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(54) CHE PHAM NHUA POLYAXETAL

(57) Sang ché dé cap dén ché pham nhwa polyaxetal boc 16 tinh chiu nudc nong, va bao
gom (A) 100 phan khéi lwong ciia nhua polyaxetal, (B) tir 1 dén 100 phan khéi luwong, bao
gbém ca hai ddu mut nay, cua cac soi thuy tinh dugc dua vao xur ly bé mit bang hop chit
isoxyanat khoi va chat lién két aminosilan, va (C) tir 0,001 dén 1,0 phan khdi lugng, bao
gom ca hai dau mat ndy, cia axit boric.
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Linh vue k§ thuét dwge dé cap
Sang ché dé cap dén ché phdm nhua polyaxetal.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Nhua polyaxetal la tbt hon vé tinh chat co hoc, tinh chit nhiét, tinh chét
dién, tinh chat truot, kha nang duc khuon, do bén va dap, do 6n dinh kich thudce cta
vét dtic, va tinh chat tuong tu, va duoc st dung rong rai cho cac bd phan cAu tao va
chi tiét két cdu cta thiét bi dién, cac chi tiét ciu thanh 6 td, cac chi tiét may chinh
xac, va tuong tu. Nhua polyaxetal da biét duoc cai thién vé tinh chat co hoc cla
chung, vi du, do cung va do bén béng cach tron cac vat li€u gia cuong nhu chat don

v6 co goc thay tinh.

Tuy nhién, do ca nhua polyaxetal va chat don vo co gdc thiy tinh déu hoat
d6ng kém, nén viéc trén so va nhao néng chay nhua polyaxetal v6i chat don vo co
gbc thuy tinh thuong dan dén d6 dinh v6i nhau khong du, khong tao ra su cai thién
mong doi vé tinh chit co hoc. Do d6, cac phuong phap khac nhau da duogc dé xuat
dé cai thién d6 dinh gitta nhua polyaxetal va chat don vo co gbe thuy tinh dé gia

tang tinh chat co hoc.

Vi du, céc budce sau la da biét: bd sung chit don vo co gbe thiy tinh va hop
chét axit boric vao nhua polyaxetal, va xtr ly bé mit chat don v6 co gbc thiy tinh
bang hop chét silan xac dinh (xem Tai lidu sang ché 1); va bo sung soi thiy tinh da
xtr ly bé mit bang nhua gbc polyuretan vao nhua polyaxetal, va diéu chinh tiép do

pH bang axit phosphoro (xem Tai liéu sang ché 2); va tuong tu.

Tai liéu sang che 1: Don yéu cau cap bang sang ché Nhat Ban, s6 cong bo

H09-151298
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Tai liéu sang ché 2: Pon yéu cau cap bang sang che Nhat Ban, so6 cong bo

2000-335942
Ban chat ky thuit cia sang ché
Vén dé can duoc sang ché giai quyét

T4t ca cac phuong phap tiép can nay déu dua vao su gia ting céc hoat tinh
héa hoc cua chat don vé co géc thuy tinh dé thu dugce tinh chit co hoc mong mubn
nhu do bén kéo, d6 gidin khi kéo cang, va do bén udn. Tuy nhién, trong nhitng nim
gln ddy, viéc cung cdp nhua polyaxetal doi hoi ngoai céc tinh chédt co hoc nay con
doi hoi thé hién tinh chiu va dép, do bén, va dac biét 14 tinh chju nudc nong. Theo
céc trudng hop néu trén, can cai thién tiép nhua polyaxetal thong thuong vé su gia

tang tinh chiu va dap va do bén.

Séng ché duoc thuc hién theo cc trudng hop néu trén. Muc dich cua sang
ché 14 dé xuét nhua polyaxetal c6 céc tinh chét co hoc rat tot nhu do bén kéo, do
gidn khi kéo cing, do bén ubn, va do bén va dap cling nhu c6 tinh chiu nuéc nong

rét tot.
Bién phap giai quyét van dé

Sau khi tién hanh cac nghién ctiru bao quat dé dat dugc muc dich néu trén,
céc tic gia sang ché da phat hién ra ring viéc bao gdm c soi thiy tinh xac dinh va
lugng nho axit boric trong nhua polyaxetal cd thé cai thién tinh chiu nudc néng
trong khi van gitt tinh chét co hoc cao. Nho do, sang ché dugc hoan thanh. Dic biét,

sang che c6 the de xuat cac phuong an sau.

(1) Mot phuong an ctia sang ché 1a ché pham nhua polyaxetal bao gdm: 100
phan khéi luong ctia nhua polyaxetal (A); nhiéu hon hodc bang 1 phan khdi lugng

va it hon hodc bang 100 phan khdi lwong soi thiy tinh duoc xit Iy bé mit bang hop



33244

chét isoxyanat khdi va chét lién két aminosilan; va nhiéu hon hodc bang 0,001 phan

khéi luong va it hon hodc bang 1,0 phan khdi lugng axit boric (C).

(2) Phuong 4n khac ctia sang ché 1a ché pham nhua polyaxetal theo phuong
an (1), trong dé soi thuy tinh (B) 1a soi thuy tinh duge xtr ly bé mit bing hop chat

isoxyanat khdi, chét lién két aminosilan, va nhua polyuretan.

(3) Con phuong an khéc cua sang ché 1a ché phdm nhua polyaxetal theo

phuong én (1) hodc (2), trong d6 axit boric (C) 1a axit orthoboric.

