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(57) Giai phap hitu ich dé cap dén quy trinh tng hop nhua epoxy st dung dung
mdi MEK va céc thanh phin bisphenol A, epiclohydrin va chit xtc tic NaOH
ma c6 thé thu hdi dung mbi MEK va epiclohydrin du sau phan tng téng hop véi
d6 tinh khiét cao >99,0% dat tiéu chudn clia nguyén liéu dau vao dé tai sir dung

trong qua trinh tong hop nhya epoxy.
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Linh vire k§ thuét dwoe dé cip

Giai phap hitu ich dé cap dén quy trinh tong hop nhua epoxy tir cdc nguyén
lidu thanh phin bao gdm: bisphenol A, epiclohydrin, dung dich kiém (NaOH)
1am chét xtc tac va dung moi MEK. Trong d6, dung mdi MEK c6 nhiém vu pha
loding hdn hop phan tng va tach cac dung dich mudi NaCl ra khéi hn hop phan
mg. Dung mo6i MEK sau d6 duoc tach ra khéi hdn hop phan tmg bang phuong
phap chung cét chan khong dé thu duoc nhua epoxy thanh phim c6 céc chi tidu
k¥ thuat dat yéu cau. Toan bd luong dung mdi MEK sau khi chung cét tiép tuc

duoc tudn hoan vao qué trinh phan tng tiép theo.

Tinh trang ky thuat cia giai phap hiru ich

Nhua epoxy duge tong hop tir hai nguyén liéu cac thanh phén bao gdm:
bisphenol A va epiclohydrin ¢6 st dung dung dich kiém (NaOH) lam chét xtic
tac. Trong d6, dé thu duoc nhyua epoxy dang léng, thanh phan epiclohydrin
thuong duoc str dung du tir 15 dén 25% luong epiclohydrin can thiét. Do do,
ngoai san phdm chinh 13 nhua epoxy con tao ra cac san phidm phu khéc 13 mudi

NaCl va epiclohydrin du theo so d6 phan ting dudi day:
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Dé tach mubi va epiclohydrin du ra khéi nhua epoxy, theo cac phuong

phap truyén thdng thuong str dung dung méi pha loding nhu: toluen, xylen, ...

CN104558517A dé cap dén phuong phap tbng hop nhua epoxy bisphenol
A tir cac thanh phan: bisphenol A hydro héa, epoxy chloropropan, toluen va chét
xuc tac NaOH. Phuong phép nay bao gdm cac bude sau: i) tdng hop nhua epoxy
& nhiét dd 70°C, trong thoi gian 2-3 gio; ii) loc tach dung dich mudi NaCl khoi
hén hop phén tng; iii) chung ct chan khong & 100°C dé loai bé dung mdi toluen,

epiclohydrin du va nudce dé thu duoc nhya epoxy thanh pham.

CN104193961A d@ cap dén phuong phap tong hop nhya epoxy bisphenol
A tur cac nguyén liéu thanh phan: bisphenol A, epiclohydrin, chét xtc tac bo
triflorua dietyl etylen, NaOH va dung méi toluen. Phan Uimg dugc tong hop theo
3 budc: 1) thuc hién phan Gng ete héa mach hé & nhiét do nam trong khoang tir
95 dén 105°C d8 thu duogc ete clorin, sau d6 bd sung dung dich NaOH va thyc
hién phan Gng epoxy hoéa vong kin & nhiét do nim trong khoang tr 100 dén
105°C; ii) thuc hién rira hdn hop phan tng bing dung moi toluen dé tach mudi
NaCl; iii) tién hanh chung c4t chan khéng & nhiét d6 100°C dé loai bé dung méi

toluen, epiclohydrin du va nuéce dé thu duoc nhua epoxy thanh pham.

Véi viée sir dung toluen 1am dung mdi pha loang, trong khi nhiét do so6i
clia toluen 1& 110°C rat gan véi nhiét do s6i ctia epiclohydrin 12 117°C, do dd,
viéc tach epiclohydrin du ra khoi toluen s& kho khan, epiclohydrin thu hoi s& bi
13n mét phan dung mdi toluen. Vi vay, khi dung epiclohydrin thu hdi lam nguyén
lidu tai st dung trong qué trinh tong hop nhya epoxy s& anh hudng dén tinh chét
cua nhya epoxy nhan duoc. Trong khi d6, véi viéc st dung dung moi xylen ¢
nhiét do sdi trong khoang 140 + 145°C, khi chung tach xylen ra khoi nhua epoxy
& nhiét d6 cao, nhua epoxy thu dugc c6 chi s6 mau cao, khong dap tmg yéu cau

k¥ thuat.
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Do d6, c6 nhu ciu vé& quy trinh tong hop nhwa epoxy ma c6 thé tai sir dung
tdt epiclohydrin sau phan tng tdng hop ddng thoi van dam bao yéu cau k§ thuat
ctia nhua epoxy dugc tong hop.

