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(54) CHE PHAM PHU, PHUONG PHAP PHU NEN VA NEN PUGC PHU BANG CHE
PHAM PHU NAY

(57) Sang ché dé cap dén ché pham phu bao gébm nhya tao mang khong chira bisphenol A
va nhua ting cuong bam dinh. Ché phim phu nay c6 thé thay thé nhya epoxy nhung van
cho phép hoa ran khong can melamin formaldehyt, c6 do bén chéng mo duc, cd kha niang
thanh tring va c6 thé chiu dugc cac d6 udng khé bao quan. Theo mot sé phuong an thuc
hién, ché pham phu dugc st dung dé phi nén nhu lon va vt liéu bao bi dé bao quan thuc
phém va d6 ubng. Nén nay co thé duoc phii bang cach diéu ché chat tang cuong bam dinh
bang phuong phap bao gom budc tron nhira epoxy hoa va dung moi dé tao ra hon hop, bd
sung hop chat axit phosphoric vao hdn hop thu dugc dé tao ra este phosphat, bd sung nude
dé thuy phan mot phan este phosphat ndy, va bd sung chat trung hoa dé tao ra nhya ting
cuong bam dinh, tiép d6 14 tron nhya ting cuong bam dinh nay véi nhya tao mang khong
chira bisphenol A dé tao ra ché pham phii, va phii ché pham phu nay 1én nén.
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Linh vire k§ thuét dwoe dé cap

Sang ché d& cap dén nhya ting cudong bam dinh, ché phdm phii ¢6 thanh phén
nhya ting cudng bam dinh, phuong phap phii nén bang ché phim phi nay, va nén
duoc phii bang ché phdm phu nay.

Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Ché phdm phu dwoc didu ché tir nhua epoxy da dugc st dung dé phu vat lidu
bao bi va dd chira thuyc phdm va dd udng. Mic di cic co quan quan Iy an toan thuc
phém 16n trén toan ciu & Hoa Ky, Canada, chau Au, va Nhat da c6 gidi thich dua trén
céc bang chimg khoa hoc ring mirc bisphenol A ma ngudi tiéu ding bi phoi nhiém khi
tiép xtc vai 16p phil gbc epoxy hién ¢6 ban trén thi truong 1a an toan, nhiéu ngudi tidu
ding va chi so hitu thwong hiéu van t6 ra lo ngai, va mong mudn c6 16p phii khong

chira bisphenol A hodc bat ky chét gy r6i loan noi tiét nao khac.

Nhidu ché phim phu khong chira bisphenol A hodc chit gay rdi loan ndi tiét
khong dat dugc cac tinh ning ciia 16p phil gbc epoxy va chua timg dugc sit dung thanh
cong trong thuong mai & cic ché phim pha dung cho thuc phdm va dd udng. Mot sb
mit han ché 14 sy tach 16p, viéce chép nhé&n huong vi bia va hi¢u suét d6 mat trong i)

ubng kho giit duge qua khir tring hodc thanh tring,

Patent Hoa Ky s 4,522,961 cua cing ngudi ndp don mod ta ché pham phi co
copolyme epoxy-acrylic va dén 50% khdi luong polyme phosphat héa. Vi du cua
patent ndy cho thdy s& thu dwoc két qua tot hon khi ché phidm phua c¢6 lwong 16n
copolyme epoxy-acrylic va lugng nhé polyme phosphat hoa. C6 dugc két qua nhu véy
1a do copolyme epoxy-acrylic von dd c6 d6 bam dinh tét & cic ndng dd cao nay. Tuy
nhién, patent ndy khong giai thich cach dé thu dwoc ché phidm phu c6 do bam dinh c6

thé chip nhan dugc ma khong cin sir dung copolyme epoxy-acrylic.

Can tao ra ché phdm phu khéng chira bisphenol A hodc hiu nhu khong chira
bisphenol A. Nhya ting cudng bam dinh theo sang ché co6 thé duogc sir dung dé diéu
ché ché phdm phii thich hop, ngoai ra, 1am 16p phu bao g6i cho bao bi va dd chira thuc

pham hodc d6 udng.
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Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Sang ché @& xuét phuong an thay thé nhua epoxy van cho phép hoa ran khong
can melamin formaldehyt, c6 d6 bén chéng mo duc bé mit (blush resistance), c6 kha
ning thanh trung va c6 thé chiu dugc cac dd ubng kho bao quan. Ché phim phi theo
sang ché co thé duoc didu ché bing quy trinh don gian, khong yéu cau nhiéu polyme

hodc cac giai doan x1r ly dé dat dugc hidu qua da dinh.

