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VA SAN PHAM THU PUGQC TU QUY TRINH NAY

(57) Quy trinh san xuét hé cach dién dung trong k¥ thuat dién bang cach gel hoa ap luc tu
dong (APG), trong do
str dung ché pham nhya nhiét rin da thanh phan, ché pham nhya nay bao gdm:
(A) it nhat mot nhya epoxy, va
(B) it nhat mot chat dong ran bao gdm

(b1) it nhat mot amin xycloaliphatic, va

(b2) it nhat mot polyeteamin,
tao ra san pham dugc boc thé hién cac tinh chat co hoc, dién va dién moi t6t, san pham nay
6 thé dugce st dung lam, vi du, vat cach dién, ong 16t, thiét bi chuyen mach va may bién
ap cong cu.
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Linh viee k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén quy trinh san xuit hé cach dién dung trong k¥ thuat dién, trong d6
sir dung ché phim nhua epoxy nhiét rin da thanh phin. Céac san phim dugc boc céch
dién thu dugc tir quy trinh theo sang ché biéu hién céc tinh chét co hoc, dién va dién
méi tdt va c6 thé dugce sir dung 1am, vi dy, vat céch dién, 6ng 16t, thiét bi chuyén mach
va may bién 4p cong cu.

Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Céc ché pham nhya epoxy thudng duoc sir dung dé san xuét hé cach dién ding trong
kj’f thuét dién. Tuy nhién, hdu hét ché phidm nhwa epoxy nay st dung anhydrit 1am chét
dong rén. Do khung phap 1y dang phat trién déi véi héa chat, viéc s dung anhydrit
trong nhwa epoxy dugc dy doan 13 s& bi han ché trong thdi gian t6i, boi vi nhan R42
ctia chuing (chit gy kich tmg hé hip). Do d6, mét s6 anhydrit dugc néu trong danh
'sach SVHC (c4c chat c6 nguy co rit cao) theo quy dinh REACH. Do d6, c6 thé 1a
trong mot vai nam t6i cac chit nay c6 thé khong duge phép sir dung néu khéng c6 su
cho phép dic biét. Do tit ci cac anhydrit da biét dugc gin nhin R42 va ké ca cac
anhydrit chua biét ciing dugc céc chuyén gia vé& doc tinh dy doan 1a s& dugc gén nhin

R42, nén giai phap ma khong c6 anhydrit la dugc mong doi.

Céac amin lam cht doéng rin dbi voi nhya epoxy da dugc biét rd, cu thé 13, dé san xuét
vat liéu compozit. Tuy nhién, cic chit déng rin amin thudng qua phan tng dé c6 thé
xir Iy trong céc tmg dung boc hoic bao dién. Do khéi lwgng ctia ché phim nhwa epoxy
‘duoc xur ly tang Ién, viée kiém soét sy téa nhiét trd nén rat can thiét. Viéc giai phong
nhiét khong kiém sodt tir viéc dong rin chit déo nhiét rin do khéi lugng cua no cod thé
lam suy giam céc tinh chit co hoc cta chit déo nhiét rin, hodc tham chi 1a phén gidi
nhiét ctia chat déo nhiét rén. Ciing c6 thé x4y ra su suy gidm cac tinh chét co hoc cua
céc phan cAu tric tiép xuc v6i chit déo nhiét rin. Cu thé 13, trong qué trinh gel hoa ap
luc tu dong (automatic pressure gelation - APG), didu quan trong 13 phai tao ra nhiét

do dinh toa nhiét thdp dé kiém so4t ddc tinh dong rén, tirc 12 bé mit gel hoa bén trong
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khudn. Pic tinh déng rén ctia ché phim nhua epoxy 13 khong thich hop va sy téa nhiét
14 qué cao dé timg dung trong APG, khi d6 c4c amin dugc sit dung nhu céc chét déng
rén.

Dé giai quyét vin dé dic tinh déng rin khong phit hgp ciia nhya epoxy chta céc chit
déng ran amin, viéc st dung céc amin thom dugc d& xuét. Tuy nhién, ngdy nay céc
amin thom dugc xem 13 ndm trong danh sach céc chét bj cim, diéu nay ngan can viéc
str dung chiing trong cac tng dung boc va dic. Nhu duge chi ra & trén, cdc amin khéc,
chéng han nhu c4c amin béo, lai qua phan g va khong tao ra dic tinh gel héa c6 thé
chép nhén trong APG, déc tinh phu hop dé dtc cac bd phén 1én véi sy co ngot thép va
téa nhiét thdp. Hon nita, mot sd tinh chit ciia cic san phim déng rin khong c6 tinh
canh tranh v6i cdc chdt déo nhiét rin déng rin anhydrit, ching han nhu thoi gian
‘ngung két dai (long term aging), dién tré phan cach (tracking resistance), dién tré hd
quang, tinh chit dién méi sau khi diéu hoa d6 4m. Theo d6, cdn cé ché phidm epoxy
nhiét rin méi, khong ¢ anhydrit ma c6 thé dugc st dung thuén lgi trong cic tng dung
bao hodc boc dé san xuét hé cach dién c6 cac dic tinh dwgc cai thién, cic dic tinh nay

phi hop vai thiét bi chuyén mach, may bién 4p va cic ing dung khAc.

Theo d6, muc tiéu cta sang ché 13 dé xudt quy trinh san xuét hé cach dién ding trong
k¥ thuét dién bang cich gel hoa ap luc tu dong (APG), trong d6 ché pham epoxy nhiét
rén khong c6 anhydrit c6 thé duoc sir dung, va dic tinh déng ran c6 thé duge kiém soat
theo cach mong muébn. Muc tiéu khac cta sang ché 13 tao ra san phdm dugc boc thu
.duqc tr quy trinh sdng ché ma biéu hién c4c tinh chit co hoc, dién va dién moi ot va
c6 thé duge st dung, vi dy, lam vét céch dién, 6ng 16t, thiét bi chuyén mach va may
bién 4p trong k¥ thuat dién.

