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(57) Sang ché dé cap dén ché pham chét gin két nén nudc va phuong phap san Xuét san
phém cach nhiét c6 thanh phén chinh 1a soi hitu co hodc s¢i khoang, bao gém cac budc:
pht ché pham chét gin két nén nudc cho soi hitu co hodc soi khoang, t6t hon 12 sgi bong
khoang; lam néng céc so1 duoc gfn két bang ché phim chit gin két nén nudc dé lam bay
hoi pha dé bay hoi ctia ché pham chit gin két nén nu6c va gay ra sy dong rin bang nhiét
ctia phan khong bay hoi con lai, hodc dong goi céc soi hitu co hodc sgi khoang gin két
bang ché phdm chit gan két nén nudce nhdm muc dich bao quan va/hodc van chuyén, ché
phém chét gén két nén nuéde co do pH tur 1,0 dén 6,5, tot hon la tr 1,5 dén 5,0, va bao gém:
a) it nhit mdt hydrat cacbon dugc chon tir duong hydro hoa, duong khir, duong khong khir
va hon hop ctia ching, (b) it nhat mot axit polycarboxylic hodc anhydrit cia axit nay, (c)
tir 1 dén 35% trong luong, so véi tong trong lwong cla cac thanh phan (a), (b) va (c), cia
nhua phenol chtta amin tan trong nudc bao gbdm chi yéu la cac san pham ngung phenol-
formaldehyt va céc san phim ngung ctia phenol-formaldehyt-amin. Séng ché con dé cap
dén san pham cach nhiét c¢6 thanh phan chinh 13 s¢i khodng hodc soi hitu co, thu dugce bang

phuong phap nay.
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Linh vue ky thuit dwoce dé cap

Sang ché dé cap dén phuwong phap san xuét san phim cach nhiét ¢ thanh phan chinh
12 501, cu thé 1a c6 thanh phén chinh 13 bong khoang, bang cach st dung ché phdm chit gin
két chira thanh phan hydrat cacbon, it nhit mét axit polycarboxylic hoic anhydrit, va nhwa

phenol chtta amin, nhua nay tan trong nudc va 6n dinh trong méi trudng axit.
Tinh trang k§y thuit ciia sang ché

Viéc san xuét san phim cach nhiét c6 thanh phan chinh 1 sgi bong khoéng thudng
bao gdm budc san xuét cac soi thiy tinh hodc s¢i da bang phuong phap ly tim. Trén dudng
di cua chung gitra thiét bi ly tdim va bang tai thu so1, ché phém hd nude, con duoc goi la
chat gan két, dugc phun lén cac sgi van con néng, chét gin két sau d6 chiu phan tng nhiét

ran & nhiét do khoang 200°C.

Nhua phenol da duge ding trong vai thap ky 1am chat gin két ngay cang duoc thay
thé boi céc san phdm c6 ngudn gbce tir cic ngudn tai tao va khong thai ra, hodc chi thi ra

lwong formaldehyt rt nho, ddy 1a hop chat duge xem 14 ¢6 hai cho stc khde con nguoi.

Do d6, vi du, tor WO2009/0809038, da biét dén cach gin két cac soi khoang bing
cac ché phidm hd nuéc khong chira formaldehyt ma chira hydrat cacbon va axit

polycarboxylic, lam chit phan tng tao lién két ngang nho nhiét.

Pon W02007/014236 boc 16 chét gin két nén nudc khong chia formaldehyt, bao

gdm chit phan Gng Maillard, cu thé 14 cac dudng khit va cac hop chét chira amin.

Céc ché phdm hd soi c6 thanh phan chinh 1a duong khr nay c6 nhuge diém 1a 1am
phat sinh cac phan tng tao mau (phan tng caramen hoda, phan tng Maillard), giy ra kho

khan, hodc thadm chi khong the, thu dugc cac sdn pham c6 mau sang.

Ngudi ndp don dé xudt, trong cac don dang ky sang ché s6 W02010/029266 va
WO02013/014399 ciia ho, chét gén két khong ¢6 thanh phan chinh 14 dudong khir ma c6
thanh phan chinh 12 dudng hydro hoa, con duge goi la rugu dudng. Nhitng chit phan tmg
nay c6 do bén nhiét cao hon dang ké so v4i duong khtr va khong 1am phét sinh cac phan

ung Maillard va/hodc caramen hoa.
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Chéat gin két khong chira formaldehyt chtra ca dudng hydro hoa 1an duong khit hodc
khong khtr da dugc mo ta 1an luot trong cac don s6 WO2013/021112 va W0O2015/159012

dudi tén cua Nguoi ndp don.

