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(21) 1-2018-04476
(57) Sang ché dé xuét quy trinh ché tao cac hé thdng cich dién ding trong k§ thuat
dién béng cach dac chan khong, trong do6 str dung ché phém nhya nhiét rdn nhiéu thanh
phan, ché phidm nhya nay bao gom:

(A) it nhdt mot nhua epoxy,

(B) it nhat mot chat hoa cting anhydrit axit cacboxylic, va

(C) chét gia tdc hoa cing gdm c¢6 2,4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol, trong d6

ché phfim nhua duoc diéu ché béng cach tron céac thanh phe‘in (A), (B), (C) vasau
d6 khtr khi hdn hop bang cach sir dung chan khong va gia nhiét & 40°C dén 80°C, va
bao gdm 0,05 dén 2,0 phén theo khdi lugng 2,4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol dya
trén 100 phan theo khdi luong it nhét mot nhua epoxy (A), trong do6 it nhét mét nhua
epoxy (A) néu trén la diglyxidylete ctia bisphenol A, va trong do
trong trudng hop cé chira chat phu gia, chit phu gia khong phai 12 hop chét béo chudi

dai bao gébm polypropylen glycol diglyxidyl este.
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Linh vyce k§ thuit dwoe dé cip

Sang ché dé cap dén quy trinh ché tao cac hé théng cach dién ding trong k§ thuét
di¢n béng cach gel hoa ap luc tu dong (Automatic Pressure Gelation - APG) hodc dic
chéan khong, trong do sir dung ché phim nhya epoxy nhiét ran nhiéu thanh phan. Cac
san pham duoc boc cach dién thu duoc tir quy trinh theo sang ché thé hién cac dic tinh
co hoc, dién hoc, dién moi tét va c6 thé duge str dung lam, vi du, dung cu cach dién, bng
cach dién, cudn dién khang 101 khong khi, dung cu cach dién 161 rg)ng, thiét bi déng cit
va cac may bién ap do luong.

Tinh trang ky thuét ciia sang ché

Céc ché phdm nhua epoxy chira cac chit lam ciing anhydrit két hop voi
benzyldimetylamin (BDMA) lam chit gia té¢c hoa cing thuong duoc sir dung dé ché tao
céc hé théng cach dién ding trong k¥ thuat dién. Tuy nhién, gin day, BDMA da bi phén

loai 1a ¢6 doc (c6 dan nhan dau lau va xuong).

Ngoai ra, 4p sudt hoi twong dbi cao cia BDMA cén dén quy trinh khtr khi phtrc
tap hon. Ca nhua epoxy, anhydrit va chat don déu duge tron trong bude thir nhit va duoc
khtr khi dudi ap sudt rat thap sau d6 thém BDMA trong budc tiép theo ¢ ap sudt binh
thudng; sau do, ché pham sau ciing dugc khir khi bang cach str dung chan khong it manh
hon. Ngoai ra, tit ca cac thanh phin phai dugc tron tir bude dau tién va viée khir khi
phai duoc thuc hién bing cach st dung chan khéng vira phai vén c6 thé gay nén phong

dién cuc bo.
Ban chit ky thuit ciia sang ché

C6 thé tranh cac nhugc diém néu trén néu thay thé BDMA bang chit gia tdc it
doc hon va it bay hoi hon, ching han nhu 1-metylimidazol. Tuy nhién, tudi tho cta cac
ché pham nhya epoxy hoa cing duoc chua chit hoa cing anhydrit va 1-metylimidazol
lam chat xtc tac héa cimg qua ngén cho viée s dung trong quy trinh APG hodc dtc

chén khong. Hon nita, cac san phdm da héa cimg ciing d& bi hong do khong du d6 ctng.
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Céc tac gia sang ché bit ngd nhan thay rdng c6 thé giai quyét thoa dang cac vin
d¢ néu trén néu st dung nhua epoxy két hop véi chit lam cting anhydrit va
2,4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol (TDMAMP) trong quy trinh APG hodc duc chan
khong.

Theo d6, sdng ché dé xudt quy trinh ché tao céc hé thdng cach dién dung trong
ky thuat dién bang cach gel hoa ap luc tu dong (APG) hodc dic chan khong, trong dé

str dung ché phadm nhuya nhiét rdn nhiéu thanh phén, ché phim nhya nay bao gdm:
(A) it nht mot nhua epoxy,
(B) it nhat mdt chit hoa cting anhydrit axit cacboxylic, va
(C) 2,4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol.

MB& ta chi tiét sing ché

Thong thudong, cac hé théng cach dién duge ché tao béng cac quy trinh duac, boc,
bao va nhung chéng han nhu duc bing trong luc, dic chan khong, gel hoa ap luc tu dong
(APG), gel hoa 4p luc chin khong (VPG), ngdm, ngdm tAm nho giot, din can, cubn day

toéc va quy trinh tuong ty.