Ban chét ky thuét ciia sing ché

Theo d6, sang ché @& cap dén quy trinh san xuit hé cach dién ding trong k§ thuét dién
bang cach gel héa ap luc ty dong (APG), trong d6

str dung ché phim nhya nhiét rin nhiéu thanh phan, ché phdm nhya nay bao gdm

(A) it nhat mot nhya epoxy, va

(B) it nhat mot chat déng rin bao gdm

(b1) it nhit mdt amin xycloaliphatic, va
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(b2) it nhat mot polyeteamin.
M6 ta chi tiét sang ché
Thong thuong, hé cach dién dugc san xuit bang cic quy trinh diic, bao, boc, va nhung
tdm ching han nhu duac trong luc, dic chan khong, gel héa ap luc tu dong (APG), gel
hoéa ap luc chan khong (VPG), phun, va tuong tu.

Quy trinh théng thudng dé tao ra cac hé cach dién dung trong k¥ thuét dién, ching han
‘nhu vat cach dién nhua epoxy duc, 12 quy trinh gel hoa ap lyc tu dong (quy trinh
APG). Quy trinh APG cho phép san xuit san phdm déc dugce lam bang nhya epoxy
trong mdt khoang thoi gian ngin bing cach 1am cing va tao nhya epoxy. Thong
thuong, thiét bi APG dé tién hanh quy trinh APG bao gbm cip khuon (sau ddy goi 1a
khuon), bé tron nhya duge ndi véi khudn qua éng, va hé thdng dong md dé dong mé

khuon.

Trude khi nap ché phim nhya epoxy c6 thé dong rén vao khudn néng, cc thinh phan
ctia ché phdm c6 thé déng rén bao gdbm nhua epoxy va chét déng rin dugc chuln bi dé
‘dé nap. '

Trong truong hop hé thdng dugc nap sén, ttc 12 hé gdm céc thanh phan chira cht don
rdi, cAn phai khudy c4c thanh phan nay trong bé cung cp trong khi gia nhiét dé ngin
sy ling va thu ché phim ddng nhét. Sau khi ddng nhét, cc thanh phin dugc gom lai
va chuyén vao may tron va trén & nhiét do cao va ap suit giam dé khir khi trong ché
pham. Hdn hop khir khi sau d6 duoc nap vao khuén néng.

Trong trudong hop hé chua nap sin, thanh phan nhwa epoxy va thanh phin chit déng
rén thong thuong duoc tron riéng 16 véi chit don & nhiét dd cao va ap sudt giam dé tao
hdn hop tron sn ciia nhua va chit dong rén. Ty ¥, trude d6 con c6 thé bd sung cac
chit phu gia. Trong budc tiép theo, hai thanh phan dugc gom lai dé tao thanh hdn hop
‘phan Gng cubi ciing, thong thudong 13 bang cach tron & nhiét dd cao va 4p sudt giam.

Sau d6, nap hdn hop @3 duge khir khi vao khudn.

Theo quy trinh APG théng thuong, 6ng din hodc éng gai kim loai, dwgc gia nhiét va

lam kho truée, dugc dit vao khudn dé trong budng chan khong. Sau khi déng khudn
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bing hé théng dong va mé, ché phim nhua epoxy dwgc dwa vao khuodn tir dau vao
dugc dit & dudi day khudn bing cach tao 4p luc 1én bé tron nhya. Trude khi dua vao,
thong thudng ché phdm nhwa dugc giit & nhiét dd vira phai trong khodng tir 40 dén
60°C dé dam bao thdi gian séng thich hop (thoi gian c6 thé sir dung nhua epoxy),
trong khi nhiét d6 ctia khuén dugc gitt & khoang 120°C hodc cao hon dé thu duoc san
phdm duc trong thoi gian ngin hop 1y. Sau khi nap ché phim nhya epoxy vao khuén
néng, ché phim nhwa déng rin trong khi &p suét nén 1én nhya epoxy trong bé tron

nhya dugc gilt & khoang 0,1 dén 0,5MPa.

San phém dac 16n dugc lam tir hon 10kg nhya c6 thé dugc san suét thuan tién b%mg
quy trinh APG trong thdi gian ngin, vi dy, tir 20 dén 60 phut. Thuong 13, san phim
dic dugc 14y ra khoi khudn duge déng rén sau trong 10 dong rén riéng dé hoan thanh

‘phan tng ctia nhya epoxy.

ft nhit mot nhwa epoxy (A) nay 14 hop chét chira it nhit mot nhém epoxy ké cén, t6t
hon 14 chira nhidu hon mdt nhém epoxy ké cén, vi du, hai hodc ba nhém epoxy ké cén.
Nhura epoxy c6 thé 13 no hodc khéng no, béo, xycloaliphatic, thom hodc di vong va ¢
thé duoc thé. Nhua epoxy ciing ¢6 thé 12 hop chit monome hoic polyme. Khao sat vé
céc nhua epoxy hitu dung dé sir dung trong sang ché c6 thé dugc tim thay, vi du, theo
Lee, H. va Neville, Handbook of Epoxy Resins, McGraw-Hill Book Company, New
York (1982).

Nhua epoxy, dugce st dung trong cac phuong é4n dugce bde 1o & day dbi voi thanh phén
(A) cta sang ché, c¢6 thé thay dbi va bao gdm céc nhua epoxy thong thudng va sén co
trén thi truong, c6 thé duoc sir dung don 1é hodc trong t6 hop hai hoic nhidu chit.
Trong viéc lwa chon nhya epoxy cho ché phém dugc boc 19 & day, khong nén chi xem
xét dua vao tinh chét cia san phém cudi, ma con dua vao do nhét va cac tinh chit khac

ma c6 thé dnh hudng dén viéc xir Iy ché pham nhuya.
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Céc nhya epoxy phit hop cu thé da bibt voi ngudi c¢6 hiéu biét trung binh trong linh
vuc ¢6 gbc 1a san phdm phan tmg cta ruou, phenol da chirc, axit cacboxylic

xycloaliphatic, amin thom, hodc aminophenol véi epichlorohydrin.