(4) Phuong an khéc nita cla sang ché 1a ché pham nhua polyaxetal theo
phuong 4n bét ky trong s6 cac phuong an tir (1) dén (3), ché phdm nay con bao gdom
nhidu hon hogc bing 0,002 phin khéi lugng va it hon hodc bang 10 phan khoéi

lwong dan xuét triazin (D) c6 nhém chirc chira nito.
Hi¢u qué dat duogc bdi sang ché

Sang ché co6 thé dé xuat nhua polyaxetal c6 tinh chdt co hoc rat tot nhu do
bén kéo, d6 gian khi kéo cing, do bén udn, va do bén va dép ciing nhu 6 tinh chiu

nudce ndng rat tot.
M0 ta chi tiet sang che

Dudi déy, cac phuong 4n cu thé clia sang ché s& duge mo ta chi tiét hon.
Tuy nhién, sang ché s khong bi gidi han & cac phuong 4n sau theo cach bat ky, va
céc cai bién c6 thé duoc thuc hién theo cach thich hop ma khong nam ngoai pham

vi sang ché.
Ché pham nhua polyaxetal

Ché pham nhua polyaxetal theo phuong 4n ctia séng ché bao gdbm 100 phén
khdi lugng cta nhua polyaxetal (A); nhiéu hon hodc bing 1 phan khéi lugng va it

hon hogc bing 100 phan khdi lugng soi thuy tinh duge xir Iy bé mat bang hop chat
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isoxyanat khdi va chét lién két aminosilan; va nhiéu hon hodc bing 0,001 phan khi
luong va it hon hodc bang 1,0 phan khoi lugng axit boric (C). M&i thanh phan s&

dugc mo ta dudi day.
Nhua polyaxetal (A)

Nhua polyaxetal (A) la hop chat polyme c6 nhém oxymetylen (-CH20-)
lam don vi chu tao chinh, va c6 thé la polyoxymetylen homopolyme; hodc
copolyme, terpolyme, hodc polyme khéi c6 nhom oxymetylen 1am don vi l&p chinh
va bao gém luong nho don vi cdu tao bd sung khong phai nhom oxymetylen, vi du,
don vi comonome nhu etylen oxit, 1,3-dioxolan, va 1,4-butandiol formal. Hon nita,
nhya polyaxetal co thé c¢6 clu truc phan tr mach thang, hodc thdm chi la mach
nhénh hodc lién két ngang, va c6 thé 1a polyoxymetylen bién ddi da biét ma tai d6
nhom hitu co khac duoc dua vao. Hon nira, khong c6 gioi han cu thé vé do polyme
hoa cia nhyua polyaxetal, mién la nhua polyaxetal c6 kha nang diic khuén nong chay
(vi du, téc d6 dong néng chay (melt flow rate - MFR) cua nd ¢6 thé 1a 1on hon hodc
bang 1,0 g/10 phut va nho hon hodc bang 100 g/10 phut ¢ 190°C dudi tai trong
2160 g).

Soi thay tinh duoc xir Iy bé mat bang hop chét isoxyanat khdi va chét lién két

aminosilan (B)

Soi thuy tinh (B) can duge xut ly bé mat bang hop chat isoxyanat khéi va
chét lién két aminosilan. Soi thiy tinh cdn duoc xur 1y bé mat bang hop chét
isoxyanat khdi va chat lién két aminosilan, nhung khong cé giéi han cu thé vé thu
tur tinh thoi gian xtr ly bé mat. Nghia Ia, soi thuy tinh co thé duge xir ly bé mit lan
thit nhét bang hop chét isoxyanat khdi va sau do bang chét lién két aminosilan, hodc
¢6 thé duoc xur Iy bé mat lan thir nhit bang chit lién két aminosilan va sau do bang
hop chét isoxyanat khéi. Hon nita, soi thiy tinh (B) ¢6 thé duge xur ly bé mat dong

thoi bang hop chét isoxyanat khéi va chit lién két aminosilan.
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So¢i thuy tinh ¢6 hodc khong dugc xur ly bé mat bang hop chat isoxyanat
khéi va chét lién két aminosilan c6 thé duoc xac dinh béng cach chiét soi thay tinh
khoi ché phdm nhua polyaxetal bang phuong phép chiét dung mdi, va sau d6 phan

tich cac thanh phan cua no.

Soi thay tinh duoc xir Iy bé mat, nhung khong phai bang hop chét isoxyanat
khéi va chat lién két aminosilan con c6 thé duge st dung lam thanh ph?an tao thanh
ché phim nhua polyaxetal. Tuy nhién, diéu nay khong duoe wu tién boi vi ché phdm
nhua polyaxetal thu dugc co thé 14 kém hon khong chi xét vé tinh chét co hoc nhu
d6 bén kéo ma con ca tinh chiu nudc nong khi so sanh voi ché phém nhua
polyaxetal bao gdm soi thiy tinh duge xu ly bé mat bang hop chat isoxyanat khéi

va chat lién két aminosilan.

Khoéng c6 gidi han cu thé dbi voi hop chét isoxyanat dugc st dung lam
nguyén liéu tho cua hop chit isoxyanat khéi mién la né 1a hop chat isoxyanat da
chtic ¢ hai hodc nhiéu nhém isoxyanat trong mot phan t. Vi du vé hop chat
isoxyanat c6 thé bao gbm, vi du, cac hop chét isoxyanat béo, xycloaliphatic (dudi
day con co thé goi 1a "vong béo"), va thom. Trong s6 do, cac hop chét isoxyanat béo
va vong béo dugc diac biét wu tién xét vé tinh tuong thich va phu hop véi nhua
polyaxetal. Dic biét duge uu tién la diisoxyanat béo hodc vong béo hai chie, va

polyisoxyanat béo hodc vong béo hai chirc, trong d6 diisoxyanat duoc multime hoa.

