BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

Cong hoa xa hgi chi nghia’Viét Nam (VN) (11)
CUC SO HUU TRI TUE

1-0029541
(1 CU8J9/18; CO8J 9/12; C081 9/236; CO8J (13) B
9/232; B29C 44/34
(21) 1-2016-01300 (22) 09/10/2014
(86) PCT/EP2014/071595 09/10/2014 (87) WO 2015/055265 16/04/2015
(30) 13188373.8 11/10/2013 EP
(45) 25/09/2021 402 (43) 26/09/2016 342A

(73) BASF SE (DE)

67056 Ludwigshafen, Germany
(72) DASCHLEIN, Christian (DE); GUTMANN, Peter (DE); AHLERS, Jiirgen (DE).
(74) Cong ty TNHH Tam nhin va Lién danh (VISION & ASSOCIATES CO.LTD.)

(54) QUY TRINH SAN XUAT HAT CHAT PAN HOI DEO NHIET GIAN NO
(57) Sang ché dé cap dén quy trinh dé san xuit hat chat dan hdi déo nhiét gidn nd trong do
moi truong khi bao quanh hat chat dan hoi déo nhiét, quy trinh nay bao gom:

(a) bude tm, trong d6 moi trudong khi cé nhiét 6 tim T, va

trong do chét trg nd duogc hoa tan trong hat chat dan hoi déo nhiét,

(b) budc gidn ng, trong d6 hat chat dan hdi déo nhiét dugc dit dudi ap suat giam o nhiét
do gian no thu nhét T, va gian nd, va

(c) tuy y budc ndu chay, trong d6 hat chit dan hoi déo nhiét gidn nd dugc ndu chay
cung nhau ¢ nhiét 6 nu chay T, va

trong d6 hat chat dan hoi déo nhiét dugc tao ra tir chat dan hoi déo nhiét vo dinh hinh
hodc chat dan hoi déo nhiét dang tinh thé mot phﬁn, hoic hon hop cua chung, nhiét do tam
T,, nhié¢t d§ gian nd thu nhét T, va nhiét d6 ndu chay T, phu thudc vao ban chét cua chat
dan hoi déo nhiét.
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Linh vue k§ thuit dwge dé cap

Sang ché d& cap dén quy trinh san xuét hat chit dan hdi déo nhiét gidn né trong
d6 moi truong khi bao quanh hat chit dan hdi déo nhiét ndy, quy trinh ndy bao gbm

budc tAm, it nhit mot bude gisin nd va tiy y bude néu chay.
Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Hat gisin nd ciia chit dan hdi déo nhiét, cu thé 13 polyuretan déo nhiét (TPU), ¢6
tinh chit dan hdi va ma sét va vi vy hitu dung trong nhiéu tmg dung khac nhau. Vi du
vé viée st dung hat gian né, con dugc biét dén 1a vién gidn né, bao gém san xuét do
bao hod co thé, nhu vé mii bao hiém, dd bao vé géi va khuyu tay, by gidm am va giam
rung hodc bao goi, cling nhu san xuit tham tap thé duc, dé giay, dé gitra, dém dé hoic
san xuét, vi du, vo ling, phan vién cira va phan dé chan trong nganh noi thét 6 to. Hat
chét dan hdi déo nhiét gidn nd dic biét dugc vu tién sir dung lam dé gidy, dé gitta va
dém dé trong giay thé thao. P9 dan hdi va tinh ddng nhét cao trén phén hat gign né& c6

tAm quan trong quyét dinh d6i voi tht ca céc linh vuc nay.

Polyme gidn nd, con dugc biét 12 nguyén liéu bot, hodc bot, va dic biét 1a hat
polyme gidn nd, con dugce goi 1a hat bot, dugc biét dén va duge mo ta k¥ trong céc tai
liéu, vi du trong “Enzyklopidie der technischen Chemie”, 4th edition, volume 20, p.

416 ff cia Ullmann.

WO 2007/082838 boc 16 quy trinh san xuit polyuretan déo nhiét gidin nd chira
chét trg nd. Budc diu tién cia quy trinh bao gdm ép dun polyuretan déo nhiét thanh
vién. Vién nay dugc tim véi chét trg né trong hdn dich nudc dudi ap sudt trong budc
th hai va dugc gidn né trong budc thit ba. Theo phuong 4n khic cla quy trinh,
polyuretan déo nhiét dugc 1am néng chay trong may ép dun cung voi _chét trg n& va
phan néng chiy dugc tao vién ma khong cAn thiét bi chdng tao bot. Hop chét hiru co

dé bay hoi dugc st dung lam chit tro nd trong san xuét bang cach ép dun.

EP-A 0 664 197 boc 10 quy trinh san xuét chit dan hdi déo nhiét gian no st
dung nuéc lam chét tro ng trong nd hee dé tranh chét trg nd hitu co. Quy trinh san xuét
bot khac tur chit dan hdi déo nhiét béng cach st dung cacbon dioxit va nito lam chét

trg nd 12 da biét, vi du tir WO 2004/018551. Quy trinh san xuét cht dan hdi déo nhiét
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gidn né khac 13p lai v6i quy trinh san xuét bot mo ta trong WO 2004/018551 ciing
dugc md ta trong WO 2007/044123.

JP 11080408 bdc 10 quy trinh san xuét bot trén co s& nhwa déo nhiét trong 46
nguyén li¢u dugce tAm v6i chit tro nd dudi ap sut ting va nhi¢t do ting. Phén dugc tao
hinh vi dinh c& du tién dugc tAm va sau d6 dwgc gidin nd. JP 2003 261707 boc 19
twong ty phuong phép san xut bot nhua. Nguyén liéu vién dugc tAm, 1am néng chay,

dac va tao bot trong d6. May ép dun dugce sir dung lam may dic khuon.

WO 2005/105907 m6 ta quy trinh san xuét bot flopolyme 15 kin trong d6 phén
nhua duge cho tiép xtc vé6i khi tro & nhiét do va ap sudt ting va sau d6 gidn nd béng

cach gidm 4p sut. Phin nhua dugc tao lién két ngang trude khi gidn no.

US 4,331,619 md ta ché phim bot chita copolyme etylen-clotrifloetylen, chét
trg nd va chit tao hat nhan. Tai liéu ndy con md ta phwong phép trong d6 polyme duogc
tAm bing cach gia nhiét dén nhiét dd cao hon nhiét do néng chay cliia né va may €p

dun dugc st dung dé gidn no.

WO 00/43193 md ta quy trinh san xuét bot polyme vi 16 tir polyme v6 dinh
hinh, bén tinh thé hodc tinh thé. Quy trinh bao gdm budc 1am bao hoa thé duge dinh
hinh v6i khi tro & nhiét do ting. US 4,473,665 mé t& quy trinh san xuét bot vi 18 bing

cach str dung k¥ thuét dic phun hodc duc ép dun.

WO 02/12379 bdc 10 quy trinh san xuét bot polyme dugc tao lién két ngang 15
kin trong d6 phan dugc tao hinh chira ché pham tron 1an véi chit trg nd va chit trung

gian tao lién két ngang dugc gidn nd va dugc tao lién két ngang trong mot budc.

EP 2217644 boc 16 quy trinh san xuit bot flopolyme trong d6 nguyén ligu
polyme dugc tron véi chét trg nd va chét phu gia, dugc tao hinh va gidn né. Viéc tao
hinh ciing c6 thé dat dugc bing céach gifin nd trong khudn dic. Budce déu tién 13 tao ra
hdn hop tron 13n cia nhya flopolyme va chit trg nd trong d6 chit trg né & trang thai
khong phai 12 khi hodc & trang thai trong d6 khi dugc giai phong khoi chét trg né.

EP 1853655 md ta bot polyamit va phwong phap dé tao ra chiing. Budc tAm va
gian n& duge thuc hién riéng biét & nhiét do cao hon nhiét d6 néng chay. Phan duoc
tao hinh c6 thé dugc tao hinh tir nguyén liéu gidn nd hodc dugc tao ra truc tiép bang

cach 1am gifn nd trong khuodn duc.
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Trong US 2009/0048356 polyme (t6t hon 13 & dang hat) dugc tiép xuc véi khi
thAm nhép vao polyme. Diéu nay dugc thuc hién & nhiét do nim trong khoang tir nhiét
d6 chuyén héa thiy tinh dén nhiét d6 néng chay ctia polyme khi polyme nay la tinh thé
hogc ban tinh thé, hodc thdp hon nhiét d chuyén héa thiy tinh khi polyme 12 polyme
vO dinh hinh. Sau d6 polyme dugc lam néng chay dé tao ra vat phém duogc tao bot.
Theo mot phuong 4n, polyme dugc lam néng chay hoan toan @8 tao thanh san phim

néng chay dong nhét.

Tuy nhién, khong tai liéu nao trong sb céc tai liéu da biét trong tinh trang k§
thuat boc 16 quy trinh trong do chit dan hdi déo nhiét, nhu chét dan hdi polyeste déo
nhiét, copolyamit déo nhiét, polyuretan déo nhiét va polyme khéi styren c6 mit & dang
hat khong chi trong budc tAm ma con trong budc gidn nd, trong khi moi trudng khi

bao quanh céc hat do.

Quy trinh san xuit dang gidn n& bing cach tAm truc tiép phan dugc tao hinh
dugce bdc 10 trong cac tai li€u dbi chiig c6 nhugc diém 12 tao hinh khong chinh xac va
gidn n¢ khong dbng déu cia toan bd phan dugc tao hinh can dugc gidn nd, 1am han
ché o phirc tap cta phan dugc tao hinh. Cac phén dugc tao hinh nay cling khong thé

mang hinh dang mong mudn trong khi gidn ng.