Ruou béo duge xem xét dé phan tng véi epiclohydrin dé tao thanh polyglyxidyl ete
phu hop 14, vi dy, etylen glycol va poly(oxyetylen)glycol ching han nhu dietylen
glycol va trietylen glycol, propylen glycol va poly(oxypropylen)-glycol, propan-1,3-
.diol, butan-1,4-diol, pentan-1,5-diol, hexan-1,6-diol, hexan-2,4,6-triol, glyxerol, 1,1,1-

trimetylolpropan, va pentaerythritol.

Ruogu xycloaliphatic dugc xem xét dé phan mg véi epiclohydrin tao thanh ete
polyglyxidyl thich hgp 1a, vi dy, 1,4-xyclohexandiol (quinitol), 1,1-
bis(hydroxymetyl)xyclohex-3-en, bis(4-hydroxyxyclohexyl)metan, va 2,2-bis(4-
hydroxyxyclohexyl)-propan.

Céc rugu chtra nhan thom dugc xem xét dé phan tmg véi epiclohydrin dé tao thanh
polyglyxidyl ete phu hop 1a, vi du, N,N-bis-(2-hydroxyetyl)anilin va 4,4'-bis(2-
‘hydroxyetylamino)diphenylmetan.

Tét hon 1 cac polyglyxidyl ete c6 ngudn gbc tir cic chét chira hai hodc nhiéu nhém
hydroxy mdi phan t&, vi du, resorxinol, catechol, hydroquinon, bis(4-
hydroxyphenyl)metan (bisphenol F), 1,1,2,2-tetrakis(4-hydroxyphenyl)etan, 4,4'-
dihydroxydiphenyl,  bis(4-hydroxyphenyl)sulphon  (bisphenol S), 1,1-bis(4-
hydroxylphenyl)-1-phenyl etan (bisphenol AP), 1,1-bis(4-hydroxylphenyl)etylen
(bisphenol AD), nhua novolac phenol-formaldehyt hodc cresol-formaldehyt, 2,2-bis(4-
hydroxyphenyl)propan (bisphenol A), va 2,2-bis(3,5-dibromo-4-
‘hydroxyphenyl)propan.

Mdt s6 phuong an khong gidi han khic bao gdm, vi du, triglyxidyl ete cta para-

aminophenol. Ciing c6 thé sir dung hdn hop hai hoic nhiéu nhua epoxy.
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ft nhét mot thanh phin nhua epoxy (A) ndy sin c6 trén thi thuong hoic c6 thé dugc
didu ché theo cac quy trinh thong thuong da biét. Cac san phim sén c6 trén thi truong
1a, vi du, D.ER. 330, D.E.R. 331, D.ER.332, D.ER. 334, D.E.R. 354, D.E.R. 580,
D.EN. 431, D.E.N. 438, D.ER. 736, hodc D.E.R. 732 tir hing The Dow Chemical
Company, hoic ARALDITE® MY 740 or ARALDITE® CY 228 tir hang Huntsman

Corporation.

Luong nhua epoxy (A) trong ché phidm cubi cing 13, vi du, tir 30 phan trim trong
luong (wt %) dén 92 wt %, dua trén tong trong luong cla thanh phan (A) va (B) trong
ché phdm. Theo mot phuong 4n, lwgng nhua epoxy (A) 13, vi du, tir 45wt % dén 87wt
%, dua trén tdng trong lwong ctia thanh phan (A) va (B'). Theo phuong én khéc, lugng
nhya epoxy (A) 13, vi du, tir 50wt % dén 82wt %, dua trén tdng trong lugng cla thanh
phin (A) va (B).

Theo phwong 4n wu tién clia sang ché, it nhat mot nhua epoxy (A) nay 1a diglyxidylete
cua bisphenol A.

ft nhit mot thanh phén chit dong rén (b1) nay 1 amin xycloaliphatic. Thuit ngit amin
xycloaliphatic biéu thi cho cdc amin xycloaliphatic va cic din xudt amin thom-
xycloaliphatic hdn hop, vi du, aminobenzyl-xyclohexylamin c6 ciu metylen. Cac vi du
vé xyclohexylamin bao gdm 1,2-diaminoxyclohexan, 1,4-diaminoxyclohexan, bis(4-
aminoxyclohexyl)metan,  bis(3-metyl-4-aminoxyclohexyl)metan,  bis(3,5-metyl-4-
‘aminoxyclohexyl)metan, 2,4-bis(4-aminoxyclohexylmetyl)xyclohexylamin, 2,2-bis(4-
aminoxyclohexyl)propan, 4,4'-bis(4-xyclohexylmetyl)dixyclohexylamin, 2,2-bis(4-
amino-3-metylxylohexyl)propan, 3-aminometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylamin
(isophoron diamin), 1,4-bis(aminometyl)xyclohexan, 1,3-bis(aminometyl)xyclohexan,
bixyclo[2.2.1]heptanbis(metylamin) (norbornan diamin), 3,3,5-trimetyl-N-(propan-2-
yl)-5-[(propan-2-ylamino)metyl]xyclohexylamin, Jefflink JL 754 sin c6 tir hing
Huntsman  Corporation,  4-aminoxyclohexyl-4-hydroxyxyclohexylmetan, = N-

aminoetylpiperazin.
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Céc vi du v& cdc amin thom xycloaliphatic hdn hgp bao gom  4-(4'-
aminobenzyl)xyclohexylamin, 2,4-bis(4-aminoxyclohexylmetyl)anilin, va,
trimetylentetraanilin dugc hydro hdéa mdot phén va céc chét tuong ty ciia nd va bisanilin

dugc hydro hoa A va bisanilin duge hydro hoa P.

