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Linh vuc k§ thuat dwoc dé cap

Séng ché @& cap dén ché phdm nhua polyuretan néng chay dong ran khi 4m va

vét pham.
Tinh trang ky thuit cia sang ché

Chét két dinh polyuretan néng chiy dong ran khi 4m khong chira dung méi va vi
vay dugc xem nhu 1a chét két dinh than thién v6i mdi truong. Chat két dinh nay da duoc
nghién ctru nhiéu chu yéu dé dinh két soi va can mong vt liéu xay dung va da duge st

dung rong rdi ¢ linh vuc cong nghiép.

Ngoai ra, dap lai nhu clu ting 1én vé viéc giam khéi lwong va 1am lodng thanh
phn quang hoc, thye nghiém gin dy da dugce thye hién dé thay thé chét két dinh nhay
ap sudt acrylic xu huéng thong thuong bing chét két dinh néng chéay khi dinh két thanh

phan quang hoc.

La vi du cua chéit két dinh nay, chit két dinh dugc bdc 16 ma bao gﬁ‘)m ché phém
chét két dinh néng chay chéng nhiét 4m chtra 100 phan khéi luong clia (a) nhua
polyuretan cé nhi¢t do bét dau dong it nhat 1a 55°C nhung khong cao hon 110°C, tir 5
dén 150 phéan khdi lugng cia (b) nhua polyeste bdo hoa c6 Tg it nhét 13 0°C nhung
khong cao hon 110°C va khéi lugng phan t nam trong khoang tir 10000 dén 25000, tir
10 dén 150 phan khéi luong cta () nhya epoxy c6 diém hoa mém it nhét 12 60°C nhung
khong cao hon 140°C va khdi lwgng phén tir ndm trong khoang tir 700 dén 3000, va tir
10 dén 200 phin khéi lugng ciia (d) chit don v co duge xit Iy bé mit bing chét lién két

(vi du, xem Tai liéu sang che 1).

Chét két dinh nay c6 muc chdp nhén duoc trén thyuc té vé& chéng nhiét am. Tuy

nhién, néu laminat véi céac 16p lién két v6i nhau bang chit két dinh dugc ngam trong
1
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nude, nude ¢6 thé xam nhap vao laminat trong thoi gian tuong doi ngan. Vi vay, chét

két dinh c6 nhugc didm chéng thim khong du.

Ngoai ra, trong cac nam gan day, ¢6 nhu ciu 16n ddi vé6i cac vat lidu c6 thé dugc
dong rén trong thoi gian ngén hon dé nang cao ning suit. Trong bdi canh ndy, mic du
loi thé 12 két dinh ngay ca & nhiét do thép, ché phim chét két dinh nong chay chbng
nhiét Am khong thé dugc st dung trén thuc té khi cAn dong ran nhanh. Kha nang dong
rén nhanh chong c6 thé dugc tang cuong, vi du, bang cach thém chét xtc tac; tuy nhién,
mot k§ thudt nay co thé gay ra cac van dé& nhu ting d6 nhét theo thoi gian. Vi vay, rat
kho dé dat duoc céc tinh chét nay déng thoi.

Danh muc tai liéu tham khéo

Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: JP 2003-27030 A
Ban chit ky thuit ciia sang ché

Vén d& k¥ thuat

Véan d& can duoc giai quyét bdi sang ché 13 @ xuét ché pham nhua polyuretan
néng chay dong rn khi 4m ma c6 do én dinh luu trix, do bén két dinh ban diu, chong
thAm nudce, va chdng tac dong roi t6t.

Giéi quyét van s

Séang ché d& xuét ché phim nhya polyuretan nong chay dong ran khi 4m, chira
tién polyme uretan chura isoxyanat (i), ché pham nhya polyuretan néng chay dong ran
khi 4m con chta: chét xtic tic dong ran (ii) dugc biéu dién bing cong thuc (1) véi lugng
nam trong khoang tir 0,2 dén 1 phan khéi lugng trén 100 phin khéi lugng tién polyme
uretan (i); va axit hiru co chira luu huynh (iii) véi luong nam trong khoang tir 0,0001

dén 0,5 phan khéi luong trén 100 phan khéi lwong tién polyme uretan (i), cling nhu vat
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phém, hinh thanh tir ché pham.
Téac dung c6 1gi ctia sang ché

Ché phdm nhya polyuretan néng chay déng rén khi 4m theo sang ché c6 do 6n
dinh luu trit t6t dé ting dd nhdt theo thoi gian c6 thé giam. Ngoai ra, ché pham nhua
polyuretan néong chdy dong rén khi Am theo sang ché tao ra dd bén két dinh ban du va
d6 bén két dinh cubi tét, sao cho vét pham bao gbm thanh phan lién két v6i nhau véi
ché pham nhya polyuretan néng chay chéng thdm va chéng tac dong roi t6t. Vi vay, ché
pham nhua polyuretan néng chay dong rén khi Am theo sang ché dic biét thich hop dé

dinh két thanh phan quang hoc.
Mo ta chi tiét sang ché

Ché phdm nhya polyuretan néng chay dong rén khi 4m theo sang ché chtra tién
polyme uretan chira isoxyanat (i), lugng dinh trude cua chét xtc tac déng ran (ii) va

lugng dinh trudce ctia axit hitu co (iii).

Tién polyme uretan chtra isoxyanat (i) co thé bao gdm, vi dy, san pham phan ting

ctia polyol (A) va polyisoxyanat (B).

Vi du cia polyol (A) bao gdm polyete polyol (A-1), polyeste polyol tinh thé (A-
2), polyeste polyol vo dinh hinh (A-3), acrylic polyol (A-4), polycacbonat polyol,
polybutadien polyol, va dime diol. Cac polyol nay co thé duogc st dung mot minh hodc
két hop hai hodc nhiéu.

Dé thu duoc su khong tham nudc, dd bén két dinh, va chéng tac dong roi tdt hon
nhiéu, polyol (A) t6t hon 1a bao gdm polyete polyol (A-1), polyeste polyol tinh thé (A-
2), polyeste polyol v6 dinh hinh (A-3), va acrylic polyol (A-4), trong s§ cac chét khac.

