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(54) MUT XOP POLYURETAN CO HAM LUQGNG AMIN THOM GIAM THIEU

(57) Sang ché d& cap toi quy trinh san xuit mat x4p polyuretan co ty trong tir 30 g/dm3 dén
70 g/dm?, trong d6 (a) polyisoxyanat thom duoc tréon véi (b) hop chat polyme c6 nhom
phan Umg-isoxyanat, (c) tuy y chat kéo dai mach va/hodc chét lién két ngang, (d) chat xtc
tac, (e) chat tao khi, bao gdm nuéc, (f) tir 0,1% dén 5% trong lugng la lactam, dya trén
téng trong lugng cua cac thanh phan tir (a) dén (f), va (g) tuy y chat phu gia, véi chi sb
isoxyanat tur 50 dén 95 de tao thanh hon hop phan tng, va hdn hop phan tmg nay duoc
chuyen hoa thanh mut x&p polyuretan, trong do chat xtic tic bao gém chit xuc tac kim loai
va chét xuc tac amin va chit xtc tac amin c6 nguyén tir nito bic ba va duoc sir dung voi
luong sao cho ham luong nguyén tir nito béc ba trong chét xuc tac amin, dua trén trong
lugng cua cac thanh phan ban dau tir (a) dén (e), 1a tir 0,0001 dén 0,003 mol/100 g mut
x6p. Sang ché con dé cap téi mut xdp polyuretan thu duoc bang quy trinh nay.



42024

Linh vue k§ thuét dwgc dé cdp

Séng ché @ cip dén quy trinh san xudt mut xOp polyuretan cé ty trong tir
30 g/dm® dén 70 g/dm3, trong d6 (a) polyisoxyanat thom dugc tron véi (b) hop chét
polyme c6 nhém phan ig-isoxyanat, (c) tuy y chét kéo dai mach va/hodic chit lién
két ngang, (d) chét xic téc, (e) chét tao khi, bao gdm nudc, (f) tir 0,1% dén 5% trong
luong 12 lactam, dua trén tdng trong lugng clia cic thanh phén tir (a) dén (f), va (g)
tuy v chét phu gia, v6i chi s isoxyanat tir 50 dén 95 @ tao thanh hdn hop phan tmg,
va hdn hop phan tng nay dugc chuyén hoa thanh mut x6p polyuretan, trong d6 chat
xuc tac bao gdbm chét xitic tac kim loai va chit xuc tAc amin va chét xiic tic amin ndy
¢6 nguyén ti nito bac ba va dugc sir dung véi lugng sao cho ham lugng nguyén tir
nito bac ba trong chét xtic tdc amin, dua trén trong lugng cta cac thanh phén ban dau
tir (a) dén (e), 12 tr 0,0001 dén 0,003 mol/100 g mut x5p. Séng ché con d& cp t6i mit
x6p polyuretan thu dugc bing quy trinh ndy va téi viéc sit dung mut x6p polyuretan

linh hoat nay dé san xuét gbi tra, dém ghé va dém giuodng.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Trong diéu kién nhét dinh, véi ham lwong nuéc 16n hon 1% theo trong lugng
va chi sd isoxyanat nhé hon 100, amin thom, cu thé 13 toluendiamin (TDA) va
metylendiphenylendiamin (MDA), ¢6 thé duoc phat hién trong khoéng ndng do tir 10
dén 200 ppm trong mut x5p polyuretan. Cac chét nay & cu thé 13 trén bé mit ctia mut
xbp dic khudn. Do nguy co gy ung thu va doc tinh gen clia chiing, amin thom da la
dbi twong ciia nhidu nghién ciru ndi bd va bén ngoai trong nhiéu thip ky. Bién phéap
d3 biét dé giam thiéu (nhung khong loai trix!) him lugng amin thom lién quan dén
viéc stt dung cdc hop chit 1am sach cé tinh phan Gng nhu 12 anhydrit clia axit

carboxylic hodc isoxyanat béo.

D4 biét 1a viéc st dung chit 1am sach amin khac nhau c6 thé 1am gidm ham
luong ctia amin thom. Vi dy, EP1461193 mé ta chét giai phéng va quy trinh san Xuét
ép dtic chét déo lién quan dén sir dung, dé san xult ép dic chat déo, chét giai phong
ma 1am giam ndng d6 ctia cac chit nguy hai dén-strc khoé khong mong mudn & mép
va & bé mit cia khuén, va ca quy trinh san xuét ép dic chit déo véi ham lugng thap

chét c6 hai bang cach sit dung chét giai phéng nay. Trong s6 cac thanh phan khéc, sir
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dung mot hodc nhiéu chat phu gia tir nhom din xuit coa axit hitu co, dén xuat cia
axit cacbonic, di- hoic polyisoxyanat, isoxyanat béo, isoxyanat vong béo, isoxyanat

béo thom, isoxyanat thom va isoxyanat di vong va din xuat cta axit khoang.

DE-A 199 19 826, DE-A 199 19 827, DE-A 199 28 675, DE-A 199 28 676,
DE-A 199 28 687, DE-A 199 28 688 va DE-A 199 28 689 dé cap dén sd luong cac
chét bd sung chi phi thip va chét phy trg tir nhiu nhém hop chit hoa hoc khéc nhau,
stt dung céc chét nay nhim lam gidm sy tao thanh trung gian cta diamin thom béc
mdt nhu TDA hoic MDA (metylendiphenylendiamin) trong qua trinh san xuét mut
x6p polyuretan linh hoat. Trong vi du nay, cac thanh phén c6 tinh phan tmg nay
thuong dugc thém vao véi lugng khoang 5% theo trong lugng, dua vao chét c6 tinh
phan Gmg-isoxyanat. DE19928687 cling d& cap dén, viéc st dung lactam. Nhugc diém
chung cia viéc bd sung cac chit phy trg nay cho ché phim chét déo, ma c6 vai trd
nhur 13 "chét 1am sach" dbi v6i cac chit khong mong mudn, 12 xuit hién cac thay d6i
dang ké vé tinh chit co hoc ctia thanh phdm, ma c6 c6 thé 1am cho cn phai phat trién
lai hodc phét trién hon nita thanh phén cia ché phim hoic ciia nguyén liéu polyme.
Didu nay con diung hon nita do luong dang ké& chét phu trg thuong can phai duoc
thém vao dé 1am giam mot cach hiéu qua chat khong mong mudn, dén dén gy anh

hudéng dén tinh chét co hoc ciia mit x6p.

Bét 1¢i 13 luong rat 16n chat 1am sach amin phai dugc sir dung dé 1am giam
ham lugng cia MDA. Cu thé 13, trong truong hop ham lugng nuée 16n hon 1% theo
trong lugng va chi s6 isoxyanat thép nho hon 100, lam gidm amin thom bang céach st
dung quy trinh d4 néu chi cho mic thanh cong khong dat yéu cau. Ty 1é cao chit lam
sach amin con dn dén chit 1am sach bi ddy ra va do d6 dan dén phat thai gia tang

cac chét hitu co bay hoi.
Ban chit k§ thuét ciia sing ché

Muc dich cua sang ché do d6 1a d& xuét quy trinh sén xuét mat x6p polyuretan,
quy trinh nay v6i ham lugng cao cia nudc chét tao khi than thién moi truong va chi
sb isoxyanat thdp nhé hon 95, din dén mut x6p c6 ham lugng giam rd rét clia amin
thom, dc biét 13 & bé mit ciia mat xép duge dic ép. Mot giai thich c6 thé cho viéc
c6 MDA & chi sb isoxyanat nho hon 100 13 thuc té do khong c6 di nhom isoxyanat
sén c6 trong qua trinh tao thanh mat x6p polyuretan dé phan tmg tiép v6i MDA — ma
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dugc tao thanh qua phan Umg isoxyanat-nuwéc — tao ra lién két ure. MDA duoc tao
thanh nay c6 thé tich lu§ cu thé 13 trong qua trinh san xuit mut x6p dugc dic ép bing

cach ngung tu & b& mat tiép xtc véi bé mit khudn lanh hon.