Quy trinh thong thudong dé ché tao cac hé théng cach dién dung trong k¥ thuat
dién, chang han nhu dung cu cach dién epoxy nhua duc, 1a quy trinh gel hoa 4p luc tu
dong (APG). Quy trinh APG cho phép ché tao san pham dic duge lam tir nhua epoxy
trong khoang thoi gian ngan bang cach lam héa cting va tao dang nhya epoxy. Thong
thuong, thiét bi APG dé thuc hién quy trinh APG bao gdm mot cap khuon (sau day goi
1a khudn), bé tron nhua duoce ndi v6i khudn thong qua duong dng, va co chu mé va dong

dé mé va déng khuon.

Trude khi bom ché pham nhwa epoxy héa ctiimg duoc vao trong khudn néng, cic
thanh phan cta ché phdm hoa cting duoc chira nhya epoxy va chét hoa ctng phai dugc
chudn bi dé bom.

Déi v6i hé thdng nap trude, tirc 13 hé théng bao gém cac thanh phan da chira sin
chét don, cin phai khudy cac thanh phan trong bé cap trong khi gia nhiét dé ngan chan

ling dong va thu dugc ché pham ddng nhit. Sau khi dong nhit héa, cac thanh phin dugc
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két hop lai va chuyén vao trong may tron va duge tron & nhiét do ting va ap suat giam

dé khtr khi ché phdm. Sau d6, hon hop da khir khi dugc bom vao trong khudn néng.

D61 v6i hé théng khong phai 1a nap trude, thanh phan nhua epoxy va thanh phén
chét hoa cing thudong duoc tron riéng ré voi chat don & nhiét do ting va ap suét giam
dé tao ra tién hdn hop gdm nhwra va chét hoa cimg. Ngoai ra, ¢ thé b sung trude cac
chét phu gia khéac. Trong buéc tiép theo, hai thanh phan duoc két hop lai dé tao ra hdn
hop phan tng cubi cung, thuong bing cach tron & nhiét do ting va ap sudt giam. Sau

d6, bom hon hop da khir khi vao trong khudn.

Trong quy trinh APG thong thudng, thanh dan kim loai hay chi tiét chén, ma da
dugc gia nhiét trude va lam kho, dugce dat vao trong khudn duge b tri trong buf“)ng chan
khong. Sau khi déng khudn biang co ciu mé va dong, ché pham nhua epoxy dugc bom
vao trong khudn tir ctra nap dugce bd tri tai déy khudn béng cach dat ap sult vao bé tron
nhya. Trude khi bom, ché phdm nhua thuong duoc gitt ¢ nhiét d vira phai tir 40 dén
60°C dé dam bao tudi tho thich hop (thoi gian c6 thé sir dung clia nhua epoxy), trong
khi van gitr nhiét d6 khudn quanh mirc 120°C hodc hon dé thu dugc cac san phém duc
trong thoi gian ngdn hop ly. Sau khi bom ché pham nhwa epoxy vao trong khuén néng,
ché pham nhua héa cing trong khi giit ap sudt dit vao nhua epoxy trong bé trén nhya &

xung quanh mtrc 0,1 dén 0,5 MPa.

C6 thé san xuét thudn loi cac san phim dac 16n dwoc lam tir trén 10kg nhua bing
quy trinh APG trong khoang thdi gian ngén, vi du, tir 20 dén 60 phat. Théng thuong,
san pham duc 14y ra khoi khudn duoc hoa cimg sau trong 10 hoa cing riéng biét dé hoan

thanh phan Gng ctia nhya epoxy.

Nhua epoxy (A) 12 hop chét chira it nhdt mot nhém epoxy lan can, t6t hon 1a
nhiéu hon mdt nhém epoxy 14n can, vi du, hai hay ba nhém epoxy lan can. Nhya epoxy
c¢6 thé 1a no hodc chua no, béo, vong béo, thom hodc di vong va co thé duoc thé. Nhua
epoxy cling c¢6 thé 13 hop chit monome hodc polyme. C6 thé tim thiy tbng quan vé cac
nhya epoxy hitu ich dé st dung trong sang ché, vi du, trong tai liéu Lee, H. and Neville,

Handbook of Epoxy Resins, McGraw-Hill Book Company, New York (1982).

Céc nhua epoxy, duoc str dung trong cac phuong an bdc 10 ¢ day dung cho thanh

phén (A) theo sang ché, c6 thé thay dbi va bao gdm cac nhua epoxy thong thudng va

(V8]
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sdn c6 trén thi trudng, co thé st dung riéng 1€ hodc két hop hai hay nhiéu loai. Khi chon
céc nhua epoxy dung cho cac ché pham duogc boc 16 & day, khong nén chi xem xét dén
cac dic tinh cta san phdm cudi ciing, ma con chi ¥ dén ca do nhét va cée dic tinh khic
c6 thé anh hudng dén viée xir Iy ché phidm nhuya.

Céc nhwra epoxy dic biét thich hop duoc ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh
vue biét dén déu dya trén cdc san phdm phan Ung gitta cdc ruou da chire, phenol, axit

vong béo cacboxylic, amin thom, hodc aminophenol véi epiclohydrin.

