4c hat
trong polyme quan sat dugc bang cach sir dung kinh hién vi quang hoc tuong phan pha
duoc st dung. Kinh hién vi quang hoc twong phin pha c6 thé cﬁuyén héa do tré nhe
(twong phan pha) cia budc séng cua cac vt thé truyén sang véi cac chi s6 khiic xa khac
nhau thanh sy twong phan sang va t6i bang cach st dung su nhiéu xa va sy khic xa 4nh
sang, va do d6 con thich hop dé quan sat cic hat tap chét thé hién 12 khéng mau va trong
sudt trong polyme khi soi kinh hién vi néi chung. Hinh anh quan st dugc dugc dua vao
thiét bj phén tich hinh anh duéi dang dit liéu dién tt, va kich ¢& (twong dwong dudng kinh
dién tich hinh tron) va s6 luong hat c6 thé duoc xac dinh.

Trong qué trinh quan sat cac hat thd bang kinh hién vi twong phan pha, ving
truong kha kién va d6 sau truong kha kién dugc x4c dinh theo d6 phong dai clia thdu kinh
duge sit dung va khau @9, va do d6 co thé gay ra sai 1éch két qua do néu d6 phong dai clia
thau kinh dugc str dung va khéu d6 1a khac nhau. Twong tu, ham hiong hat v0 co 1a 16n,
va do d6, trong trudng hop miu ¢6 do truyén sang nhé, do sang clia hinh &nh thu dugce 12
thip, va s quan sat di c6 thé khong dat dugc véi thau kinh c6 do phong dai cao. Hon
nita, 40 day ciia miu dem quan sat ciing can phai du 16n twong g véi do sau trudng kha
kién cua thiu kinh cua vat kinh. Dé thoa man cac diéu kién nay, viéc quan sit dugc thuc
hién bang cach sir dung thau kinh ciia vét kinh ctia kinh hién vi twong phan pha c6 do
phong dai bang 10 va khau dd bang 0,5 trong séng ché.

S6 lugng hat tap chit (IMA) trong ché pham polyeste hat nhwa mau chi theo
sang ché‘ chi s6 luong hat tap chit c6 kich c& hat khéng nhé hon 10 um trén 1 mm?, 56
lwong nay dugc do bang quy trinh dudi day tir tdm ché phdm polyeste dugc tao ra c6 do
day tir 0,8 dén 0,9 mm.

Viéc do bang thiét bi phan tich hinh anh dugc thuc hién bing quy trinh duéi day.
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(1) Hinh anh thu dugc duogc chuyén hoéa thanh tin hiéu dién ti. Dit liéu hinh anh
dugc chuyén hoa 13 hinh anh don sic, va su trong phan cta cac hinh anh dugce 14p thanh
256 bac tir 0 (den hoan hao) dén 255 (tring hoan hao).

(2) Quy trinh nhi phan h6éa ma phén chia rd rang ranh gidi gitta vat thé (cac hat vo
co thd) va nén (polyme) ctia hinh anh duge thuc hién dé thu hinh anh dugc nhi phin héa
v0i cac hat 1a mau tréng, va nén 12 mau den (hodc nguoc'lai, cac hat 1a mau den va nén la
mau tring).

(3) Kich & (twong dwong dudng kinh dién tich hinh tron) va sb lugng hat c6 thé
tinh duoc tir sb luong cac diém tao anh.

Két qua thu duge 1a dir liéu thu dugc bang cach tinh céc tri sb theo don vi dién
tich theo thang do hinh anh thuc té, va phan loai s6 lwong nay theo kich c& hat.

Viéc do thuong duoc thuc hién trong 20 dén 40 truong kha kién, va két qua do
duoc chuyén héa thanh s luong trén 1mm? dién tich trudong kha kién va dugc sir dung.

Trong viéc quan sat va do nay, tot hon 14 diéu chinh mot cach hop 1y mat do va
do phan giai cta hinh anh, va ngudng trong budc nhi phan héa, st dung mAu chuin véi
kich c& hat va sb luong hat d3 biét.

Trong ché phdm polyeste hat nhya mau chil theo sang ché, IMA (s6 luvong hat tap
chét c6 kich c& hat khong nhé hon 10 pm) trén 1 mm? duge do bang phuong phap néu
trén cAn phai khong 16n hon 10. Néu IMA 16n hon 10 thi cac hat nay tré thanh tap chét
trén bé mat cia mang 1am giam hinh thirc va chét lugng, va ngoai ra dbi ap ciia may loc
con bi gia ting do tap chét bi két tu, tich tu va thd hoa thém trong budc nong chay trong
qua trinh san xuét polyme va mang, cac 16 dwoc tao ra trong mang véi tap chét thd dugc
tron trong mang qua may loc tai thoi diém ban dAu, va do d6 su san xuit 6n dinh khong
thé dat dugc trong thoi gian dai.

Dé ¢6 hinh thirc va chét lurong t6t va théa man ning suit 6n dinh khi tao thanh
mang, IMA ctia ché phdm polyeste hat nhya mau chii theo sang ché t6t hon 1a khong 16m

hon 7/mm?.
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Tap chit theo sang ché 1a mudi v6 co hodc mudi hiru co trong hé tring hop duge
tao ra do chét xuc tac va hop chit kim loai dugc bd sung dé 1am giam dién tro suét néng
chay ma khong hoa tan, bi Kkét tu lai, va két taa. ‘

Polyeste theo sang ché chi polyeste dugc tao ra tir mot hop chét hoic hai hoic
nhiéu hop chéit dugc chon tir cac axit polycarboxylic bao 2dm cac axit dicarboxylic va
céc din xuit tao thanh este ciia chiing, va mot hop chit hodc hai hodc nhidu hop chét
duge chon tir cac rugu polyhydric bao gdm céc glycol, polyeste dugc tao ra tir cac axit
hydroxycarboxylic va cdc din xuét tao thanh este ctia ching, hoic polyeste duge tao ra tir
este vong.