P61 vai diisoxyanat béo, dugc uu tién la cac diisoxyanat béo c6 sb cacbon
16n hon hodc bing 4 va nhé hon hoic bang 30, va duge uu tién hon la cac
diisoxyanat béo c6 sd cacbon 1én hon hodc bang 5 va nho hon hodc bang 10. Cac vi
du cu thé c6 thé bao gom tetrametylen-1,4-diisoxyanat, pentametylen-1,5-
diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, 2,2,4-trimetyl-hexametylen-1,6-diisoxyanat,
lysin diisoxyanat, va tuong tu. Hon nita, diisoxyanat vong béo t6t hon 1a c6 sb

cacbon 16n hon hoic bang 8 va nhé hon hoic bang 15, t6t hon 1a sé cacbon 1én hon
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hodc bang 10 va nho hon hodc bang 18. Céc vi du cu thé ¢6 thé bao gém isophoron
diisoxyanat, 1,3-bis(isoxyanatmetyl)-xyclohexan, 4,4'-dixyclohexylmetan
diisoxyanat, va tuong tu. Hon nita, diisoxyanat thom bao gdm xylylen diisoxyanat,

tolylen diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, va tuong tu.

Hon nita, polyisoxyanat bao gdm céc tién polyme cé cdc nhém isoxyanat,
nhu cdc nhém thu duge tir phan ing cong cta cac hop chat c6 it nhat hai nhom
isoxyanat d6i voi mdi phén tir, vi du, céc diisoxyanat thom khac nhau nhu tolylen
diisoxyanat hodc diphenylmetan diisoxyanat, cac aralkyl diisoxyanat khac nhau nhu
meta-xylylen diisoxyanat, a,0,0',0'-tetrametyl-meta-xylylen diisoxyanat; va
diisoxyanat béo hodc vong béo nhu hexametylen diisoxyanat, dixyclohexylmetan
diisoxyanat, hoac isophoron diisoxyanat, va cac ruou polyhydric; cac tién polyme
¢ vong isoxyanurat, nhu cac nhém thu dugc tir qué trinh trime hoa tao vong cua
cac diisoxyanat khac nhau néu trén; polyisoxyanat co cAu truc biuret, nhu cac nhom

thu duoc tr phan Ung cua cac diisoxyanat khac nhau néu trén voi nude; va tuong tu.

Trong s6 d6, hexametylen diisoxyanat, hodc céac trime vong cua
hexametylen diisoxyanat dugc uu tién xét vé d6 bén va dap va do bén cta ché phém
thu duoc va kha nang tng dung trong cong nghi€p. Luu y la cac hop chat néu trén

cling c6 thé duoc sir dung & dang két hop hai hodc nhiéu hop chét.

Khong c6 giéi han cu thé dbi voi hop chat isoxyanat khéi dé sir dung trong
phuong 4n cta sang ché, nhung céc hop chét nay co thé duge sir dung trong dé cac
nhém phan tng ctia cac hop chat isoxyanat néu trén dugc tao khéi bang céac chat tao
khéi da biét bang cac phuong phap thong thudng. Cac vi du cu thé vé cac chat tao
khéi bao gém, nhung khong giéi han é: vi dy, céc chat tao khdi gbc oxim nhu metyl
etyl ketoxim, axetoxim, xyclohexanon oxim, axetophenon oxim, va benzophenon
oxim; céc chét tao khdi gbc phenol nhu m-cresol va xylenol; cac chit tao khdi gdc

rugu nhu metanol, etanol, butanol, 2-etylhexanol, xyclohexanol, va etylen glycol
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monoetyl ete; cic chét tao khdi gdc lactam nhu e-caprolactam; cac chat tao khoi goc
diketon nhu dietyl malonat va axetoaxetic este; cic chét tao khoi gbe mercaptan nhu
thiophenol; cac chét tao khoi géc ure nhu thioure; cac chét tao khdi géc imidazol;
céc chat tao khdi géc axit carbamic; bisulfit; va tuong tu. Trong b do, tdt hon la cac
chit tao khbi géc lactam, cdc chat tao khdi géc oxim, va cdc chit tao khdi géc

diketon dugc st dung.

Chét lién két aminosilan con duge st dung dé xir ly bé mit ctia soi thiy tinh
theo phuwong 4n ctia sang ché. Thuat ngit "chét lién két aminosilan" nghia 1a hop
chat chira nguyén tu silic gén véi nhém alkoxy; va nhém chirc chira nguyén ti nito

trong mot phan tu.

Céc vi du cu thé vé chét lién két aminosilan bao gé)m, Y-
aminopropyltrimetoxysilan, y-aminopropylmetyldimetoxysilan, y-
aminopropyltrietoxysilan, N-(2-aminoetyl)-3-aminopropyltrimetoxysilan, N-(2-
aminoetyl)-3-aminopropyltrietoxysilan, N,N'-bis-[3-
(trimetoxysilyl)propyl]etylendiamin, N,N'-bis-[3-(trietoxysilyl)propyl]etylendiamin,
N,N'-bis-[3-(metyldimetoxysilyl)propyl]etylendiamin, N,N'-bis-[3-
(trimetoxysilyl)propyl]hexametylendiamin, N,N'-bis-[3-
(trietoxysilyl)propyl]hexametylendiamin, va tuong tu. Hon nita, cac chét lién két
aminosilan nay c¢6 thé duoc sir dung riéng hodc ¢ dang két hop ctia hai hogc nhiéu

chét.