Ban chit ky thuit ciia gidi phap hitu ich

Muc dich cua giai phap hitu ich 1a dé xuét quy trinh téng hop nhya epoxy
tur bisphenol A, epiclohydrin, chét xtc tac NaOH va dung mdi MEK dé thu dugc
nhua epoxy thanh phdm cé cic thong s6 k¥ thuat dap tng yéu cau k¥ thuat.
Trong d6, dung mé6i MEK thu hdi va epiclohydrin du c6 dd tinh khiét cao, dat
yéu cau tai stir dung 1am nguyén liéu d4u vao cia qua trinh tdng hop nhua epoxy.

Cu thé, giai phap hitu ich dé cap dén quy trinh tdng hop nhua epoxy bao
gdm cac budc:

(i) nap epiclohydrin vao binh phan tmg, gia nhiét hdn hop trong binh phan
ung 1én nhiét d6 40 + 0,5°C va cai dat téc do khudy nam trong khoang tir 150
dén 200 vong/pht;

(ii) nap bisphenol A vao binh phan tng, duy tri hon hop phan tmg & nhiét
do 40 + 0,5°C va khudy hdn hop phan tmg cho dén khi bisphenol A tan hét tao
thanh dung dich trong sudt khdng mau;

(iii) nang nhiét d6 hon hop phan tng 1én 50°C va duy tri tdc d6 khudy 200
vong/phut;

(iv) nap tu tor dung dich NaOH ndng d6 1mol/L vao hdn hop phéan ung
trong thoi gian 3 gid voi tbc do nap 1,2ml NaOH/phtt;

(v) ning nhiét d¢ lén 55°C ddng thoi ting tdc do khudy dén nim trong
khoang tir 200 dén 250 vong/phut;

(vi) bd sung thém dung dich NaOH ndng dd 1mol/L vao hdn hop phan
ung trong thoi gian 3 gio voi tdc do bd sung 1a 0,8ml NaOH/phit;
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(vii) duy tri phan mg & 55°C trong thoi gian 2 gio rdi két thic qua trinh
phan Ung;

(viii) bd sung dung moéi MEK vao hdn hop phan ung, khudy hdn hop véi
tbc d6 150 vong/phut trong thoi gian 30 phut ¢ nhiét d6 60°C cho t6i khi hdn
hop ddng nhét thi dimg khudy dé mudi NaCl lang xubng ddy binh trong thoi gian
1 gio; '

(ix) tién hanh tach mubi NaCl trong hdn hop phan tmg béng céch xa 16p
duéi day binh phan Gmg va thu hdn hgp phan tng con lai bao gbm nhua epoxy,
epiclohydrin du va dung mo6i MEK;

(x) tién hanh chung cat hdn hop phan tmg thu dugc & bude (ix) 6 nhiét do
120°C, téc dd khudy 120 vong/phit trong thoi gian 60 phut dé tach hdn hop gom
dung mo6i MEK va epiclohydrin du ra khoi nhua epoxy;

(xi) sdy chan khong & nhiét d§ 110°C nhua epoxy thu dugc trong thoi gian
8 gitr dé tach triét dé dung moi MEK, epiclohydrin du va nudc ra khoi hdn hop
va thu duoc nhua epoxy thanh pham;

(xii) tién hanh chung cit chan khong hon hop dung mdi MEK va
epiclohydrin thu dugc ¢ bude (x) ¢ nhiét do 90°C, tdc do khudy 120 vong/phit
trong thoi gian 60 phut dé tach dung moi MEK va epiclohydrin véi d6 tinh khiét

cao dé tai str dung trong qua trinh tdng hop nhua epoxy.

MBS ta viin tit cac hinh vé

Hinh 1 thé hién so d6 nguyén 1y tong hop nhua epoxy theo giai phap hitu
ich.