Tuy nhién, cic san pham cach nhiét ¢6 thanh phén chinh 13 bong khoang va chat
gan két c6 thanh phan chinh 1 hydrat cacbon (duong khir, duong khong khir, duong hydro
hoa) trong dbi hat 4m va gitt dugc cac dic tinh co hoc cia chung theo thoi gian kém hon
SO V01 cac san phém duoc san xuét béng chét gén két phenol (nhua rezol), ddc biét 1a & do
4m cao. D& bu viéc méat di cac dic tinh co hoc sau mot khoang thoi gian ldo hoa nhét dinh
clia cac san pham cach nhiét nay, néi chung cin tang ty 18 chét gin két khoang tir 10% dén
20%, diéu nay khong nhitng 1am ting gia thanh cua san phdm cubi ciing ma con anh huéng

xau dén phan Ung ctia né véi lua.

Ngudi nop don dé xuét, trong don W02015/132518, dé cai thién kha nang chéng
140 hoa cla cac san pham cach nhiét bong khoang duge gin két bang chét gan két co thanh
phan chinh 1a dudng hydro hoa, tuy ¥ trong hdn hop véi duong khi, bang cach két hop

lugng epoxysilan tuong ddi 16n vao ché phdm chét gin két.

Céc tac gia sang ché ciing da sir dung thanh cdng rugu don chirc vira Ky nude vira
hoa tan trong nudc, nhu phenoxyetanol, dé giam do nhay cdm doi véi do am cua cac san

phdm cach nhiét d6 (xem WO2015/181458).

Tuy nhién, epoxysilan va rugu don chirc ky nuéc dugc dung trong cac ché phdm

chét gin két nay c6 thé 1am tang gia thanh cla ching.

Trong qué trinh nghién ctu véi muc dich tim ra cdc gidi phap khac, cu thé 1a céc
giai phép kinh t& hon, dé cai thién cac dic tinh co hoc va kha nang chdng 130 héa ctia cic
san phdm cach nhiét c6 thanh phan chinh 1 cac s¢i dugc gén két boi chit gén két c6 thanh
phan chinh 13 hydrat cacbon, céc ché phdm chit gan két da dugc thit nghiém béi ngudi ndp
don chira luong nhd nhua phenol (nhya rezol). Tuy nhién, nhitng thir nghiém nay khong
¢6 két qua, vi nhura phenol thong thuong, bao gdm san pham ngung phenol/formaldehyt
(nhua PF) hodc san phdm ngung phenol/formaldehyt va ure/formaldehyt (nhwa PFU), cho
thdy khong 6n dinh. That vay, cac chét nay phéan tng va két tia nhanh chéng, ngay ca &
nhiét d6 moi truedong, khi ching tiép xtc véi cac ché phdm chat gan két nén nude co thanh
phan chinh la dudng va axit polycarboxylic dugc mé ta trong phan gi6i thidu

(W0O2009/0809038, W02010/029266, W02013/014399, WO02013/021112,
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WO02015/159012, WO2015/132518, W02015/181458). Ngudoi nop don cho rang su khong

6n dinh nay ctia nhua PF va PFU 1a do d6 pH axit ctia cac ché phim chit gin két.

Séng ché dua trén phat hién ring modt nhom cu thé ctia nhua phenol chta cac chic
amin co ban (c6 thé duoc proton hoa) 6n dinh trong moi truong axit va do do co thé duoc
dung vai cac ché pham chét gin két nén nude c6 thanh phan chinh 13 axit polycarboxylic
va duong va/hodc duong hydro hoa theo k¥ thuat da biét. Cac loai nhua phenol chta céc
chitc amin nay 1a da biét va viéc diéu ché chung duoc ngudi ndp don mo ta chi tiét trong

cac don W02008/043960 va W0O2008/043961.

Viée str dung cac loai nhua phenol chira amin nay trong cac ché pham chat gin két
axit ¢6 thanh phéan chinh 1a duong va axit polycarboxylic gitp cai thi¢n céc tinh chét co
hoc ctia cac san phém cach nhiét thu dugc, ngay ca sau khi lao hoa trong diéu kién Am udt,

mién 1a khong vuot qua lugng nhya phenol nhét dinh.
Ban chét ki thuit clia sdng ché

Do d6, muc dich thir nhit ctia sdng ché 1a dé xuét phuong phép san xut san pham
cach nhiét c6 thanh ph?m chinh 14 s¢i khoang hodc sg¢i hitu co, bao g61n cac budc:

- phi ché phdm chét gin két nén nudc 1én cic soi khoang hodc soi hitu co,

- lam néng céc soi dugce phu ché pham chét gén két nén nudc dé lam bay hoi pha
bay hoi cua ché phdm chét gan két nén nudc va gy ra su dong rdn nho nhiét cta phan
khéng bay hoi con lai, hodc dong gdi cac soi khoang hodc s¢i hitu co duge phu ché phdm
chit gin két nén nude cho muc dich bao quan va/hodc véan chuyén,

ché phim chét gén két nén nude c6 dd pH nam trong khoang tir 1,0 dén 6,5, tot hon
latir 1,5 dén 5,0, va bao gémz

(a) it nhdt mot hydrat cacbon duge chon tir duong hydro héa, dudng khtt, duong
khong khtt va hdn hop cua chung,

(b) it nhit mot axit polycarboxylic hogc anhydrit cua axit nay,

(c) tir 1 dén 35% trong lugng, so voi téng trong luong cla cc thanh phan (a), (b)
va (¢), cua nhua phenol chtra amin, tan trong nudc, bao gbm chit yéu 1a cac san phdm ngung

phenol-formaldehyt va san pham ngung phenol-formaldehyt-amin.