Muc dich ciia séng ché bit ngd dat dugc bing quy trinh san xuét mut x6p
polyuretan c6 tj trong tr 30 g/dm’ dén 70 g/dm’, trong d6 (a) polyisoxyanat thom
duoc trén vai (b) hop chét polyme c6 nhém phén Ung-isoxyanat, (c) tuy y chét kéo
dai mach va/hodc chét lién két ngang, (d) chit xuc téc, (e) chit tao khi, bao gbm nuéc,
) tir 0,1% dén 5% trong lugng 1a lactam, dua trén tdng trong lugng cua céc thanh
phén tir (a) dén (f), va (g) tuy y chét phu gia, vé6i chi s6 isoxyanat tlr 50 dén 95 dé tao
thanh hdn hop phan tng, va hdn hop phén Gng ndy dugc chuyén hod thanh mut xp
polyuretan, trong do chit xuc tac bao gdm chét xtic tac kim loai va chét xic tic amin
va chit xtic tdc amin c6 nguyén tit nito bac ba va dugc sit dung voi lugng sao cho
ham luong nguyén ti nito bac ba trong chét xic tac amin, dua trén trong lugng cuia
céc thanh phin ban diu ti (a) dén (e), 12 tir 0,0003 dén 0,001 mol/100 g mit x6p.
Sang ché con dé cap t6i mit xbp polyuretan thu dugc bang quy trinh nay va téi viéc
sit dung mut x6p polyuretan linh hoat nay d8 san xuét dém, dém ghé va dém giuong.
M6 ta chi tiét sang ché

Mut x6p polyuretan theo séng ché wu tién duge hidu 13 mut xbp polyuretan
linh hoat. Mt x8p ndy c6 tj trong tix 30 dén 70 /1, wu tién 1a tir 40 dén 60 g/l va cy
thé 13 tix 45 dén 55 g/1. Mt xbp polyuretan theo sdng ché wu tién 13 con c6 dd cling
theo vét 16m theo DIN EN ISO 2439, phuong phép A, 1a nhé hon 800 N, vu tién cu
thé 13 nhé hon 500 N, wru tién hon 12 nhé hon 200 N va cu thé 1a nhé hon 100 N. Bién
dang du khi nén, dugc do & 70°C, €p nén 50% trong 22 git theo DIN EN ISO 1856,
wu tién 1a nho hon 20%, wu tién cu thé 12 nh6 hon 15%, wu tién hon 14 nhd hon 10%

va cu thé 13 nho hon 5%.

Polyisoxyanat thom (a) ma c6 thé dugc sit dung bao gdm tAt ca isoxyanat thom
thong thudng duge st dung trong hoa hoc polyuretan. Céc chét ndy uu tién 13 bao
gbm chét ddng phan toluen diisoxyanat (TDI chit ddng phan) va chét ddng phan cua
metylendiphenylen diisoxyanat va chét ddng ding da vong béc cao hon cua né (duge
goi 1a MDI). Polyisoxyanat thom dugc st dung uvu tién cu thé 12 hdn hop bao gdm

2,4'-MDI, 4,4'-MDI va chét ddng dang da vong béc cao hon cda MDI. Hon nita, cling
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c6 thé st dung isoxyanat duqé cai bién, nhu 13 isoxyanat ma dugc tao thanh béng
céch két hop cac nhém duogce tao din xuit tir nhom isoxyanat trong polyisoxyanat. Vi
du vé& cac nhém nay 13 nhém allophanat, nhém carbodiimit, nhém uretonimin, nh6m
isoxyanurat, nhém ure va nhom biuret. Theo phwong 4n dugc uu ti€n, ty 1€ cia
diphenylmetan 2,4'-diisoxyanat uu tién 1a tir 5% dén 30% theo trong lugng va ty 1&
ctia diphenylmetan 4,4'-diisoxyanat uu tién 1a tir 40% dén 80% theo trong lugng,
trong mdi trudng hop dua vao tdng trong luong cia polyisoxyanat thom (a). Theo
phuong 4n dugc uu tién, ty 1€ cua chit ddng ding da vong bac cao hon cia
diphenylmetan diisoxyanat 1a tir 3% dén 30% theo trong lugng, vu tién cy thé 1a tr

5% dén 25% theo trong lugng.

Polyisoxyanat thom c6 thé dugc st dung & dang tién polyme. Cho muc dich
nay, polyisoxyanat thom (al) néu trén duoc cho phan ing véi lugng du véi hop chét
bao gbm hop chét c6 tinh phan mg-isoxyanat (a2).} Hop chit (a2) dugc st dung & day
wu tién 13 hop chit polyme c6 nhém phan tng-isoxyanat ma dugc dé cap & muc (b).
Néu tién polyme isoxyanat dugc st dung 1am isoxyanat thom (a), chét nay vu tién 1a

¢6 ham lugng NCO tir 16% dén 31% theo trong luong.

Hop chét polyme c6 nhém phan tng-isoxyanat (b) c6 phén tir lugng trung binh
it nhét 12 450 g/mol, wu tién cu thé 12 tir 460 dén 12 000 g/mol va c6 it nhét hai nguyén
ttr hydro c6 tinh phan Umg-isoxyanat/phén tir. Hop chét polyme c6 nhém phan Gng-
isoxyanat (b) dugc uu ti€én ma co thé dudc xem xét 1a rugu polyeste, va/hodc ruou
polyete c6 d0 hoat dong tir 2 dén 8, cu thé 1atir 2 dén 6, wu tién 13 tir 2 dén 4, va phan
ttr lwong tuong duong trung binh trong khoang tir 400 dén 3000 g/mol, vu tién 13 tur
1000 dén 2500 g/mol. Rugu polyete 1a cu thé duoc sir dung.