Hinh 2 thé hién két qua phan tich phd FTIR ctia nhya epoxy thanh pham
& cac vi du 2 - 4 so véi mau nhua epoxy thuong mai Epikote 828 cuia hang Shell

Chemical- M§ (mAu déi ching).

4/21



4414

Hinh 3 thé hién két qué phén tich pho FTIR cla céc mau epiclohydrin thu

hoi & vi du 1 so véi mau epiclohydrin chuan (mau doi chimg).

Hinh 4 thé hién két qua phan tich phd FTIR cla cac mau epiclohydrin thu

hoi & cac vi du 2 - 4 so v6i mau epiclohydrin chuan (mau doi chirng).

Hinh 5 thé hién két qua phan tich phd FTIR ctia cic mau MEK thu hdi &

céc vi du 2 - 4 so v6i miu MEK chuan (mau db6i chumng).
M0 ta chi tiét giai phap hiru ich

Theo giai phap hitu ich, quy trinh tong hop nhua epoxy st dung dung moi
MEK va cic nguyén liéu bisphenol A, epiclohydrin, chét xuc tac NaOH theo quy

,
4+ N\ L‘ ~ L‘ A +‘L‘ ~ ° A 2 N\
trinh c6ng nghé thé hién & Hinh 1

Giai doan thuc hién phan tng téng hop nhya epoxy:

Céc nguyén liéu gdm Epiclohydrin va bisphenol A dugc nap vao trong
binh phan tmg. Nang nhiét dd hon hop phan tmg 1én 40°C sao cho hdn hop trong
binh phan Ung trong subt roi bat dau cho dung dich NaOH vao binh phan tng.
Nang nhiét do 1én 50 + 5°C, tiép tuc bd sung tir tir dung dich NaOH dé moi
trudng phan tng ludn trung tinh (pH = 7) dé tranh trung hop nhém epoxy. Thoi
gian bo sung dung dich NaOH kéo dai 6 gio. Sau khi két thuc giai doan bo sung
dung dich NaOH, tiép tuc duy tri thém 2 gid' & nhiét o 55°C dé két thuc qua
trinh tong hop nhya epoxy trong binh phan tng.

Céc tac gia dd tién hanh cac nghién ctiu su rong va phat hién ra rang toc
d6 khudy anh hudng t6i cic thong sd k§ thuat ctia nhya epoxy thanh pham, tir
do6 cac tac gia da lua chon tdc do khudy phu hop trong quy trinh theo giai phap
hiru ich nay.

Céc tac gia cling nhan thdy réng, viéc st dung NaOH & nong dd cao c6
thé dan dén viéc qua nhiét cuc bd tai vi tri phan ung khi NaOH duoc bd sung

vao hon hop phan tmg, d6 d6 anh hudng dén céc thong sb ky thuét ctia nhya

5
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epoxy thanh pham. Vi vy, trong giai phap hiru ich nay, céac tac gia dé di dén
viéc st dung NaOH & ndng do thap, t6t nhat hon 13 nim trong khoang tir
0,5mol/L dén 2mol/L, t&t nhét 1a Imol/L.

Theo do6 giai doan nay co thé dugc thuc hién theo cic budce cu thé nhu
sau:

Budc 1: Nap epiclohydrin vao binh phan ung, gia nhiét hon hop trong
binh phan mg 1&n 40 £ 0,5 °C va cai dat tdc dd khudy 150-200 vong/phit

Budc 2: Nap bisphenol A, duy tri hdn hop phan tng & nhiét do 40 £ 0,5
°C va khudy hén hop phan tmg cho dén khi bisphenol A tan hét tao thanh dung
dich trong subt khong mau.

Budc 3: Nang nhiét dé hdn hop phan tng 1én 50°C, duy tri téc do khudy
200 vong/phut.

Budce 4: Nap tur tir dung dich NaOH ndng d6 1 mol/L vio hén hop phan
Uig trong thoi gian 3 giod, tbe d6 1,2 ml NaOH/phut.

Bude 5: Nang nhiét do 1én 55°C, ddng thoi ting tée do khudy 200-250
vong/phut.

Budce 6: Tiép tuc bd sung dung dich NaOH ndng d6 1 mol/L vao hdn hop
phan tng trong thoi gian 3 gio, tdc d6 0,8 ml NaOH/phut.

Budc 7: Duy tri phan tmg & 55°C trong 2 gio, két thic qua trinh phan Ung.