Céc vi du vé rugu béo ¢ thé xem xét cho phan tng véi epiclohydrin dé tao ra
cac polyglyxidyl ete 1a etylen glycol va cac poly(oxyetylen)glycol ching han nhu
dietylen glycol va trietylen glycol, propylen glycol va cac poly(oxypropylen)-glycol,
propan-1,3-diol, butan-1,4-diol, pentan-1,5-diol, hexan-1,6-diol, hexan-2,4,6-triol,

glyxerol, 1,1,1-trimetylolpropan, va pentaerythritol.

Céc vi du vé ruou vong béo ¢6 thé xem xét cho phéan tmg véi epiclohydrin dé tao
ra cac polyglyxidyl ete thich hgp 1a 1,4-xyclohexanediol (quinitol),
1,1-bis(hydroxymetyl)xyclohex-3-en, bis(4-hydroxyxyclohexyl)metan va
2,2-bis(4-hydroxyxyclohexyl)-propan.

Céc vi du vé ruou chtra nhan thom ¢6 thé xem xét cho phan g véi epiclohydrin
dé tao ra cac polyglyxidyl ete thich hop 12 N,N-bis-(2-hydroxyetyl)anilin va 4,4'-bis(2-
hydroxyetylamino)diphenylmetan.

Tt hon 1a cac polyglyxidyl ete duoc din xudt tir cdc chit chtra hai hay nhiéu
nhom hydroxy phenolic trong mdi phan tir, vi du cac nhwa resorxinol, catechol,
hydroquinon,  bis(4-hydroxyphenyl)metan  (bisphenol F),  1,1,2,2-tetrakis(4-
hydroxyphenyl)etan, 4,4'-dihydroxydiphenyl, bis(4-hydroxyphenyl)sulphon (bisphenol
S),  1,1-bis(4-hydroxylphenyl)-1-phenyl  etan  (bisphenol  AP), 1,1-bis(4-
hydroxylphenyl)etylen (bisphenol AD), phenol-formandehyt hodc nhwa cresol-
formandehyt  novolac, 2,2-bis(4-hydroxyphenyl)propan  (bisphenol A), va
2,2-bis(3,5-dibromo-4-hydroxyphenyl)propan.

Mot vai phuong 4n khong gigi han khac bao gdm, vi du, triglyxidyl ete ctia cac

para-aminophenol. Cling c6 thé st dung hdn hop gdm hai hay nhiéu nhua epoxy.
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Thanh phan nhua epoxy (A) ¢6 thé sin co trén thi truong hodc c6 thé duoc diéu
ché theo cac quy trinh da biét. Cac san phdm sén c6 trén thi truong 1a, vi dy, D.E.R. 330,
D.E.R. 331, D.E.R.332, D.E.R. 334, D.ER. 354, D.E.R. 580, D.E.N. 431, D.E.N. 438,
D.E.R. 736, hodc D.E.R. 732 tir The Dow Chemical Company, hoic ARALDITE® MY
740 hay ARALDITE® CY 228 tir Huntsman Corporation.

Luong nhya epoxy (A) trong ché phdm cubi ciing 13, vi du, tir 30 phan tram khéi
lwong (wt %) dén 92 wt %, trén tdng khéi lwong cac thanh phan (A) va (B) trong ché
phém. Theo mdt phuong an, lugng nhua epoxy (A) 1a, vi du, tr 45 wt % dén 87 wt %,
trén tongkhdi luong céc thanh phan (A) va (B). Theo phwong 4n khac, lwgng nhua epoxy
(A) 14, vi du, tir 50 wt % dén 82 wt %, trén téng khdi luong céc thanh phan (A) va (B).

Theo phuong 4n wu tién ctia sang ché, nhua epoxy (A) la diglyxidyl ete cia

bisphenol A hodc nhya epoxy vong béo.
Theo phuong an uvu tién khac, nhua epoxy (A) la diglyxidyl ete ctia bisphenol A.

V& nguyén ly, tit ca cac anhydrit cta axit cacboxylic hai chirc hogic nhiéu hon ¢
thé thich hop lam céc chit héa ctimg (B), nhu céc anhydrit polyme béo mach thing, vi
du polyanhydrit cia axit polysebaxic hodc polyanhydrit ctia axit polyazelaic hodc cac

anhydrit clia axit cacboxylic vong, chat & sau dugc uu tién hon.

Céc anhydrit ctia axit carboxyclic vong tot hon 1a cac anhydrit don vong béo hoic

da vong béo, cac anhydrit thom hodc cac anhydrit da clo hoa hodc brom hoéa.

Céc vi du vé anhydrit don vong béo gdm anhydrit sucxinic, anhydrit xitraconic,
anhydrit itaconic, cac anhydrit sucxinic da thé alkenyl, anhydrit dodexenylsucxinic,

anhydrit maleic va anhydrit tricarbalylic.

Céac vi du vé anhydrit da vong béo gdm san phim cdng anhydrit maleic cta
metylxyclopentadien, anhydrit nadic, san phdm cdng axit linolic ctia anhydrit maleic,
anhydrit endoalkylentetrahydrophtalic d& alkyl hoa, anhydrit tetrahydrophtalic, anhydrit
metyltetrahydrophtalic, hdn hop ddng phén cta hai chit & sau 1a dic biét thich hop.