Sang ché d& xuit ché phdm phu va phuong phap diéu ché ché pham phu bao
gbm nhwa tao mang khong chtra bisphenol A va chét ting cuong bam dinh. Sang ché
cling d& xuit phuong phap pht nén bao gdm cic budc: a) diéu ché chét ting cuong
bam dinh bing phuong phap bao gdm: i) tron nhya epoxy héa va dung méi dé tao ra
hén hop; ii) b sung hop chét axit phosphoric vao hdn hop thu duge dé tao ra este
phosphat; iii) b sung nuéc dé thiy phan mot phan este phosphate nay; va iv) bd sung
chét trung hoa dé tao ra nhya tang cuong bam dinh; b) trdn nhya ting cudng bam dinh
nay vi nhwa tao mang khong chira bisphenol A dé tao ra ché phdm phu; va ¢) pha ché

phim pht 1én nén.

Ngoai ra, sang ché dé xuét ché phim phu duoc didu ché bing phuong phap bao
gbm: a) didu ché chit ting cudng bam dinh biang phwong phap bao gém: i) tron nhya
epoxy hoa va dung méi dé tao ra hdn hop; ii) bd sung hop chit axit phosphoric vao
hdn hop thu dugc dé tao ra este phosphat; iii) b sung nuéc dé thiy phan mot phan
este phosphate nay; va iv) bd sung chat trung hoa dé tao ra nhua ting cudng bam dinh;
b) trdn nhyua tang cuong bam dinh nay véi nhua tao mang khéng chira bisphenol A dé

tao ra ché phdm phu.

Ngoai ra, sang ché dé xuét lon va bao bi dugc pht bang phuong phap nay va
chtra ché pham phu theo sang ché.
MG ta vén tit cic hinh vé

Fig.1 12 hinh anh dudi kinh hién vi dién tr quét (SEM) ciia hinh thai ctia bé mit
mang thu duoc ¢ vi du 2A.

Fig.2 13 hinh anh dudi kinh hién vi dién tr quét (SEM) ctia hinh théi ctia bé mat
mang thu dugc & vi du 2B.

Fig.3 12 hinh anh dudi kinh hién vi dién tr quét (SEM) ctia hinh théi ciia b& mat
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mang thu dugc & vi du 2C.

Fig.4 12 hinh anh duéi kinh hién vi dién tir quét (SEM) ciia hinh thai ctia bé mat

mang thu duoc & vi du 2D.

Fig.5 1a hinh anh dudi kinh hién vi dién tir quét (SEM) cua hinh thai ctia bé mit
mang thu dugc & vi du 2E.
M0 ta chi tiét sang ché

Sang ché dé xudt nén duge phu it nhit mét phan bang ché phdm phu theo sang
ché va phuwong phap phti nén nay. Thuét ngit “nén” dugc sit dung trong ban mo ta nay
bao gém, nhung khong chi gi¢i han &, lon, lon kim loai, vat liéu bao bi, dd chira, dd
dung, hodc bat ky phin nio ciia ching dugc st dung dé gift, cham vao hoic tiép xuc
vdi loai thuc phém hodc dd uéng bat ky. Ngoai ra, cac thuat ngi “nén”, “lon thuc
phim”, “dd chira thue phAm” va cac thudt ngit twong tu bao gém, vi du khéng gii han
&, “ndp”, c6 thé duge dap tir phoi nip va dugc str dung trong vat liéu bao bi ctia d6

uong.

Sang ché bao gém nhua ting cudng bam dinh chtra hgp chét axit phosphoric,
nhua epoxy hoa (c6 thé béo hodc thom), hodc hdn hop cua chung. Ché phdm nay ciing

¢6 thé bao gdm dung mdi va chat trung hoa.

Trong mdt s6 phuong an thuc hién theo sang ché, dung méi bao gbém 2-
butoxyetanol, butanol, 2-hexoxyetanol, hodc cdc dung mdi da thuy phan khac, ciling
nhu hdn hop clia ching. Dung méi ¢6 thé ¢6 mit véi lugng nim trong khoang tir 4:1
dén 1:4 tinh theo khdi lwgng dung méi va chét rén hodic nim trong khoang tir 3:1 dén
1:3.

Chét trung hoa c6 thé bao gdm, nhung khéng chi gidi han &, amin bac ba, amin
bac hai, amin bdc mdt, natri hydroxit, kali hydroxit, cacbonat, hoic hdn hgp cua
ching. Amin béc ba thich hgp dé sir dung theo sang ché bao gdm, nhung khong chi
gioi han &, dimetyl etanol amin, 2-dimetylamino-2-metylpropanol, tributylamin, va
hdn hop ciia ching. Trong mét s6 phuong an thuc hién, chét trung hoa c6é mat véi
lugng nim trong khoang tir 0,25 dén 1,5 duong lugng tinh theo hop chit axit
phosphoric hodc nim trong khoang tir 0,75 dén 1,0.