Vi du ctia polyete polyol (A-1) bao gdm polyetylen glycol, polypropylen glycol,

polybutylen glycol, polytetrametylen glycol, va polyoxyetylenpolyoxypropylen glycol.
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Dé thu dugc do bén két dinh ban dau t6t hon nhidu va thdi gian ngét vira phai
(tudi tho ndi), polyete polyol (A-1) tét hon la c6 khéi lwong phén tir trung binh s ndm
trong khoang tir 500 dén 10000, tt hon nita 1a ndm trong khoang tir 700 dén 5000. Khoi
lugng phan tu trung binh sb cua polyete polyol (A-1) duge do bang séc ky thim thau

gel (GPC).

Vi du cua polyéste polyol tinh thé (A-2) bao gdm san pham phan Gng ctia hop
chét chtra hydroxy va axit polybazo. 0 day, thuat ngir “két tinh” d& cap dén vat liéu c6
thé dwoc tim thdy c6 dinh nhiét két tinh hogc nhiét dung hop trong phan tich DSC (do
nhiét lugng quét vi sai) theo JIS K7121: 2012, trong khi thudt ngit “y6 dinh hinh” dé

cap dén vat liéu khong thé duge tim thay c6 dinh.

Vi du cta hop chéit chta hydroxy bao gdm etylen glycol, propylen glycol,
butandiol, pentandiol, hexandiol, heptandiol, octandiol, nonandiol, decandiol,
trimetylolpropan, trimetyloletan, va glyxerol. Cac hop chét nay c6 thé dugc st dung rﬁc}t
minh hoiic két hop hai hodc nhidu. Dé ting d9 két tinh va do d6 thu dugc sy khong thAm
nuée va dd bén két dinh t6t hon nhiéu, dugce wu tién st dung it nhét 12 mdt chét dugc
chon tir nhém bao gdm butandiol, hexandiol, octandiol va decandiol, trong s6 cac chét

khac.

Vi du cua axit polybazo bao gém axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic, axit
adipic, axit sebacic, axit azelaic, va axit 1,12-dodecandicarboxyic. Cac hop chét nay co
thé duoc sir dung mdt minh hodc két hop hai hogc nhiu.

Pé thu duoc sy khong thim nude va két dinh tét hon nhiéu, polyeste polyol tinh
thé (A-2) tét hon 1a c6 khdi lwong phan ti trung binh s6 niam trong khoang tir 500 dén
10000, tét hon nira 1a ndm trong khoang tir 1000 dén 4000. Khéi lugng phan tr trung

binh s6 ciia polyeste polyol tinh thé (A-2) dugc do bang sic ky tham thau gel (GPC).

Polyeste polyol tinh thé (A-2) tot hon 1a c6 nhiét do chuyén hoéa thiy tinh (Tg)
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nam trong khoang tir 40 dén 130°C. Nhiét d6 chuyén hoa thiy tinh cua polyeste polyol
tinh thé (A-2) duge x4c dinh boi DSC theo JIS K7121-1987. Cu thé 13, mau cua polyeste
polyol tinh thé (A-2) dugc dit trong nhiét lugng ké quét vi sai, trong d6 nhiét do duogc
tang 1én & tdc do tang nhiét 6 10°C/min dén nhiét do 1a (Tg + 50°C) va sau d6 duy tri
trong ba phut, sau d6 lam mat nhanh. Dudng cong nhiét vi sai thu dugc dugc sir dung

& doc nhiét do didm gifta (Tmg) dugc dinh nghia 12 nhiét d chuyén hoa thiy tinh.

Pé thu duoc tinh linh hoat, két dinh, va thoi gian ngét t5t hon nhidu, lugng
polyeste polyol tinh thé (A-2), néu dugc st dung, t6t hon 12 ndm trong khoang ttr 20 dén
150 phan khdi luong, t5t hon nita 1a ndm trong khoéng tir 30 dén 100 phan khéi lugng,

trén 100 phén khéi lugng cua ete polyol (A-1).

Vi du ctia polyeste polyol vd dinh hinh (A-3) bao gdm san phim phan tmg ctia

hop chét chira hydroxy duge mo ta dudi day va axit polybazo.

Vi du cta hop chat chira hydroxy bao gbm etylen glycol, propylen glycol, 1,4-
butandiol, pentandiol, 2,4-dietyl-1,5-pentandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, hexandiol,
neopentyl glycol, hexametylen glycol, glyxerol, va trimetylolpropan; va bisphenol A,
bisphenol F, va san pham cong alkylen oxit ciia chiing. Céc hop chét nay c6 thé duogc str
dung mdt minh hodc két hop hai hogc nhidu. Pé thu duge su chéng nuée, do bén két
dinh, va tinh linh hoat t&t hon, san pham cong alkylen oxit ciia bisphenol A duge vu tién
trong s6 nay. S mol alkylen oxit dugc thém vao tdt hon 13 nam trong khoang tir 2 dén

10 mol, tét hon nita 14 ndm trong khoang tir 4 dén 8 mol.

Vi du cua axit polybazo bao gbm axit adipic, axit glutaric, axit pimelic, axit
suberic, axit dime, axit sebacic, axit undecandicarboxylic, axit hexahydroterephtalic,
axit phtalic, phtalic anhydrit, axit isophtalic, va axit terephtalic. Cac hop chat nay c6 thé

duoc st dung mdt minh hodc két hop hai hodc nhiéu.

Dé thu duogc su khong thAm nuéc, két dinh, va tinh linh hoat tdt hon nhiéu,
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polyeste polyol v6 dinh hinh (A-3) t5t hon 12 ¢6 khéi lugng phan tir trung binh s6 nim
trong khoang tir 500 dén 10000, t5t hon nita 1 nim trong khoang tir 1000 dén 4000, con
t5t hon nita 1a ndm trong khoang tir 1000 dén 3000. Khdi lugng phén tir trung binh sb

ctia polyeste polyol vd dinh hinh (A-3) dugc do bang sic ky tham thau gel (GPC).

Dé thu duoc sy khong thAm nude, két dinh, va tinh linh hoat 5t hon nhiéu,
polyeste polyol v6 dinh hinh (A-3) t6t hon 1a ¢6 nhiét dd chuyén hoa thiy tinh nim trong
khoang tur -70 dén -10°C. Nhiét do chuyén hoa thiy tinh cta polyeste polyol vo dinh
hinh (A-3) dugc do nhu duge md ta cho nhigt do chuyén hoa thuy tinh (Tg) cta polyeste
polyol tinh thé (A-2).