Ruou nolyete co thé duogc didu ché bing phuong phap da biét, thudong bing
cach cong hop c6 xuc tac alkylen oxit, ddc biét la etylen oxit va/hodc propylen oxit,
vao chét ban diu c6 nhém chirc-H, hodc bing cich ngung tu tetrahydrofuran. Khi
alkylen oxit dugc cong vao, thuat ngit polyalkylen oxit polyol ciing dugc st dung.
Chét ban diu c6 nhém chirc-H ma c6 thé duoc st dung cu thé 12 rugu da chtc va/hodc
amin. Ut tién 12 st dung nudc, ruou dihydric, vi du etylen glycol, propylen glycol,
hodc butandiol, rwgu trihydric, vi du glyxerol hodc trimetylolpropan, va ruou

polyhydric bac cao hon, nhur 13 pentaerythritol, ruou duong, vi du sucroza, glucoza
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hoic sorbitol. Amin dugc st dung uu ti€n 1a amin béo ¢ t81 da 10 nguyén tir cacbon,
vi du etylendiamin, dietylentriamin, propylendiamin, va rugu amino nhu 1a
etanolamin hodc dietanolamin. Alkylen oxit dugc st dung uu tién la etylen oxit
va/hodc propylen oxit, trong d6 trong trudng hop rugu polyete, ma dugc sit dung dé
san xut mut x8p polyuretan linh hoat, mot don vi etylen oxit thudng dugc cong hop
vao dAu mach. Chét xtc tac duwoc st dung khi cong hop vio alkylen oxit cu thé 1a hop
chét bazo, voi kali hydroxit c6 ¥ nghia v& mit céng nghiép 16n nhit & day. Néu du
dinh 12 dé c6 ham lugng thip cac thanh phin chua no trong rugu polyete, chét xac
tac duoc st dung co thé 13 hop chét di- hodc multi-kim loai xyanua, dugc goi 1a chét
xtc tic DMC. Polyalkylen oxit polyol hai- va/hogc ba-nhém chirc duge st dung cu

thé dé san xuét mat xp polyuretan linh hoat nhét dan hi.

Ngoai ra, hop chét ¢6 it nhét hai nguyén tir hydro hoat tinh duoc st dung c6
thé 13 polyeste polyol, c6 thé diéu ché vi du tir axit dicarboxylic hitu co c6 tir 2 dén
12 nguyén tir cacbon, uvu tién 12 axit dicarboxylic béo c6 tir 8 dén 12 nguyén ti cacbon
va ruou polyhydric, uu tién la dibl, c6 tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon, vu tién 1a tir 2
dén 6 nguyén ti cacbon. Vi dy vé axit dicarboxylic hitu ich bao gdm: axit sucxinic,
axit glutaric, axit adipic, axit suberic, axit azelaic, axit sebacic, axit
decandicarboxylic, axit maleic, axit fumaric, axit phthalic, axit isophthalic, axit
terephthalic, va axit naphthalendicarboxylic ddng phan. Uu tién 12 st dung axit
adipic. Axit dicarboxylic ¢6 thé duge st dung & day riéng ré hodc trong hdn hop véi
mot axit khac. Thay vi axit dicarboxylic ty do, cling c6 thé st dung din xuét axit
dicarboxylic, vi du este cia dicarboxylic véi rugu c6 tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon

hodc anhydrit cta axit dicarboxylic.

Vi du vé rugu di- va polyhydric, dic biét 1a diol, la: etandiol, dietylen glycol,
propan-1,2- va -1,3-diol, dipropylen glycol, butan-1,4-diol, pentan-1,5-diol, hexan-
1,6-diol, decan-1,10-diol, glyxerol va trimetylolpropan. Uu tién 12 st dung etandiol,
dietylen glycol, butan-1,4-diol, pentan-1,5-diol, hexan-1,6-diol hoéc hdn hop cua it
nhét hai trong s6 diol da néu, cy thé 12 hdn hop ciia butan-1,4-diol, pentan-1,5-diol
va hexan-1,6-diol. Ciing ¢ thé sir dung polyeste polyol duoc tao thanh tir lacton, vi
du e-caprolacton, hodc axit hydroxycarboxylic, vi du axit @-hydroxycaproic va axit

hydroxybenzoic. Uu tién 14 sir dung dipropylen glycol.
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Chét kéo dai mach va/hodc chét lién két ngang (c) dugc st dung la chét ¢
phan tir lwgng nhé hon 400 g/mol, uu tién 1a 1 60 dén 350 g/mol, véi chét kéo dai
mach ¢6 2 nguyén tit hydro cél tinh phan Gmg-isoxyanat va chét lién két ngang ¢ it
nhét 3 nguyén tit hydro c6 tinh phan (mg-isoxyanat. Cac chit nay c6 thé dugc sit dung
riéng r& hodc ¢ dang hdn hop. Uu tién 12 st dung diol va/hoc triol c6 phan tir lugng
nhé hon 400, wu tién cu thé 1 tir 60 dén 300 va cy thé 1a tir 60 dén 150. Vi du hiru
ich v& phan tir ban dAu bao gdm diol béo, diol vong béo va/hodc diol thom, va diol
bao gém chu trac thom, c6 tir 2 dén 14, wu tién 13 tir 2 dén 10, nguyén tir cacbon, vi
du etylen glycol, propan-1,3-diol, decan-1,10-diol, o-, m-, p-dihydroxyxyclohexan,
dietylen glycol, dipropylen glycol va vu tién la butan-1,4-diol, hexan-1,6-diol va
bis(2-hydroxyetyl)hydroquinon, triol nhu la 1,2,4--trihydroxyxyclohexan, 1,3,5-
trihydroxyxyclohexan, glyxerol va trimetylolpropan va polyalkylen oxit ¢c6 chwra
nhém-hydroxyl phén tir lugng thip dua trén etylén oxit va/hodc 1,2-propylen oxit va
diol va/hoic triol néu trén. Chét kéo dai mach (c¢) dugc st dung uu tié€n cu thé 1a

monoetylen glycol, butan-1,4-diol va/hodc glyxerol.

Néu chit kéo dai mach, chét lién két ngang hoic hdn hop cua ching duge sit
dung, cic chét nay c6 lgi 1a dugc sir dung véi lugng tur 0,1% dén 20% theo trong
lugng, vu tién 13 tir 0,5% dén 10% theo trong lugng va cu thé 12 tr 0,8% dén 5% theo

trong luong, dya trén trong lugng ctia thanh phén (b) va thanh phan (c).

Chét xuc tac (d) dugc st dung dé san xuit mut xdp polyuretan theo sang ché
13 chit xtc tac kim loai va chit xic tAc amin ma cé nguyén tir nito béc ba. Trong ngit
canh cua sang ché, hop chét c6 nguyén ti nito béc ba dugce vu tién lam chét xtc tac
amin 12 c4c hop chat c6 do phan tmg twong dbi, dya trén trietylendiamin, it rhét 13
5%. D0 phéan Ung twong d6i duge x4c dinh & day bang cach x4c dinh hing sb tbc do
cua hop chét s& thir nghiém trong hé mé hinh butanol-phenyl isoxyanat voi ndéng do
0,50 mol/l trong mdi trudng hop & 50°C trong dung mdi axetonitril va so sdnh n6 véi
hing s6 cta 1,4-diazabixyclo[2.2.2]octan (trietylendiamin). D9 phéan tng tuong d6i
it nhét 5% thu dugc néu hing sb tbc @6 dbi véi chit xtc tac s& thir nghiém trong diéu
kién twong ddng khéc 1a nho hon hing sb tbc dd khi st dung 1,4-
diazabixyclo[2.2.2]octan theo hé sb t6i da 12 20. Chi tiét v& xc dinh hing sb tdc 4o
dugc mo ta trong: tai liéu J. Chem. Soc Perkin Trans. 2, 1994, cia Schwetlick et al.,