Nhua ting cudng bam dinh theo sang ché ciing c6 thé bao gdm, nhung khong

-4-



26651

chi giéi han &, dau epoxy hoa phosphat héa, copolyme polybutadien epoxy hoa
phosphat hoa, copolyme acrylic phosphat hoéa, polyeste phosphat héa, copolyme
phosphat héa chira monome phosphat copolyme hoda, epoxy phosphat, copolyme
epoxy-acrylic phosphat hoa, mono-alkyl este ctia cic hop chit néu trén, di-alkyl este
clia cic hop chat néu trén, hodc hdn hop cua ching. Trong mot sb phuong an thuc
hién, nhua ting cudng bam dinh c6 thé c6 mit véi lugng nam trong khoang tir 0,5 dén

10,0% so v&i chét ran tao 16p phu hodc nam trong khoang tir 2,0 dén 7,0%.

Trong mot sb phuong 4n thuc hién, nhua epoxy hoa theo sang ché c6 thé bao
gbém mono- va diglyxidyl ete cua diol (nhu, nhung khong chi gidi han &, ete dipropilen
glycol diglyxidyl, ete polypropylen glycol diglyxidyl, ete etylen glycol diglyxidyl, ete
neopentyl glycol diglyxidyl, ete 1,4 butandiol diglyxidyl, ete xyclohexandimetanol
diglyxidyl, va ete 1,6 hexandiol diglyxidyl), mono- ho#c di-glyxidyl este cua diaxit
(nhu, nhung khong chi gi6i han &, este diglyxidyl ctia anhydrit hexahydrophtalic), dau
déu twong epoxy hoa, ete bisphenol A glyxidyl, polybutadien epoxy héa, hozc hdn hop
ctia chiing. Trong mot sb phwong an thuc hién, chét tdng cuong bam dinh con chira

nudec.

Séng ché ciing d& xuit phuong phép phii nén bao gdm céc budce: a) didu ché ché
pham phu bang phuong phap bao gdm: i) tron nhua epoxy hoa va dung méi dé tao ra
hdn hop; ii) bd sung hop chét axit phosphoric vao hdén hop thu dugc dé tao ra este
phosphat; iii) b sung nudc dé thiy phan mot phin este phosphat ndy; va iv) bd sung
chat trung hoa dé tao ra nhua tang cudng bam dinh; b) tron nhya ting cudong bam dinh
nay v6i nhya tao mang khong chira bisphenol A dé tao ra ché phdm phti; va ¢) phu ché
pham pht 1én nén. Trong mdt sé phuong 4n thuc hién, hop chét axit phosphoric ¢6 thé
la, nhung khong chi gi6i han &, axit phosphoric, axit superphosphoric, axit

polyphosphoric, P,Os, hodc hdn hop ctia chung.

Phuong phap, nhya ting cudng bam dinh va ché phdm phu duge mé ta trong
ban mo ta nay c6 thé bao gbm céac dic diém bt ky dugc m6 ta trong toan bd ban md ta
ndy. Nhya tao mang khong chta bisphenol A c6 thé 1a hé tao 16p phu thoéng thudng
thuong duge sir dung lam ché pham phu, nhu ché phém phu latec (bao gbm, vi dy, ché
pham styren latec acrylic), ché phdm phu polyeste, ché phdm phu polyolefin, ché phdm
tao 16p phu polyuretan, ché phdm phu polyacrylic, ché phdm pha polycacbonat, ché
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pham phu polyure, ché phdm phu bét ky trong s6 cac ché pham dugc bdc 16 trong cong
b don qubc té s6 WO 2010/100122 WO 2010/100121 hodc WO 2010/097353 ctia

cing ngudi ndp don nay hoic hdn hop cia chiing.

Trong mot sb phuong an thuc hi€n, nhya tang cuong bam dinh cé thé duoc tron
v6i nhua tao mang khong chira bisphenol A véi lugng nam trong khoang tir 0,5% dén
10% tinh theo tong chét rin polyme, hodic nim trong khoang tir 2% dén 6% tinh theo

tong chét ran polyme.