Pé thu dugc su khong thAm nudc, tinh linh hoat, va do bén két dinh tét hon nhiéu,
luong polyeste polyol vo dinh hinh (A-3), néu dugc st dung, tdt hon 1a nim trong
khoang tir 20 dén 150 phan khéi lwgng, t6t hon nita 12 nam trong khoang tir 25 dén 130
phén khdi luong, con t5t hon nita 1a ndm trong khoang tir 55 dén 100 phan khéi luong,

trén 100 phin khdi lwong cua ete polyol (A-1).

Vi du cua acrylic polyol (A-4) bao gdm polyme ctia hop chit (met)acrylic vé co
ban bao gdm hop chét (met)acrylic chita hydroxy. Trong ban md ta nay, thuat ngit “hop
chit (met)acrylic” ding dé chi hop chat metacrylic va/hodc hop chét acrylic. Thuat ngit

“(met)acrylat” dung dé chi metacrylat va/hodc acrylat.

Vi du cta hop chat (met)acrylic chitra hydroxy bao gdbm 2-hydroxyetyl
(meth)acrylat, hydroxypropyl (met)acrylat, va hydroxybutyl (met)acrylat. Cac hgp chét

nay c6 thé dugc st dung riéng hodc trong hoén hop cua hai hodc nhiéu hop chét.

Vi du cua cac hop chit (met)acrylic khac bao gbm axit (met)acrylic, alkyl este
axit (met)acrylic nhu metyl (met)acrylat, etyl (met)acrylat, n-butyl (met)acrylat,
isobutyl (met)acrylat, tert-butyl (met)acrylat, neopentyl (met)acrylat, 2-etylhexyl

(met)acrylat, octyl (met)acrylat, stearyl (met)acrylat, isostearyl (met)acrylat, xetyl
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(met)acrylat, va lauryl (met)acrylat; hop chit (met)acrylic chira flo nhu 2,2,2-trifloetyl
(met)acrylat, 2,2,3,3-tetraflopropyl (met)acrylat, 1H,1H,5H-octaflopentyl (met)acrylat,
va 2-(perflooctyl)etyl (met)acrylat; hop chit (met)acrylic chtra ciu triic vong béo nhur
isobornyl (met)acrylat, xyclohexyl (met)acrylat, dixyclopentanyl (met)acrylat, va
dixyclopentenyloxyetyl —(met)acrylat; hop chdt (met)acrylic chira ete nhu
polyetylenglycol mono(met)acrylat, metoxyetyl (met)acrylat, metoxybutyl (met)acrylat,
metoxytrietylen glycol (met)acrylat, va metoxypolyetylen glycol (met)acrylat; benzyl
(met)acrylat, 2-etyl-2-metyl-[1,3]-dioxolan-4-yl-metyl (met)acrylat, va
dimetylaminoetyl (met)acrylat. Cac hop chat nay c6 thé duge st dung riéng hodc trong
hdn hop cua hai hodc nhiu hop chét. Pé thu duge sy khong thdm nudc, két dinh, va
thoi gian ngat t5t hon nhiéu, hop chit (met)acrylic chtra hydroxyl va alkyl este axit
(met)acrylic dugc uu ti€n trong s6 nay, voi 2-hydroxyetyl (met)acrylat, metyl

(met)acrylat, va n-butyl (met)acrylat dugc wu tién hon.

Dé thu dugc su khong thdm nuéc, két dinh, va thoi gian ngat t6t hon nhiéu,
acrylic polyol (A-4) t5t hon 1a c6 khéi lugng phan t& trung binh s6 nam trong khoang
fir 5000 dén 100000, tét hon nita 13 ndm trong khoang tir 10000 dén 30000. Khdi Iugng

phén tr trung binh sb cta acrylic polyol (A-4) dugc do bang sic ky thdm thau gel (GPC).

Dé thu duoc su khong thdm nuéc, d bén két dinh, va thoi gian ngat tot hon nhiéu,
acrylic polyol (A-4) t6t hon 1a c6 nhiét do chuyén hoa thity tinh nam trong khoang tir 30
dén 120°C, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 50 dén 80°C. Nhiét d6 chuyén hoa thiy
tinh cua acrylic polyol (A-4) dugc do nhu duge mod té cho nhiét d6 chuyén hoéa thity tinh

(Tg) cua polyeste polyol tinh thé (A-2).

Pé thu duoc sy khong thdm nude, thoi gian ngét, va do bén két dinh t&t hon nhiéu,
luong acrylic polyol (A-4), néu duogc st dung, tot hon 13 nam trong khoang tir 20 dén
400 phan khdi lugng, t6t hon nita 13 ndm trong khoang tir 25 dén 200 phan khéi luong,

con tét hon nita 1a nam trong khoang tir 35 dén 150 phan khéi lugng, trén 100 phan khéi

7
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lugng cua ete polyol (A-1).

Vi du cta polyisoxyanat (B) bao gbdm polyisoxyanat thom nhu polymetylen
polyphenyl polyisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat, diphenylmetan diisoxyanat
isoxyanat dugc cai bién carbodiimit, phenylen diisoxyanat, tolylen diisoxyanat, va
naphtalen diisoxyanat; va polyisoxyanat béo hodc vong béo nhu hexametylen
diisoxyanat, lysin diisoxyanat, xyclohexan diisoxyanat, isophoron diisoxyanat,
dixyclohexylmetan diisoxyanat, Xylylen diisoxyanat, va tetrametylxylylen diisoxyanat.
Dé thu duoc phan g va két dinh t6t hon nhiéu, polyisoxyanat thom dugc wu tién trong

s6 nay, vdi diphenylmetan diisoxyanat dugc uu tién hon.

Pé thu duoc do bén két dinh 5t hon nhidu, lugng polyisoxyanat (B) tot hon 1a
nam trong khoang tir 5 dén 60% khdi lugng, tot hon nita 1a nam trong khoang tir 10 dén

30% khéi luong, trong tbng sb vat lidu tién polyme uretan (i).