tix trang 599 dén 608 (hing sb tdc do ke dbi voi 1,4-diazabixyclo[2.2.2]octan trong
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didu kién da d& cap = 2,68 dmS mol? gidy!). Chét xtic t4c amin wu tién bao gbm chét
xuc tac ¢6 tinh phan Ging, nghia 1a c4c chit xtic tic bao gdm nhém c6 tinh phan tng-
isoxyanat. Cac chét nay co it nhét 1a mot, vu tién 1a tir 1 dén 8 va vu tién cu thé 1a tir
1 dén 2, nhém c6 tinh phan ng-isoxyanat nhu 13 nhém amin béc mdt, nhém amin
bac hai, nhém hydroxyl, nhém amit hodc nhom ure, uu tién 12 nhém amin bac mdt,
nh6ém amin bac hai ho#ic nhém hydroxyl va vu tién cu thé 1a nhém amin bac mot hodc
nhom hydroxyl. Chét xtic tac amin c6 thé két hop hay dugc sit dung nhét dé diéu ché
polyuretan phét thai thip ma dugc dic biét st dung trong ndi that 6 t6. Chét xic tac
nay 12 d3 biét va dugc mb ta vi du trong EP1888664. Chiing bao gom cac hop chét
ma, ngoai nhom c6 tinh phan Umg-isoxyanat, uu tién 1a c6 mot hodc nhiéu, vu tién 13

hai nh6m amino béc ba.

Ut tién khi nhém amino bic ba ciia chat xtic tac ¢6 thé két hop mang it nhét
hai gbc hydrocacbon béo, uu tién 13 c6 tir 1 dén 10 nguyén t& cacbon/ gbc, wu tién
cuthé1a co tir 1 dén 6 nguyén t cacbon/ gbc. Uu tién cu thé 13 khi nhém amino béc
ba mang hai gdc ddc 1ap dugc chon tir gbc metyl (H3C-) va gbc etyl (H3C-HaC-) va
gbc hitu co khac nita. Vi du v& chét xtc tac c6 thé két hop ma duogc st dung theo
phuong an dugc uu ti€n cla sang ché dugc chon tir nhém gé)m
bisdimetylaminopropylure, bis(N ,N-dimetylaminoetoxyetyl)carbamat,
dimetylaminopropylure, N,N,N-trimetyl-N-hydroxyetylbis(aminopropyl ete),
N,N,N-trimetyl-N-hydroxyetylbis(aminoetyl ete), dietyletanolamin, bis(N,N-
dimetyl-3-aminopropyl)amin, dimetylaminopropylamin, 3-dimetylaminopropyl-
N,N-dimetylpropan-1,3-diamin, dimetyl-2-(2-aminoetoxyetanol) va (1,3-
bis(dimetylamino)propan-2-ol), N,N-bis(3-dimetylaminopropyl)-N-
isopropanolamin, bis(dimetylaminopropyl)-2-hydroxyetylamin, N,N,N-trimetyl-N-
(3 aminopropyl)bis(aminoetyl ete), 3-dimetylaminoisopropyldiisopropanolamin, N-
[2-[2-(dimetylamino)etoxy]etyl] “N-metyl-1,3-propandiamin va hdn hop cia ching.
Ul tién cu thé 13 str dung N- [2-[2-(dimetylamino)etoxy]etyl]-N-metyl-1,3-
propandiamin.

Ngoai chét xtic tac amin c6 thé két hop, c6 thé st dung chét xtic tic amin
thong thuong khac dé didu ché_polyuretan. Céc chit nay wu tién dugce chon tir nhém
gém 2,3-dimety1-3,4,5,6-tetrahydropyrimidin, trietylamin, tributylamin,
dimetylbenzylamin, N-metyl-N-xyclohexylmorpholin, N-etyl-N-
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xyclohexylmorpholin, N,N,N',N'-tetrametyletylendiamin, N,N,N',N'-
tetrametylbutandiamin, N,N,N' JN'-tetrametylhexandiamin,
pentametyldietylentriamin, tetrametyl diaminoetyl ete, bis(dimetylaminopropyl)ure,
dimetylpiperazin, 1,2-dimetylimidazol, i-azabixyclo[3.3.0]octan vauu tién 1a 1,4-

diazabixyclo[2.2.2]octan, va hén hop ciia ching.

Chit xtc tic amin dugc st dung & ddy v6i lugng sao cho ham lugng cia
nguyén tir nito bac ba 12 tir 0,0001 dén 0,003 mol/100 g mut x6p, wu tién 14 tir 0,0004
dén 0,002 va cu thé 13 tir 0,0005 dén 0,001 mol/100 g mt x6p. Chét xdc thc amin wu

tién bao gdm chét xtic tdc amin c6 thé két hop doc quyén.

Chét xtc tac kim loai dugc st dung ¢ thé 1a chit xuc tac kim loai thong thudng
bt ky. Chat nay bao gdm hop chét kim loai hitu co, vu tién 1a hop chét thiéc hitu co,
nhu mubi thiée(IT) cua axit carboxylic hitu co, vi du thiéc(II) axetat, thiéc(IT) octoat,
thic(ID) etylhexanoat va thiéc(IT) laurat, va mudi dialkyl thiée(IV) clia axit carboxylic
hitu co, vi du dibutyl thiéc diaxetat, dibutyl thiéc dilaurat, dibutyl thiéc maleat va
dioctyl thiéc diaxetat, dibutyl thiéc dineodecanoat, va ca bismuth carboxylat, nhu
bismuth(I1]) neodecanoat, bismuth 2-etylhexanoat va bismuth octanoat, hozc hdn hop
cua chiing. Chét xuc tac kim loai dugc chon wu tién 12 chit xuc tac kim loai ma 6n
dinh khong bi thuy phan, nhu hop chit thiéc(IV). Dibutyl thiéc dineodecanoat oy thé

dugc st dung lam chét xuac tac kim loai.

Chit xuc tac va luong chét xtc tic s& st dung dugc lya chon & déy sao cho
hdn hop phan ting polyuretan vu tién c6 thoi gian tang trudng tir 30 dén 150 gidy, wu
tién cu thé 13 tir 40 dén 110 giay va cu thé 1a tir 50 dén 105 gidy, xét dén han ché vé
lugng theo sang ché dbi véi nito bac ba. Thoi gian ting trudng dugc hiéu 13 thoi gian
dé dat dén dd cao tdi da trong thit nghiém cbc ¢6 mo véi trong lugng 100 g thanh
phan polyol va 50 g thanh phin isoxyanat. Hon nita, thoi giam kem vu tién la trong
khoang tir 10 dén 30 gidy, wu tién cu thé 1a tir 12 dén 25 gidy va oy thé 1a tir 14 dén
22 gidly, va thoi gian gel hoc soi uu tién 1a tir 60 ¢én 180 gidy, wu tién cu thé 1a tir
70 dén 160 gidy, va cu thé 12 tr 75 dén 145 gidy. Thoi gian kem va thoi gian gel dugc
x4c dinh & day theo DIN EN 14315-1:2013 & 25°C trong thir nghiém cbe c6 mo véi
trong luong 100 g thanh phan polyol va 50 g thanh phén isoxyanat.
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Mot hodc nhiéu chit tao khi (e) cling c6 mit trong qué trinh sén xult mut xbp
polyuretan. Lam chit tao khi (e), c6 thé st dung chit tao khi hoat dong vé mit hoa
hoc va/hodc hop chét hoat dong vé mit vat 1y. Chét tao khi hod hoc dugc hiéu 13 hop
chit tao thanh san phdm khi, vi du nuéc hodc axit formic, bing cach phan tmg véi
isoxyanat. Chét tao khi vat 1y dugc hiéu 1a hop chit ma dugc hoa tan hodc nhii hoa
trong nguyén liéu ban d4u dé san xuét polyuretan va hod hoi trong didu kién tao thanh
polyuretan. Céac chét ndy 13, vi dy, hydrocacbon, hydrocacbon dugc halogen hod va
hop chét khac nhu 12 alkan dugc perflo hod, vi du perflohexan, cloflocacbon, va ete,
este, keton va/hodc axetal, vi du hydrocacbon béo(vong) c6 tir 4 dén 8 nguyén tir
cacbon, hydrocacbon dugc flo hoa nhu 1a Solkane® 365 mfc, hodc khi nhu 13 cacbon

dioxit.