Polyeste ¢6 thé dugc tao ra bing phuong phép thong thuong da biét. Vi du,
polyeste c6 thé dugc tao ra bang phuong phép este hoa axit terephtalic v6i etylen glycol,
va sau do tring ngung san phdm thu dugc, hoic phuong phap este hoa chuyén vi alkyl
este cua axit terephtalic nhu dimetyl terephtalat v6i etylen glycol, va sau do trung ngung
san phém thu dugc. Ngoai ra, thiét bi trung hop c6 thé 1a loai gian doan hoac loai lién tuc.

Pong vai tro 12 xiic tac, chét xtc tic triing ngung polyeste chira kim loai nhu hop
chét antimon, hop chit nhom, hop chét titan, hop chét thiéc hodc hop chét germani da
biét lam chét xuc tac tring hop ctia polyeste c6 thé dugc st dung. Trong sb nay, tot hon 14
st dung hop chit nhom vi sy han ché tap chét tuyét voi va su dn dinh nhiét tuyét voi cia
no.

‘ Néu hop chét antimon dugc sit dung thi t6t hon 1a ché phim polyeste hat nhya
mau chu chira nguyén ttr antimon véi lugng 50 dén 300 ppm theo khéi lugng. Néu hop
ch4t nhom duoc st dung thi tét hon 13 ché phim polyeste hat nhya mau chu chira nguyén
ttr nhom vé6i luong 20 dén 100 ppm theo khdi lwong. Néu hop chit titan dudc str dung thi
t6t hon 1a ché phim polyeste hat nhura mau chii chita nguyén tir titan voi lugng 5 dén 150
ppm theo khéi lugng. Néu hop chat thiéc dugc sir dung thi tét hon 1 ché phdm polyeste
hat nhya mau chi chtra nguyén tir thiéc véi lugng 50 dén 200 ppm theo khéi lwong. Néu

hop chét germani duge st dung thi t6t hon 1a ché phdm polyeste hat nhya mau chu chira

-12-



25152

nguyén tir germani véi luong 50 dén 200 ppm theo khéi lwong. Trong s6 cac chét xuc tac
trting hop chira kim loai nay, trong truong hop st dung hgp chit antimon, hop chit nhom,
hop chét titan, hoic hop chét thiéc, chit xuc tac tring hop vaAn con trong ché phdm
polyeste voi lugng gan nhu lugng duge bd sung. Tuy nhién, hop chit germani c6 thé bi
chung cit ra khéi hé tring hop trong mdi trudng ap sut giam, va do d6 mong mudn 12
didu chinh lwong bd sung sao cho lugng con lai trong ché phim polyeste 12 nim trong
khoang néu trén.

Chét xtc tac tring hop cua polyeste co thé dugc bd sung vao hé phan tng & giai
doan tly ¥ cta qua trinh phén Gng trung hgp. Vidu, chit xtic tac tring hop c6 thé dugc bd
sung vao hé phan ng, trude phan Gng este hda hodc este hoa chuyén vi va trong giai
doan tlly y & gifta qua trinh phéan (g, ngay trudc qua trinh phan g trung ngung, hodc ¢
giai doan tuy y giita qué trinh phan Ung tring ngung.

Vi du v& axit dicarboxylic bao gdm céc axit dicarboxylic béo, bdo hoa dién hinh
1a axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic, axit glutaric, axit adipic, axit pimelic, axit
suberic, axit azelaic, axit sebaxic, axit decandicarboxylic, axit dodecandicarboxylic, axit
tetradecandicarboxylic, axit hexadecandicarboxylic, axit 1,3-xyclobutandicarboxylic,
axit 1,3-xyclopentandicarboxylic, axit 1,2-xyclohexandicarboxylic, axit
1,3-xyclohexandicarboxylic, axit 1,4-xyclohexandicarboxylic, axit
2,5-norbornandicarboxylic va dime axit va cac din xuét tao thanh este cia chiing, cac
axit dicarboxylic béo, khong bao hoa dién hinh 13 axit fumaric, axit maleic va axit
itaconic, va cac din xuét tao thanh este ctia chung, va céc axit dicarboxylic thom dién
hinh 12 axit orthophtalic, axit isophtalic, axit terephtalic, axit 5-(kim loai
kiém)sulfoisophtalic, axit diphenic, axit 1,3-naphtalendicarboxylic, axit
1,4-naphtalendicarboxylic, axit 1,5-naphtalendicarboxylic, axit
2,6-naphtalendicarboxylic, axit 2,7-naphtalendicarboxylic, axit
4,4’-biphenyldicarboxylic, axit 4,4’-biphenylsulfondicarboxylic, axit 4,4’-biphenyl ete

dicarboxylic, axit 1,2-bis(phenoxy)etan-p,p'-dicarboxylic, axit pamoic, va axit
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antraxendicarboxylic, va cac dan xuét tao thanh este ciia chiing.

Vi du v& cac axit polycarboxylic ngoai céc axit dicarboxylic ndy bao gbm axit
etantricarboxylic, axit propantricarboxylic, axit butantetracarboxylic, axit pyromelitic,
axit trimelitic, axit trimesic, axit 3,4,3’,4’-biphenyltetracarboxylic; va cac din xuét tao
thanh este cua chung.

Céc vi du vé glycol bao gdm céac glycol béo dién hinh 1a c4c alkylen glycol nhu
etylen glycol, 1,2-propylen glycol, 1,3-propylen glycol, dietylen glycol, trietylen glycol,
1,2-butylen glycol, 1,3-butylen glycol, 2,3-butylen glycol, 1,4-butylen glycol,
1,5-pentandiol, neopentyl glycol, 1,6-hexandiol, 1,2-xyclohexandiol,
1,3-xyclohexandiol, 1,4-xyclohexandiol, 1,2-xyclohexandimetanol,
1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandietanol,
1,10-decametylen glycol va 1,12-dodecandiol, polyetylen glycol, polytrimetylen glycol,
va polytetrametylen glycol; va cac glycol thom dién hinh 13 hydroquinon,
4,4'-dihydroxybisphenol, 1,4-bis(B-hydroxyetoxy)benzen,
1,4-bis(B-hydroxyetoxyphenyl)sulfon, bis(p-hydroxyphenyl) ete,
bis(p-hydroxyphenyl)sulfon, bis(p-hydroxyphenyl)metan,
1,2-bis(p-hydroxyphenyl)etan, bisphenol A, bisphenol C, 2,5-naphtalendiol, va cac
glycol thu dugc bang cach bd sung etylen oxit vao cac glycol do.