Tién polyme uretan (i) thu dugc bang cach phan ing polyol (A) va polyisoxyanat
(B) va chua, ¢ dau polyme hozc nam trong phan t, nhom isoxyanat co thé phan tmg
véi hoi 4m ¢6 mit trong khong khi hodc trong vo hodc mét dan can dugc pht tién polyme

uretan, dé tao thanh céu trtic lién két ngang.

Tién polyme uretan (i) c6 thd duge san xuét bang, vi du, phuong phap trong dé
polyol (A) dugc bd sung timg giot vao binh phan tng chira polyisoxyanat (B), va sau
d6 ching duge nung néng va phan tng trong diéu kién ma & d6 nhom isoxyanat cua

polyisoxyanat (B) vuot qua nhém hydroxy ctia polyol (A).

Trong qua trinh san xudt tién polyme uretan (i), ty 1é twong dwong cia nhom
isoxyanat cla polyisoxyanat (B) véi nhém hydroxy cta polyol (A) (nhom
isoxyanat/nhém hydroxy) t5t hon 12 ndm trong khoang tir 1,1 dén 5, tdt hon nita 1a ndm
trong khoang tur 1,5 dén 3, dé thu duoc su khong thdm nudc, két dinh, va tinh linh hoat

tSt hon nhiéu.
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Pé thu dugc su khong thAm nuéc, két dinh, va tinh linh hoat tdt hon nhiéu, tién
polyme uretan (i) tdt hon 1a c6 luong nhom isoxyanat (sau day, dugc viét tit 1a
“NCO%”) ndm trong khoang tir 1,5 dén 8%, t&t hon nita 12 nim trong khodng tir 1,7 dén
5%, con tot hon nita 1a ndm trong khoang tir 1,8 dén 3%. NCO% cua tién polyme uretan

(i) duoc do bang phuong phap chuén do chiét 4p theo JIS K1603-1:2007.

Lién quan dén do nhét cta tién polyme uretan (i), nd tdt hon 1 c6 d6 nhét néng
chay tai 125°C nim trong khoang tir 1000 dén 50000 mPa-s, tét hon nita 12 nam trong
khoang tir 2000 dén 10000 mPa-s, dé thu duge sy khong thim nuée va dd bén két dinh

t5t hon nhiéu. Do nhdt néng chay tai 125°C duge do bang nhét ké hinh nén/tdm (ICI).

Dé thu duoc sy khong thdm nudce va do bén két dinh tt hon nhiéu, tién polyme
uretan (i) tot hon 1 ¢6 didm hoa mém nim trong khoang tir 30 dén 120°C. Piém hoa
mém ding dé chi nhiét do ma tai d6 tién polyme uretan bat dau chay nhiét va mét di luc
két dinh khi nhiét do cua tién polyme uretan dugc tang lén tirg budc. Piém héa mém
cla tién polyme uretan (i) dugc xdc dinh bdi phuwong phap vong va bong theo JIS K

5902.

Chét xtc tac dong ran (ii) vé co ban bao gdm hop chit dugc biéu dién bang cong
thtre (1) sau diy vé6i sy khong thAm nudc, chdng tac dong tha, va do bén két dinh ban
dAu t6t hon nhidu:

R R

0 N—(—CHﬁn—O—éCHzﬂ—m—N 0 (1)

f—g

R? R2
trong @6 mdi R! va R? doc 1ap 1a nguyén tir hydro hodc nhom alkyl, va mdi n va
m ddc 1ap 1a s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 6.
Dé thu duoc do bén két dinh ban diu tét hon nhidu, chét xuc tic dong rén (ii) tot

9
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hon 13 bao gbm dimorpholinodietyl ete duoc biéu dién bang cong thic (2) sau day

va/hoic bis(2,6-dimetylmorpholinoetyl) ete dugc biéu di®n bing cong thirc (3) sau day.

)

0  N—CH,~CH,—O—CHy—CHy,— o @
__/

HsC

Hs;

CH,

1 C

O  N—CH,CH,-O-CH,CH,~N O (3

Dt

Lugng chét xtc tac dong rén (ii) vé co ban ndm trong khoang tir 0,2 dén 1 phan

K

CH,

khdi lwong trén 100 phan khéi lugng tién polyme uretan (i) dé thu duge do bén két dinh
ban dau tét. Néu lwong chét xic tic déng rén (ii) nhé hon 0,2 phan khéi luong trén 100
phén khdi lugng tién polyme uretan (i), cu thé 1a do bén két dinh ban diu mong mubn
khong thé thu dugc. Néu luong nhiéu hon 1 phﬁn khdi lugng, tao gel hodc do nhét cao
hon tang theo thoi gian cd thé xay ra, dan dén @6 6n dinh luu trit cye ky kém. Pé thu
dugc d6 6n dinh luu trit t6t hon nhiéu, do bén két dinh cudi cing, va chéng tac dong roi,
lugng chit xtc tac dong rén (ii) tdt hon 12 nim trong khoang tir 0,25 dén 0,85 phan khi
lugng, t6t hon nita 1a nam trong khoang tir 0,3 dén 0,7 phan khéi luong, trén 100 phan

khdi lugng tién polyme uretan ().

Axit hitu co chira luu huynh (iii) 1a thanh phan thiét yéu dé thu duge do 6n dinh
luwu trit tot. Vi du cua axit hitu co (iii) bao gb6m hop chét axit sulfonic va hgp chét axit
sulfinic. Cac hop chét nay co thé duoc st dung riéng hodc trong hdn hop cua hai hodc

nhidu hop chét.

Vi du cta hop chét axit sulfonic bao gém axit metansulfonic, axit etansulfonic,
axit metandisulfonic, axit 2-hydroxy-1-etansulfonic, axit sulfoaxetic, axit 2-amino-1-
etansulfonic, trifloaxit metansulfonic, axit benzensulfonic, va axit toluensulfonic. Céac
hop chét nay c6 thé duge st dung riéng hogc trong hdn hop cuia hai hodc nhiéu hop chét.

10
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Vi du ctia hop chit axit sulfinic bao gdm axit metansulfinic va axit etansulfinic.
Céc hop chat nay c6 thé duoc st dung riéng hodc trong hdn hop cua hai hodc nhiéu hop

chét.