Ngoai ra, séng ché dé xuét ché phim phu duoc didu ché bing phuwong phap bao
gdém: a) diéu ché chit ting cudong bam dinh bing phuong phap bao gdm: i) tron nhua
epoxy héa va dung mdi dé tao ra hdn hop: ii) bd sung hop chit axit phosphoric vao
hdn hop thu dugc dé tao ra este phosphat: iii) bd sung nude dé thay phan mot phin
este phosphat nay; va iv) bd sung chét trung hoa dé tao ra nhua tdng cudng bam dinh;
b) tron nhya ting cudng bam dinh ndy véi nhua tao mang khong chira bisphenol A dé
tao ra ché pham phil. Phuong phap, chit tdng cuong bam dinh va ché phdm phu theo

sang ch€ c6 the bao gom cac didc diém dugc md ta trong toan bd ban mo ta nay.

Ngoai ra, sdng ch€ bao gom nén, nhu lon va vét li€u bao bi, dugc phu bang ché

pham phu va/hoic bing phuong phap theo sang ché.

Nhua tao mang khong chtra bisphenol A, nhua ting cuong bam dinh va ché
pham phii theo sang ché ¢6 thé bao gbm cac chit phu gia thong thuong da biét ddi vai
ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay, nhung khong chi giGi h;_m &, chit phu
gia dé kiém soat bot, gidm can b%mg va stirc cang bé mat dong, kiém soat tinh luu bién
va do tron b& mit. Luong chit nay c6 thé thay ddi tury thudc vao qué trinh trdng phua va
dic tinh mong mudn theo cach bat ky da biét déi véi ngudi c¢6 hiéu biét trung binh
trong linh vuc nay. Nhua ting cudng bam dinh cling c6 thé bao gdm cac chét phu gia,
nhung khong chi gii han &, acrylic, siloxan, polyeste gbc nuée, phenolic hodc cac

chat hoat dong bé mit khac dang dung dich.

Trong mot sb phuong an thuc hién, mot hoic nhiéu ché phém pht theo séang ché
dugc pht 1én nén bao gém, nhung khong chi gii han &, lon, lon kim loai, vét liéu bao
bi, dd chira, dd dung, ne‘ip lon, hodc céc phﬁn bat ky cta ching dugce diung lam dd chira
thuc phdm hodc dd udng bit ky. Trong mdt s6 phuong 4n thuc hién, ngoai ché phdm

phu theo sang ché, mot hodc nhidu 16p phu dugc trang phit, chang han nhu vi du khong

-6-



26651

¢6 tinh gi6i han 14 16p pha 16t c6 thé dugc phu giita nén va ché phdm phu theo séng

ché.

Ché phdm phu co6 thé dwoc phit 16n nén theo cach bat ky da biét dbi voi nguoi
¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc nay. Trong mdt sé phuong an thuc hién, ché
phim pht dugc phun 1én nén. Khi phun, ché phdm phti chira, nhung khong chi gi¢i
han &, khoang tir 10% dén 30% khéi lugng chat rin polyme so véi trong khoang tir
70% dén 90% nudc bao gdm cac chit d& bay hoi khac nhu, nhung khong chi gii han
&, nhitng lwong dung moéi tdi thiéu néu mudn. Dbi véi mot sé phuwong phap phu, dién
hinh 1 c4c phwong phéap khong phai phun, cic chét phan tan polyme dang nuéc c6 thé
chira, vi du khong c6 tinh gidi han 13, trong khoang tir 20% dén 60% khéi lugng chét
rdn polyme. Trong mt sé phwong an thuc hién, dung méi hitu co dugc st dung dé tao
didu kién thuan loi d& phun hodc cac phuong phéap pht khac va cac dung moi nhu vy
bao gém, nhung khong chi gi6i han &, n-butanol, 2-butoxy-etanol-1, xylen, toluen, va
hén hop ctia chiing. Trong mét s6 phwong an thuc hién, n-butanol dugc sir dung cung
x61 2-butoxy-etanol-1. Trong mot s6 phuong an thuc hién, ché phidm phu theo sang ché
duoc tao mau va/hoac héa duc béng chét tao mau va chit lam mo duc da biét. Dbi véi
nhiu muc dich st dung, bao gbém st dung trong thuc phdm, vi du khong cé tinh giGi
han 13, chét tao mau 12 titan dioxit. Trong mot sb phuong én thyc hién, dung dich ché
phdm phu dugc phii bing phuong phép théng thuong da biét trong cong nghiép phu.
Do vay, vi du khong c6 tinh gi6i han 1a vé phuong phép trang pht bao gdm phun, lan,
nhing, va trang c6 thé duge sir dung d6i v6i ca mang trong sudt va mang c6 mau.
Trong mot sb phwong 4n thyuc hién, sau khi phu 1én nén, 16p phu duge héa rin bing
nhiét & nhiét do trong khoang tir 130°C dén 250°C, va trong phuong 4n khac, & nhiét
d6 cao hon trong thoi gian da dé thyc hién héa rin ciing nhu bay hoi hoan toan thanh

phin khong bén bat ky trong do.

