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(54) PHUONG PHAP SAN XUAT LIEN TUC NHUA POLYCACBONAT CO TRONG

LUQNG PHAN TU CAO
(57) Sang ché dé cap dén phuong phap san xuat lién tuc nhua polycacbonat c6 phén tir
luong cao bang cach dua chét tién trung hop polycacbonat thom va hop chat diol béo vao
phan tmg trung hop cao va hoa hop, trong do ngay ca hop chat diol béo c6 diém soi twong
d6i thap c6 thé dugc cho phép dong gop mdt cach hiéu qua vao phan tng trang hop cao va
hoa hop, va nhya polycacbonat cé trong luong phan tir cao cé chat luong vuot troi co thé
duoc san xuat mot cach kinh té va thuan loi.

Sang ché dé cap dén phuong phiap ma bao gém san xudt chat tién tring hop
polycacbonat thom bang phan Ung da trung ngung gitta hop chat dihydroxy thom va dieste
cacbonat, bd sung vao d6 hop chat diol béo va nhém béo ma lién két v6i nhoém hydroxyl
cubi mach dé thu dugc hdn hop chat tién tring hop, va dua hdn hop chat tién trung hop thu
dugc vao phan Umg trung hop cao va hoa hop dudi diéu kién ap suét giam, trong do hop
chat diol béo duoc bd sung & ap suit vuot qua 200 torr (27 kPa), va sau do, hon hop chat
tién trung hop dugc dua vao phan Gng trang hop cao va hoéa hop trude khi ndng d6 nhoém
hydroxyl cubi mach cuia chat tién trung hop polycacbonat thom trong hon hop chat tién
trung hop dat 2000mg/kg (ppm).
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Linh vuc ki thuit dwgc dé cap

Séang ché dé cap dén phuong phap san xuét lién tuc nhua polycacbonat ¢
trong lugng phan tr cao bao gdm budc dua chét tién tring hop polycacbonat
thom va hop chét diol béo vao phan tmg tring hop cao va héa hop.

Tinh trang ky thuat ctia sang ché

Gan day, cac polycacbonat tré nén dugc st dung mdt cach rong réi trong
nhiéu linh vyc do kha ning chiu nhiét, kha ning chiu va dap va d trong sudt
vuot trdi ctia n6. Nhidu nghién ctru v& phuong phap san xuét cac polycacbonat
nay da duoc thyc hién trudc day. Trong s6 nay, cac polycacbonat c6 ngudn gbc
tr 2,2-bis(4-hydrophenyl)propan (dugc goi 1a "bisphenol A"), vi du, di dugc
cdng nghiép hoa bang ca hai phuong phép san xuét tring hop tan chdy va
phuong phap san xuét tring hop bé mat.

Theo phuong phdp trung hop bé mit, polycacbonat dugc san xuét tir
bisphenol va phosgen nhung phuong phap nay doi hoi phai sir dung phosgen
doc tinh. Ngoai ra, phuong phép ndy con co cac véan dé nhu thiét bi bi an mon
boi cac hop chét chira clo nhu san pham phy hydro clorua va natri clorua ciing
nhu metylen clorua dugce st dung voi lugng 16n lam dung méi, va khoé loai bo
c4c tap chat nhu natri clorua ciing nhu metylen clorua du ma c6 anh huéng dén
cac ddac tinh cta polyme.

Mat khéc, phuong phép trung hgp tan chay, bao gdm budc trung hop, vi dy,
bisphenol va diphenyl cacbonat ¢ trang thdi tan chay bang phan tng este hoéa
chéo ddng thoi loai bé san phim phu 14 cac hop chit monohydro thom (la
phenol trong trudng hgp phan Gng gilta bisphenol va diphenyl cacbonat) da

dugc biét dén 1a phuong phap sin xuét cac polycacbonat tir cac hop chét
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dihydroxy thom va cac diaryl cacbonat.

Khac véi phuong phap trung hop bé mit, phwong phap tring hop tan
chay c6 céc 1oi thé nhu khong st dung dung mdi, nhung né cling ¢6 van d& noi
tai v& do nhét polyme trong hé thdng ting 1én mdt cach nhanh chéng khi tring
hop dién ra do d6 kho loai bé mot cach hiéu qua san pham phu 1a céc hop chét
monohydro thom ra khéi hé thong ddng thoi cling 1am cho khé ting do tring
hop do tdc dd phan tng bi giam xudng cuc do. Theo d6, can phat trién phuong
phap hiéu qua dé san xuét nhwa polycacbonat thom trong lugng phén tir cao st
dung phuong phap trung hgp tan chay.

Céc sang ché khac nhau di dugc d& xuét nhdm chiét xut cac hop chat
monohydro thom tir cac polyme cé do nhét cao dé st dung lam céc phuong
phép ma giai quyét cac van d& néu trén (tai lidu sang ché 1: Cong bb don séng
ché Nhat Ban d3 thdm dinh s6 50-19600, tai liéu séng ché 2: Cong bb don sang
ché Nhat Ban khong thAm dinh s6 H2-153923, va tai liéu séng ché 3: sang ché
M b 5,521,275).

Tuy nhién, cac phuong phap duge boc 19 trong céc tai liéu nay van chua
thé lam tang khéi luong phén tir clia polycacbonat mot cach day du. Khi trung
hop cao dugc thyc hién bing phuong phap nhu st dung lugng 16n chét xuc tac
(tai liéu sdng ché 2, tai liéu sang ché 3) hodc dudi mot sb didu kién theo cach st
dung nghién cét cao (tai liéu sang ché 1) nhu duge md ta trude @6, cd cac anh
huodng bét loi dang ké vé céac dic tinh vat Iy cta nhua; nhu mau sic nhua suy
giam hodc cac phén tng lién két ngang tién trién.

Ngoai ra, cac phuong phép ciing dugc dé xu4t nhim ting d6 tring hop cua
cac polycacbonat béng cach thém vao hé phan tng chét gia tdc tring hop hodc
chét lién két va chit twong tu trong qué trinh tring hop tan chay (céc tai liéu
sang ché tir 4 dén 10). Ngoai ra, mic di myc dich khong nhét thiét phai gidng
nhau, cdc phuwong phap bao gdm viéc bd sung hop chét diol vao hé phan ting
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gitta hop chit dihydroxy va dieste cacbonat di dugc dé xut trude day (cac tai
lidu sang ché 11 va 12).

Tuy nhién, cac phuong phap nay cling c6 cac van d& nhu khong ting da do
tring hop hodc gy suy giam cac dac tinh vat ly ban d4u cta nhua polycacbonat
thu duoc (nhu d6 bén nhiét, kha ning chiu va dap va mau séc).

Theo d6, vi cac phwong phép san xuét cac polycacbonat thom trong lugng
phén tr cao thong thuong co nhiéu vén d8, viéc phat trién phuong phap san xuét
¢6 kha nang duy tri phim chét t6t sdn c6 clia cac polycacbonat trong khi dat
dugc trung hop cao mét cach dﬁy du 14 mdt nhu cau manh mé.

Trudce day, cac tac gid sang ché da d& xuit phuong phép sin xuit nhuwa
polycacbonat thom trong luong phén tir cao cé kha ning duy tri céc phim chét
t6t cua cac nhua polycacbonat thom trong khi tring hgp cao mdt cach day du
(tai liéu sang ché 13). Phuong phap ndy bao gdm tring hop cao béng cach lién
két chat tién tring hop polycacbonat thom cé ndéng d6 nhém hydroxyl cubi
mach cuc thip véi chét lién két bao gdm hop chét diol béo ma co chu tric xac
dinh va c6 nhém béo ma lién két véi nhom hydroxyl cudi mach gép phén tao
thanh lién két cacbonat bang este hoa chéo (dugce goi mot cach don gian 1a “hop
chét diol béo”), bing cach ddng tring hop trong sw cé mit clia chét xtc tac este
héa chéo dudi diu kién &p suét giam, tir d6 1am cho c6 kha ning thu dugc nhya
polycacbonat dugc trung hop cao mét cach day di voi cac dic tinh vat 1y ban
dau cta cac nhya polycacbonat thom. Duéi day chi ra vi du vé so d6 phan mg

cu thé cia phan mg tring hop cao va héa hgp st dung hop chat diol béo:
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Mit khéc, budc dua chét tién trung hop polycacbonat thom va hop chat
-A-



25339

diol béo vao phan tmg trung hop cao va héa hgp con ¢d thé duogc goi 1a budc san
xuét copolyme ctia chét tién tring hop polycacbonat thom va hop chét diol béo.
Théong thudng, trong trudng hop thu duoc copolyme bing cach ddng tring hop
lién tuc cac thanh phan ddng tring hop véi nhau, tat ca cac nguyén lidu (cac
thanh phan dong trung hop hodc céc thanh phén phan tng) thudng duge tron ky
trudce trong thoi gian twong d6i dai & 4p suét thong thudng bing may trdn, sau
d6 duoc chuyén vao binh phan tmg va dugc ddng tring hop. Cu thé, trong phan
tmg este hoa chéo trong qud trinh san xult cac nhua polycacbonat thom thong
thuong, mac du binh phan Ung dugc khudy ngang rong c6 bé mit phan tng rong
t6t hon 12 dugc sir dung dé ting cudng hidu quéa khir khi san phim phu phenol va
thuc ddy phan Ung, vi strc trdn cua binh phan Gmg dugc khudy ngang khong
manh, cdc thanh phin phan ung thudng duge dua vao binh phan Gng dugc
khudy ngang sau khi d& dugc tron k¥ tir trude.

Céac phuong phap trung hop lién tuc nhiéu giai doan 13 ciing d& dugc biét
dén trong linh vuc k¥ thut ma bao gdm viée bb tri nhiéu bdn tring hop nbi tiép
trong san xuét nhyra polycacbonate thom (c4c tai liéu sang ché tir 14 dén 16).
Danh séch tai lidu trich dan
Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Cong bd don yéu cdu cip sang ché Nhat Ban sb
S50-19600

Tai liéu sang ché 2: Cong bd don yéu clu cp sang ché Nhat Ban sb
H2-153923

Tai lidu sang ché 3: Sang ché My sb 5,521,275

Tai lidu sang ché 4: Séng ché Chéu Au s6 0595608

Tai liéu sang ché 5: Sang ché My s6 5,696,222

Tai liéu sang ché 6: Sang ché Nhat Ban s6 4112979

Tai liéu sang ché 7: Cong bd don yéu ciu cip sang ché Nhat Ban (ban dich
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don PCT) s6 2008-514754

Tai liéu sang ché 8: Sang ché Nhat Ban sb 4286914

Tai liéu sang ché 9: Cong bd don yéu cau clp sang ché Nhat Ban sd
H6-94501

Tai liéu sang ché 10: Cong bd don yéu cdu cdp sang ché Nhat Ban s6
2009-102536

Tai liéu sang ché 11: Sang ché Nhat Ban s6 3317555

Tai liéu sang ché 12: Cong bd don yéu cu cdp sang ché Nhat Ban sb
H7-26009

Tai liéu sang ché 13: Cong bb qubc t& s6 WO 2011/062220

Tai liéu sang ché 14 : Cong bd don yéu ciu cip sang ché Nhat Ban sb
2009-161745

Tai liéu sang ché 15: Cong bb don yéu cdu clp sang ché Nhat Ban sb
2010-150540

Tai liéu séng ché 16: Cong bd don yéu cdu clp sang ché Nhat Ban sb
2011-006553
Ban chat k§ thuit ciia sang ché
Céc van d& duoc giai quyét boi sang ché

Tuy nhién, trong truong hop trung hop cao bing lién két chét tién tring
hop polycacbonat thom va hop chét diol béo cy thé nhu duge mod ta trudc day,
vi téc d6 phéan tmg clia chét tién tring hop va hop chét diol béo 1a cuc cao va
phan tng lién két dién ra cuc nhanh, phan tng lién két dién ra mot cach nhanh
chéng ngay sau khi tiép xtc gitra chét tién tring hop polycacbonat thom va hop
chét diol béo (ttrc 1a ngay sau khi tron hai chit) va cac chét tién tring hop gidi
han lién két, nhor 46 ddng tring hop cao trong khi cfing tao thanh cic san pham
phu nhu phenol.

Trong trudng hop séan xuét lién tuc nhua polycacbonat c6 trong lugng phan
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tir cao néu trén & quy md 16n, néu cac thanh phin duoc khudy va dugc tron & ap
sudt thudng trong may trén nhu trong linh vyc k¥ thuét trude day, thi nguge lai,
phan tmg cét mach (phan manh) cla chét tién tring hop chinh xay ra do céc san
phim phu dugc tao thanh trong thoi gian d6, do d6 1am suy gidm khéi lugng
phén tu.

Trong trudng hop san xuét & quy md tuong dbi nho theo mé va twong tu,
cac truong hop trong do san phim (nhua polycacbonat c6 trong lwgng phan tir
ca0) c6 thé duge thu hdi ma phan tmg cit mach chinh (phan manh) cia chét tién
trang hop khong tién trién mot cach nghiém trong vi thoi gian hoa tan va khudy
ngin. Tuy nhién, thong thudng, trong trudong hop phuwong phép sin xuét lién tuc
duoc thuc hién cong nghiép trén quy md 1én, phan Umg este héa chéo cling xay
ra trong thoi gian tron trong may tron, va két qua 13, trong khi phan Umg lién két
tién trién, phan tng cit mach (phan manh) chinh cla céc chét tién tring hop
cling dugc thuc déy do su c6 mét clia cac san phém phu dugc tao thanh.

Khi phan Ung cit manh chinh (phin manh) cla chét tién trung hop duoc
tién trién, cac chét tién trung hop polycacbonat thom can phai dugc phan ung
v6i nhau dé tang khéi luong phan ti, va phan ing nay cAn thoi gian dai. Két qua
13, d& dat dugc trang hop da cao, cin thiét phai cho phép hdn hop phan tmg
duoc duy tri trong binh phéan Ung dé trung hop lién két cao trong thoi gian dai.
Vi thoi gian hdn hop phéan ung duy tri trong binh phéan Umg tré nén dai hon, chét
lugng ctia nhua cé trong lugng phéan tir cao tir duge c6 xu hudng suy gidm theo
cach ting do phan nhanh (tang tri s6 N duoc x4c dinh sau ¢y ma 1a chi sé clia
d6 nhét ciu trac), 1am ting su bién mau dan dén tong mau kém, va tinh khong
ddng nhét vé ciu tric.

Ngoai ra, trong phuong phép trung hop lién tuc nhidu bude bao gdm budce
b6 tri nhidu bdn tring hop lién tuc dé san xuét polycécbonat thom nhu dugc bde
10 trong cac tai li€u sang ché 14 dén 16 néu trén, khong c6 d& xuat nao dé cap
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dén phuong phép st dung trang hop lién tuc nhiéu budc trong budc san xuét
nhya polycacbonat dé tang khdi lugng phan tir bing céch lién két chét tién tring
hop polycacbonat thom va hgp chit diol béo, va rit ngén thoi gian luu ctia hdn
hop phan Ung trong binh phén ung dé tang khdi lugng phan tir mét cach lién tuc
sit dung phan ung lién két bing cach ngin chin su tién trién cta phan ung cét
mach (phan manh) do céc san phim phu gay ra.

Vé6i cac diém néu trén, trude ddy, cic tdc gia sang ché d3 dé xuét phuong
phap ting téc do khir khi phenol béng cach cép lién tuc hop chét diol béo duéi
&p suét giam nhu 13 phuong phap dé rut ngén thoi gian luu trong binh phan Gmg
trung hop cao va hoéa hop bang céch ngin chin sy tién trién coa phan tmg cét
mach (phdn manh) trong budc dua chét tién tring hop polycacbonat thom va
hop chét diol béo c6 c4u tric xé4c dinh vao phan tmg triing hop cao va héa hop
(don sang ché Nhat Ban s6 2011-287048 va PCT/JP2012/0839924). Ngoai ra,
cac ndi dung dugc mo ta trong don sang ché Nhat Ban sb 2011-287048 va
PCT/JP202/0839924 duoc dua vao ddy bang cach tham khao.

Mic du phuong phap dugce céc tac gia sang ché d& xuit néu trén 1a phuong
phap phu hgp hon trong truong hop st dung hop chét diol béo c¢6 diém soi
tuong dbi cao 1am hop chét diol béo c6 chu tric x4c dinh néu trén, cac hop chét
diol béo c6 diém s6i tuong dbi cao c6 thé khong phai Iiic ndo cling dép tmg duoc
vé mat gi4 ca va ngudn cung cép 6n dinh.

Mat khac, trong s6 cac hop chét diol béo ¢6 clu triic xac dinh néu trén, cac
hop chét diol béo co6 diém s6i twong dbi thdp ma 13 hop chét co6 thé duoc ky
vong 1 it tbn kém hon va sin c6 ngudn cung cép 6n dinh, c6 xu hudng 14 c6 tinh
dé bay hoi cao hon mdt chut so véi cac hop chét diol béo c6 didm séi twong dbi
cao. Do d6, trong trudng hop phuong phép ma ¢ do hop chét diol béo dugc cap
mot cach lién tuc dudi ap sut giam, lugng dang ké hop chét diol béo cé thé bay
hoi trong qua trinh tron voi chét tién tring hop, do d6 dan dén kha ning gy ra
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s sut giam tbe do thém vao (tbc d cb dinh) va két qua la chi mot phan hop chét
diol béo co thé déng gop vao phéan mg d6ng trung hop. Do do, can thuc hién
didu tiét theo cach tuong ty nhu cac phuong phap thong thuong bing cach cép
trude lugng du hop chét diol béo hoic dua ra budc quay vong hop chét diol béo,
ma c6 thé khong nhét thiét phai dugc cho 13 cac loi th& v& mat kinh té trong
truong hop san xuét lién tuc nhua polycacbonat c6 trong lugng phén tir cao
trong cong nghiép trén quy mo 1on.

Theo d6, viéc phat trién phuong phap theo yéu cau cling 14 phu hop dbi vai
cac hop chat diol béo co didm s6i twong ddi thap xét trong trudng hop st dung
hop chét diol béo c6 diém s6i twong dbi thap ma c6 thé duoc mong doi 12 it tén
kém hon va sin c6 ngudn cung cap 6n dinh.

Muc tiéu ciia sang ché 13 dé xuét phuong phép cai tién san xudt lién tuc
nhua polycacbonat c6 trong lugng phén tir cao bao gbm budc cho chét tién tring
hop polycacbonat thom va hop chét diol béo vao phan tng tring hop cao va héa
hop, ma co thé déng gop mdt cach hidu qua vao phan ng tring hop cao va hoa
hop ngay ca khi sit dung hop chét diol béo ¢6 diém sdi twong déi thap, va cho
phép san xuét polycacbonat cé trong luong phan it cao c6 chét luong vuot troi
mot cach kinh té va thuan loi.

Céch thirc giai quyét vén dé

Két qua cta viéc thyc hién cac nghién ctru chuyén séu dé giai quyét céc
vAn d& néu trén 1a céc tac gia sang ché di phét hién ra rang, trong budc dua chét
tién tring hop polycacbonat thom va hop chét diol béo vao phan ung trang hop
cao va hoa hgp, cac vAn d& néu trén c6 thé duoc giai quyét bang cach cung cép
lién tuc hop chét diol béo duéi cac diéu kién han ché cuc do, tir d6 dan dén viéc
hoan thanh sang ché.

Cu thé, sang ché d& cap dén phuong phép san xuét lién tuc nhya
polycacbonat cé trong luong phén tir cao nhu duge néu dudi day. Cu thé hon,
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sang ché d& cap dén phuong phép sén xuét lién tuc dé thu dugc nhya
polycacbonat c¢é trong lugng phén tir cao c6 tinh ndng vugt troi bang cach, trong
phuong phap lién tuc bao gbm budc san xuét chit tién tring hop polycacbonat
thom, va budc lién két chit tién tring hop polycacbonat thom thu dugc v6i chét
lién két bao gdbm hop chét diol béo dé tring hop cao, thuc hién phan Gng tring
hop cao va hoa hgp mét cach nhanh chéng gitta chét tién tring hop va chét lién
két trong thoi gian do.

(1) Phuong phép san xudt lién tuc nhya polycacbonat c6 trong lugng phén
tir cao, bao gdm:

budc (A) san xuét chét tién tring hop polycacbonat thom bang phan tng
da tring ngung gitta hop chét dihydroxy thom va dieste cacbonat,

bude (B) bd sung hop chit diol béo c6 nhém béo ma lién két véi nhém
hydroxyl cudi mach vao chét tién tring hop polycacbonat thom thu dugc trong
bude (A) dé thu duge hdn hop chét tién trung hop, va

bude (C) dua hdn hop chét tién trung hop thu dugc trong bude (B) vao
phan Ung tring hop cao va hoa hop dudi didu kién 4p suét giam; trong d6

trong budce (B), hop chit diol béo duge bd sung vao chét tién tring hop
polycacbonat thom thu duoc trong budce (A) ¢ ap suét cao vuot qué 200 torr (27
kPa) dé thu dugc hon hop cht tién tring hop, va sau d6, hdn hop chét tién tring
hop duoc dua vao phan Ung trung hop cao va hoéa hop dudi didu kién ap suit
giam trong budc (C) trude khi ndng d6 nhom hydroxyl cubi mach cta chit tién
tring hgp polycacbonat thom trong hdn hop chét tién trung hop dat 200mg/kg
(ppm).

(2) Phuong phap san xuit lién tuc theo muc (1), trong d6 hén hop chét tién
tring hop dugc dua vao phan tng tring hop cao va héa hop trong budc ©)
trong vong 7 phut tir khi bit dau bd sung hop chat diol béo.

(3) Phuong phap san xuit lién tuc theo muc (1) hodc (2), trong d6 hop chat
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diol béo 13 hop chét duoc thé hién bang cong thitc chung (A) sau day:
HO— (CR,R;) ,—Q— (CR3R,) ,—OH - * (A)

Trong d6, Q 14 nhém hydrocacbon c6 3 nguyén ti cacbon tré 1én ma c6 thé
chira nguyén tir khac loai, Ry, Ry, R3 va Ry lan luot va dc 18p 1a nhém duoc
chon tir nhém bao gdm nguyén tir hydro, nhém hydrocacbon béo c6 1 dén 30
nguyén ti cacbon va nhom hydrocacbon thom co6 6 dén 20 nguyén tir cacbon, n
va m 1an luot va doc lap 1a ) nguyén tr 0 dén 10, v4i diéu kién n va m lan luot
va doc 1ap 1a sb6 nguyén tir 1 dén 10 trong truong hgp Q khoéng chira nhom
hydrocacbon béo ma lién két voi nhém OH cudi mach, va it nhét 14 mot nhém
trong sd cdc nhém R, va R, va it nhét 13 mot nhom trong s6 cac nhom R; va Ry
duge chon 14n lugt tir nhém bao gdbm nguyén t hydro va nhém hydrocacbon
béo.

(4) Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sd cac muc (1)
dén (3), trong d6 hop chét diol béo 13 hop chét diol béc mét.

(5) Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bat ky trong s6 cac muc (1)
dén (4), trong dé didm s6i ctia hop chét diol béo 14 tir 350°C tré xubng.

(6) Phuong phép san xuét lién tuc theo muc (1) hodc (2), trong d6 hop chét
diol béo 1a hop chit dugc chon tir nhdém bao gbm pentaxyclopentadexan
dimetanol, 1,4-xyclohexan dimetanol, 1,3-adamantan dimetanol,
dexalin-2,6-dimetanol, trixyclodexan dimetanol, 2-butyl-2-etylpropan-1 ,3-diol,
2,2-diisobutylpropan-1,3-diol, 2-etyl-2-metylpropan-1,3-diol,
2,2-dietylpropan-1,3-diol va 2-metyl-2-propylpropan-1,3 -diol.

(7) Phuong phap san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sd cac muc (1)
dén (6), trong d6 nbéng d6 nhém hydroxyl cudi mach cta chét tién tring hop
polycacbonat thom thu dugc trong budce (A) bang 1500mg/kg (ppm) hodc it hon.

(8) Phuong phap san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sd cac muc (1)
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dén (7), trong do tri s6 N (chi s6 d6 nhot cAu trac) nhu duge thé hién b%mg
phuong trinh (I) sau ddy ctia nhya polycacbonat c6 trong lugng phan tr cao
béang 1,30 hoic thip hon.

Trj s6 N = (log(Tri s6 Q160)-log(Tri s6 Q10))/(log160-log10) (T)

(9) Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong s6 cac muc (1)
dén (8), trong d6 trong lugng phan tir trung binh khéi (Mw) céia nhya
polycacbonat c6 trong lugng phan tir cao va trong luong phén tir trung binh khéi
(MwPP) cua chét tién tring hop polycacbonat thom thu dugc trong budc (A)
duoc thé hién bang phuong trinh (IV) sau day:

Mw = k' x thoi gian Ivu (phit) + MwPP Iv)

trong d6, k' (don vi: luong tang Mw/phut) 1a s6 bang 500 hoic 16n hon.

(10) Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sd cac diém (1)
dén (9), trong d6 phan Umg trung hop cao va héa hop duéi didu kién 4p suat
giam trong budc (C) dugce thyc hién st dung binh phan Gng trung hop cao va
hoéa hop, binh phan tmg tring hop cao va héa hop 1a binh phén tmg khudy ngang
truc don c6 truc khudy don hodc binh phan tng khuay ngang da tryc c6 nhiéu
truc khudy, it nhat mot trong sé cac truc khudy co truc quay ngang va cac cdnh
khudy khong lién tyc véi nhau dugc gin gin nhu vudng gdc vao truc quay
ngang, voi ti 1€ L/D, khi chiéu dai cua truc quay ngang dugc xac dinh 1a L va
dudng kinh quay cua cdc canh khudy dugc xac dinh 1a D, 1a 1 dén 15, va co clra
chiét nhya polycacbonat c6 trong lwong phan ti cao tao thanh & phia d6i dién
véi clra nap chat tién trung hop polycacbonat thom.

(11) Phuong phép san xuét lién tyc theo diém bét ky trong sd céc diém (9)
dén (10), trong d6 phan Umg trung hop cao va hoa hop duéi didu kién 4p sut
giam trong budc (C) duge thuc hién sir dung binh phan ung trung hop cao va
héa hop, binh phan Umg tring hop cao va hoéa hop la binh phan tng nhao tron
ngang truc don loai xodn ¢ lién tuc c6 truc khudy don hodc binh phan tmg nhao
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tron ngang da truc loai xoéan dc lién tuc ¢o nhiéu truc khuéy, ti 1€ L/D khi chiéu
dai cua truc khuéy dugc x4c dinh 1a L va duong kinh xodn 6¢ duogc xéac dinh 1a
D 14 20 dén 100, va c6 ctra chiét nhua polycacbonat c6 trong lugng phan tir cao
tao thanh & phia ddi dién cira nap chét tién tring hop polycacbonat thom.