Ngoai ra, dugc uvu tién la anhydrit hexahydrophtalic.

Céc vi dy vé cac anhydrit thom gdm dianhydrit pyromelitic, anhydrit pyromelitic

va anhydrit phtalic.
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Céc vi du vé anhydrit da clo hoa va brom hoa gdm anhydrit tetraclophtalic,

anhydrit tetrabromphtalic, anhydrit diclomaleic va anhydrit clorendic.

Tt hon 14, str dung cac anhydrit cia axit dicacboxylic dang 16ng hodc dé néng

chay trong ché phdm nhua nhiét rin nhiéu thanh phan theo sang ché.

Puge dic biét wu tién 1a cdc ché phdm chira anhydrit phtalic, anhydrit
tetrahydrophtalic, anhydrit metyltetrahydrophtalic, anhydrit hexahydrophtalic hodc
anhydrit metylhexahydrophtalic 1am chit héa ctng anhydrit axit cacboxylic (B).

Ty 1€ gitra anhydrit cua axit cacboxylic (B) va chét gia tdc TDMAMP (C) duoc
str dung s& phu thudc vao céc yéu td chang han nhu ham luong epoxit clia nhya epoxy
dugc str dung, ban chét cua chét hoa ran anhydrit va cac diéu kién hoa cung cé thé duoc

str dung. Co thé d& dang xac dinh ty 1& t6i wu bing thyc nghiém thong thudong.

Théng thudng, ché phdm nhya nhiét rin chira cac thanh phan (A) va (B) véi
luong tir 0,4 — 1,6 duong luong anhydrit axit trén mdi dwong lugng epoxy, t6t hon 13 tir
0,6 - 1,4 duong 1u'¢ng anhydrit axit trén mdi duong luong epoxy, dic biétlatr 0,8 — 1,2

duong lugng anhydrit axit trén mdi dwong luong epoxy.

Thuec té, ché phidm nhya nhiét rén cha 0,05 — 3,0 phén theo khéi luong, tét hon
1a 0,1 — 2,0 phin theo khéi lwong, tdt hon nita 12 0,5 — 1,0 phan theo khdi lugng

2.,4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol trén 100 phan theo khdi lwong nhua epoxy.

Ché pham nhwa nhiét rin nhiu thanh phan theo quy trinh cta sang ché c6 thé
chira mot hodc nhidu chit don (D) thudng duoc st dung dé cach dién ma thuong dugc
chon tir nhém g@)ln bot kim loai, bot gd, bot kinh, hat thity tinh, cac oxit ban kim loai,
cac oxit kim loai, cac hydroxit kim loai, cac nitrua ban kim loai va nitrua kim loai, céc
cacbua ban kim va cacbua kim loai, cacbonat kim loai, sulfat kim loai va cac khoang vat

tu nhién hodc tdng hop.

Céac chét don duogc wu tién duoc chon tir nhém gé‘)m cat thach anh, bot thach anh
da silan hoa, silic dioxit, nhém oxit, titan oxit, ziriconi oxit, Mg(OH),, AI(OH)s, dolomit
[CaMg (CO3)y], AI(OH); da silan hda, AIO(OH), silic nitrua, bo nitrua, nhdm nitrua,

silic cacbua, bo cacbua, dolomit, da phén, CaCQs, barit, thach cao, hydromagiesit, zeolit,
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d4 tan, mica, cao lanh va volastonit. Ddc biét dugc vu tién la volastonit, canxi cacbonat
hoac silic dioxit, cu thé 1a bot silic dioxit.

Vat liéu don c¢6 thé tuy y dugc pht béng, vi du, silan hodc siloxan di duogc biét
dén dé phu vat liéu don, vi du nhu cac dimetylsiloxan c6 li€n két ngang, hodc cac vt
lidu pht da biét khac,

Luong chét don trong ché pham cudi cung 1a, vi du, tir 30 phan tram theo khbi
lwong (wt %) dén 75 wt %, trén tong khbi luong ché phdm nhya epoxy nhiét ran. Theo
mot phuong an, lugng chit don 14, vi du, tir 40 wt % dén 75 wt %, trén téng khdi luong
ché phdm nhya epoxy nhiét rin. Theo phwong 4n khéc, luong chét don 13, vi du, tr 50
wt % dén 70 wt %, trén tong khéi lugng ché pham nhuya epoxy nhiét ran. Theo phuong
an khac niia, lugng chat don 14, vi dy, tir 60 wt % dén 70 wt %, trén téng khdi lugng ché

pham nhua epoxy nhiét ran.

C6 thé chon céc phu gia khac tir cac chit hd tro gia cOng dé cai thién cac dic tinh
Iuu bién cua nhwa hdn hop 16ng, cac hop chit ky nude gom silic, chat [am am/chit phan
tan, chat déo hoa, chit pha lodng phan tmg hodc khong phan tng, chét dan hdi, chat gia
tdc, chét chéng oxi hoa, chét hép thu anh sang, chit nhuém mau, chét 1am cham chay,
soi va cac phu gia khac thuong dugc st dung trong cac ung dung dién. Nguoi ¢o hiéu

biét trung binh trong linh vurc déu biét dén cic phu gia nay.