Vén @& cia viéc san xudt truc tiép hat gidn nd bang cach ép din 12 & chd hat
gifin né ma khong tao thanh 16p vé khong bi gidn doan trong quy trinh, va hat d& gidn
nd bi xep, khién cho khong thé tao ra hat & mat do khéi thip. Hon nita, viéc gian né
phén dugc tao hinh hoic phan polyme c6 ty 1¢ giita dién tich bé mit v6i thé thich nho
thuong din dén kich thude 15 khong ddng déu do sy phén b6 nhiét do khong ddng déu
hodc do su phin b6 ndng do chét trg né khong ddng déu trong phan dugc tao hinh. Su

gidn né hat trong méi trwdng long 1a bét tién, do hat phai dugc 14y ra va sdy kho.
Ban chit k§ thuit cia sing ché

Muc dich cua sang ché 1a d& xuét quy trinh san xuét hat chit dan hdi déo nhiét
16 kin gi&n n& c6 16p vo khong dit quing, mat do thip va su phan bb 15 ddng nhat va
khong c6 céc nhuge didm da biét trong tinh trang k¥ thuét, nho do c6 thé gidn né hat

va san xudt phén dugc tao hinh trong mot thao tac va trong mot thiét bi.

C4c tac gia da phat hién ra ring muc dich nay dat duoc bang quy trinh san xuét
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hat chat dan hoi déo nhiét gidn né trong d6 moi trudng khi bao quanh hat chét dan hdi

déo nhiét, quy trinh nay bao gbm:
(a) budc tAm,

trong d6 modi truong khi ¢ nhiét do tAm Ta, 4p sult tuyét d6i ctia mdi trudng khi

12 16n hon 4p sudt moi trudng xung quanh va

trong d6 chét trg nd duge hoa tan trong hat chét dan hdi déo nhiét,

(b) budc gidn nd,

trong d6 hat chit dan hdi déo nhiét dugc dit dudi ap suét giam & nhiét do gian
né thir nhat Ty va gidn nd, va

(c) tily y bude ndu chay,

trong d6 c4c hat chét dan hdi déo nhiét gidn né duge ndu chdy cung nhau & nhiét

d6 niu chay T @8 tao thanh it nhit mot phén dugc tao hinh, va

trong d6 hat chit dan hdi déo nhiét dugc 1am ra tir chét dan hoi déo nhiét vo
dinh hinh hodc chit dan hdi déo nhiét dang tinh thé mdt phan, hogc hén hop ciia
chiing, nhiét d6 tAm T, nhiét d§ gian ng thir nhét Ty va nhiét do nu chay Te phu thude
vao ban chét cua chit dan hdi déo nhiét trong do:

i khi chéit dan hdi déo nhiét 14 vo dinh hinh, nhiét do tim T,, nhiét d gifn nd thi
nhat Ts va nhiét d6 ndu chay T 13 cao hon nhiét d6 gici han thir nhat Tg., trong d6
nhiét d6 gi6i han thi nhat T.4o thip hon nhiét do chuyén héa thiy tinh Tg 40°C theo
tidu chudn DIN EN ISO 11357-2:2013-09 cua hat chit dan hdi déo nhiét khong dwoc
tam,

ii. khi chét dan hdi déo nhiét 1 tinh thé mot phan, nhiét d6 tdm T, nhiét do gidn
né thir nhit Ty va nhiét d6 néu chay T cao hon nhiét do chuyén hoa thity tinh Tg theo
tiéu chudn DIN EN ISO 11357-2:2013-09 cua hat chét dan hdi déo nhiét khong dugc
tAm va thip hon nhiét d6 gi6i han thit hai Ts-s 1a nhiét do thap hon nhiét 46 nong chay
Ts 5°C theo tiéu chudn DIN EN ISO 11357-3:2013-04 ciia hat chdt dan hoi déo nhiét

khong dugc tAm.

D& hat chit dan hdi déo nhiét gifin nd thu dugc béi quy trinh theo sang ché ¢6

thé dugc ndu chay truc tiép thanh phin dugc tao hinh, phuong 4n duge uu tién trong
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d6 hat chit dan hdi déo nhiét dugce dit vao khudn phi hop trong vét chia 6 ap suét
trude bude tAm a) hodc trude budce gidn nd b).
M6 ta chi tiét sang ché

Theo mot phuong 4n duge wu tién cua quy trinh, sy gidn nd cla hat chit dan hdi
déo nhiét trong budc lam gidn nd b) chi 1a mot phin, diéu nay c6 nghia 13 ap suét &
nhiét do gian nd thir nhat Ty dugc gidm xubng dén ap sut cao hon 4p sudt mdi trudng
xung quanh, va hat déo nhiét dugc gidn né mot phﬁn c6 mat do 16n hon méat do tbi
thidu c6 thé thu dugc bang cach giam ap sudt xubng dén ap sudt méi truong xung
quanh. Tét hon 13, sau d6 hat chat dan hdi déo nhiét gidn n& mot phén, trong budc lam
gidin nd thém b2), dugc gidn nd hoan toan & nhiét do gidn nd thir hai Tr2, ma ap suét &
nhiét d6 gidn n¢ th hai Ty, dugc giam cho dén khi thu dugc mat 46 mong mudn cho
hat chit dan hdi déo nhiét gidn ng. Tt hon nita néu mat 36 mong muén thu dugc khi
&p suét & nhiét d§ gian nd thir hai Te dwoc gidm xubng dén ap sut méi trudng xung
quanh. Budgc 1lam gidn n6 b2) ¢6 thé dugc tién hanh trong cing mét thiét bi hodc mot
s6 thiét bi khac so v6i budc 1am gidn nd b).

Quy trinh theo sang ché dua ra cach don gian dé tao ra hat chat dan hdi déo
nhiét gidn n& c6 mat do thép, 13 kin va s phan bd 18 ddc biét dong déu. Phuong 4n
duoc wu tién cia quy trinh theo sang ché nay con dua ra cach tAm, gidn né va thy y
néu chay dé tao thanh it nhét mot phén dugc tao hinh dugc thuc hién trong chi mot
thiét bi. Uu diém nita ctia quy trinh theo sang ché 13 c6 thé tranh viéc sir dung chét trg

nd hitu co.

Hat chit dan hdi déo nhiét tét hon néu dugc tiép xtic v6i chét trg nd trong vat
chira ¢6 4p suét, vi du thiét bi phan g ndi hip, & nhiét 4 ting va ap suét ting, vi vay
hat chét dan hdi déo nhiét hép thu chét tro né. Budc 1am gidn né b) t6t hon néu duge
thuc hién trong moi trudong khi tro.

Hat chét dan hdi déo nhiét gian né thu duoc 12 dang chi y ¢ do gian dai tai diém
dut gdy 16n hon 150%, duoc do theo tiéu chuin DIN EN ISO 527-2:2012-06, va su
phan bd 18 dbng déu, 15 kin va vo ngoai khong bi dit quang. Hat chét dan hoi déo
nhiét gidn nd co khéi lvong hat nim trong khoang tir 1mg dén 40mg, t6t hon 1a tir 2mg
dén 35mg va t6t hon nita 1a tir 10mg dén 35mg. Kich thuéc 15 trong hat chit dan hdi

déo nhiét gidn nd dugce tao ra theo sang ché 13 nho hon 350pm, tét hon 1a nhé hon

-6-
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100pm. Kich thudc t5i da cia timg hat chit dan hdi déo nhiét gian né t6t hon 1a ndm

trong khoadng tir 2mm dén 15mm, cu thé 13 ndm trong khoang tir Smm dén 12mm.

Ap suét can cho buéc tAm a) va budc 1am gidn nd b) va tlly y budc lam gian nd
b2) va nhiét do cAn thiét 13 phu thudc vao chét dan hdi déo nhiét duoc str dung, nguyén

liéu phu trg duge st dung, chét trg nd dugc str dung va ty 1€ trdn gitta cac thanh ph?m.

Ap sult cia moi truong khi trong budc tAm a) phu thudc vao téc d6 ro ri ap suét
mong mudn va nim trong khoang tr 1 bar dén 1000 bar (0,1 MPa dén 100 MPa), tbt
hon 12 tir 50 bar dén 700 bar (5 MPa dén 70 MPa), t6t hon nita 1a tir 200 bar dén 600
bar (20 MPa dén 60 MPa). Khi budc 1am gidn né b) va/hodc bude lam gidn no b2)
dugc thuc hién trong thiét bi tht hai, 4p sult ban diu trong thiét bi tht hai nim trong
khoang tir 1 bar dén 200 bar (0,1 MPa dén 20 MPa), tt hon 1a tir 5 bar dén 35 bar (0,5
MPa dén 3,5 MPa) v tbt hon nita Ia tir 5 bar dén 25 bar (0,5 MPa dén 2,5 MPa).

Thoi gian thuc hién budce tAm a) phu thudc vao nhiéu hon mot yéu td, cu thé 13
nguyén liéu va kich thuéc cua hat, nhi€t 4o va ap sult trong vat chira c6 ap suit. Thoi
gian thyue hién buéc tim a) tét hon 13 di d& 1am bao hoa hat chét dan hdi déo nhiét véi
chit trg nd. Sy bdo hoa cia hat chit dan hdi déo nhiét c6 thé dwoc xé4c dinh bang cach
tién hanh céan lip di lap lai, vi du bang phuong phap can béng tha ndi tir (magnetic

floating balance).