Dbi v6i nén dugc du dinh ding lam db chira dung dd ubng, trong mot sb
phuong an thuc hién, 16p phu duoc phu véi ty 18 nim trong khoang tir 0,5 dén 15 mg
16p phtt polyme cho mdi 6,5 cm vudng (1 square inch) ctia bé mit nén. Trong mot sb
phuong an thyc hién, 16p pht d& phén tan trong nudc duge phi véi d6 diy nim trong

khoang tir 1 dén 25 micromet.
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Vi du thwe hién sang ché

Séng ché s& dugc mo ta thém bang cach tham khao cac vi du khong c6 tinh gisi
han sau day. Can phai hiéu rang cac thay ddi va cai bién cua cac vi du nay c6 thé duoc
thuc hién bdi ngudi cé hiéu biét trung binh trong linh vuc ndy ma khong nim ngoai

pham vi va ndi dung ciia sang ché.
Vidul

Diéu ché chit ting cudng bam dinh
Giai doan phosphoryl hoa

Hdn hop so ché duge diéu ché bing cach thém 24,0 phén polybutadien epoxy
héa (Poly BD 600) va 34,2 phan butyl cellosolve (etylen glycol monobutyl ether) vao
binh phan mg va dugc dun néng dén 70°C c6 khudy vira phai va 16p nito. Butyl
cellosolve dugc st dung 1am dung moi pha lodng va ciing dé dém phéan tng dé ngan
ngra gen hoa. Hon hop nay dugc cho vao hdn hop so ché chia 1,0 phdn axit
superphosphoric (105% axit phosphoric) va 3,29 phin butyl cellosolve. Axit
superphosphoric dugc sir dung vi n6 1a dang dam dic cia axit khéng c6 nude dé gay
anh hudéng cho phéan tmg vong oxiran. C4c thanh phan dugc dé cho phan tng va trong
vong ndm phut phan Gng toéa nhiét dat téi 76°F (24°C). Sau d6, nhiét d6 duogc ting tir
tir dén 120°F (49°C) trong hon 20 phut va giit trong thoi gian 3 gio. Khi phan ing xay
ra, mono-, di va tri-este duoc tao ra va tiéu thu hau hét cac nhém axit c¢é sin trén axit.
Mau duoc 14y ra hing gio va duoc kidm tra chi sé axit dé theo dai phan tmg. Bit diu
tir chi sb axit ly thuyét 1a 43,6, chi sb axit cudi cung 1a 3,2. MAu cudi cung cling duoc
kiém tra ty 1¢ phan trim oxiran dé kiém tra cdc nhém oxiran con lai bat ky. Bat dau tir

chi s6 oxiran ly thuyét 1a 3,5%, gia trj cudi cung 12 0,22%.
Giai doan thiy phan

M¢ nay dugc lam lanh dén 97°F (36°C) va 3,36 phan nudc duge thém vao binh
va gilr trong 2 gid. Phan tmg v&i nude dd pha v cac di- va tri-este bat ky cda axit
phosphoric thanh cdc monoeste, diy 1a dang hiéu qua d& bam dinh vé&i nén kim loai.

Mau dugc lay moéi gior va dugce kiém tra chi sd axit. Chi sd axit cudi cung la 39,1.
Giai doan nhil tvong

Trong khi van gift & nhiét d6 cao hon 95°F (35°C), hdn hop so ché gdm 0,96
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phén dimetyl etanol amin va 2,88 phan nuéc duge thém tir tir vao binh va git trong 20
phut @& trung hoa axit. Sau d6 nhiét cung cdp dugc ngit va 30,31 phan nuéc dugce
thém vao sau 30 phut dé tao thanh nhii twong cudi ciing. Mé nay duoc 1am ngudi bang
khong khi dén nhiét do phong va kiém tra chi sb axit va ty 16 phan trim chat ran. Céc
gia tri cubi ciing 1a chi sd axit 39,1 va 26,3% chét rén.

Vidu2

Céc vi du sau dan dén cam quan ctia mang duoc cai thién khi st dung chit ting cudng
bam dinh theo sang ché.