Theo phuong an uu tién, ché pham nhua nhiét rén nhiéu thanh phé‘in duoc didu
ché bang cach tron céc thanh phan (A), (B), (C) va tiry chon (D) va sau d6 khir khi hdn
hop bing cach dung chan khéng. Ap suét thap duoc st dung trong budce khtt khi thuong
120,1 — 5,0 mbar, tdt hon 12 0,5 — 2,0 mbar.

Theo phuong 4n wu tién khac, hdn hop chira cac thanh phén (A), (B), (C) va tiy
chon (D) duoc gia nhiét 1én 40 — 80°C trudce khi dung chan khong.

Sang ché con dé cdp dén viée st dung ché pham nhya nhiét ran nhiéu thanh phan

chtra
(A) it nhit mot nhua epoxy
(B) it nhat mot chit hoa cing anhydrit axit cacboxylic, va

(C) 2,4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol
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dé ché tao cac hé théng cach dién dung trong k¥ thuat dién bing cach gel héa ap

luc tu dong (APG) hodc duc chan khong.

Viéc ché tao cac hé théng cach dién dung trong k¥ thuat dién thuong dugc thuc
hién bang cach gel hoa ap luc tu dong (APG) hodc dic chan khong. Khi st dung cac
ché phdm nhya epoxy thong thudng dua trén viéc hoa cliing anhydrit, cac quy trinh nay
thudong bao gdm budc hoa cimg trong khuon trong khoang thoi gian du dé dinh hinh ché
phim nhua epoxy thanh céc cdu tric ba chiéu khong chay cubi cing, thuong 12 1én dén
10 tiéng, va budc hoa cing sau san phdm da 14y khoi khuon & nhiét do ting dé tao ra
cac dic tinh vét Iy va co hoc cubi cing cho ché phim nhua epoxy da hoa cimg. Budc
hoa clmg sau nay c6 thé mat dén 30 tiéng tiy thudc vao hinh dang va kich thudc ctia san

pham.

Quy trinh theo sang ché hitu ich dé ché tao cac san phdm boc ¢ cdc dic tinh co
hoc, dién hoc va dién moi tét.

Theo d6, sang ché dé cap dén san phdm hé thdng cach dién thu duge tir quy trinh
theo sang ché. Nhiét do chuyén pha thay tinh cia san pham nam trong dai twong tu véi

céc ché phdm nhua epoxy nhiét rin gdc anhydrit héa cing & nhiét do cao da biét.

Céc Gng dung kha di ctia cac san phim hé théng cach dién duoc ché tao theo séang
ché gdm may bién ap loai kho, dic biét 1a cac cudn day dic dung cho cac may bién 4p
phan phdi loai kho, cu thé 1a cac may bién ap phan phdi kho loai dtic chan khong, ma
bén trong ciu tric nhwa co chira vat dan dién; thiét bi cach dién trung dp va cao ap ding
cho cac Gmg dung trong nha va ngoai troi, chang han nhu cac ung dung thiét bi ngat dién
hodc chuyén mach; éng cach dién trung ap va cao ap; chang han nhu can céach dién dai
bang compozit va nip cach dién va ca bé d& cich dién dung trong luéi dién trung ép,
trong sén xudt thiét bi cach dién lién quan dén cac thiét bi chuyén mach dién ngoai troi,
cac bd chuyén ddi do ludng dién, dng cach dién, va cac thiét bi bao vé qud 4p, trong viée
ché tao thiét bi dong ct, trong thiét bi chuyén mach dién, va cac mdy dién, dung lam
vat lidu boc cho tranzito va cac linh kién ban dan khac va/hoic dé thim vao cac trang bi

dién.
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Cu th¢, cac san phém duoc ché tao theo cac quy trinh cta sang ché duoc st dung

cho cac Gmg dung dong cét trung 4p va cao 4p va may bién ap do luong (6 kV dén 72

kV).

Vi du thye hién siang ché

Céc vi du sau day dong vai trd minh hoa cho séng ché. Trir khi ¢6 chi dinh khéc,

nhiét do duoc dua ra 1a do C, cac phén 13 phin theo khdi lwong va ty 1& phan trim 1a ty

16 phéan trim theo khdi lwong. Phan theo khdi lwgng 1a phan thé tich theo ty 1& kilogam

trén lit.
Bang 1: Céc nguyén liéu ban diu dugc st dung trong cac vi du
Thanh phan Mo ta

ARALDITE® CY 228 |diglyxidylete cta bisphenol A 16ng, do nhét thip, ham luong
epoxit
5,0 — 5,3 duong lwong/kg (nha cung cdp: Huntsman, Thuy
S1)

ARADUR®HY 918 |chidt héa cling anhydrit léng dua trén anhydrit

metyltetrahydrophtalic va anhydrit metylhexahydrophtalic

(nha cung cdp: Huntsman, Thuy ST)