Vi du vé cac ruou polyhydric ngoai céc glycol ndy bao gbm trimetylolmetan,
trimetyloletan, trimetylolpropan, pentaerythritol, glyxerol, va hexantriol.

Vi du vé céc axit hydroxycarboxylic bao gom axit lactic, axit xitric, axit malic,
axit tartric, axit hydroxyaxetic, axit 3-hydroxybutyric, axit p-hydroxybenzoic, axit
p-(2-hydroxyetoxy)benzoic, axit 4-hydroxyxyclohexancarboxylic, va cac dan xuét tao
thanh este cua chung.

Vi du vé cac este vong bao gdbm s-caprolacton, P-propiolacton, B-metyl-
B-propiolacton, 3-valerolacton, glycolit, va lactit.

Vi du vé cdc din xuat tao thanh este cua cdc axit polycarboxylic va cac axit
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| hydroxy'carboxylic bao gdm cac alkyl este, cac clorua axit, va c4c anhydrit axit cua
ching.

Cac polyeste dugc sir dung trong sang ché t6t hon 1a polyetylen terephtalat,
polybutylen terephtalat, polypropylen terephtalat, poly(1,4-xyclohexandimetylen
terephtalat), polyetylen naphtalat, polybutylen naphtalat, polypropylen naphtalat, va cac
copolyme cta chung, va polyetylen terephtalat va cac copolyme ctia n6 la dugc déc biét
uu tién.

Trong ché phdm polyeste hat nhwa mau chi theo séng ché, mot loai hodc hai
hodc nhiéu loai chit phu gia nhu chit ngin chin dietylen glycol, chét 1am sang huynh
quang, chit diéu chinh mau nhu thubc nhudm va chét mau, chit chdng tia tir ngoai, chit
mau hép thu h(‘Sng ngoai, chét 1am &n dinh nhiét, chét hoat dong bé mit va chét chéng oXy
hoa ¢6 thé duge dua vao, tuy thudc vao muc dich sir dung. Vi du vé chit ngan chin
dietylen glycol c¢6 thé sir dung bao gdm cac hop chat kiém tinh nhu cac hop chét
alkylamin va cac hop chit mubi amoni, vi du v& chét chdng oxy héa c6 thé sir dung bao
g0m cac chit chdng oxy héa amin thom va céc chét chéng oxy hoa phenol, va cic vi du
v& cac chit 1am 6n dinh c6 thé sir dung bao gff)m cac chét 1am 6n dinh luu huynh va céac
chét 1am 6n dinh amin. |

Céc chét phy gia nay c6 thé dugc bd sung vao ché phadm polyeste hat nhyra mau
chii tét hon 12 vé6i ty phén téng cong khong 16n hon 10% theo khi lugng, va tét hon nita
1a v6i ty phin khong 16n hon 5% theo khéi lwong.

Ché phidm polyeste hat nhia mau chi theo sang ché t6t hon 12 ¢6 sic d6 (Co-b)
ctia hat 14 niim trong khoang tir 0 dén 40, va &t hon nita 1a nim trong khoang tir 0 dén 30.
Ché pham polyeste hat nhira mau chi dugc trdn voi nhya polyeste dung lam nguyén liéu
cho mang, nho d6 duge tao thanh ché pham polyeste diing 1am mang va sau d6 dugc tao
thanh mang. Tham chi néu ché phim polyeste hat nhua mau chi ¢6 tri sd sic do (Co-b)
cta hat trong dbi cao thi ciing khong c6 van dé gi néu ché pham polyeste hat nhya mau

chii duoc pha loang v6i nhya polyeste dung lam nguyén liéu cho mang, va sdc d6 cua
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mang van nam trong khoang wu tién.

Ché phim polyeste hat nhyra méau chii theo sang ché t6t hon 1a c¢6 @0 nhét thuc
(intrinsic viscosity: IV) 14 nim trong khoang tir 0,3 dén 0,7 dl/g. Ché pham polyeste hat
nhua mau chi duge tron voi nhya polyeste dung 1am nguyén li€u cho mang, nho d6 dugc
tao thanh ché phim polyeste diing 1dm mang va sau d6 dugc tao thanh mang. Tham chi
néu ché phim polyeste hat nhira mau chu c6 tri s6 d6 nhét thyuc (IV) cta hat tuong dbi cao
hoic thép thi ciing khéng c6 van d& gi néu ché pham polyeste hat nhya mau chii dugc pha
lodng v6i nhua polyeste dung 1am nguyén li¢u cho mang, va do nhét thue (IV) cia mang
van nam trong khoang wru tién.

Ché pham polyeste dung 1am mang

Ché phim polyeste ding lam mang theo sdng ché thu dwoc bang céach tron ché
pham polyeste hat nhira mau chu véi nhua (ché phdm) polyeste diing 1am nguyén liéu cho
mang & ty 1€ tuy y.

Nhua (ché phdm) polyeste ding 1am nguyén li€u cho mang khong phai chira
hodc ¢6 thé chira hop chat kim loai ki®m hodc hgp chat kim loai kiém thd dé lam giam
dién tré sudt néng chay. Néu ché phim polyeste hat nhyra mau chi theo sang ché dugc
tron voi nhya polyeste dung 1am nguyén li€u cho mang khong chira hop chét kim loai
kiém hodc hop chét kim loai kiém thd va c6 dién tré sudt nong chay cao thi hdn hop thu
dugc van c6 thé ¢ duge cac tinh chét tao mang bang hoic cao hon céc tinh chét cua ché
phim pplyeste thong thuong dung 1am mang. Néu ché pham polyeste hat nhya mau chu
theo séfig ché dugc tron voi ché phdm polyeste diing 1am nguyén li€u cho mang c6 chira
hop chit kim loai kiém hoic hop chét kim loai kiém thd thi cac tinh chét tao mang cua
hén hop thu dugc c6 thé duge ting cudng thém.