Theo phuong an dugc uu tién, chét tao khi dugc sit dung trong hdn hop clia
c4c chit tao khi nay bao gbm nuéc, vu tién hon 1a chi 1a nuéce. Lugng chét tao khi
duoc lwa chon & ddy sao cho ty trong cua mut x6p polyuretan cla séng ché nam trong
khoang tir 30 dén 70 g/l, wu tién 12 tir 40 dén 60 g/l va cu thé 1a tix 45 dén 55 g/l. Cu
thé 13, chi nuéc duge sir dung véi luong tir 1% dén 6% theo trong lugng, wu tién 1a
tr 2% dén 5% theo trong luong va cu thé 1a tir 2,5% dén 4,5% theo trong lugng, dua
trén tdng trong lugng cua thanh phén tir (b) dén ().

Hon hop phéan tng ciing bao gbm lactam (f). Trong ngit canh cla sing ché,
"actam" dugc hiéu 13 amit vong ma c6 thé dugc thé. Trong trudng hop nay, lién két
amit ndm & vong, va uu tién 12 chi c6 mdt nhém amit & vong. Vi du theo sang ché 13
B-propiolactam, 2-pyrolidon, N-metylpyrolidon, y-butyrolactam, §-valerolactam (2-

piperidon) va e-lactam (g-caprolactam). Ul tién cu thé 13 st dung e-caprolactam.

Vi du vé& chét phu trg va/hodc chét phu gia (g) duoc st dung bao gém chét hoat
dong bé mit, chét 1am én dinh mut x5p, chét diéu hoa 6, chét giai phong bén ngoai
va bén trong, chat don, chit tao mau, chit nhudém mau, chit 1am cham chay, chét
chéng tinh dién, chét 1am én dinh tranh bi thuy phén va chit kim ném va kim khuén.

Chi tiét khac nita vé& nguyén liéu ban dau dugc sir dung c6 thé tim théy, vi du,
trong Kunststoffhandbuch [Plastics Handbook], volume 7, Polyurethane

[Polyurethanes], edited by Giinter Oertel, Carl-Hanser-Verlag, Munich, third edition
1993, chapter 5, Polyurethanweichschaumstoffe [Flexible polyurethane foam].
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Khi san xuit mut xp polyuretan theo sang ché, thong thudng hop chét polyme
c6 nhom phan Gmg-isoxyanat (b), chét kéo dai mach va/hodc chét lién két ngang (c)
duoc st dung tuy v, chét xtc tac (d), chét tao khi (e), lactam (f) va chét phy tro
va/hodc chét phu gia (g) tuy ¥ cling dugc sit dung dugc tron dé tao thanh thanh phan

duogc goi 14 polyol va & dang nay duge cho phan Ung véi polyisoxyanat a).

Pé san xuit mat x5p polyuretan theo sang ché, polyisoxyanat thom (a) dugc
cho phan tng v6i hop chét polyme c6 nhém phan tng-isoxyanat v4i sy co mat cua
chét tao khi néu trén, chét xtc tac va chét phu trg va/hodc chét phu gia (thanh phén
polyol). Ty 1€ phéi trén & day sao cho ty 1& duong luong cia nhém NCO trong
polyisoxyanat (a) so v&i tbng lugng nguyén tir hydro c6 tinh phéan tng trong thanh
phin (b) va thanh phén (f) va, néu ¢6, thanh phén (c) va thanh phan (d) vu tién 12 tir
0,5 dén 0,95:1, wu tién 13 tir 0,6 dén 0,8:1 va cy thé 1a tir 0,65 dén 0,75:1. Ty 18 1:1

tuong Gng & day voi chi s6 isoxyanat 100.

Mut xp polyuretan cia sang ché wu tién 12 dugc san xuit bing phuong phap
mdt 14n duy nhét, vi dy sit dung cong nghé 4p luc cao hodc 4p suét thudt. Mut x6p
cia sang ché dugc san xuét, vi dy, trén bang chuyén hozc wu tién 13 trong khudn dic.
Mut xép polyuretan dugc dic khudn co thé dugc san xuht md hoic kin, vi du khudn

duc kim loai.

Dic biét co loi 8 tién hanh theo phwong phép goi 1a phurong phép hai-thanh
ph?m, trong d6, nhu néu trén, thanh phﬁn polyol dugc san xuit va tao mut xép véi
polyisoxyanat (a). Thanh phén wru tién dugce phéi tron & nhiét d trong khoang 15 va
120°C, vu tién 1a tir 20 dén 80°C, va dugc dua vao khuén hodc dua 1én bang chuyén.
Nhiét do trong khuén thudng trong khoang 15 va 120°C, wu tién 1a trong khoang 30
va 80°C. Mut xdp polyuretan duch duc khudn duge tao thanh nay cling la d6i tuong
cla sang ché. Mut xp nay wu tién 12 6 trbng va c6 thé dugc st dung ma khong can
udn. Ciing wu tién c6 bé mit khdng bi bong.

Mut x6p polyuretan cia sang ché wu tién dugc st dung trong xay dung phuong
tién, vi du 1am 16t tham, cho db g8 boc, dd g& dé ngoi ¢b dinh hodc dd gd nga gap,
cho dém giudong hodc géi twa. Mot linh vyc st dung khac 12 bo phén an toan cho xe
6 10, bé mat dd, chd twa tay hodc bd phén tuong ty trong linh vyc dd gb va trong lap

rap 0 tO.
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Bit ngd, cic tac gia da phat hién ra 13 sit dyng lactam két hop vé6i chit xuc téc
gel va tao khi theo sang ché lam cho cé thé giam déng ké su tzo thanh amin thom,
thAm chi véi chi s6 isoxyanat nhé hon 100 nhidu va ty 16 nudce 16n hon 1% theo trong
luong, cu thé 13 & b& mit cua mit x6p dugc duc ép, va vu tién 14 1am cho c6 thé lam
giam sy tao thanh amin thom nay xubng duéi gi6i han phat hién. Cic tac gia con phat
hién ra 1a khong thé phat hién thdy lactam tw do bét ky nhur 13 ngudn phét thai tiém
nang & mut x6p nay trong khoang nhiét d6 lién quan dén ung dung st dung 1én dén
90°C trong khi xac dinh cic chu phan c6 thé ngung tu, dugc do & 90°C theo VDA

278 (tao suong mu).