(12) Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong s6 cac muc (1)
dén (11), trong d6 viéc bd sung va tron hop chét diol béo v&i chét tién tring hop
polycacbonat thom trong budc (B) duge thuc hién sir dung may tron truc tiép.

(13) Phuong phép san xuét lién tuc theo muc (12), trong d6 may trdn truc tiép
duoc chon tir nhém bao gdm mady trdn tinh, may nhao va mdy ép dun.

Hiéu qué cua sang ché

Mic du cac nguyén lidu tho thudng phan ung sau khi tron k¥ trong cac
phwong phép tring hop cta tinh trang k¥ thuét truéc ddy, vi phan ing gitra chét
tién tring hop polycacbonat thom va hop chét diol béo dién ra nhanh chéng, néu
c4c nguyén lidu thd dugc cho phéan tmg sau khi tron k¥, cac phan ung do sy tao
thanh céc san phidm phu nhu phenol cling tién trién nhanh chong trong hé théng,
va phéan tng cit mach (phin manh) ciia cac nhom gi6i han chudi chinh polyme
tién tridn do sy c6 mit cta céc san phdm phu ndy. Trong truong hop phan ng
cét mach (phan manh) ctia chudi chinh chit tién trung hop tién trién do su co
miit cla cac san phdm phu, thdi gian phéan tmg cua budc tring hop cao dé tring
hop cao phai dugc kéo dai, va két qua 1a nhya duge dua vao tré nhiét trong
khoang thoi gian dai va chét lvong nhya ¢ xu huéng bi giam.

Theo séng ché, két qua clia viéc tron hop chét diol béo véi chét tién tring
hgp polycacbonat thom dudi didu kién xac dinh va cép lién tuc hdn hop chat
tién tring hop thu duge vao budce trung hop lién két cao trong budc trung hop
lién két cao gitra chit tién tring hop polycacbonat thom va hop chét diol béo,
phan ung lién két c6 thé dugc cho phép tién trién nhanh trong khi ngin chin
phén Ung cit mach (phan manh) do céc san pham phuy, tir d6 c6 thé rGt ngan thoi
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gian phan Umg trong binh phan Umg trung hop cao va hoa hop.

Cu thé, nhd thu dugc hop chét chét tién tring hop bang cach bb sung hop
chét diol béo vao chit tién tring hop polycacbonat thom & ap sudt vuot qua 200
torr (27 kPa), va cung cip vao binh phan {mg tring hgp cao va héa hop trude
khi ndng d6 nhém hydroxyl cudi mach cua chét tién trung hop polycacbonat
thom trong hdn hop chit tién tring hop dat 2000mg/kg (ppm), hén hop chét tién
tring hop ¢6 thé thu duge ma khéng 1am cho téc d6 bd sung giam di (tdc do ch
dinh) trong khi ngdn chan sy bay hoi ngay ca trong trudng hop hop chét diol béo
c6 diém s6i twong dbi thap, va hdn hop chét tién tring hop c6 thé dugc cung clp
vao binh phan g tring hop cao va héa hgp ma khong 1am giam trong lugng
phén tir do phan Gmg cat mach (phan manh).

Theo cach nay, vi phuong phap cua sang ché ¢6 thé giam thiéu sy bay hoi
va loai trir nhu clu str dung luong du ngay ca trong trudng hop hop chét diol
béo c6 diém sbi twong db6i thap, phuong phap ndy c6 loi thé v& mit kinh té trong
trudng hop san xuét lién tuc trong cong nghiép. Ngoai ra, nhya polycacbonat ¢6
trong luong phan tr cao c6 trong luong phan tir du cao, tri sd N thip, mau sic
vuot trdi va it tinh khong dong nhit v& mit cAu trac thu duoc bang phuong phép
vuot troi vé mat kinh té. Phuong phap theo sang ché t8t hon 13 c6 thé sir dung tat
ca cac hop chét diol béo thich dung lam céc chét lién két. Trong sb ching, dat
biét, bang céch st dung hop chét diol béo c6 diém soi tuong d6i thdp ma co thé
duoc ky vong 12 it ton kém hon va sin c6 ngudn cung cép 6n dinh, phuong phép
clia sang ché cho phép dat dugc tinh wu viét vé mit kinh té va ¢ gia tri sit dung
cong nghiép cao hon.

M0 ta vin tit hinh vé

FIG.1 13 hinh v& duéi dang so dd trinh bay vi du vé cac thiét bi san xuét
duoc st dung trong phuong phép san xudt theo sang ché (cac thiét bi san Xuét
dugc str dung trong vi du 1).
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MG ta chi tiét sang ché

Phuong phap san xuét theo sang ché bao gdm budc (A) san xuét chit tién
trung hop polycacbonat thom bing céch st dung hop chét dihydroxy thom va
dieste cacbonat lam céc nguyén li€u tho ban dau va dua cac nguyén liéu thd nay
vao phan tng da tring hop (phan ng este hoa chéo) (budc da tring ngung),
bude (B) thu duge hdn hop chit tién tring hop bang cach thém hop chét diol
béo vao chét tién tring hop polycacbonat thom thu dugc trong budc (A) néu
trén (budc trén), va budc (C) dua hdn hop chét tién trung hop thu dugc trong
budc (B) ndu trén vio phan tmg tring hop cao va hoa hop duéi didu kién 4p suét
giam (budc trung hop lién két cao). Budc (C) 1a budc trung hgp cao béng cach
lién két chét tién tring hop polycacbonat thom v&i hgp chét diol béo, va cling 1a
budc ddng tring hop st dung chét tién trung hop polycacbonat thom va hop
chét diol béo 1am céc thanh phan dong tring hop.

Theo sang ché, cac budc thong thuong da dugc biét dén khéc cling c6 thé
duoc két hop, nhu budc chudn bi nguyén liéu thd ban diu dé didu ché cac
nguyén liéu thé ban dAu & dang hop chit dihydroxy thom va dieste cacbonat,
bude khir khi va loai bd cac nguyén liéu thd khong phdn tng va cac san phim
phu phan tmg ¢ trong hdn hgp phan mg sau khi hoan thanh cac budc tir (A)
dén (C) néu trén, budc bd sung chit phu gia nhu chét 8n dinh nhiét, chit giai
phong khudn hoac chét tao mau, hodc budc tao hat dé duc nhua polycacbonat c6
trong luong phén tir cao thu dugc thanh céc hat c6 dudng kinh hat mong mubn.
Ngoai ra, con cd thé ¢6 budc chuln bi chét lién két dé 1am tan chay va khi nude
hop chét diol béo trudce dé tron hop chét diol béo (chét lién két) nhanh va dong
nhét trong binh phéan tmg trung hop cao va hoa hop.

Sau ddy cac phuong phap thyc hién sang ché dugc s& duoc gidi thich chi
tiét hon dya vao hinh v&. Nhu duogc trinh bay trong FIG.1 (hinh v& dudi dang so
dd trinh bay mdt cach cu thé vi du v& céc thiét bi san xuét duoc st dung trong
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phuong phép theo sang ché), trong vi du vé phuong phép san xudt theo sang ché,
nhua polycacbonat c6 trong lugng phéan tir cao cua sang ché dugc san xuét bing
c4ch dau tién qua budc chuan bi nguyén liéu thd ban dAu dé didu ché cac nguyén
lidu thd ban du & dang hop chét dihydroxy thom va dieste cacbonat, va budc da
trung ngung (A) dé tao thanh chét tién tring hop polycacbonat thom béng cach
da tring ngung cac nguyén liéu thd nay & trang thai tan chdy, sau d6 qua budc
(B) dé thu dugc hdn hop chét tién tring hop bing cach b sung hop chat diol
béo (chét lién két) vao chét tién tring hop polycacbonat thom thu dugc trong
budce (A) néu trén, va budce (C) dua hdn hop chét tién tring hop thu dugc trong
budc (B) néu trén vao phéan tng trung hop cao va héa hop dudi didu kién 4p suét
giam (bude tring hop lién két cao).

Sau d6, cac hat nhya polycacbonat c¢6 trong luong phan tir cao duge duc
bing cach dimg phan tng va qua budc khir khi va loai bé cac nguyén liéu tho
khong phan Umg va cac san phim phu phan Umg c6 trong dung dich phéan tng
tring hop (khong duoc th8 hién), budc bd sung chit 6n dinh nhiét, chét giai
phong khudn hodc chit tao mau va chit twong tu (khong dugc thé hién), va budc
dutc polycacbonat thanh cac hat c6 dudng kinh hat mong mudn (khong dugc thé
hién)

Phuong phap theo sang ché str dung cdng doan phan g nhiéu giai doan, va
budce (A) va budc (C) dugc thyc hién sir dung céc binh phan mg tuong Umg va
riéng biét. Binh phan ing da trung ngung dugc st dung dé thyc hién bude (A) va
binh phéan tng tring hop cao va hoa hop (binh este hoa chéo) dugc sur dung dé
thuc hién budce (C) duoc mic nbi tiép théng qua mdy tron duge s dung dé thuc
hién budce (B).

Binh phéan mg da tring ngung cta budc (A) c6 thé bao gdm binh phéan g
don, hodic ¢6 thé bao gdm nhidu binh phan img dugc méc ndi tiép. Tét hon 14 hai
hoiic nhiéu binh phan tmg va tét hon nita 1a hai dén 6 binh phan tng dugc méc
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nbi tiép.

Mit khac, binh phan ung tring hgp cao va hoéa hop cua bude (C) ¢o thé
bao gébm binh phan ng don hodc c6 thé bao gdm nhiéu binh phan Umg dwoc
1nécnéiﬁép,Vététhonlébaogénlbhﬁldon(bhﬂlphénﬁngdbn)
l.Buécchu&nbinguyénHéuthébandﬁu

Trong budc chuén bi nguyén liéu thd ban dAu, cac nguyén liéu thd ban dau
duoc st dung trong phuong phép san xuht theo sang ché & dang hop chét
dihydroxy thom va dieste cacbonat dugc diéu ché.

(1) Céc thiét bi

Cac bdn tron nguyén lidu thd (1Ra va 1Rb trong FIG.1) va bom nap
nguyén lidu thé (1P trong FIG.1) d& cp cic nguyén liéu thd dugc diéu ché vao
budc da tring ngung dugc trang bi lam cac thiét bi duoc sir dung trong budc
chuén bi nguyén liéu thd ban dau. Cac nguyén liéu tho ban dau & dang hop chét
dihydroxy thom va dieste cacbonat dugc cap lién tuc & trang théi tan chay tir cc
cira nap 1Ma va 1Mb vao cac bdn tron nguyén liéu thé 1Ra va 1Rb trong khi
quyén khi nito. Trong céc bdn tréon nguyén liéu thé 1Ra va 1Rb, hop chét
dihydroxy thom va dieste cacbonat dugc tron va duge lam tan chay & ti 1€ mol
dinh trude (6t hon 13 & ti 16 mol dieste cacbonat v6i hop chét dihydroxy thom 1a
1,0 dén 1,3) trong khi quyén khi nito @& didu ché hdn hop nguyén liéu tho tan
chay. Khong c6 gidi han cu thd vé thong sb k§ thudt cia cac bdn trén nguyén
lidu tho 1Ra va 1Rb, va c6 thé st dung cac bon tron thong thuong da dugc biét
dén. Vi du, céc bdn trén cé cc canh khudy Maxblend (1Ya va 1Yb trong FIG.1)
c6 thé duoc sit dung.

Ngoai ra, hai bdn tron tdt hon 1a dugc dua vao trong budc chudn bi nguyén
liéu tho ban d4u nhu duge thé hién trong FIG.1 dé san xuét lién tuc. Bing cach
st dung hai bdn tron, c6 thé thuc hién tron va 1am tan chay luén phién va cac
nguyén li¢u thd ban dau duoc tron co thé duoc cép mot cach lién tuc vao binh

-17-



25339

phan Umg 3R bing cach chuyén van 1Bp.
(2) Hop chét dihydroxy thom

Céc vi du vé& nguyén liéu thd ban dAu & dang hop chit dihydroxy thom bao
gbm céc hop chét dugc thé hién bing cong thirc chung (1) sau day.

(Flh)p (Tz)q.

Trong cdng thirc chung (1), méc du hai nhém phenylen ¢ thé déu 1a hai
nhém p-phenylen, hai nhém m-phenylen hodc hai nhém o-phenylen va moi
nhém cé thé duogc dit & cac vi tri thé khac nhau, va ca hai nhom tdt hon 1 céc
nhom p-phenylen.

R; va R, trong cdng thuc chung (1) lan lwot va doc 1ap 1a nguyén to
halogen, nhém nitro, nhom amin, nhém alkyl ¢6 1 dén 20 nguyén tir cacbon,
nhém alkoxyl c6 1 dén 20 nguyén tit cacbon, nhém xycloalkyl c¢6 6 dén 20
nguyén tr cacbon, nhém aryl ¢6 6 dén 20 nguyén tir cacbon, nhém xycloalkoxyl
¢6 6 dén 20 nguyén tir cacbon, nhém aryloxy c6 6 dén 20 nguyén tr cacbon
hodc nhém aralkyl c6 6 dén 20 nguyén ti cacbon.

Céc vi du duogc uu tién cu thé v& R; va R, 13 nguyén t flo, nhém amin,
nhém metoxy, nhém metyl, nhom xyclohexyl va nhém phenyl.

pvaqlacac sb nguyén tir 0 dén 4 va t8t hon 1a céc s6 nguyén tir 0 dén 2. X
12 lién két gidi han hodc nhém duge chon tir cac nhom hitu co hoéa tri hai duoc
thé hién bang cong thirc chung (2) sau ddy. R; va R4 trong cdng thic chung (2)
lan luot va doc 1ap 1a nguyén tir hydro, nhom alkyl c6 tir 1 dén 10 nguyén tit
cacbon (va t6t hon 14 1 dén 6 nguyén tir cacbon) hodc nhém aryl o tir 6 dén 10

nguyén tur cacbon, hodc R; va Ry ¢ thé lién két v6i nhau tao thanh vong béo.
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fl{s
—cl:_’ _S—: —O—s _So_’ —CO_, —502_, _‘COO"",
R, : « o . (2)

L O

Céc vi du cu thé v& cac hop chat dihydroxy thom nhu vay gbm cb
bis(4-hydrophenyl)metan, 1,1-bis(4-hydrophenyl)etan,
1,2-bis(4-hydrophenyl)etan, 2,2-bis(4-hydrophenyl)propan,
2,2-bis(4-hydro-3-isopropylphenyl)propan, 2,2-bis(4-hydrophenyl)butan,
2,2-bis(4-hydrophenyl)octan, 2,2-bis(3-t-butyl-4-hydrophenyl)propan,
2,2-bis(3-bromo-4-hydrophenyl)propan, bis(4-hydrophenyl)phenylmetan,
1,1-bis(4-hydrophenyl)-1-phenyletan, bis(4-hydrophenyl)diphenylmetan,
2,2-bis(4-hydro-3-metylphenyl)propan,
1,1-bis(4-hydro-3-tert-butylphenyl)propan,
2,2-bis(3-xyclohexyl-4-hydrophenyl)propan,
1,1-bis(3-xyclohexyl-4-hydrophenyl)xyclohexan,
2,2-bis(3,5-dimetyl-4-hydrophenyl)propan,
2,2-bis(4-hydro-3-phenylphenyl)propan,
2,2-bis(3-xyclohexyl-4-hydrophenyl)propan,
2,2-bis(4-hydro-3-bromophenyl)propan,
2,2-bis(3,5-dibrom-4-hydrophenyl)propan, 1,1-bis(4-hydrophenyl)xyclopentan,
1,1-bis(4-hydrophenyl)xyclohexan, 2,2-bis(4-hydro-3-metoxyphenyl)propan,
1,1-bis(4-hydrophenyl)-3,3,5-trimetylxyclohexan, 4,4'-dihydroxydiphenyl ete,
4,4'-dihydroxybiphenyl, 9,9-bis(4-hydrophenyl)floren,
9,9-bis(4-hydro-3-metylphenyl)floren, 1,1-bis(4-hydrophenyl)xyclohexan,
1,1-bis(4-hydrophenyl)xyclopentan, 4,4'-dihydroxy-3,3'-dimetylphenyl! ete,
4,4'-dihydroxyphenyl sulfit, 4,4'-dihydroxy-3,3'-dimetylphenyl sulfit,
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4,4'-dihydroxydiphenyl sulfoxit, 4,4'-dihydroxy-3,3'-dimetyldiphenyl sulfoxit,
4,4'-dihydroxydiphenyl sulfon, 4,4'-dihydroxy-3,3'-dimetyldiphenyl sulfon,
4,4'-sulfonyl diphenol, 2,2'-diphenyl-4,4'-sulfonyl diphenol,
2,2'-dimetyl-4,4'-sulfonyl diphenol, 1,3-bis{2-(4-hydrophenyl)propyl}benzen,
1,4-bis{2-(4-hydrophenyl)propyl }benzen, 1,4-bis(4-hydrophenyl)xyclohexan,
1,3-bis(4-hydrophenyl)xyclohexan,
4,8-bis(4-hydrophenyl)trixyclo[5,2,1,02,6]dexan,
4,4'-(1,3-adamantandiyl)diphenol va
1,3-bis(4-hydrophenyl)-5,7-dimetyladamantan.

Trong s6 céc hop chét ndy, vi du dugc dac biét uvu tién la
2,2-bis(4-hydrophenyl)propan (dugc viét tit 14 bisphenol hosic BPA) vi nhiing ly
do nhu tinh &n dinh & dang monome va tinh s&n c¢6 ma c¢6 ham luong tap chét
thdp. C6 thé két hop nhiéu loai hop chét hydro thom néu trén néu cén thiét.

Theo séng ché, hop chat axit dicarboxylic nhu axit terephthalic, axit
isophthalic, axit naphthalen dicarboxylic hodc axit 1,4-xyclohexan dicarboxylic
¢6 thé duogc sir dung két hop véi hop chét dihydroxy thom néu trén khi can thiét,
va c6 thé dugc stir dung & dang polyeste cacbonat.

Ngoai ra, cling co thé st dung két hop vé6i hop chét da chirc c6 hai ba hogc
nhidu hon, va tdt hon 13 tir 3 dén 6 nhém chirc trong phén tir ciia nd. Cac vi du
vé céc hop chét da chirc nhu vy duge st dung gdm c6 cac hop chét co céc
nhom hydroxyl phenolic hodc cac nhom carboxyl, va dac biét t6t hon 14 st dung
1,1,1-tris(4-hydrophenyl)etan.

(3) Dieste cacbonat
Céc vi du vé dieste cacbonat dugc st dung trong sang ché gbém c6 céac hop

chét duoc thé hién bing cong thirc chung sau day (3).

A—O—C—0—A -0 (3)
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Trong d6, A trong cdng thirc chung (3) 1a nhém hydrocacbon don tri mach
nhanh hodc mach thing c6 tir 1 dén 10 nguyén t&r cacbon ma co6 thé duoc thé.
Hai nhém dugce thé hién bing A co thé 13 giéng nhau hodc khéc nhau.

Céc vi du cu thé vé céc dieste cacbonat gém c6 céc dieste cacbonat thom
nhu diphenyl cacbonat, ditolyl cacbonat, bis(2-chlorophenyl) cacbonat, m-cresyl
cacbonat, dinaphtyl cacbonat hodc bis(4-phenylphenyl) cacbonat. Ngoai ra, cac
dieste cacbonat nhu dimetyl cacbonat, dietyl cacbonat, dibutyl cacbonat hodc
dixyclohexyl cacbonat cling c6 thé duoc st dung khi cAn. Trong sb chung,
diphenyl cacbonat 13 dugc wu tién xét theo kha nang phan tmg va do 6n dinh vé
mau sic cia nhua thu dugc, va dic biét 1a vé chi phi.

(4) Ti 1€ nap

Theo sang ché, dieste cacbonat tdt hon 1a duogc st dung véi lugng du so
v6i hop chét dihydroxy thom dé dua vao céc nhém cudi mach dugc giéi han
trong khi san xuét chét tién tring hop polycacbonat thom. Tbt hon nira 13, ti 1&
nap gitra hop chit dihydroxy thom va dieste cacbonat 14 ti 1¢ ma ti 1& cua dieste
cacbonat v6i hop chét dihydroxy thom 1a tir 1,0 dén 1,3 (ti 18 mol). Tirc 14, tot
hon 14 st dung dieste cacbonat & ti 1€ tir 1,0 dén 1,3, tdt hon nita 1a & ty 18 tur
1,02 dén 1,20, va diic biét tdt hon 1a & ti 18 tir 1,02 dén 1,15, cho tong 1mol hop
chét dihydroxy thom.

(5) Chét xtc tac

Phan tng da trung ngung giira hop chét dihydroxy thom va dieste cacbonat
trong budc (A) va phan ng tring hop cao va héa hop gilta chét tién tring hop
polycacbonat thom va hop chét diol béo trong bude (C) cling c6 thé duoc thuc
hién trong su c6 mit cua chét xtc tac. Chit xtc tac este hda chéo thong thuong
nhu chét xtc téc hop chit bazo dugc st dung lam chét xtc tac dé san xudt cic
polycacbonat thong thudng co6 thé duoc stir dung lam chét xtic tac. Chét xtc tic
c6 thé duoc bd sung & giai doan bét ky ngay trudc bude (A), bude (A), bude (B)
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hoac budc (C), hodc & nhiéu giai doan tir ngay trudc bude (A) dén budc (C) theo
cac didu kién cu thé.

Cu thé, cac vi du vé cac chét xtc tac hgp chit bazo gdbm cé céc hop chét
kim loai kidm va/hodc cac hop chét kim loai kidm thd va cac hop chét chira nito.

Céc vi du vé& cac hop chét kim loai kidm va/hodc cac hop chit kim loai
kidm thd ma duoc sit dung tot hon 13 gdm cé cac muéi axit hitu co, cic mudi vo
co, oxit, hydroxit, hydrua, alkoxit, hydroxit amoni béc bén hodc cac mudi cla
né va céc amin cta cac kim loai kidm va cac kim loai kiém thé, va céc hop chat
nay co thé duoc str dung riéng 1€ hodc két hop.

Céc vi du cu thé v& cac hop chit kim loai kiém gdm c6 natri hydroxit, kali
hydroxit, xesi hydroxit, lithi hydroxit, natri bicacbonat, natri cacbonat, kali
cacbonat, xesi cacbonat, lithi cacbonat, natri axetat, kali axetat, xesi axetat, lithi
axetat, natri stearat, kali stearat, xesi stearat, lithi stearat, natri boron hydrua,
natri borophenylat, natri tetraphenyl borua, natri benzoat, kali benzoat, xesi
benzoat, lithi benzoat, dinatri hydrogenphosphat, dikali hydrogenphosphat,
dilithi hydrogenphosphat, dinatri phenylphosphat hodc cac mudi dinatri, cac
mudi dikali, cac mudi dixesi va mudi dilithi cua bisphenol A, hodc céc mudi
natri, cac mudi kali, cdc mudi xesi va céc mudi lithi cta phenol.

Céac vi du cu thé vé céc hop chét kim loai kiém thd g@)m c6 magié hydroxit,
canxi hydroxit, stronti hydroxit, bari hydroxit, magié bicacbonat, canxi
bicacbonat, stronti bicacbonat, bari bicacbonat, magié cacbonat, canxi cacbonat,
stronti cacbonat, bari cacbonat, magié axetat, canxi axetat, stronti axetat, bari
axetat, magié stearat, canxi stearat, canxi benzoat va magié phenylphosphat.

Céac vi du cu thé vé céc hop chét chira nito gém cb cac hydroxit amoni béc
bdn c6 nhém alkyl va/hodc nhém aryl nhu tetrametyl amoni hydroxit, tetraetyl
amoni hydroxit, tetrapropyl amoni hydroxit, tetrabutyl amoni hydroxit hodc

trimetylbenzyl amoni hydroxit, c4c amin bac ba nhu trietylamin,
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dimetylbenzylamin hoc triphenylamin, cdc amin béc hai nhu dietylamin, cac
amin bic mot nhu propylamin ho3c butylamin, cdc imidazol nhu
2-metylimidazol, 2-phenylimidazol hodc benzoimidazol, va cdc bazo hogc cac
mdi bazo nhu amoniac, tetrametyl amoni borohydrua, tetrabutyl amoni
borohydrua, tetrabutyl amoni tetraphenyl borat, tetraphenyl amoni
tetraphenylborat hodc tetraphenyl phospho tetraphenylborat.

Cac vi du vé cac chat xuc tic este hoa khac ma duoc sit dung tot hon 1a
gbm cb cac mudi cta kém, thiéc, ziriconi va chi, va cac chét xtc tac nay co thé
dugc st dung riéng 1é hodc két hop.

Cac vidu cu thd v& cac chit xtc tac este hoa chéo gém cO kém axetat, kém
benzoat, k&m 2-etylhexanoat, k&m clorua (II), kém clorua (IV), thiéc axetat (II),
thiéc axetat (IV), dibutylthiéc dilaurat, dibutylthiéc oxit, dibutylthiéc dimetoxit,
ziriconi axetylaxetonat, ziriconi oxyaxetat, ziriconi tetrabutoxit, chi axetat (II) va
chi axetat (IV).

Theo phuong phép san xudt theo sang ché, tot hon 14 st dung xesi cacbonat
(Cs,CO;), natri bicacbonat (NaHCO;), natri tetraphenyl borua, dinatri
phenylphosphat, kali cacbonat hodc tetrametyl amoni hydroxit. Trong s6 nay,
xesi cacbonat, kali cacbonat va tetrametyl amoni hydroxit 1a dugc wu tién hon.
Céc chét xuc tac nay c6 thé duoc sir dung riéng 1& hodc két hop.

Céc chat xtic tac ndy dugc sir dung & ti 1€ mol 1 x 10° dén 1 x 10°mol va
t6t hon1a 1 x 107 d&én 1 x 10 mol cho 1mol téng hop chit dihydroxy.

2. Buédce (A) (bude da trung ngung)

Trong bude (A), chét tién tring hop polycacbonat thom dugc san xudt
bang phan Umg da tring ngung ctia cac nguyén li¢u tho ban diu & dang hop chat
dihydroxy thom va dieste cacbonat trong binh phan tmg da tring ngung. Phan
ting da tring ngung nay 1a phan Gng da tring ngung tan chy dya trén phan mg
este hoa chéo.
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(1) Céc thiét bi

Mot hodc hai hodc nhiéu binh phan tmg dugc st dung lam binh phan mg
da tring ngung dugc sir dung dé thuc hién budc (A). Trong trudng hgp sur dung
hai hodc nhiéu binh phan tng, cdc binh phan ung dugc méc ndi tiép. Tt hon 13
2 hodc nhidu binh phan tng, tt hon nita 13 2 dén 6, va dic biét tt hon nita 14 3
dén 5 binh phan tng duogc st dung béng cach méc ndi tiép. Cac binh phan Ung
da tring ngung c6 thé 13 binh phan tng kiéu doc hogc binh phan tng kiéu ngang,
va t6t hon 14 cac binh phan tng da tring ngung la binh phan ting kiéu doc.