Chét tro nd bat ky da biét boi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vyuc c6 thé
dugc st dung dé tAm. Uu tién 1a chét trg ng vat 1y nhu, vi dy, cac alkan nhu butan,
pentan, xyclopentan hodc octan, cic hop chit cacbonyl nhu axeton, cic rugu nhu
etanol, hydrocacbon dugc flo hoa, hodc céc khi tro nhu agon, nito hodc cacbon dioxit.
Thuat ngit chat trg nd vat ly mo ta chét trg n& c6 clu triic hoéa hoc khong thay do6i
trong sudt qua trinh gidn nd, trang théi két cum ctia chiing c6 thé thay dbi trong subt
qua trinh gidin né va ¢ dang khi d6i v6i qué trinh gidn no. Chét trg né, vi du, dugc md
t4 trong Thermoplastic Foam Processing Principles and Development, bién tép bdi
Richard Gendron, CRC Press, 2005. Viéc stz dung CO> hodc N2 hodc hén hop cua
chung 13 dic biét dugc uu tién. Hon hop chét trg nd véi chit trg nd d& chay c6 thé

duoc str dung thém.

CO, 1am chét trg né dugc sir dung v6i vu tién déc biét la ¢ dang hén hop véi

N». Ty 1€ tron mong mubn bét ky cia CO; v&i Nz 13 ¢6 thé vé nguyén tic. Tuy nhién,

-7-



29541

tdt hon néu sit dung hdn hgp chét trg n& cacbon dioxit va nito chira tir 50% khéi luong
dén 100% khi lugng cacbon dioxit va 0% khdi lugng dén 50% khdi luong nito. Dac
biét vu ti€n 1a chéit trg n& chi chira CO,, Nz hodc hdn hop cia hai khi nay va khong

chtta thém chét trg né.

Chét trg nd vat 1y t6t hon 13 dugce sit dung 1am chit tro nd. Viéc st dung duy
nhét CO, vavhoic N va ca dang két hop ciia chiing 1am cht tro nd 1a dic biét c6 loi,
do chung 14 khi tro, khong chay dugc, vi vdy khong phét sinh nguy co chay nb trong
san xuit. Diéu ndy din dén cac phuong phap phong tranh an toan tén kém 13 khong
can thiét va gidm manh nguy co tiém tang trong san xuét. Ciing thuén loi 14 san phdm
khéng cin dugc bao quan dé cho phép cac khi bay hoi chay duoc thoat hét ra ngoai

trude khi van chuyén san pham.

Ham luong cht trg né duge thiét 18p tir 0,1% khdi lugng dén 20% khoi lugng,
¢t hon 13 tir 0,5% khéi lugng dén 15% khéi lwong va tt hon nita 14 tir 2% khdi lugng
dén 10% khéi luong. Didu nay, két hop véi viéc kiém soét quy trinh phu hop, s& tao ra
hat gidn n& c6 mt do khéi ndm trong khoang tir 25g/1 dén 450g/1, tot hon 1a tir 40g/1
dén 200g/1, cu thé 1a tir 70g/1 dén 185g/1, hodc — tryc tiép — phan dugc tao hinh c6 mét
d6 n3m trong khoang tir 30 dén 500 g/l, tét hon 1a tix 50g/1 dén 250g/l, cu thé 1a tir

75g/1 dén 210g/1 tix cc hat gidn n bing cach niu chay trong it nhét mot khudn ndy.

Ap sudt va nhiét do tai do hat chat dan hoi déo nhiét dugc gifn nd 1a cac thong
sb xtr Iy chon lgc duge. Mirc gidm 4p sudt thdp hon hodc mirc ap suét duy tri cao hon
sau khi giam ap sudt chdng lai tdc dung gidn nd cla chét tro nd va 1am chim sy gidn
né clia hat chit dan hdi déo nhiét. Nhiét do dugc chon trong quy trinh cang thap, 16p
vo trén hat cang day, didu nay tao ra sy chéng lai tac dung gidn no. Khi ap sudt qua
cao dbi vé&i chat trg né duge sit dung, hodc nhiét do qua thép, su gidn nd cua hat chét
dan hdi déo nhiét ¢6 thé bi can tré hogc tham tri bi ngan chin hoan toan, tao ra hat chét
dan hdi déo nhiét gidn nd c6 mat do khéi qua cao. Trong truong hop ndy, ap suét
va/hodc nhiét do trong budc 1am gidn nd b) can dugc ting 1én.

Trong budc lam gisin nd b) va ty ¥ trong budc lam gidn ngd b2), nhiét do tbt
hon 1a dugc duy tri & nhiét d¢ gidn nd thir nhat Ty hogc, Ian luot, & nhiét do gidn nd
tht hai Tv2 cho dén khi dat dugc do gidn nd mong mubn. Quy trinh gidn né co thé

duge kiém soat qua tbc d6 giam/ro i &p sudt, ndm trong khoang tir 50bar/s dén
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5000 bar/s (5 MPa/s dén 500 MPa/s), t6t hon 1a tir 100bar/s dén 1000bar/s (10 MPa/s
dén 100 MPa/s). Viéc giam 4p suat & téc dd ro ri 4p suét tir cic khoang da néu nay

ciing s& dugc noi dén & day 1a su ha ap dot ngot.

Thoi gian luu trong vét chira c6 ap sult, nghia 13, thoi gian thuc hién budc tAm
a) va budc 1am gidn nd b) va tily y budc lam giédn nd b2) va budce ndu chay c), 1a tir
0,25 gitr dén 12 gid, tbt hon 1a tir 1 gid dén 6 gio.

Hat chit dan hdi déo nhiét dugc tao ra tir chit dan hdi déo nhiét vo dinh hinh
hodc tir chat dan hdi déo nhiét dang tinh thé mot phﬁn, hodc hdn hop cua ching.
Khoang vu tién dé chon nhiét 0 moi trudong khi trong bude tAm a) (nhiét do tim Ta)
va budc 1am gidn nd b) (nhiét d6 gidn nd thu nhét Tb) va tlly y budc lam gidn ng b2)
(nhiét d§ gisn ng thir hai Tra) phu thudc vao nhiét do chuyén héa thuy tinh Tg ctia chit
dan hdi déo nhiét khong tAm dbi voi cht dan hdi déo nhiét vo dinh hinh va phy thude
vao nhiét do néng chay Ts cia cht dan hdi déo nhiét khong tAm ddi v6i chat dan héi
déo nhiét dang tinh thé mot phan. Nhiét do chuyén héa thuy tinh Tg trong ngit cdnh
cua sang ché 13 nhiét d6 dugc xac dinh theo tiéu chuin DIN EN ISO 11357-2:2013-09.
Nhiét do néng chay cua chét dan hoi déo nhiét dang tinh thé mot phén trong ngit canh
clia sang ché 13 nhiét do dugc xéc dinh theo tiéu chuén DIN EN ISO 11357-3:2013-04.
Khi hat cht dan hdi déo nhiét dugc tao ra tir chat dan hoi déo nhiét vo dinh hinh, nhiét
d6 tAm T, nhiét d0 gidn nd thir nhét To, nhiét do gidn no thi hai Te: va nhiét do nau
chay T. tot hon 13 cao hon nhiét do gidi han thir nhét Tg.40, 12 nhiét do thap hon nhiét
d6 chuyén héa thuy tinh Tg cia hat chét dan hoi déo nhiét khong dugc tAm 40°C. Khi
hat cht dan hdi déo nhiét dugc tao ra tir chit dan hdi déo nhiét dang tinh thé mot
phin, nhiét do tm T, nhiét d¢ gidn né thi nhat Tv, nhiét d gidn nd thi hai Teo va
nhiét d6 nAu chay Te t6t hon 12 cao hon nhiét do chuyén hoa thiy tinh Te cua hat chit
dan hdi déo nhiét duge tAm va thdp hon nhiét do gi6i han thi hai Ts-s, 1a nhiét do thép
hon nhiét d0 ndéng chay Ts cta hat chét dan hdi déo nhiét khdng dugc tAm 5°C. Khi hat
chat dan hdi déo nhiét duoc tao ra tix hdn hop clia chét dan hdi déo nhiét dang tinh thé
mot phin va vo dinh hinh va chat dan hdi déo nhiét hdn hop nay dugc trdn 13n dong
nhat v6i nhau, nhiét d6 tim T., nhiét do gian né thir nhat To, nhiét 40 gidn nd thir hai
Ty va nhiét d6 ndu chay T tét hon 1a cao hon nhiét d giéi han thir nhat Te4o va t6t
hon nita 1 cao hon nhiét do chuyén héa thiy tinh Tg ctia hat chit dan hoi déo nhiét

khong dugc tAm va thdp hon nhiét do gioi han thir hai Ts.s. Khi hat chét dan hdi déo
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nhiét dugc tao ra tir hdn hop cua chit dan hdi déo nhiét dang tinh thé mot phén va vo
dinh hinh va chit dan hdi déo nhiét hdn hop nay khong dugc tron 14n déng nhét véi
nhau, nhiét d6 dugc vu tién cho hdn hop tuwong ng v6i nhigt do dugce vu tién dbi véi
pha nén (matrix phase) cta hén hop khong ddng nhit. Pha nén c6 thé 12 vo dinh hinh

hoic ¢ dang tinh thé mot phé‘m.

Nhiét d6 tAm T,, nhiét d gidn né thit nhét Ty, thy ¥ nhiét d0 gian né tht hai Te
va nhiét do niu chay T. c6 thé 1a giéng hodc khac nhau. Budc niu chay c) ¢ thé duoc
tién hanh dbng thoi véi bude 1am gisin nd b) hodc tity y budce lam gidn nd b2). Trong
trudng hop ny, nhiét d gidn nd thir nhét T va nhiét do néu chay T. hogc tiry ¥ nhiét

dd gifn nd tht hai Tva va nhi€t do néu chay T 1a gidng nhau.

Theo phuong 4n duge wu tién hon nita, nhi¢t d§ cia hat chit dan hoi déo nhiét
duge giam xubng dén nhiét do T, gilta budc tAm a) va budc lam gifn nd b) va tiry y
gifta buéc 1am gidn né b) va budc 1am gidn n& b2) dé tao thanh hat chat dan hdi déo
nhiét gidn né mot ph?m c6 thé dugc bao quan hodic duge st dung khac & dang gién no

mdot phan.