Mot loi ich khac 13 ham lugng aldehyt, duge do & mut xép da phan tng hoan
toan, twong ty co thé giam 3 rét, thuong & mirc 16n hon 50% so voi mit x6p duoc
xuc tac theo cach thong thuong ma khong c6 bd sung thém lactam. Giam sut tinh chét
co hoc nhu 13 vi du bién dang du khi nén, fné duoc e la do két thuc mach bai lactam,
ciing bét ngd khong phat hién thy. Trai lai, cai thién vé tinh chét co hoc c6 thé nhan
thdy sau khi ifio hoa clp tbc trong autoclave & 120°C trong 5 gi¢ va trong bao quan

trong didu kién néng va Am.
Vi du thye hi€én sang ché
Séang ché s& dugc md ta chi tiét dudi day tham khao dén vi du:

Nguyén liéu duéi day dugc sir dung dé san xuét mut x8p polyuretan cua vi dy

thuc hién sang ché: |
Polyol 1: Polyoxypropylen-polyoxyetylen dugc bat dau tir-glyxerol c¢6 ham lugng
polyoxyetylen 13% theo trong lwong dya trén ham lugng alkylen oxit, chi

s6 hydroxyl 28 mg KOH/g va chi yéu 12 nhém hydroxyl bac mot.

Polyol 2: Polyme polyol dua trén styren va acrylonitril theo ty 1€ 2:1,
' ham lwong chéit rén 44% theo trong lugng va chi s6 hydroxyl
20 mg KOH/g.
Polyol 3: Polyoxypropylen-polyoxyetylen dugc bat dau tir-glyxerol c6 ham luong
polyoxyetylen, dya trén ham lugng alkylen oxit 74% theo trong lugng va
chi s6 hydroxyl 42 mg KOH/g.

Polyol 4: Propoxylat dugc bét du tir-propylen glycol c6 chi s6 OH 55.
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Polyol 5: Polyoxypropylen-polyoxyetylen dugc b4t du tir-glyxerol c6 ham lugng
polyoxyetylen 14% theo trong luong dya trén ham luong alkylen oxit va
chi s6 hydroxyl 30 mg KOH/g.

Polyol 5: Polyoxypropylen-polyoxyetylen dugc bat ddu véi hdn hop cua glyxerol va
dietylen glycol (tir 74 dén 26 phén theo trong luwong) va c6 ham luong
polyoxyetylen, dya trén ham luong alkylen oxit 10% theo trong lugng va
chi sb hydroxyl 48 mg KOH/g.

Polyol 6: Polyoxypropylen dugc bt diu tir-glyxerol c¢6 chi s6 hydroxyl
42 mg KOH/g.

Chét xtic tac 1: 33% theo trong lugng dung dich chira trietylendiamin trong

dipropylen glycol. |

Chét xtic tac 2: Chét xuc tdc amin béc ba, ¢b thé két hop tir Evonik, mua dugc dudi

tén thuong mai Dabco®NE 300 (N-[2-[2-(dimetylamino)etoxy]etyl]-
N-metyl-1,3-propandiamin).

Chét xuc tac 3: N,N-dimetyl-N',N'-di(2-hydroxypropyl)-1,3-propandiamin, co6 san

tir Huntsman dudi tén thuong mai Jeffcat®DPA.

Chét xtic tac 4: polyoxypropylen dugc bat dau tir-3-(dimetylamino)propylamin c6

ham lugng polyoxypropylen 77% theo trong lugng va chi s&
hydroxyl 250 mg KOH/g.

Chét xuc tac 5: 3-(dimetylamino)propylamin.
Chét xtic tac 6: 1,4-diazabixyclo[2.2.2]octan (25%) trong butan-1,4-diol (75%).

Chét xtic tic 7: chit xtic tdc amin Dabco® 2025 tr EVONIK (truéc dy 1a Air
Products).

Chét xuc tic 8: Dietanolamin.

Chét xuc tac 9: Hydroxymetyltrietylendiamin (66,7% theo trong lugng) trong
dipropylen glycol.

Chét xtc tac 10:N-[2-[2-(dimetylamino)etoxy]etyl]-N-metyl-1,3-propandiamin (co
s&n tr Evonik dudi tén thuong mai Dabco NE 300).
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Chét xtc tac 11:N-(3-dimetylaminopropyl)-N,N-diisopropanolamin  (c6 sin  tlr

Huntsman duéi tén thuong mai Jeffcat®DPA).

Chét xtc tac 12:10% theo trong luong dung dich chira dimetyltin dineodecanoat
trong polyol 1, ¢6 sén dudi tén thuong mai Fomrez®UL 28; chét xtic

tac PU tir Momentive.

Chét xtc tac 13:phic hop kém co6 san tir King Industries dudi tén thuong mai K-Kat
XK-614.

Isoxyanat 1: Hbn hop gdm MDI va chit ddng ding da vong bac cao hon ctia MDI
¢6 d6 nhét & 25°C 12210 mPas va ham lugng NCO 3 1,5% theo trong

lugng.

Isoxyanat 2: Hn hop gbém 49 phén theo trong lugng ctia 4,4'-MDI, 48,6 phin theo
trong luwong cua 2,4'-MDI va 2,4 phz‘?ln theo trong lugng cua 2,2'-
MDI; ham lugng NCO 1a 33,5% theo trong lugng.

Isoxyanat3:  4,4'-MDI monome c6 ham lugng NCO 33,5% theo trong luong.
Ch4t 1am &n dinh:  chét 1am bn dinh silicon phat thai thap.

Chét 1am sach: anhydrit cua axit dodecylsucxinic.

Bt d4u tir nguyén liéu ban d4u dua ra trong bang 1, tAm panen thit nghiém véi
kich thude 18,5 x 19,5 x 3,8 cm dugc san Xuét trong khuon kin. Qua trinh nay bao
gbm diéu ché thanh phan polyol theo thanh phén dua ra trong bang, phéi tron thanh
phan polyol nay v&i thanh _phén isoxyanat cu thé & chi s isoxyanat cu thé trong dau
tron ap luc cao 6 35°C, va cho hdn hop nay vao khudn da gia nhiét 1€n 60°C. Luong
nguyén liéu 12 dya trén phéan theo trong lugng theo %, ham lugng nito bac ba/100 g
mut x6p dugc dua ra theo mol/100 g mit xbp va ndéng d6 MDA dugc dua ra theo
ppm. Chi hop chét c6 do phan ung tuong dbi, dwa trén trietylendiamin, it nhét 12 5%
dwoc dua vao dé tinh todn ham luong nito bac ba. Thao khudn sau 5 phtt; ty trong

khoang 50 g/dm?.