Polyeste co thé sir dung 1am nhya (ché phdm) polyeste dung 1am nguyén liéu cho
mang 12 gidng nhu polyeste c6 thé st dung lam ché pham polyeste hat nhya mau chu.
Theo khia canh dugc wu tién, polyeste dugc st dung trong nhya (ché pham) polyeste

dung lam nguyén liéu cho mang va polyeste dugc st dung trong ché pham polyeste hat
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nhwa mau chu chira cic cdu tir giéng nhau.

Mong muén 14 lrgng nguyén tir magie 12 nim trong khoang tir 15 dén 150 ppm,
lwong kim loai kiém 12 nim trong khoang tir 1,5 dén 15 ppm, va lugng nguyén tir
phospho 13 nim trong khoang tir 7 dén 80 ppm, trong ché phim polyeste ding lam mang.
Cu thé 13, t&t hon 1a st dung ché phim polyeste diing 1am mang chira ché phim polyeste
hat nhya mau chi theo sang ché voi lugng nam trong khoang tir 1 dén 20% theo khdi
lwong, va t6t hon nira 1a sir dung ché phim polyeste ding lam mang chira ché phim
polyeste hat nhya mau chd v6i lugng ndm trong khoang tir 2 dén 10% theo khéi lugng.
Néu ché phdm polyeste hat nhwa mau cht dugc tron véi lugng nam trong cac khoang nay
thi ¢6 thé thu dugc mang c6 sy can bang giita dién tré sudt néng chay, sic do va do bén
nhiét tuyét vi. Sic do (Co-b) ctia mang t6t hon 1a nim trong khoang tir 0 dén 6, t6t hon
nira 12 nim trong khoang tir 0 &én 5,2, va t6t hon nita 12 nim trong khoang tir 0 dén 5, khi

dugc do bang phuong phap dugc md ta trong phén Vi dy thyc hién séng ché.
Vi du thuc hién sang ché

Sang ché duge mo ta cu thé hon b::ing cach tham chiéu dén cac vi du duéi day,
nhung pham vi ctia sang ché khong chi gi6i han & cac vi du nay. Céc phuong phap do cac
tri sb dic trung chinh duge mo ta dudi day.

(1) Po nhét thyc (IV) ciia nhyra/ché f)hém polyeste

Ché pham polyeste dugc hoa tan bang cach sir dung dung mdi hdn hop 6/4 (ty 1€
trong lugng) cua phenol/1,1,2,2-tetracloetan, va do nhét thuc (IV) duogc do & nhi€t do
30°C.

(2) Dién trd sudt nong chay

Hai dién cuc (day thép khong gi c¢6 duong kinh 0,6 mm) dugc sip xép & ca hai
d4u cua ché phdm polyeste dugc noéng chay & 275°C, va 16p ddng déu cua ché phim
polyeste nong chay véi chidu rong 12 2 cm va d6 day 1a 0,6 mm dugc tao ra trong khi
dugc kep giita hai tAm thach anh véi chiéu rong 1 2 cm. Dong dién (io) khi dién 4p DC

120V duoc ap 1én d6 dugc do, va duge gan vao cong thirc dudi day dé tinh tri s dién tré
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suit nong chay pi (Qscm).

pi (Qecm) = (A/L) x (V/i0)

[A: dién tich dién cuc (cm?), L: khoéng cach gifta cac dién cuc (cm), V: dién ap
W]

A (cm?) = [chiu réng ctia 16p ché phim polyeste nong chay] x [d9 day] =2 (cm)
x 0,06 (cm), va V=120 (V). L dugc do khong gdm duong kinh cua céc dién cyc.

(3) Phuong phap dinh lwgng magie, kali, lithi va phospho

Ché pham polyeste dugc gia nhiét va 1am nong chay dén [nhiét do nong chay +
20°C] trong vong tron thép khong gi c6 do day 1a Smm va duodng kinh trong 1a S0mm dé
chudn bi mAu, va lvong nguyén té thu dugc bang phuong phap phan tich huynh quang tia
X va duge biéu thi dudi don vi ppm (trén co s& khéi lvong). Trong qué trinh dinh lugng,
duodng cong hi¢u chinh thu dugc so bd tir mdi mau véi luong nguyén t6 da biét dugc st
dung.

(4) IMA ctia ché phdm polyeste

Viéc do IMA duge thuc hién theo phin mé ta vé phuong phép do IMA. Phuong
phép nay duoc bd sung dudi day.

MOt hat ctia ché phém polyeste hat nhua mau chi dugc kep gitra hai tAm kinh boc
(kinh Microcover MATSUNAMI, 25mm x 25mm, d¢ day 0,2mm), gia nhiét va néng
chay trén dia néng ¢ khoang 300°C, nén thanh d¢ day tir 0,8 dén 0,9mm, va ngay sau d6
duge 1am ngudi nhanh chong dé tao thanh tim dé quan sat. Str dung kinh hién vi twong
phén pha (dugc san xuét béi Nikon Corporation) va thAu kinh cua vét kinh (dwoc san xut
béi Nikon Corporation, d phong dai bang 10, khau d6 12 0,5), phén tAm trong d day cia
mau dugc quan sat. Hinh &nh dugc giir trong may phén tich hinh anh (duoc san xuét boi
Nireco Corporation, Luzex-FS) qua camera CCD va dugc phén tich dé do sb luong hat
khong du6i 10pm. Phép do tuong tr duge thuc hién 20 14n trong khi thay doi truong kha
kién, va tdng sb lugng hat dugc x4c dinh. Sau do, sd luong hat khong duéi 10pm trén

1mm? ving truong khé kién duoc tinh, va sé lugng tinh dugce nay duge goi 1a IMA cia
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ché phim polyeste hat nhya mau chu.

(5) Séc d6 (Co-b)

Su khéc biét mau sic (L, a, b) ciia hat hodc mang ché phim polyeste duoc do
bing cach st dung may do khac biét mau sic (duge san xuit béi NIPPON DENSHOKU
INDUSTRIES Co., Ltd., ZE-2000). Hat dugc dua vao budng do va dugc do bang phurong
phap phan xa. Muoi tAm mang dugc xép chdng 1én nhau va duge do bang phuong phép
phan xa.