Vi du 2A: Lép phit d6i ching

2415,3g styren latec acrylic (23,5% NV) dugc thém vao 141,7g nudc khir
khoang, sau d6 1a hdn hop bao gdm 349,41g butanol, 85,5g butyl cellosolve, 7,13g

hexyl cellosolve, va 5,7g surfynol 420, tron k§ trong qué trinh bd sung.
Vi du 2B: Tao 16p phil bing chét ting cuong bam dinh

2342,8g styren latec acrylic (23,5% NV) duoc bd sung viao 221,4g nude khir
khoang va 68,4g chét ting cudng bam dinh thu duoc & vi du 1. Sau d6 hdn hop chira
349,41 g butanol, 59,45g butyl cellosolve, 7,13g hexyl cellosolve va 5,7g surfynol 420
dugc bd sung vao, tron k§ trong qua trinh b sung.

Céac vi du 2C-2E: Cai bién 16p phu

3400,0g vat lidu thu duoc & vi du 2B dugc bd sung vao cac vat liéu da chi ra

trong bang duéi day, tron k§ sau khi bd sung.

Vidu Vit liéu Luong
dung dich acrylic' 29¢

D polyeste? 71,8 g
Z-6070 silan 17,0 g

7-6124 silan 17,0 g

'chét cai bién dong dung dich acrylic ¢6 nhom chirc axit

’thé dung dich phan tan polyeste
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Vi du 2F: Th nghiém 16p phu

Vit liéu thu dugce ¢ cac vi du 2A-2E néu trén dugc phun 1€n trén lon dung dd

udng hai manh va dugc danh gia vé tinh nang.

Phun: lon v&i khéi lwong mang 125 mg/lon dugce danh gia nho thiét bi phan loai

men.

Tréc Seltzer: cac lon dwgc phun véi khdi luong mang 100 mg/lon, 16p men
dugc danh gia va sau d6 dugc nap nude Seltzer, duge danh gia vé tinh tréc bé mit; 0 =

khong trée, 10 = tréc manh

Céc lon dugc nap Gatorade va xir ly trong 60 phut & 250°F (121°C) va duogc

danh gia vé d6 duc ctia mang, ting mau sic va hu hong sau khi tha roi.
Do md: 0 = khong tring, 5 = tring duc
Mau: 0 = khong ¢6 mau, 5 = ¢ mau dang ké

Hu hong sau khi tha roi: danh gia 16p men sau khi tha roi 1én céi ném.

Vidu Phun Troc Seltzer | Do duc cua Mau Hu héng sau
mang khi tha roi
2A 3,0 8 0 0 42,6
2B 1,5 0 0 0 9,4
2C 2,1 0 0 0 20,3
2D 5,5 0 0 0 14,9
2E 2,9 0,5 0 0 13,3
Hinh thai bé mit:

Du6i ddy 1a cac anh thé hién hinh thai b& mit ciia mang ca céc vi du tir 2A dén 2E
duéi kinh hién vi dién tor quét (SEM). Nguoi ta mong mudn c¢6 bé mit nhin véi cac

vét rd han ché.

Bé mit cia vi du 2A: tuong d6i nhin

Bé mit cta vi du 2B: nhiéu vét r6 va vét xudce trén bé mat
Bé mafl’t: ctia vi du 2C: tuong d6i nhin

Bé mat cua vi dy 2D: twong dbi nhin

Bé mit cua vi du 2E: twong dbi nhin
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Vidu3
Tao 16p phu bang chét ting cudng bam dinh

Khi nito dwgc cho di qua trong sudt qué trinh thém butyl dioxitol va 89,9% axit
phosphoric va dun néng dén 70°C. Cho vao hdn hop nay hén hop so ché gdm este
diglyxidyl ctia anhydrit hexahydrophtalic va butyl dioxitol trong thdi gian 180 phut véi
nhiét d6 ndm trong khoang tir 70 dén 75°C. Hon hop thu duoc duge giit trong 60 phit
cho dén khi thu dugc chi s6 axit 1a 35 mg KOH/g. Tiép theo, hdn hop nuéc da dugce
khir ion va butyl dioxitol dwoc bd sung vao va hdn hop nay dugc dun néng dén 140-
142°C. Hdn hop nay dugc giit trong 60 phat va ldy mau dé chi sd axit 1a 71 mg
KOH/g. Hon hop thu duoc duge lam lanh dén 95°C va dimetyletanolamin duogc bd
sung vao. Mé nay duoc dé téa nhiét &én 100°C va duoc giit trong thoi gian 30 phut &

nhiét 49 tir 90 dén 100°C. Ty 18 phan trim khéi luong la:

Vit liéu Khéi lwong Ty 1& phan tram khoi
lugng
Butyl dioxitol 262,01 26,20%
Axit phosphoric (89,9%) 64,80 6,48%
Epalloy 5200 441,76 44,18%
Butyl dioxitol 115,18 11,52%
Nuée da khtr ion 24,09 2,41 %
Butyl dioxitol 38,17 3,82%
Dimetyletanolamin 53,99 5,40%

Ché pham thu duoc dugc phan tich vé& ham lwong chat rén, 46 nhét va chi sb

axit. Cac két qua 1a nhu sau:

Ham lugng chét ran D06 nhot Chi sb axit

60,2% 9P §25°C 110 mg KOH/g chét ran

Vidu4

Ba ché pham phu dugc didu ché bang cach tron ngudi cac thanh phén va duoc

danh gia sau khi pht 1én lon nhdm nhu duge thé hién trong bang dudi day. Ché phdm
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pht trong cdt thir nhit duge didu ché bing cach st dung epoxy phosphat thom tiéu

chudn khong c6 chét ting cudng bam dinh theo sang ché. Ché pham phii trong cot thit

hai dugc diéu ché bang cach st dung chét ting cuong bam dinh khéng epoxy & mic

b sung 1a 2,2% téng ham hrc_mg chit rin. Ché phdm phu trong cot thir ba dugc didu

ché bing cach sir dung chét ting cuong bam dinh khong epoxy ¢ murc bb sung 1a 1,1%

tbng ham luong chat rén.

Thanh phan Tiéu % khéi lugng Mot nira mire
chudn | g do ddy da cia chét Chalt) Eangd?‘;"ng
tang cuong bam dinh am din
Polyeste 53 53 53
Dimetyletanolamin 0,9 0,9 0,9
Chét tang cudng bam dinh 0 2,2 1,1
Epoxy phosphat 2 0 0
Chét hoat dong bé mat 0,2 0,2 0,216
BYK333
Chét khir bot Drewplus 0,2 0,2 0,2
210-694
2-butoxy etanol 0,2 0,2 0,2
Synocryl 8118 vinyl 1 1 1
polyme
Chét tao lién két ngang 15 15 15
Cymel 3745
Séap 2,3 2,3 2,3
Nudéc 25,2 25 26,1
b bong 60°
Lo nudng bén trong 122-131 120-128 117-124
(internal bake oven,
IBO)
Trén 10 118-123 104-109 103-106
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Hé sb truot Altek

Deco 0,04-0,05 0,03-0,04 0,03-0,04
IBO 0,06-0,07 0,04-0,05 0,04-0,05
Trén 10 0,09-0,10 0,05-0,06 0,05-0,06

Metyl etyl xeton (MEK)

Deco 16-19 19-28 25-28
IBO 100+ 100+ 100+
Trén 10 100+ 100+ 100+
D6 ubn do ném 80% 90% 92%
% khong v

D0 ctng but chi

HBO >TH >TH >TH

Trén 10 6H >TH >TH

D0 bén chong mo duc

Joy 95°C/30 phut 0-1 0 0
Nuée 0 0 0
Carlsberg 0-1 0 0

Do bam ¢ lon 202 Célon | SW |Cdlon| SW |Célon SW
Joy 95°C/30 phut 0 0 0 0 0 0
Nuée sbi 10 phit 0 0 0 0 0 0
Carlsberg 60°C/30 phut 0 0 0 0 0 0

Dir liéu néu trén cho thay viéc bd sung chét tang cuong bam dinh khong epoxy &
mitre bd sung 1a 1,1 va 2,2% tdng chit rin thu dugc tinh ning bam dinh tvong duong
v6i tinh nang bam dinh cta cic 16p phu diéu ché duoc béang epoxy phosphat thom tiéu

chuan.
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YEU CAU BAO HOQ
1. Ché phdm pht phun dugc dé tao ra 16p pht tiép xuc v6i thuc phdm hozc dd udng,

ché pham phti nay bao gdm:
nhua tao mang khong chtra bisphenol A;

chét ting cudng bam dinh c6 mit v6i lwong nim trong khoang tir khoang 5%
dén khoang 10% theo khéi luwgng tong ham lugng rén, trong d6 chit ting cudng bam
dinh bao gdm (i) san phdm thiy phan este monophosphat dugc tao thanh tir nuéc va
san pham phosphoryl héa este di- hodc tri-phosphat cia nhwa epoxy héa va hop chét

axit phosphoric va (ii) chét 1am trung hoa bazo,
trong d6 ché phdm phu khong chira bisphenol A.