Déi véi cac chit lién két aminosilan néu trén, tt hon la, cu thé, Y-
aminopropyltrimetoxysilan, y-aminopropyltrietoxysilan, y-
aminopropylmetyldimetoxysilan, y-aminopropylmetyldietoxysilan, N-(j3-
aminoetyl)-y-aminopropyltrimetoxysilan, N-(f-aminoetyl)-y-
aminopropyltrietoxysilan, va N-phenyl-y-aminopropyltrimetoxysilan, y-

aminopropyltrimetoxysilan va y-aminopropyltrietoxysilan la tdt hon nita. Céc chat



33244

lién két aminosilan nay nhim tao ra tac dung hiép dé)ng khi sir dung két hop v&i1 hop
chét isoxyanat khdi, va co thé cai thién d6 dinh gitta nhua polyaxetal va s¢i thiy

tinh.

Soi thuy tinh dé sir dung trong phuong an cua sdng ché tét hon la duoc xur
ly bé mat béng hop chét isoxyanat khdi, chét lién két aminosilan, va nhua
polyuretan. Sg¢i thuy tinh dugc xu ly bé mit vira du bang hop chét isoxyanat khdi,
chét lién két aminosilan, va nhua polyuretan, nhung khong c6 gidi han cu thé vé thu
tu tinh thoi gian xir ly bé mat. Nghia 1a, soi thy tinh ¢6 thé duoc xir ly bé mat lan

lugt hogic dong thoi bang hai hodc nhidu chat xtr Iy bé mat.

Xét vé tinh chit gin két va tinh chat twong tu, nhua polyuretan la ddc biét
thich hop ma c6 thé thu dugc tir thanh phan polyisoxyanat chii yéu bao gdm xylylen
diisoxyanat va thanh phan polyol chil yéu bao gdm polyeste polyol. O day, xylylen
diisoxyanat bao gém o-xylylen diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen
diisoxyanat, va hon hgp cua chung. Trong s6 d6, m-xylylen diisoxyanat dugc uu

tién.

Trong khi d6, polyeste polyol bao gom, vi du, polyeste polyol gbc ngung tu
ma c6 thé thu duoc bang cach ngung tu khir nuéc ruou polyhydric va axit
carboxylic da hoéa tri, polyeste polyol gbe lacton ma co thé thu dugc bang cach
polyme héa m& vong lacton trén khung rugu polyhydric, cac polyol bién doi este
duoc bién ddi este bang lacton & cac dau ctia polyete polyol, copolyme hoa polyeste

polyol cua ching, va tuong tu.

Céc rugu polyhydric dé st dung trong polyeste polyol gbc ngung tu néu
trén bao gdm, vi du, etylen glycol, propylen glycol, 1,3-propandiol, butylen glycol,
1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, hexylen glycol, glyxerin, trimetylolpropan,
trimetyloletan, pentaerythritol, dietylen glycol, trietylen glycol, tetraetylen glycol,

polyetylen glycol, dipropylen glycol, va tuong tu. Céc axit carboxylic da hda tri bao
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gém, vi du, axit sucxinic, axit adipic, axit azelaic, axit sebacic, axit
dodecandicarboxylic, axit maleic anhydrit, axit fumaric, axit 1,3-
xyclopentandicarboxylic, axit 1,4-xyclohexandicarboxylic, axit tereptalic, axit
isoptalic, axit ptalic, axit 1,4-naphtalendicarboxylic, axit biphenyldicarboxylic, axit

trimellitic, va tuong tu.

Hon nita, polyeste polyol gdc lacton bao gbm, vi du, poly(e-caprolacton)
polyol va twong tu. Céc polyeste polyol thich hop c6 phan tir lugng trung binh trong
lwong nam trong khoang tlr Ién hon hodc bang 500 va dén nho hon hodc bang 4000.
Luu y 1a phan tir lugng trung binh trong lugng ctia nhya dugc st dung ¢ day la gia

tri x4c dinh duoc bang phuong phap GPC theo polystyren chuan.

Nhua polyuretan ¢ thé dugce san xut bang cach, vi du, gia nhiét xylylen
diisoxyanat va polyeste polyol khong c6 mat dung mdi hodc c6 mat luong nho dung
mdi hitu co ¢ nhiét dd khoang 16n hon hodc béng 30°C va nho hon hodc béng 130°C.
Luu y la phan Ung gia nhiét nay co6 thé duoc thuc hién thich hop véi su c6 mit cua
ruou polyhydric lam chét kéo dai mach, ma dugc minh hoa & trén trong phan mé ta
vé polyeste polyol. Hon nita, khi dung méi hitu co dugc st dung, khong c6 gidi han
cu thé dbi v6i dung mdi hitu co mién 1a né khong phan tng véi isoxyanat, va co thé
tron lan trong nudc. Vi dy, axeton, metyl etyl keton, tetrahydrofuran,

dimetylformamit, va chat tvong tu c6 thé duoc sir dung.

Khi st dung dé xir ly bé mat ctia soi thuy tinh, hop chét isoxyanat khoi, chat
lién két aminosilan, va, néu can, nhua polyuretan tét hon la duoc hoa tan trong (c4c)
dung méi hitu co hodc phén tan trong nude nhu duoc mo ta dudi day. Dac biét, vi
du vé cac phuong phéap san xuét nhil twong nude chira nhua polyuretan bao gbm
phuong phap sit dung ban nhii tuong héa va phuong phap st dung chat tao nhil.

Chung c6 thé dugc két hop mot cach thich hop.

(1) Phuong phép nay bao gdm cac bude: dua nhém ion (nhom axit sulfonic,

-10-
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nhém amino, nhom carboxyl, va nhom tuong tu) hoac nhém ua nudc khong ion
(polyetylen glycol, polyoxyalkylen glycol, va twong tur) vao mach bén hodac mot dau
ctia nhua polyuretan dé hiit nudc nhua polyuretan, va sau dé phan tan hodc hoa tan

nhya polyuretan thu dugc bang cdch ban nhil tvong héa.