ARADUR® HY 918-1

chit hoa cimg anhydrit léng duwa trén anhydrit

metyltetrahydrophtalic (nha cung cip: Huntsman, Thuy ST)

Chét gia tbc DY 062

benzyldimetylamin (BDMA, nha cung cap: Huntsman, Thuy

S1)

Chét gia tbc DY 070

]-metylimidazol (nha cung cdp: Huntsman, Thuy S7)

TDMAMP

2 4 6-tris(dimetylaminometyl)phenol (nha cung cép: Air

Products)

MILLISIL® W 12

Bot silic dioxit (nha cung cp: Quarzwerke, Dirc)

Q7 12

Chét trg thdo khuon, ddu silicon do nhét thép’ (nha cung c?ip:

Huntsman, Thuy S7)
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Vidul

Tron 100g ARALDITE®CY 228 v6i 85g ARADUR®HY 918 va 0,7g TDMAMP
trong bé chua bang thép gia nhiét duoc. Gia nhiét hdn hgp én khoang 60°C trong
khoéang 5 phit trong khi khuéy nhe bing may khudy canh quat. Khi dang khudy, thém
tirg phan 345g silic dioxit W12 va gia nhiét hdn hop 1én 60°C trong khoang 10 phut
trong khi khudy. Sau do, ding may tron va khir khi k§ ludng bé chira trong chan khong
(khoang 1 phut). PO phan tmg cta hon hop nay duoc do & cdc nhiét do khac nhau su

dung thiét bi dinh thoi gel hoa GELNORM.

P phan chinh ctia hdn hop vao khudn thép néng 140°C (da duoc xt 1y bang chét
thao khudn QZ13) dé 1an luot tao ra cac tAm day 4mm hodc 10mm (dé xac dinh cac dac
tinh co hoc twong tmg véi do dan nhiét). Sau d6, hoa ctng khuodn trong 16 & 140°C trong
10 gidr. Sau do, 14y khuon ra khéi 10 va mé khudn ra va 1ay céc tdm 4mm ra va dé nguoi
v& nhiét d6 moi truong.

Vidu?2

Tron 100g ARALDITE® CY 228 véi 85g ARADUR® HY 918-1 va 0,7¢g
TDMAMP trong bé chira bing thép gia nhiét duoc. Gia nhiét hdn hop 1én khoang 60°C
trong khoang 5 phut trong khi khudy nhe bang may khudy canh quat. Khi dang khudy,
thém tirng phan 345¢ silic dioxit W12 va gia nhiét hdn hgp 1én 60°C trong khoang 10
phit trong khi khudy. Sau d6, dimg mdy tron va khir khi k§ ludng bé chira trong chan
khong (khoang 1 phiit). D9 phan ting ctia hon hop nay duge do & cac nhiét dd khac nhau
st dung thiét bi dinh thoi gel hoa GELNORM.

P phan chinh ctia hdn hop vao khuon thép néng 140°C (dd duge xir Iy bang chit
thao khudn QZ13) dé 1an luot tao ra cac tAm day 4mm hodc 10mm (dé xac dinh cac diic
tinh co hoc twong tmg voi do dan nhiét). Sau d6, cho khudn vao 16 & 140°C trong 10 gid
dé hoa ctimg. Sau do, 14y khuon ra khoi 10 va mé khuén ra va ldy cac tim 4mm ra va dé

ngudi v€ nhi¢t do modi trudng.

Vidu so sanh 1
Tron 100g ARALDITE® CY 228 véi 85g ARADUR® HY 918 va 0,8g DY 062

trong bé chira bang thép gia nhiét duoc. Gia nhiét hdn hop 1én khoang 60°C trong

10



51697 1117

khoéang 5 phut trong khi khudy nhe bang may khudy canh quat. Khi dang khudy, thém
tirng phan 345g silic dioxit W12 va gia nhiét hon hop 1én 60°C trong khoang 10 phut
trong khi khudy. Sau d6, dimg may tron va khir khi k¥ ludng bé chira trong chan khong
(khoang 1 phut).

Do phan g ctia hdn hop nay duoc do & cdc nhiét do khac nhau st dung thiét bi

dinh thoi gel hda GELNORM.

D6 phin chinh ctia hdn hop vao khudn thép néng 140°C (da duge xit Iy bing chét
thdo khuon QZ13) dé 1an luot tao ra cac tAm day 4mm hodc 10mm (dé xéc dinh cac dac
tinh co hoc twong g véi do dan nhiét). Sau d6, khudn duge cho vao 10 & 140°C trong
10 gid. Sau d6, 14y khudn ra khoi 16 va mé khuon ra va liy cac tim 4mm ra va dé nguoi

vé nhiét d0 moi trudng.
Vi du so sanh 2

Tron 100g ARALDITE®CY 228 véi 85g ARADUR® HY 918-1va 0,8g DY 062
trong bé chtra bang thép gia nhiét duge. Gia nhiét hdn hop lén khoang 60°C trong
khoang 5 phut trong khi khudy nhe bing may khudy canh quat. Khi dang khudy, thém
tirg phan 345g silic dioxit W12 va gia nhiét hdn hop 1én 60°C trong khoang 10 phut
trong khi khudy. Sau d6, dimng méy trdn va khir khi k§ luong bé chira trong chan khong
(khoang 1 phut). Do phan tmg ctia hdn hop nay duoc do & cac nhiét do khac nhau su

dung thiét bi dinh thoi gel hda GELNORM.