Luong thanh phan chit déng ran (bl) trong ché phim cubi cing 13, vi du, tir 1 phin
tram trong luong (wt %) dén 30wt%, dva trén tong trong lwong cia céc thanh phin (A)
va (B) trong ché phidm. Theo mdt phwong 4n, lugng thanh phin chit déng rin (bl) 13,
vi du, tir 2wt% dén 20wt%, dua trén téng trong lugong thanh phén (A) va (B). Theo
phuong an khac, lugng thanh ph?m chét dong rn (b1) 13, vi duy, tur 3wt% dén 15wt %,
dua trén téng trong lwong clia thanh phan (A) va (B).

Céc amin xycloaliphatic dugc wu tién bao gébm 1,2-diaminoxyclohexan, bis(4-
aminoxyclohexyl)metan, 3-aminometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylamin  (isophoron
diamin), 1,3-bis(aminometyl)xyclohexan, bixyclo[2.2.1]heptanbis(metylamin)

(norbornan diamin), Jefflink JL. 754, hodc N-aminoetylpiperazin.

‘Theo phuong 4n dugc wu ti€n dédc bi€t cua sang ché, it nhit mot thanh phén chit déng
ran (bl) nay 1a 3-aminometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylamin (isophoron diamin) dugc

ki hiéu IPD.

Amin xycloaliphatic c¢6 thé duoc st dung riéng 1é, hoic, theo céch khéc, c6 thé str
dung hdn hop gém it nhat 13 hai, vi du, hai, ba hoic bdn amin xycloaliphatic khéc

nhau.

ft nhit mét thanh phan chit dong rén (b2) nay 14 polyeteamin. Polyeteamin 1, vi du,

polyete polyamin, chang han nhu polyete triamin, hoic polyete diamin.

Céc polyete diamin hiru dung bao gdm cic polyoxyalkylen diamin ching han nhu
copolyme polyetylen oxit-polypropylen oxit ma cung két thuc bing cic nhém amin.

Céc polyete diamin nay c6 thé c6 cong thirc H,N(PO),(EO),(PO),NH,, trong d6 x 12 sb
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tr 0 dén 10, y 1a sb tir 0 dn 40 va z 13 sb tir 0 dén 10, EO 12 etylen oxit va PO 13
propylen oxit. Cac polyete polyamin ciling ¢ thé 13 cac polyme polyetylen oxit hodc
polypropylen oxit khic cung két thiic bang nhém amin. Céc polyete diamin dién hinh
st dung etylen oxit (EO) va propylen oxit (PO) bao gbm céc polyete diamin c6 cong

thire sau

HzN\F/\O)j\/NHz

H.N NH

2 \H/\OKY 2
CH, CH,

H.N (0] NH

2 \'/\(\o/\rk( \/\)7(0/\()? ?
CH, CH, CH, VA

CH3
O\)\)\
(HZC)n/{/ y NH,
M O/\‘% NHz

CH, R CH,

H.N
2 o)

Cac dang khac cua polyete polyamin hodc céc ete oligome khac c6 thé dugc sir dung.
C6 thé str dung diamin cta polytetrahydrofuran, riéng 1& hodc dugc copolyme hoa
bing alkylen oxit hodc monome olefin khac. Cé thé st dung polyamin bac mot bét ky
¢6 chudi hydrocacbon chira mot s nguyén tir ete oxy. Cac nguyén tir oxy c6 thé cach
‘déu nhau, dé polyete polyamin c¢6 don vi monome don lip lai (single repeating
monomer unit), hodc cdc nguyén tir oxy c6 thé cach khong déu nhau, c6 thé 1a ngiu
nhién hodc phan b theo kiéu lip lai (repeating pattern). Do d6, polyete polyamin c6
thé 14 diamin cua ete copolyme, c6 thé 13 ngﬁu nhién, chan, 1dp, hodc bién dbi, hodc la
ete multipolyme c6 ba hodc nhiéu don vi ete monome khic nhau. Polyete polyamin c6

thé ¢6 cac amin bac mdt hodc bac hai.
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Céac nguyén tr oxygen cua thanh phan polyete ciia polyete polyamin c6 thé duogc thay
thé, hoan toan hoiic mot ph?m, béng chit dién 4m khéc (electronegative species) chéng

han nhu luu huynh. Do d6, polythioete polyamin c6 thé dugc st dung.

Cac vi du thwong mai clia cic polyete polyamin nay bao gdm céac polyeteamin
JEFFAMIN® ma sin c6 trén thi truong tir hdng Huntsman Corporation. Cac don vj ete
clia cac amin nay 1a cac don vi etylen oxit, don vi propylen oxit hodc hdn hgp cta no.
Céc polyeteamin JEFFAMIN® théng thuong ¢ cic don vi oxypropylen hoic hdn hop
ctia cac don vi oxyetylen va oxypropylen. Céac polyeteamin J EFFAMIN® u tién lam
thanh phén chit déng rén (b2) 12 cac polyeteamin chudi JEFFAMIN® D-, JEFFAMIN®
ED-, JEFFAMIN® T-, va JEFFAMIN® XTJ-.

Polyeteamin chudi JEFFAMIN® D- 14 polypropylen glycol (PPG) tan cling 13 amin ¢

cong thirc chung

HN NH
2 \Mo)?\( 2

CH, CH, o,

trong d6 x 1a sé tir 2 dén 8, cu thé x 1a ~2,5 d6i véi JEFFAMIN® D-230, hodc x 13
‘khoang 6,1 dbi v6i JEFFAMIN® D-400.