(6) Do bén nhiét

Cho mang polyeste dugc tao ra bang céch tron ché phim polyeste hat nhwa mau
cha vao dng thuy tinh, va sau khi 1am sach bing khi nito, dng thiy tinh nay duoc bit lai
trong diéu kién ap suét thip 13 13,3kPa (khi quyén nito). Po d6 nhét thyc trude va sau xir
Iy nhiét khi xtr ly nhiét & 300°C trong 2 gid. Do bén nhiét duge biéu thi bing sw giam do
nhét thue do xtr Iy nhiét (AIV = [IV sau khi x@ ly nhiét] - [IV tru6e khi x@t Iy nhi€t]).
Thong thudng, do nhét thuc bi giam do xi 1y nhiét, va do do, tri s6 tuyét ddi ciia ATV
cang nho thi do bén nhiét cang 16n.

Vi du tham chiéu 1: San xuét nhwa polyeste (X) ding 1am nguyén liéu cho mang

Nap axit terephtalic, etylen glycol, va diantimon trioxit véi lugng 0,54 phﬁn
trong lwong vao ndi hip lam bang thép khong gi duoc 14p may khudy, cot cit va by chinh
ap. Tiép theo, bd sung trietylamin vé6i lugng 0,3 mol% vao axit terephtalic, va hdn hop
dugc dem thuc hién phéan tng este hoa trong 2 gio trong khi nudc dugc tao ra bing qua
trinh este hoa dugc loai bé lién tuc & 240°C & ap sudt ap ké 1 0,35MPa.

Sau do, nhiét do cua hé dugc tang 1én 280°C trong 1 giv, va ap sudt cia hé nay
duoc giam tir tir xudng 150Pa trong thoi gian ndy. Trong diéu kién nay, phan tmg tring
ngung dugc thuc hién troﬁg 1 gid @8 tao ra nhwa polyeste (X) dung lam nguyén liéu cho
mang. Nhya polyeste thu dugc c¢6 do nhét thyc 1a 0,62dl/g, va dién trd suit nong chay 1a
3,2 x 108 Qecm.

Vidul
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(1) San xuét ché phdm polyeste hat nhya mau chu

Nap axit terephtalic va etylen glycol vao ndi hip 1am bang thép khong gi duoc
1ip may khudy, cot ct va bd chinh ap. Tiép theo, bd sung trietylamin véi lwgng 0,3 mol%
vao axit terephtalic, va hdn hop ndy dugc dem thyc hién phan mg este hoa theo phuong
phép thong thuong dé tao ra oligome.

Sau d6, nhdm axetat kidm tinh, magie axetat dihydrat, kali axetat, va trietyl
phosphat dugc bd sung vao sao cho lugng nguyén ttt nhom 12 30 ppm, lwong nguyén tir
magie 13 500 ppm, lugng nguyén tir kali 1& 50 ppm va luong nguyén tir phospho 12 330
ppm, 1an luot tinh theo hrgng polyeste theo Ly thuyét. Tiép d6, nhiét do cia hé duoc tang
1én 280°C trong 1 gid, va ap sut ctia hé nay dugc gidm tir tir xudng 150Pa trong thoi gian
nay. Trong diéu kién ndy, phan ng trung ngung dugc thuc hién trong 80 phut dé tao ra
hat ché pham polyeste hat nhwa mau chii. Céc tinh chit vét Iy cta ché phdm polyeste thu
dugc dugc thé hién trén bang 1.

(2) Tao ra mang polyeste

Céc hat ché phém polyeste hat nhya mau chii dugc tao ra nhu trén va céc hat
nhua polyeste nguyén liéu (X) dung lam mang dugc tron theo ty 1€ khéi luong 1: 9, va
hdn hop duge lam kho trong chin khong & 135°C trong 10 gid. Sau do, vat chét thu dugc
dugc do va cp vao may dun vit kép, ép dun nong chay thanh dang tim & 280°C, va lam
ngudi nhanh chéng va hoa rén trén truc kim loai c6 nhiét do bé mat duge gitt & 20°C dé
thu dugc mang dac c6 do day 1400um.

Tiép theo, mang ddc nay dugc gia nhiét dén 100°C biang nhém truc gia nhiét va
may gia nhiét hong ngoai, va sau d6 dugc kéo 3,5 14n theo huéng doc bang nhém céc tryc
¢6 toc dd bién khac nhau dé thu duoc mang hudng mdt truc. Sau d6, mang thu dugc dugce
kéo 4,0 1an theo huéng chiéu rong & 120°C bang khung cing, gia nhiét & 260°C trong 0,5
gidy bang mdy gia nhiét hdng ngoai trong khi chiéu rong ctia mang dugc c¢b dinh, va tiép
theo xtt ly néi 1ong 3% & 200°C trong 23 gidy dé thu dugc mang polyeste huéng hai truc

¢ @6 day 100um. Céc tinh chét vat 1y cia mang thu dugc duge thé hién trén bang 1.
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Vi vdu 2

Hat ché phim polyeste hat nhwa mau chu thu duge theo phuong phap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhdm axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va trietyl phosphat dugc b sung vao sao cho lugng nguyén tir nhom
1a 60 ppm, lugng nguyén tir magie 1a 1000 ppm, luong nguyén tir kali 1a 100 ppm va
lugng nguyén tir phospho 1a 660 ppm, 14n luot tinh theo lugng polyeste theo 1y thuyét.
Céc tinh chit vat Iy ctia ché pham polyeste thu dugc dugc thé hién trén bang 1.

Mang polyeste thu dugc bang cach tao ra mang theo phuong phép giéng nhu
phuong phap néu trong vi du 1 ngoai trir vi€e st dung ché pham polyeste hat nhya mau
vchﬁ dugc tao ra nhu trén va cac hat nhya polyeste nguyén li¢u (X) dung lam mang dugc
‘trOn theo ty 1€ khdi lugng 1 : 19. Céc tinh chét vat ly ciia mang thu dugc duoc thé hién
trén bang 1.