(2) Phuong phap nay bao gdm céc bude: san xuét nhya polyuretan véi su co
mit cta polyol tan trong nudce, dung lam monome, nhu polyetylen glycol hodc
monoalkoxypolyetylen glycol ngoai thanh phan polyeste polyol va thanh phan
xylylen diisoxyanat dé thu dugc nhya gde polyuretan twong dbi ua nude, va sau d6
phén tan hodc hoa tan nhya gbc polyuretan tuong dbi wa nudc trong nude bang cach

tu nhil tuong hoa.

(3) Phuong phép nay bao gém budc: ép polyme trong dé nhom isoxyanat c6
mat trong nhya polyuretan dugc tao khéi béng chét tao khéi (ruou, oxim, va tuong

tw) dé phan tan nho su hd tro clia cht tao nhil va luc déy co hoc.

(4) Phuong phap nay bao gém budc: ép nhua polyuretan phan tan vao nudc
nho su hd tro cla chét tao nhil va luc déy co hoc dac biét 1a khong st dung chat tao

khoi.

Hon nita, chat kéo dai mach ciing c6 thé duoc thém vao nhua géc
polyuretan ¢6 nhom isoxyanat trong hodc sau khi nhii hoa dé san xuat nhil tuong
ctia nhua gdc polyuretan cé phén tir lugng con cao hon. Dbi véi chat kéo dai mach
dé sir dung trong trudng hop nay, vi dy, cdc chét da biét nhu etylen glycol, dietylen

glycol, propylen glycol, hydrazin, va N,N-dimetylhydrazin ¢6 thé duoc sir dung.

Khéng c6 gi6i han cu thé déi véi duong kinh s¢i don ctia soi thiy tinh dé st
dung trong phuong 4n cua sang ché, nhung t6t hon la dudng kinh 16n hon hodc
bing 8 pum va nhé hon hodc bang 14 um. Khi soi thuy tinh c6 dudng kinh s¢i don

nho hon 8 pum, tinh chit co hoc va tinh chiu nudc nong cua vat duc khong bi anh
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huong, nhung hiéu suit cta vat duc (kha ning cung cép nguyén liéu thd) c6 xu
hudng giam. Mit khac, khi duong kinh s¢i don 16n hon 14 pm, mtre do cai thién vé
d6 bén la nho hon mong doi tir lwong thém vao. Luu y la thudt ngtt "duong kinh s¢i
don" cuta sgi thuy tinh dugce st dung ¢ day dé cap dén gia tri trung binh cua duodong

kinh mat cat ngang ctia 25 soi duge do theo JIS R 3420.

Luogng trdn cua soi thuy tinh (B) la nhiéu hon hodc bang 1 phan khéi lugng
va it hon hodc bang 100 phin khdi luong so voi 100 phan khéi lugng ctia nhua
polyaxetal, tit hon 1a nhiéu hon hodc bang 5 phan khdi luong va it hon hodc bang
55 phéan khéi luong, va dic biét tot hon 1a nhiéu hon hodc bang 10 phan khéi luong
va it hon hodc bang 40 phan khéi lugng. Ham lugng soi thily tinh nhé hon 1 phan
khdi lugng khong thé cai thién tinh chit co hoc va tinh chju nuéc néng cta vat
phim tao thanh trong khi ham luong 16n hon 100 phan khdi lugng ¢6 thé dan dén

kha nang dic khuon kém.
Axit boric (C)

Ché phim nhua polyaxetal theo phuong 4n ctia sing ché bao gom axit boric

(C) d& cai thién tinh chat co hoc va tinh chiu nudc nong.

Khéng c6 gii han cu thé vé loai axit boric (C), nhung c6 thé 14 axit bat ky
trong sd axit orthoboric, axit metaboric, hodc axit tetraboric. Trong s6 do, axit
orthoboric duoc wu tién. Lugng tron cua axit boric (C) 1a nhiéu hon hodc béng
0,001 phan khéi luong va it hon hodc bang 1,0 phan khdi lugng, tét hon la nhiéu
hon hodc bang 0,01 phan khéi luong va it hon hodc béng 0,5 phan khdi lugng. Ham
lugng nho hon 0,001 phin khéi lugng co thé din dén tinh chét co hoc va tinh chiu
nude nong kém hon, va khong thé tao ra hiéu qua mong mudn trong khi ham luong
l6n hon 1,0 ph?m khéi luong ciing c6 thé din dén tinh chat co hoc va tinh chiu nudc

nong kém hon, va khong the tao ra hiéu qua mong muodn.
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Du ché phdm nhua polyaxetal chira axit, thi khong thé thu dugc hiéu qua
ctia sang ché néu axit 1a axit v co hodc hitu co thong thuong. Nghia 1a, du axit
clohydric hay axit phosphoric la axit v6 co; axit formic hay axit axetic la axit hitu
co; hodc axit tvong tu duge st dung, thi tinh chét co héc va tinh chiu nudc nong s€

khong dat dén muc hiéu qua nhu co thé thu dugc khi st dung axit boric.