Giai doan tach mudi NaCl ra khoi hon hop phan tng:

Sau giai doan phan Gng tong hop nhua epoxy, dung méi MEK dugc bd
sung vao binh phan Gmg dé pha loing nhua. Hon hop dugc khudy déu dé dong
nhét va dé hdn hop phan tng phén tic thanh hai 16p trong d6 16p bén duéi chira
dung dich mudi NaCl. Viéc tach hai 16p c6 thé dugc thuc hién bang cach x4 day
d8 tach b dung dich mubi NaCl, thu duoc hén hop nhua epoxy, dung moéi MEK
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va epiclohydrin du con lai trong binh phan tmg. Ngoai ra, cling c6 thé thuc hién
viéc tach hai 16p bang cach gan hdn hop nhua epoxy, dung moéi MEK va
epiclohydrin du ra khoi binh phan Umg.

Hon hop phan tmg sau khi b6 sung MEK t6t nhét duoc khudy & téc khoang
150 vong/phat trong 30 phit & nhiét d 60°C cho t6i khi hdn hop dong nhét thi
dimg khuéy dé mudi NaCl ling xudng d4y binh trong 1 gio.

Giai doan chung cét va sy chan khong tach dung méi MEK va

epiclodyrin du ra khoi hdn hop phan tng:

Thuc hién chung cit chan khéng hdn hop phéan Gng & nhiét d6 120°C, tbe
d6 khudy 120 vong/phit trong 60 phit dé tach hdn hop gdm dung mdi MEK va
epiclohydrin du ra khoi hén hgp phéan tng. Tiép tuc sdy chan khong & 110°C hdn
hop phan Ung trong 8 gio dé tach triét dé dung moi MEK, epiclohydrin du va

nuée ra khoi hdn hop va thu duge nhua epoxy thanh pham.
Giai doan chung cat chan khong dé tach MEK va epiclohydrin:

Hn hop dung moi MEK va epiclohydrin thu dugc & giai doan trude dugce
chung cét chan khong & nhiét do 90°C, tbc do khuéy 120 vong/phut trong 60
phit dé tach dung méi MEK va epiclohydrin véi ¢ tinh khiét cao dé tai st dung
trong qua trinh tong hop nhua epoxy.

Viéc st dung dung mdi MEK thay thé cho cac dung m6i mach vong thom
toluen, xylen,v.v., dé tong hop nhua epoxy da dat dugc muc dich cua giai phap
hitu ich. Dung méi MEK véi nhiét do s6i 79,64°C cach xa nhiét do sO1 cua
epiclohydrin nén d& dang thu hdi dugc epiclohydrin du véi do tinh khiét cao,
dap Umg yéu cu lam nguyén lidu tai st dung trong qua trinh tong hop nhuya
epoxy va s€ khong anh huong dén tinh chét ctia nhya epoxy nhan dugc. Bén
canh do, sau qua trinh chung cét, dung mdi MEK thu dugc cé do tinh khiét cao,
c6 thé tai s dung trong qua trinh tdng hop nhua epoxy.
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Vi du thwe hién giai phap hitu ich

Sau day, giai phap hitu ich s&€ dugc minh hoa bang cac vi du vé thuc hién
qué trinh tdng hop nhua epoxy, nhung céc vi du nay khong duoc hiéu 13 1am gisi

han pham vi cta giai phap hitu ich theo cach bét ky.
Vi du 1 (vi du so sanh): Tong hop nhua epoxy st dung dung mdi toluen:

Nap 398,47g epiclohydrin vao binh phan mg, gia nhiét hén hop trong
binh phan tmg 1én nhiét d6 40 % 0,5°C va cai dit toc dd khudy ndm trong khoang
tir 150 dén 200 vong/phut. Tiép d6, nap 163,66g bisphenol A vao binh phén tng,
duy tri hdn hop phan Gng & nhiét d6 40 + 0,5°C va khudy hdn hop phan ting cho
dén khi bisphenol A tan hét tao thanh dung dich trong sudt khong mau.

Tiép tuc ning nhiét dd hon hop phan tmg 1én 50°C va duy tri tdc d6 khudy
200 vong/phut. 315,84g dung dich NaOH ndéng d6 1mol/L duoc chia lam hai
phan va dugc nap phan thi nhét tir tir vao hdn hop phan tmg trong thoi gian 3
gidy v6i tde do nap khoang 1,2ml NaOH/phut. Tiép d6, nang nhiét d 1én 55°C
ddng thoi tang tdc dd khudy dén nam trong khoang tr 200 dén 250 vong/phut.