Dé thu dugc do én dinh luu trit tét hon nhiduy, axit hitu co (iii) tot hon 12 bao gom
hop chét axit sulfonic, tdt hon nita 12 axit metansulfonic va/hodc axit etansulfonic, con

tot hon nita 13 axit metansulfonic, trong so céc axit khac.

Luong axit hitu co (iii) v& co ban ndm trong khoang tr 0,0001 dén 0,5 phan khéi
lwgng trén 100 phan khdi lugng tién polyme uretan (i) dé thu dugc dd én dinh luu trir
tt. Néu luong axit hiru co (iii) nhé hon 0,0001 phin khdi lugng trén 100 phan khéi
luong tién polyme uretan (i), d0 6n dinh luu trit mong mudn khong thé thu dugc. Néu
lugng nhiéu hon 0,5 ph?m khdi lugng, do bén két dinh, chéng tac dong roi, va su khong
thAm nuéde c6 thé bi suy yéu. Dé thu dugc dd 4n dinh luu trix tdt hon nhiéu, lugng axit
hitu co (iii) tét hon 14 nam trong khoang tir 0,0005 dén 0,1 phan khéi lugng, tot hon nita
12 nAm trong khoang tr 0,001 dén 0,08 ph?m khéi luong, trén 100 phz:?m khéi luong tién

polyme uretan (i).

bé ting cuong thém do 6n dinh luu trit, do bén két dinh ban dau, sy khong thAm
nuée, va chbéng tac dong roi ddng thoi, ty 1€ khéi luong clia chét xuc tac dong rén (ii)
véi axit hitu co (iii) [(ii)/(iii)] t5t hon 1a nim trong khoang tix 70/30 dén 99,5/0,5, tdt hon
nita 12 ndm trong khoang tir 92/8 dén 99/1.

Ché pham nhya polyuretan noéng chay dong rén khi 4m theo sang ché, vé co ban
chira tién polyme uretan (i), chét xtc tac dong rén (ii), va axit hitu co (iii), c6 thé chira
céac phu gia khac khi cén thiét.

Vi du cia cac phu gia khac bao gdm chit chdng oxy hoa, chat khr tring, chat
lam déo, chét 4n dinh, chit dén, thudc nhudm, bot mau, chit 1am sang huynh quang,

chét lién két silan, va sap. Céac phu gia nay c6 thé dugc st dung riéng hodc trong hdn

11
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hop cua hai hodc nhidu phu gia.

Nhu duoc mé ta & trén, ché pham nhya polyuretan nong chay dong ran khi 4m
theo sang ché c6 do én dinh luu trit t5t do d6 do nhét tang theo thoi gian 6 thé giam.
Ngoai ra, ché phim nhua polyuretan nong chay dong rén khi 4m theo sang ché dé xuat
d6 bén két dinh ban diu va do bén két dinh cudi cing tdt, do d6 vat phim bao gdm thanh
phan dugc lién két v6i nhau v6i ché phdm nhura polyuretan nong chay c6 su khong thdm
nuéce va chdng tac dong roi tbt. Vi vay, ché pham nhua polyuretan néng chay déng rin
khi 4m theo séng ché cu thé 1a thich hop khong chi dé dinh két soi va can mong vat ligu

xdy dung ma con d2 dinh két thanh phan quang hoc.

Vi du cia phuong an dé str dung trong viéc dinh két thanh phan quang hoc bao
gbm chét bit kin cho dién thoai di dong, may tinh c4 nhan, méy choi game, TV, hé théng

dinh vi xe hoi, loa camera va cac ing dung khac.

Viée dinh két c6 thé duoc tién hanh, vi du, bing cach 1am néng chay ché phdm
nhua polyuretan noéng chay dong rn khi 4m tai nhiét d6 nim trong khoéang ttr 50 dén
130°C, st dung ché pham cho mot thanh phén, va sau d6 dinh két thanh phan khac 1én

ché phém, do d6 tao ra vat phém.

Vi du ctia thanh phﬁn bao gém thanh phﬁn tao ra clia thuy tinh, nhya acrylic, nhya
uretan, nhua silic, nhua epoxy, nhya flo, nhya polystyren, nhuya polyeste, nhua
polysulfon, nhya polyarylat, nhwya polyvinyl clorua, polyvinyliden clorua, nhua
xycloolefin nhu norbornen, nhya polyolefin, nhua polyimit, nhyua polyimit vong béo,
nhua xenluloza, PC (polycarbonat), PBT (polybutylen terephtalat), PPE duoc cai bién
(polyphenylen ete), PEN (polyetylen naphtalat), PET (polyetylen terephtalat), polyme
axit lactic, nhuwa ABS, va nhya AS. Ngoai ra, thanh ph?ln c6 thé phai x ly corona, xu Iy

plasma, xtr ly mdi hodc xir 1y khac khi can thiét.
Ché phdm nhua polyuretan néng chdy dong rn khi 4m c6 thé duoc 4p dung st

12
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dung, vi du, mdy phu tryc can, may phii dang phun, may phu thanh nbi T, may phu dao

hodc may phu diu phay.

Ché phim nhwa polyuretan nong chay dong rén khi 4m theo sang ché, c6 do nhét
thip va kha niang duy tri hinh dang ctia n6 sau khi img dung tdt, ciing c6 thé duge ap
dung bang cic phuong phap khac nhu str dung 6ng dinh lugng, in phun, in luéi hodc in
opset. Cac phuong phap tng dung nay duge uu tién vi ching c6 thé 4p dung ché pham
nhuya polyuretan néng chdy dong r&n khi 4m cho cac khu vuc tng dung dich cta thanh
phan va do d6 khong géy ra tén that khong gidng nhu duc 16 va cac phuong phap twong
tw khac. Ngoai ra, cac phuong phap ung dung nay cho phép ché pham nhya polyuretan
noéng chay dong rén khi 4m tao thanh céc hinh dang khac nhau (vi du, chim, duong

thing, tam gi4c, vudng, tron, duong cong) lién tuc hodc khong lién tuc trén thanh phan.

Do day cua 16p dugce dong rén (16p két dinh) ctia ché phdm nhya polyuretan néng
chay dong rén khi 4m c6 thé duge lva chon phit hop theo theo muc dich st dung. Vi du,
d6 day c6 thé nam trong khoang tir 10 pm dén 5 mm.