Theo phuong an dugc vu tién hon nita, bude tAm a) va ca budc 1am gidn nd th
nh4t b) didn ra ¢ nhiét do gian né thir nhét Ty trong thiét bi thir nhét va budc 1am gidn
né thit hai b2) sau d6 dién ra & nhiét do gidn n¢ thi hai Tpa trong thiét bi tht hai. Theo
phuoﬁg an nay, sau budc tAm a) 13 viéc giam ap sult & buéc 1am gidn ng thu nhét b)
xubng dén ap suit cao hon 4p sudt mdi trudong xung quanh nhung thip hon ép suét
dugce st dung trong budce tAm a). Diéu nay din dén sy gisin nd mot phan ctia hat chét
dan hdi déo nhiét. Sau do, hat chét dan hdi déo nhiét gidin nd mot phﬁn duoc lam ngudi
dén nhiét do Ty, 1 nhiét do thép hon nhiét do gidn ng thir nhét Ty va thap hon nhiét do
gidn n¢ thr hai Te2 va thép hon nhiét d6 gidi han thir nhét Tg.40, d ngin chin sy gian
né thém bat k trong thiét bi thit nhét. Sau do, hat chdt dan hdi déo nhiét gian né mot
phén dugc gia nhiét trong thiét bi thit hai dudi 4p sudt ting trd lai, cao hon ap suit moi
trudng xung quanh, dén nhiét do gidn nd tht hai Te va gidn nd dén mat do6 mong
mudn b’elmg cach lam giam lai 4p suat. Khi dat duoc méat do mong mubn, sy gidn né
dugc goi 1a “hoan toan”. Day, vi du, 1a trudng hop khi ap suét dugc giam xubng dén
ap suat mdi trudng xung quanh ¢ nhiét do Tb hodc nhiét dd gidn nG th hai Tw2. Budc

lam gidn nd b2) trong thiét bi tht hai ciing dugc vu tién thyc hién trong moéi truong
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khi tro. Ap suit méi truong xung quanh cho muc dich theo sing ché 1 &p sut nim
trong khoang tir 0,9 dén 1,09 bar (0,09 dén 0,109 MPa), cu thé la bang 1,013 bar
(0,1013 MPa).

Theo phuong 4n dugc vu tién hon nita, truéc bude tAm a) hodc trudc budce lam
gidn nd b), hat chét dan hoi déo nhiét duogc dit vao it nhit mot khuén duc 16 bao giac
voi phén duoc tao hinh mong mudn, vi vay hat chit dan hdi déo nhiét c6 thé dugc xr
Iy trong thiét bi thit nhat, thit hai hogic mot s6 thiét bi khéac thanh it nhét mot phan duge
tao hinh dugc san xuat ngay. Luong hat chét dan hdi déo nhiét trong it nhat mot khuén
t6t hon 12 dugc x4c dinh sao cho hat chat dan hdi déo nhiét gian né dién hoan toan vao
it nhat mot khuén sau khi gidn né. Lugng dugc st dung cua hat chit dan hdi déo nhiét
c6 thé dugc st dung dé tac dong dén mat do cua it nhit mot ph?m duoc tao hinh.
Luong 16n hon cia hat chit dan hdi déo nhiét trong khudn din dén mat do cao hon

trén mdt phén cua phén dugc tao hinh dugc san xuat.

Khi hat khong dugc néu chay truc tiép trong thiét bi thir nhit hodc tht hai, hat
gidn nd thu dugc theo sang ché c6 thé duogc niu chay sau d6 hodc dinh vao ph'?m duoc
tao hinh bing phuong phéap da biét boi nguoi co hiéu biét trung binh trong linh vuc,
hoiic dugc sir dung theo cach khac da biét bdi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh

vuc.

Theo phuong an khéc, hat chit dan hdi déo nhiét c6 thé dugc tao lién két ngang
mot phin trude bude tAm a) bing phuong phéap da biét trong tai liéu, trong d6 lién Kkét
ngang c6 nghia la phan nhanh mach dai va trong d6 viéc tao lién két ngang duoc thuc
hién chi dén mic do ma tinh chét déo nhiét duogc duy tri. Piéu nay co thé ¢6 loi cho
viée san xuét dic biét 1a cdc hat chit dan hdi déo nhiét gian nd chira vé co ban 1a chét
dan hdi déo nhiét dang tinh thé mot ph?m. Lién két ngang c6 thé dat duoc, vi du, thong
qua st dung chit phan tng tao lién két ngang, vi du trialyl xyanurat hodc hop chit
khong bén 0-0-, hoic thong qua viéc trién khai cac tia gamma hodc electron. Khi tia
gamma dugc st dung, lidu thong thuong cia birc xa dé tao lién két ngang nim trong
khoang tir 5kGy dén 200kGy, tét hon 12 tir 25kGy dén 100kGy. Lién két ngang t6t hon

13 dat duoc ma khong st dung chét phan tng tao lién Kkét ngang.

Quy trinh theo sang ché c6 thé duge sit dung dé tao ra hat chét dan hdi déo nhiét

gidn nd va ph?ln dugc tao hinh dugc tao thanh tir cac hat chit dan hdi déo nhiét gidn
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nd, cht dan hdi déo nhiét nay t6t hon 1 gdm cac chit dan hdi polyeste déo nhiét nhu
polyeteeste va polyesteeste, cac copolyamit déo nhi€t nhu polyetecopolyamit, cac
copolyme khéi styren nhu copolyme khéi styren butadien hodc cac polyuretan déo
nhiét, hosic hdn hop ciia chung. Tét nhat 13, chit dan hdi déo nhiét 1a chat dan hoi
polyeste déo nhi€t nhu polyeteeste va polyesteeste, copolyamit déo nhiét nhu
polyetecopolyamit, copolyme khéi styren nhu copolyme khéi styrenbutadien hodc
polyuretan déo nhiét, hogc hdn hgp ciia ching. Hon hop ciia cic hé duge noi dén & day

ciing c6 thé dugc sir dung b sung.

Hat chét dan hdi déo nhiét dugc st dung tdt hon 13 dugc tao thanh bﬁng cach ép

dun.

Diém néng chay cia chét dan hdi déo nhiét dugc sir dung wu tién t6t hon 12 thip
hon 300°C, tét hon nita 14 khong cao hon 250°C va dac biét la khong cao hon 220°C.
Do gian dai tai diém dut gy cua chét dan hoi déo nhiét duoc st dung wu tién 16n hon
100% duoc do theo ti€u chudn DIN EN ISO 527-2:2012-06, t6t hon 13 16n hon 150%

va t6t hon nita 13 16n hon 200%.

Chét dan hdi déo nhiét dugc sit dung wu tién c6 thé & dang vo dinh hinh hodc

dang tinh thé mot phan.

Hat gidn n¢ thu dugce bang céach st dung quy trinh theo sing ché c6 thé con
chira nguyén li¢u chit bd sung nhu thudc nhudm, séc t6, chit don, chit 1am chim
chay, chit ting cuong cho chit 1am cham chay, chét chéng tinh dién, chat 6n dinh,
chét hoat dong bé mat, chét lam mém déo va chit 1am md duc IR & luong hiéu qua. Ty
1€ ma cac nguyén liéu chét bd sung déng gbp vao khdi lugng téng clia hat déo nhiét tbt

hon 12 nim trong khoang tir 0 dén 80 % khbi luong.

Chét 1am mo duc IR thich hop dé lam giam sy cOng burc xa vao do dan nhiét bao
gém, vi du, oxit kim loai, oxit phi kim, bot kim loai, vi du bot nhém, cacbon, vi du
mudi than, grafit hodc kim cuong, hodc thudc nhudém hitu co va thudc nhudém sic td.
Viéc st dung chéat 1am m& duc IR 13 hitu ich cho cac Gmg dung & nhiét dd cao xac dinh.
Mudi than, titan dioxit, s&t oxit hodc ziricon dioxit 12 dic biét dugc uu tién dé str dung
lam chét 1am mo duc IR. Cac nguyén li¢u dd néu co thé dugc st dung khong chi mot
minh ma con & dang két hop, nghia 13, & dang hoén hop chira hai hodc nhiéu nguyén

liéu. Chét don bit ky c6 thé 1a hiru co va/hodc vo co.
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Nguyén liéu chét bd sung va nguyén liéu phu trg khac duge tim thdy trong cac
tai liéu tham khdo chudn nhu, vi du, Gerhard W. Becker and Dietrich Braun,
Kunststoffhandbuch, Volume 7, Polyurethane, Carl Hanser Verlag, Munich, Vienna,
1993.

Chét 1am cham chay thich hgp bao gdm, vi du tricresyl phosphat, tris(2-cloetyl)
phosphat, tris(2-clopropyl) phosphat, tris(1,3-diclopropyl) phosphat, tris(2,3-
dibrompropyl) phosphat va tetrakis(2-cloetyl)etylen diphosphat. Ngoai cac phosphat
duoc thé halogen da dugc néu & trén, cac chit lam chim chdy vd co chira phospho do,
nhoém oxit hydrat, antimon trioxit, arsen trioxit, amoni polyphosphat va canxi sulfat
hodic cac dan xuét axit xyanuric, vi dy melamin hodc hén hop cia it nhat hai chét 1am
cham chdy, vi du amoni phosphat va melamin va tity y tinh bt va/hodc grafit gidn n&
duogc cling co thé dugc st dung dé dem lai tinh 1dm chidm chay cho chét dan hdi déo
nhiét gisin né dugc tao ra. No6i chung, s&€ c6 1¢i khi sir dung ti 0 dén 50% khéi lugng
va t&t hon 1a tir 5 dén 25% khéi lugng chit 1am chim chay hoic hdn hop chat lam

chim chay tinh trén tbng khéi lugng cia hat déo nhiét chira chét trg no.