Vidu3

Hat ché pham polyeste hat nhya mau chii thu dugc theo phuong phap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va trietyl phosphat dugc bd sung vao sao cho lugng nguyén ti nhom
12 70 ppm, lugng nguyén tir magie 1a 1500 ppm, lugng nguyén tir kali 1a 150 ppm va
lrong nguyén tr phospho 1a 990 ppm, 14n luot tinh theo luong polyeste theo 1y thuyét.
Céc tinh chét vét Iy ctia ché phim polyeste thu duge dugc thé hién trén bang 1.

Mang polyeste thu duoc bang cach tao ra mang theo phuwong phap gidng nhur
phurong phap néu trong vi du 1 ngoai trir viéc st dung ché pham polyeste hat nhya mau
chii duge tao ra nhu trén va cac hat nhya polyeste nguyén li¢u (X) dung lam mang dugc
tron theo ty 16 khéi lwong 1 : 29. Cac tinh chét vét Iy cia mang thu dugc dugc thé hién
trén bang 1.

Vidu4
Hat ché pham polyeste hat nhya mau chu thu dugc theo phuong phap gidng nhur

phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
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dihydrat, kali axetat, va trietyl phosphat dugc bd sung vao sao cho lrgng nguyén tir nhdm
1a 80 ppm, lugng nguyén tir magie 1a 2500 ppm, lwgng nguyén tir kali la 250 ppm va
luong nguyén tir phospho 1a 1650 ppm, 14n luot tinh theo lugng polyeste theo ly thuyét.
Céc tinh chét vét Iy ctia ché phim polyeste thu dugc dugc thé hién trén bang 1.

Mang polyeste thu duoc bang cach tao ra mang theo phuong phap giéng nhur
phuong phap néu trong vi du 1 ngoai trir vi€c st dung ché phim polyeste hat nhya mau
chi duoc tao ra nhu trén va cc hat nhya polyeste nguyén li¢u (X) dung 1am mang dugc
tron theo ty 1& khéi luong 1 : 49. Cac tinh chit vét Iy clia mang thu dugc duge the hién
trén bang 1.

Vidu5

Hat ché phim polyeste hat nhya mau chi thu duge theo phuong phap gidng nhur
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhdm axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va tripropyl phosphat duoc bd sung vao sao cho lugng nguyén tir
nhom 1a 30 ppm, lugng nguyén tir magie 1a 500 ppm, lugng nguyén ti kali 1a 50 ppm va
lurong nguyén tir phospho 1a 330 ppm, 1an luot tfnh theo lugng polyeste theo ly thuyét.
Céc tinh chét vét Iy ctia ché phim polyeste thu duge dugce thé hién frén bang 1.

Mang polyeste thu dugc bang cach tao ra mang theo phuong phép giéng nhur
phuong phap néu trong vi du 1 ngoai trir viéc sir dung ché pham polyeste hat nhya mau
chti duoc tao ra nhu trén va cac hat nhua polyeste nguyén liéu (X) dung lam mang dugc
tron theo ty 1€ khdi luwong 1 : 9. Céc tinh chét vat ly ctia mang thu dugce duge thé hién trén
bang 1.

Vidu6

Hat ché phdm polyeste hat nhya mau chii thu dugc theo phuong phéap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va tributyl phosphat duoc bd sung vao sao cho lugng nguyén tir
nhom 13 30 ppm, lugng nguyén tir magie 1a 500 ppm, luong nguyén tir kali 1a 50 ppm va

lurong nguyén tr phospho 1a 330 ppm, 14n luot tinh theo lugng polyeste theo 1y thuyét.
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C4c tinh chat vat Iy ctia ché phdm polyeste thu duogc dugc thé hién trén bang 1.

Mang polyeste thu dugc bing céch.tao ra mang theo phuong phép gidng nhur
phuong phap néu trong vi du 1 ngoai trir viéc st dung ché phim polyeste hat nhya mau
cht duge tao ra nhu trén va céac hat nhua polyeste nguyén liéu (X) dung 1am mang dugc
tron theo ty 1€ khdi luong 1 : 9. Céc tinh chét vat ly ctia mang thu dugc dugce thé hién trén
bang 1.

Vidu7

Hat ché phadm polyeste hat nhya mau chi thu dugc theo phuong phap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, lithi axetat dihydrat, va trietyl phosphat dugc bd sung vao sao cho lugng
nguyén tir nhém 12 30 ppm, lugng nguyén tir magie 1a 500 ppm, lugng nguyén tir lithi la
45 ppm va lugng nguyén tir phospho 1a 330 ppm, 14n luot tinh theo lwgng polyeste theo 1y
thuyét. Céc tinh chit vat Iy ciia ché pham polyeste thu duge duge thé hién trén bang 1.

Mang polyeste thu dugc bang cach tao ra mang theo phuong phép gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1 ngoai trir viéc sir dung ché phdm polyeste hat nhya mau
chti dugce tao ra nhu trén va cdc hat nhua polyeste nguyén liéu (X) dung lam mang duoc
tron theo ty 16 khéi lugng 1 : 9. Cac tinh chét vat Iy clia mang thu dugc dugc thé hién trén
bang 1.

Vidu8

Hat ché pham polyeste hat nhya mau chu thu dugc theo phuong phap gidng nhu
phuong phéap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va etyl dietylphosphonoaxetat dugc bb sung vao sao cho lugng
nguyén tir nhom 13 30 ppm, lugng nguyén tir magie 13 500 ppm, lwong nguyén tir kali 1a
50 ppm va lugng nguyén tir phospho 1a 250 ppm, 14n luot tinh theo lwgng polyeste theo Ly
thuyét. Cac tinh chét vat Iy ctia ché phim polyeste thu duge duge thé hién trén bang 1.