Trong FIG.1, vi du, binh phan tmg dugc khudy doc thir nhét 3R, binh phan
g doc thir hai 4R, binh phéan umng dugc khudy doc thtr ba SR va binh phén tmg
duoc khudy doc thir tr 6R dugc trang bi 1a cac binh phan Ung da trung ngung
cua budce (A).

MSi binh phéan tng trong céc binh phan Umg da tring ngung nay co thé
duogc trang bi thiét bi khqu nhu canh khuéy thong thuong da dugc biét dén. Cac
vi dy cu thé v& céc canh khudy gdom c6 canh neo, canh Maxblend va canh bing
xodn kép.

Vi du, binh phan tng dugc khudy doc thir nhét 3R, binh phan tmg dugc
khudy doc thit hai 4R va binh phén tmg duoc khudy doc thr ba 5R cta FIG.1
duoc trang bi twong Ung cac canh khudy Maxblend 3Y, 4Y va 5Y, trong khi
binh phan tng dugc khudy doc thir tu 6R dugc trang bi canh bang xo&n kép 6Y.

Ngoai ra, mdi binh phan tng c6 thd dugc trang bi thiét bi lam néng trude,
bom banh ring, éng chung cét d8 x4 céc san pham phu va twong ty dugc sinh ra
tr phan Ung da trung ngung, thiét bi ngung tu nhu binh ngung hodc khoang da
khé, binh gitt nhu bdn thu hdi, hodc thiét bi chan khong dé duy tri trang thai 4p
suét giam dinh trude.

Ngoai ra, tAt ca cac binh phan tmg dugc sit dung trong mdt loat phuong
phap san xuét lién tuc dugc didu chinh sao cho dat dén khoang ap suét va nhiét
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dd bén trong dinh trudec.

Trong vi du vé phuong phép san xuét lién tuc st dung thiét bi san xuét
duoc trinh bay trong FIG.1, 5 binh phan Ung dugc méc ndi tiép (bude (A): binh
phan tmg duoc khudy doc tht nhét 3R, binh phan tng dugc khudy doc thir hai.
4R, binh phan tmg dugc khudy doc thi ba 5R, binh phan tng dugc khudy doc
tht tu 6R; budc (B): may tron (6Mix), va budc (C): binh phan uing dugc khudy
ngang thir ndm 7R) dugc thiét 1ap trude ap sut va nhiét do bén trong lan luot
tuong Ung voi timg phan Umg (phén tng da trung ngung tan chdy va phan ing
tring hop cao va hoa hgp).

Trong thiét bj ctia FIG.1, vi dy, c4c bo phan 1am néng trudce 3H, 4H, SH va
6H va cac bom banh riang 3P, 4P, 5P va 6P duoc trang bi. Ngoai ra, cac 6ng
chung cit 3F, 4F, 5F va 6F dugc gén vao bdn binh phan tmg. Céc dng chung cht
3F, 4F, 5F va 6F duoc ndi 1an luot voi cac thiét bi ngung tu 3C, 4C, 5C va 6C,
va mdi binh phan mg duogc duy tri trang théi 4p sudt giam dinh trudc bang céc
thiét bi chan khong 3V, 4V, 5V va 6V.

(2) Phan tng da trung ngung

Céc diéu kién phan tng trong binh phéan ng da tring ngung duoc thiét 1ap
lan luot sao cho nhiét dd va chan khong tang trong khi tdc do khudy giam khi
phan ung da trung ngung dién ra. Trong qué trinh phan tng da tring ngung, myc
chét 16ng dugc kiém soat sao cho thoi gian luu trung binh trong timg binh phén
Umg, nhu thoi gian luu trung binh trude khi bt diu bd sung chét lién két, 1a
khoang tir 30 phut dén 120 phut. Ngoai ra, sin pham phy phenol dugc tao thanh
ddng thoi véi phan tmg da tring ngung tan chay trong timg binh phén tmg dugc
x4 ra ngoai hé thong bang cac éng chung cét 3F, 4F, 5F va 6F dugc gin vao mdi
binh phan tng. DY chan khong trong budc (A) t6t hon 12 tir 100 torr dén 0,0075
torr (13,3 kPa dén 1 Pa), va nhiét do bén trong ciia cac binh phan mg t6t hon 13
tir 140°C dén 300°C.
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Cu thé hon, theo phuong phap dugc trinh bay trong FIG.1, budc (A) duoc
thue hién véi bén binh phan tng (binh phén tmg duge khudy doc thir nhat dén
binh phan tmg duoc khudy doc th tw), va nhiét d va 4p sudt dugc thiét 1ap mot
cach théng thudng nhu duge md ta dudi day. Ngoai ra, phan giai thich sau day
ap dung d6i v6i may tron ciia bude (B) va binh phan tmg trung hop cao va hoa
hop (binh phan tng dugc khudy ngang thtr nim) duoc méc nbi tiép véi bbn binh
phan Gng thi cta bude (A).

(Bd phéan lam ndng truée 1H) 180°C dén 230°C

(Binh phan tng dugc khudy doc thir nhit 3R)

Nhiét do bén trong: 150°C dén 250°C, 4p sut: ap sudt thuomg dén 100 torr
(13,3 kPa), nhiét do mdi truong gia nhiét: 220°C dén 280°C

(Bd phan lam ndng truée 3H) 200°C dén 250°C

(Binh phan tng dugc khudy doc thit hai 4R)

Nhiét d6 bén trong: 180°C dén 250°C, 4p suét: 100 torr (13,3 kPa) dén 75
torr (10 kPa), nhiét d6 méi truong gia nhiét: 220°C dén 280°C

(B6 phén lam nong trudc 4H) 230°C dén 270°C

(Binh phan tmg dugc khudy doc thir ba 5R)

Nhiét do bén trong: 220°C dén 270°C, ap suét: 75 torr (10 kPa) dén 1 torr
(133 Pa), nhiét d¢ mdi truong gia nhiét: 220°C dén 280°C

(Bd phan 1am néng truéc SH) 230°C dén 270°C

(Binh phan tng dugc khudy doc thir tu 6R)

Nhidt d6 bén trong: 220°C dén 280°C, 4p suét: 1 torr (133 Pa) dén 0,0075
torr (1 Pa), nhiét d6 méi trudng gia nhiét: 220°C dén 300°C

(Bd phéan 1am nong trude 6H) 270°C dén 340°C

(May tron 6Mix)

Nhiét do bén trong: 220°C dén 300°C, 4p suét: 200 torr (27 kPa) dén 3700
torr (493,29 kPa), nhiét dd méi truong gia nhigt: 220°C dén 320°C

-26-



25339

(Binh phan tng dugc khudy ngang thit nim 7R)

Nhiét do bén trong: 260°C dén 340°C, ap suét: 10 torr trd xuéng (1333 Pa
tré xudng), nhiét dd moi trudng gia nhiét: 260°C dén 340°C

Tiép theo, sau khi nhiét do va ap sut bén trong trong tat ca cac binh phén
Umg dugc st dung trong phuong phap san xuét lién tuc theo sang ché dat dén
khoang tir -5% dén +5% tri sb thiét 14p tuong tmg ctia chiing, hon hop nguyén
liéu thd tan chay dugc didu ché riéng trong céc bdn tron nguyén liu thd 1R
(1Ra va 1Rb) dugc cép lién tuc vao binh phan tng duoc khudy doc thir nhit 3R
théng qua bom nap nguyén liéu thé 1P va bg phén lam néng trude 1H. Ngoai ra,
ddng thoi khi bat d4u nap hdn hop tan chay nguyén liéu thd, chét xtic tac duge
cap lién tuc tir clra nap chit xuc tac 1C ¢ vi tri trung gian trén dudng chuyén hon
hop tan chay nguyén liéu th6é vao binh phan Gmg dugc khudy doc thir nhét 3R,
sau do6 da tring ngung tan chay bét dAu dura trén phan tmg este hoa chéo.

Maic du khéng c6 gidi han cy thé vé tdc d6 quay cla céc canh khudy trong
binh phan tng, t6t hon 1a duy tri tc do nay tir 200 vong/phut dén 10 vong/phut.
Phan ung da tring ngung dugc thuc hién trong khi duy tri muc chét long & mic
khong dbi sao cho dat dugc thoi gian luu trung binh dinh trudce trong khi xa
phenol ma dugc tao thanh & dang san pham phu khi phan tng dién ra tir dng
chung cét. Thoi gian luu trung binh trong binh phéan tmg la khong bi gi6i han cu
thé, va thong thudng 13 tir 30 phat dén 120 phut.

Trong céc thiét bi san xuit cta FIG.1, vi dy, phan ung da tring ngung tan
chay duoc thuc hién bang cach thiét 1ap nhiét do bén trong clia binh phan ung
duge khudy doc thir nhit 3R dén 200°C va 4p suét bén trong 1a 200 torr (27 kPa)
trong khi quyén nito, va duy tri tbc d6 quay clia canh khudy Maxblend & 160
vong/phut. Tiép d6 thuc hién phén ng da tring ngung tan chay trong khi duy tri
muec chit 16ng & mirc khong dbi trong khi xa sén phim phu phenol tir 6ng chung
c4t 3F sao cho thoi gian luu trung binh 13 60 phut.
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Tiép 46, dung dich phan tng tring hop dugc xa tir ddy binh phéan Gng dugc
khudy doc thir nhét 3R bing bom banh ring 3P, sau d6 dugc nap lién tuc vao
binh phén tng dugc khudy doc thir hai 4R théng qua bd phén 1am néng trudce 3H,
vao _binh phan tng duoc khudy doc thir ba SR théng qua bd phan 1am néng trude
4H bing bom bénh ring 4P, va cudi cing vao binh phan tmg dugc khudy doc
thr tu 6R thong qua b phén 1am néng trudc SH béng bom banh ring 5P, nhd d6
lam cho phan Ung da trung ngung tién tridn va tao ra chit tién tring hop
polycacbonat thom.

(3) Chét tién tring hop polycacbonat thom

Trong lugng phéan tr trung binh khéi cua chét tién tring hop polycacbonat
thom thu dugc trong binh phan Umg da tring ngung sau clng ctia budc (A) la
khong bi giéi han cu thé, va tdt hon 1a tir 10000 dén 50000 va tot hon nita 13 tir
1500 dn 35000 (theo tiéu chudn polystyren khi dugc do bing GPC), va chét
tién tring hop nay dugc cép lién tuc vao bude tron cta budce (B).

Ngoai ra, ti 1€ cdc nhom cudi mach gi6i han c6 ngudn gbc tir cac hop chét
monohydro thom trong tbng s& nhém cudi mach trong chat tién tring hop
polycacbonat thom thu dugc trong binh phan tmg da tring ngung sau cing cla
bude (A) néu trén tét hon 1a 60% tr& 1én. Nong do nhém hydroxyl cudi mach
clia chit tién trung hop polycacbonat thom thu dugc trong binh phan Ung da
tring ngung sau cung cua budc (A) t6t hon 1a 1500mg/kg (ppm) trd xudng, ot
hon nita 1a 1000mg/kg (ppm) tré xudng, t6t hon nita 1a 750mg/kg (ppm) trd
xubng, va dic biét t6t hon 1a 500mg/kg (ppm) trd xubng. Trong truong hop
ndéng d6 nhém hydroxyl cudi mach vuot qua khoang gii han ndy hoac s6 luong
cdc nhém cudi mach giéi han ma thap hon khoang giéi han nay, co thé khong
thu dugc nhua polycacbonat c6 trong lugng phan tir du cao.

Theo séng ché, ti 1é cdc nhém cudi mach giéi han so véi tdng sd cac nhoém
cudi mach va néng d6 nhém hydro cta polyme (bao gdm chét tién tring hop va
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nhuya polycacbonat c6 trong lugng phan tir cao) ¢6 thé duoc phan tich bang phép
phan tich '"H-NMR polyme. Phuong phép phan tich 'H-NMR cu thé dugc mb ta
tiép theo trong cic vi du dudi day. Nong d6 nhém hydroxyl cubi mach trong
polyme con co thd duogc do bang khéi phd sir dung phie hop Ti. Cu thé hon,
phuong phép duoc sir dung theo do ndéng d6 nhém hydroxyl cubi mach (ndng do
OH) trong polyme dugc do béng phan tich quang phd hip thu tia hdng ngoai c6
thé quan sat duoc (chiéu dai séng: 546nm) cia phirc hgp dugc tao thanh tur
polyme va metan tetraclorua trong dung dich metylen clorua phu hop véi
phuong phép dugc md ta trong tai liéu Maromoleculare Chemie 88 (1965)
215-231. Vi du, may quang phd UV-Visible nhén hiéu Hitachi Model U-3500 ¢4
thé dugc st dung 13 thiét bi. Nong d6 nhém hydroxyl cudi mach (ndng d6 OH)
trong polyme dugc x4c dinh dua trén phén tich quang phd hép thu tia héng
ngoai c6 thé quan st dugc cla ndng do da biét cia phirc hop dugc tao thanh tir
BPA va titan tetraclorua.

“Téng luong cac nhom cubi mach cta chit tién tring hop polycacbonat
thom” dugc nodi dén & day dugc tinh toan theo, vi du, téng luong cc nhém cubi
mach 1a 1mol néu cé 0,5mol polycacbonat khong phén nhanh (hodc
polycacbonat thang).

Céac vi du cu thé vé& cic nhém cudi mach giéi han g(‘im c6 phenyl cudi
mach, cresyl cudi mach, o-tolyl cubi mach, p-tolyl cudi mach, p-tert-butylphenyl
cubdi mach, biphenyl cubi mach, o-metoxycarbonylphenyl cubi mach va
p-xumylphenyl cubi mach. Trong sb nay, cdc nhém cubi mach c6 ngudn gdc tir
céc hop chit monohydro thom c6 diém s6i thap ma 13 cac hop chét dé dang loai
ra khoi hé thdng phan tmg trong phan Ung tring hop cao va héa hgp cung voi
hop chét diol béo 1a dugc uu tién, va phenyl cudi mach hoic p-tert-butylphenyl
cudi mach 13 duoc dic biét vu tién.

Trong phuong phép tan chdy, cdc nhom cudi mach gi6i han cé thé duoc

-20-



25339

dua vao bang cach st dung dieste cacbonat v&i lugng du so véi hop chét
dihydroxy trong khi san xuét chit tién tring hop polycacbonat thom. Méc du
khéc nhau theo céc thiét bi dugc sir dung cho phéan tmg va céc diéu kién phan
ung, lugng cu thé dieste cacbonat duoc st dung tuong umg voi 1mol hop chit
dihydroxy thom tot hon 13 tir 1,0mol dén 1,3mol, t&t hon nita 1a 1,02mol dén
1,20mol, va dic biét tét hon 1a 1,02mol dén 1,15mol. Nh dé, thu dugc chat tién
trung hop polycacbonat thom ma théa mén didu kién néu trén vé sb lugng cac
nhém cubi mach gi6i han.

3. Budc (B) (budc tron)

Trong bude (B), hop chét diol béo duge bd sung vao chat tién trung hop
polycacbonat thom thu dugc & budce (A) néu trén dé thu dugc hdn hop chét tién
trung hop.

(1) Hop chét diol béo (chét lién két)

Hop chét diol béo dugc sir dung trong phwong phép san xuét lién tuc theo
sang ché 1a hop chit c6 cac nhom hydrocacbon béo ma lién két véi cac nhom
hydroxyl cudi mach (cac nhém OH). Trong tai liéu nay, nhém hydroxyl cubdi
mach la nhém hydro ma gop phan tao lién két cacbonat v6i chét tién tring hop
polycacbonate thom béng phan tmg este hoa chéo.

Céc vi du vé cac nhom hydrocacbon béo gbm c6 cac nhém alkylen va céc
nhém xycloalkylen, va mét phin ctia n6 ¢6 thé duge thé bing nhom thom hogc
nhém chra di vong va nhém tuong tu. Cu thé hon, cac vi du vé cac hop chét
diol béo gdm c6 cac hop chit c6 cac nhom hydro rugu hoéa tri hai duge thé hién
bang cong thirc chung (A) sau day.

HO— (CRle) n""Q"‘ (CR3R4) m—OH -« s (A)

Trong cong thirc chung (A) néu trén, Q 18 nhém hydrocacbon c6 3 nguyén

tr cacbon trd 1én ma co thé chira nguyén tir khac loai. Giéi han duédi cua sb

-30-



25339

cacbon ciia nhém hydrocacbon nay la 3, t5t hon 1 6 va t6t hon nita 1a 10, va
¢i6i han trén ciia n6 tdt hon 12 40, t6t hon nita 1a 30 va t6t hon nita 14 25.

Céc vi du v& nguyén tir khac loai gdm cé nguyén tir oxi (O), nguyén tir luu
huynh (S), nguyén ti nito (N), nguyén tt flo (F) va nguyén tir silicon (Si). Trong
sd nay, nguyén tir oxi (O) va nguyén tir luu huynh (S) 1a dugc vu tién déc biét.

Nhém hydrocacbon co thé 13 mach thing, mach nhanh ho3c mach vong.
“Q” ¢6 thé chira cAu trac vong nhu vong thom va vong di vong.

Trong cong thitc chung (A) néu trén, Ry, Ry, R3 va Ry 14n luot va doc lap 1a
nhém dugce chon tir nhém bao gdm nguyén tir hydro, nhém hydrocacbon béo c6
tir 1 dén 30 nguyén tir cacbon, t5t hon 14 ¢6 tir 1 dén 10 nguyén t cacbon, va
nhém hydrocacbon thom c6 6 dén 20 nguyén tir cacbon, t6t hon 13 c6 tir 6 dén
10 nguyén tir cacbon.

Céc vi du vé cac nhém hydrocacbon béo gbm c6 nhém xycloalkyl va nhém
alkyl mach thing hogic manh nhénh. Céc vi du vé cac nhom alkyl gdm c6 nhém
metyl, nhém etyl, nhém propyl, nhém isopropyl, nhém n-butyl, nhém i-butyl,
nhém t-butyl, nhém n-amyl, nhém isoamyl, nhém n-hexyl, va nhém isohexyl.

Céac vi du vé cac nhém hydrocacbon thom gdm c6 cac nhoém aryl va céc
nhém naphtyl. Céc vi du vé c4c nhém aryl gdm c6 nhém phenyl, nhém phenetyl,
nhém benzyl, nhém tolyl va nhém o-xylyl, va nhém phenyl la duge vu tién.

Tuy nhién, it nhit 13 mdt nhom trong sb cac nhém R; va R, va it nhét 13
mot nhom trong sb cdc nhém R; va R, dugce chon lan luot tir nhém bao gém
nguyén tr hydro va nhom hydrocacbon béo.

Pic biét tét hon 1a cée nhom tir R; dén Ry 1an luot va doc 1ap 1a nhom duoc
chon tir nhém bao gdm nguyén tir hydro va nhém hydrocacbon béo c6 1 dén 30
nguyén tr cacbon va t6t hon 1a 1 dén 10 nguyén tir cacbon.

Céc vi du duoc uu tién diic biét vé cac nhém hydrocacbon béo gdm cb céc
nhdm alkyl mach nhénh hodc mach thang. Cac vi du vé c4c nhom alkyl ndy gdbm
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¢6 nhém metyl, nhém etyl, nhém propyl, nhém isopropyl, nhém n-butyl, nhom
i-butyl, nhém t-butyl va nhom isoamyl.

n va m 14n luot va doc 1ap 14 sd nguyén tir 0 dén 10 va tdt hon 13 sb nguyén
tir 0 dén 4. Tuy nhién, trong trudong hgp Q khong chira nhém hydrocacbon béo
ma lién két v6i nhém hydroxyl cudi mach, n va m lan lugt va doc lap 1 sb
nguyén tu 1 dén 10 va tét hon 1a sd nguyén tir 1 dén 4.

Hop chét diol béo t6t hon 12 hop chét diol béo ma trong d6 tat ca cac nhom
tr R; dén R, ddu 14 c4c nguyén ti hydro. Tt 13, hop chét diol béo dugc sir dung
trong sang ché t6t hon 1a hop chét diol bac mét, va tét hon nita 1a hop chét diol
bac mot ngoai trir cac diol béo mach théng.

Mit khac, theo sang ché, diol béo bac hai ma trong do it nhét 13 mot nhom
trong sd cac nhom R, dén R, 14 nhom hydrocacbon béo hodc n va m bang 0 va Q
14 nhém hydrocacbon béo mach nhénh cling ¢ thé duoc st dung.

Céc vi du v& hop chét diol béo t8t hon nita 1a gdm c6 hgp chat ¢6 cac nhom
hydro rugu hoa tri hai dugc thé hién bang cong thirc chung bét ky trong sb cong

thirc chung tir (i) dén (iii) sau day.

HO— (CR,R,) ,—Q,— (CR3R,) »—OH - - - (i)
HO— (CR,R,) .,—Q,— (CR;R,) ,,—OH - - - (ii)
HO— (CR,R,) ,;—Q;— (CR;R,) ,,—OH - - - (iii)

Trong cong thirc chung tir (i) dén (iii) néu trén, c4c nhom tir R; dén Ry lan
luot va doc 1ap 1a nhém duge chon tir nhém bao gdm nguyén tir hydro, nhém
hydrocacbon béo c6 1 dén 30 nguyén tir cacbon va t5t hon 1a tir 1 dén 10 nguyén
ti cacbon, va nhom hydrocacbon thom ¢6 6 dén 20 nguyén tir cacbon va t6t hon
1a tir 6 dén 10 nguyén tir cacbon. Céc Vik du cu thé cua né giéng nhu cic vi du
duoc liét ké d6i voi cong thirc chung (A) néu trén.

Trong cong thic (i) néu trén, Q; 1a nhom hydrocacbon ¢o tir 6 dén 40

nguyén tr cacbon ma chira vong thom, va tdt hon 1a nhém hydrocacbon c6 tir 6
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dén 30 nguyén tir cacbon ma chtra vong thom. Ngoai ra, Q1 ¢6 thé chira it nhét
mot nguyén tir khac loai duoc chon tir nhém bao gdm nguyén tit oxi (O), nguyén
t&r luu huynh (S), nguyén ti nito (N), nguyén tir flo (F) va nguyén t silicon (Si).

nl va ml 1an luot va doc lap 14 sé nguyén tir 1 dén 10 va tét hon 13 s6
nguyén tur 1 dén 4. Céc vi du vé cac vong thom gbém c¢6 nhém phenyl, nhém
biphenyl, nhém fluorenyl va nhém naphtyl.

Trong cong thire (ii) néu trén, Q, la nhém hydrocacbon mach thing hodc
mach nhanh co tur 3 dén 40 nguyén i cacbon ma c6 thé chuta di vong, va tét hon
14 nhém hydrocacbon mach théng hozc mach nhanh c¢6 tir 3 dén 30 nguyén tir
cacbon ma c6 thé chira di vong. Q2 dic biét tdt hon 13 nhém hydrocacbon mach
thdng c6 tir 3 dén 40 nguyén ti cacbon va t5t hon nita 12 tir 3 dén 30 nguyén tir
cacbon, nhém nay c¢6 nhanh va khong chira di vong.

Ngoai ra, Q, con c6 thé chira it nhat mdt loai nguyén tir khic loai dugce
chon tir nhém bao gdm bao gdm nguyén tir oxi (O), nguyén tir luu huynh (S),
nguyén tir nito (N), nguyén ti flo (F) va nguyén tu silicon (Si). n2 va m2 lan
lwot va doc 14p 13 s6 nguyén tir 0 dén 10 va tét hon 1a s nguyén tix 0 dén 4.

Trong cong thuc (iii) néu trén, Q; 1& nhom ma chira nhém hydrocacbon
vong (nhom xycloalkylen) c6 tir 6 dén 40 nguyén tr cacbon va t6t hon 12 nhém
ma chtra nhom hydrocacbon vong co tir 6 dén 30 nguyén ti cacbon. n3 va m3
1in luot va doc lap 1a s6 nguyén tr 0 dén 10 va tét hon 1a s6 nguyén tir 1 dén 4.
Cac vi du vé& cac nhom xycloalkylen gdbm c6 nhom xyclohexyl, nhom
bixyclodexanyl va nhom trixyclodexanyl.

Trong sb cac hop chét diol béo dugc thé hién bing cong thirc chung bat ky
trong sé cong thire chung tir (i) dén (iii) néu trén, cac hop chat dugce thé hién
bing cong thite chung (i) va (ii) 1a dugc wu tién hon, va cac hop chét duge the
hién bing céng thirc chung (ii) 1& dugc dic biét uu tién. Ngoai ra, hop chét diol
béo duoc thé hién bang cong thic chung bét ky trong b céc cong thirc chung tir
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(i) dén (iii) néu trén dc biét tdt hon 13 hop chét diol bac mét va tot hon nita 1a
hop chét diol bac mét ngoai trir cac diol béo mach thing.

Céc vi dy cu thé vé céc hop chit diol béo duge thé hién bing cong thirc
chung bét ky trong s6 cong thirc chung tir (i) dén (iii) néu trén cla sang ché ma
c6 thé duge stir dung nhu dugc chi ra dudi day khi duge phén loai 1am cac diol
bac mot va cac diol bac hai.

(i) Céc diol bac mot: cac hop chét chira nhém 2-hydroetoxy

Céc vi du duoc wu tién vé hop chét diol béo cua sang ché gdm c6 céc hop
chét chtra nhém 2-hydroetoxy dugc thé hién bang
HO-(CH,),-O-Y-O-(CH,),-OH. Trong d6, cac vi du v& Y gom c6 cdc nhom hiru
co (A), cac nhém hitu co (B), cac nhém hiru co (C) duge chon tir cac nhém
naphthalen hogic cdc nhém phenylen héa tri hai ¢6 tung cdu trac dugc thé hién
dudi ddy, va cac nhém xycloalkylen (D) dugc chon tir cong thire cAu tric sau

day.