42533 415

Muc dich khéc cta sang ché 1a dé xuét san pham cach nhiét c6 thanh phan chinh 13

soi khoang hodc s¢i hitu co thu duoc bang phuong phép nay.

Cubi cing, muc dich khic ctia sang ché 1a dé xuat ché pham chat gén két nén nudc
dung dé tao ra cac san pham cach nhiét c¢6 thanh phén chinh 1a s¢i khoang hodc sgi hitu co,

c6 d6 I tir 1,0 dén 6,5, tdt hon la tir 1,5 dén 5,0, va bao gdm:

(a) it nhat mot hydrat cacbon duge chon tir duong hydro hoa, dudng kh, dudng

khong khtt va hon hop cia ching,
(b) it nhat mot axit polycarboxylic hodc anhydrit ciia axit nay,

(c) tir 1 dén 35% trong lugng, so voi tdng trong lugng cla cac thanh phan (a), (b)
va (¢), cua nhua phenol chira amin, tan trong nudce, bao gbm chil yéu 1a cac san pham ngung

phenol-formaldehyt va san pham ngung phenol-formaldehyt-amin.
Mo té chi tiét sang ché

Theo sang ché, thuat ngit "hydrat cacbon" c¢6 nghia rong hon binh thuong, vi n6 bao
g0m céc 0za va cic osit ¢ it nhAt mot nhom aldehyt hozic xeton (nhom khir), duong khong
khtt bao gdm mdot s& don vi hydrat cacbon, cdc nguyén tir cacbon mang hemiaxetal
hydroxyl tham gia vao céac lién két osidic dé lién két cac don vi v6i nhau, va ca duong
hydro hoa (con dugc goi 1a alditol hodc rugu duong) 1a cac san pham hydro héa cla cac

oza hodc céc osit trong d6 nhom aldehyt hodc keton duoc khir thanh chire ruou.

Thanh phan (a) v& nguyén tic co thé chira hydrat cacbon bat ky duoc chon tir dudng
khtr, duong khong khir va duong hydro hoa va hdn hop cua chung.

Thanh phén (a) ctia ché pham chat gin két theo sang ché c6 101 12 bao gdm mot phin
duong hydro hoa nhit dinh. Ham luong dudng hydro héa ctia hydrat cacbon (thanh phan
(a)) co loi 1a tir 25 dén 100% trong lugng, t6t hon 1a it nhét bﬁng 30% trong luong, cu thé
14 it nhit bang 50% trong lugng, va ly tudng la it nhat bang 70% trong lugng, so véi tong
trong luong ctia thanh phan hydrat cacbon.

Theo mdt phuong an duge vu tién, thanh phan (a) chi bao gdm dudng hydro hoa va
khong chira duong khir va duong khong khir. Phuong dn nay c6 1gi vi n6 tao ra cac san
phim céch nhiét dic biét 1a twong d6i khong mau.

“Duong hydro héa” duoc dung dé chi tAt ca cac san phdm thu dugc tr viéc khi

sacarit duoc chon tir monosacarit, disacarit, oligosacarit va polisacarit, va hon hgp cua cac
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san pham nay. Duong hydro hoa con dugc goi 1a rugu dudng, alditol hoac polyol. Chung..
¢6 thé thu duoc bang cach hydro hoa c¢6 xuc tac cac sacarit. Quy trinh hydro héa sacarit ¢o
thé duoc thuc hién bang cac phuong phép da biét, thuc hién trong cac didu kién ap suét
hydro cao va nhiét do cao, voi sy c6 mit cia chét xtc tac dugc chon tir cAc nguyén t6 thudc
nhom 1B, IIB, IVB, VI, VII va VIII cua bang tuan hoan, tot hon 1 tir nhém c6 niken, platin,
paladi, coban, molypden va hdn hop cua chung. Ché phim xuc tic dugc vu tién 1a niken

Raney.

C6 loi 1a (cac) loai duong hydro héa dugc chon tlr cac san pham hydro héa cta
mono sacarit, disacarit, oligo sacarit va hon hop cta chung, t5t hon 1a tir nhém bao gdbm
erythritol, arabitol, xylitol, sorbitol, manitol, iditol, maltitol, isomaltitol, lactitol, xelobitol,
palatinitol, maltotritol, va cac san pham hydro héa cua quy trinh thiy phan tinh bot hodc
thity phdn céc nguyén liéu lignoxenluloza, cu thé 1a thiy phan hemixenluloza, cu thé 1a

xylan va xyloglucan.