Céc didu kién ngung két sau khi dinh két c6 thé dugc Iwa chon phit hop ndm trong
khoang nhiét do tir 20 dén 80°C, nim trong khoang do 4m twong déi tir 50 dén 90% RH,
va ndm trong khoang thdi gian tir 0,5 dén 3 ngay.

Vi du thyc hién sang ché

Sang ché duge mb ta chi tiét hon du6i day c6 tham chiéu dén vi du.

Vi du tong hop 1

Tdng hop acrylic polyol-1

Binh phan tng dugc trang bi nhiét ké, may khudy va gian ngung dugc nap voi
300 phén khdi lugng metyl etyl keton, va nhi¢t do bén trong binh duoc didu chinh dén
80°C. Sau d6, dung dich ctia 340 phan khdi luong axit metacrylic, 340 phén khéi luong

butyl metacrylat, 10 phén khdi luong 2-hydroxyetyl metacrylat, va 8,5 phan khéi luong
13



42228 14/22

azobisisobutyronitril trong 160 phan khéi lugng metyl etyl keton da duge bd sung, tron
va phan g trong 16 gio dé thu dugc acrylic polyol-1 (luong khong bay hoi: 52% khéi

luong, dd nhét: 20000 mPa-s (23°C)).
Vi du tong hop 2
Tdng hop tién polyme uretan (i-1)

Binh bén ¢b duoc trang bi nhiét ké, canh khudy, dau vao khi tro va gian ngung
hdi luu dugce nap 15 phan khéi lugng polypropylen glycol (khéi luong phan tr trung
binh s: 1000), 15 phan khéi lugng polypropylen glycol (khéi lwong phan tir trung binh
s6: 2000, sau day dugc viét tht 12 “PPG20007), 20 phan khdi luong polyeste polyol tinh
thé (san pham phan tmg cta 1,6-hexandiol va axit 1, 12-dodecandicarboxylic, khdi lwong
phén tr trung binh s&: 3500), 7,5 phan khdi luong polyeste polyol vo dinh hinh (san
phim phén Gng cia chét phu gia propylen oxit 6 mol ctia bisphenol A, axit sebacic, va
axit isophtalic, khéi luong phan tir trung binh s6: 2000), 7,5 phan khéi lugng polyeste
polyol v6 dinh hinh (san phdm phan tmg ctia neopentyl glycol, dietylen glycol, 1,6-
hexandiol, va axit adipic, sd trung binh phén tir khdi lwong: 2000), va 20 phan khéi
luong cta acrylic polyol-1 rin chudn bi bing cach lam kho dung moi. Hén hgp polyol
bi mét nude khi giam ap suét & 100°C cho dén khi dat duoc ham lugng nude 0,05% khoi
lwong hodc thip hon.

Sau d6, nhiét dd bén trong binh dugc lam mat xubng 70°C, va sau do 15,5 phéan
khéi lwong 4,4’-diphenylmetan diisoxyanat (MDI) dugc bd sung, tiép theo la ting nhiét
d6 dén 100°C. Hon hop dugc phin tng trong khoéang ba gi¢ cho dén khi lugng nhém
NCO tré nén khong doi, do d6 thu dugc tién polyme uretan chira isoxyanat (i-1).

Phuong phap do khdi lwong phén tr trung binh sd

Khéi lwgng phan tir trung binh sb ctia polyol & vi du tdng hop dugce xac dinh béi
sdc ky thim thau gel (GPC) trong diéu kién sau day.

14
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Thiét bi do: thiét bi GPC hiéu ning cao (“HLC-8220 GPC” ¢6 san tir Tosoh
Corp.)

Cot: cOt sau day c6 san tir Tosoh Corp. lién két lién tiép
“TSKgel G5000” (7,8 mm I.D. x 30 ¢cm) x 1
“TSKgel G4000” (7,8 mm L.D. x 30 cm) x 1
“TSKgel G3000” (7,8 mm L.D. x 30 cm) x 1
“TSKgel G2000” (7,8 mm I.D. x 30 cm) x 1

May do: RI (mdy do chi s6 khiic xa)
Nhiét do cot: 40°C

Dung mdi rira giai: tetrahydrofuran (THF)
Tbc d6 dong: 1,0 mL/min

Thé tich tiém: 100 pL (dung dich tetrahydrofuran v&i ndng dd mau 12 0,4% khéi

lugng)
Mau chudn: dudng cong hiéu chuin dugc vé st dung polystyren chuén sau day
Polystyren chuén
“polystyren chuin TSKgel A-500” ¢6 san tir Tosoh Corp.
“Polystyren chuin TSKgel A-1000” ¢6 san tir Tosoh Corp.
“Polystyren chuin TSKgel A-2500” ¢6 san tir Tosoh Corp.
“Polystyren chuin TSKgel A-5000” ¢6 san tir Tosoh Corp.
“Polystyren chuin TSKgel F-17 c6 sén tir Tosoh Corp.
“Polystyren chuén TSKgel F-2” ¢6 san tir Tosoh Corp.
“Polystyren chuin TSKgel F-4” ¢ san tir Tosoh Corp.

15
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“Polystyren chuln TSKgel F-10” ¢6 san tir Tosoh Corp.

“Polystyren chuin TSKgel F-20” ¢6 sin tr Tosoh Corp.

“Polystyren chuidn TSKgel F-40” ¢6 sin tir Tosoh Corp.

“Polystyren chudn TSKgel F-80” ¢6 sin tir Tosoh Corp.

“Polystyren chuén TSKgel F-128” ¢6 san tir Tosoh Corp.

“Polystyren chudn TSKgel F-288” c6 sén tir Tosoh Corp.

“Polystyren chudn TSKgel F-550” ¢6 san tir Tosoh Corp.

Vidul

Ché pham nhya polyuretan nong chay dong ran khi 4m dugc didu ché bang cach
tron 100 phan khéi lugng tién polyme uretan (i-1) dugc didu ché & vi du tong hop 2, 0,4
phan khdi luong bis(2,6-dimetylmorpholinoetyl) ete, va 0,03 phan khéi luong axit
metansulfonic.