Mang polyeste thu du:qc bang cach tao ra mang theo phuwong phap gidng nhu

phuong phap néu trong vi du 1 sir dung ché phim polyeste hat nhya mau chi dugce tao ra

-23-



25152

nhu trén va cac hat nhya polyeste nguyén li€u (X) dung lam ma‘mg duoc tron theo ty 1€
khéi lugng 1 : 9. Céc tinh cht vét Iy cia mang thu duge duge thé hién trén bang 1.
Vi du so sanh 1

Hat ché phim polyeste hat nhira mau chii thu dugc theo phuong phép giéng nhur
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va trietyl phosphat duogc bd sung vao sao cho lrgng nguyén tt nhém
1a 30 ppm, luong ngﬁyén tir magie 1a 500 ppm, luvgng nguyén tir kali 1a 50 ppm va lugng
nguyén tir phospho 1a 200 ppm, 14n luot tinh theo lugng polyeste theo 1y thuyét. C4c tinh
chit vét Iy cia ché phdm polyeste thu dugc duge thé hién trén bang 2.

Mang polyeste thu duogc bang céach tao ra mang theo phuong phap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1 st dung ché phadm polyeste hat nhya mau chu duge tao ra
nhu trén va cac hat nhua polyeste nguyén liéu (X) dung 1am mang duoc tron theo ty 1€
khéi lwong 1 : 9. Céc tinh chét vat ly ctia mang thu dugc dugce thé hién trén bang 2.

Vi du so sanh 2

Hat ché pham polyeste hat nhwa mau chii thu dugc theo phwong phap giéng nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va trietyl phosphat duogc bd sung vao sao cho lwgng nguyén tir nhom
12 30 ppm, lugng nguyén tir magie la 500 ppm, luong nguyén tir kali 1a 50 ppm va lugng
nguyén tir phospho 14 670 ppm, 14n luot tinh theo lugng polyeste theo 1y thuyét. C4c tinh
chét vat Iy cta ché phém polyeste thu dugc duoc thé hién trén bang 2.

Mang polyeste thu dugc bang cach tao ra mang theo phuong phap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1 sir dung ché phim polyeste hat nhya mau chu dugc tao ra
nhu trén va cac hat nhua polyeste nguyén liéu (X) dung lam mang dugc tron theo ty 1¢
khéi lwgng 1 : 9. Céc tinh chét vat ly ctia mang thu duge duge thé hién trén bang 2.

Vi du so sanh 3
Hat ché phim polyeste hat nhya mau chu thl;'l dugc theo phuong phap giéng nhu

phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhOém axetat kiém tinh, magie axetat
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dihydrat, kali axetat, va trietyl phosphat dugc b6 sung vao sao cho lwgng nguyén tir nhdm
14 30 ppm, lugng nguyén tir magie 12 500 ppm, luong nguyeén tir kali 1a 350 ppm va lugng
nguyén tir phospho 1a 330 ppm, 1an luot tinh theo lwong polyeste theo 1y thuyét. Cac tinh
chat vat 1y cta ché pham polyeste thu duoc dugc thé hién trén bang 2.

Mang polyeste thu duoc bang cach tao ra mang theo phuong phap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1 sir dung ché phim polyeste hat nhya mau chii duge tao ra
nhu trén va cic hat nhua polyeste nguyén liéu (X) dung lam mang dugc tron theo ty 1€
khéi lwong 1 : 9. Céc tinh chét vat Iy cia mang thu dugc dugc thé hién trén bang 2.

Vi du so sanh 4

Hat ché phdm polyeste hat nhira mau chi thu duge theo phuong phép gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1, ngoai trir viéc nhom axetat kiém tinh, magie axetat
dihydrat, kali axetat, va trimetyl phosphat dugc bd sung vao sao cho lugng nguyéh tor
nhom 12 30 ppm, lugng nguyén tir magie 1a 500 ppm, lwong nguyén tix kali 1a 50 ppm va
luong nguyén ti phospho 1a 330 ppm, 1an luot tinh theo lugng polyeste theo ly thuyét.
Céc tinh chét vat Iy cia ché phdm polyeste thu dugc duoc thé hién trén bang 2.

Mang polyeste thu duoc bing cach tao ra mang theo phuong phap gidng nhu
phuong phap néu trong vi du 1 str dung ché phdm polyeste hat nhira mau chi duge tao ra
nhu trén va cic hat nhua polyeste nguyén liéu (X) dung lam mang dugc tron theo ty 1€

khi lugng 1 : 9. Céc tinh chét vt 1y ciia mang thu duge dugc thé hién trén bang 2.
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[Bang 2]
56i tron Viduso | Viduso | Viduso | Viduso
ng sanh1 | sanh?2 | sénh3 | sanh4

Mg [ppm] 500 500 500 500
Kim loai kiém [ppm] 50 50 350 50

chét vat Iy (m + k/2)/p [mol/mol] 4,4 1,3 3,1 2,6

C‘ﬁa ché 1 5ai kim loai kiém K K K K

pham 7

Ipolyeste |Hop chat phospho * TEPA | TEPA | TEPA | TMPA

hat nhua [V [dL/g] 0,58 0,54 0,59 0,54

mau chi o 1. 108 Qecm] 0,034 0,052 0,018 0,060
Co-b 32,1 9,8 25,4 10,2
IMA 20 0 1 60

~_ |Ché phim hat nhya mau chi

Ché phém |[% trong hrong] 10 10 10 10

polyeste o

dung 1am Eho‘;a ]p‘ﬂyes“’ (X) [ trong 90 90 90 90

mang me
pi [ 108 Qecm)] 0,33 0,51 0,20 0,58
[V truée khi xi 1y nhiét [dl/g] | 0,55 0,59 0,56 0,58

