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Linh vue ky thuit dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén quy trinh san xuét polyuretan gidn nd chtra nude
lam chat tao bot, quy trinh nay bao gém it nhat budc (A) luu giit polyuretan
trong nude, sao cho nude dugce hdp thu boi polyuretan, dé& thu duoc
polyuretan giin no, va ciing dé xuét quy trinh san xuit polyuretan d& dugc
gidin né bao gdbm budc (A) di néu va it nhit bude (B) lam bay hoi nude ¢6

trong polyuretan & budc (A), dé thu dugc polyuretan d dugce gifn né.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

D3 biét dén cac quy trinh dé san xuét polyme déo nhiét gidn né hoic da duoc
gian né.

US 6,342,540 B1 bdc 16 quy trinh san xuit polyme styren gidn nd chira
nuée lam chat tao bot. Nhdm muc dich ndy, tron chit néng chay polystyren véi
nude 1am chét tao bot v4i su ¢6 mit cta chit hd tro nhil héa trong may ép dun, va
dugc ép dun. Viéc thuc hién quy trinh nay 1a phtc tap.

EP 1 347 008 A2 bdc 16 quy trinh san xuét cac vat di dugc gidn no
cua vat liéu chat déo d& bi vi sinh vat pha huy, bao gdm cac bude: trdn vat lidu
chit déo & trang thai néng chay véi nudc trong may ép din, ép din hdn hop nay,
va 1am mét cc san phdm ép din tao thanh.

WO 2007/030719 A2 bdc 16 quy trinh san xudt bot polystyren bao gdm
khoang sét nano khong chira cac chit cai bién. D& tao ra bot polystyren nay,
hdn hop chirta nude va dat sét dugc dé cap duge nhii twong héa trong hdn hop bao
gdm polystyren va styren di dugc tién polyme héa, va tiép d6 1a polyme hod
chat tién polyme nay. Sau d6, cac chét bot polystyren duoc tao ra qua bude tach
nudc cd mat trong polyme.

WO 2008/087078 Al bdc 16 hé ludng chét bao gdm elastome va polyuretan

déo nhiét da duoc tao bot, va cling boc 16 quy trinh ding dé san xuét n6. Tir muc
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dich nay, polyuretan déo nhiét dudi dang hat dugc gia nhiét trong 10 phan Gng
kin dén trén diém héa mém v6i nudce, véi chit tao huyén phi, va véi chit tao
bot. Theo WO 2008/087078, cac chét 1dng hitu co hodc cac khi vb co, hodc hdn
hop chita cac chét ndy, dugc ding 1am chét tao bot.

WO 2007/082838 Al boc 16 chét tao bot dua trén polyuretan déo nhiét, va
cling boc 16 quy trinh dé san xuit ching. Theo tai liéu nay, céc hat
polyuretan déo nhiét da dugc giin nd dwoc san xuit nhd quy trinh tao
huyén phii héa hodc quy trinh ép dun. Trong trudng hop cua quy trinh tao
huyén pht, polyuretan déo nhiét duéi dang hat dugc gia nhiét trong 10 phan tng
kin dén trén diém héa mém cia hat, véi nudc, v6i chit tao huyén phu, va véi
chét tao bot. O day, céc hat polyme duoc tdm béng chit tao bot. Hoi hodc

khong khi néng duoc sir dung dé tao bot cho céc hat gisin né da néu.

U.S. 4,613,629 bde 16 quy trinh san Xudt cac polyme déo nhiét dugc tao bot.
Nhim muc dich nay, polyme déo nhiét rin dwoc xir Iy bing dung dich bao gdm
dung mo6i mang va dung dich ngam chiét d3 duoc xur ly. Theo U.S. 4,613,629, cac
polyme thich hgp, vi du, 1& cdc polyme acrylic, polystyren, polycarbonat, céac
copolyme acrylonitril-butadien-styren, va cac polyme khéac. Theo cac vi du thuc
hién ctia U.S. 4,613,629, hdn hgp ctia axeton, nudc va polyetylen glycol duoc
ding l1am dung dich xt ly. U.S. 4,613,629 khéng boc 16 quy trinh didu ché

polyuretan gidn nd.

DE 2 158 608 boc 16 phuong phap xit Iy chét thai polyamit. Pbi véi muc
dich nay, polyamit duoc nghién va dugc dua vao khuén duc ciing véi chit 1ong
hoda tan polyamit trong diéu kién gia nhiét c6 diém s6i dudi diém nong chay cua
polyamit, va dugc ép trudc khi dat dén diém néng chay cua polyamit, va sau d6
gidi phong trong diéu kién bdc boi chét long. DE 2158608 khong boc 16 quy trinh
diéu ché polyuretan gifin ng.