B4 sung phan dung dich NaOH ndng do Imol/L con lai vao hén hop phan
Ung trong thoi gian 3-4 gio vol tdc d6 bd sung khoang 0,8ml NaOH/phit. Duy
tri phan mg ¢ 55°C trong thoi gian 2 gio roi két thic qua trinh phan Ung.

B& sung dung moi 122,00g toluen vao hdn hop phan tng, khudy hén hop
véi toe d6 150 vong/phut trong thoi gian 30 phiit ¢ nhiét d6 60°C cho t6i khi hdn
hop dong nhét thi dimg khudy d& mudi NaCl ling xubng day binh trong thoi gian
1 gid. Tién hanh tach mudi NaCl trong hdn hop phéan tmg béang cach xa 16p dudi
day binh phan Gmg va thu hdn hop phan tng con lai bao gébm nhua epoxy,

epiclohydrin du va dung moi toluen.
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Tién hanh chung cit hdn hop phan tng thu dugc & trén & nhiét d6 120°C,
tdc do khudy 120 vong/phut trong thoi gian 60 phit @8 tach hén hop gdm dung
mdi toluen va epiclohydrin du ra khoéi nhua epoxy. S4y chan khong & nhiét do
110°C nhua epoxy thu dugc trong thoi gian 16 gio d8 tach triét dé dung moi
toluen, epiclohydrin du va nudc ra khoi hdn hop va thu duge nhua epoxy thanh
pham.

Tién hanh chung cét chan khéng hdn hop dung mdi toluen va epiclohydrin
thu duoc & trén sau phan ng & nhiét do 110°C, téc dd khudy 120 vong/phit
trong thoi gian 60 phut dé tach dung mdi toluen va epiclohydrin.

Céc két qua vé nhua epoxy thanh phém, lugng dung méi va epiclohydrin

thu héi cling nhu hidu xuét phan tng duoc thé hién trong bang 1.
Vi du 2: Téng hop nhua epoxy st dung dung mdi MEK:

Nap 398,47g epiclohydrin vao binh phan ung, gia nhiét hdn hop trong
binh phan tng 1én nhiét do 40 = 0,5°C va cai dat tdc do khudy nam trong khoang
tir 150 dén 200 vong/phut. Tiép d6, nap 163,66g bisphenol A vao binh phan ting,
duy tri hdn hop phan tmg & nhiét d6 40 + 0,5°C va khudy hdn hop phan tmg cho
dén khi bisphenol A tan hét tao thanh dung dich trong sudt khong mau.

Tiép tuc nang nhiét do hon hop phan timg 1én 50°C va duy tri téc d6 khudy
200 vong/phut. 315,84g dung dich NaOH ndéng d6 Imol/L dugc chia lam hai
phan va dugc nap phan tht nhét tlr tir vao hon hop phan tng trong thoi gian 3
gio vol tde do nap khoang 1,2ml NaOH/phut. Tiép do, nang nhiét do lén 55°C
ddng thoi tang téc do khudy dén nam trong khoang tir 200 dén 250 vong/phut.

B6 sung phan dung dich NaOH ndéng do 1mol/L con lai vao hdn hop phan
ung trong thoi gian 3-4 gio voi tdc d6 bd sung khoang 0,8ml NaOH/phut. Duy
tri phan Gng ¢ 55°C trong thoi gian 2 gio roi két thic qua trinh phan tng.
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B6 sung dung méi 122,00g MEK vao hdn hop phan tng, khudy hén hop
vé6i tde do 150 vong/phtt trong thoi gian 30 phut ¢ nhiét d6 60°C cho t6i khi hdn
hop ddng nhét thi dimg khudy d8 mubi NaCl ling xudng day binh trong thoi gian
| gid. Tién hanh tach muéi NaCl trong hdn hop phan tmg bing cach xa 16p dudi
day binh phan tmg va thu hdn hop phéan tmg con lai bao gdm nhua epoxy,

epiclohydrin du va dung m61 MEK.