Polyeteamin chudi JEFFAMIN® ED- 14 c4c polyete diamin dua trén mach chinh chu
yéu 12 polyetylen glycol (PEG) c6 cong thirc chung

H.N 0 NH
2 \’/\ﬁo/w \/\)?(O/w? 2
CH, CH, CH, 2

trong d6 y 1a s tir 5 dén 40 va tdng ctia x + z 13 s6 tir 3 dén 8, cu thé y 1a khoang 9,0
va x + z 1 khoang 3,6 dbi véi JEFFAMIN® ED-600, hoic y 12 khoang 12,5 vax + z 14
khoang 6,0 d6i v6i JEFFAMIN® ED-900.

Polyeteamin chudi JEFFAMIN® T- 1a polypropylen glycol (PEG) tin ciing 12 amin c6

cong thirc chung

-10-
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(3)

trong d6 R 1a hydro, CH; hodc C,Hs, n 1a s6 0,1 hoic2, vax+y+zla s6 tr 3 dén
100, cu thd AR 1A C,Hs, n 1a 1, vix + y + z 1a s tir 5 dén 6 dbi voi JEFFAMIN® T-
403.

Polyeteamin chudi JEFFAMIN® XTJ- 1 chét twong ty amin bac thip hon so véi cac
polyeteamin JEFFAMIN® D-230 va JEFFAMIN® T-403 sin c6 lan luot Ia
JEFFAMIN® XTJ-568 va JEFFAMIN® XTJ-566. Ut tién 12 JEFFAMIN® XTJ-568.

Céc polyeteamin JEFFAMIN® XTJ 1 c4c amin bac mét dugc diéu ché bang cach amin
‘héa cac rugu gidi han boi butylen oxit (butylenes oxide capped alcohols). Phan tng

tao thanh cac amin bac mot c6 nhém dau tdn cung c6 cong thirc

\[NH2

CH,

Polyete polyamin c6 thé duoc sir dung riéng 18, hodc, theo céch khac, hdn hop cua it

nhét 13 hai, vi dy, hai, ba hoic bbn polyete polyamin khéc nhau c6 thé dugc st dung.

Luong thanh phan chét déng rén (b2) trong ché phdm cubi 13, vi du, tir 2 phan tram
‘trong lugng (wt %) dén 40 wt%, dua trén tdng trong luong cua cac thanh phén (A) va
(B) trong ché phdm. Theo mot phwong 4n, lwong thanh phin chét déng rin (b2) 13, vi
du, tr Swt% dén 30wt%, dua trén téng trong lugng cda cac thanh ph?m (A) va (B).
Theo phuong 4n khac, lwgng thanh phin chit dong rin (b2) 13, vi du, tir 5wt% dén
20wt%, dua trén tdng trong luong cta céc thanh phin (A) va (B).

Céac polyeteamin JEFFAMIN® cu thé ma c6 thé dugc sir dung lam thanh phﬁn chét
d6ng ran (b2) theo quy trinh ciia sang ché bao gdm JEFFAMIN® D-230, JEFFAMIN®
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D-400, JEFFAMIN® T-403, JEFFAMIN® XTJ-568, JEFFAMIN® ED-600, vi
JEFFAMIN® ED-900, dic biét wu tién 1a JEFFAMIN® D-230, JEFFAMIN® D-400,
JEFFAMIN® T-403 va JEFFAMIN® XTJ-568.

Quy trinh theo sang ché dugc wu tién trong d6 ché phim nhya nay chira

(A) diglyxidylete cua bisphenol A,

(B) chit déng ran bao gém
(b1) 3-aminometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylamin (isophoron diamin), va
(b2) it nhit mot polyeteamin dugc chon tir nhém JEFFAMIN® D-230,
JEFFAMIN® D-400, JEFFAMIN® T-403, JEFFAMIN® XTJ-568, JEFFAMIN®
ED-600, va JEFFAMIN® ED-900, t6t hon 13 JEFFAMIN® D-230, JEFFAMIN®
D-400, JEFFAMIN® T-403 va JEFFAMIN® XTJ-568.

Ché phidm nhua nhiét rin da thanh phén theo quy trinh ctia sang ché c6 thé chira mot
hodc nhiéu chit don thuong dugce st dung trong vt li€u cach dién ma duoc chon tir
nhoém bao gém bot kim loai, bot gb, bot thity tinh, hat thiy tinh, oxit ban kim loai, oxit
kim loai, hydroxit kim loai, nitrua kim loai va ban kim loai, cacbua kim loai va béan

kim loai, cacbonat kim loai, sulfat kim loai, va khoang chét tu nhién hoic téng hop.

Chét don vu tién dugc chon nhém bao gém cat thach anh, bot thach anh silan héa, silic
oxit, oxit nhdm, oxit titan, oxit ziriconi, Mg(OH),, AI(OH);, dolomit [CaMg (CO3),],
Al(OH); silan hoéa, AIO(OH), silic nitrua, bo nitrua, nhom nitrua, silic carbua, bo
carbua, dolomit, da phr?'m, CaCOs, barit, thach cao, hydromagnesit, zeolit, talc, mica,

cao lanh va volastonit. Pic biét vu tién 1a silic oxit, volastonit hodc canxi cacbonat.
Nguyén liéu chét don c6 thé tiy ¥ dwoc phi vi du bing silan hodc siloxan da biét dé
pht nguyén li¢u chit don, vi du dimetylsiloxan c6 thé duoc lién két chéo, hodc céc

nguyén lidu pha da biét khac.

Luong chit don trong ché pham cudi 13, vi du tir 30 phén tram trong lwong (Wt%) dén

75wt%, dua trén téng trong lugng cia ché phim nhya epoxy nhiét ran. Theo mot
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phuong an, lugng chit don 13, vi du, tir 40wt% dén 75wt%, dua trén téng trong lugng
ché phdm nhua epoxy nhiét ran. Theo phuong 4n khéc, luong chit don 13, vi duy, tu
50wt% dén 70wit%, dua trén téng trong luong ctia ché phim nhya epoxy nhiét rén.
Theo phwong 4n khéc, lugng chit don 13, vi du, tir 60wt% dén 70wt%, dua trén téng

trong luong clia ché phim nhya epoxy nhiét ran.