D4 phén chinh ctia hdn hop vao khuén thép nong 140°C (da duoc xit 1y bang chat
thdo khudén QZ13) dé 1an luot tao ra cac tm day 4mm hodc 10mm (dé xac dinh cac dac
tinh co hoc twong (g véi dd dan nhiét). Sau d6, khudn duge cho vao 10 & 140°C trong
10 gio. Sau do, 14y khudn ra khoi 10 va mé khudn ra va ldy cac tAm 4mm ra va dé ngudi
v& nhiét d6 moi truong.

Vi du so sanh 3

Tron 100g ARALDITE® CY 228 vé6i 85g ARADUR® HY 918 va 1g DY 070
trong bé chia bang thép gia nhiét dwoc. Gia nhiét hdn hop 1én khoang 60°C trong
khoang 5 phut trong khi khudy nhe bing may khudy canh quat. Khi dang khudy, thém
ting phan 345g silic dioxit W12 va gia nhiét hdn hop 1én 60°C trong khoang 10 phut
trong khi khudy. Sau d6, ding may tron va khir khi k§ lugng bé chira trong chan khong

11
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(khoang 1 phat). D6 phan ng ctia hdn hop nay dugce do & céc nhiét do khac nhau st

dung thiét bi dinh thoi gel hda GELNORM.

D6 phin chinh ctia hdn hop vao khudn thép nong 140°C (da duoc xir Iy bang chét
thao khuon QZ13) dé 1an luot tao ra cc tAm day 4mm hodc 10mm (d‘é xac dinh céc dac
tinh co hoc twong g véi do dan nhiét). Sau do, khudn duge cho vao 10 & 140°C trong
10 gio. Sau do, 1y khudn ra khoi 16 va mé khuén ra va 1ay cac tAim 4mm ra va dé nguoi

vé nhiét do moi truong.

12
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Bang 2: Cac ché pham va két qua thir nghiém

Thanh phan Vidul | Vidy2 Viduso ) Vidiso | Vidyso
sanh 1 sanh 2 sanh 3

ARALDITE®CY 228 | 100g 100g 100g 100g 100g

ARADUR® HY 918 85g 85¢g 85¢g

ARADUR® HY 918-1 85g 85g

DY 062 0,8 0,82

DY 070 1,0g

TDMAMP 0,7¢ 0,7g

W 12 345g 345g 345g 345g 345¢

Thot gian gel héa & 4 pht | 4 phat 30 | 4 phut20 | 4 phut30 | 3 phut 20

140°C 30 gidy gidy gidy gidy giay

To/°C 117 111 115 117 120

Db bén kéo/MPa 82 80 85 77

D6 gidn tai diém gdy | 1,00% | 0,90 % 0,85 % 0,90 %

D6 bén udn/MPa 119 116 120 122 100,6

Kic/MPa-Vm 2,10 2,30 2,05 2,10 1,92

G1c/J/m? 343 377 350 343 316

CTE 33,2 34,9 33,1 37,2

TC/W/mK 1,02 1,05 0,95 0,99

SCT/°C -39 -18 21 0

Ap suat hoi/mbar 0,001 0,001 3,0 3,0 0,5

L

T, (nhiét d6 chuyén pha thily tinh) dugc x4c dinh theo ISO 6721/94.

Do bén kéo va do gian tai diém gdy dugc xac dinh ¢ 23°C theo ISO R527.

13
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Pd bén udn duoc xéc dinh ¢ 23°C theo ISO 178.

Kic (hé sb cudong do tng suét toi han) va Gic (ning lugng phé v riéng) duge

xac dinh & 23°C bang thtr nghiém xo0dn doi (phuong phap riéng ciia Huntsman).
CTE (hé s6 gian nd nhiét) dugce xac dinh theo DIN 53752.
TC (d6 dan nhiét) duoc xéac dinh theo ISO 8894,
SCT: Heé s6 nut (nhiét dd nit mo phong) dugc tinh dya trén Ty, Gic, CTE va do

gidn tai diém gy theo mo ta trong céng bd don sang ché qudc té s6 WO 2010/112272.

Vidu 4

Bo phén bang sit duoc dat trong khudn va dugc boc bang ché phim theo vi du 1
trong quy trinh APG va dugc hoa cting trong 10 gio ¢ 140°C. B phén dugce boc va hoa

cing dugc cho vao thir nghiém chu trinh nhiét.

Vi du so sanh 4

Bd phan béng s&t ¢6 hinh dang tuong tu v6i b phén dugce st dung trong vi du 4
duoc déat trong khuon va dugce boc béng ché phém theo vi du so sanh 1 trong quy trinh
APG va dugc hoa cung trong 10 gio & 140°C. B) phan dugc boc va hda cliing nay dugce
cho vao thr nghiém chu trinh nhiét. Nhiét do nat trung binh (dua trén nhém gém 20

mau) 1 14K cao hon so vdi nhiét do nut trung binh ciia san phim & vi du 4.