2. Ché pham phu theo diém 1, trong d6 chit 1am trung hoa bazo ¢6 mat véi lugng nam
trong khoang tr khoang 0,25 dén khoang 1,5 duong lugng ctia hgp chét axit
phosphoric.

3. Ché phim phu theo diém 2, trong d6 chit 1am trung hoa bazo c6 mat voi luong niam
trong khoang tu khoang 0,75 dén khoang 1,0 dwong luong cia hop chét axit
phosphoric.

4. Ché phidm phu theo diém 1, trong d6 ché phim phi nay con bao gdm dung moi
dugc chon tir nhom bao gém 2-butoxyetanol, butanol, 2-hexoxyetanol, hodc hén hop
cua chung.

5. Ché pham phi1 theo diém 1, trong d6 chat 1am trung hoa bazo dugc chon tir nhom
bao gém amin bac mot, bac hai hodc bic ba, natri hydroxit, kali hydroxit, cacbonat,
hodc hon hop cua ching.

6. Ché phém phu theo diém 5, trong d6 amin bac ba dugc chon tir nhém bao gém
dimetyl etanol amin, 2-dimetylamino-2-metylpropanol, tributylamin, hodc hdn hop cla
ching.

7. Ché phim phui theo diém 1, trong d6 ché phim phti nay con bao gébm nude.

8. Ché phidm phi theo diém 1, trong d6 nhya tao mang khong chira bisphenol A dugc

chon tir nhém bao gdm ché pham phu latec, ché phdm phu polyeste, ché pham phu
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polyolefin, ché phdm phu polyuretan, ché phdm phu polyacrylic, ché phdm phu

polycacbonat, ché phim pht polyure, hodc hdn hgp ctia ching.

9. Ché phdm phu theo diém 1, trong d6 hop chit axit phosphoric dugc chon tir nhém
bao gdm axit phosphoric, axit superphosphoric, axit polyphosphoric, P,Os, hodc hén

hop cta ching.

10. Ché phdm phu theo diém 1, trong d6 nhya epoxy hoa duoc chon tir nhém bao gdbm
ete mono- va diglyxidyl cia diol, este mono- va diglyxidyl cta diaxit, ddu d4u twong

da epoxy héa, polybutadien da epoxy hoéa, hoic hén hop ciia ching.
11. Phuong phap phi nén bao gdm cac budc:
a) diéu ché chat ting cudng bam dinh bao gdm:

(i) san phim thuy phﬁn este monophosphat dugc tao thanh tir nuéc va san
pham phosphoryl hoa este di- hodc tri-phosphat ctia nhwra epoxy hoa va hop chét axit

phosphoric va (ii) chét 1am trung hoa bazo, bang phwong phéap bao gdm:
(1) tron nhua epoxy héa va dung moi dé tao ra hdn hop;

(2) bd sung hop chét axit phosphoric vao hdn hop thu duge dé tao ra este
phosphat;

(3) bd sung nudc dé thity phan mot phan este phosphat nay; va
(4) bd sung chit trung hoa dé tao ra nhua tdng cuong bam dinh;

b) trdn nhua ting cuong bam dinh nay véi nhya tao mang khong chira
bisphenol A dé tao ra ché phim phu; trong d6 ché phdm phu khéng chira bisphenol A
va trong d6 nhua ting cudng bam dinh c6 mit véi lwong nam trong khoang tir khoang

0,5% dén khoang 10% theo khéi luong tong ham lugng rén va
¢) dua ché phim phi nay 1én trén tAm nén.

12. Phuong phap theo diém 11, trong d6 dung mdi duge chon tir nhém bao gbm 2-

butoxyetanol, butanol, 2-hexoxyetanol, hoic hdn hop cia chung.

13. Phwong phap theo diém 11, trong d6 chit 1am trung hda bazo duge chon tir nhém
bao gém amin bac mot, bac hai hodc bac ba, natri hydroxit, kali hydroxit, cacbonat,

hodc hdn hop ciia chung.
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14. Phuong phap theo diém 13, trong d6 amin bac ba duoc chon tir nhém bao gdm

dimetyl etanol amin, 2-dimetylamino-2-metylpropanol, tributylamin, hozc hén hop ciia
chung.

15. Nén duge phu bing ché phdm phu theo diém 1.
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Fig. 1
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Bé mit mang vi du 2A: twong dbi nhin

Fig.2

Bé mit mang vi du 2B: nhi€u vét xudce va 10m trén bé mat
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Fig. 3
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Bé mit mang vi du 2C: twong d6i nhin

Fig.4
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Bé miit mang vi du 2D: tuong ddi nhn
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Fig. 5
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Bé& mit mang vi du 2E: twong ddi nhin
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