Phuong 4n cua sang ché duge dic trung & chd su két hop soi thuy tinh (B)
da dua vao xu ly bé miat cu thé va axit boric (C) duoc sit dung dé cai thién ca tinh
chét co hoc va tinh chiu nudc néng cua nhua polyaxetal. Co ché trong do su két hop
cta soi thuy tinh (B) da dua vao xu ly bé mat cu thé va axit boric (C) c6 thé cai
thién ca tinh chit co hoc va tinh chiu nudc néng cua nhua polyaxetal khong duge
hiéu 13, nhung ¢6 thé duge cho 1a c6 tac dung hiép dong nho su tuong tac véi hop
chat xac dinh duoc st dung dé xur ly bé mit. Do do, tinh chit co hoc va tinh chiu
nude néng cta nhua polyaxetal khong thé thu duge ddy du trong truong hop trong
d6 soi thuy tinh duoc xtr Iy bé mat ma khong st dung hop chat isoxyanat khoi va
chét lién két aminosilan; hodc trong trudng hop trong d6 nhua polyaxetal khong bao

gbm axit boric (C), hoic bao gdm axit khong phai axit boric (C).
Céc chét khac
Cac soi thuy tinh khac

Ché pham nhua polyaxetal theo phuong én cta sang ché ¢ thé con bao
gdm soi thiy tinh dugc xur Iy bé mit bing chét lién két da biét khong phai chat lién
két aminosilan. Céc chat lién két thich hop dé cai thién soi thiy tinh xét vé kha niang
thaim ué6t, d6 dinh, va tinh chét tuong ty cua nhua polyaxetal bao gém, vi du, cac
cht lién két gbc silan, gdc titan, goc nhom, gbe crom, gdc ziriconi, goe boran, va

chét tuong tu. Trong s6 do, cac chat lién két géc silan 1a dac biét thich hop.

Céc chét lién két gbe silan bao gdm, vi du, vinylalkoxysilan,
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epoxyalkoxysilan, mercaptoalkoxysilan, alylalkoxysilan, va chét twong tu. Vi du vé
vinylalkoxysilan bao gom vinyltrietoxysilan, vinyltrimetoxysilan, vinyltris(p-
metoxyetoxy)silan, va chét tuong tu. Vi du vé epoxyalkoxysilan bao gbm v-
glycidoxypropyltrimetoxysilan, B-(3,4-epoxyxyclohexyl)etyltrimetoxysilan, y-
glycidoxypropyltrietoxysilan, va chit tuong tu. Vi du vé mercaptoalkoxysilan bao
gdm y-mercaptopropyltrimetoxysilan, y-mercaptopropyltrietoxysilan, va chit tuong
tu. Vi du vé alylalkoxysilan bao gbm v-dialylaminopropyltrimetoxysilan, y-
alylaminopropyltrimetoxysilan, y-arylthiopropyltrimetoxysilan, va chat tuong tu.
Céc chit xtr Iy bé mat gdc titan bao gbm, vi dy, titan-i-propoxyoctylen glycolat,
tetra-n-butoxy titan, tetrakis(2-etylhexyloxy)titan, va tuong tu. Cac chat lién két nay

6 thé duoc str dung riéng hodc & dang két hop cua hai hoic nhiéu chét.
Céc chit 6n dinh va phu gia khac nhau

Céc chét 6n dinh/phu gia khac nhau da biét ¢6 thé dugc tron voi ché phém
nhua polyaxetal theo phuong an cua sang ché. Cac chit 6n dinh c6 thé bao gdbm mét
hodc hai hodc nhidu chat bat ky trong sé cac hop chat gbe phenol gdy tré ngai, hop
chét bazo chtta nito, hydroxit cta kim loai kiém hogc kiém thé, mudi vo co ctia kim
loai kiém hodc kiém thd, carboxylat ctia kim loai kiém hodc kiém thd, va tuong tu.
Céc chat phy gia c6 thé bao gdm cac chit phu gia pho bién dé stir dung trong nhua
déo nhiét, vi du, 1a mot hodc hai hodc nhidu chat bat ky trong sb chat tao mau nhu
thudc nhudm va chét nhudém mau, chat bdi tron, chat tao nhan, chat boi tron khudn,

chét chong tinh dién, va chét c6 hoat tinh bé mit.

Trong s6 d6, hop chit bazo chta nito duoc s dung dé cai thién d6 bén
nhiét ctia ché phdm nhua polyaxetal. Khong c6 gidi han cu thé vé loai hop chat
bazo chua nito, nhung dan xuat triazin (D) c6 nhém chiic chira nito ¢6 thé duoc néu

lam vi du.

Céc vi du cu thé vé dan xuat triazin (D) ¢ nhém chuc chtra nito bao gom
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guanamin, melamin, N-butylmelamin, N-phenylmelamin, N,N-diphenylmelamin,
N,N-dialylmelamin, N,N',N-triphenylmelamin, benzoguanamin, axetoguanamin,
2,4-diamino-6-butyl-sym-triazin, ammelin, 2,4-diamino-6-benzyloxy-sym-triazin,
2,4-diamino-6-butoxy-sym-triazin, 2,4-diamino-6-xyclohexyl-sym-triazin, 2,4-
diamino-6-clo-sym-triazin, 2,4-diamino-6-mercapto-sym-triazin, 2,4-dioxy-6-
amino-sym-triazin, 2-oxy-4,6-diamino-sym-triazin, 1,1-bis-(3,5-diamino-2,4,6-
triazinyl)metan, 1,2-bis-(3,5-diamino-2,4,6-triazinyl)etan (con co thé goi la
"sucxinoguanamin"), 1,3-bis-(3,5-diamino-2,4,6-triazinyl)propan, 1,4-bis-(3,5-
diamino-2,4,6-triazinyl)butan, melamin dugc metylen hoa, etylendimelamin,
triguanamin, melamin xyanurat, etylendimelamin xyanurat, triguanamin xyanurat,

va tuong tu.

Céac dan xuat triazin nay c6 thé dugc st dung riéng hodc & dang ket hop cua
hai hozc nhiéu chat. Tot hon 13, guanamin va melamin dugc st dung. Trong s6 do,

melamin duoc dac biét uu tién.