Béang 1

Thanh phén polyol | Sosanh 1 | Sosanh2 | So sanh 3 | Sosanh 4 | Sosénh 5
Polyol 1 64,85 - [64,22 64,22 63,60 63,35
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Polyol 2 15,00 15,00 15,00 15,00 15,00
Folyol 3 14,00 14,00 14,00 14,00 14,00
Chét xtc tac 1 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10
Chét xtc tac 2 0,10 0,10 0,10 0,10 0,10
Chét xtc tac 3 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
Chét xtc tac 4 1,00 1,00 1,00 1,00 1,00
Chét xuc tac 12 - - - - -
g-caprolactam 0,00 0,31 0,63 1,25 1,50
Chét 1am 6n dinh | 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
Nuée 3,45 3,45 3,45 3,45 3,45
Thanh phin
isoxyanat
Isoxyanat 1 37,5 37,5 37,5 37,5 37,5
Isoxyanat 2 42,1 42,1 42,1 42,1 42,1
Isoxyanat 3 204 20,4 20,4 20,4 20,4
Chi sb 75,0 75,0 75,0 75,0 75,0
2,4’-MDA 87 77 70 57 32
4,4’-MDA 6 5 4 3 <1
Ham lugng nito 0,021 0,021 0,021 0,021 0,021
bé}c ba/100 g mut
XO0p
Bang 1 (tiép)
Thanh phin polyol | Sosanh | Vidul | Sosinh | Vidu2 | Sosénh8 | Vidu3
6 7
Polyol 1 62,35 | 65,85
Polyol 2 15,00 15,00 32 32
Polyol 3 14,00 14,00 |78 76,5 4,8 4,8
Polyol 4 - - 16 16
Polyol 5 2 2 58,05 58,10
Chét xuc tac 1 0,10 - 0,4
Chét xuc tac 2 0,10 0,10 0,2 0,2
Chét xuc tac 3 1,00 -
Chét xtc téc 4 1,00
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Chét x1c tac 5 0,1 0,25

Chét x1c tac 6 0,45

Chét xtc tac 7 0,25

Chét xic tac 8 0,2 0,2
Chét xtic tac 12 - 0,10 0,3 0,3
anhydride cia axit | 2,50 -

dodecylsucxinic

g-caprolactam 1,50 1,50 0,5
Chét 1am én dinh | 0,50 0,50 0,02 0,02 0,4 0,4
Nudc 3,45 3,45 3,5 3,5 3,55 3,55
Thanh phén

isoxyanat

Isoxyanat 1 37,5 37,5 20 20 40 40
Isoxyanat 2 42,1 42,1 80 80 50 50
Isoxyanat 3 20,4 20,4 10 10
Index 75,0 75,0 75 75

2,4-MDA 3 <1

2,4’-MDA 49 <1 18 <1 24 <1
4.4°-MDA 2 <1 <1 <1 3 <1
Ham luong nito bac | 0,021 0,00066 | 0,0043 | 0,00065 | 0,003+x(Dabco | 0,0013
ba/100 g mut x0p 2025)

Mut xdp polyuretan khac nita dugc san xuét theo bang 2 theo quy trinh trong

tu va tinh chét co hoc cling dugc xac dinh ngoai ham luong MDA. Céc tinh chét nay

ciing dugc dua ra trong bang 2. Trong thi nghiém so sanh 10 va vi du 8, tién polyme

isoxyanat trong ng dugc sir dung ma da thu duoc tir thanh phan d4 néu cu thé.
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Béang 2

Thanh phin polyol | Sosénh | Vidu4 | Vidu5 | Vidu6 | Vidy | Sosinh | Vidu8
9 7 10

Polyol 1 64,85 63,85 |66,25 |6515 |[6505 |76,6 76,6
Polyol 2 15,00 |15,00 |15,00 |1500 |1500 |15 15
Polyol 3 14,00 |14,00 |14,00 |14,00 |14,00 |2 2
Chét xtc tac 1 0,10 - - - - 0,1
Chét xtc tac 2 0,10 0,10 0,10 0,10 0,20
Chét xtc tac 3 1,00 - - - -
Chét xtic tac 4 1,00 1,0
Chét xtc tac 9 0,2
Chét xuc tac 10 0,1 0,2
Chét xiic tac 11 1
Chét xtic téc 12 - 6,10 0,20 0,30 0,30
Chét xtc tac 13 0,3
g-caprolactam - 3,00 1,50 1,50 1,50 1,5
Chat lam 6n dinh | 0,50 | 0,50 0,50 0,50 0,50 0,7 0,7
Nuéc 3,45 3,45 3,45 3,45 345 |35 3,5
Thanh phan 14,00 |14,00 |14,00 |14,00 |14,00
isoxyanat
Isoxyanat 1 37,5 37,5 37,5 37,5 37,5 |36 36
Isoxyanat 2 42,1 42,1 42,1 42,1 42,1 |32 32
Isoxyanat 3 20,4 20,4 20,4 20,4 20,4 |20 20
Polyol 3 2 2
Polyol 6 10 10
Chi s6 70,0 70,0 70,0 70,0 70,0 |70 70
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Thoi gian kem | 14 22 22 21 16 12 12
[giay]

Thoi gian  gel | 53 | 104 104 93 70 51 49
[gidy]

Thoi gian ting | 76 145 145 135 100 72 70
truong [gidy]

2,2'-MDA 6 1
2,4’-MDA 96 <1 <1 <1 <1 78 2
4,4’-MDA 7 <1 <1 <1 <1 5 <1
Ham lugng nito 0,021 0,00066 | 0,00066 | 0,00066 | 0,0013 | 0,0072 | 0,0013
béc ba/100 g mut

»0p
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Bang 3 chimg td 1a sir dung chit xtc tac theo sang ché mang lai trong mot vai
trwomg hop cai thién dang k& & cac tinh chét co hoc duge do. Nhan thiy co cai thién,
v6i ty trong twong duong cla mut xbp, & bién dang du khi nén, dugc do & mirc bién
dang 50, 75 va 90%, ham luong 6-tréng (duge do nhu do thdm khi) va cu thé 1a va
bét ngd 12 bién dang du khi nén ’séiu 150 hoa autoclave (ép nén 50%/5 git/120°C, 3

chu trinh). Céc gia tri ndy dugc xéac dinh nhu sau:

Thit co hoc Phuong phép

Po cting ép nén & ép nén 25%, 40% va 65% DIN EN ISO 3386

Db tré & ép nén 70% DIN EN ISO 3386
Ty trong DIN EN ISO 845

Bién dang du khi nén (ép nén 22 gid/70°C/50%) | DIN EN ISO 1856

Bién dang du khi nén sau 140 hod autoclave Theo tiéu chudn DIN
ISO 1856, sau 5 gid
bao quan trong
autoclave ¢ 120 46 C
va ép nén 50% (3 chu

trinh).
Do bén kéo dirt | ,, DIN EN ISO 1798
Do gian dai khi dut | DIN EN ISO 1798
D6 bén lan rong chd réch (sau véi vét khia hinh | DIN EN ISO 34-1,B
chit V) (b)
D6 bién dang dan hdi doi lai | DIN EN ISO 8307
Gié tri phat thai:

MAu muat x8p tir vi du so sanh 8 va vi du 9 dugc phén tich bang céch st dung
phuong phap budng tiép d6 13 HPLC. Formaldehyt dugc xac dinh bing quy trinh
twong tw ASTM D-5116-06. C& budng 14 4,7 1. Mau polyuretan dugc st dung 1a mut
xbp ¢6 kich ¢& 110 mm x 100 mm x 25 mm tir 15i mt x6p. Nhiét d6 trong budng do
trong qué trinh do 12 65°C, d6 Am twong d6i 50%. Téc d6 thay ddi khong khi 1a 3,0
1/git. Dong khi xa bao gdm aldehyt bay hoi tir polyuretan dugc cho qua hop bao gdm
oxit silic dugc bao phu b?lng 2, 4-dinitrophenylhydrazin trong 120 phat. Hop DNPH
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sau d6 dugc rira giai bing hdn hop gbm axetonitril va nudc. Nong d9 formaldehyt
trong dich ria gidi dugc xdc dinh bing HPLC. Trong thi nghiém nay, gi6i han phat
hién d6i v6i phét thai formaldehyt 1a < 11 pg/m’.