Chét tao hat nhan c6 thé duoc st dung dé gay anh huéng dic biét dén cac 10 khi
chung gifn nd, tao ra hat gidn ng déng déu. Cu thé hon, viéc st dung chit tao hat nhan
tao ra cAu trac 16 déng déu. Chét tao hat nhan dugc st dung tét hon néu 13 bot co6 kich

thudc hat trung binh nim trong khoang tir 0,01pm dén 100pm.

Chét tao hat nhéan hitu dung bao gém cu thé 13 d4 tan, mudi than, grafit va séc tb
riéng 18 hoic trong hdn hop bét ky khac. P4 tan dic biét duoc vu tién st dyng lam chét
tao hat nhan. Ty 1€ cua khéi luong tdng cta hat déo nhiét va/hodc cua polyme néng
chay déng gop vao chit tao hat nhan t&t hon 1a nam trong khoang tir 0% khéi luong
dén 4% khéi lugng, va dic biét 12 nim trong khoang tir 0,1% khdi luong dén 2% khéi
lugng.

Khi polyuretan déo nhiét dugc s dung, polyuretan déo nhiét c6 thé 1a
polyuretan déo nhiét mong muén bét ki da biét bdi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong
linh vuc. Polyuretan déo nhiét va phuong phap tao ra chung da duoc mo ta k¥ trong, vi
du Gerhard W. Becker and Dietrich Braun, Kunststoffhandbuch, Volume 7,
Polyurethane, Carl Hanser Verlag, Munich, Vienna, 1993.
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Theo phwong 4n dugc wu tién, polyuretan déo nhiét dugc didu ché bang cach
cho hdn hop céc isoxyanat phan tmg véi hop chét phan tng isoxyanat, t5t hon 13 c6
khéi lwgng phén tir 12 tir 0,5kg/mol dén 10kg/mol va tity ¥ chét kéo dai mach, t6t hon
12 ¢6 khéi luong phan tir 13 0,05kg/mol dén 0,5kg/mol. Theo phuong an dugc vu tién
hon nita, polyuretan déo nhiét dugc didu ché bang cach bd sung thém vao hdn hop it
nhAt mot chét chuyén mach, chit xtc tac va ty y it nhat mot chit don, chét phu tro

va/hodc nguyén licu chit bd sung.

Viéc diu ché polyuretan déo nhiét can hén hop cta cac isoxyanat va hop chét
phan Gng isoxyanat & ty 1€ bét ky. Viéc bd sung thém chit kéo dai mach, chét chuyén
mach, chét xdc tac va chét don, chit phu trg va/hodc nguyén liéu chét bd sung 1a tuy ¥

va c6 thé dién ra riéng 1& hoic trong tét ca cac dang bien doi c6 thé co.

Phuong 4n wu tién st dung isoxyanat béo, vong béo, va/hodc thom lam
isoxyanat httu co. Uu tién dic biét 1a st dung diisoxyanat thom, béo va/hodc vong béo.
Vi du vé diisoxyanat dugc uu tién 1a trimetylen diisoxyanat, tetrametylen diisoxyanat,
pentametylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, heptametylen diisoxyanat,
octametylen diisoxyanat, 2-metyl-1,5-pentametylen diisoxyanat, 2-etyl-1,4-butylen
diisoxyanat, 1,5-pentametylen diisoxyanat, 1,4-butylen diisoxyanat, 1-isoxyanato-
3,3,5-trimetyl-5-isoxyanatometylxyclohexan, 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan,
1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohéxan, 1,4-xyclohexan di.isoxyanat, 1-metyl-2,4-
xyclohexan diisoxyanat, 1-metyl-2,6-xyclohexan diisoxyanat, 2,2’-dixyclohexylmetan
diisoxyanat, 2,4’-dixyclohexylmetan diisoxyanat, 4.4’-dixyclohexylmetan diisoxyanat,
2,2’-diphenylmetan diisoxyanat, 2,4’-diphenylmetan diisoxyanat, 4,4’-diphenylmetan
diisoxyanat, 1,5-naphtylen diisoxyanat, 2,4-tolylen  diisoxyanat, 2,6-tolylen
diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, 3,3’-dimetylbiphenyl diisoxyanat, 1,2-

diphenyletan diisoxyanat va phenylen diisoxyanat.

Ngoai isoxyanat, ché phdm dtc déo nhiét dugc tao ra tir hop chét c6 it nhét hai
nhém chira hydro phan mg isoxyanat. Nhém chira hydro phan tng isoxyanat tot hon
14 nhém hydroxyl. Pac biét uu ti€n hop chét c6 it nhat hai nhém chira hydro phan tng
isoxyanat dugc chon tir polyeteol, polyesteol va polycacbonat diol. Trong ban m6 ta
ndy, céc polyesteol, polyeteol va/hodc polycacbonat diol ciing thuong dugce gop dudi

thuat ngit “polyol”.

-14-



29541

Polyuretan déo nhiét t5t hon 13 dugc didu ché tir ruou polyete. Dic biét vu tién
13 st dung polyete diol & day. Polytetrahydrofuran 13 polyete diol dwgc déc biét uu
tién. Uu tién 1a st dung ruou polyete va polytetrahydrofuran co6 khéi lugng phan ti
nam trong khoang tir 0,6kg/mol dén 2,5kg/mol. Rugu polyete dugc st dung riéng 1€

hodc theo cach khac 12 dudi dang hdn hgp cua nhiéu rugu polyete khac nhau.

Theo phuong 4n thay thé, ruou polyeste dugc sit dung dé didu ché polyuretan
déo nhiét. Theo phuong 4n duge wu tién, polyeste diol dugc st dung cho muc dich
nay. Polyeste diol dugc uu tién dugc diéu ché tir axit adipic va 1,4-butandiol. Phuong
an uu tién cua rugu polyeste co khéi lugng phan ti nam trong khoang tir 0,6kg/mol
dén 2,5kg/mol.

Theo mdt phuong &an dugc wu tién nita, polyol dugc st dung dé didu ché
polyuretan déo nhiét cd khéi luong phén tG nam trong khoing tir 0,5kg/mol dén
8kg/mol, tdt hon nira 13 tir 0,6 kg/mol dén 6kg/mol va dic biét 1a tir 0,8kg/mol dén
4kg/mol. Theo phuong an dugc uu tién nita, polyol c6 do chirc trung binh 14 tir 1,8 dén
2,3, tt hon nita 1a tr 1,9 dén 2,2 va dic biét 1a 2. Theo phuong an duge vu tién cu thé,
polyol 1a rugu polyeste, t5t hon néu dugc tdng hop tir polytetrahydrofuran va c6 khéi
lwong phan tir nim trong khoang tir 0,6kg/mol dén 2,5 kg/mol theo phuong an dugc uu

tién hon nira.

Theo phuong 4n duge wu tién nita, khi polyuretan déo nhiét duogc diéu ché sur
dung chét kéo dai mach, cac chét nay t5t hon néu 1a hop chét béo, thom béo, thom
va/hodc vong béo, cbd khdi luong phan tir ndm trong khoang tir 0,05kg/mol dén
0,5kg/mol. Chét kéo dai mach 13, vi du hop chit c6 hai nhém chutc, vi du diamin
va/hodc alkandiol c6 tir 2 dén 10 nguyén ti cacbon trong gbc alkylen, dic biét 1a 1,4-
butandiol, 1,6-hexandiol vd/hodc di-, tri-, tetra-, penta-, hexa-, hepta-, octa-, nona-
va/hodc decaalkylen glycol cé tir 3 dén 8 nguyén ti cacbon va oligo- va/hodc
polypropylen glycol twong Gng. Phuong 4n khac dé diéu ché polyuretan déo nhiét st
dung hdn hop chat kéo dai mach.

Khi céc chit chuyén mach dugc st dung, chung thudng c6 khdi luong phan ti
nam trong khoang tir 0,03kg/mol dén 0,5kg/mol. Chét chuyén mach 12 hop chét chi c6
mot nhém chie lién quan dén isoxyanat. Vi du v& chét chuyén mach 1a rugu don chirc,

amin don chirc, t&t hon 13 metylamin va/hodc cac polyol don chire. Chét chuyén mach
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¢ thé duge sir dung dé kidm so4t cu thé dic tinh chay cua hdn hgp cac thanh phén
riéng 1. Chét chuyén mach trong cic phuong 4n wu tién dugc sit dung & luong tir 0
phén khdi luong dén 5 phin khdi luong va t5t hon nita 13 nim trong khoang tir 0,1
phén khéi lwong dén 1 phan khéi lugng, tinh trén 100 phén khéi lugng ctia hop chét c6
it nhat hai nhém chira hydro phén tng isoxyanat. Chét chuyén mach dugc st dung bén

canh hodc thay cho chét kéo dai mach.

Céc phuong an khéc su dung it nhAt mot chét xuc tac dé diéu ché polyuretan déo
nhiét dé cy thé 1a xtic tAc phan Umg giita nhom isoxyanat cla céc diisoxyanat va céac
hop chit phan tng isoxyanat, t5t hon 14 nhém hydroxyl, cta hop chit ¢6 it nhét hai
nhém chira hydro phan ing isoxyanat, chét chuyén mach va chét kéo dai mach. Theo
phuong 4n dugc uu tién, chét xuc tac dugce chon tir nhom g(‘Sm amin bac bén, vi du
trietylamin, dimetylxyclohexylamin, N-metylmorpholin, N,N'-dimetylpiperazin, 2-
(dimetylaminoetoxy)etanol, diazabixyclo(2,2,2)octan va cac chit tuwong tu. Theo
phuong an dugc wu tién khac, it nhit mot chét xuc tac dugc chon tir nhém gdm hop
chét hitu co kim loai va, dugc nhic dén 1am vi du, titan este, hop chét sit, vi du sét(III)
axetylaxetonat, hop chét thiéc, vi du thiét diaxetat, thiéc dioctoat, thiéc dilaurat hotic
mubi thiéc dialkyl cua axit carboxylic béo nhu dibutyl thiéc diaxetat, dibutyl thiéc

dilaurat hodc tuwong tu.