Céc chat phu gia khéc ¢6 thd dugc chon tir cac chit hd trg gia cong dé cai thién cac
tinh chat luu bién cta nhwa hdn hop 1éng, cic hop chét ki nuée bao gbm silicon, c4c
chét lam w6t/chdt phan tan, chét lam déo, chét pha loing phan ting hogc khong phan
trng, chét 1am déo, chit gia tdc, chét chéng oxi hoa, cht hép thu 4nh séng, thubc mau,
chit chéng chay, chét xo va cac chét phu gia khac thudng duge st dung trong céc (mg
dung dién. Céc phu gia nay la da biét dbi véi ngudi c6 hidu biét trilng binh trong linh

vue.

'Séng ché ciing @& cap dén viéc st dung ché phdm nhya nhiét rin da thanh phin bao
gdm
(a) it nhat mdt nhya epoxy
(b) it nhit mot chét dong rén chira
(b1) it nhit mdt amin xycloaliphatic, va
(b2) it nhat mdt polyeteamin,
dé san xuét hé cach dién dung trong k¥ thuét dién bang cach gel hoa 4p luc tuy dong

(APG).

‘Viée san xut hé cach dién ding trong k¥ thuat dién thuong dugc tién hanh bang cach
gel hoa ap luc ty dong (APG) hodc dic chan khong. Khi st dung ché phdm nhya
epoxy c6 gbc dong ran 1 anhydrit da biét, thong thuong cc quy trinh nay bao g06m
budc déng rin trong khudn trong thoi gian du dé tao hinh ché phdm nhya epoxy thanh
chu trac ba chidu chiu nhiét cudi cing, thong thuong 13 1én dén mudi gio, va budc
dong ran sau d6 cla san phém dugc rd khéi khuén & nhiét do cao dé tao thanh cac dic

tinh co hoc va vat 1y cubi cing cia ché pham nhua epoxy dugc dong ran. Tuy thudc
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vao hinh déng va kich ¢& cia san pham, budc dong ran sau c6 thé mat dén ba muoi

gio.

Dic tinh déng rin va sy co ngét ¢6 thé dugce kiém soét thuan loi theo cach mong mubn
khi tién hanh quy trinh theo sang ché. So véi cic ché phdm nhwa epoxy c6 gbc déng
ran 12 anhydrit da biét, c6 thé 4p dung thoi gian déng rin ngén hon 13 nhiét 46 dong
rén va nhiét do khuoén th'éip hon. Hon nita, thoi gian dong rén sau v& co ban 13 dugc rut
ngin va nhiét do déng rén sau thip hon, tit ca nhimg diéu nay lam tiét kiém thoi gian
va nang luong xtr ly. Viéc xtr 1y sau khi dong ran tham chi ¢6 thé duge bd qua. Thoi
‘gian sbéng ctia ché pham nhya epoxy nhiét rin theo quy trinh sang ché 13 phi hop dé st
dung céac k¥ thudt ing dung thong thuong da biét trong linh vurc ndy. So véi céc ché
phim nhua epoxy c6 gbc déng rén 12 anhydrit da biét, ché phdm nhwa epoxy nhiét rin
theo sang ché dugc phan biét béi it gdy mui hon (less odor emission). Quy trinh theo
sang ché tao ra nhiét d6 dinh téa nhiét thz‘ip hon dé kiém so4t dic tinh dong rén, tirc 12
b& mit gel hoa trong khudn, diéu niy tuong tw véi cac quy trinh dugc tién hanh véi

céc ché phiAm nhwa epoxy c6 gdc dong rén 13 anhydrit da biét.

Quy trinh theo sang ché hitu dung d€ san xuat cic san pham dugc boc bi€u hién cac

tinh chat co hoc, dién va di€n moi tot.

Theo d6, sang ché d& cap dén san phdm hé cach dién thu dugc bing quy trinh theo
sang ché. Nhiét do chuyén hoa thiy tinh cta san phim 13 ndm trong khoang giéng nhur
d6i v6i ché phim nhwa epoxy nhiét rin c6 gbc anhydrit déng rin & nhiét do cao da

bit.

Céc tmg dung cta san phim cach dién dwoc san xuit theo sang ché 1a may bién ap
kiu kho, cu thé 13 cudn duc cho may bién 4p phéan phdi kidu kho, dic biét 1a may bién
ap phan phéi kho dac chan khdng, ma trong do két ciu nhua chira day dan dién; vat
‘céch dién dién thé trung binh va cao dé sir dung trong nha va ngoai trdi, trong tw nhu
cdng tc hodc gin thiét bj chuyén mach; éng 16t dién ap trung binh va cao; nhu 13 vat

cach dién thanh dai, compozit, va ki€éu mii, va cling dung cho vét cach dién co ban
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trong khu vyc dién 4p trung binh, trong san xut vat cach dién két hop véi cong téc
nguén bén ngoai, bd chuyén dbi do ludng, dAu din, va thiét bi bao vé qua ap, trong két
cAu thiét bi chuyén’ mach, trong cong tic nguén, va may dién, 1a vét liéu pha cho

tranzito va cac yéu td ban dan khéc va/hodc d€ ngdm tdm thiét bi dién.

‘Cu thé 13 c4c san phdm dugc san xuét theo quy trinh séng ché dugc st dung trong céc
tng dung thiét bj chuyén mach dién &p trung binh va cao va may bién 4p cong cu (6
kV dén 72 kV).

Vi du thye hién sang ché

Céac vi du sau d& minh hoa cho séng ché. Néu khéng c6 quy dinh khac, nhiét d§ dugc
néu 1a do C (Celsius), cac phin 12 phin theo trong lugng va phén tram lién quan dén %
theo trong luong. Cac phén theo trong lugng lién quan dén céac phan theo thé tich & ty

18 kg/l.