0_6 e (A)

R1)P R?_)q

(}‘L ' -

o)
Nz C g - - (O)
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Trong d6, X 1a lién két don hodc nhom cé mdt trong s§ céc clu trac dugce
thé hién duéi day. R, va R, lan luot va doc 1ap 1a nguyén ti hydro, nhom alkyl
¢6 1 dén 4 nguyén tr cacbon, nhém phenyl hodc nhém xycloalkyl, va mdi nhém
¢6 thé chira nguyén tir flo. R; va R, tdt hon 1a cac nguyén tir hydro hodc cac

nhém metyl. p va q 1an luot va ddc 1ap 1a s6 nguyén tir 0 dén 4 (va tot hon 1a tir

0 dén 3).
Ra - ITC (l? C“) . Fl{e
| N _§i—
D= e— -s— =-S- -S— -S— - 4 i
X: (CIJ) | i g |‘Qf
Rb _ Rd (o)

Trong cac cAu tric néu trén, Ra va Rb lan lugt va ddc 1ap 1a nguyén tir
hydro, nhém alkyl mach nhanh hogc mach thdng c6 1 d&én 30 nguyén tir cacbon,
t5t hon 13 1 dén 12 nguyén tir cacbon, t6t hon nita 14 1 dén 6 nguyén tir cacbon
va dic biét t6t hon 14 1 dén 4 nguyén tir cacbon, nhom aryl c6 6 dén 12 nguyén
tir cacbon hodc nhom xycloalkyl c6 6 dén 12 nguyén tir cacbon, hoac Ra va Rb
c6 thé gén v6i nhau dé tao thanh vong.

Céc vi dy vé céc vong gdm cd cac vong thom, cac vong béo va cic di vong
(chtra c4c nguyén tir O va/hodc S) va cac t6 hop tlly ¥ ctia chiing. Trong truong
hop Ra va Rb 1a c4c nhém alkyl hodc cling nhau tao thanh vong, ching con co
thé chtra nguyén tt flo. Rc va Rd 1an luot va doc 1ap 12 nhom alkyl co tir 1 dén
10 nguyén tr cacbon, t6t hon 1a 1 dén 6 nguyén tir cacbon, va t6t hon nita 1a 1
dén 4 nguyén tir cacbon (va dic biét tdt hon 1a nhém metyl hodc nhém etyl), va
ching c6 thé cha nguyén t flo. e la s6 nguyén tir 1 dén 20 va tdt hon 12 s6
nguyén tur 1 dén 12.

Re va Rf 14n luot va doc 1ap 1a nguyén tr hydro, nguyén tir halogen, nhém
alkyl mach nhanh hodc mach thing c6 tir 1 dén 10 nguyén tit cacbon, nhom aryl
c6 6 dén 12 nguyén tr cacbon, nhém xycloalkyl c6 6 dén 12 nguyén tir cacbon

hodc nhém alkoxyl c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon, va chung ¢ thé chtra nguyén
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tir flo. Ngoai ra, chung co thé cting nhau tao thanh vong. Céc vi du vé cac nhém
alkyl mach nhanh hodc mach thing t6t hon 13 gdm c6 céc nhém alkyl mach
nhanh hoic mach thing c6 1 dén 6 nguyén tix cacbon va t5t hon nita 13 cac nhém
alkyl mach nhanh hodc mach thang c6 1 dén 4 nguyén tit cacbon, va dic biét t6t
hon 1a nhém metyl hodc nhom etyl. Nhom alkoxyl co 1 dén 20 nguyén tir
cacbon t&t hon 1a nhém metoxy hodc nhom etoxy.

Céc vi du cu thé hon vé hop chét diol béo duoc trinh bay dudi day. Trong
cbng thirc sau day, n va m 1dn luot va doc 1ap 13 sb nguyén tix 0 dén4.R; va R,
1an luot va doc 14p 13 nguyén tir hydro, nhém metyl, nhém etyl, nhém n-propyl,
nhém butyl, nhém isopropyl, nhom isobutyl, nhém sphenyl hogc nhoém
xyclohexyl.

Céc trudong hop trong d6 Y 14 nhém hitu co (A)
Céc vi du duoc wu tién vé cac hop chét ma trong d6 Y 12 nhém hitu co (A)

dugc trinh bay dudi day.
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HO——H,CH,C—0 0—CH,CH,—OH
. HO——H,CH,C—0 —0—CH,CH,—OH

0
Ho_mC%c_o_QzOo_m__w @ i Qo,cm,_w

HO=——H,CHyC——0: Q Q O——CH;CH;——CH
HO——H,CH,C—0 Q O O—CH,CH,—OH

HO™™N on
oo™ R vy
Ho_J O O \_on O’O
Ho\)0 OK/OH

S
|

e

WOL ) Hoju HOJ@OH
N LOHHUUH

I oA N Lo
OH \

n(HsC)

HO\)O O RZO\/OH Ho\)O : SOOK/OH

Céc truong hop trong d6 Y 14 nhém hitu co (B)

Trong céc trudong hop ma trong d6 Y la nhém hitu co (B), X tt hon 1a thé
hién -CRaRb- (trong d6, Ra va Rb lan luot va doc 1ap 1a nguyén tir hydro hodc
nhom alkyl c6 1 dén 6 nguyén tir cacbon, va t5t hon 13 nhom metyl). Cac vi du

cu thé gdm c6 cac hop chét duoc trinh bay duéi day.
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Ho—HZCHzc—oMo—CHzcuz—on

Céc trudng hop trong d6 Y 18 nhém hitu co (C)

Céc vi du duoc uu tién vé cac hop chét trong trudng hop Y 1a nhém hitu co

C

HO=H,CH,C—0~" . / ~~O0— CH,CH,-OH

| /“[ l O——CH,CH,—OH
) HO'—H2CH20"_O

Céac vi du duoc vu tién dic biét vé cac hop chét chira nhém 2-hydroetoxy

(C) dugc trinh bay dudi day.

néu trén dugc trinh bay dudi day.

HO——HZCHZC—OO—CHZCHZ-—OH
HoCH,C—0 Q O O—CH,CH,—OH

HO—HZCHZC—OMO—CHZCHZ—OH
— O0——CH;CHp—OH
HO-HCHC—0~" /) ~~O—CHCHyOH  Ho—nycHc—0" ‘ ‘

(ii) Céac diol bac méot: Cac hop chét chira nhém hydroalkyl

HO

Céc vi du duge vu tién vé hop chét diol béo theo sang ché gdm c6 céc hop

chét chira nhém hydroalkyl duoc thé hién bing HO-(CH,),-Z-(CH,),-OH. Trong
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d6, r 1a 1 hosc 2. Tuc 13, cac nhém hydroalkyl gdm c6 cac nhém hydrometyl va
cac nhom hydroetyl.

Céc vi du vé& Z goém c6 cac nhom hitu co dugc trinh bay dudi day.

& >
- OO 4

90 O, O

Céc vi du duge uu tién vé céc hop chit chra nhém hydroalkyl duge trinh

(

O

bay dudi day. Trong cdng thirc sau ddy, n va m 1an luot va doc 14p 13 sb6 nguyén

tr 0 dén 4.

-30-



25339

CH,-OH
HO—H,C” " "

HO——H,CH,C

CH,CH,—OH /=\
» /
HO—HzCHzc/\\_//\CHchZ-OH

HO——H;C o CH;—OH

: HO——H,CH,C, o CH,CH,—OH —
O o—g X Rogon
/( > HO-H,C—— CH;-OH /—\
o~

HO—HC CH,——OH L
HO—H,CH,C” \_J ™~ CH,CH,-OH

/EI)/CHZCHz—OH
HO——H,CH,C CH,—OH
| I I CH,OH
HO——H,C HOHzc—(j:)\/

| : CH,OH
CH,OH CHOH
HOH.C CH,0H
CH;OH
' CH,OH
v CH,OH
' CH,CH,OH
HOH,CH,C CH,CH,OH CH,CH,0H CH,CH,0H 2CHy
CH,CH;OH
. CHCH,OH
. CH,CH,0H
— (\ — /\ H
H()A/(\—_)_,l oy o HO/\OI ot
X = > )
"(:C) T WSegm e N D

CH,OH
2 CH,OH
HOHZC’"EX@:\/ HOHzc—% HOHZC——m 2
N

CH,OH

(iii) Cac diol bdc mot: cac hop chét gdc diol cacbonat
Céc vi du dugc uu tién vé hop chit diol béo theo sang ché gdm c6 cac hop
chét gbc diol cacbonat dugc thé hién bang coéng thic sau day. Trong do, cac vi

du vé R gdm c6 cac nhém hitu co ¢ cac cau tric dugc trinh bay dudi day.

-40-



25339

Trong cong thic sau day, n la sd nguyén tir 1 dén 20 va t6t hon la s6 nguyén 1

dén 2. m 1a s6 nguyén tir 3 dén 20 va t6t hon 14 s6 nguyén tir 3 dén 10.

HO~t—R—0—C—0—~R—O0H n=1dén20(tdthonla 1 dén2)
n
‘m=3~20

Hs
O 1 -
—C ¢ — L H/zc CHy~—

Céc vi du duoc wu tién vé cac hop chét gbc diol polycacbonate néu trén
gbm c6 céc diol duoc trinh bay dudi diy (cac chat nhj trung cua xyclohexan

dimetanol hodc neopentyl glyxol) va cac hqp chét co céac diol nay 1am céc thanh

phén chinh cua no.
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Ha Ho
HOH,C —c=0” Yo—c CH,OH
HO— c—}—c o o— c+ ~OH

@) O

. o -
HO OH

Diol bac mdt dugc chon tir nhdm bao gbm (i) cac hop chét chira nhém
2-hydroetoxy, (ii) cac hop chit chira nhém hydroalkyl, va (iii) cac hop chit gbe
diol cacbonat néu trén tét hon 13 duge stt dung lam hop chét diol béo theo séng
ché.

Ngoai ra, hop chét diol béo theo sang ché khong bi giéi han cu thé & cac
diol bac mot cu thé néu trén, ma c6 mot sb céac hop chat diol bac mdt hodc céc
hop chit diol bac hai ma c6 thé dugc st dung ngoai cac diol bdc mot néu trén.
Céc vi du v& cac hop chét diol bac mét hogc cac hop chét diol bac hai khdc ma
¢6 thé duoc st dung dugc trinh bay dudi day.

Ngoai ra, trong cong thic sau day, R; va R, 1an luot va doc 1ap 1a nguyén
tt hydro, nguyén tir halogen, nhém amin, nhém nitro, nhom alkyl c6 1 dén 20
nguyén t& cacbon, nhém alkoxyl co 1 dén 20 nguyén t& cacbon, nhom
xycloalkyl c6 6 dén 20 nguyén tit cacbon, nhém aryl c6 6 dén 20 nguyén tir
cacbon, nhom xycloalkoxy c6 6 dén 20 nguyén tir cacbon, hodc nhém aryloxy
c6 6 dén 20 nguyén tr cacbon, va t5t hon 1a nguyén t& hydro, nguyén tr flo,
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nhém metyl, nhém etyl, nhém propyl, nhém i-propyl, nhém n-butyl, nhém
i-butyl, nhém sec-butyl, nhém tert-butyl, nhém pentyl, nhom isoamyl, nhom
xyclohexyl, nhém phenyl, nhém benzyl, nhém metoxy hogc nhom etoxy.

Rs, Rg, R; va Rg 13 cdc nguyén tir hydro hodc cac nhom akyl don tri ¢ tur 1
dén 10 nguyén tit cacbon. Ry va Ry lan luot va doc 1ap 1a nhom alkyl mach
nhanh ho#ic mach thing c6 tir 1 dén 8 nguyén tir cacbon va t6t hon 1a 1 d&én 4
nguyén tir cacbon.

Ra va Rb 14n lugt va doc 1ap 1a nguyén t& hydro, nhém alkyl mach nhanh
hodc mach thing c6 1 dén 30 nguyén it cacbon, t6t hon 1a tir 1 dén 12 nguyén tir
cacbon, t&t hon nita 13 1 dén 6 nguyén tir cacbon va dic biét t5t hon 1a 1 dén 4
nguyén tir cacbon, nhém aryl c6 6 dén 12 nguyén t& cacbon hodc nhém
xycloalkyl c6 6 dén 12 nguyén tit cacbon, hodc co thé cting nhau tao thanh vong.
Céc vi du vé cac vong gdm cé cac vong thom, cic vong béo va cac di vong
(chtra O va/hodc S), cling nhu céc t6 hop tiy ¥ ctia chung. Trong truong hop Ra
va Rb 13 c4c nhém alkyl hodc cing nhau tao thanh vong, ching co6 thé chira
nguyén tu flo.

R' 13 nhom alkylen c6 tur 1 dén 10 nguyén tir cacbon va t6t hon 1a tir 1 dén
8 nguyén tir cacbon. Re va Rf 1an luot va doc 1ap 1a nguyén ttr hydro, nguyén tu
halogen, nhém metyl, nhém etyl, nhém n-propyl, nhom isopropyl, nhom butyl,
nhém isobutyl, nhém phenyl, nhém metoxy hodc nhém etoxy. m' la sd nguyén
tir 4 dén 20 va t5t hon 13 s6 nguyén tir 4 dén 12. m" 1a sé nguyén tir 1 dén 10 va
t8t hon 13 s nguyén tir 1 dén 5. e 1a s nguyén tir 1 dén 10.

Céc diol bac mot khac
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Ry
. . CHj, —
CF; — HO (0]
HO © Q O O OH CH,
CF, R
O\
s CH3
H O
|l
HO O
H3C

HO/‘<O 3 O O>~—\OH
SO0 R H i

AHHEE é

CH,CH,0H CH,OH

H’< XCHQCHZOH H’< ><CH20H

R

5 O o R o) o]
HOH,G——( :>CO>—-§—CHZOH HOH,G—( X Y—CH,0H
Rg O . 8 0 )

CH,CH,OH

Hon }<
r XCHZOH CH,CH,OH



25339

HOHZC%LO_C Lowon A Yol

Ra HO  CHs
OH ‘—/—\
He O
rm/ﬂ‘<—&’{>ﬂ\oH \ééJ

FOMO O

e

{

HO
~ HO OH " Ho OH
HO\/&/'QH HO OH

HO OH

[ ]

o

Ho\)

HO._~__OH HO  OH HO\/\/\OH
HO OH

Céc diol bac hai
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OH
HO OH

\—< [:(OH

‘T% s ioon

R1o Ra
H ” H
HO> 3 o H\O / OH HO,
OO Folbel
H OH H OH

Céc vi du cu thé hon vé céac hop chét diol béo duge st dung trong sang ché
gdm c6 céc diol béo co cAu trac vong nhu 1,4-xyclohexandiol, 1,4-xyclohexan
dimetanol, 1,6-xyclohexan dimetanol, trixyclo[5,2,1,02’6]dexan dimetanol,
decalin-2,6-dimetanol, pentaxyclopentadexan dimetanol, isosorbit, isomannit
hoic 1,3-adamantan dimetanol; céc diol béo chit vong thom nhu p-xylylen
glycol, m-xylylen glyxol, naphthalen dimetanol, biphenyl dimetanol,
1,4-bis(2-hydroetoxy)phenyl, 4,4'-bis(2-hydroetoxy)biphenyl,
2,2'-bis[(2-hydroetoxy)phenyl]|propan, 9,9-bis[4-(2-hydroetoxy)phenyl]floren
(BPEF), 9,9-bis(hydrometyl)floren, 9,9-bis(hydroetyl)floren, floren glyxol hodc
floren dietanol; cac diol polyeste béo nhu diol polycaprolacton, diol
poly(1,4-butandiol adipat) hogc diol poly(1,4-butandiol succinate); cac diol béo
mach nhanh nhu 2-butyl-2-etylpropan-1,3-diol (butyletylpropan glyxol),
2,2-dietylpropan-1,3-diol, 2,2-diisobutylpropan-1,3-diol,
2-etyl-2-metylpropan-1,3-diol, 2-metyl-2-propylpropandiol hodc
2-metylpropan-1,3-diol; va cac hop chét gbc diol cacbonat nhur
bis(3-hydro-2,2-dimetylpropyl)cacbonat.

Cac hop chét diol béo néu trén c6 thé duoc st dung mdt cach ddc 1ap hodc
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két hop hai hozc nhiéu loai hop chét diol béo nay. Ngoai ra, cic loai hop chét
diol béo ma c6 thé st dung dugc trong thuc t& c¢6 thé khac nhau theo didu kién
phan Gng va tuong tu, va cé thé dugc chon mot cach phu hop theo cic diéu kién
phan ing dugc st dung va tuong tu.

Khong c6 céc gidi han cu thé vé gi6i han trén cla diém sdi cia hop chét
diol béo dugc st dung theo sang ché, va diém sbi dt 1 tir 500°C tro xudng.
Ngoai ra, theo phuong phép theo sang ché, ngay ca hop chit diol béo c6 diém
sbi twong dbi thip c6 thé déng gép mét cach higu qua vao phan tmg lién két aé
ting trong lugng phan tr ma khong lam giam tbc do thém vao (tdc dd khong
dé1). Theo d6, hop chét diol béo duge st dung theo sang ché t6t hon nita 13 hop
chét diol béo c¢6 didm s6i trung binh tir 350°C tré xudng.

Theo cach ndy, ngay ca khi st dung hop chét diol béo c6 diém sbi tuong
d6i thap, phurong phép theo sang ché 13 thuan loi vé mit kinh té dé san xuat lién
tuc & quy mo cong nghi¢p vi giam thiéu duoc sy bay hoi va khong can st dung
luong vuot qua.

Mit khac, khong cé cac gidi han cu thé vé& giéi han dudi cla diém s6i cla
hop chat diol béo duogc st dung theo sang ché. Xem xét vé viéc loai bd céc hop
chit monohydro thom dugc tao thanh dudi dang cac san pham phu xay ra cling
v6i phan tng gilra chét tién tring hop polycacbonate thom va hgp chét diol béo,
hop chét diol béo duge sir dung t6t hon 13 hop chét diol béo ¢6 diém s6i ma cao
hon cac hop chit monohydro thom. Ngodi ra, cling can thiét cho phép phan ing
x4y ra mot cach chéc chin ma khong lam bay hoi & nhi¢t do va ép sudt khong
doi.

Theo d0, cac vi du cu thé duoc wu tién hon vé hop chit diol béo néu trén
gém ¢6 1,4-xyclohexandiol, 1,6-xyclohexandiol (diém s0i: 283°C),
decalin-2,6-dimetanol (341°C), pentaxyclopentadecalin dimetanol,

4 4'-bis(2-hydroetoxy)biphenyl, 2,2'-bis[(2-hydroetoxy)phenyl]propan,
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9,9-bis[4-(2-hydroetoxy)phenyl]floren (BPEF), 9,9-bis(hydrometyl)floren,
9,9-bis(hydroetyl)floren, floren glyxol, floren dietanol,
2-butyl-2-etylpropan-1,3-diol (271°C), 2,2-dietylpropan-1,3-diol (250°C),
2,2-diisobutylpropan-1,3-diol (280°C), bis(3-hydro-2,2-dimetylpropyl)cacbonat,
2-etyl-2-metylpropan-1,3-diol (226°C), 2-metyl-2-propylpropan-1,3 -diol
(230°C) va propan-1,2-diol (188°C).

Cu thé, cac vi du cu thé dugc wu tién vé hop chét diol béo néu trén duoc
chon tir nhém bao gdm pentaxyclopentadexan dimetanol, 1,4-xyclohexan
dimetanol, 1,3-adamantan dimetanol, decalin-2,6-dimetanol, trixyclodexan
dimetanol, 2-butyl-2-etylpropan-1,3-diol, 2,2-diisobutylpropan-1,3-diol,
2-etyl-2-metylpropan-1,3-diol, 2,2-dietylpropan-1,3-diol va
2-metyl-2-propylpropan-1,3-diol. Trong s6 nay, 2-butyl-2-etylpropan-1,3-diol la
dugc uvu tién hon.

Luong hop chit diol béo duoc sir dung t8t hon 13 tir 0,01mol dén 1,0mol,
tdt hon nita 12 0,1mol dén 1,0mol, thdm chi tdt hon nita 1a 0,1mol dén 0,5mol va
dic biét tot hon 1 0,2mol dén 0,4mol cho 1mol tdng luong cdc nhém cudi mach
clia chét tién triing hop polycacbonate thom.

Néu lugng hop chét diol béo dugce sir dung vuot qua khoang néu trén, phéan
tmg chén trong dé hop chét diol béo duoc chén vao mach chinh ctia nhya
polycacbonat thom 1am thanh phén ddng trung hop xay ra, va vi ti 1& dong trung
hop cia nd tang lén, phan ung ddng trung hop c6 tac dong déng ké dén cac dic
tinh vt 1y. Két qua 13, mic di c6 thé cai thién cac dic tinh ndy, diéu nay 1a
khong dugc uu tién vé hiéu qua tring hop cao clia polycacbonat thom. Ngoai ra,
lrong ma thdp hon khoang ndi trén ciing khong dugc vu tién vi ¢d it hi€u qua
trung hop cao.

(2) Céc thiét bi ctia bude (B)

Trong bude (B), may tron dugc trang bi bing cach mac néi tiép vao binh
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phan Ung da tring ngung cta budc (A) (ndi tiép v&i binh phan tng da triung
ngung sau cung trong trudng hop st dung nhiéu binh phan Ung trong budc (A)).
Cu thé hon, trong thiét bi cua FIG.1, may tron 6Mix duoc trang bi duge méc ndi
iép sau binh phan tmg dugc khudy doc thir tw 6R, va hop chét diol béo (chét
lién két) duoc cép vio may tron 6Mix tir céc thibt bi didu ché chit lién két (2Ra,
2Rb). Binh phan ung don dugc khudy ngang tht nim 7R duoc trang bi duoc
méc ndi tiép vao may tron 6Mix, va hén hop chit tién tring hop dugc cép lién
tuc vao dé tir may tron 6Mix.

Khoéng c6 céc giéi han cu thé v& may tron dugc sit dung trong budc (B)
mién 12 né duge st dung dé didu ché hén hop nhua thong thudng da duoc biét
dén, va tdt hon 1a st dung may trdn tryc tiép.

May tron truc tiép 1a may tron dé tron mot cach truc tiép hai hotc nhiéu
loai chét 16ng (khi va/hodc chét 16ng) c6 trong dudng din nhién liéu dé thu duoc
hén hop ddng nhit. Céc vi du vé méy trdn truc tiép nay gbdm c6 mdy tron tinh,
may tron dong, may tron hanh tinh, mdy trén neo xoay, mdy nhao trdn, may dic
ép, may nhao tron tdc do cao hai vit xodn va may khudy lién tuc.

Céc vi du vé cic may trdn tinh gém c6 may tron Sulzer san xuét boi Sulzer
Ltd. (Model SMX hodc Model SMB-H), mdy tron tinh san xuét bdi Tokyo
Nisshin Jabara Co., Ltd. (Model WB-32A), va médy khudy tron tinh san xuét boi
Noritake Co., Ltd.

Céc vi dy vé cac may nhao tron gdm c6 mdy nhao tron binh phan tmg KRC
KRC san xuit boi Kurimoto, Ltd., vd mdy nhao trdn NES-KO san xuét bai
Chemical Engineering Co., Ltd.

Céc vi du vé cac may nhdo tron téc dd cao hai vit xoén gdm c6 may nhao
tron Model FCM san xuét bai Farrel Corp. (U.S.A.), va mdy nhao tron Model
LCM séan xuit bai Kobe Steel Ltd., va cdc may nhao tron Model CIM va Model

CPM san xuét boi Japan Steel Works Ltd.
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Céc vi du vé cac may dc ép gdm c6 may dtc ép hai vit x0&n Model ZSK
san xuét béi Werner va Pfleiderer GmbH (Germany).

Céc vi du vé may khudy lién tuc gdm c6 may khudy Model NES-KO san
xuét bdi Chemical Engineering Co., Ltd.

Chét tién tring hop polycacbonat thom va hop chét diol béo trong budc
(B) theo sang ché duoc tron & 4p sudt cao hon 200 torr (27 kPa), t6t hon 1a 500
torr (66,66 kPa) tr¢ 1€n, tdt hon nita 1a 700 torr (93,33 kPa) tré 1én, va tham chi
t6t hon nira 14 4p sudt thuong (760 torr (101,32 kPa)). Néu dugc tron & 4p sudt
dudi 200 torr (27 kPa), céc hop chét diol béo c6 diém s6i twrong ddi thap dé dang
bay hon, do d6 1am giam tdc do thém vao (tbc do khong ddi). O day, toc do
thém vao (téc do khong dbi) chi ti 18 hop chét diol béo duge thém vao ma phan
g v&i chét tién tring hgp polycacbonat thom trong buée (C) tiép theo va dong
gdp vao phan tmg trung hop cao va hoa hgp.

Ngoai ra, chat tién tring hop polycacbonat thom thu duoc trong budc (A)
o ti 1€ cao cac nhom cubi mach gi6i han va ndéng do6 nhém hydroxyl cudi mach
tuong d6i thip (trong d6 ndéng d6 nhém hydroxyl cubi mach cta né tét hon 13
1500mg/kg (ppm) tro xubng), va khi hop chit diol béo dugc bd sung vao do,
ngoai phan ung giffa cdc nhom cubi mach giéi han cla chit tién tring hop
polycacbonat thom va hop chit diol béo dién ra mdt cach cuc nhanh, phan tng
cit mach (phan ménh) cta chét tién tring hop polycacbonat thom ciing dién ra
do su c6 mat cta phenol va cac san phém phu khéc dugce tao thanh do phan ung,
do d6 lam ting ndng d6 nhém hydroxyl cubi mach cta chét tién tring hop
polycacbonat thom.

Néu ndng d6 nhém hydroxyl cubi mach tang 1én qua nhiéu do phan tng cét
mach (phﬁn manh), trong luong phéan tr cua chét tién tring hop polycacbonat
thom trong hdn hop polyme dugc clp vao budc (C) gidm xubng qua nhiéu, tir
d6 khong ting trong luong phan tir (khong thu duge san phim dugc tring hop
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cao), hodc can thoi gian phan Ung dai hon (thoi gian luu) trong budce (C) dé thu
duoc polycacbonat trong lugng phén tir cao. Néu thoi gian phan tmg (thoi gian
luu) trong bude (C) tang 1én dai hon, chét lugng ctia nhua polycacbonat 6 trong
lwong phén tir cao thu dugc bi giam vé mat, vi du tri s6 N cao hon, ting su bién
mau va tdng tinh khong ddng nhét v& cAu truc.

Theo d6, trong phuong phéap theo sang ché, cén thiét phai tron chét tién
trung hop polycacbonat thom va hop chat diol béo & 4p suét cao hon 200 torr
(27 kPa) dé thu duge hdn hop chét tidn trang hop, va tiép dé, hdn hop chét tién
trung hop duge dua vao phan tmg tring hop cao va hoa hop trong bude (C) dudi
didu kién 4p suat giam trudc khi ndng d6 nhém hydroxyl cubi mach cua chét
tién tring hop polycacbonat thom trong hdn hop chét tién tring hop dat
2000mg/kg (ppm). Cu thé hon, hdn hop chét tién tring hop dugce cép lién tuc
vao binh phan tng trung hgp cao va hoa hop cta bude (C) trude khi ndng dd
nhoém hydroxyl cudi mach ctia chét tién tring hgp polycacbonat thom trong hén
hop chét tién trung hop dat 2000mg/kg (ppm).