Cu thé &t hon 14, sit dung duong hydro hoa duoc chon tir nhém bao g6m maltitol,
xylitol, sorbitol va cic san pham hydro héa cta quy trinh thily phan tinh bot hodc cac

nguyén li¢u lignoxenluloza.

Céac loai dudng khu tét hon 1a duge chon tir cdc mono sacarit nhu glucoza,
galactoza, mannoza va fructoza, disacarit nhu lactoza, maltoza, isomaltoza, cellobioza va
hdn hop cta chung, va ca chit thiy phan cta tinh bt hodc cua cdc nguyén ligu
lignoxenluloza mo ta ¢ trén. Tét hon 1 st dung glucoza va fructoza va hdn hop ctia ching,

cu thé 1a glucoza.

Duong khong khu tét hon 13 cac disacarit nhu trehaloza, isotrehaloza, sucroza,

isosucroza va hdn hop cua chiing. Sucroza dugc dac biét vu tién.

(Cac) axit polycarboxylic dugc str dung theo sang ché t6t hon 13 axit polycarboxylic
don phéan. N6i cach khac, theo mot phuong 4n wu tién cta sang ché, thuét ngt nay khong
bao gém cac polyme thu duge bang cach polyme héa cac axit polycarboxylic don phén,

nhu polyme ddng nhat hodc copolyme cta axit acrylic hodc axit metacrylic.

Tt hon 1a st dung cac axit polycarboxylic dugc chon tir nhém bao gdm axit

dicarboxylic, axit tricarboxylic va axit tetracarboxylic.
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Axit dicarboxylic bao gom, vi duy, axit oxalic, axit malonic, axit sucxinic, axit

* glutaric, axit adipic, axit pimelic, axit suberic, axit azelaic, axit sebacic, axit malic, axit -

tartric, axit tartronic, axit aspartic, axit glutamic, axit fumaric, axit itaconic, axit maleic,
axit traumatic, axit camphoric, axit phtalic va dAn xuét cua ching, dac biét chtra it nhat mot
nguyén tr bo hodc clo, axit tetrahydrophtalic hodc dan xuét cua chung, dic biét chira it
nhit mot nguyén 1t clo nhur axit clorendic, axit isophtalic, axit terephtalic, axit mesaconic
va axit xitraconic. Axit tricarboxylic, vi du, dugc chon tir nhom tao ra tlr axit xitric, axit
tricarbalylic, axit 1,2,4-butantricarboxylic, axit aconitic, axit hemimelitic, axit trimelitic va
axit trimesic. Cac axit tetracarboxylic 13, vi dy, axit butantetracarboxylic 1,2,3,4 va axit

pyromelitic.
Axit polycarboxylic dugc ddc biét uu tién la axit xitric.

Neudi nop don da thuc hién nhidu thir nghiém dé xéc dinh ty 1¢ trong tng clia cdc
thanh phén (a) va (b) tao ra chét gin két ma, & trang théi lién két ngang, tao ra san pham
cudi cung co cac dic tinh co hoc tdt nhét, dic biét 1a ngay ca sau khi 130 hoéa nhanh trong
cac diéu kién 4m udt.

Cac thtr nghiém nay cho thiy rang ty 1¢ trong lugng hydrat cacbon/axit
polycarboxylic nam trong khoang tir 25/75 dén 75/25.

Khi axit polycarboxylic 12 axit xitric, ty 1¢ nay t5t hon 1a nAm trong khoang tr 25/75
dén 55/45, cu thé 1a tir 30/70 dén 50/50.

Trong linh vuc k¥ thut ctia nhya phenol-formaldehyt, c6 sy phan biét chinh gitra

hai ho, do6 la:
- nhua novolac dugc diéu ché trong moi trudng axit, va
- nhua rezol thu duogc béng xuc tac bazo.
Nhua phenol theo sang ché thudc ho tha hai nay.

Nhua rezol thu duoc trong mdi truong bazo bang phan mg phenol v6i lugng du
formaldehyt, ty 1& mol formaldehyt/phenol thuong ndm trong khoang tir 2 dén 4, mdi phan
tr phenol c6 khé ning phan Gmg v6i ba phan tr formaldehyt.

Nhua rezol chita nhiéu chirc metylol sinh ra béi mt vong thom, vong nay tao thanh
céc vi tri dé lien két ngang bang cach khir hydro/giai phong formol. Céc loai nhya nay vé

co ban bao gdm cac san pham ngung phenol/formaldehyt (PF), phenol du va formaldehyt
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du. Trong mdi truong axit, ching phan tng, tic la ching trung hop, rat nhanh & nhiét d

moi truong xung quanh, va keét tua.