Vidul

Ché phém nhua nhiét rin dugc san xuét b%mg cach st dung 100 phén ARALDITE®
MY 740 lam thanh phin nhya epoxy (A), va 28 phan hdn hop 1am thanh phan chét
dong rén (B) chtra, 8 phén isophoron diamin lam thanh phin (bl) va, 20 phén
JEFFAMIN® XTJ-568 lam thanh phin (b2). Téng 192 phan Silic oxit W12 (s&n c6 tur
hang Quarzwerke) dugc stt dung lam chét don (60wt% dya trén téng trong lugng cua
ché phdm nhua epoxy nhiét rdn). Cac thanh phén (A) va (B) dugc tron riéng trudce véi
lwong chét don thich hop. Hon hop tron trude cia cac thanh phén duoc don (A) va (B)
dugc cép vao may tron theo mé & nhiét do 1a 40°C va dugc nap vao khuoén dugce gia
nhiét sdn dén 110 dén 120°C va giit nhiét do khuon & nhiét d6 nay trong 2 giv & nhiét
'd6 tdi da 12 120°C. Nhiét luong téa ra duoc xac dinh bing cach phén tich nhiét quét vi
sai trén may Mettler SC 822°1a 126 J/g.

Vidu2

Lap lai vi du 1. Tuy nhién, tdng 238 phin ciia Silic oxit W12 dwgc st dung 1am chét

don (65wt% dua trén tong trong luong clia ché phdm nhwa epoxy nhiét ran), thay vi
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1192 phan. Cac thanh phin (A) va (B) dugc tron riéng trude d6 voi luong chit don

thich hop va dugc xt Iy nhu néu & vi du 1.

Vi du so sanh

Dé so sanh, st dung hé nhya duc (casting resin system) ARALDITE® sin ¢6 trén thi
truong tir hdng Huntsman Corporation. Nhya dac ARALDITE® chta 100 phin
ARALDITE® CY 228 (diglyxidylete ciia bisphenol A), 85 phan chét 1am ctmg HY 918
(chat 1am ctmg anhydrit), 0,8 phan chit gia toc DY 062 (chét gia tbc amin bic ba) va
340 phéan silic oxit W12 (65wt% duya trén tbng trong lwong clia ché phim nhya epoxy
nhiét rén). C4c thanh phin riéng (nhua va chit 1am cting) dugc tron véi lugng thich
"hop chét don va chét phu gia. Hon hop tron truée dugc cAp vao may tron theo mé &
nhiét do 1a 60°C va dugc nap vao khudn dugce gia nhiét s&n dén 135°C va gitt nhiét do
khudn & nhiét d6 nay cho t6i khi viéc déng rin hoan thanh. Thoi gian déng ran 13 10
gid & nhiét do t6i da 1a 140°C. Nhiét luong toa ra dugc x4c dinh bing phan tich nhiét
quét vi sai trén may Mettler SC 822°1a 120 J/g.

Phuong phap APG véi ché phdm duoc san xuét theo vi du 1 va 2, va vi du so sénh
dugc tién hanh béng cach str dung khéi tru (dai: 300 mm, duong kinh 60 mm) lam
khuén. St dung chit giai phong (QZ 66 sin c6 dugc cung cdp boi hing Huntsman
_Corporation). Téng trong luong ciia ché phidm nhya ddc nhiét ran dugc nap dudi ap

luc bén ngoai (khoang 3 bar) vao khudn 1a x4p xi 1,1kg.

Béng 1: Thoi gian séng

Thoi gian séng | & 25°C | §40°C | & 60°C

[phuit]
Vidul 140 60
Vi du so sanh 1040 240 130

Béang 2: Thoi gian gel

‘Thoi gian gel | & & & & & & & &
[phit] 40°C | 50°C |60°C |80°C |90°C | 100°C |120°C | 140°C
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Vidul 165 106 62 26 10.5 3

Vi du so sanh 110 75 40 11 5

Bang 3: Quy trinh APG, Tg va d6 co

Tudi Thoi Thoi Tg sau|Déng | Tgsaukhi | Do co [%]
hdn hop | gian gian & |khi rd|rinsau | déng rin
[phut]** | nap khudn khuon sau*** Vol | Lin
[sec] [phut] hokk
Vidul |20 105 20 92 2 gio ¢ | 109°C 2,76 1 0,8
120°C
Vidu2 |20 125 20 87 2 gio ¢ | 107°C 2,90 | 1,03
120°C
Vi du|20 90 30 95 8 giv & | 110°C 2,55 10,60
so sanh 130°C

*wt% dya trén téng trong luong cta ché phdm nhua nhiét rin

** thori gian sau khi tron bang may trén theo mé va trude khi nap hén hgp vao khudn

#%* Phan tich nhiét quét vi sai trén Mettler SC 822° (khoang: 20 dén 250°C & 10°C
|

phut™)

Thoi gian séng (pot life) ctia ché phim nhwa epoxy nhiét rén theo vi du 1 14 thich hop
dé str dung cac k¥ thuat ing dung thong thudong da biét trong linh vuc, nhu dugec minh
hoa bang c4c dit liéu d& néu trong Bang 1. Ché phdm theo vi du 1 dugc phan biét béi it
gdy mui. Ché phém theo vi du so sanh gdy mui manh hon nhiéu. Thuén loi 13, thoi
gian déng rin ngén hon va nhiét do déng rin thip hon c6 thé dugc st dung trong
truong hop 13 ché phim theo vi du 1, nhw dugc minh hoa bang dit lidu thoi gian gel
‘duoc néu trong Bang 2. Hon nita, thoi gian sau déng rén dugc rit ngin dang ké va
nhiét d6 sau khi dong rin dugc ha xudng, diéu nay duge minh hoa bang dit liéu tuong
Ung trong bang 3. Ngoai ra, dit liéu dugc néu trong Bang 3 chiing minh rang nhiét do
chuyén hoa thuy tinh trudc va sau qué trinh déng rén sau va su so sau qua trinh déng
rdn sau cua ché phdm theo vi du 1 13 nim trong khoang giéng nhu céc tinh chét cia

ché phadm theo vi du so sanh da biét.
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Béng 4: Céc dic tinh co hoc, dién va dién moi sau qua trinh dong ran sau