Tién hanh chung cat hdn hgp phan ting thu duge & trén ¢ nhiét do 120°C,
téc d6 khudy 120 vong/pht trong thdi gian 60 phit dé tich hdn hop gom dung
mo6i MEK va epiclohydrin du ra khoi nhya epoxy. S4y chan khong & nhiét do

~

110°C nhua epoxy thu dugc trong thoi gian 8 gio dé tach triét dé dung moi MEK,

o dves
vdrin d

Tién hanh chung cit chan khong hon hop dung mdi MEK va epiclohydrin
thu duoc ¢ trén sau phan Ung ¢ nhiét do 90°C, tbc do khudy 120 vong/phit trong
thoi gian 60 phut dé tich dung mdi MEK va epiclohydrin vé6i do tinh khiét cao

dé t4i str dung trong quéa trinh tong hop nhua epoxy.

Céc két qua vé nhua epoxy thanh pham, lugng dung méi va epiclohydrin

thu hdi cling nhu hiéu xut phan tmg duoc thé hién trong bang 1.

Cac vi du 3 va 4 duoc tién hanh tuong tu véi vi du 2 dé dénh gié sy lap

lai va c4c thong s6 duoc thé hién trong bang 1.

Bang 1

Théng sb Ponvi | Vidul | Vidu2 | Vidu3 | Vidu4
Bisphenol A g 163,66 | 163,66 | 163,66 | 163,66
Epiclohydrin g 398,47 | 398,47 | 398,47 | 398,47
Dung dich NaOH g 315,84 | 315,84 | 315,84 | 315,84

Dung mdi Toluen g 122,00 - - -
Dung méi MEK g - 122,00 | 122,00 | 122,00

Tong g 1000 1000 | 1000 | 1000

10
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Nhua epoxy thu dugc g 25226 | 322,56 | 326,62 | 325,48
Dungdichmudithu | | 35615 | 425,16 | 426,12 | 425,86
duoc
Toluen g 82,0
MEK g 106,16 | 108,18 | 107,62
Epiclohydrin thu hdi g 62,16 | 70,56 | 72,56 | 71,85
Hiéu suét phan tng % 75,32 92,50 | 93,40 | 93,14
Thoi glan sdy chéan Gio 16 2 2 ?
khong

Céc chi tiéu k¥ thuit, tinh chét co 1y ctia nhua epoxy nhén duoc thé hién
& bang 2, két qua phan tich phd hdng ngoai bién d6i Fourier (FTIR) nhua epoxy
16ng duoc so sanh véi mau nhya Epikote 828 hang Shell Chemical- My néu tai

Hinh 2:

Bang 2: thong s6 k¥ thuat ctia nhua epoxy long

Nhua , , , ,
Chi tidu k§ thudt Epikote | vidw | Vidu | Vidu ) Vidy
1 2 3 4
828

Mau sic, Hazen 52 108 80 75 86
Duong luong nhém 190,26 | 185,98 | 188,92 | 186,87 | 191,1
epoxy, g/duong luong
;Ioam luogng nhom epoxy, | 55 o5 | 2312 | 22,76 | 23,01 | 22,50
Ty trong long 25°C, 1162 | 1172 | 1,168 | 1.165 | 1,159
g/ml
Do nhét & 25°C, cP 15.000 | 16.800 | 16.650 | 16.080 | 16.200
Thoi gian dong rin, phat | 18,83 | 16,67 | 18,0 | 17,83 | 18,67
Nhiet o toa nhit cue 199.0 | 196,0 | 201,6 | 188,6 | 192,0
dai, °C
Do tring lap pho so voi
Enikoto 828 100 98,62 | 99,12 | 99,01 | 99,25

Tir két qua bang 1 va bang 2 nhan thay, khi str dung dung mdi toluen lam
dung moi pha lodng nhya trong qud trinh tong hop cho hiéu suét phan tng thap
hon céc mau dung dung mdi MEK 13 16%. MaAu nhua epoxy long nhén dugc &

vidu 1 ¢6 mau vang hon va dd trung 1ap pho FTIR thap hon so véi cidc mau ¢ vi
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du 2+ vidu4. Cac mau nhya epoxy 16ng nhan duge ¢ vi du 2 + vi du 4 ¢6 céc
thong s6 k¥ thuat twong duong véi mau nhya epoxy thuong mai Epikot 828 ctia
hang Shell Chemical- My. Ddng thoi, d6 tring lap phé FTIR cao (>99%). biéu
nay cho thay, quy trinh tong hop nhua epoxy khi st dung dung méi MEK theo
giai phép hitu ich c6 do 13p lai cao va nhua epoxy c6 céac chi tiéu ky thuét tdt.
Céc chi tiéu k¥ thuat ctia cac mau epiclohydrin thu hoi & cac vi du 1 + vi
du 4 dugc thé hién & bang 3, phd FTIR cta cic mau epiclohydrin thu hoi & céc

vidu 1 + vi du 4 so sanh v6i mau epiclohydrin chuén Hinh 3 va Hinh 4.