Cac loai nhua dang rezol nay vé co ban bao gébm san phdm ngung
phenol/formaldehyt (PF) va phenol va formaldehyt du, sau khi trung hoa chét xuc tac, duge
tron v6i ure dong vai trd chinh lam dung moi, cai thién kha nang hoa tan ctia nhua va lam
chit chéng mudi cho formaldehyt du. Céc loai nhua rezol nhu vy va viéc diéu ché ching
duoc mod ta trong don WO 01/96254. Tuy nhién, vigc bd sung ure dugc mo ta trong don
sang ché trén vé co ban khong cai thién dang ké d6 6n dinh & d6 pH axit ctia nhya rezol,

va cac loai nhua dugc mo ta trong don sang ché trén khong thé duoc ding trong sang ché.

Nhua rezol chira amin (thanh phan (c)) ding trong sang ché 12 nhya hoa tan trong
nude, 6n dinh & do pH axit, ngay ca & do pH rat axit t¢ 1 dén 2. Su 6n dinh tt nay dat
dugc nho bude phan tng bd sung ma cdt yéu 1a phan tng cua nhua rezol, vé co ban chi
chira cac san phdm ngung phenol/formaldehyt, phenol va formaldehyt, v6i amin, t6t hon

1a monoalkanolamin, va cu thé 12 monoetanolamin.

Alkanolamin nay phan ung theo phan Ung Mannich v6i san phim ngung
phenol/formaldehyt (PF), phenol va formaldehyt @8 tao thanh san phdm ngung
phenol/formaldehyt/amin (PFA). Khi két thic phan wng, hdn hop phan tng c6 thé dugc
axit hoa ma khong gy ra su trung hop ¢ nhiét d mdi truong. Do do, céc loai nhua rezol
nay duoc xem la 4n dinh trong moi trudng axit. Qua trinh tong hop chiing dugc md ta trong
cac don W02008/043960 va W0O2008/043961 ctia ngudi ndp don. Cac loai nhya nay cling
khac biét boi hdu nhu khong 6 céc san pham ngung ure-formaldehyt, cac chét nay chi c6
mat & luong vét. Cac san pham ngung ure-formaldehyt nay c6 mat & luong 16n trong nhidu
loai nhua phenol theo gidi phép ky thudt da biét va khong du do bén nhigt, giai phong
formaldchyt bang cach phan huy nhiét.

Theo cach da biét, co thé thém vao nhua rezol chira amin, sau khi phan ung voi
monoalkanolamin, lam ngudi hon hop phan tng va axit hoa, 1én dén 25% trong luong, tot
hon 1a tr 10% dén 20% trong lwgng ure, cac lugng nay duoc bidu dién so véi téng trong
luong kho ctia nhua rezol chira amin va ure. Ure chu yéu dong vai tro 1a ddng dung moi

trong loai nhua nay.

Trong cac thir nghiém nhdm muc dich phét trién cdc san pham cach nhiét cha yéu

dua vao cac thanh phan goc sinh hoc c6 kha nang chong ldo héa cao hon, ngudi nfp don
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quan sat thdy rang didu quan trong 14 st dung phén nhya phenol chira amin tuong d6i nho.
Céc dac tinh co hoc 81 wu da dugc quan sét dbi véi céac ph?m nhua phenol chira amin
khoang tir 5 dén 20% trong luong so voi tdng trong luong cla cac thanh phan (a), (b) va
(c).

Do do, ché phdm chat gfin két nén nudc theo séng ché chua tir 1 dén 35% trong
luong, &t hon 1a tr 2 dén 30%, cu thé 1a tir 5 dén 27% trong luong, va t&t hon nita 1a tir 7
dén 20% trong luong, so véi tong khéi lwong ctia cac thanh phan (a), (b) va (c), cua nhua
phenol chira amin tan trong nudc bao gbm chi yéu 13 cac san pham ngung phenol-
formaldehyt va céc san pham ngung phenol-formaldehyt-amin. Cac lugng nay dugce hiéu
1a duoc bicu dién dudi dang vat liéu kho. Hon nira, cac luong nay khong bao gE“Jm trong
lugng cta ure hodc cac chét phu gia khic dugc tuy ¥ thém vao hoén hop nhua phenol chira
amin va trong lugng cua (a) va (b).

Ché pham chat gfn két nén nudc, tai thoi diém phu 1én sgi bong khoang, c6 do pH
tr 1,0 dén 6,5, tdt hon 14, tir 1,5 dén 5.0. Tét hon nita 1a d6 pH nay nam trong khoang tir
1,5 dén 4,0, hodc tham chi tr 1.7 dén 3,0.

C6 loi hon néu ché pham chét gin két nén nude theo sang ché chira tir 0,5% dén
10% trong luong, ot hon 1a tir 1,0% dén 5% trong luong, so véi téng trong lugng cua chét
rin cta ché phém chét gfm két, ctia chét xtc tac este hoa, tdt hon 1a duoc chon tir nhdm
bao gdm natri hypophosphit va axit hypophosphoro.