Trong ngit canh cia sang ch€, ham luong amin thom dugc xac dinh nhu sau:

Ham luong amin thom dugce x4c dinh trén sén phém dac khudén duoc lam tr
mit x&p polyuretan linh hoat dugc dic khudn theo phuong phap tht ISOPA L.II.:
phuong phép x4c dinh dbi voi MDA (ISOPA LLI. ref. 11399, "Robust method for the
determination of the diaminodiphenylmetan content of flexible polyurethane foam").
Cho muc dich ndy, mAu dugc cht sau khi sin xuat va déng géi ngay trong mang gidy
nhém va tai chit déo. Thoi gian tir khi 14y khéi khuon va déng goi 1a 30 phut.

B2& mit ctia mut xép dugc duc khudn duge cit thanh timg tAm panen c6 d0 déy
0,5 cm. Mau kich thuéc 3 cmx 3 cm mdi miéng duoc cit tir tAm panen ndy va xép
v6i 1én nhau tao thanh hinh khéi 1ap phuong 3 x 3 x 3 cm va do. Khéi 1ap phuong
mut x&p linh hoat dugc cho vao cbc co md c6 10 ml 1% axit axetic (dugc dua ra theo
% theo khdi lugng). Khéi 14p phuong dugc bop vét hai muoi 14n biang cach st dung
bua dim (duong kinh khoang 4 cm) va dung dich dugc chuyén vio binh nén 50 ml.
Quy trinh dam sau d6 dugc 14p lai hai 14n v6i 10 ml 1% axit axetic mbi 14n, axit axetic
nay ciing dugc chuyén vao binh nén sau quy trinh dam. Sau khi gop dich chiét thu
dugc, thém vao hdn hop dén thé ﬁch 50 ml bing 1% axit axetic. Dung dich ndy dugc
loc qua mang loc 0,45 pm dé chuén bi cho phan tich HPLC. Thyc hién do 13p lai hai

1An trong tat ca cac truong hop. Ham lugng MDA dugc dua ra theo ppm.
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YEU CAU BAO HQ
1. Quy trinh san xuit mut x6p polyuretan c6 ty trong tir 30 g/dm? dén 70 g/dm?, trong
dé: ‘ '
a) polyisoxyanat thom duoc tron véi
b) hop chét polyme c6 nhém phan ting-isoxyanat,
¢) tuyy chitkéo dai mach va/hodc chit lién két ngang,
d) chét xdc tic,
e) chét tao khi, bao gdm nudc,
) tir0,1% dén 5% trong lugng 12 lactam, dua trén tdng trong lwong ciia c4c thanh
phin tir (a) dén (f), va
') tuy ¥ chét phu gia,
véi chi sb isoxyanat tir 50 &én 95 dé tao thanh hdn hop phén &ng, va hdn hop phan
ing nay duoc chuyén hod thanh mut x6p polyuretan linh hoat,
trong d6 chét xic tic bao gdm chét xic tac kim loai va chét xtic tac amin va chét
xtc tac amin c6 nguyén tir nito bac ba va duge sir dung voi lugng sao cho ham
luong nguyén tit nito bac ba trong chét xtic tAc amin, da trén trong lugng ctia cc
thanh phan tir (a) dn (f) ban dau, 12 tir 0,0001 dén 0,003 mol/100 g mit xp.
2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 chét xtc tac amin c6 d6 phan L"mg it nhét 1&5%,
dua trén 1,4-diazabixyclo[2.2.2]octah. '
3. Quy trinh theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 chét xuc tac duoc st dung véi luong
sao cho hdn hop phén g polyuretan c6 thoi gian ting truéng tix 30 dén 150 giay.
4. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac didm tir 1 dn 3, trong d6 ham lwong nuéc,
- dya trén thanh phan ti (b) dén (f), 1a tir 1% dén 5% theo trong luong.
5. Quy trinh theo diém bAt ky trong sb céc didm tir 1 dén 4, trong d6 khong c6 mit
chat tao khi ndo khac ngoai nudc. ‘
6. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 5, trong d6 lactam (f) 1a &-

caprolactam.
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7. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac didm tir 1 dén 6, trong d6 chét xtc tac

amin c6 it nhit mot nhém cé tinh phan Umg-isoxyanat.

8. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 7, trong d6 chét xuc tac

~amin c6 hai nguyén ti nito bac ba trong phén tir.

9. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 céc diém tir 1 dén 8, trong d6 nguyén tir nito
béc ba ciia cht xtic tic amin c6 it nhit mot gbc metylen H3C- hodc gbc etylen

H3C-HaC-.

- 10. Quy trinh theo diém bt k¥ trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 chit xuc tac
afhin duoc chon tir nhém gém bisdimetylaminopropylure, bis(IN,N-
dimetylaminoetoxyetyl)carbamat, dimetylaminopropylure, N,N,N-trimetyl-N-
hydroxyetylbis(aminopropyl ete), N,N,N-trimetyl-N-hydroxyetylbis(aminoetyl
ete), dietyletanolamin, bis(N,N-dimetyl-3-aminopropyl)amin,
dimetylaminopropylamin, 3-dimetylaminopropyl-N,N-dimetylpropan-1,3-

~ diamin, dimetyl-2-(2—aminoetoXyetanol) va (1,3-bis(dimetylamino)propan-2-ol),

~ N,N-bis(3-dimetylaminopropyl)-N-isopropanolamin, bis(dimetylaminopropyl)-2-

hydroxyetylamin, N,N,N-trimetyl-N-(3 aminopropyl)bis(aminoetyl ete), 3-
dimetylaminoisopropyldiisopropanolamin, N-[2-[2-(dimetylamino)etoxy]etyl]-
N-metyl-1,3-propandiamin va hdn hop ctia chung.
11, Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 10, trong d6 chét xic tac
kim loai 1& chét xuc tac thiéc (IV).
12. Quy trinh theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 11, trong d6 polyisoxyanat
thom bao gdm chét dong phan va chét ddng déng cuia diphenylmetan diisoxyanat.
13. Quy trinh theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 12, trohg do6, dé diéu ché
| hdn hop phan tng, thanh phan isoxyanat (A), bao gdm polyisoxyanat thom (a), va
| thanh phan polyol (B), bao gdm hén hop, bao gdm hop chit polyme c6 nhém phan
tig-isoxyanat (b), chit xic tac (d) va chét tao khi, bao gdm nuéc (), duoc phdi
tron.

| 14. Quy trinh theo diém batky trdng s6 cac diém tir 1 dén 13, trong d6 hdn hop phan

ung nay dugc chuyén ho4 thanh mut x6p polyuretan linh hoat trong khudn.
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15. Mt x6p polyuretan c6 thé thu dugc bang quy trinh theo diém bat ky trong sb cac »
diém tir 1 dén 14.

16. Mt x6p polyuretan theo diém 15, trong d6 mut x6p nay 1a gbi twa, dém ghé, hodc

dém giuwong.
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