Nong d6 nhém hydroxyl cubi mach cta chit tién tring hgp polycacbonat
thom trong hdn hgp chét tién trung hop khi duoc cip vao binh phan Umg tring
" hop cao va héa hop tét hon 1 thip hon 1800mg/kg (ppm) va tot hon nira la thip
hon 1600mg/kg (ppm).

Ly tuéng hon, thoi gian trdn, nhiét do tron va cac didu kién tron tét hon 1a
duoc thiét 1ap sao cho chi mot phan cudi hop chét diol béo dugc thém vao phan
ung voi chét tién tring hgp polycacbonat thom. Tic 1a, chét tién tring hop
polycacbonat thom thu dugc trong budc (A), hop chit diol béo, va chit phan
tmg thu dugc tir phan Ung cta hgp chit diol béo vé&i chét tién tring hop
polycacbonat thom (va t6t hon nita 1a chat phan ung thu duge tir mot phan cubi
ctia hop chit diol béo phan tmg voi chét tién tring hgp polycacbonat thom) c6
trong hon hop chét tién tring hop thu dugce trong bude (B).
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Ngoai ra, hdn hgp chét tién tring hop néu trén con co thé chira, ngoai cac
hop chét néu trén, cdc cacbonat vong c6 ngudn gbc tir hop chét diol béo va céc
hop chdt monohydro thom nhu phenol & dang céc san phim phu phan Umg.
Ngoai ra, cac monome nguyén li¢u tho khdng phan tmg cling ¢6 thé duogc bao
gom.

Thoi gian tron trong budce (B) khong bi gidi han cu thé mién 1a thoi gian
dén didm ma ndng d6 nhom hydroxyl cudi mach cua chét tién tring hop
polycacbonat thom nhu dugc m6 ta & trén khong dat dén 2000mg/kg (ppm), va
c¢6 thé duoc thiét 1ap mot cach phu hop twong tmg véi cic didu kién tron khéc
(nhu nhiét d6 tron hodc loai mdy tron), va thoi gian nay t5t hon 14 tir 7 phut trd
xudng, tot hon nita 13 5 phut tr& xubng, va dic biét t6t hon 13 3 phtt tr& xudng.
Tic 13, hdn hop chét tidn tring hop thu duge tét hon 1a dugc cap vao binh phan
g tring hop cao va héa hop cua bude (C) va dua vao phéan img trung hop cao
va héa hop dudi diéu kién 4p sudt giam trong vong 7 phut, t5t hon 1a trong vong
5 phiit va dic biét tt hon 1a trong vong 3 phat tir lic hop cht diol béo duge bd
sung vao chét tién tring hop polycacbonat thom trong buéc (B).

Néu thoi gian tron qué dai, phan tmg cit mach (phan manh) ciia chét tién
trung hgp polycacbonat thom dién ra, trong lwong phén tir clia chét tién tring
hgp polycacbonat thom trong hdn hop chit tién tring hop dugc cép vao budc
(C) c6 thé bi gidm qua muc, va chét luong ctia nhya polycacbonat cé trong
lugng phén tir cao tao thanh c6 thé giam st.

Khong c6 gidi han cu thé vé nhiét d tron, va nhiét do tron trong budc (B)
£t hon 13 220°C dén 300°C va 6t hon nita 1a 260°C dén 300°C.

Trong lwong phén tir trung binh khéi ctia chét tién trung hgp polycacbonat
thom trong hén hop chét tién tring hop thu dugc trong budc (B) la khong duoc
giGi han cy thé, va tét hon 14 tir 10000 dén 40000 va ot hon nira 12 12000 dén
35000 (theo tiéu chuén polystyren khi duge do bang GPC), va hdn hop chét tién
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trung hop ma chira chét tién tring hop polycacbonat thom dugc cAp lién tuc vao
budce trung hop lién két cao ctia bude (C).

(3) Didu ché hop chit diol béo

Khi hop chit diol béo (chét lién két) dugc cp vao may tron ciia budce (B),
né c6 thé duge cip sau khi didu ché trudce tién trong bon didu ché chét lién két
va teong tu. Vi dy, hop chét diol béo tét hon 1a dugc lam tan chéy trudce dén
trang thai long trong thiét bj 1am tan chay chit lién két. Vao thoi diém nay, do
nhét ctia hop chit diol béo tét hon 1a tir 0,1 poise dén 10000 poise va tot hon
nita 12 1 poise dén 100 poise. Bing viéc lam cho d6 nhét cta hop chét diol béo
ndm trong cac khoang gi¢i han nay, hop chit diol béo c6 thé duge cip mot cach
6n dinh va dinh lugng vao binh phén ng tring hop cao va hoéa hop, va phan
Ging v6i chit tién trung hop polycacbonat thom c6 thé duoc thuc hién mot cach
dong nhét va nhanh chéng.

Ngoai ra, hgp chit diol béo tdt hon 1a duge khir nude trude & trang thai
nong chay trude khi cAp vao binh phan mg tring hop cao va héa hop. Dé khir
nuée hop chit diol béo dén do ma do &m khong anh huéng dén phan tmg tring
hop cao va héa hop, viéc khir nude dugc thuc hién dudi ap suét giam tot hon 13
tir 0,01 torr (1,3 Pa) dén 300 torr (40 kPa) va trong khoang nhiét d¢ ma cao hon
50°C so vé6i diém tan chay ctia hop chit diol béo néu trén. Khong c6 gidi han cy
thé v& do khir nuéce, va ham luong do Am trong hop chét diol béo sau khi khw
nuée t6t hon 1a tir 3% khdi lugng tré xudng va t6t hon 12 tir 1% khéi luong trd
xudng.

4. Budce (C) (budc trung hop cao)

Trong budc (C), hdn hop chét tién tring hop thu duge trong bude (B) duoc
dua vao phan mg tring hop cao va héa hop dudi didu kién 4p suit giam dé san
xuit nhua polycacbonat c6 trong lugng phén ti cao.

Trong bude (C), binh phan tng tring hop cao va héa hop dugc trang bi
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bang cach méc ndi tiép vao may trdn cta budc (B). Co thé st dung mot loai
hoic hai loai hodc nhiéu loai binh phan tmg cho binh phan Ung tring hop cao va
hoéa hop st dung trong budce (C), va tdt hon 13 str dung mot loai (binh phan Ung
don).

Cu thé hon, trong céc thiét b & FIG.1, binh phan tmg don dugc khudy
ngang thtr ndm 7R duoc trang bi méc ndi tiép vao may tron 6Mix, va hdn hop
chét tién trang hop dugc Cép lién tuc vao may tron 6Mix. Cac didu kién cu thé
vé nhiét do, 4p suét va tuong ty cta binh phan Gng duoc khudy ngang tht ndm
7R dugc nhiét 14p nhu duge mo ta dudi day.

(B6 phén 1am néng truée 6H) 270°C dén 340°C

(Binh phan tng dugc khudy ngang thir nim 7R)

Nhiét d6 bén trong: 260°C dén 340°C, 4p suét: 10 torr tré xudng (1333 Pa
tré xubng), nhiét d6 méi trudng gia nhiét: 260°C dén 340°C

Tét hon 12 st dung bom dinh luong dé thuan lgi cap dinh luong hdn hop
chét tién tring hop vao binh phan tng tring hop cao va hoéa hgp. Céc vi dy vé
cac bom dinh luong gdm c6 bom ly tdm, bom dong chay hdn hop, bom truc,
bom pittong, bom mang, bom van day, bom banh ring, bom canh va bom truc
vit.

Ngoai ra, vi ap suét bén trong binh phéan mg tring hop cao va héa hop bi
giam, t6t hon 13 éng chuyén nap dé cap (bom) hén hop chét tién tring hop tir
bom dinh lwong vao binh phan tng tring hop cao va hoa hop dugc trang bi van
ap suét phia sau & vi trf gan binh phan tmg tring hop cao va héa hop hon la gin
thiét bi cép chét lién két, va tot hon 1a & vi tri trong khoang 50cm tir binh phan
Ung trung hgp cao va hoéa hop, dé nap (cip) vao hé théng dudi ap suat giam. Vi
duy, trong céc thiét bi duogc tinh bay trong FIG.1, van ap suit phia sau dugc trang
bi & vi tri gdn binh phan ing hon thiét bi nap chét lién két trong bng chuyén nap
duoc st dung dé cép hon hop chét tién tring hop tir bom dinh lugng 2P néu trén
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vao binh phan tmg dugc khudy ngang 7R.

Ngoai ra, néng do oxi trong binh phéan tng tring hop cao va héa hop t6t
hon 13 tir 0,0001% thé tich dén 10% thé tich va 5t hon nita 1 tir 0,0001% dén
5% thé tich d& ngan chin sy thoai hoa oxi ciia hop chét diol béo. Khi trong binh
phén Ung t6t hon 13 duoc thay bang khi c6 ndng d6 oxi bang 10% thé tich tr&
xuéng va dugc khit khi thém dé dat duoc cac diéu kién ndng do6 oxi ndy.

Binh phan tng dugc khudy ngang dugc st dung 1am binh phan tmg trung
hop cao va héa hgp dugc st dung trong bude (C) néu trén. Binh phan img t6t
hon 1a binh phan tng khudy ngang truc don c6 truc khudy don ho#c binh phan
tmg khudy ngang da truc c6 nhiéu truc khudy, it nhat 1a mdt trong sd cac truc
khudy c6 truc quay ngang va cac canh khudy tach roi nhau duoc gén gin nhu
vudng goc voi tryc quay ngang, va khi chiéu dai cta truc quay ngang dugc Xac
dinh 1a L va duong kinh quay cda cac canh khudy duoc x4c dinh 12 D, ti 1€ L/D
1a tir 1 dén 15 va t6t hon 13 2 dén 10. Trong s cac binh phén ing dugc md ta &
trén, binh phan tng dugc khudy ngang da truc c6 nhidu truc khudy 1a dugc uu
tién hon.

Ngoai ra, binh phan tng dugc khudy ngang truc don c6 mdt tryc hogc binh
phan Ung duoc khuéy ngang da tryc co nhidu truc loai xoén dc lién tuc, vi du
nhu may ép dun, cling co thé duoc st dung trong dd, khi chidu dai truc khudy
dugc xac dinh 12 L va dudng kinh xoén ¢ duge xéc dinh 13 D, ti 1& L/D ot hon
14 20 dén 100 va tét hon nita 1a 40 dén 80. Trong céc binh phan tng néu trén,
binh phan ung dugc khudy ngang da truc c6 nhidu truc khudy 1a duoc uu tién
hon.

Mbi binh phén tng trong sd cac binh phan tng dugc khudy ngang nay tbt
hon 13 ¢6 ctra chiét nhya polycacbonat c6 trong lugng phén tit cao tao thanh
duogc dat phia d6i dién voi ctra nap hdn hop chét tién trang hop.

Thiét bj khudy théng thudng da dugc biét dén nhu canh khudy c6 thé dugc
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trang bi trong binh phéan {mg tring hop cao va héa hep. Céc vi du cu thé v& cac
canh khudy gdm c6 cénh khudy loai 2 truc, canh khudy mai chéo, canh khudy
mang, canh khudy hinh kinh va mdy dun c6 dinh bc.

Ngoai ra, binh phan tmg tring hop cao va héa hop néu trén co thé duoc
trang bi may chiét. Tét hon 14 st dung thiét bi chiét vi nhua polycacbonat ¢
trong luong phan tir cao (polycacbonat copolyme) thu dugc trong binh phén Umg
tring hop cao va héa hop néu trén 1a nhua d§ nhét cao c6 d6 chay lodng & nhiét
d6 280°C 1a khoang 2500 Pa-s (hodc khoang 5,3g/10 phut theo tdc do dong khoi
tan chay khi duge x4c dinh theo ISO 1133), va c6 céc trudong hop ma trong doé
kho chiét duoc nhya tir binh phan tng tring hgp cao va héa hgp. Cac vi du cu
thé vé cac may chiét gdm c6 may chiét bom banh ring hodc may chiét xoén dc,
va tdt hon 12 sir dung may chiét x0én dc.

Vi du, binh phan tng dugc khudy doc thit nim 7R trong FIG.1 dugc trang
bi canh khqu loai hai truc 7Y va may chiét loai xodn dc¢ 7P.

Ngoai ra, mdi binh phan tmg c6 thé duoc trang bi dng chung cét, thiét bi
ngung tu nhu binh ngung tu hodc khoang da khd, binh chira nhu bdn thu hdi,
hoic thiét bi chan khong dé duy tri trang thai 4p sudt giam dinh trudc dé xa cac
san pham phu va tuong ty tao thanh do phén tmg.

Vi dy, éng chung cét 7F dugc gén vao binh phan mg dugc khudy ngang
thﬁ nam 7R cta FIG.1. Ong chung cét 7F dugc méc ndi tiép vao binh ngung tu
7C, va binh phan tng duoc duy tri ¢ trang thai ap sudt giam dinh trudc bing
thiét bi chan khong 7V.

Ngoai ra, trong binh phan g duoc khudy ngang néu trén, may chiét dé
chiét nhua polycacbonat thu duge tdt hon 1a dugc trang bi & phia dbi dién cira
nap hon hop chét tién tring hop. Tt hon 1 sit dung may chiét bom banh ring
hoac may chiét xodn ¢ va may chiét xoén dc 1a dic biét tét hon.

Ngoai ra, t6t hon 1a st dung co cu bit kin cé thiét bi 1am kin co khi d6i
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véi vong dém cua truc quay.

Kha nang phuc hdi bé mat ctia binh phan tmg tring hop cao va hoéa hop
duoc st dung trong budce (C) dé loai bo mét cach hiéu qua san pham phu 13 cac
hop chét hydro thom 1a khong bi gi6i han mét céch cu thé, higu quéa phuc hoi bé
mit duoc thé hién bing phuong trinh (II) sau déy t6t hon 1a trong khoang tir
0,01 dén 500, t6t hon nita 1a trong khoang tir 0,01 dén 100 va dic biét tot hon
nita 1a trong khoang tir 0,01 dén 50.

Hiéu qué khéi phuc bd mit = x Re” xn+V (1)

A: Dién tich bé mit (m?)

n: S6 vong quay/gidy

V: Thé tich chét Iéng (m’)

Re&équd&)Rﬁ=pxnxf+u

p: Ti trong chét long (kg/m”)

r: Puong kinh may khudy (m)

w: Do nhét chét 1ong (kg/m-s)

Vat liéu cta cac binh phan tmg dugc sir dung trong phuong phap séan Xuét
theo sang ché & khu vyc ma chiém it nh4t 90% tong dién tich bé mit cua phan
ma tiép xtc véi monome nguyén liéu hodc hdn hop phan tmg (duoc goi 1a “phin
tiép xtc chat long”) t6t hon 14 it nhat mot loai vat liéu dugc chon tir nhom bao
gbm (a) kim loai c6 ham lugng sit bing 1% khdi lugng trd xubng, (b) thép
khéng gi c6 ham lugng kim loai dugc chon tir nhém bao gdbm Mo, Ti, Zr va Nb
13 1% khéi luong hodc nhiéu hon va (c) thuy tinh. Trong trudng hop vat liéu néu
trén 1a thay tinh, lugng kim loai kiém dugc tach rira khi nhing chim vao nuée
tinh khiét & nhiét d6 50°C trong 120 gid 1a 15 ppb/cm” hoic it hon.

Theo séng ché, tot nhét 14 cac phan tiép xtic chét 1ong cua tit cac binh phan
tmg dugc sir dung trong phuong phdp sén xuét theo sang ché dugc 1am tlr cac
vat liéu néu trén, cac phén tiép xtc chét 1dng cua tit ca cac binh phan ing khéng
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nhét thiét phai dugc 1am tir cac vat lidu ndy, ma 6t hon 1a it nhét céc phan tiép
xtc chét 1ong cta binh phan Gmg tring hop cao va héa hop dugc sir dung trong
bude (C) néu dugce lam tir cac vat liu nay.

Ngoai ra, cac binh phan tng dugc sir dung trong phuong phap san xuat
theo sang ché t6t hon 13 dwgc dua vao danh bong bing dién phan ving ma
chiém it nhat 90% téng dién tich bé mit cta cac phan tiép xic chét 1ong cia nd.

Mic du tét nhét 13 cac phan tiép xtc chét long clia tAt ca cac binh phan Umg
dugc st dung trong phuong phap san xuit theo sang ché dugc dua vao dénh
bong bing dién phén, céc phan tiép xtc chét 16ng ciia tat ca cac binh phan tng
khong nhét thiét phai duge dua vao ddnh bong bing dién phan ma tot hon 14 it
nhét phén tiép xtc chét 16ng ctia binh phan ng trung hop cao va héa hgp duge
stt dung trong budc (C) néu trén dugce dua vao danh bong béng dién phan.

Sau day cac vi du cu thé vé binh phan tng dugc vu tién theo sang ché nhu
dwoc md ta & trén duoc trinh bay, tuy nhién binh phan tmg khong bi gi6i han 6
do.

1) Céac vi du cu thé vé binh phan tmg dugc khudy ngang da truc c6 nhiéu
truc khudy ma trong do it nhit 13 mdt truc trong sb cac truc khudy c6 truc quay
ngang va cac canh khudy tach roi nhau dugc gén gin nhu vuéng gbc vao truc
quay ngang, va trong do, khi chiéu dai cua cac truc quay ngang dugc xac dinh 1a
L va dudng kinh quay cua cc canh khudy duoc x4c dinh 1A D, ti 16 L/D la tir 1
dén 15, gdm c6 thiét bi trung hop canh khudy hinh kinh (Hitachi, Ltd.), binh
phéan tmg nhao tron lién tyc LIST (List Inc.), binh phéan tng AP (List Inc.), SCR
(Mitsubishi Heavy Industries, Ltd.) va binh phan tmg KRC (Kurimoto, Ltd.).

2) Cac vidu cu thé vé binh phan tmg khudy ngang truc don c6 mot tryc ma
trong do truc khudy c6 truc quay ngang va cac canh khudy tach rdi nhau dugce
gén gan nhu vudng gbc vao truc quay ngang, va trong do, khi chiéu dai cua truc
quay ngang dugc xé4c dinh 1a L va duong kinh quay cua cac canh khudy duoc
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xdc dinhlaD, tile L/D latir1 dén 15, gém c6 binh phan mg nhao trén lién tuc
LIST (List Inc.).

3) Cac vidu cu thé vé& binh phan tng dugc khudy ngang da truc loai X04n
b¢ lién tuc c6 nhiéu truc khudy ma trong d6, khi chidu dai cta céc truc khudy
duoc xéac dinh 1a L va duong kinh xo#n ¢ dugce xac dinh 1a D, ti 16 L/D 1a tir 20
dén 100, gdm c6 cac binh phan ing cla loat may ép dun c6 hai xo#n 6¢ TEX
(Japan Steel Works Ltd.), c4c binh phéan (mg cla loat méy ép dun c6 hai xo#n b¢
TEM (Toshiba Machine Co., Ltd.), va mdy ép dun hai xodn 6¢c Model ZSK
(Werner va Pfleiderer GmbH).

4) Cac vi du cu thé vé& binh phan tng khudy ngang truc don loai xo4n 6¢
lién tuc c6 truc khudy don ma trong d6, khi chidu dai cta truc khudy duge xac
dinh 13 L va dudng kinh xoén éc duge xac dinh 13 D, ti 1¢ L/D 1a tir 20 dén 100,
gdm c6 may nhao tron Buss Ko (Buss, Inc.).

5. Phuong phép san xuét lién tuc

Vi du vé& phuong phap san xuit lién tuc theo sang ché duogc gii thich chi
tiét sau ddy dua vao FIG.1.

Chét tién tring hop polycacbonat thom thu duge trong binh phén Umg da
tring ngung cua budc (A) (binh phan ing cubi cling trong trudng hop sir dung
nhiéu binh phan tmg trong bude (A)) duoc cAp vao mdy tron cua budce (B). Mat
khac, chét lién két (hop chét diol béo) ma di dugc lam tan chay va dugc khu
nude dudi 4p sudt giam trong thiét bi didu ché chét lién két dugc cap (bom) truc
tiép vao may tron tlr thiét bi diéu ché chét lién két. Tiép theo, chét tién trung hop
polycacbonat thom va hop chit diol béo ma da dugc cép vao may tron dugce tron
trong may tron va dugc cép lién tuc vao binh phéan Ung tring hop cao va hoa
hop ctia budce (C) ¢ dang hdn hop chét tién tring hop.

Vi du, trong céac thiét bi san xuét duoc trinh bay & FIG.1, chét tién tring
hop dugce xa tir binh phan mg dugc khudy doc thr tu 6R duoc cAp mdt cach
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tudn tu va lién tuc thong qua bd phan 1am néng trudec 6H vao may tron 6Mix
bing bom banh ring 6P. Mit khéc, chat lién két dugc cap lién tuc tir cac clra nap
(2Ma, 2Mb) vao bon didu ché chét lién két (2Ra, 2Rb), sau do chét lién két tan
chay dugc cép lién tuc vao mdy tron 6Mix thdng qua bom nap dinh lugng chét
lién két 2P.

Hdn hop chét tién tring hop ma dugc x4 tir may tron 6Mix dugc cap mot
cch tudn tu va lién tuc vao binh phéan ung dugc khudy ngang tht nam 7R, va
phan Umg tring hop cao va héa hop xay ra dudi cac diéu kién nhiét do va ap sut
phu hop dé thuc hién phan tng tring hop cao va héa hgp trong binh phan tng
duoc khudy ngang thit nim 7R. San phim phu phenol va mot phén cic monome
khong phan tng dugc loai khdi he thdng thong qua 6ng dan thong hoi 7F

Thiét bi nhu cac éng 2 16p, ma trong d6 hop chét diol béo chay bén trong
va trung gian nhiét chay bén ngoai, cling nhu van boc va t6t hon 13 van boc hoan
toan, cdc bom va tuong ty co thé duoc st dung 1am 6ng chuyén nap hop chit
diol béo, cac van, cac bom va thiét bi khac dé ngan ngira sy hda keo cua hop
chét diol béo.

Trong bude (C), méc du thoi gian luu cia hén hop phan Umg trong binh
phan tmg tring hop cao va héa hop (thoi gian tir lic hdn hop chét tién trung hop
duge cip vao cho dén khi nhwa polycacbonat c6 trong luong phén tir cao thu
duoc duge chiét ra) c6 xu hudng phy thude vao thiét bi phan tmg (binh phan
tmg) duoc st dung va do d6 khong thé x4c dinh mot cach dong nhét, thoi gian
ndy tt hon 1a 60 phit tré xubng, tét hon nita 1a 1 phut dén 60 phut, thdm chi tbt
hon nita 1a tir 5 phat dén 60 phit, tdt hon nita 14 tir 20 phut dén 60 pht, tt hon
nira 13 25 phut dén 60 pht, va dic biét tt hon 1a 30 phut dén 60 phit.

Theo phuong phap theo sang ché, trong phuong phép san xuét lién tuc
nhua polycacbonat ¢ trong luong phén tir cao béng céach tron trudce chit tién
trung hop polycacbonat thom va hgp chét diol béo trong may tron, sau d6 nap
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mdt cach lién tuc vao binh phéan tng trung hop cao va hoa hop va dua vao phan
Ung trung hop cao va hoa hop, chét tién trung hop polycacbonat thom va hop
chét diol béo duge tron & ap suat 200 torr (27 kPa) @ thu dugc hdn hop chat
tién trung hop, va sau do, hén hop chét tién trang hop duogc nap lién tuc vao
binh phan tng tring hop cao va héa hop trude khi ndng d6 nhém hydroxyl cubi
mach clia chét tién tring hop polycacbonat thom trong hén hop chét tién tring
hop dat 2000mg/kg (ppm), nho do hén hop chét tién tring hop c6 thé dugc dua
vao phan ung trung hop cao va héa hgp trong khi ng#n chin dugc sy bay hoi
ctia hop chét diol béo va ngan chin su suy giam trong luong phéan tir cua chét
tién trung hop polycacbonat thom. Két qua la co thé san xuat nhua polycacbonat
c6 trong lugng phan tir cao, chét luong cao ¢ tri s6 N thép, tong mau t6t ma
trong d6 ngén chin duogc sy khong dc‘Sng nhét v& mit cAu tric.

Cac diéu kién phan tmg trong bude (C) duge thiét 1ap sao cho kha nang
phuc hodi bé mit c6 thé duge bao vé & nhiét do cao va chén khong cao bang cach
lwa chon céc canh khudy va céc thiét bi trung hop ph hop.

Nhiét d6 phan tng bén trong binh phin ng tring hop cao va hoéa hop
trong budc (C) thuong nam trong khoang tir 270°C dén 340°C va t6t hon 1a
trong khoang tir 280°C dén 320°C, va 4p suét phan tng thong thuong tir 10 torr
tré xudng (1333 Pa trd xudng), tot hon 12 2,0 torr trd xubng (267 Pa tré xudng),
t&t hon nita 1a 0,01 torr dén 1,5 torr (1,3 Pa dén 200 Pa), va tot hon nita 1 0,01
torr dén 1,0 torr (1,3 Pa dén 133 Pa). Do d6 tdt hon 1a st dung co ché bit kin bao
g?)rn bit kin co khi dé bit céc truc khuéy.

Trong budce (C), can kiém soat muc chit 1ong sao cho thoi gian luu trung
lﬁnhcﬁahanhqpphénﬁngcﬁaph@n&nguﬁnghgpcaovéhéahqptéthonlé60
phut tré xubng, t&t hon nita 1a 5 phut dén 60 phut va tham chi t6t hon nita 1a tir
khoang 10 phut dén 45 phat. Ngoai ra, san pham phu phenol trong binh phan
ﬁngduqcchungcéﬂhﬁngquaéngchungcét
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Ngoai ra, trong cac thiét bi dugc trinh bay & FIG.1, phenol va cic san
phim phu khéc dugc hoa long va thu hi tir cac binh ngung 3C va 4C dugc gin
14n Iuot vao binh phan tng duoc khudy doc thir nhét 3R va binh phan mg dugc
khqu doc thtr hai 4R. Cac binh ngung 3C va 4C dugc 14n luot chia thanh 2 hodc
nhidu binh ngung, va néu toan bo hodc mot phan san phim chung cat duogc
ngung tu trong binh ngung gén binh phan ng nhét dugc cho chay lai vao binh
phan ung dugc khudy doc thtr nhét 3R va binh phan tng dugc khudy doc thir hai
4R, ti 1& mol nguyén li€u tho co thé duogc kiém soat d& dang, do d6 phuong an
nay dugc wu tién. Ngoai ra, cac khoang lanh (khong dugc thé hién) dugc trang
bi 13n Iuot xudi huéng céc binh ngung 5C, 6C va 7C dugc gén lan lugt vao binh
phan tmg dugc khudy doc thtr ba 5R, binh phén (mg dugc khudy doc thir tu 6R
va binh phan Ung duogc khudy ngang thtt nim 7R, cho phép céc san phdm phu
duoc hda cling va dugc thu hdi lién tuc.