Ché phim chét gin két ¢6 thé bao gdm thém céc chat phu gia da biét theo ty 1& nhur
sau, duoc tinh toan dua trén 100 phén trong lugng cua thanh phﬁn (a) + (b) + (c):

- 0 dén 5 phan silan, cu thé 1a epoxysilan hodc aminosilan (chit ngiu hop),

- 0 dén 40 phén, tdt hon 12 tir 4 dén 25 ph?m, dau hodc nhil tuong dau (chét chéng
bui),

- tir 0 dén 5 phan silicon,

Ché phim chit gin két duoc diéu ché bang cach tron don gidn céc thanh phan (cac
thanh phan (a), (b), (c), chat xtc tac, ure va chét phu gia) véi nuée.

Tai thoi diém phu 1én céc soi, ché phém chét gén két o6 ham luong vat liéu kho tir

2 dén 15% trong luong, t6t hon 1a tir 3 dén 10% trong lugng.
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N6 dugc pht v6i lugng sao cho ham luong chét gin két khong hoa tan va khong
néng chay cua san pham cudi cting thu dugc sau khi dong rén bing nhiét ndm trong khoang
tlr 2% dén 20% trong luong, tdt hon 1a tir 3% dén 15% trong luong, cu thé 1a tir 4 va 12%

trong luong.

Khi san pham céch nhiét 1a san pham c6 thanh phan chinh 1 bong khoang, ché phdm
chit gin két duoc phong ra bing cach phun Ién cdc s¢i khoang tai dau ra may ly tAm va
truede khi cac soi khoang duge gom trén bd phan chtra & dang 16p soi, cdc soi nay sau do
duogc xur 1y trong 10 ¢ nhiét do gay ra su tao lién két ngang cac thanh phan phan (g va tao
ra chét gin két khong nong chdy. Budce tao lién két ngang/dong ran bang nhiét nay dugc
thue hién bing cach nung nong dén nhiét do 16n hon hogc bang 180°C, t6t hon la tir 190°C
dén 220°C, trong khoang tir 20 gidy dén 300 gidy, t6t hon 1a tir 30 dén 250 gidy.

Khi san phidm cach nhiét 1a sén phim c6 thanh phan chinh 1a céc s¢i hitu co nhur cac
s01 ¢cod nguén géc thuc vat, vi du, s¢i xenluloza hodc ngué)n géc dong vat, nhu len, nhiét do
doéng rin thuong thap hon nhiét do dong ran dugc ding dé dong rdn cac san pham c6 thanh
phan chinh 14 s¢i khoéang, dé bao vé cac soi hitu co trude nguy co phén hiy do nhiét. Vi
du, nhiét do dong rén 1a tir 150 dén 200°C. Thoi gian déng rén thuong tir vai phut dén vai
chuc phat, vi du, tir 5 dén 50 phit, tt hon 14 tir 10 dén 30 pht.

Theo phuong phép cua sang ché, viéc dong ran cac soi khoang hodc s¢i hitu co ¢o
thé duoc thuc hién ngay sau khi pht ché phdm chat gfn két cho cac sgi va thu gom céc soi
da gén két trén bang tai, vi du dua vao 10 ¢6 kiém soat nhiét dd & nhiét do dong rén mong

muon.

Phuong phép cua sang ché cling bao gdm phuong 4n trong do tdm tham soi gan két
khong duoc dong rin ngay 1ap tre ma duge dong gdi, vi du, dugc lam khd mot phan, cit,
nén, tao hinh va boc, v4i muc dich tach biét bude dong rin v&i budce san xuat tim tham soi
gan két. Vat liéu dong goi phai duge chon dé c6 thé bao quan va/hodc van chuyén céc san
phim trung gian ndy (cac soi duge gén két bing chat gin két chua dong rin) ma s& dugc
chuyén dén mot budc bd sung ctia phuong phap, duge thuce hién sau hodc ¢ noi khac, va
bao gdm budc dong rin béng nhiét chat gin két, mot cach tiry y sau khi tao hinh san pham

trung gian, vi du, trong khuon.
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Ché pham 1 dugc didu ché, chtta 30% chat kho, chira 48 phan theo trong luong

maltitol (thanh phin (a)), 52 phan theo trong lugng axit xitric (thanh phén (b)), va 5 phan

theo trong lugng 1a natri hypophosphit (chét xuc tac).

Ché pham 2 dugc diéu ché, chira 30% chat kho, chira 80 phan nhya chira amin

(thanh phan (c)), 20 phén ure (dong dunng moi) va 3 phan amoni sunfat (xtc t4c).

Ché phém 1 va 2 dugc tron theo ty 1€ thay dbi dé thu dugc cac ty 18 trong lugng

khac nhau ctia thanh phan (c) v6i tong céc thanh phan (a) + (b) + (c).