12/21

Béang 3
Chi tidu k¥ thudt Ponvi |  Mau | Vidy| Vida| Vidy | Vidy
epleionydrin 1 2 B 4
Mau sic Hazen 5,60 820 | 520 | 532 | 5,12
Ty trong g/ml 1,183 1,176 | 1,182 | 1,186 | 1,181
Do tring lap phd FTIR so
v6i mAu epiclohydrin tiéu | % 100 86,12 199,56 | 99,18 | 99,68
chuin

Tur két qua bang 3 nhan thay, epiclohydrin thu dugc ¢ vi du 1 ¢6 do tring
lap phé so v&i mau chuin 13 86,12%. Bén canh do, phé FTIR cia mau
epiclohydrin thu hdi & vi du 1 (Hinh 3) cho thay: Ph6 FTIR cua epiclohydrin thu
hdi & vi du 1 xuét hién dinh tai tin s6 1604 cm™' va 1490 cm™! dic trung cho dao
dong C-C trong vong thom ctiia dung moi toluen va tn s6 731,03 cm™! dic trung
cho dao ddng ctia nhém - CHjz dinh véi vong thom. Diéu nay ching o

epiclohydrin thu hoi sau vi du 1 van con chita dung mdi toluen.

Tir két qua Hinh 4 nhan thdy, phd FTIR clia cAc mau epiclohydrin & céc
vidul dén vi du 4 nhan théy: Phd FTIR xuit hién cac dinh dic trung tai budc
song 914 cm™ 1a dao dong lién két C-O trong vong oxirane; dinh hép thu tai
buéc séng 3040 cm™! dic trung cho dao dong hoa tri cua lién két C-H trong vong
oxirane. Khong xuét hién pic tai tan s6 1715 cm™ dac trung cho lién két keton -

C-O- ciia methyl ethyl keton, chiing to epiclohydrin thu hdi dugc khong 1an ethyl
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methyl keton. Mét khac, d6 trung lap phd FTIR ctia c4c mau epilohidrin thu hdi
so v6i mau epiclohydrin tiéu chuén cao (> 99,0%), nhu vay quy trinh tbng hop
nhua epoxy c¢6 do 1ap va tao ra cac mau epiclohydrin thu dugc ¢ do tinh khiét

cao.

Céc chi tiéu k¥ thudt ctia cac mau MEK thu hdi & cac vi du 2 + vi du 4
duoc thé hién ¢ bang 4, phd FTIR cua cac mdu MEK thu hoi & cac vi du 2 + vi
du 4 so sanh v6i mau MEK tiéu chuén thé hién ¢ Hinh 5.

Bang 4
Chi tiéu k¥ thuét bon | MauMEK | iy, | yp3 | vD4
Vi doi ching
Mau sic Hazen 4 4,16 | 4,58 | 5,02
Ty trong g/ml 0,805 0,800 | 0,808 | 0,81
Do trung lap phd FTIR so o
véi mau MEK tiéu chuin 7 100 99,36 199,62 | 99,12

Tur két qua bang 4 nhan thiy, MEK thu hdi & céc vi du 2 + vi du 4 c6 do
tinh khiét cao, do tring lap phd so véi mau chudn > 99,0%. Nhu viy, khi str
dung MEK trong qua trinh tong hop nhua epoxy theo giai phap hitu ich c6 do
lap lai cao. Ngoai ra, phé) FTIR ctia miu MEK thu hoi & vi du 2 + vi du 4 trén
Hinh 5 nhan théy, khong xuit hién céc pic tai tin sb 914 cm™, 3040 cm™! dic
trung cho lién két C-O va C-H trong vong oxirane, chiing t6 MEK thu héi dugc
khéng 1an epiclohydrin. Nhu vay, quy trinh tbng hop nhua epoxy c6 do lap va

tao ra cac mau MEK thu dugc ¢6 dd tinh khiét cao.
Hiéu qua cuaa giai phap hitu ich
Hiéu qua ¢6 lgi cua giai phap hitu ich vé mit khoa hoc 13 st dung dung