EP 1275687 A2 boc 10 nhua polyeste gidn nd. Péi véi muc dich nay, nhua
nay dAu tién dugc ép din vao cac dai, cic dai ndy duoc phan tan trong chét lam
phan tan. EP1275687 A2 ciing khong bdc 16 phuong phép san xuit polyuretan gisn

no.
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Trong quy trinh d3 biét tir tinh trang k§ thuét, chét tao bot dugc st dung dé
tao bot polyme déo nhiét trong tng, va & ddy cac chét tao bot phil hop theo tinh
trang k¥ thuat 1a cac chét 16ng hitu co hodc cac khi hitu co hodc vo co, vi
du, 13 hydrocacbon, va cac khi nhu nito, cacbon dioxit, v.v.. Nhuoc diém cta céc
chét tao bot nay 1a chiing doc va/hodc dé chay. Nhuoc diém khéc cua cac chit tao

bot khi 1a vi€c thuc hién quy trinh nay kha phtec tap.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Muc dich cua sang ché 1a d& xuét cic quy trinh c6 thé san xuét
polyuretan gifin né hoic polyuretan di duoc gisn nd va sit dung chét tao bot
khong doc va khong dé chdy va, trong cac didu kién chudn, khong phai chit khi ma
1a chét 16ng. Muc dich khéc ctia sang ché 14 d& xuét cac quy trinh tuong tmg c6 dic
diém dic biét 1a viée thuc hién quy trinh nay don gian.

Theo sang ché, cac muc dich ndy dat dwoc qua quy trinh san xuét polyuretan

gidn né chira nude 1am chét tao bot, bao gdm it nhat budc:

(A)luu git polyuretan trong nudc, sao cho nudc duge hip thu bai
polyuretan, dé thu dwoc polyuretan giin nd, trong dé sau budc (A)
lwong nudc clia polyuretan giin nd bang it nhit 5% trong luong;
va cling qua quy trinh san xuét polyuretan d3 dugc gifin nd, bao gdm
budc (A) néu trén va it nhat bude:

(B) 1am bay hoi nudc cé trong polyuretan tir budc (A), dé thu dugc
polyuretan d& duoc gidn no.

Sang ché dé xuit quy trinh san xudt polyuretan giin ng chira nude lam

cac chét tao bot.

M5 ta chi tiét sang ché _

Theo séng ché, polyuretan déo nhiét phil hop, dudi ddy dwoc d& cip bing
thuat ngit viét tat TPU, 1a d3 biét d6i v6i cac chuyén gia trong linh vyc. TPU va cac
quy trinh dé san xult n6 d3 duoc mé ta rong rai, vi dy, boi "Gerhard B. Becker and

Dietrich Braun, Kunststoff Handbuch [Plastics Handbook], volume 7
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"Polyurethane" [Polyurethane], Carl Hanser Verlag Munich, Vienna, 1993".

Tét ca cac khéi lugng mol dugce dé cip trong ban mé ta nay, dugc tinh theo
[kg/mol], 1 khéi luong mol trung binh.

Theo cac phuong 4n wu tién, TPU duoc san xuét bdi phan ing gitta hdn hop
clia isoxyanat (a) v6i hop chét (b) ¢ tinh phan tmg véi cac isoxyanat, t6t hon 13
véi khéi lugng mol tir 0,5 kg/mol dén 10 kg/mol, va, néu thich hop, véi chit m&
rong chudi (c), tot hon 13 v&i khéi lugng mol tir 0,05 kg/mol dén 0,5 kg/mol. Theo
cac phuong an wu tién khéc, dé san xudt TPU, it nhat mot chéit didu hoa chudi
(cl), va mot chét xuc tac (d) va, néu thich hop, it nhat mdt chat don, chat bd tro,
va/hodc chét phu gia cling duoc bd sung vao hdn hop. Céc nhém chit duge biéu thi
bdi cac chit thudng va, néu thich hop, cling bdi céc s cling duwoc xem 13 cac thanh
phan.