Bang 1
Dung dich thu Céc phéan cia | Cac phan Céc phan ctia | (c)/(a)+(b)+(c)
nghi¢m thanh phan ure thanh phén (a) +
(c) thanh phan (b)
Thtr nghiém 1 theo
sang ché 8 2 90 8,2%
Thtr nghi¢m 2 theo
sang ché 16 4 80 16,7%
Thir nghiém 3 theo
sang ché 24 6 70 25,5%
Tht nghiém 4, so
sanh 40 10 50 44.4%
Tht nghiém 5, so
sanh 0 0 100 0%

Ciéc dung dich thir nghiém tir 1 dén 5 dugc dung dé xéc dinh nhiét do bat dau tao

lién két neang (TR) cua chat gin két bang cach phén tich co ddng hoc (dynamic mechanical

analysis - DMA). Hon nita, modun Young va do bén kéo dut cia vai dét tir cac s¢i thiy

tinh duoc gin két bang cdc chat gan két dong ran khac nhau dugc xéac dinh, trudce va sau

khi 140 héa nhanh trong dic¢u ki¢n am udt.

10
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Phan tich co dong hoc:

0,4g dung dich thtr nghiém tir 1 dén 5 dugc ling phu bang cach st dung éng pipet
trén cac dai bo loc soi thay tinh Whatman (mtre GF/C, tham chiéu 1822-915) 60 x 12 mm,
Xép ch6ng theo ting cdp. Phéan tich co hoc dong hoc duoc thyc hién trén thiét bi DMA,
kiéu Q800 tir TA Instruments, két hop véi kep 16m kép. Trong subt mdi thir nghiém dong
ran, su bién thién nhiét do cé cac thong sb sau dugc ap dung:

- ng suat: 0,1%

- gradient nhiét do: tor 25°C dén 250°C (4°C trén mot phut)

-tan s6: 1 Hz

Nhiét do bit dau tao lién két ngang dugc xac dinh la nhiét do & murc 181 da cua hé
s6 ton hao denta. Do chinh x4c cua phép do 1a + 5°C.

Xac dinh modun Young va dd bén kéo

Vai dét tir soi thay tinh duge tim bing cach ngam trong cac dung dich thir nghiém
tr 1 dén 5, duoc pha lodng trude v6i 20% chét kho, dé ling phi khoang 6% chét gin két
trén sgi. Cac vai dét da tam nay dugc lam dong ran trong 120 gidy trong 10 quat c6 nhiét
do dugc kiém soat & 215°C.

D&i voi mdi thir nghiém, cac vai dét da dong rén duoc cét thanh muoi dai hinh chit
nhat. Mot ntra dai dugc dua vao qua trinh ldo héa nhanh trong didu kién 4m uét (3 ngay &

35°C va do 4m twong ddi 95%).

H¢ théng kiém tra do bén kéo Instron Series 5960 dugc st dung, voi hudng kéo &

gbc 45° so vii hudng cta soi doc va sgi ngang.

Modun Young dugc do trude khi l1do hoa, va do bén kéo dut cua 1p xi chit ghn két
dugc do trude va sau khi 120 hoa nhanh. Cac két qua, trung binh trén 5 thir nghiém, dugc

thé hién trong Bang 2 dudi day.

[Bang 2]
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Tha nghiém Do pH | TR [°C] | Modun Young | D0 bén kéo | DO bén kéo
(MPa) (N) trude khi | (N) sau khi
ld0 hoa lao hoa
1 (séng ché) 1,8 | 140+5 | 5200=+315 125+ 4 73+ 3
2 (séng ché) 1,9 | 13845 | 5280+250 122+4 72 +2
3 (sang ché) 2,0 n.d. 5000 £ 900 11345 68 +2
4 (s0 sénh) 2,1 | 130+£5 | 5220+130 95+ 3 63 +£2
5 (so sanh) 1,7 | 144+5| 5190=190 116+ 5 63 = 4

Quan sat thiy rang ba thir nghiém theo séng ché (cac thi nghiém tur 1 dén 3), su

dung chit gin két hdn hop co thanh phan chinh 14 maltitol (thanh phan (a)), trén axit xitric

(thanh phan (b)) va nhua phenol chira amin (thanh phén (¢)) theo ty 1€ sao cho thanh phan

(c) chiém khoang tir 8% dén 25% trong lugng cla téng cac thanh phan (a), (b) va (c), ¢6

do bén kéo dut sau qua trinh 130 hoa nhanh chét gin két t6t hon khi chi ¢6 thanh phan chinh

1a maltitol va axit xitric (thir nghiém 5) va tét hon chét gin két chira nhiéu hon 40% trong

lugng nhua phenol chira amin (thanh phan (c)) (thtr nghiém 4).