Mot sé phuong én st dung chét xtc tac riéng 18, trong khi cic phuong an khac
str dung hdn hop céc chét xtic tac. Chét xtc tdc duge sir dung theo mdt phuong an uu
tién 13 hAn hop céc chét xtc tic & lugng tir 0,0001% khdi lwong dén 0,1% khéi lugng,
tinh trén hop chét c6 it nhét hai nhém chta hydro phan ing isoxyanat, t6t hon 13 hop
chét polyhydroxy.

Ngoai chét xtic tac, va ca khi khong sut dung chét xtc tac, chit kiém soat thiy
phan, vi du polyme va carbodiimit khéi lugng phan ti thap, ciing c6 thé dugc bd sung
vao céac isoxyanat va hop chit c6 it nhat hai nhém chita hydro phan mg isoxyanat dé
didu ché polyuretan déo nhiét.

Theo phuong 4n khac, polyuretan déo nhiét c6 thé chita hgp chét phospho.
Phuong an uu tién st dung hop chét phospho hitu co c6 phospho hoa tri ba, vi du
phosphit va phosphonit. Vi dy v& hop chét phospho thich hop 1a triphenyl phosphit,
diphenyl alkyl phosphit, phenyl dialkyl phosphit, tris(nonylphenyl) phosphit, trilauryl
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phosphit, trioctadexyl phosphit, distearylpentaerythritol disphosphit, tris(2,4-di-tert-
butylphenyl)  phosphit,  diisodexylpentaerythritol  diphosphit, di(2,4-di-tert-
butylphenyl)pentaerythritol diphosphit, tristearylsorbitol triphosphit, tetrakis(2,4-di-
tert-butylphenyl)-4,4’-biphenylylen diphosphonit, triisodexyl phosphit, diisodexyl
phenyl phosphit va diphenyl isodexyl phosphit hodc hdn hop cta ching.

Phuong 4n dugc dic biét vu tién gbm hop chét phospho khé thiy phén, do viéc
thuy phéan hop chét phospho thanh axit twong tmg c6 thé din dén tén hai gay ra cho
polyuretan, dic biét 1a polyeste uretan. Do dd, hop chét phospho dic biét khé thiy
phin thich hgp cho céac polyeste uretan cu thé. Phuong 4n wu tién cua hop chét
phospho khé thily phéan 1 dipolypropylen glycol phenyl phosphit, diisodexyl phosphit,
triphenylmonodexyl phosphit, triisononyl phosphit, tris(2,4-di-tert-butylphenyl)
phosphit, tetrakis(2,4-di-tert-butylphenyl)-4,4’-biphenylylen diphosphonit va di(2,4-di-
tert-butylphenyl)pentaerythritol diphosphit hoéc hén hop cia chung.

Pé thiét 1ap do cting Shore cia polyuretan déo nhi€t, hop chét c6 it nhit hai
nhém chira hydro phan ing isoxyanat va chit kéo dai mach c6 thé thay dbi trong ty 18
mol tuong ddi rong. Theo phwong 4n wu tién, ty 1¢ mol cua hop chét c6 it nhét hai
nhém chira hydro phan g isoxyanat so vdi chit kéo dai mach téng nim trong khoang
tir 10:1 dn 1:10, t5t hon 12 nim trong khoang tir 5:1 dén 1:8 va tdt hon nita 1a ndm
trong khoang tr 1:1 dén 1:4, d6 clmg cia polyuretan déo nhiét ting theo ham lugng
chit kéo dai mach ting. P cimg Shore nam trong khoang tir A44 dén D80 co6 thé
dugc thiét 1ap theo cach nay. DY ciing Shore ndm trong khoang tir A44 dén A99, cu
thé 1a tir A44 dén A96, duogc diic biét wu tién. DO cting Shore dugc xéac dinh theo tiéu
chuén DIN 53505:1987-06.

Theo phuong 4n dugce wu tién khic, phan ung dé tao thanh polyuretan déo nhiét
dugc thuc hién & cc chi sb thong thuong. Chi s6 dugce xac dinh 12 ty 1€ cua tbng sb
céc nhém isoxyanat cia diisoxyanat thom, béo va/hogdc vong béo duoc st dung trong
phan tng so vdi tbng s6 nhom phan ng isoxyanat, nghia 1a, s6 hydro hoat tinh trong
hop chét c6 it nhét hai nhém chira hydro phan Ung isoxyanat va chét kéo dai mach. Chi
s6 biang 100 nghia 1a c6 mdt nguyén tir hydro hoat tinh, nghia 13, chitc ndng phan ng
isoxyanat cua hop chét ¢6 it nhit hai nhém chira hydro phan ng isoxyanat va chét kéo

dai mach v6i mdi nhom isoxyanat cua diisoxyanat thom, béo va/hodc vong béo. Chi sd
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16n hon 100 nghia 1a c6 nhiéu nhom isoxyanat hon 13 c6 cidc nhém phan Ung

isoxyanat, vi du nhém hydroxyl.

Theo phuong 4an duge uwu ti€n cu thé, phan tmg dé tao thanh polyuretan déo
nhiét dién ra & chi s6 nim trong khoang tir 60 dén 120 va tdt hon nita 12 & chi s6 nam

trong khoang tir 80 dén 110.

Khi polyeteeste va/hodc polyesteeste déo nhiét duge sir dung, ching co thé thu
duoc theo tai liéu thong thuong bét ky bang cich este hoa hodc chuyén nhém este cia
axit dicarboxylic thom va béo c6 tir 4 dén 20 nguyén t cacbon va, tuong tng, este cla
ching c6 diol va polyol béo va thom thich hop (tham khao, vi du “Polymer
Chemistry”, Interscience Publ., New York, 1961, pp. 111-127; Kunststofthandbuch,
volume VIIL, C. Hanser Verlag, Munich 1973 va Journal of Polymer Science, Phén

Al, 4, trang 1851-1859 (1966)).

Axit dicarboxylic thom hitu dung bao gdm, vi dy, axit phtalic, axit isophtalic va
axit terephtalic hodc, 1An Iuot, cac este clia ching. Axit dicarboxylic béo hitu dung bao
gém, vi du, axit 1,4-xyclohexandicarboxylic, axit adipic, axit sebaxic, axit azelaic, va
axit decandicarboxylic 1am axit dicarboxylic no, va axit maleic, axit fumaric, axit
aconitic, axit itaconic, axit tetrahydrophtalic va tetrahydroaxit terephtalic lam axit
dicarboxylic khong no.

Thanh phén diol hitu dung bao gdm, vi du:

- diol c6 cong thirc tdng quat HO-(CH2)»-OH, trong d6 n =2 dén 20, nhu
etylen glycol, 1,3-propandiol, 1,4-butandiol hodc 1,6-hexandiol,

- polyeteol c6 cong thic tbng quat HO-(CH2)n-O-(CH2)m-OH, trong dé
mdin vam =2 dén 20 van va m c6 thé gidng hodc khac nhau,

- diol va polyeteol khong no nhu, vi du, 1,4-butendiol,

- diol va polyeteol chira cdc nhém thom,

- Polyesteol.

Ngoai axit cacboxylic d& néu va este cia chiing va ca céac rugu di néu, cac dai
dién thoéng thuong khéc bt ky cta 16p hop chit c6 thé dugc st dung dé cung cép

polyeteeste va polyesteeste dugc sir dung véi sy uu tién.
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Pha clmg thudng dugc tao thanh tir axit dicarboxylic thom va diol mach ngan,
trong khi pha mém dugc tao thanh tir polyeste béo, hai chic nang, duogc tao thanh
ngay, co khéi lwgng phan ti ndm trong khoang tir 500g/mol dén 3000g/mol.

Polyeteamit déo nhiét ¢6 thé thu dugc theo phuong phap thong thuong da biét
trong tai liéu thong qua phéan Ung giita amin va axit carboxylic, hodc este cla chung,
hoic cac din xuét khac. Amin va/hodc axit carboxylic trong trudong hop nay con bao
gém cac nhom ete loai R-O-R, trong d6 R 1a géc hitu co béo va/hodc thom. Noi chung,

monome dugc chon tir cac 16p hop chét sau dugc st dung:

- HOOC-R’-NH,, trong d6 R’ ¢6 thé 14 thom va béo va tét hon 1a chira

nhom ete thudc loai R-O-R. R trong d6 1a géc hitu co béo va/hodc thom,

- axit dicarboxylic thom, vi duy axit phtalic, axit isophtalic va axit
terephtalic, hodc este cia chung, va axit dicarboxylic thom chita nhém ete thudc loai

R-O-R, trong d6 R 1a géc hitu co béo va/hoac thom,

- axit dicarboxylic béo, vi du axit 1,4-xyclohexandicarboxylic, axit adipic,
axit sebaxic, axit azelaic, va axit decanedicarboxylic 1am axit dicarboxylic no, va axit
maleic, axit fumaric, axit aconitic, axit itaconic, axit tetrahydrophtalic va axit
tetrahydroterephtalic 1am axit dicarboxylic khong no, va ca cac axit dicarboxylic béo
chira nhom ete loai R-O-R, trong d6 R 12 gdc hitu co béo va/hogc thom,

- diamin c6 cong thic téng quat HoN-R”’-NHz, trong d6 R” c6 thé 1a
thom va béo va t8t hon 1a chira nhém ete loai R-O-R, trong d6 R 1a gbc hitu co béo
va/hoic thom,

- lactam, vi du e-caprolactam, pyrolidon hodc laurolactam, vaca

- axit amin.