Do bén | DO gidn | E- K1C GIC | Hé sb hao | Hing s6
udn né [%] Mod. | [MPa [J m |tdn dién | dién
[MPa] [MPa] | Vm] o mdi Tan | mdi
delta (50Hz;
(50Hz; | 25°C)
25°C)
Vidu 1 114 |15 9000 |[2,2 490 |27 4,5
Vi du so|130 1,2 12000 |2,15 370 [3,5
sanh

Céc tinh chét co hoc lién quan cia ché phdm déng rén theo vi du 1, ching han nhu kha

ning chng nirt va do dai 13 t&t hon hoic twong dwong véi céc tinh chét ciia ché phim

dong rin cua vi du so sanh. Céc tinh chat dién va dién moi co ban cua ché pham dong

ran cta vi du 1 cling c6 thé so sanh véi cac tinh chat cia ché pham dong rén cua vi du

so sanh, nhu dugc minh hoa bdi cac dit liéu duoc néu trong Bang 4.
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Yéu cau bao ho

1. Quy trinh san xuét hé cach dién ding trong k¥ thuat dién bang cach gel hoa 4p luc
tu dong (APG), trong do:
stt dung ché phém nhua nhiét r&n nhiéu thanh ph'?m, ché phém nhua nay bao gém
(A) it nhit mot nhya epoxy, va
(B) it nhit mot chit déng ran bao gém
(b1) it nhit m6t amin xycloaliphatic, va

(b2) it nhit mét polyeteamin.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 it nhit mot nhya epoxy resin (A) di néu 13
diglyxidylete ctia bisphenol A.

3. Quy trinh theo diém 1 hoic diém 2, trong d6 it nhat mot thanh phén chét déng rin
(bl) nay la 1,2-diaminoxyclohexan, bis(4-aminoxyclohexyl)metan, 2,2-bis-(4-
‘aminoxyclohexyl)propan, 2,2-bis(4-amino-3-metylxyclohexyl)propan, 3-aminometyl-
3,5,5-trimetylxyclohexylamin (isophoron diamin), 1,4-bis(aminometyl)xyclohexan,
1,3-bis(aminometyl)xyclohexan,  bixyclo[2.2.1]heptanbis(metylamin)  (norbornan
diamin), 3,3,5-trimetyl-N-(propan-2-yl)-5-[(propan-2-ylamino)metyl]xyclohexamin,
Jefflink JL. 754, hodc N-aminoetylpiperazin.

4. Quy trinh theo diém bét ky trong sb céc diém tir 1 dén 3, trong d6 it nhat mét thanh
phdn chét dong rén (b1) nay 1a 1,2-diaminoxyclohexan, bis(4-aminoxyclohexyl)metan,
3-aminometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylamin (isophoron diamin), 1,3-
bis(aminometyl)xyclohexan, bixyclo[2.2.1]heptanbis(metylamin) (norbornan diamin),

Jefflink JL 754, hodc N-aminoetylpiperazin.
5. Quy trinh theo diém bt ky trong s cac diém tir 1 dén 4, trong d6 it nhit mot thanh

phdn chit déng rin (bl) d4 néu la 3-aminometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylamin

(isophoron diamin).

-19-



30035

6. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6 it nhat mot thanh
phin chét déng rin (b2) d néu 1 polypropylen glycol (PPG) c6 d4u amin c6 cong

thirc
HN NH
2 ﬁ/\ok\( ?
CH, CH, .
trong do

x 12 58 tlr 2 dén 8.
7. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tr 1 dén 5, trong d6 it nhat mdt thanh

phdn chit déng ran (b2) di néu la polyete diamin c6 mach chinh chu yéu 13 polyetylen
glycol (PEG) c6 cong thtrc:

H.N 0 NH
2 \’/\ﬁo/\/k( \/\)?(o/ﬁ/)? 2
CH, CH, CH,

trong do,

)
y 14 s tir 5 dén 40 va tbng cia x + z 14 s tir 3 dén 8.

8. Quy trinh theo diém bt ky trong sd cac didm tir 1 dén 5, trong d6 it nhit mét thanh
phin chét déng rin (b2) da néu 1a polypropylen glycol (PPG) c6 d4u amin c6 cong
‘thure:

CH

3

o)

ey J\NNHZ

HZN\H/\O)/\}/\(\ /\H/NHZ
X @) z

CH, R CH, @

trong do,
R 1a hydro, CH; hodc C,Hs,
nlasb 0, 1 hoic 2, va

x+y+z1asdtr3 dén 100.
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9. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac didm tir 1 dén 5, trong d6 it nhat mot thanh
phin chit déng rin (b2) d4 néu 1a JEFFAMIN® XTJ polyeteamin, 1 amin bic mdt v6i

nhém dau tén cing ¢6 cong thirc

\[NH2

CH,

duge didu ché bang cach amin héa rugu gidi han bdi butylen oxit.

10. Quy trinh theo diém bét ky trong sé cac didm tir 1 dén 9, trong d6 ché phim nhya
d3 néu bao gdm:
(A) diglyxidylete cia bisphenol A,
(B) chét dong rin bao gdm
(b1) 3-aminometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylamin (isophoron diamin), va
(b2) it nhat mot trong sb polyeteamin dwgc chon tir nhém JEFFAMIN® D-230,
JEFFAMIN® D-400, JEFFAMIN® T-403, JEFFAMIN® XTJ-568, JEFFAMIN®
ED-600, va JEFFAMIN® ED-900.

11. San phim thu dugc bing quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 10.
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