T hop duogc st dung rong rdi ngay nay trong quy trinh APG clng véi cac chét
lam ctng khac nhau doi chat duge mo ta trong cac vi du so sanh 1 va 2. Cac hé théng
nhu vy ¢ van dé vé doc tinh trong cac trudong hop ma khach hang van chuyén BDAM
& dang thanh phn riéng biét va bd sung chét gia tdc luc két thiic quy trinh tron va khi
khi vao trong hdn hop anhydrit va chat don da khir khi k¥, vén nén tuan theo do ap suét
hoi cao twong ddi cia BDMA. Nhiét do nit md phong (duoc tinh tir Ty, CTE, do gidn
tai diém gy va Gic) ding lam thong s6 do hiéu suét ntt cta chu trinh nhiét 1an luot 1a

-21 va 0°C.

14
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Vi du so sanh 3 cho thdy ring viéc thay thé BDMA lam chit gia téc bang
1-metylimidazol it d6c hon dan dén hé thong gion hon cling véi Tg c6 xu huéng cao
hon, do déo thip hon (Gic thdp hon), do bén dai thap hon va do gian tai diém gay thip

hon.

Cacvidu 1 va 2 ctua sang ché khéc biét véi cac vi du so sanh 1 va 2 chi & chét
gia téc hoa cimg. Cac vu diém la:

. TDMAMP khong c6 van dé& vé doc tinh.

o Do 4p suét hoi thép, c6 thé bd sung cac chat gia tbc & budc dau cta
quy trinh tron va khu khi va do dé khong can phai lam gian doan quy trinh dé bd
sung chét gia téc & bude sau d6. Xu hudng chung cét chat gia tbc 1a rt thap trong
budc tron va khir khi.

o Céc vi du cta sang ché déu thé hién céc gia tri SCT tdt hon nhiéu
(-18K tét hon ca cac vi du duoc so sanh véi cac vi du so sanh).

o Uu diém khac nita cia ché phdm theo sang ché 1a c6 do dan nhiét
t6t hon mot chut.

° St dung TDMAMP lam chit xuc tac thi hiéu qud hon: 0,7 ph?m
theo khéi luong TDMAMP van cho do phan tmg twong tw véi 0,8 phan theo khbi
luong BDMA.

° So v6i 1-metylimidazol, dat dugc tudi tho 1au hon (thot gian gel
hoa) bang cach sit dung TDMAMP.

° Quy trinh APG tao ra cac san pham hoa cing c6 nhiét do nirt trung

binh thap hon.

15
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh ché tao cac hé thdng cach dién dung trong k¥ thuat dién bang cach dic chan
khong, trong d6 st dung ché phim nhuya nhiét rin nhidu thanh phan, ché phdm nhya néu

trén bao gdm:

(A) it nhat mét nhua epoxy,

(B) it nhit mot chit hoa cimg anhydrit axit cacboxylic, va

(C) chét gia tdc hod cing gdm c¢6 2,4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol, trong d6

ché phém nhua duoc didu ché béng cach tron cac thanh ph?m (A), (B), (C) vasau
do6 khir khi hdn hop bing cach sir dung chan khong va gia nhiét & 40°C dén 80°C, va
bao gdém 0,05 dén 2,0 phan theo khdi luong 2.4,6-tris(dimetylaminometyl)phenol dua
trén 100 phén theo khéi luong it nhit mot nhwa epoxy (A), trong do it nhét mot nhya
epoxy (A) néu trén la diglyxidylete cta bisphenol A, va trong do

trong trudng hop co chira chét phu gia, chit phy gia khong phai 1a hop chét béo
chudi dai bao gdm polypropylen glycol diglyxidyl este.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 it nhit mdt chit hoa cing anhydrit axit cacboxylic
(B) néu trén la anhydrit phtalic, anhydrit tetrahydrophtalic, anhydrit
metyltetrahydrophtalic, anhydrit hexahydrophtalic hodc anhydrit
metylhexahydrophtalic.

3. Quy trinh theo diém 1 hodc 2, trong d6 ché phdm nhuya nhiét rin nhiéu thanh phan
chira bd sung chét don (D).

4. Quy trinh theo diém 3, trong dé ché phém nhua nhiét r&n nhiéu thanh ph?m chtra bot
silica lam thanh phan (D).

5. Quy trinh theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 4, trong d6 ché phim nhua
nhiét ran chira cac thanh phan (A) va (B) véi lugng tir 0,4 - 1,6 duong lugng anhydrit
axit trén moi duong lugng epoxy.

6. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 3 dén 5, trong d6 ché phdm nhya

nhiét rin nhidu thanh phin dugc diéu ché bang cach tron cac thanh phan (A), (B), (C)
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va (D) va sau d6 khu khi hdn hop bang cach ap dung chan khong va gia nhiét & 40°C
dén 80°C trudce khi 4p dung chan khong.
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