Ngoai céc axit carboxylic néu trén va este clia chiing va ca cac amin, lactam va
axit amin néu trén, cac dai dién thong thudng khéc cua 16p hop chét nay c6 thé dugc
sit dung dé cung chp polyeteamin dugc sir dung vu tién. Cling da duogc biét dén 12 san
pham tron cua polytetrahydrofuran va amit synthon.

Chét dan hdi déo nhiét duogc vu tién sir dung co cAu truc copolyme bao gbm
vinylthom, butadien va isopren va ca polyolefin va cac nhom vinylic, vi du etylen,

propylen va nhém vinyl axetat. Copolyme styren-butadien dugc uu tién.
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Chét dan hdi déo nhiét duoc wu tién sit dung cd cu tric copolyme khéi,
polyeteamit, polyeteeste va polyesteeste dugc chon sao cho thu duge do cing Shore
n3m trong khoang tir A44 dén D80. D9 ctmg Shore dugc uu tién 1a tir A40 dén A99,
cu thé 13 tir A44 dén A96. Do ciing Shore dugc xic dinh theo tiéu chuin DIN
53505:1987-06.

Khi polyeteamit dugc sir dung, t6t hon néu st dung san pham loai Pebax® tir
Arkema (vi dy, Pebax® 2533 ho#c Pebax® 3533) hodc loai Vestamid® tir Evonik (vi
du, Vestamid® E40S3). Khi polyesteeste dugc st dung, t6t hon néu st dung san pham
loai Pelprene® tir Tojobo (vi du, Pelprene® S1001 hodc Pelprene® P70B). Khi
polyeteeste dugc sir dung, t6t hon néu st dung san phim loai Elastotec® tir BASF (vi
du, Elastotec® A 4512), loai Arnitel® tir DSM (vi dy, Arnitel® PL380 hodc Arnitel®
EB463), loai Hytrel® tir DuPont (vi dy, Hytrel® 3078), loai Riteflex® tir Ticona (vi
du, Riteflex® 430 hoic Riteflex® 635) hodc loai Ecdel® tir Eastman Chemical (vi duy,
Ecdel® Elastomer 9965 hodc Ecdel® Elastomer 9965).

Vi du thue hién sang ché

Céc vi du dudi day minh hoa sang ché.
Vidul

Chat dan hdi déo nhiét (TPE) duoc st dung & dang polyuretan déo nhiét dwa
trén 4,4‘-diphenylmetan diisoxyanat (MDI), polytetrahydrofuran (Poly-THF) va 1,4-
butandiol cé d6 gidn dai tai diém dut gdy 16n hon 600% va do cting Shore 1a 80 A, co
sén, vi du duéi dang Elastollan® 1180A10 tixr BASF Polyurethans.

100g hat chit dan hdi déo nhiét & dang vién thd dugc tim v6i N2 trong thiét bi
phan Gng ndi hip & ap sudt 350 bar (35 MPa) va nhiét do 130°C 1a 3,5h. Sau do6 lam
giam 4p sut dén 4p sudt moi trudng xung quanh va 1am ngudi thiét bi phan (ng ndi
hAp. Sau khi 1am ngudi dén nhiét do trong phong (20°C), hat chét dan hdi déo nhiét da
gidn né thu dugc c6 mat do khéi 1a 112g/1.
Vidu2

TPE dugc st dung & dang polyuretan déo nhiét dua trén 4,4¢-diphenylmetan
diisoxyanat (MDI), polytetrahydrofuran (Poly-THF) va 1,4-butandiol c6 d6 gian dai tai
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diém dat gay 1én hon 600% va d§ cting Shore 1a 80 A, co san, vi du dudi dang
Elastollan® 1180A10 tir BASF Polyurethans.

100g vién thd dugc tAm véi hdn hop chat trg nd chi chira Nz va CO2 & ty 1€
luong cta chét 14 1:1 trong thiét bi phan tng ndi hip & 4p suit 350 bar (35 MPa) va
nhidt d6 130°C trong 3,5h. Sau d6, 1am ngudi thiét bi phan img xuéng 60°C va, khi dat
nhiét d§ nay, ap sudt dugc giam dén &p sudt moi trudng xung quanh. Hat chit dan hoi
déo nhiét gidn nd mat phan sau d6 duge 14y ra va chuyén vio trong thiét bi phan tng
thir hai. Trong thiét bi phan tng thi hai nay, chiung dugc gia nhiét 14n nita dén 130°C,
13n nay & &p sut 20 bar (2 MPa), va c6 mit N trude khi ha ap dot ngdt dén ap sudt
moi trudng xung quanh lam cho hat gidn né thanh hat chét dan hdi déo nhiét gifn n&
dong déu. Sau khi 1dam ngudi dén nhiét do trong phong, hat chét dan hdi déo nhiét gidn

no thu dwoc c6 mét d6 khédi 1a 125 g/l.
Vi du 3

TPE dugc st dung & dang polyuretan déo nhiét dya trén 4,4¢-diphenylmetan
diisoxyanat (MDI), polytetrahydrofuran (Poly-THF) va 1,4-butandiol c6 do gidn dai tai
diém dat gay 16n hon 800% va do cting Shore 1a 70 A, ¢6 san, vi du 1a Elastollan®

1170A10 tir BASF Polyurethans.

100g vién tho dugc tAm v6i Ny trong thiét bi phan tmg ndi hip & 4p suat 300 bar
(30 MPa) va nhiét d6 115°C trong 3,5h. Sau d6, lam ngudi thiét bi phan tmg dén 55°C
va, khi dat dén nhiét do ndy, ap sudt duoc giam dén ap sudt mdi truong xung quanh.
Hat chét dan hdi déo nhiét gian n mot phan sau d6 dugc lay ra va chuyén vao thiét bi
phéan tng thir hai. Trong thiét bj phan tng thtr hai nay, ching dugc gia nhiét 14n nita
dén 115°C, 1An nay & 4p suét 1a 18 bar (1,8 MPa), va c6 mdt Na trude khi ha ap dot
ngot xubng ap suAt mdi trudng xung quanh 1am cho hat gidn n& thanh hat chat dan hoi
déo nhiét gidn né dong ddu. Sau khi lam nguoi dén nhiét do trong phong, hat chét dan

hdi déo nhiét giin né thu dugc c6 mat @ khéi 1a 109 g/l.
Vidu4

TPE duoc st dung & dang copolyme khéi styren-butadien (SBC) c6 céc tinh
chét ciia chat dan hdi déo nhiét (S-TPE), do gidn dai tai diém dit gay 16n hon 300%,
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d6 ciing Shore 12 84 A, tdc do thé tich néng chay (MVR & 200°C/5 kg) 1a 14cm*/10
phut, c6 sin, vi du 12 Styroflex® 2G66 tir Styrolution.

100g vién thd dugc tdm vé6i N trong thiét bi phan g ndi hip & 4p sudt 1a
410 bar (41 MPa) va nhiét do 1a 70°C trong 4 h. Sau d6 giam 4p suat dén &p sudt moi
trudong xung quanh va lam ngudi thiét bi phan tng ndi hép. Sau khi 1am ngudi dén
nhiét do trong phong, hat chit dan hdi déo nhit gidn né thu duge c6 mét do khoi 12
137 g/l.

Vidu5

TPE duoc st dung & dang polyeteeste dya trén polytetrahydrofuran (Poly-THF)
va polybutylen terephtalat (PBT) c6 do gian dai tai diém dut gy 1én hon 500% va do
cing Shore 1a 90 A.

100g vién thd dugce tdm v6i CO; trong thiét bi phan mg ndi hép & éap suét 13
380 bar (38 MPa) va nhiét d¢ 1a 150°C trong 4 gid. Sau d6 giam &p sudt dén 4p suat
moi trudng xung quanh va 1am ngudi thiét bi phan tmg ndi hdp. Sau khi 1am ngudi dén
nhiét do trong phong, hat chit dan hdi déo nhiét gidn né thu duge cb mat do khéi 1a
182 g/l.

Vidu6

TPE dugc st dung & dang polyesteeste dua trén axit 1,4-benzdicarboxylic,
dimetyl este, 1,4-butandiol va o-hydro-m-hydroxypoly(oxy-1,4-butandiyl) va c6 do
gidn dai tai diém dut gay 1a 16n hon 700% va do ctng Shore 12 96 A, c6 thé thu duoc,
vi du du6i dang Pelprene® P-70B tir Toyobo Co, Ltd.

100g vién thd dugc thm véi CO; trong thiét bj phan ung ndi hap & 4p suét 13
380 bar (38 MPa) vi nhiét d¢ 1a 140°C trong 3 gid. Sau d6 giam 4p suat dén ap sut
mdi trudng xung quanh va 1am ngudi thiét bi phan g ndi hip. Sau khi lam ngudi dén
nhiét do trong phong, hat chit dan hoi déo nhiét gidn né thu dugc c6 mat do khéi 1a
143 g/l.

Vidu7

TPE duogc sit dung & dang polyeteamit dya trén polytetrahydrofuran déo va
nhom polyamit tinh thé va c6 do gian dai tai diém dut gdy 1a 16n hon 700% va do cing
Shore 12 77 A, ¢6 sin, vi du 12 Pebax® 2533SD tir Arkema.