Panh gia [[V sau khi xt 1y nhiét [dl/g] 0,30 0,47 0,35 0,43

mang Do bén nhiét AIV [dl/g] -0,25 -0,12 -0,21 -0,15
Co-b 6,6 43 6,1 4.4

* TMPA = Trimetyl phosphat

* TEPA =
* TPPA =
* TBPA =

Trietyl phosphat
Tripropyl phosphat
Tributyl phosphat

* EDPA = etyl dietylphosphonoaxetat

Céc ché phim polyeste hat nhya mau chu theo cac vi du 1 dén 6 co dién trd sult

néng chay thip va tap chit it, va mang thu dugc bang cich sit dung céc ché phim

polyeste hat nhya mau chu nay c¢6 sic dd va d6 6n dinh nhiét tuyét voi. Ché phdm

polyeste hat nhya mau chu theo vi du 7 chira lithi lam kim loai kiém, va n6 c6 dién trd

suét nong chay 16n hon mot chit so véi vi dy 1, va sic d6 kém hon mot chut. Ché phém

polyeste hat nhya mau chu theo vi du 8 chira etyl dietylphosphonoaxetat 1am hop chit

phospho, va n6 ¢6 lugng tap chat 16n hon mot chiit so v6i cac vidu 1, 5 va 6, va co sac do

kém hon mot chut.
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Ché phim polyeste hat nhya mau chi theo vi du so sanh 1 chtra lvgng nhé hop
chét phosphb, va do d6 kém hon vé sic d0, va ¢ luong tap chét 16n hon so vé6i vi du 1 véi
lugng magie nhu nhau, va mang thu duoc 1a kém hon v& d0 bén nhiét. Ché pham polyeste
hat nhura mau chi theo vi du so sanh 1 ciling c6 dién tré suit nong chay cao, va kém hon
vé céc tinh chét tao mang. Ché phim polyeste hat nhya mau cilﬁ theo vi du so sénh 2 ¢6
dién tr& suit nong chay cao, va kém hon vé céc tinh chét tao mang. Ché phdm polyeste
hat nhua mau chu theo vi du so sanh 3 chira lwgng 16n hop chét kali, va do d6 kém hon vé
sdc d so vai vi du 1 v6i lugng magie nhu nhau, va mang thu dugce 1 kém hon vé do bén
nhiét. Ché phdm polyeste hat nhwa mau chii theo vi du so sanh 4 ¢6 dién tré sudt nong
chay cao, va kém hon vé cac tinh chit tao mang.

Kha nang 4p dung cong nghiép

Ché phim polyeste hat nhura mau chu theo sang ché ¢ dién tré sudt nong chay di
thép, tap chét it va con c6 séc do va do &n dinh nhiét tuyét voi, va do do séng ché co tac
dung 12 c6 thé san xuét dugc mang polyeste c6 cac tinh chét tao mang dugc cai thién, va
con c6 chét lugng tuyét voi bang cach tron ché pham polyeste hat nhwa mau chu nay véi
polyeste dung 1am nguyén li¢u cho mang. Do d6, mang thu dugc bang céch sir dung ché
phim polyeste hat nhwa mau cha theo sang ché c6 thé dugc sir dung trong rit nhiéu ting
dung, vi du, 1am mang chéng tinh dién, mang dinh bam dé dang, thé, lon gia, ing dung
trong ndng nghiép, vat liéu xdy dung, vat li€u trang tri, gidy dan tuong, mang OHP, san
phdm in 4n, in phun, in chuyén thang hoa, in bing méy in chim laze, in &nh dién, in
chuyén nhiét, in chuyén nhay nhiét, mach in, chuyén mach kiéu mang, mang hép thu
hdng ngoai gan ding cho cac thiét bi hién thi plasma, mang dan dién trong sudt ding cho
cac bang diéu khién cham hoic dién quang, mang che, lam kinh anh, mang Ronghen,
phim 4m ban, mang 1éch pha, mang phén cyc, bao vé mang phan cuc (TAC), mang bao
vé va/hodc mang phén ly dung cho viéc kiém tra cac bd ham va cac tim léch, phim nhya
nhay quang, mang phong dai truong kha kién, tAim khuéch tan, mang phan xa, mang

chong phan xa, bao vé chong tia tir ngoai, va bing mai lung.
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YEU CAU BAO HO

1. Ché phim polyeste ding 1am hat nhyra mau chi, trong d6 ché phdm nay chira polyeste,
hop chét magie, hop chét kim loai kiém va hop chit phospho, trong d6 ché phém polyeste
nay chira nguyén tir magie v6i lugng nim trong khoéng tir 450 dén 2700 ppm theo khéi
lwong, nguyén tir kim loai kiém véi lugng nim trong khoang tir 40 dén 270 ppm theo
khéi lwong va nguyén tir phospho véi lrong nam trong khoang tir 200 dén 1700 ppm theo
khéi luong, va théa mén cac diéu kién (1) va (2) dudi day, va polyeste trong ché phim
polyeste 1a polyeste chira cac cAu tir 12 thanh phén axit dicarboxylic va thanh phén glycol,
tinh lrong nguyén tr magie 14 m, lugng nguyén tir kim loai kiém 1a k, va lugng nguyén tir
phospho 1a p, dua trén lugng thanh phan axit dicarboxylic va théa man cong thic (3) sau:
(1) dién tr& sudt néng chay cua ché phdm polyeste = 0,005 x 108 dén 0,05 x 108 Qecm,
2)IMA <10

trong d6 IMA 1a s6 lwong hat tap chét v&i kich ¢& hat bang hodc 16n hon 10um trén 1mm?
clia ving truong kha kién dwoc quan sat tir tim chira ché pham polyeste,
(3)2<(m+k/2)/[p<3,

dom vi ciia m, k va p 1a mol%.

2. Ché phim polyeste diing lam hat nhya mau chu theo diém 1, trong d6 hop chét kim loai

kiém 1 kali.
3. Ché phdm polyeste dung lam hat nhya mau chd theo diém 1, trong d6 hop chét

phospho 14 este trialkyl cua axit phosphoric va este trialkyl ndy c6 cdc nhém alkyl c6 2

dén 4 nguyén tir cacbon.

4. Ché phim polyeste ding lam hat nhya mau chu theo diém 2, trong d6 hop chét

phospho 1a este trialkyl ctia axit phosphoric va este trialkyl ndy c6 cdc nhom alkyl c6 2
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dén 4 nguyén tir cacbon.

5. Ché phim polyeste dung lam hat nhya mau chu theo diém 1, trong d6 hop chat

phospho 12 trietyl phosphat.

6. Ché phdm polyeste ding 1am hat nhya mau chi theo diém 2, trong d6 hop chét

phospho 13 trietyl phosphat.

7. Ché phém polyeste ding lam mang, trong d6 ché pham polyeste niy chira ché pham

polyeste hat nhwa mau cha theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6.

8. Mang polyeste dugc tao thanh tur ché phim polyeste dung 1im mang theo diém 7.
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