Khi dan xuét triazin (D) néu trén c6 nhém chtc chia nito duge tron theo
phuong 4n ctia sang ché, lugng tron cua né t6t hon 1a nhiéu hon hogc bang 0,001
phan khdi luong va it hon hodc bing 10 phin khdi lugng so véi 100 phan khoi
lugng cua nhya polyaxetal, t6t hon nita 1a nhiéu hon hodc bang 0,01 phan khoi
luong va it hon hodc bang 2 phén khdi lugng, va déc biét t5t hon la nhiéu hon hodc
bang 0,03 phan khéi lugng va it hon hodc bing 1 phan khdi lugng. Thuan loi la,
ham lugng din xuét triazin (D) néu trén nhiéu hon hoic béng 0,001 phén khéi
luong cé thé cai thién d6 bén nhiét ctia nhua polyaxetal trong khi ham lugng it hon
hodc bang 10 phan khi luong c6 thé tranh duoc cac van dé nhu ria giai khoi nhua

polyaxetal.

Hon nita, mot hodc hai hodc nhiéu trong s6 chat vo co, hitu co, kim loai, va

chét don truong khac & dang soi, dang tdm, bot va hat, va cac dang khac khong phai
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so1 thuy tinh cling co thé dugc tron trong su két hop cuia mot hodc hai hodc nhiéu
chét trong khoang ma chat luong ctia vat dic duge du tinh theo phuong 4n cla sang
ché khong bi giam nhiéu. Vi du vé chat don truong ny bao gbm, nhung khong gisi

han &, bot tan, mica, khodng wollastonit, s¢i cacbon, hat thuy tinh, va dang tuong tu.

Ché phdm nhua polyaxetal theo phuong 4n cua sang ché co thé dé dang
duoc diéu ché bing phuong phap dd biét thuong st dung dé diéu ché ché pham
nhua thong thuong. Vi du, mot trong sé cac phuong phap sau cé thé dugc st dung:
phuong phap bao gém bude trén mdi thanh phdn, va sau do6 thuc hién ép nhio bang
maéy ép din mot hodc hai truc vit dé tao vién, sau d6 dua vao dic; phuong phép bao
gdm bude thir nhét tao vién (mé chinh) cé cac ché phém khéac nhau, va tron (pha
lodng) v6i lugng vién dinh trude trude khi dac, va sau do tién hanh duc dé thu duogc
vat dic c6 ché phdm mong mudn; hoic phuong phép tuong tw. Hon nita, xét vé kha
nang cai thién do phan tan cua chat phu gia, phuong phép diéu ché ché pham axetal
cling dugc uu ti€n, phuong phap nay bao g6m bude tan thanh bot mot s6 hodc tat ca
nhua polyaxetal lam nguyén liéu nén, budc tron nguyén liéu thu duge véi cdc thanh

phdn khéc, va sau d6 la budc tién hanh ép.
Vi du thye hién sang ché

Dudi day, sang ché s& duoc mé ta chi tiét hon dya vao ph?m Vi du thuc hién

séng ché, nhung sang ché s& khong bi gioi han & cac vi du sau theo nghia bat ky.

Diéu ché ché phidm nhua polyaxetal
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Céc vat liéu duoc thé hién trong cac Bang 1 va 2 1a nhu sau.
Nhua polyaxetal (A)

Nhua polyaxetal (A1) (polyaxetal copolyme (chi s6 nong chay (duge do o
190°C duéi tai trong 2160 g): 45 g/10 phat) trong do 96,7% khéi luong trioxan va

3,3% khéi luong 1,3-dioxolan dugce copolyme hoa)

Nhua polyaxetal (A2) (polyaxetal copolyme (chi s6 néng chay (duge do &
190°C dudi tai trong 2160 g): 9 g/10 phut) trong do 96,7% khéi lugng trioxan va

3,3% khdi lugng 1,3-dioxolan dugc copolyme hoa)
Soi thiy tinh duoc xir ly bé mat (B)

Doan soi cit nho 10-um (B1) duoc xur ly bé mat bang 1,2% khdi luong
isoxyanat tao khdi, hexametylen diisoxyanat tao khéi v&i metyl etyl ketoxim va
0,02% khdi luong chit lién két aminosilan (y-aminopropyltrietoxysilan). Doan soi
c4t nhod 13-um (B2) duge xir Iy bé mat bang 1,2% khéi lugng isoxyanat tao khoi,
trime vong hexametylen diisoxyanat tao khdi v6i metyl etyl ketoxim va 0,02% khoi
luong chét lién két aminosilan (y-aminopropyltrietoxysilan). Doan s¢i cit nho 10-
um (B3) duge xtr ly bé mat bang 1,0% khéi lugng isoxyanat tao khdi duge md ta
trong Vi du 1 ciia Cong bd don yéu cau cap Béng sang ché Nhat Ban s6 H06-27204,
0,02% khdi lugng chat lién két aminosilan, va 0,3% khéi luong nhua polyuretan.
Doan soi ¢t nhd 10-um (B4) duge xir Iy bé mit bang 1,0% khéi luong isoxyanat
tao khdi, hexametylen diisoxyanat tao khdi v&i metyl etyl ketoxim, 0,02% khodi
luong chét lién két aminosilan (y-aminopropyltrietoxysilan), va 0,3% khéi lugng

nhya polyuretan.
Soi thuy tinh khac (B")

Soi thuy tinh (B'1) duge xtr Iy bé mat bang chét xur ly bé mat khac
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Soi thay tinh duoc xir ly bé mat bang polyvinyl axetat (dudng kinh soi don:

10 um)
Axit boric (C)
Axit orthoboric (C1)
Céac axit khac (C")
Axit phosphoric (C'l)
Axit axetic (C'2)
DAn xuét triazin (D) ¢6 nhém chire chta nito
Melamin (D1)

Soi thuy tinh, axit, va dan xuét triazin ¢ nhém chitc chtra nito & luong
duoc thé hién trong cac Bang 1 va 2 duoc trén voi 100 phan khdi lugng ctia nhyua
polyaxetal, va budc nhao tron néng chay dugc thuc hién bing méy duc ép voi nhiét
dd truc 12 200°C dé tao ra ché phém nhua polyaxetal c6 dang vién theo cac vi du va

vi du so sanh.
Danh gié tinh chat vat Iy

Céc mau thu dugc duc bing may duc phun dbi véi ché pham dang vién theo
cac vi du va vi du so sanh. D9 bén kéo/dd gidn khi kéo cang theo ISO527-1, 2, do
bén udn/modun ubn theo ISO178, va cudng do va dap Charpy (vét cét, & 23°C) theo

1SO179-1eA duoc xac dinh. Céc két qua dugc thé hién trong céc Bang 1 va 2.
banh gia tinh chiu nuéc nong

Mau thir nghiém kéo cing theo 1SO3167 dugc ngdm trong nudc nong
120°C trong ndi hip trong 4 ngay, va sau d6 liy ra khoi nudc nong va thuc hién céc

phép do do bén kéo trong didu kién danh gid do bén kéo/dd gidn khi kéo cang néu
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trén. Phan tram gitt do bén kéo duogc tinh toan khi gia tri cua do bén kéo trude khi

ngam duoc coi 1a 100%. Céc két qua duoc thé hién trong cdc Bang 1 va 2.

Céc két qua o Bang 1 cho thay vat ddc cla ché phdm nhua polyaxetal bao
gdm 100 phan khdi luong nhua polyaxetal (A); nhidu hon hodc bang 1 phan khoi
lugng va it hon hodc bing 100 phan khéi lugng soi thuy tinh (B) duge xir ly bé mit
bang hop chat isoxyanat khéi va chét lién két aminosilan; va nhiéu hon hodc bing
0,001 phan khoi lugng va it hon hodc bang 1,0 phan khdi luong axit boric (C), tat ca
déu c6 tinh chét co hoc cla dd bén kéo, do gidn khi kéo cing, va cuong do va dap

t6t hon cling nhu tinh chiu nuéc néng tot hon (céc vi du tir 1 dén 11).

Céc két qua nay con cho thdy vét duc ctia ché phim nhua polyaxetal theo vi
du 4 bao gdm soi thuy tinh (B3) dugc xt ly bé mit bang nhua polyuretan ngoai hop
chét isoxyanat khdi va chit lién két aminosilan thé hién cuong do va dap cao hon
vat dic ctia ché phdm nhua polyaxetal theo Vi du 1 trong d6 khong st dung nhua
polyuretan dé xur ly bé mit. Hon nita, cac két qua nay cho thy vat duc cta ché
pham nhuya polyaxetal theo Vi du 5 bao gbdm su két hop cla soi thay tinh (B3) va
dan xuét triazin c6 cuong d6 va dap con cao hon vét dic cua ché phém nhua
polyaxetal theo Vi du 4, chimg minh rang dan xuét triazin c6 thé ting cuong hidu

qua nho soi thuy tinh duge xur ly bé mit theo mdt phuong 4n clia sang ché.

Nguoc lai, nhu dugc thé hién rd trong Bang 2, cac vi du so sénh tur 1 dén 7,
khéng bao gém axit boric, st dung céc axit khéc, va st dung céac chat xtr ly bé mit
khac thuong kém hon cac vi du theo sang ché vé& tinh chit co hoc nhu do bén kéo
ban dau va d6 bén va dap. Cu thé, vi du so sanh 4 bao gém soi thuy tinh duge xu ly
bé mat bang cac chat xir ly ma khong duge x4c dinh dé str dung theo mot phuong an
ctia sang ché va cac vi du so sanh 5 va 6 bao gdm soi thiy tinh duge x4c dinh dé su
dung theo m6t phuong an cta sang ché, nhung bao gbm céc axit khong phai axit

boric ¢é tinh chat co hoc kém hon dang ké khi so sanh véi cac vi du theo sang che.
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Céc két qua nay ching minh 6 rang rang su két hop cia nhua polyaxetal (A), soi
thiy tinh (B) duoc xtr ly bé mat bang hop chét isoxyanat khoi va chét lién két
aminosilan, va axit boric (C) c6 thé cai thién hiép dong tinh chét co hoc cua ché

pham nhua polyaxetal.
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YEU CAU BAO HQ

1. Ché phdm nhua polyaxetal bao gdm, tinh theo 100 phan khéi luong ctia nhya

polyaxetal (A):

(B) tir 1 dén 100 phan khéi luong soi thuy tinh duge xir Iy bé mat bang hop
chét isoxyanat khdi, chét lién két aminosilan, va nhua polyuretan; va su két hogp cua

(A) va (B),
(C) tir 0,001 dén 1,0 phin khéi lugng axit boric,

trong d6 nhua polyaxetal (A) co gia tri dong nong chay tr 45g/10 phut dén 100g/10
phut ¢ 190°C dudi tai trong 2160 g.

2. Ché pham nhua polyaxetal theo diém 1, trong d6 axit boric (C) 12 axit orthoboric.

3. Ché phdm nhua polyaxetal theo diém 1, trong d6 ché pham nay con bao gdm: (D)
din xut triazin ¢6 nhém chirc chtra nito 1a nhidu hon hogc bang 0,002 phan khbi

lugng va it hon hodc bing 10 phan khéi luong.
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