-22-



29541

100g vién thd dugc tdm v6i CO, trong thiét bi phan ung ndi hdp & 4p suét
170 bar (17 Mpa) va nhiét do 135°C trong 4 gio. Sau d6 giam ap sudt dén 4p sudt moi
truong xung quanh va lam ngudi thiét bi phan ting ndi hdp. Sau khi 1am ngudi dén
nhiét do trong phong, hat chit dan hdi déo nhiét gidin nd thu dugc c6 mat do khéi 1a

134 g/1.
Vidu8

TPE duoc sit dung & dang polyeteeste c6 doan mém polyete c6 do gidn dai tai
diém dut gdy 12 16n hon 450% va do cting Shore la 38 D va MVR (190°C/2,16 kg) 1a
28cm?/10 phut, thu dugc vi du dudi dang Arnitel® PL380 tir DSM.

100g vién thd dugc thm véi COz trong thiét bi phan (mg ndi hip & 4p suét
350 bar (35 MPa) va nhiét do 200°C trong 4 gio. Sau d6 giam ap sudt dén ap sudt moi
trudong xung quanh va lam ngudi thiét bj phan tng ndi hdp. Sau khi 1am ngudi dén
nhiét do trong phong, hat chit dan hdi déo nhiét gidn né thu dugc cé mat 4o khoi la

175g/1.
Vidu9

TPE dugc st dung & dang polyeteeste dua trén doan polybutylen terephtalat
cing (tinh thé) va nhom mém (vo dinh hinh) thu dugc tir polyete glycol mach dai ¢6
b gisn dai tai diém dut gdy 16n hon 700%, d ctng Shore 1a 30D va téc do dong khdi
MFR & 190°C/2,16kg 1a 5g/10 phut, thu dugc vi du du6i dang Hytrel® 3078 tu
DuPont.

100g vién thd dugc thm v6i CO» trong thiét bi phan (mg noi hdp & ap sut
320 bar (32 MPa) va nhiét do 145°C trong 4 gio. Sau do giam ap sudt dén 4p suat moi
trudong xung quanh va 1am ngudi thiét bi phan tng ndi hdp. Sau khi 1am ngudi dén
nhiét do trong phong, hat chit dan hoi déo nhiét gidn nd thu dugc c6 mat dd khdi 1a

149g/1.
Vidu 10

TPE dugc sit dung & dang polyuretan déo nhiét dya trén 4,4¢-diphenylmetan
diisoxyanat (MDI), polytetrahydrofuran (Poly-THF) va 1,4-butandiol c6 d§ gian dai tai
diém dut gy 12 16n hon 600% va do cting Shore 1a 80 A, ¢6 san, vi du 1a Elastollan®
1180A10 tir BASF Polyurethans.
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100g vién thd dugc tAm véi hdn hop chat trg nd chi chira N2 va CO, ¢ ty 18
luong cta chit 14 1:1 trong thiét bj phan tng ndi hép & 4p sudt 350 bar (35 MPa) va
nhiét do 130°C trong 3,5 gi¢. Sau d6 1am ngudi thiét bi phan tng xubng 60°C va, khi
dat dén nhiét do nay, ap sudt dugc giam xudng ap suAt mdi trudng xung quanh. Hat
chét dan hdi déo nhiét gidn n& mot phan sau d6 dugc 14y ra, db vao trong khudn vudng
duc 13 (thé tich 500ml) va dugc chuyén vao trong thiét bj phan tmg thir hai. Thiét bj
phan tmg thtt hai dugc gia nhiét dén 135°C, 1an nay & 4p sudt 20 bar (2 MPa), va c6
mit N»2. Sau d6, ha 4p dot ngot xubng 4p sudt moi trudng xung quanh va 1am ngudi
dén nhiét do trong phong, phan dugce tao hinh dugc niu chay c6 mat do khéi1a 201g/1

cudi cing c6 thé duge lay ra khéi khudn dyc 16.
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YEU CAU BAO HOQ
1. Quy trinh san xuét hat chit dan hdi déo nhiét gidn ng, trong d6 mdi truong khi bao
quanh hat chit dan hdi déo nhiét, quy trinh nay bao gbm:
a) budc tam,

trong d6 méi trudong khi cé nhi€t 4o tAm T, &p sut tuyét dbi ctia méi trudng khi
12 16n hon 4p sudt mdi truong xung quanh, va

trong d6 chét trg né duoc hoa tan trong hat chét dan hdi déo nhiét,

b) budc gidn no,

trong d6 hat chét dan hdi déo nhiét dwgc dit dudi 4p sudt gidm & nhiét do gian
nd thir nhit T va gifin nd, va

c) tuy y budc néu chay,

trong d6 hat chit dan hoi déo nhiét gidn n& dugc niu chay cung nhau & nhiét do
nAu chay T. dé tao thanh it nhat mot phan dugc tao hinh, va

trong d6 hat cht dan hdi déo nhiét dugc tao ra tir chét dan hoi déo nhiét vo dinh
hinh hodc chét din hdi déo nhiét dang tinh thé mot phén, hodc hén hop cla chung,
nhiét do tim Ta, nhiét d0 gidn n thir nhét Ty va nhiét d ndu chay T phy thude vao
ban chét ctia chit dan hdi déo nhiét, trong do:

i) khi chét dan hdi déo nhiét & dang vo dinh hinh, nhiét do tAm T,, nhiét do gidn

né thir nhat Ty va nhiét do nu chay T cao hon nhiét d giéi han thir nhat Tc-40,

trong d6 nhiét dd gi¢i han thit nhét T4 thép hon nhiét do chuyén hoa thiy tinh

T 40°C theo tidu chuin DIN EN ISO 11357-2:2013-09 cla hat chit dan hoi

déo nhiét khong dugc tm,

ii) khi chét dan hdi déo nhiét & dang tinh thé mot phan, nhiét 40 tAm T,, nhiét d0

gian né thi nhit Ty va nhiét d0 ndu chay Te cao hon nhiét 40 chuyén héa thuy

tinh To theo tiéu chuin DIN EN ISO 11357-2:2013-09 ctia hat chét dan hoi déo

nhiét khong duoc tAm va thip hon nhiét do giéi han thir hai Ts.s 1a nhiét dd thip

hon nhiét dd néng chay Ts 5°C theo ti€u chuin DIN EN ISO 11357-3:2013-04

ctia hat chit dan hdi déo nhiét khong dugc tAm, va

trong d6 hat chét dan hdi déo nhiét chira cht dan hdi polyeste déo nhiét, copolyamit
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déo nhiét ho#c polyuretan déo nhiét, hodc hdn hop cla chung.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 hat chit dan hdi déo nhiét chira polyete copolyamit,

polyeteeste, polyesteeste hodc polyuretan déo nhiét, hodc hdn hop cua ching.

3. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tr 1 dén 2, trong d6 hat chit dan hoi
déo nhiét chira polyuretan déo nhiét.

4. Quy trinh theo diém bit ky trong s& cac diém tir 1 dén 3, trong d6 chét dan héi déo
nhiét dugce st dung c6 do gian dai tai diém dit gdy, dugc do theo ti€u chuin DIN EN
I1SO 527-2:2012-06, 13 16n hon 150%.

5. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac didm tir 1 dén 4, trong @6 budc tAm a) va

buéc lam gidn né b) duge thuc hién trong mot thiét bi.

6. Quy trinh theo diém bAt ky trong sd cac didm tir 1 dén 5, trong d6 budc tAm a), budc

lam gin n& b) va bue néu chay ¢) dugc thuc hién trong mét thiét bi.

7. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, trong d6 nhiét do gifn no
thir nhét Tp va nhiét dd niu chay T 12 gidng nhau va budc lam gidn nd b) va bude néu
chay ¢) dugc thuc hién d(“)ng thoi.
8. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, trong d6 hat chét dan hdi
déo nhiét chi dugc gidn né mot phan trong budc 1am gidn né b) va duge gidn no hoan
toan trong budc 1am gidn né thém b2) 6 nhiét do gidn nd thir hai Tv2 va trong d6 nhiét
d6 gisin nd tht hai T2 phu thudc vao ban chét ctia chat dan hdi déo nhiét, trong do:
I) khi chét dan hdi déo nhiét & dang vo dinh hinh, nhiét d gidn n¢ thi hai Tez cao
hon nhiét d0 gi6i han thit nhét Ta.,
1) khi chit dan hdi déo nhiét & dang tinh thé mot phan, nhiét d0 gian n thir hai
Ty, cao hon nhiét @6 chuyén hoa thiy tinh Tg ciia hat chit dan hdi déo nhiét khong
duge tAm va thip hon nhiét do gi6i han thi hai Ts.s.
9. Quy trinh theo diém 8, trong d6 budc tAm a) va budc lam gidn né b) dé lam gidn n&
mot phén hat chit dan hdi déo nhiét dugc thue hién trong thiét bi the nhét, va budc
1am gidin n& b2) lam gifn n& hoan toan hat chit dan hoi déo nhiét da gidn nd mot phan
duge thyc hién trong thiét bi thir hai.

10. Quy trinh theo diém 8 hoic 9, trong d6 budc tAm a) va budc 1am gidin nd b) 1am
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gidn né mdt phan hat chét dan hdi déo nhiét dwgc thuc hién trong thiét b tht nhét, va
budc lam gidn né b2) lam gidn nd hoan toan hat chét dan hdi déo nhiét d gifn né mot

phén va buéc néu chay c) dugc thuc hién trong thiét bi thi hai.

11. Quy trinh theo diém bét k¥ trong sb cac diém tir 8 dén 10, trong d6 nhiét do gian
né thit hai Tvz va nhiét 6 ndu chay T 12 gibng nhau va buéc 1am gidn nd thém b2) va
budc ndu chay ¢) duge thuc hién ddng thoi.

12. Quy trinh theo diém bét ky trong sé cac didm tir 1 dén 11, trong d6 chét trg né

chtta CO; hoic Ny, hodic hdn hop cuia ching.
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