Ngoai ra, cac san phadm phu thu hdi dugc c6 thé dugce tai st dung sau dé
(tai ché) bang céch cho qua céc budc thity phan hodc tinh ché va tuong tu. Céc
vi du v& céc san phdm phy chinh gdm c6 phenol va cac hop chat monohydro
thom khac va diol béo khdong phan tng. Déc biét sau khi thu hdi phenol, phenol
¢6 thé duoc tai ché bing cach dua vao budc san xuét diphenyl cacbonat. Ngoai
ra, trong truong hop tao thanh cac san phdm phu cacbonat vong co ngudn gdc tir
hop chat diol béo, cdc cacbonat vong nay cling c6 thé duoc thu hdi va tii ché
mot cach tuong tu.

Theo céach nay, trong cac thiét bi san xuét lién tuc duge trinh bay & FIG.1,
hdn hop tan chdy nguyén liéu thoé duoc tron va chét xtic tac dugc cép lién tuc
thong qua bd phan lam néng trude sau khi cac nhiét do va cac ap suét bén trong
cia nim binh phan Ung dat dén cac mtrc dinh trude, vao lac d6 phan tng da
tring ngung tan chay dya trén phan ng este hoa chéo dugc bét dau. Do do, thoi
gian luu trung binh cua phan tmg tring hop trong binh phan g 13 bang véi thoi
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gian trong cong doan trang thai dn dinh bat dau ngay sau khi b4t dau phan Ung
da tring ngung tan chay. Ngoai ra, vi cac chét tién tring hop cé trong luong
phan tir thip duge kién két v6i nhau nhdr hop chét diol béo ¢6 téc dd phan tmg
este hoa chéo cao va trung hop cao dat dugc trong thoi gian ngén, do d6 san
phidm trong lwong phan tir cao khong can dua vao tré nhiét nhu cén thiét va ngin
su phan nhanh xay ra. Ngoai ra, tong mau cling tbt.

Mbt trong sb cac dic diém cua phuong phdp theo sang ché 1a c6 thé dat
dugc trung hop cao trong thoi gian ngén sau khi bét dau phan tng véi hop chét
diol béo trong bude (C). Vi dy, trong lugng phan tir trung binh khdi (Mw) ¢6 thé
ting 1én & tde do 500 tro 1én, tdt hon 13 600 tré 1én, va tot hon nita 1a 700 tré 1én
trong mdi phit ca thoi gian luu trong thoi gian luu ngén theo sang ché.

Cu thé hon, theo phuong phép theo sang ché, méi lién quan gifta trong
luong phén tir trung binh khéi cta chét tién trung hop polycacbdnat thom thu
duoc trong budc (A) (Mwpp) va trong luong phén tir trung binh khéi ctia nhya
polycacbonat c6 trong lugng phén tir cao thu dugc trong budce (C) Mw) co thé
duoc trinh bay biang phuong trinh (IV) sau ddy. Trong phuong trinh (IV) sau
day, k' (don vi: lugng tdng Mw/phtt) 1a s6 bing sb bang 500 tré 1én.

Mw = k' x thoi gian luu (phut) + Mwep Iv)

Theo phuong phép theo sang ché, c6 thé 1am cho sb bang s6 k' trong
phuong trinh (IV) néu trén bang 500 tré& Ién, t6t hon 1a 600 trd 1én va t6t hon
nita 14 700 trd 1én. Tuc 13, trong luong phan tir co thé dugc ting 1én dé dat duoc
trong lwgng phén tr cao dinh trudc trong thoi gian ngén tir khi bt dau phan tng
trong budc (B).

Trong lugng phén tr trung binh khéi (Mw) ctia nhya polycacbonat co
trong luong phén tir cao thu duogc bing phuwong phép san xuét lién tuc theo sang
ché t6t hon 13 35,000 dén 100,000, tét hon nita 14 35,000 dén 80,000 va dic biét
t8t hon 12 40,000 dén 75,000.
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Vi nhua polycacbonat c¢6 trong luong phén tir cao c¢6 strc cang tan chay cao
va khong gy ha mic nuéc, né dugc uu tién cho cc Umg dung nhu duc thdi va
dac dun. Ngoai ra, né ciing chimg t6 kha néng dtc thuén loi nhu khéng gay keéo
cing ngay ca trong truong hgp st dung trong ép phun. Ngoai ra, san phim duc
thu duoc c6 cac dic tinh co hoc vuot trdi, tinh chiu nhiét, khang dung mdi hitu
co va cac dac tinh vat ly khac.

Ngoai ra, nhura polycacbonat c6 trong lugng phén tir cao theo sang ché c6
d6 chay lodng cao mic du c6 trong lugng phan tir cao, va gidi han dudi cua tri
s6 Q (280°C, 160kg nap vao) ma la chi sb dd chay lodng tot hon 14 0,02ml/gidy,
tét hon nita 13 0,022ml/gidy, tham chi t5t hon nita 1a 0,025ml/giay, déc biét tot
hon 1a 0,027ml/giay, va tét hon nita 1a 0,03ml/gidy. Gidi han trén cta tri s6 Q tbt
hon 14 1,0ml/gidy va t6t hon nita 1a 0,5ml/gidy. Néi chung, cac déc tinh tan chay
cua nhya polycacbonat co th duge biéu thi bing Q = K-P". Trong phuong trinh,
tri s& Q 1a tdc dd dong chay ctia nhua tan chiy (ml/gidy), K 1a bién ddc 14p cla
mdt vé caa cdng thic hdi quy (dugc 14y tir cu tric va trong lugng phén tir ciia
nhua polycacbonat), P 1a 4p suét dugc do & nhiét do 280°C st dung may do do
chay loai 16, lugng nap khong ddi (nap: 10gkf dén 160 kgf) (kg/cm®), va N 12 chi
sb dd nhét clu tric. Tri s6 Q cao biéu thi do chay loang cao din dén kha ning
dtc thuin loi cho dic phun céc thanh phan chinh x4c va céc san phim vach
mong. |

Ngoai ra, trong nhya polycacbonat cé trong lugng phan tir cao theo sang
ché, gié tri ctia N (chi s d nhét cu tric) nhu duge thé hién bing phwong trinh
(1) sau day t6t hon 14 tir 1,30 tré xudng, tot hon nita 1a tr 1,28 trd xubng va dic
biét tdt hon 14 tir 1,25 tré xubng.

Tri s6 N = (log(Tri s6 Q160)-log(Tri s6 Q10))/(log160-log10) (I)

Trong cong thirc toan hoc (I) & trén, Q160 la thé tich chit 1ong tan chay
trén moi don vi thoi gian (ml/gidy) do dugc & céc diéu kién nhiét do 280°C va
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tai 160kg nap vao (do duoc bang cach sir dung Model CFT-500 sin xuét boi
Shimadzu Corp. (¢ 4p dung mot cach twong ty sau ddy) va duogc tinh toan dya
trén khoang di chuyén tir 7,0mm dén 10,0mm), trong khi tri s6 Q10 1a thé tich
chét long tan chay trén mdi don vi thoi gian (ml/gidy) do dugc & cac diéu kién
nhiét d6 280°C va tai 10kg (va dugc tinh toan dua trén khoang di chuyén tur
7,0mm dén 10,0mm) (duong kinh voi phun 1mm x chiéu dai voi phun 10mm).

Chi s6 d6 nhét cAu trac (tri sé N) dugc xem 14 chi s6 @6 phan nhanh cia
nhua polycacbonat thom. Copolyme polycacbonat theo sang ché c6 tri s& N thép,
ti 1 ham luong cAu trac phén nhanh thép va ti 1€ cAu trac mach théng cao. Mac
du céc nhua polycacbonat thudng c6 xu hudng cé dd chay loang cao hon (céc tri
s6 Q cao hon) ngay ca néu ti 18 cc cdu trac phan nhénh tang 1én dbi véi trong
lugng phan tir gidng nhau (Mw), nhya polycacbonat c6 trong luong phan tu cao
thu dugc bang phuong phép san xuét lién tuc theo sang ché dat dugc d chay
lodng cao (tri 36 Q cao) trong khi duy tri tri s6 N thép.

Theo sang ché, vi c6 thé thu duoc hdn hop chét tién tring hop trong khi
ngan chin su bay hoi ngay ca khi st dung hop chét diol béo c6 diém sbi tuong
d6i thdp ciing nhu ngin chdn sy suy gidm trong luong phan tir cta chét tién
trung hop polycacbonat thom, bing cach bd sung hop chit diol béo véo chét tién
trung hop polycacbonat thom & ap suét cao vuot 200 torr (27 kPa), sau dé cp
hdn hop chét tién tring hop vao phan tng tring hop cao va hoa hop dudi diéu
kién 4p suét giam trong bude (C) trude khi ndéng d6 nhém hydroxyl cubi mach
clia chét tién trung hop polycacbonat thom trong hdn hop chét tién tring hop dat
2000mg/kg (ppm), trung hop cao dat dugc ddy @i ma khong 1am gidm tbc do
thém véao (tbc d6 khong dbi), va c6 thé thu dugc nhua polycacbonat c6 trong
lrong phan tur cao chét luong cao ¢ tri s6 N thip, tong mau dep va tinh khong

ddng nhét vé chu trac thép.
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Vi du thwc hién sang ché

Sau day sang ché duogc giai thich chi tiét thong qua cac vi dy, tuy nhién
sang ché khong bi gi6i han béi céc vi du.

Ngoai ra, cdc dac tinh vat ly dugc do luong theo cach dugc mé ta dudi day.

(1) Trong lugng phén tir trung binh khéi: trong luong phan tir trung binh
khéi duogc do bang cach st dung phép sdc ky tham thau gel (GPC), va dugc biéu
thi theo tiéu chuyén polystyren khi duoc do luong tir dudng cong tiéu chuln ctia
c4c tiéu chudn polystyren dugc didu ché trude.

Trong lugng phén tr trung binh khéi (Mw) theo tiéu chuén polystyren:
chudn bi dudng cong tiéu chudn st dung céc tiéu chuén polystyren c6 khéi
luong phan tir da biét (phan bd khéi luong phan tir = 1) bing GPC sir dung
cloform lam dung mdi phat trién. Mdi dinh thdi gian hoa tan va gid tri khéi
lugng phén tr dugc vé dd thi tr cac tiéu chuén polystyrene do dugc, va cac két
qua dugce tinh xap xi véi phuong trinh ba chiéu dé tao dudng cong hiéu chuén.
Trong lugng phén tir trung binh khéi (Mw) dugc xé4c dinh bing cach st dung
cong thirc tinh sau day.

[Cong thirc tinh]

Mw = 2P + 2Py

Trong d6, Py 1a “dd manh tin hiéu ctia may do R, va P, 1a "d0 manh tin
hiéu cia may do RI x khdi lugng phan tir”. Ngoai ra, khéi luong phan tir 1a gia
tri khéi luong phan tir polystyren & thoi diém hoa tan tuong tu trén dudng cong
hiéu chuén.
[C4c didu kién do luong]

Thiét bi: HLC-8320GPC, Tosoh Corp.

Cot: Cot bao vé: cot bao vé TSK Super MPHZ-M x 1

Cot phan tich: TSK Gel Super Multipore HZ-M x 3

Dung méi: HPLC-grade cloform
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Thé tich dua vao: 10 uL

Nong d6 mau: 0,2 w/v% HPLC-grade cloform

Tbc d6 dong dung méi: 0,35ml/phit

Nhiét 6 do: 40°C

May do: RI

(2) S6 lugng cac nhém phenyl cubi mach va ndng d6 nhém phenyl cudi
mach: 0,05g mau nhya dugc hoa tan trong 1ml deuteroclorm (chtra 0,05% trong
lwong/thé tich TMS), sau d6 do s6 luong cac nhém phenyl cudi mach cua chat
tién tring hop (PP) st dung céc thiét bi céng hudng tir hat nhan & nhiét d6 23°C.
[Céc diéu kién do ludng]

Thiét bi: LA-500 (500 MHz), JEOL Co., Ltd.

Hat nhan duogc do: 'H

Thoi gian tré dan: 1 s

goc x: 45 do

chiéu rong x 90: 2 ps

cong x: 10 us

Quét: 500 lan
[Céch tinh]

S6 nhom phenyl cudi mach va ndng d6 nhém phenyl cudi mach dugc xac
dinh tir ti 1é tich phén gifta cdc nhom phenyl cudi mach & khoang 7,4mg/kg
(ppm) va cac nhom phenylen ¢ do gan tr 7,0mg/kg (ppm) dén 7,3mg/kg (ppm)
(tir BPA skeleton)

(3) Nong d6 nhém hydroxyl cudi mach:

0,05g mau nhua duoc hoa tan trong 1ml deuteroclorm (chira 0,05 % trong
lwong/thé tich TMS), va céc ndéng do nhém hydroxyl cudi mach (cac nbéng do
OH) trong chét tién trung hop (PP) va nhya polycacbonat duge trung hop cao
(PC) duogc do str dung cac thiét bj cdng hudng tlr hat nhan & nhiét do 23°C.

-67-



25339

[Cac diéu kién do ludng)

Thiét bi: LA-500 (500 MHz), JEOL Co., Ltd.

Hat nhan dugc do: 'H

Thoi gian tré dan: 1 s

goc x: 45 do

chiéu rong x 90: 20 ps

cong x: 10us

Quét: 500 lan
[Cach tinh]

Céac ndng d6 nhém hydroxyl cudi mach (ndéng do OH) trong PP va PP dugc
tring hop cao duoc tinh tir ti 1& tich phan gitta dinh nhém hydro o 4,7mg/kg
(ppm) va cac nhom phenyl va phenylen & do gin tir 7,0mg/kg (ppm) dén
7,5mg/kg (ppm) (c4c nhom phenyl va cac nhém phenylen cudi mach c¢6 ngudn
gbc tir BPA skeleton).

(4) Tri sO N: Tri s6 N duoc tinh toan tir phuong trinh (I) sau day.

[Phuong trinh 1]

Tri s6 N = (log(Tri s6 Q160)-log(Tri 6 Q10))/(log160-log10) (I)

Tri s6 Q160 1a thé tich dong tan chay mdi don vi thoi gian (ml/gidy) duoc
do & nhiét d6 280°C va tai luong 160 kg, va duoc do sir dung Model CFT-500D
san xuét béi Shimadzu Corp., va duge tinh toan theo khoang di chuyén tir 7,0
mm dén 10,0 mm st dung dudng kinh voi phun 1 mm x chiéu dai voi phun 10
mm.

Tri s6 Q10 1a 13 thé tich dong tan chay mdi don vi thoi gian (ml/gidy) duge
do & nhiét d6 280°C va tai lugng 10kgm, va dugc do sir dung Model CFT-500D
san xuit béi Shimadzu Corp., va dugc tinh toan dya trén khoang céch di chuyén
tir 7,0 mm dén 10,0 mm s dung duong kinh voi phun 1 mm x chidu dai voi

phun 10 mm.
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(5) Tri s YI (Chi sé mau vang): tri s6 Y1 chi d6 ma mau séc chuyén thanh
tir khong mau hoac hot tréng theo huéng mau vang. 6g mau nhya duge hoa tan
trong 60ml metylen clorua d8 thu duoc chét 16ng sau d6 do theo JIS K7105 str
dung may quang phd so mau (SE2000, Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.).
Vidul

Nhura polycacbonat dugc san xuét theo cac didu kién sau day bang thiét bi
san xuét lién tuc duoc thé hién trong FIG.1 c6 hai bdn diéu ché nguyén liéu thod
ban dau (1Ra, IRb), hai bdn didu ché chét lién két (2Ra, 2Rb), bbn binh phan
tmg duoc khudy doc (3R dén 6R) va mdt binh phan ung dugc khudy ngang (7R).

Truéc tién, tung binh phéan (mg va bd phan 1a3m néng trudc dugc thiét 1ap
trude dén nhiét dd va ap suét bén trong twong Umg véi cac diéu kién phan tng
dugc trinh bay trong bang 1.

Hon hop tan chay duoc didu ché bing cach tron diphenyl cacbonat va
bisphenol (BPA) mot cach phu hop sao cho ti 1¢ mol nguyén ligu thd (diphenyl
cacbonat/BPA) trong cdc bon didu ché nguyén lidu thd ban dau 1Ra va 1Rb 13
1,12 duge cép lién tuc vao binh phan tmg dugc khudy doc thir nhat 3R (cac diéu
kién phan tmg;: 100 torr (13 kPa), 180°C, tdc d6 khudy: 160 vong/phit, thé tich:
1301) trong khi quyén khi nito & tbc do dong 46,8 kg/gid, va muyc chét 1ong duge
duy tri & myc khéng dbi trong khi kiém soat sy mé ctia van duge trang bi trong
bng xa polyme & ddy 10 phan tmg sao cho thoi gian luu trung binh trong binh
phan tmg duoc khudy doc thir nhit 3R 1a 60 phut. O thoi diém nay, 0,2% trong
lwong/thé tich dung dich natri bicacbonat dang nuéc NaHCO; duge bd sung vao
Jam chét xtc tac tir clra nap chét xuc tac 1Cat véi ti 1€ tir 1,0umol dén 1mol BPA
(4,2ml/gio).

Dung dich phan tng tring hop dugc x4 tir ddy 10 phan Gng dugc khudy doc
thir nhét 3R sau d6 duge cp lién tuc vao binh phén ung duoc khudy doc thir hai
4R, binh phan tng duoc khudy doc thtr ba 5R, binh phéan tmg duoc khudy doc
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tht tu 6R va cubi cling vao may nhao tron 6Mix.

Chét tién tring hop (con c6 thé dugc viét tit 1a "PP") dugc cap vao méy
nhao tron 6Mix & tbc d6 dong 25736g/gid dong thoi hop chit diol béo
(1,4-xyclohexan dimetanol: CHDM) duoc clp lién tuc vao do tlr cac bdn didu
ché chit lién két (2Ra, 2Rb) bing bom dinh lugng & téc d6 dong 264g/gio
(0,25mol dén 1mol toan bo cac nhoém cudi mach (cac nhém phenyl cudi mach
gidi han) cua PP).

Trong lugng phén tir trung binh khéi (Mw) ctia PP theo polystyren tiéu
chuén duge cép lién tuc vao may nhao tron 6Mix 1a 20000, ham lugng nhém
phenyl cubi mach 1a 7,3%mol, va ndng d nhém hydroxyl cubi mach 13
500mg/kg (ppm).

Thoi gian tir khi bd sung hop chét diol béo dén khi cap vao phan tng tring
hop cao va héa hop (este héa chéo) dudi didu kién 4p suét giam Ia 3 phit.

Hbn hop PP duoc cép tir may nhao tron 6Mix vao 10 phan tmg dugc khudy
ngang th ndm 7R & tbc d6 dong 26000g/gid. Ap suét bén trong binh phan tng
dugc khudy ngang thir nim 7R & thoi diém nay 1a 4p suat giam 0,5 torr (66,5
Pa).

Ngoai ra, hop chét diol béo d3 dugce dua vao gia nhiét va tan chay (150°C)
va xur ly khir nudc (ham lugng do am: 0,3%) trong cac bon didu ché chét lién két,
va dd nhot tan chay cia no khi duoc cép lién tuc vao mdy nhao tron 6Mix 1a 40
poise.

Trong khi phan ung trang hop (phan Ung tring hop cao), muyc chét long
duoc kiém soat sao cho thoi gian luu trung binh trong timg 10 phén tmg dugc
khudy doc 14 60 phat va thoi gian lu’uA trung binh trong 10 phan tng duoc khudy
ngang thr nim 7R 1a 30 phit, va phenol tao thanh dudi dang san phim phu dong
thdi v6i phan ing tring hop dugce chung cAt ra. Canh khudy 7Y cta 16 phéan tmg
duge khudy ngang thit nim 7R dugc quay & tdc do 20 vong/phut.
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Nong d6 nhém hydroxyl cudi mach ctia hdn hop chét tién tring hop thu
duoc sau khi tron trong mdy nhao trén 6Mix 13 1500mg/kg (ppm) va trong
lwong phan ti trung binh khéi 13 15000.

Trong lugng phan tr trung binh khéi (Mw) ctia nhua polycacbonat theo
polystyren tiéu chuin thu duoc sau khi thuc hién phan g trung hop cao va hoa
hgp trong 16 phan tmg duogc khudy ngang thtr nim 7R 13 63000, va lugng Mw
ting m3i phut clia thdi gian luu trong khoang thdi gian tir khi bé sung hop chat
diol béo cho dén khi két thiic phan tmg tring hop cao va hoa hop trong 10 phén
ung dugc khudy ngang tht nim 7R la 1303. Ngoai ra, tri s6 N cta nhua
polycacbonat thu dugc 1a 1,22, ndng d6 nhém hydroxyl cudi mach 1a 280mg/kg
(ppm), va tri s6 YIlal,l1.

Céc binh phan tmg duge sir dung trong vi du 1 1a nhu dugc trinh bay dudi

day.

Binh phan tng dugc khudy doc thir nhét dén binh phan tmg dugc khudy
doc thu tu:

Nha s&n xuét: Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

V4t liéu: Thép khong gi duge danh bong bang dién phan SUS316L

Céc canh khudy:

Cénh khudy Maxblend dbi v6i céc 10 phéan tng duoc khudy doc tir thit nhét
dén thir ba

Cénh bing xoén kép dbi v6i 10 phan tmg duge khudy doc thir tu

May nhao trdn (may tron truc tiép):

Lo phéan tmg SIKRC, Kurimoto, Ltd. (may nhao tron loai A trong bang 1)
Kich thudc: D =25 mm x 255 mm (L/D = 10,2)

Bom nap diol:

Bom dinh luong lién tuc khong xung, Fuji Techno Industries Corp.

Céc 6ng nap:
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Hai vach, duoc 1am 4m (han kin co khi)

Binh phan tng dugc khudy ngang thtt nim:

Nha san xuét: Hitachi Ltd.

Kiéu may: Thiét bi tring hop canh dang hinh kinh 34L

Vét liéu: Thép khong gi dugc danh bong bang dién phan SUS316L

M4y dun: may dun loai xo0én dc¢

Diéu chinh ndng d9 oxi bén trong: didu 4p khir khi va thay thé nito

Ngoai ra, thoi gian luu cua hdn hop phan tng 1 thoi gian luu trung binh cua
hdn hgp phan Ung tir ctra nap chét tién tring hop polycacbonat cta 10 phén Ung
dugc khudy ngang dén cira ra cuia nhya polycacbonat ¢6 phéan tir lugng cao san XUt
dugc.

Trong vi du nay, sau khi nap trudc 13000g hdn hop chit tién tring hop (PP)
vao 10 phan Ung dugc khudy ngang thtr nim trude khi b4t ddu san xuét lién tuc,
thoi gian luu duge do va duge xac nhéan béng vach sau khi duy tri muc chét long &
muyc khong d6i va thiét 1ap tbc d6 dong cia bom banh rang 6P va mdy ép dun loai
xo#n é¢ 7P dén 26000g/gid dua trén didu kién duy tri hdn hop PP trong 10 phan
g trong 30 phut.

Vidu?2

Nhua polycacbonat dugc san xufit theo c4c diéu kién sau ddy bang thiét bi
san xuét lién tuc dugc thé hién trong FIG.1 ¢6 hai bdn didu ché nguyén lidu thd
ban du, hai bdn didu ché chit lién két, bdn binh phan tng duge khudy doc va
mot binh phan ung dugc khudy ngang.

Trudc tién, ting binh phan (mg va bd phan lam nong trude duge thiét 1ap
trude dén nhiét dd va ap sudt bén trong twong Ung véi cac didu kién phan tng
dugc trinh bay trong bang 1.

Hon hop tan chay duge didu ché bing cach tron diphenyl cacbonat va
bisphenol (BPA) mét cach phit hop sao cho ti 1& mol nguyén liéu tho (diphenyl
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cacbonat/BPA) trong cic bon diéu ché nguyén liéu tho ban d4u 1Ra va IRb 14
1,15 duoc cip lién tuc vao binh phén tmg dugc khudy doc thtr nhat 3R (cac diéu
kién phan tmg: 100 torr (13 kPa), 180°C, téc d6 khudy: 160 vong/phut, thé tich:
130L) trong khi quyén khi nito & tbc d6 dong 46,9 kg/gid, va muyc chét long
“duoc duy tri & myc khong dbi trong khi kiém soat sy md ciia van dugc trang bi
trong 6ng x4 polyme & ddy 16 phan Gmg sao cho thoi gian luu trung binh trong
binh phan tmg dugc khudy doc thir nhét 3R 1a 60 phut. O thoi diém nay, 0,2 %
trong luong/thé tich dung dich xeri cacbonat (Cs,COs) dang nuéc duge bd sung
vao 1am chét xtic tac tir cira nap chét xtc tac 1Cat véi ti 1& 0,5 pmol dén 1mol
BPA (8,2ml/gi0).

Dung dich phan tng tring hop dugc x4 tir day 16 phan tng dugc khudy doc
thr nhét 3R sau d6 duogc cép lién tuc vao binh phan tmg dugc khudy doc thir hai
4R, binh phan tmg duoc khudy doc thir ba 5R, binh phan tmg dugc khudy doc
thir tu 6R va cudi cliing vao may nhao tron 6Mix.

Chét tién tring hop (con cb thd duogc viét tit 1a "PP") dugc cap vao may
nhao tron 6Mix & tde do dong 25801g/giy dong thdi hop chat diol béo
(1,4-xyclohexan dimetanol: CHDM) dugc cép lién tuc vao d6 tlr cac bon diéu
ché chét lién két (2Ra, 2Rb) bing bom dinh lugng & toc do dong 199g/giv
(0,25mol dén 1mol tAt ca cdc nhom cudi mach (cac nhém phenyl cudi mach gidi
han) cua PP).

Trong lugng phan tur trung binh khéi (Mw) ctia PP theo polystyren tiéu
chuén duoc cép lién tuc vao may nhao tron 6Mix la 30000, ham luong nhom
phenyl cudi mach 1a 5,5%mol, va ndéng d6 nhém hydroxyl cubi mach 1a
80mg/kg (ppm).

Thoi gian tir khi bd sung hop chét diol béo dén khi cdp vao phan Ung este
hoéa chéo dudi didu kién &p suat giam 13 3 phit.

Hon hop PP dugc cAp tir may nhao tron 6Mix vao 10 phan tmg dugc khqu
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ngang thir ndm 7R & tbc do dong 26000g/gid. Ap suét bén trong binh phan tmg
dugce khudy ngang thir nim 7R & thoi diém nay 1a 4p suét giam 0,5 torr (66,5
Pa).