12



YEU CAU BAO HO
1. Phuong phap san xuét san phdm céch nhiét c6 thanh phan chinh 12 s¢i khodng hogc soi
hitu co, phuong phap nay bao gdm céc budc:

- phu ché phém chét gén két nén nudce 1én soi khoang hodc soi hitu co, t5t hon 12 soi
bong khoéng,

- lam no6ng cac soi dugc phu ché phdm chét gén két nén nuGe dé lam bay hoi pha
bay hoi cua ché phdm chit gin két nén nudc va giy ra sy dong rAn nho nhiét cta phan
khong bay hoi con lai, hodc déng goi cac soi khoang hodc sgi hitu co duge phi ché pham
chét gén két nén nude cho muc dich bao quan va/hodc van chuyén,

ché phdm chét gén két nén nude c6 o pH nam trong khoang ttr 1,0 dén 6,5, tot hon
1a tir 1,5 dén 5,0, va bao gdm:

(a) it nhat mot hydrat cacbon dugc chon tir dudng hydro hoa, duong khtr, duong
khong khir va hon hgp cia ching,

(b) it nht mot axit polycarboxylic hodc anhydrit cia axit nay,

(c) tir 1 dén 35% trong luong, so v6i tdng trong lugng cua cac thanh phan (a), (b)
va (c), ciia nhwa phenol chira amin, tan trong nudc, bao gbm chu yéu 1 c4c san pham ngung
phenol-formaldehyt va san pham ngung phenol-formaldehyt-amin.

2. Phuong phéap theo diém 1, khac biét & chd, ché phim chit gin két nén nude bao gom tir
2 dén 30% trong luong, t6t hon 1a tir 5 dén 27% trong luwong, va cu thé 1a tr 7 dén 20%
trong lugng, so véi tdng trong lugng clia cac thanh phan (a), (b) va (c), ciia nhya phenol
chtra amin tan trong nuéc bao gdm chu yéu 1a céc san phdm ngung phenol-formaldehyt va
c4c san phdm ngung phenol-formaldehyt-amin.

3. Phuong phép theo diém 1 hodc 2, khac biét & chd, cac san phidm ngung phenol-
formaldehyt-amin 1a cdc san phim ngung phenol-formaldehyt-monoalkanolamin.

4. Phuong phap theo diém bat ky trong sb céc didm néu trén, khac biét & chd, axit
polycarboxylic 1a axit polycarboxylic don phén.

5. Phuong phép theo diém bat ky trong sé cac diém néu trén, khac biét & chd, axit

polycarboxylic la axit xitric.

13
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6. Phuong phép theo diém bat ky trong sb cac diém néu trén, khac biét & chd, ty 1& duong
hydro hoa trong hydrat cacbon (thanh phén (a)) ndm trong khoang tir 25 dén 100% trong

luong.

7. Phuong phép theo diém 6, khac biét & chd, hydrat cacbon (thanh phan (a)) chua it nhét
30% trong lugng, tdt hon 14 it nhat 50% trong luong, va cu thé it nhat 70% trong lugng
duong hydro hoa.

8. Phuong phép theo diém bat ky trong so cac diém néu trén, khac bi€t ¢ chd, dudng hydro
hoa dugce chon tir cdc san pham hydro hoa clia monosacarit, disacarit, oligosacarit, va hén

hop cua ching.

9. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén, khac biét & chd, duong hydro
héa duoc chon tir nhém bao gdm maltitol, xylitol, sorbitol va céc san pham hydro héa cia

san pham thuy phan tinh bot hogc nguyén liu lignoxenluloza.

10. Phuong phép theo diém bit ky trong s6 cac diém néu trén, khac biét ¢ chd, ty 1¢ trong
lugng cua (céac) hydrat cacbon (thanh phén (a)) so véi axit polycarboxylic ((thanh phén (b))
la tir 25/75 dén 75/25.

11. Phuong phép theo diém bat k¥ trong s6 cac diém néu trén, khac biét & chd, ché phdm

chét gdn két nén nude c6 do pH tir 1,5 dén 4,0, t&t hon 1a tir 1,7 dén 3,0.

12. Phuong phap theo diém bat ky trong s6 céc diém néu trén, khac biét & chd, ché pham
chét gén két nén nude con chira tr 0,5 dén 10% trong lugng, t6t hon 1a tr 1,0 dén 5% trong
luong, so vdi tong trong lugng clia chit rén cta ché pham chét gin két, ctia chat xuc tac

este hoa, tdt hon 1a duge chon tir nhom bao gdm natri hypophosphit va axit hypophosphoro.
13. Ché phdm chét gén két nén nude dé tao ra cic san phdm céch nhiét c6 thanh phan chinh
1 soi khoang hodc soi hitu co, ¢6 d pH tir 1,0 dén 6,5, t6t hon la tir 1,5 dén 5,0, va bao
gom:

(a) it nhit mot hydrat cacbon duge chon tir duong hydro hoa, dudng khtr, dudong
khong khir va hon hop ctia chtng,

(b) it nhit mot axit polycarboxylic hoic anhydrit cla axit nay,

(c) tir 1 dén 35% trong lugng, so véi tdng trong luong clia cac thanh phan (a), (b)
va (¢), ctia nhua phenol chtra amin, tan trong nuée, bao gdm chu yéu 14 cac san phidm ngung

phenol-formaldehyt va san phim ngung phenol-formaldehyt-amin.

14



42533 15/15

14. San pham cach nhiét c6 thanh phan chinh 14 s¢i khoang hogc s¢i hitu co, thu duoc bing

phuong phép theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 12.
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