moi MEK trong qué trinh tdng hop nhua epoxy dé thu duoc nhua epoxy c6 do

tinh khiét cao, cac chi tidu k§ thuét dap ing yéu cau.
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Hiéu qua c6 loi cua giai phap hitu ich vé mit kinh té 13 st dung dung moi
MEK cho hiéu suét phan tmg cao, giam thoi gian sdy chan khong, lam ting ning
suét trong qua trinh tdng hop nhua epoxy, giam chi phi gia thanh san xut nhya
epoxy. Ngoai ra, viéc st dung dung méi MEK trong quy trinh tbng hop nhua
epoxy theo giai phap hitu ich d& dang thu hdi duoc epiclohydrin va dung mdi
MEK c6 d tinh khiét cao, d4p tng yéu cau dé lam nguyén liéu dau vao ciia qua

trinh san xuat nhua epoxy.

14

14/21



4414
YEU CAUBAO BQ

1. Quy trinh téng hop nhua epoxy st dung dung mdi metyl etyl keton (MEK)

bao gom cac budc:

(i) nap epiclohydrin vao binh phan tmg, gia nhiét hdn hop trong binh phan
{mg 1én nhiét do 40 + 0,5°C va cai dit tdc do khudy ndm trong khoang tir 150
dén 200 vong/phtt;

(ii) nap bisphenol A vao binh phan tmg, duy tri hdn hop phan tng & nhiét
d6 40 +0,5°C va khudy hdn hop phan tmg cho dén khi bisphenol A tan hét tao
thanh dung dich trong sudt khong mau;

n hop phan tmg 18n 50°C va duy tri toc d6 khudy 200

hon

>

(111 nano nhiét d
(111) nang nhigt d

vong/phtt;

(iv) nap tu tur dung dich NaOH ndéng d6 1mol/L vao hdn hop phan ung
trong thoi gian 3 gior véi tbe d6 nap 1,2ml NaOH/phtt;

(v) nang nhiét d¢ 1én 55°C ddng thoi tang tdc d6 khudy dén ndm trong
khoang tlr 200 dén 250 vong/phut;

(vi) bd sung thém dung dich NaOH ndéng do 1mol/L vao hdn hop phan
ung trong thoi gian 3 gio voi tbc d6 bd sung 13 0,8ml NaOH/phtt;

(vii) duy tri phan tng & 55°C trong thoi gian 2 gio roi két thuc qué trinh
phan Ung;

(viii) bd sung dung m6i MEK vao hdn hop phan ung, khudy hdn hop véi
tdec dd 150 vong/phut trong thoi gian 30 phut & nhiét do 60°C cho téi khi hdn
hop ddng nht thi dimg khudy d& mudi NaCl ling xubng d4y binh trong thoi gian
1 gio;
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(ix) tién hanh tach mudi NaCl trong hdn hop phan tmg béng cach xa 16p
duéi day binh phan tmg va thu hdn hgp phan tng con lai bao gdm nhua epoxy,
epiclohydrin du va dung mo6i MEK;

(x) tién hanh chung cit hdn hgp phan ting thu dugc & budc (ix) & nhigt do
120°C, toc do khudy 120 vong/phut trong thoi gian 60 phut dé tach hon hop gém
dung méi MEK va epiclohydrin du ra khoi nhua epoxy;

(xi) siy chan khong & nhiét d6 110°C nhua epoxy thu dugc trong thoi gian
8 gity dé tach triét dé dung modi MEK, epiclohydrin du va nuée ra khoi hdn hop
va thu dugc nhua epoxy thanh pham;

(xii) tién hanh chung cAt chan khong hon hop dung méi MEK va
epiclohydrin thu dugc ¢ bude (x) ¢ nhiét do 90°C, tdc d6 khuay 120 vong/phut
trong thoi gian 60 phut dé tach dung moi MEK va epiclohydrin v6i d6 tinh khiét
cao dé tai stt dung trong qué trinh tdng hop nhua epoxy.
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Hinh 1: So dé nguyén Iy tong hop nhia epoxy
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Hinh 3: Phé FTIR cia cdc mdu epiclohydrin thu héi & cdc vi du 1 so véi mdu

epiclohydrin chudn (méu doi chitmg).
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Hinh 4: Phé FTIR ciia cde mau epiclohydrin thu héi ¢ céc vi du 2 — vi du 4 so

V&1 mdu epiclohydrin chudn
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Hinh 5: Phé FTIR ctia cée mdu MEK thu héi & cde vi du 2 —vidu 4 so vdi
méu MEK chudn
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