Ngoai ra, hgp chét diol béo d3 dugc dua vao gia nhiét va tan chay (150°C)
va xir Iy khir nuée (ham luong d6 4m: 0,3%) trong céc bdn diéu ché chit lién két,
va do nhét tan chay cia né khi dugc cép lién tuc vao mdy nhao tron 6Mix 1a 40
poise.

Trong khi phan tng tring hgp (phan Umg tring hop cao), myc chét 16ng
duge kiém soat sao cho thdi gian luu trung binh trong timg 10 phan Gng duoc
khudy doc 1a 60 phut va thoi gian luu trung binh trong 16 phéan ung dugc khudy
ngang thir naim 7R 1a 30 phut, va phenol tao thanh dudi dang san phim phu dong
thoi v6i phan tmg trung hop duoc chung cAt ra. Canh khudy 7Y ctia 10 phan tng
duge khudy ngang thi nim 7R dugc quay & tdc d6 20 vong/phut.

Nong d6 nhém hydroxyl cubi mach cua hdn hop chét tién tring hop thu
dugc sau khi tron trong may nhao tron 6Mix la 700mg/kg (ppm) va trong luong
phén tir trung binh khéi 13 22000.

Trong lugng phén t& trung binh khéi (Mw) ctia nhua polycacbonat theo
polystyren ti€u chuén thu duoc sau khi thuc hién phan tng trung hgp cao va hoa
hop trong 10 phan tmg duoc khudy ngang thir nim 7R 13 61000, va lugng Mw
ting mdi phut clia thdi gian luu trong khoang thoi gian tir khi bd sung hop chét
diol béo cho dén khi két thuc phan tng tring hop cao va héa hop trong 16 phan
ung duogc khudy ngang th nim 7R 13 939. Ngoai ra, tri sé N cia nhua
polycacbonat thu dugc 1a 1,22, ndéng d6 nhém hydroxyl cudi mach 1a 430mg/kg
(ppm), va tri sd YI1a1,2.

Céc binh phan tng dugc st dung trong vi du 2 1a nhu dugc trinh bay dudi
day.

Binh phan Umg dugc khudy doc thir nhét dén binh phan ung dugc khudy
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doc thir tu:

Nha san xuét: Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong bing dién phan SUS316L

Céc canh khudy:

Cénh khudy Maxblend dbi véi cac 16 phan img dugc khudy doc tir thir nhét
dén thir ba

Cénh bang xo4n kép dbi v6i 10 phan tmg duge khudy doc thir tu

M4y nhao tron (mdy tron tryc tiép):

Lo phan tmg SIKRC, Kurimoto, Ltd. (may nhao tron loai A trong bang 1)

Kich thuéc: D =25 mm x 255 mm (L/D = 10,2)

Bom nap diol:

Bom dinh lugng lién tuc khdng xung, Fuji Techno Industries Corp.

Céc 6ng nap:

Hai vach, duoc 1am 4m (han kin co khi)

Binh phan tng dugc khudy ngang thir nim:

Nha san xuét: Hitachi Ltd.

Kiéu mdy: Thiét bi tring hop cnh dang hinh kinh 34L

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong bang dién phan SUS316L

May dun: may dun loai xo4n 6¢

Didu chinh ndng dd oxi bén trong: diéu &p khir khi va thay thé nito

Ngoai ra, thoi gian luu cua hdn hop phan mg la thoi gian luu trung binh cua
hdn hop phan tng tir clra nap chét tién tring hop polycacbonat cta 10 phan mg
duoc khudy ngang dén ctra ra ctia nhua polycacbonat c6 phén tir lugng cao san xuét
duoc.

Trong vi du nay, sau khi nap trudc 13000g hdn hop chét tién trung hop (PP)
vao 10 phan tng duogc khudy ngang thtt nim trudc khi bt dAu san xuét lién tuc,
thoi gian luu duge do va duoc xac nhén bang vach sau khi duy tri myc chét 1ong &
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muc khong dbi va thiét 1ap téc d6 dong ctia bom béanh ring 6P va may ép dun loai
xo#n bc 7P dén 26000g/gid dua trén diéu kién duy tri hdn hgp PP trong 1o phan
ung trong 30 phut.

Vidu3

Nhua polycacbonat dugce san xuét theo cac didu kién sau day bing thiét bi
sén xuft lién tuc duoc thé hién trong FIG.1 c¢6 hai bdn diéu ché nguyén liéu tho
ban diu, hai bdn didu ché cht lién két, bén binh phan tmg duge khudy doc va
1n6tbhﬂ1phé1&ngduqckhuéyngang.

Trudce tién, ting binh phan Umg va bd phén 1am néng trude dugc thiét lap
truéc dén nhiét dd va 4p suét bén trong twong Umg vdi céc diéu kién phan tmg
dugc trinh bay trong bang 1.

Hon hop tan chay duoc didu ché bing cach tron diphenyl cacbonat va
bisphenol (BPA) mdt cach ph hop sao cho ti 1& mol nguyén liéu thd (diphenyl
cacbonat/BPA) trong cac bdn diéu ché nguyén lidu thd ban dau 1Ra va 1Rb 1a
1‘,12 duoc cép lién tuc vao binh phan tng dugc khqu doc thur nhét 3R (cc didu
kién phan tGng: 100 torr (13 kPa), 180°C, téc do khudy: 160 vong/phut, thé tich:
130L) trong khi quyén khi nito & tdc d6 dong 46,6 kg/gid, va myc chét long
dugce duy tri & muc khong dbi trong khi kiém soét sy mé ctia van dugc trang bi
trong 6ng xa polyme & day 1o phan Umg sao cho thoi gian luu trung binh trong
binh phan tmg duoc khudy doc thir nhit 3R 1 60 phut. O thoi diém nay, 0,2%
trong luong/thé tich dung dich natri bicacbonat dang nuéc NaHCO3 dugc bd
sung vao lam chét xtc tac tlr cira nap chét xuc tac 1Cat véi ti 1& 1,0pmol dén
1mol BPA (4,2ml/gio).

Dung dich phéan tng tring hop duoc x4 tir ddy 160 phan tmg dugc khudy doc
tht nhét 3R sau d6 duge cép lién tuc vao binh phan tng dugc khqu doc th hai
4R, binh phan Ung dugc khudy doc thit ba 5R, binh phéan tmg duoc khudy doc
thtt tu 6R va cubi cling vao may nhao tron 6Mix.
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Chét tién tring hop (con c6 thd dugc viét tit 1a "PP") duge cip vao may
nhao tron 6Mix & tbe d6 dong 25639g/git ddng thdi hop chét diol béo (decalin
dimetanol: DDM) dugc cé’tp lién tuc vao dé tr cac bon didu ché chét lién két
(2Ra, 2Rb) bang bom dinh lugng & tdc d6 dong 361g/gid (0,25mol dén 1mol tat
ca cac nhom cudi mach (cac nhém phenyl cudi mach giéi han) ctia PP).

Trong luong phén tr trung binh khéi (Mw) ctia PP theo polystyren tiéu
chuin dugc cép lién tuc vao may nhao tron 6Mix 12 20000, ham lwgng nhém
phenyl cubi mach 1a 7,3%mol, va ndng 4o nhém hydroxyl cubi mach 13
500mg/kg (ppm).

Thoi gian tir khi bd sung hop chét diol béo dén khi cip vao phan mg este
hoa chéo duéi didu kién &p suét giam 13 3 phut.

Hon hop PP duge cAp tir may nhao tron 6Mix vao 16 phan (img duoc khudy
ngang thir nam 7R ¢ tdc do dong 26000g/gid. Ap suét bén trong binh phan ng
dugc khudy ngang th nim 7R & thoi diém nay 1a 4p suét giam 0,5 torr (66,5
Pa). |

Ngoai ra, hop chit diol béo d3 dugc dua vao gia nhiét va tan chdy (160°C)
va xt ly khit nude (ham luong do 4m: 0,3%) trong cac bdn diéu ché chét lién két,
va d0 nhét tan chay cua nd khi dugc cép lién tuc vao mdy nhao tron 6Mix 1a 40
poise.

Trong khi phan tmg tring hop (phén tmg trung hop cao), myc chét 16ng
duoc kidm soét sao cho thoi gian luu trung binh trong timg 10 phéan tng duoc
khudy doc 1a 60 phut va thoi gian luu trung binh trong 10 phéan tmg duogc khudy
ngang thi nam 7R 1 30 phut, va phenol tao thanh dudi dang san phim phu dong
thoi véi phan tng trung hop duge chung cAt ra. Canh khudy 7Y ctia 10 phan tmg
dugc khudy ngang thir nim 7R dugc quay & tdc d6 20 vong/phut.

Nong do nhém hydroxyl cudi mach ctia hdn hop chat tién tring hop thu
duoc sau khi tron trong may nhao trén 6Mix la 1200mg/kg (ppm) va trong
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luong phéan tir trung binh khéi 1 15000.

Trong luong phén tr trung binh khéi (Mw) ctia nhua polycacbonat theo
polystyren tiéu chuén thu duoc sau khi thuc hién phan Gng tring hop cao va hoa
hop trong 10 phan tng dugc khudy ngang thtr ndm 7R 1a 55000, va lugng Mw
tang moi phut clia thoi gian luu trong khoang thoi gian tir khi bd sung hop chit
diol béo cho dén khi két thic phan tng tring hgp cao va héa hgp trong 10 phan
ung duoc khudy ngang thtr nim 7R 1a 1061. Ngoéi ra, tri s6 N cia nhya
polycacbonat thu duoc 1a 1,22, ndéng d6 nhém hydroxyl cudi mach 13 510mg/kg
(ppm), va tri sd YI1a1,2.

Céc binh phan tng dugc st dung trong vi du 3 1a nhu dugce trinh bay dudi

day.

Binh phan tmg dugc khudy doc thir nhét dén binh phan tmg dugc khudy
doc thu tu:

Nha sén xudt: Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong bing dién phan SUS316L

Céc canh khudy:

Cénh khudy Maxblend déi véi cac 16 phan ing duge khudy doc tir thir nhat
dén thr ba

Cénh bing xoén kép dbi v6i 10 phan tmg duge khudy doc thi tur
M4y nhao tron (mdy tron truc tiép):
Lo phan tmg SIKRC, Kurimoto, Ltd. (may nhao trdn loai A trong bang 1)
Kich thudc: D =25 mm x 255 mm (L/D = 10,2)
Bom nap diol:
Bom dinh luong lién tuc khong xung, Fuji Techno Industries Corp.
Céc 6ng nap:
Hai véch, duge lam 4m (han kin co khi)
Binh phén tmg dugc khudy ngang thtr nim:
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Nha san xuét: Hitachi Ltd.

Kiéu may: Thiét bi tring hop canh dang hinh kinh 34L

Vit liéu: Thép khong gi dugc ddnh bong béng dién phan SUS316L

May dun: may dun loai xoén dc¢

Pidu chinh ndng dd oxi bén trong: diéu ap khir khi va thay thé nito

Thoi gian luu cta hdn hgp phan Umg 14 thoi gian luu trung binh cla hdn hop
phan Gng tir clra nap chét tién tring hop polycacbonat cta 16 phan tmg dugc khudy
ngang dén cira ra clia nhya polycacbonat ¢ phan tir lugng cao san xuit duoc.

Trong vi du nay, sau khi nap truéc 13000g hdn hop chét tién tring hop (PP)
vao 10 phén tng duoc khudy ngang thtr nim trudc khi bat dau san xuét lién tuc,
thoi gian luu duge do va dugc xac nhén béng vach sau khi duy tri myc chét long &
muc khong ddi va thiét 1ap tbc d6 dong ctia bom bénh rang 6P va may ép dun loai
xoén 6¢ 7P dén 26000g/gid dya trén didu kién duy tri hdn hop PP trong 10 phéan
ing trong 30 phut.

Vidu 4

Nhua polycacbonat dugc san xuét theo cac didu kién sau dy bang thiét bi
san xuét lién tuc duoc thé hién trong FIG.1 ¢6 hai bdn diéu ché nguyén liéu thd
ban diu, hai bdn diéu ché chit lién két, bbn binh phan tmg dugc khudy doc va
mot binh phan Umg duoc khudy ngang.

Trudce tién, timg binh phan Gng va by phén lam néng trude dugc thiét 1ap
truée dén nhiét do va 4p sudt bén trong tuong tmg véi cac didu kién phan tng
duoc trinh bay trong bang 1.

Hon hop tan chay duge didu ché bing cach tron diphenyl cacbonat va
bisphenol (BPA) mdt cach pht hgp sao cho ti 16 mol nguyén li¢u thé (diphenyl
cacbonat/BPA) trong cac bon diéu ché nguyén liéu tho ban d4u 1Ra va IRb 13
1,15 duoc cép lién tuc vao binh phan ing dugc khqu doc thu nhét 3R (cac diéu
kién phan ung: 100 torr (13 kPa), 180°C, tdc dd khudy: 160 vong/phut, thé tich:
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130L) trong khi quyén khi nito & tbc do6 dong 46,9 kg/gid, va muc chét long
duogc duy tri & myuc khong ddi trong khi kiém soat sy md cta van dugc trang bi
trong 6ng x4 polyme & day 10 phan mg sao cho thoi gian luu trung binh trong
binh phan @ng duge khudy doc thir nhét 3R 1a 60 phit. O thdi diém nay, 0,2 %
trong lugng/thé tich dung dich xeri cacbonat (Cs,CO;3) dang nu6e duge bb sung
vao 1am chét xdc tac tlr clra nap chit xtc tac 1Cat véi ti 1& 0,5umol dén 1mol
BPA (8,2ml/gio).

Dung dich phan tng tring hgp dugc xa tir day 10 phan ing duoc khudy doc
thir nhit 3R sau d6 dugc cip lién tuc vao binh phan tmg dugc khudy doc thir hai
4R, binh phan tmg duge khudy doc thit ba 5R, binh phan tmg dwoc khudy doc
thi tu 6R va cubi cling vao may nhao tron 6Mix.

Chét tién tring hop (con cd thd duoc viét tét 13 "PP") dugc cip vao may
nhao tron 6Mix & téc do dong 25801g/gid ddng thoi hop chét diol béo
(2-etyl-2-butyl-1,3-propylene glyxol: BEPG) dugc cap lién tuc vao do tir cac
bdn didu ché chét lién két (2Ra, 2Rb) bing bom dinh lugng & téc do dong
220g/gio (0,25mol dén 1mol tAt ca cac nhém cudi mach ctia PP).

Trong luong phén ti trung binh khéi (Mw) ctia PP theo polystyren tiéu
chudn dugc cép lién tuc vao may nhao tron 6Mix la 30000, ham lugng nhom
phenyl cubi mach 13 5,5%mol, va néng dd nhém hydroxyl cubi mach 13
80mg/kg (ppm).

Thoi gian tir khi bd sung hop chét diol béo dén khi cp vao phan tng este
hoa chéo duéi didu kién 4p suét giam 1 3 phut.

Hbn hop PP dugc cép tir mdy nhao tron 6Mix vao 16 phan Gmg dugce khudy
ngang thr ndm 7R ¢ tdc d6 dong 26000g/gid. Ap suét bén trong binh phéan img
dugc khudy ngang tht ndm 7R & thoi diém nay 1a 4p sudt giam 0,5 torr (66,5
Pa).

Ngoai ra, hop chét diol béo d3 dugc dua vao gia nhiét va tan chay (150°C)
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va xir Iy khir nuée (ham Iwong dd 4m: 0,3%) trong céc bon didu ché chat lién két,
va do nhét tan chay cia nd khi duoc cép lién tuc vao may nhao tron 6Mix 1 40
poise.

Trong khi phan tng tring hop (phan ng trung hgp cao), muyc chét long
duoc kiém soét sao cho thdi gian luu trung binh trong timg 10 phén tmg duoc
khuéy doc 1a 60 phut va thoi gian luu trung binh trong 10 phéan Gng duoc khudy
ngang thir nim 7R 13 30 phut, va phenol tao thanh du6i dang san phdm phu dong
thoi véi phan ung trl‘mg. hop dugc chung cAt ra. Canh khudy 7Y cta 16 phan ung
duoc khudy ngang thit nim 7R dugc quay & tdc d6 20 vong/phut.

Nong dd nhém hydroxyl cudi mach ctia hon hgp ghét tién trung hop thu
duoc sau khi tron trong may nhao tron 6Mix la 700mg/kg (ppm) va trong luong
phan tir trung binh khdi 12 22000.

Trong lugng phéan tir trung binh khéi (Mw) ctia nhya polycacbonat theo
polystyren tiéu chuén thu dugc sau khi thuc hién phan Gmg trung hop cao va hoa
hop trong 16 phdn tmg dugc khudy ngang thtr nim 7R 1a 57000, va lugng Mw
ting mdi phit cia thoi gian luu trong khoang thoi gian tir khi bd sung hop chét
diol béo cho dén khi két thiic phan Ung tring hgp cao va hoa hgp trong 16 phan
ung dugc khudy ngang thir nim 7R 1a 818. Ngoai ra, tri s6 N cta nhua
polycacbonat thu dugc 1a 1,22, ndéng d6 nhém hydroxyl cudi mach 1a 430mg/kg
(ppm), va tri sd YI1a1,1.

Céc binh phan tmg dugc st dung trong vi du 4 13 nhu dugc trinh bay dudi
day.

Binh phan Umg dugc khudy doc thir nhét dén binh phéan tng dugc khudy
doc thir tu:

Nha san xuét: Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong béang dién phan SUS316L

Céc canh khudy:
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Cénh khuy Maxblend déi véi cac 10 phan tmg dugc khudy doc tir thir nhat
dén tht ba

Cénh bang xoén kép dbi véi 16 phan mg duge khudy doc thir t

May nhao trén (mdy tron truc tiép):

Lo phan ung SIKRC, Kurimoto, Ltd.

Kich thuéc: D =25 mm x 255 mm (L/D =10,2)

Bom nap diol:

Bom dinh lugng lién tuc khong xung, Fuji Techno Industries Corp.

Céc 6ng nap:

Hai vach, duoc 1am 4m (han kin co khi)

Binh phan tng dugc khudy ngang tht ndm:

Nha san xuét: Hitachi Ltd.

Kiéu may: Thiét bi tring hop canh dang hinh kinh 34L

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong bang dién phan SUS316L

M4y dun: may dun loai xo4n dc¢

Diéu chinh ndng d6 oxi bén trong: diéu ap khir khi va thay thé nito

Ngoai ra, thoi gian luu cua hdn hop phan tmg 1a thoi gian luu trung binh cta
hdn hop phén Gng tir clra nap chét tién tring hop polycacbonat cua 10 phan Gng
duqckhuéyngangdénc&aracﬁanhuapobmmcbonatcéphént&luqngcaosénxuét
dugc.

Trong vi du nay, sau khi nap truéc 13000g hdn hop chét tién tring hop (PP)
vao 10 phan tmg dugc khudy ngang thit nim trudc khi bt ddu san xuét lién tuc,
thoi gian luu duge do va dugc xac nhan bang vach sau khi duy tri myc chét long &
muyc khong ddi va thiét 1ap tbc do dong ctia bom béanh rdng 6P va may ép dun loai
xo#n 6¢ 7P dén 26000g/gid dya trén didu kién duy tri hdn hgp PP trong 16 phan
g trong 30 phut.

Vi du so sanh 1
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Nhua polycacbonat dugc san xuét theo cic didu kién sau ddy bang thiét bi
san xudt lién tuc dugc thé hién trong FIG.1 ¢6 hai bdn diéu ché nguyén liéu thd
ban dAu, hai bdn didu ché chét lién két, bdn binh phan Umg duogc khuéy doc va
mot binh phan img duoc khudy ngang.

Trudce tién, ting binh phan (mg va bd phén 1dm néng trude duge thiét lap
trude dén nhiét dd va ap suét bén trong tuong Gmg véi cic diéu kién phan tng
dugc trinh bay trong bang 1.

Hon hop tan chay dugc didu ché bing cach tron diphenyl cacbonat va
bisphenol (BPA) mdt cach phii hop sao cho ti 1§ mol nguyén liéu thé (diphenyl
cacbonat/BPA) trong cac bdn diéu ché nguyén liéu thd ban d4u 1Ra va 1Rb la
1,12 duoc cép lién tuc vao binh phéan tmg dugc khudy doc thir nhét 3R (c4c didu
kién phan tmg;: 100 torr (13 kPa), 180°C, tdc d khudy: 160 vong/phit, thé tich:
130L) trong khi quyén khi nito & téc do dong 46,8 kg/gid, va myc chat long
duoc duy tri & muc khong ddi trong khi kiém soat sy m& ciia van duge trang bi
trong 6ng xa polyme & ddy 10 phan mg sao cho thoi gian luu trung binh trong
binh phan tmg dugc khudy doc thir nhét 3R 1a 60 phut. O thoi diém nay, 0,2 %
trong luogng/thé tich dung dich xeri cacbonat (Cs,COj3) dang nudc dugce bd sung
vao lam chét xtic tac tr ctra nap chét xtic tac 1Cat vdi ti 1 0,5umol dén 1mol
BPA (8,1ml/gi0).

Dung dich phan tmg tring hop dugc xa tir ddy 16 phan img duoc khudy doc
thtr nhat 3R sau d6 dugc cp lidn tuc vao binh phan ting duge khudy doc thir hai
4R, binh phan Umg dugc khudy doc thtt ba 5R, binh phan {mg dugc khudy doc
thit tu 6R va cudi cing vao may nhao tron 6Mix.

Chét tién tring hgp (con c6 thé duogc viét tit 1a "PP") duoc cip vao may
nhdo trén 6Mix & téc do dong 25736g/giv ddng thdi hop chét diol béo
(1,4-xyclohexan dimetanol: CHDM) dugc cép lién tuc vao do tur cac bdn diéu
ché chét lién két (2Ra, 2Rb) bing bom dinh lugng & toc do dong 264g/gio
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(0,25mol dén 1mol tht ca cac nhom cubi mach (cac nhém phenyl cudi mach gisi
han) cta PP).

Trong lugng phan tr trung binh khdi (Mw) ciia PP theo polystyren tiéu
chuin duoc cép lién tyc vao méay nhao trdn 6Mix la 20000, ham luong nhom
phenyl cudi mach 1a 7,3%mol, va néng d6 nhém hydroxyl cubi mach la
500mg/kg (ppm).

Thoi gian tir khi bd sung hop chét diol béo dén khi cip vao phan tng este
hoa chéo duéi didu kién 4p sudt giam 13 8 phut.

Hon hop PP dugce cAp tir may nhao tron 6Mix vao 10 phan Gng dugc khudy
ngang thr ndm 7R & tbc d6 dong 26000g/gio. Ap suét bén trong binh phan tmg
duge khudy ngang thit nim 7R & thoi diém nay 13 4p suét giam 0,5 torr (66,5
Pa).

Ngoai ra, hgp chét diol béo da dugc dua vao gia nhiét va tan chay (150°C)
va xur 1y kht nude (ham luong do 4m: 0,3%) trong cac bon didu ché chét lién két,
va do nhét tan chay ctia nd khi dugc cap lién tuc vao méy nhao tron 6Mix 1a 40
poise.

Trong khi phan tng trung hop (phéan mg tring hop cao), muyc chét long
duoc kidm soét sao cho thoi gian luu trung binh trong timg 16 phan tmg duoc
khudy doc 14 60 phut va thoi gian luu trung binh trong 16 phan tng duoc khudy
ngang thtr nim 7R 12 30 phut, va phenol tao thanh du¢i dang san phim phu dong
thoi véi phan (g tring hop duogc chung cAt ra. Canh khudy 7Y cta 10 phan tmg
dugc khudy ngang thtr nam 7R dugc quay & tdc dd 20 vong/phut.

Nong d6 nhom hydroxyl cubi mach ctia hdn hop chét tién tring hgp thu
duoc sau khi trén trong may nhao tron 6Mix 1a 2100mg/kg (ppm) va trong
lugng phan ti trung binh khéi 13 11000.

Trong luong phén tir trung binh khdi (Mw) ctia nhya polycacbonat theo
polystyren tiéu chuén thu duoc sau khi thuc hién phan tmg trung hop cao va hoa
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hop trong 10 phan tng duoc khudy ngang thtt nim 7R 1a 33000, va lugng Mw
tdng mdi phut clia thoi gian luu trong khoang thdi gian tir khi bd sung hop chét
diol béo cho dén khi két thuc phan tng tring hgp cao va héa hop trong 160 phan
ung duogc khudy ngang thtt nim 7R la 342. Ngoai ra, tri s6 N cta nhya
polycacbonat thu duoc la 1,22, néng d6 nhém hydroxyl cubi mach I3
1300mg/kg (ppm), va tri s6 YI1a1,2.

Céc binh phan tmg dugc sit dung trong vi du so sanh 1 13 nhu dugc trinh
bay dudi day.

Binh phan g dugc khudy doc thir nhét dén binh phan mg dugc khudy
doc thir tu:

Nha sén xuét: Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong bang dién phan SUS316L

Céc canh khudy:

Cénh khudy Maxblend ddi véi céac 10 phan ing duge khudy doc tir thir nhét
dén thir ba

Cénh bing xoén kép dbi véi 16 phan tmg dugc khudy doc thir tu

May nhao tron (may tron truc tiép):

Lo phan tng SIIKRC, Kurimoto, Ltd. (may nhao tron loai B trong bang 1)

Kich thudc: D =50 mm x 661,5 mm (L/D =13,2)

Bom nap diol:

Bom dinh luong lién tuc khong xung, Fuji Techno Industries Corp.

Céc dng nap:

Hai véach, duge lam 4m (han kin co khi)

Binh phan tmg dugc khudy ngang thir nim:

Nha san xuét: Hitachi Ltd.

Kiéu may: Thiét bi trung hgp canh dang hinh kinh 34L

Vit lidu: Thép khong gi duogc danh bong bang dién phan SUS316L
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May dun: may dun loai xo4n b¢

Diéu chinh nng d6 oxi bén trong: diéu 4p khir khi va thay thé nito

Ngoai ra, thoi gian luu cua hdn hop phan tng 1 thoi gian luu trung binh cua
hdn hop phéan mg tlr cira nap chét tién tring hop polycacbonat cua 10 phan Umg
duoc khudy ngang dén ctra ra clia nhya polycacbonat c6 phan tir lugng cao sén xuét
duoc.

Trong vi du so sanh nay, sau khi nap truéc 13000g hdn hop chét tién trung
hop (PP) vao 10 phan ung dugc khudy ngang thtt ndm trude khi bt ddu san xuét
lién tuc, thoi gian luu dugc do va dugc xdc nhén béng vach sau khi duy tri myc
chét 16ng & muc khong ddi va thiét 1ap tdc d6 dong ctia bom banh rang 6P va may
ép dimn loai xoén ¢ 7P dén 26000g/gidr dyra trén diéu kién duy tri hon hop PP trong
10 phan mg trong 30 phat.