Vi dy 2 dén 6, vi du so sanh 1 dén 4

Ché pham nhua polyuretan noéng chay dong rén khi 4m duoc diéu ché nhu & vi
du 1, ngoai trir loai va/hodc luong chét xtc tac dong rén (ii) hodc axit hitu co (iii) dugc
st dung dugc thay ddi nhu dugc biéu thi & bang 1 hodc 2.

Dénh gia d6 6n dinh luu trit

Do d6 nhét ban dau

Ngay sau khi didu ché ché phidm nhya polyuretan néng chay déng ran khi 4m &
vi du va vi du so sanh, mdi ché pham nhya polyuretan néng chdy dong ran khi 4m dugc
néng chay ¢ 110°C, va 1 mL ché phim néng chay duge 14y mau. Do nhét cua mau duoc
do str dung nhét ké hinh nén/tAm (n6n 40P, tbc do quay roto: 50 rpm).

Do do nhdt theo thoi gian
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Ché pham nhuya polyuretan nong chay déng rén khi 4m duoc diéu ché & vi du va
vi du so sanh dugc dé & 50°C trong bdn tudn. Sau d6, do nhét cua ché phém duoc do

nhu dugc md ta & trén.
Panh gia
Khi ty sb thu dugc bing cach chia d nhot theo thoi gian cho do nhét ban dau

nhé hon 1,3, ché phém duoc danh gié la “t5t”. Khi ty $b béng 1,3 hodc 16n hon, ché

phdm dugc danh gid 1a “kém”.
Didu ché vat pham

Ché pham nhya polyuretan nong chay dong rén khi Am duoc didu ché & vi du va
vi du so sanh dugc néng chay ¢ 110°C. MB&i ché phdm néng chay dugc sir dung qua kim
dinh lwong (“ML-5000Xii”, Musashi Engineering Inc.) ¢6 duong kinh trong 13 0,4 mm
dugc gia nhiét so b dén 110°C & 4p suét dinh luong 12 0,3 MPa va tdc dd 1a 50 mm/sec
1én tAm PC (5 cm x 9 cm) c6 18 dudng kinh 1 cm & trung tAm sao cho ché phdm duoc
st dung c6 hinh dang tron 1 inch va do day la 0,2 mm. TAm acrylic (5 cm x 5 cm) dugc
gén vao mdi ché pham dugc st dung, va t4 hop dugc dé & nhiét do khong d6i va budng
Am & nhiét d6 13 23°C va 49 4m 1a 50% dé diéu ché vat pham.

Xéc dinh d6 bén két dinh ban dau

Trong phén diéu ché vat phém O trén, vat phém duoc dé & nhiét dd khong ddi va
budng 4m trong 30 phut duoc 14y ra. PO bén diy cua vat pham dugc do sit dung may tur
ghi (Shimadzu Corporation, may tu ghi “AGS-X”) & toc dd ghi 1a 10 mm/min dé xac
dinh d6 bén két dinh ban dAu (N/cm?). Ché phdm c6 do bén két dinh ban dau 1a 70 N/cm?
hoic cao hon duge danh gia la co do bén két dinh ban dau tdt.

Xac dinh do bén két dinh cubi cing

Trong phin diéu ché vat phim & trén, vt pham duoc d & nhiét 6 khong ddi va

budng 4m trong 48 giv dugc lay ra. Do bén két dinh cudi cing (N/cm?) clia vt pham
17
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dugc xac dinh nhu dugc mo ta & trén nhung st dung Tensilon.
Paénh gia chng tac dong roi

Trong phan do do bén két dinh cudi cling & trén, vét pham sau khi do do bén két
dinh duoc cho kiém tra chbng tac dong roi str dung thiét bi kiém tra tac dong roi dupont
trong do tac dong dugc st dung ba 1an cho vat phém tr mit tAm acrylic st dung thiét bi
tac dong ¢ tai trong 1a 100 g va chiéu cao 1a 10 cm. Khi khong phét sinh bong tréc tAm
PC, thir nghiém con dugc tién hanh & chiéu cao tang thém 10 cm, va viéc nay dugc lap
lai. Viéc ¢6 hodc khong bong troc & mdi thir nghiém dugc quan sat bang mat dé x4c dinh
chiéu cao (cm) ma tai d6 phat sinh bong tréc. Khi chiéu cao béng 30 cm hodc 16n hon,

vat phém dugce danh gia la cé su chdng tac dong roi tdt.
Danh gi4 sy khong thAm nudc

Ché phdm nhya polyuretan néng chay dong rén khi 4m duoc didu ché & vi du va
vi du so sanh duoc néng chay ¢ 110°C. M&i ché phidm néng chay duge st dung qua kim
dinh lwong (“ML-5000Xii”, Musashi Engineering Inc.) c6 duong kinh trong 1a 0,4 mm
duoc gia nhiét so bo dén 110°C & 4p sudt dinh lugng 1a 0,3 MPa va toc 40 1a 50 mm/sec
1én tim PC (5 cm x 9 c¢m) khong c6 16 ¢ trung tAm sao cho ché pham dugc st dung c6
hinh dang tron 1 inch va d¢ day la 0,2 mm. TAm acrylic (5 cm x 5 cm) duoc gén vio
mdi ché phém dugc st dung, va td hop duogc dé & nhiét do khong ddi va buéng Am &

nhiét d6 1a 23°C va do 4m 1a 50% trong 48 gidr dé diéu ché vat pham dé danh gia.

M&i vat pham @ danh gia dugc nhing trong nudce (23°C, 0,5 gio). Sau do, viée
xem liéu nuge cé hay khong thAm vao vat phém duogc x4ac dinh theo JIS IPX-7. Vit
phém khong thAm nuéc dugc danh gia 1a “t5t” biéu thi sy khong thAm nude tot. Vit

pham c6 tham nuéc duge ddnh gia 1a “kém”™.

Bang 1
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. Vidu Vidu Vidu Vidu Vidu
Bang 1
1 2 3 4 5
Tién polyme uretan (i) (i-1) (i-1) (i-1) (i-1) (i-1)
. Bis(2, 6-
Chat xuc tac . .
.. dimetylmorpholino 0,4 0,8 0,4 0,5 0,4
dong ran (i1)
5 ‘. etyl) ete
(phan khoi ; S
Dimorpholinodiety
luong)
l ete
Axit hitu co Axit metansulfonic 0,03 0,03 0,005 0,03
(iii)
(phan khdi Axit etansulfonic 0,03
luong)
D6 nhét ban déu
7620 8070 7770 7810 7600
o A (mPa * s)
D6 on dinh luu -
D0 nhét theo thoi
trl . 8100 9300 8400 8350 8150
gian (mPa * s)
Panh gi4 t6t t6t tbt t6t t6t
D bén két dinh
a2 N 5 108 120 100 112 105
Do bénkét | ban dau (N/ecm®)
dinh D6 bén két dinh
. 5 280 187 210 285 265
cuoi cung (N/cm®)
Chéng tac N
. ) Chiéu cao (cm) 40 30 50 40 40
dong roi
Su khong thdm . . 4 X % A %
) Déanh gia tot tot tot tot tot
nude
Béang 2
Vidu
Vidu | Viduso | Viduso ] Viduso
Bang 2 so sanh
6 sanh 1 | sanh 2 3 sanh 4
Tién polyme uretan (i) (i-1) (i-1) (i-1) (i-1) (i-1)
ekt se e | P36
? x1,10 ?c dimetylmorpholinoety 0,1 1,5 0,4 0,4
dong rén (ii)
) . 1) ete
(phan khoi ; T
Dimorpholinodietyl
luong) ) 0,4
ete
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Axit hitu co . . 0,0000
Axit metansulfonic 0,03 0,003 0,03 0,8
(iii) 1
(phan khdi
Axit etansulfonic
luong)
Do nhét ban dau
7700 5500 7800 10260
. (mPa * s)
Do 6n dinh -
D0 nhét theo thoi
luu tri . 8300 6000 11500 10530
gian (mPa * s)
Pénh gi4 t6t t6t kém t6t
Do bén két dinh ban
oy g \ 5 111 30 103 32
Po bén két | dau (N/cm?) tao gel
dinh Do bén két dinh cudi
. 5 250 150 170 155
cung (N/cm?)
Chéng tac R
R . Chiéu cao (cm) 40 40 20 20
dong roi
Su khong , . £
X ) Danh gia tot kém kém kém
tham nudc

Phuong an ctia viduy 1 dén 6 ma tuong tmg véi ché pham nhya polyuretan nong
chay déng r&n khi Am theo sang ché duogc tim théy c6 d6 6n dinh luu trit, dd bén két dinh

ban dau, sy khong tham nudc, va chong tac dong roi tot.

Nguoc lai, vi du so sanh 1 12 phuong 4n trong d6 luong chét xtic tac dong ran (ii)
duoc st dung nho hon khoang dugc mo ta theo sang ché, vané c6 @o bén két dinh ban

dau va sy khong tham nude kém.

Vi du so sanh 2 1a phuong an trong d6 luong chét xuc tac dong ran (ii) dugc st

dung 16n hon khoang duoc md ta theo sang ché, va no co tao gel.

Vi du so sénh 3 1a phwong én trong d6 lugng axit hitu co (iii) dugc st dung nho
hon khoéang dugc mo ta theo sang ché, vand c6 dd 4n dinh luu trit, chéng tac dong roi,

va su khong tham nudc kém.

Vi du so sanh 4 13 phuong 4n trong d6 luong axit hiru co (iii) dugc st dung 16n
hon khoang dugc mo ta theo sang ché, va né c6 dd nhét ban dau, do bén két dinh ban

dAu, chdng tac dong roi, va su khong tham nude kém.
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Yéu ciu bao hd

1. Ché phdm nhua polyuretan nong chay dong ran khi 4m, chtra tién polyme uretan chira
isoxyanat (1),

tién polyme uretan (i) nay chira san pham phéan ng cta polyisoxyanat (B) va
polyol (A) bao gbm polyete polyol (a-1), polyeste polyol tinh thé (a-2), polyeste polyol
v6 dinh hinh (a-3) va acrylic polyol (a-4)

polyeste polyol tinh thé (a-2) dugc st dung voi luong nam trong khoang tir 20
dén 150 phan khéi luong trén 100 phén khdi luong ctia polyeste polyol (a-1),

polyeste polyol vd dinh hinh (a-3) duge st dung v6i lugng nam trong khoang tir

20 dén 150 phan khédi lugng trén 100 phan khdi luong cua polyeste polyol (a-1),

acrylic polyol (a-4) dugc st dung v6i luong nam trong khoang tir 20 dén 400

phan khdi lugng trén 100 phan khdi lugng ctia polyeste polyol (a-1),
ché pham nhya polyuretan nong chiay dong ran khi 4m con chua:

chét xtic tic dong rén (ii) dugc biu dién bang cong thire (1) dudi déy:

R! R

>_\

o N—%CHﬁF—O——éCHz—)—n—'-N o 1)

R2 R2

trong d6 mdi R! va R? doc 1ap 1a nguyén tir hydro hodc nhém alkyl, va mdi n va
m doc lap 1a s6 nguyén nam trong khoéang tir 1 dén 6, v6i luong nim trong khoang tir
0,2 d&n 1 phan khéi lugng trén 100 phan khdi luong ciia tién polyme uretan (i); va

axit hitu co chira Iuu huynh (iii) v6i luong nam trong khoang tir 0,0001 dén 0,5
phan khdi lwong trén 100 phan khéi lugng ctia tién polyme uretan (i),

axit hitu co (iii) chtra axit metansulfonic va/hodc axit etansulfonic,

ty 18 khéi lugng ctia cht xtc tic dong rén (if) véi axit hitu co (iii) [(ii)/(iiD)] nam
21
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trong khoang tir 92/8 dén 99,5/0,5.
2. Ché pham nhwa polyuretan néng chay dong rdn khi 4m theo diém 1,

trong d6 chit xac tac dong ran (ii) chira dimorpholinodietyl ete va/hodc bis(2,6-

dimetylmorpholinoetyl) ete.

3. Vit phdm, chira it nhét 1a hai thanh phan dugc lién két v6i nhau v6i ché pham nhya

polyuretan noéng chdy dong rn khi 4m theo diém 1 hodc 2.
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