Vi du so sanh 2

Nhua polycacbonat dugc san xuét theo cac diéu kién sau ddy bang thiét bi 7
san xuét lién tuc duoc thé hién trong FIG.1 c6 hai bdn diéu ché nguyén liéu thd
ban ddu (1Ra, 2Ra), hai bdn didu ché chét lién két (2Ra, 2Rb), bon binh phan
ung dugc khudy doc (3R dén 6R) va mot binh phan tmg dugc khudy ngang (7R).

Trudc tién, ting binh phin Umg va bd phén lam néng trude dugce thiét 1ap
trude dén nhiét do va &p suét bén trong twong Gng vai cac diéu kién phan tng
duoc trinh bay trong bang 1.

Hon hop tan chay duoc didu ché bang cach tron diphenyl cacbonat va
bisphenol (BPA) mdt cach phii hgp sao cho ti 1& mol nguyén liéu thd (diphenyl
cacbonat/BPA) trong cac bdn didu ché nguyén liéu thd ban dau 1Ra va 1Rb la
1,12 dugc cép lién tuc vao binh phan tmg duoc khudy doc thtr nhit 3R (cac didu
kién phan tmg: 100 torr (13 kPa), 180°C, tbc do khudy: 160 vong/phut, the tich:
130L) trong khi quyén khi nito & tdc d6 dong 15,6 kg/gio, va muyc chét léng
dugc duy tri & muc khong ddi trong khi kiém so4t sy mé cua van dugc trang bi
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trong dng xa polyme & day 10 phan tmg 3R sao cho thoi gian luu trung binh
trong binh phan tmg duoc khudy doc thtr nhét 3R 14 60 phit. O thoi diém nay,
0,2% trong lugng/thé tich dung dich natri bicacbonat dang nuéc NaHCO3 dugc
bd sung vao lam chét xuc tac tlr clra nap chét xuc tac 1Cat véi ti 1€ 1,0pumol dén
1mol BPA (1,4ml/gio).

Dung dich phan tmg tring hop dugc xa tir day 16 phan tmg dugc khudy doc
tht nhét 3R sau d6 duogc cép lién tuc vao binh phan tng dugc khqu doc thir hai
4R, binh phan Ung dugc khudy doc thtr ba 5R, binh phan tmg duoc khudy doc
thtr tu 6R va cudi cling vao méay nhao tron 6Mix.

Chét tidn tring hop (con ¢6 thé dugc viét tit 1a "PP") dugc cap vao may
nhio tron 6Mix & tbc do dong 8579g/gid ddng théi hop chét diol béo
(1,4-xyclohexan dimetanol: CHDM) duoc clp lién tuc vao d6 tir cac bon diéu
ché chét lién két (2Ra, 2Rb) bing bom dinh lugng & toc do dong 88g/gid
(0,25mol dén 1mol tt ca cac nhom cubi mach ctia PP).

Trong lugng phén tir trung binh khéi (Mw) cta PP theo polystyren tiéu
chudn dugc cép lién tuc vao mdy nhao tron 6Mix 1a 20000, ham luong nhom
phenyl cudi mach 1a 7,3%mol, va ndng d6 nhém hydroxyl cudi mach 1a
500mg/kg (ppm).

Thoi gian tir khi bd sung hop chét diol béo dén khi cap vao phan tmg tring
hop cao va héa hop (phan Gng este héa chéo) phan tng dudi diéu kién ép suét
giam la 8 phut.

Hoén hop PP dugc cAp tlr may nhao tron 6Mix vao 16 phan ing dugc khudy
ngang tht ndm 7R & tbc do dong 8667g/gid. Ap suét bén trong binh phan tmg
duoc khudy ngang thtr ndm 7R & thoi diém nay 1a 4p suit giam 0,5 torr (66,5
Pa).

Ngoai ra, hgp chat diol béo d3 duogc dua vao gia nhiét va tan chay (150°C)

va xtr ly khtr nude (ham lugng do am: 0,3%) trong céc bon didu ché chét lién két,
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va do nhdt tan chay cta no khi dugc cép lién tuc vao mdy nhao tron 6Mix 1a 40
poise.

Trong khi phan tmg tring hgp (phan mg trung hop cao), muc chét long
duoc kiém soét sao cho thoi gian luu trung binh trong timg 16 phén tng duogc
khudy doc 12 60 phut va thdi gian luu trung binh trong 16 phan timg duoc khudy
ngang thtr nim 7R 1a 90 phut, va phenol tao thanh dudi dang san phim phu dong
thoi véi phan tng trung hop duoc chung cAt ra. Canh khudy 7Y cua 16 phan ung
duoc khudy ngang thit nim 7R duoc quay & tdc @6 20 vong/phit.

Nong d6 nhém hydroxyl cudi mach cta hdn hop chét tién tring hop thu
duoc sau khi tron trong may nhao tron 6Mix la 2100mg/kg (ppm) va trong
lugng phan tir trung binh khdi 12 11000.

Trong lugng phén tir trung binh khéi (Mw) ctia nhya polycacbonat theo
polystyren ti€u chuén thu duoc sau khi thyc hién phan tmg tring hop cao va hoa
hop trong 10 phan ung duoc khudy ngang thir ndm 7R 1a 60000, va lugng Mw
ting mdi phat cia thoi gian luu trong khoang thoi gian tir khi bb sung hop chét
diol béo cho dén khi két thiic phan tng tring hop cao va hoéa hop trong 10 phan
ung dugc khudy ngang thtr nim 7R 1a 408. Ngoai ra, tri s6 N cta nhua
polycacbonat thu dugc la 1,31, ndéng d6 nhém hydroxyl cubi mach 1a 800mg/kg
(ppm), va tri s6 Y1 1a 3,0.

Céc binh phan ng duoc st dung trong vi dy so sénh 2 13 nhu duge trinh
bay dudi day.

Binh phan Ung dugc khudy doc thtr nhit dén binh phan ung dugc khudy
doc thur tu:

Nha san xudt: Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong béng dién phan SUS316L

Céc canh khudy:

Céanh khudy Maxblend dbi véi céac 16 phan ing dugc khudy doc tir thir nhét
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dén th ba

Cénh bang xoén kép dbi v6i 10 phan ting duge khudy doc thir tu

May nhao tron (may tron truc tiép):

Lo phan tmg SIIKRC, Kurimoto, Ltd. (may nhao tron loai B trong bang 1)

Kich thudc: D =50 mm x 661,5 mm (L/D =13,2)

Bom nap diol:

Bom dinh luong lién tuc khéng xung, Fuji Techno Industries Corp.

Céc b6ng nap:

Hai véch, duge 1am 4m (han kin co khi)

Binh phén tmg dugc khudy ngang thtt nim:

Nha sén xuét: Hitachi Ltd.

Kiéu may: Thiét bi tring hop canh dang hinh kinh 34L

Vat liéu: Thép khong gi dugc danh bong bing dién phan SUS316L

M4y dun: may dun loai xodn 6¢

Pidu chinh ndng d6 oxi bén trong: didu ép khir khi va thay thé nito

Ngoai ra, thoi gian luu cua hdn hop phéan ng la thoi gian luu trung binh cia
hdn hop phan tng tir clra nap chét tién trung hop polycacbonat cua 10 phan tmg
dugc khudy ngang dén ctra ra ctia nhya polycacbonat c6 phan tir lugng cao sén xuét
duoc.

Trong vi du so sdnh nay, sau khi nap truéc 13000g hdn hop chét tién triung
hop (PP) vao 10 phan tmg dugc khudy ngang thit nim trude khi bét ddu san xuat
lién tuc, thoi gian luu duge do va duogc xac nhén bang vach sau khi duy tri muyc
chét 16ng & muc khong dbi va thiét 1ap tdc d6 dong ctia bom banh rang 6P va mdy
ép dun loai xo#n dc 7P dén 8667g/git dya trén diéu kién duy tri hdn hop PP trong
10 phéan g trong 90 phut.

Vi du so sanh 3

Nhua polycacbonat dugc san xuét theo cac diéu kién sau ddy bang thiét bi

-89-



25339

san xuét lién tuc dugc thé hién trong FIG.1 c6 hai bdn diéu ché nguyén liéu tho
ban ddu (1Ra, 1Rb), hai bdn didu ché chét lién két (2Ra, 2Rb), bon binh phéan
tmg dwoc khudy doc (3R dén 6R) va mot binh phén ung dugc khudy ngang (7R).

Truée tién, tmg binh phan (mg va bd phan lam néng trudc duge thiét 1ap
trudc dén nhiét do va ap suét bén trong tuong Gmg voi cac diéu kién phan tmg
duoc trinh bay trong bang 1.

Hon hop tan chay duoc didu ché bang céch trén diphenyl cacbonat va
bisphenol (BPA) mét cach pht hop sao cho ti 1& mol nguyén liéu thd (diphenyl
cacbonat/BPA) trong cic bon didu ché nguyén lidu thd ban ddu 1Ra va IRb la
1,12 dugc cép lién tuc vao binh phan tmg dugc khudy doc thir nhét 3R (céc diéu
kién phan tmg;: 100 torr (13 kPa), 180°C, tdc do khudy: 160 vong/phit, thé tich:
130L) trong khi quyén khi nito & téc do dong 46,8 kg/gis, va myc chat long
dugc duy tri & muc khong d6i trong khi kiém so4t sy md cta van dugc trang bi
trong 6ng xa polyme & ddy 10 phan tng sao cho thoi gian luu trung binh trong
binh phan tmg duoc khudy doc thir nhit 3R 1a 60 phit. O thoi diém nay, 0,2%
trong lugng/thé tich dung dich natri bicacbonat dang nuéc NaHCO3 duoc bd
sung vao lam chét xuc tac tir cira nap chat xtic tac 1Cat véi ti 1€ 1,0pmol dén
1mol BPA (4,2ml/gio).

Dung dich phan tng tring hop duoc xa tlr day 16 phan tmg dugc khudy doc
thit nhét 3R sau d6 duoc cép lién tuc vao binh phén tmg duoc khudy doc thir hai
4R, binh phan Ung duogc khudy doc thr ba 5R, binh phén tmg dugc khudy doc
thir tu 6R va cudi cling vao may nhao tron 6Mix dugc diéu chinh dén 4p suat
bén trong 1a 10 torr (1333 Pa).

Chét tién tring hop (con cé thd dugc viét tit 1a "PP") duoc cip vao may
nhao tron 6Mix & tbc do dong 25736g/giy ddng thoi hop chat diol béo
(1,4-xyclohexan dimetanol: CHDM) dugc cép lién tuc vao doé tu cac bdn diéu
ché chét lién két (2Ra, 2Rb) bing bom dinh lugng & téc do dong 264g/gio
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(0,25mol dén 1mol tt ca c4c nhém cudi mach (cac nhém phenyl cudi mach gii
han) cda PP).

Trong lugng phan tir trung binh khdi (Mw) ctia PP theo polystyren tiéu
chuén duoc cép lién tyuc vao mdy nhao tron 6Mix 1a 20000, ham luong nhom
phenyl cubi mach 1a 7,3%mol, va nébng d6 nhém hydroxyl cubdi mach 13
500mg/kg (ppm).

Thoi gian tir khi bd sung hop chét diol béo dén khi cdp vao phan mg tring
hop lien két cao (este héa chéo) dudi didu kién 4p suét giam 13 3 phut.

Hon hop PP duoc cép tlr may nhao tron 6Mix vao 10 phan ing dugc khudy
ngang tht ndm 7R & tdc d6 dong 26000g/gio. Ap suét bén trong binh phan tGng
duoc khudy ngang tht ndm 7R & thoi diém nay 13 4p suét giam 0,5 torr (66,5
Pa).

Ngoai ra, hgp chét diol béo da duoc dua vao gia nhiét va tan chay (150°C)
va xtr 1y khtr nude (ham luong do 4m: 0,3%) trong céc bdn didu ché chit lién két,
va do nhdt tan chay cia n6 khi dugc cép lién tuc vao mdy nhao tron 6Mix la 40
poise.

Trong khi phan tng tring hop (phan Umg trung hop cao), muc chét léng
duoc kiém soat sao cho thoi gian luu trung binh trong timg 16 phan Umg duoc
khudy doc 1a 60 phut va thoi gian luu trung binh trong 16 phan tng dugc khudy
ngang thtt nam 7R 13 30 pht, va phenol tao thanh dudi dang san pham phy dong
thoi v6i phan tng tring hgp duoc chung cAt ra. Canh khudy 7Y ctia 10 phan ng
duoc khudy ngang thir nim 7R dugc quay & tdc do 20 vong/phut.

Nbdng d6 nhém hydroxyl cudi mach ctia hdn hop chét tién tring hop thu
duoc sau khi tron trong may nhao tron 6Mix la 700mg/kg (ppm) va trong luong
phan t&r trung binh khéi 14 19000.

Trong lugng phéan tir trung binh khéi (Mw) ctia nhua polycacbonat theo

polystyren tiéu chuin thu duoc sau khi thuc hién phan Gng trung hop cao va hoa
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hop trong 16 phan ting dugc khudy ngang thtr nam 7R 1a 25000, va lugng Mw
tding mdi phut cia thoi gian luu trong khoang thoi gian tir khi bd sung hop chét
diol béo cho dén khi két thic phan ung tring hgp cao va héa hop trong 10 phan
ung dugc khudy ngang tht nam 7R 13 152. Ngoai ra, tri s6 N cta nhya
polycacbonat thu duoc 1a 1,21, ndng d6 nhém hydroxyl cudi mach 12 600mg/kg
(ppm), va tri s6 YI1a1,2.

Céc binh phan tmg dugc st dung trong vi du so sanh 3 1a nhu dugc trinh
bay dudi day.

Binh phan tmg dugc khudy doc thir nhit dén binh phan tmg duge khudy
doc thu tu:

Nha san xuat: Sumitomo Heavy Industries, Ltd.

Vit liéu: Thép khong gi duoc danh bong bang dién phan SUS316L

Céc canh khudy:

Cénh khudy Maxblend dbi véi cac 16 phan tng duoc khudy doc tir thir nhét
dén thr ba

Cénh bang xoén kép d6i v6i 10 phan tmg duoc khudy doc thi tu

M4y nhao tron (mdy tron tryc tiép):

Lo phan tmg SIKRC, Kurimoto, Ltd. (mdy nhao tron loai A trong bang 1)

Kich thuéc: D =25 mm x 255 mm (L/D = 10,2)

Bom nap diol:

Bom dinh luong lién tuc khong xung, Fuji Techno Industries Corp.

Céc bng nap:

Hai véach, dugc lam 4m (han kin co khi)

Binh phan tng dugc khudy ngang thtr ndm:

Nha san xuét: Hitachi Ltd.

Kiéu may: Thiét bi tring hop canh dang hinh kinh 34L

Vit lidu: Thép khong gi duoc danh bong béng dién phan SUS316L
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May dun: may dun loai xo4n b¢

Diéu chinh ndng @ oxi bén trong: didu ap khir khi va thay thé nito

Ngoai ra, thoi gian luu cua hdn hop phan tng 13 thdi gian luu trung binh cia
hdn hop phéan Gng tir clra nap chét tién tring hop polycacbonat clia 160 phan tng
duge khudy ngang dén cira ra cia nhua polycacbonat c6 phan tir lugng cao san xuét
duoc.

Trong vi du so sanh nay, sau khi nap trudc 13000g hén hop chit tién trung
hop (PP) vao 10 phan tng duge khudy ngang thtt ndm trudc khi bat ddu san xuét
lién tuc, thoi gian luu duge do va dugc xac nhén bang vach sau khi duy tri myc
chét 1ong & muc khong dbi va thiét 1ap téc d6 dong clia bom banh réng 6P va may
ép dun loai xoén 6¢ 7P dén 26000g/gid dya trén didu kién duy tri hdn hop PP trong

10 phan Ung trong 30 phut.
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Ngoai ra, cac ky tur va céc loai thiét bi dugc thé hién trong bang 1 1a nhu dugc
trinh bay duéi day.

May nhao tron loai A trong bude (B): may nhao tron SIKRC, tén thuong mai,
Kurimoto, Ltd. (kich thuéc: D =25 mm x 255 mm (L/D = 10,2)

M4y nhao tron loai B trong budce (B): may nhao tron SIIKRC, tén thuong mai,
Kurimoto, Ltd. (kich thugc: D = 50 m x 661,5 mm (L/D = 13,2)

Lo phan tng este hoa chéo ctia budce (C): Thiét bi tring hop canh dang hinh
kinh (34L), Hitachi Ltd.

CHDM: 1,4-xyclohexan dimetanol

DDM: Decalin-2,6-dimetanol

BEPG: 2-butyl-2-etylpropan-1,3-diol

Nhu ¢6 thé duge xac dinh tir bang 1, trong trudng hop su dung phuong phéap
theo sang ché, co thé thu duoc trong luong phén tir cao mong mudn trong thoi gian
luu ngén, va két qua 13, cb thé thu duoc nhya polycacbonat ¢ phén tir lugng cao
ma c6 tri s6 N thap, tri sd YI thdp va mau sic tot.

Mt khéc, trong vi du so sanh 1, ma trong dé chét tién tring hop polycacbonat
thom va hop chét diol béo dugc tron trong khoang thoi gian dai cho dén khi ndng
do nhom hydroxyl cudi mach ting 1én dén d6 ma vuot qua 2000mg/kg (ppm), sau
d6 nap hdn hgp vao 16 phan g tring hop cao va hoéa hop va thue hién phan Gng
tring hop cao va héa hop, khong dat dugc trong luong phén tr cao mong mudn
trong budc (C) trong truong hop thoi gian luu ngén gidng nhu trong céc vi du tir 1
dén 4.

Ngoai ra, trong vi du so sanh 2, ma trong d6 chét tién tring hop polycacbonat
thom va hop chat diol béo dugc tron trong khoang thoi gian day cho dén khi nong
do nhom hydroxyl cubi mach ting 1én dén do vuot qua 2000mg/kg (ppm), sau do
nap hdn hop vao 10 phan Umg trung hop cao va hoéa hop va thuc hién phan ing

tring hop cao va hoa hop, mic du co thé tang trong lugng phén tir 1én dén do gidng
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nhu cac vi du tr 1 dén 4 bang cach kéo dai thoi gian luu dén 90 phut trong budc
(C), nhua polycacbonat c6 trong lugng phan tir cao thu duoc c6 tri s6 N cao, tri sb
Y1 cao va thua kém v& mau séc.

Ngoai ra, trong vi dy so sanh 3, ma trong do hop chét diol béo duoc nap vao
chét tién trung hop polycacbonat thom & ap suét 200 torr (27 kPa) trd xubng, luong
dang ké hop chét diol béo bi bay hoi, téc dd thém vao (tbc do ¢b dinh) giam xubng,
va khéng thu dugc trong luong phén tir cao trong bude (C) trong truong hop thoi
gian luu ngén gidng nhu.trong céc vi dy tir 1 dén 4.

Hiéu qua dat dwgc clia sang ché

Theo phuong phap san xuét theo sang ché, trong phuong phap sin xuét lién
tuc nhya polycacbonate cé phan tir lugng cao bao gébm budc dua chét tién trung
hop polycacbonat thom va hgp chét diol béo vao phan tng tring hop cao va hoa
hop, ngay ca hop chét diol béo c6 didm sbi tuong ddi thép co thé duoc cho phép
déng goép mot cach hiu qua vao phan Ung trung hop lién két cao, va co thé san
xuit mdt cach thuén tién va kinh té nhua polycacbonat c6 phan tir lugng cao co

chét lugng vuot trdi ma c6 tri so N thap va mau sac tot.
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YEU CAUBAO HQ
1. Phuong phép san xuét lién tuc nhya polycacbonat c6 trong luong phén tu cao,

phuong phap nay bao gbm:

budc (A) san xuét chét tién trung hop polycacbonat thom bang phan mg

da tring ngung gifta hop chét dihydroxy thom va dieste cacbonat,

bude (B) bd sung hop chét diol béo ¢ nhom béo ma lién két voi nhom
hydroxyl cudi mach vao chét tién tring hgp polycacbonat thom thu dugc trong

budc (A) dé thu duge hdn hop chét tién tring hop, va

bude (C) dua hdén hop chét tién tring hop thu duge trong bude (B) vao

phan tmg trung hop cao va hoa hop dudi diéu kién 4p suét giam; trong do,

trong budc (B), hop chat diol béo dugc bd sung vao chét tién tring hop
polycacbonat thom thu dugc trong bude (A) ¢ ap suét vuot 200 torr (27 kPa) dé
thu dugc hdn hop chét tién tring hop, va sau do, hdn hop chét tién tring hop
duoc dua vao phan Gng trung hop cao va hoa hép dudi didu kién 4p sudt giam
trong budc (C) trudce khi 'nc‘A)ng dd nhom hydroxyl cubi mach cta chit tién trung

hop polycacbonat thom trong hén hop chét tién trung hop dat 2000mg/kg (ppm).

2. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém 1, trong d6 hén hop chét tién tring
hop dugc dua vao phan tng tring hop cao va hoa hop trong budc (C) trong

vong 7 phit tir khi bét dau bd sung hop chét diol béo.

3. Phuong phép san xudt lién tuc theo diém 1 hodc 2, trong d6 hop chét diol béo

12 hop chét dugc thé hién bang cong thirc chung (A) sau day:
HO— (CR,R;) ,~Q— (CR3R,) ,—OH -+ - (A)

trong d6, Q 1a nhém hydrocacbon c6 3 nguyén tir cacbon tré 1én ma c6 thé chira
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nguyén tir khac loai,

Ri, Ry, Ry vaRy 14n luot va doc 1ap 1a nhém duge chon tir nhém bao gbdm
nguyén ti hydro, nhém hydrocacbon béo ¢6 tur 1 dén 30 nguyén tit cacbon va

nhém hydrocacbon thom c6 tir 6 dén 20 nguyén tir cacbon,

n va m 1dn luot va doc lap 1 sb nguyén tir 0 dn 10, mién 14 n va m lan
luot va doc lap la sb nguyén tir 1 dén 10 trong trudng hgp Q khong chira nhom
hydrocacbon béo ma lién két v6i nhém OH cudi mach, va it nhat 1a mdt nhom
trong sb cdc nhom R; va R, va it nhét 14 mot nhém trong sb cac nhom R; va Ry
dugc chon 1an lugt tir nhém bao gbm nguyén ttt hydro va nhom hydrocacbon

béo.

4. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sé cc diém tir 1 dén 3,

trong d6 hop chat diol béo 12 hop chat diol gdc.

5. Phuong phép san xudt lién tuc theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4,

trong d6 diém sdi ctia hop chét diol béo 1a tir 350°C tr& xudng.

6. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém 1 hodc 2, trong d6 hop chét diol béo
12 hop chit dugc chon tir nhom bao gbdm pentaxyclopentadexan dimetanol,
1,4-xyclohexan dimetanol, 1,3-adamantan dimetanol, decalin-2,6-dimetanol,
trixyclodexan dimetanol, 2-butyl-2-etylpropan-1,3-diol,
2,2-diisobutylpropan-1,3-diol, 2-etyl-2-metylpropan-1,3-diol,
2,2-dietylpropan-1,3-diol va 2-metyl-2-propylpropan-1,3-diol.

7. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bt ky trong sé cac diém tir 1 dén 6,
trong d6 noéng d6 nhém hydroxyl cudi mach coa chédt tién trung hop

polycacbonat thom thu dugc trong budce (A) la tir 1500mg/kg (ppm) trd xubng.

8. Phuong phap san xuét lién tuc theo diém bt ky trong sb cac didm tir 1 dén 7,
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trong d6 tri s6 N (chi s6 d6 nhét cdu trac) nhu dugc thé hién bang biéu thic (I)

sau ddy ctia nhua polycacbonat c6 trong lugng phan tir cao 1a tir 1,30 tr& xudng
Tri s6 N = (log(tri s6 Q160)-log(tri s6 Q10))/(log160-log10) (I)

9. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bt ky trong sd cac diém tir 1 dén 8,
trong do6 trong lugng phén tir trung binh khéi (Mw) ctia nhwa polycacbonat ¢6
trong luwong phan ti cao va trong luong phén tir trung binh khéi (MwPP) cua
chét tién trung hop polycacbonat thom thu duge trong bude (A) dugce thé hién

bang biéu thire (IV) sau day:
Mw = k' x thoi gian luu (phat) + MwPP Iv)
trong d6, k' (don vi: luong tang Mw/phut) la s6 bang 500 hoic 16n hon.

10. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 9,
trong d6 phan tng tring hop cao va hoéa hop dudi didu kién 4p suét giam trong
bude (C) duoc thyc hién st dung binh phéan mg tring hgp cao va hoa hop, binh
phan {mg trung hgp cao va héa hop la binh phén img khudy ngang truc don c6
truc khudy don hogc binh phén tmg khudy ngang da truc cé nhiéu tryc khudy, it
nhét 12 mot trong sb cac truc khudy c6 truc quay ngang va cac canh khudy khong
lién tyc véi nhau duoc gin gan nhu vudng gbc vao truc quay ngang, ti 1¢ L/D,
khi chidu dai cta truc quay ngang dugc xac dinh 1a L va dudng kinh quay cta
cac canh khudy duge xac dinh 1a D, 1a tir 1 dn 15, va ctra chiét nhua
polycacbonat c6 trong lugng phén tir cao tao thanh dugc trang bi ¢ phia d6i dién

ctra nap chét tién tring hop polycacbonat thom.

11. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sd cac diém tir 1 dén 9,
trong d6 phan ng trung hop cao va héa hop dudi didu kién &p suét giam trong

bude (C) duoc thuc hién st dung binh phan mg trung hop cao va héa hop, binh
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phan {mg tring hop cao va hoéa hop 1a binh phan ng nhao tron ngang truc don
loai xo0én b¢ lién tuc c6 truc khudy don hodc binh phan tng nhao trén ngang da
truc loai xodn dc lién tuc ¢o nhiéu truc khuéy, ti 1é L/D khi chiéu dai truc khqu
dugc x4c dinh 1a L va duong kinh xo0dn 6¢ dugc xac dinh 13 D 1a tir 20 dén 100,
va ctra chiét nhya polycacbonat c6 trong luong phén tir cao tao thanh dugc trang

bi & phia ddi dién cira nap chét tién tring hgp polycacbonat thom.

12. Phuong phép san xuét lién tuc theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén
11, trong do viéc bd sung va tron hop chét diol béo v&i chit tién tring hop

polycacbonat thom trong buéc (B) duoc thyc hién st dung may tron truc tiép.

13. Phuong phap san xuét lién tuc theo diém 12, trong d6 may trdn truc tiép duoc

chon tir nhém bao gdm mdy trdn tinh, may nhao va mdy ép dun.
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