Céc thanh phan (a), (b), (c), (c1), (d), va (e) thuong duge sit dung trong
qué trinh san xuit cac TPU duge md ta qua vi du dudi ddy va bao gdbm cic nhom
chat duéi day: isoxyanat (a), hop chit (b) phan Ung véi isoxyanat, chit mé
rong chudi (c), chat didu hoa chudi (c1), cac chét xtc tac (d), va/hodc it nhat mot
chét d6n, chét bb tro, va/hodc chét phu gia thong thudng.

Viéc san xudt TPU ludn doi héi hdn hop bao gdm isoxyanat (a) va
hop chét (b) c6 tinh phan tmg véi isoxyanat. Viée bd sung tiép cac thanh phin
(c), (c1), (d), va (e) la thy y va c6 thé xay ra riéng biét hodc bang cach sit dung céc
bién thé c6 thé c6 bat ky. O day, thanh phan c6 nghia 12 chat riéng 1& hoic hdn hop
chira cac chit trong thanh phén nay.

C4c thanh phin isoxyanat (a), hop chit (b) cé tinh phan ung véi
isoxyanat, va chit mé rong chudi (c), va cling 13 chit diéu hoa chudi (c1), néu
chung duoc sir dung, duoc goi 14 cac thanh phan ciu tric.

Theo cac phuong &n uu tién, isoxyanat hitu co (a) dugc st dung bao
gém céc isoxyanat béo, vong béo, béo thom, va/hodc thom, va cling duoc
uvu ti€n diisoxyanat. Vi du diisoxyanat dugc uu tién 14 tri-, tetra-, penta-, hexa-,
hepta-, va/hodc octametylen diisoxyanat, 2-metylpentametylen 1,5-diisoxyanat, 2-

etylbutylen 1,4-diisoxyanat, pentametylen 1,5-diisoxyanat, butylen 1,4-
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diisoxyanat, 1-isoxyanato-3,3,5-trimethy1-5-isoxyanatometylxyclohexan
(isophoron diisoxyanat, IPDI), 1,4- va/hoéc 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan
(HXDI), xyclohexan 1,4-diisoxyanat, 1-metylxyclohexan 2,4- va/hoac 2,6-
diisoxyanat, va/hodc dixyclohexylmetan 4,4'-, 2,4'-, va 2,2'-diisoxyanat,
diphenylmetan 2,2'-; 2,4’-, va/hodc 4,4'-diisoxyanat (MDI), naphtylen 1,5-
diisoxyanat (NDI), tolylen 2,4-va/hodc 2,6-diisoxyanat (TDI), diphenylmetan
diisoxyanat, 3,3'-dimetyldiphenyl diisoxyanat, 1,2-diphenyletan diisoxyanat, va
phenylen diisoxyanat. |

Theo cac phuong an wu tién, cac hop chét (b) dugc st dung 13 c6
tinh phan Gng vd&i cdc isoxyanat bao gdm cac polyesteol, polyeteol, va/hodc
polycacbonatdiol, ma thuit nglt chung thong thudng khac cho né 1a "cac rugu
polyhydric".

Tt hon 13, TPU duoc tao ra tir it nhdt mét ruou polyete, va dédc biét 1a uu
tién st dung it nhit mot polyetediol. Polyetediol dwoc ddc biét uwu tién 13
polyetylen glycol va polypropylen glycol. Tt hon 13 ruou polyete duoc sir dung
véi khéi lugng mol ndm trong khoang tir 0,6 kg/mol dén 2,5 kg/mol, dic biét
t6t hon 14 véi khéi luong mol tir 1,2 dén 1,9 kg/mol. Cac rugu polyete duoc sir
dung riéng biét hoic néu khong 14 dudi dang hdn hop chira cac rugu polyete khéac
nhau. Theo sang ché, polytetrahydrofuran khéng phti hop do tinh phan cuc ciia né
qua thép.

Theo cac phuong an thay thé, TPU dugc tao ra tir rugu polyeste. Theo mot
phuong 4n uu tién, polyestediol dugc st dung nhim muc dich nay. Mét
polyestediol dugc uu tién dugc tao ra tir axit adipic va 1,4-butandiol. Cac phuong
&n wu tién ctia cac ruou polyeste c¢6 khéi lwong mol tir 0,6 kg/mol dén 2,5 kg/mol.

Theo céc phuong an thuc hién uu ti€én hon, d§ chirc trung binh cuia cac rugu
polyhydric 1a nam trong khoang tur 1,8 dén 2,3, tot hon nita [a tir 1,9 dén 2,2, dac
biét 1a 2.

Chit mé rong chudi (¢) dugc sir dung trong cac phuong 4n uu tién bao gdm
céc hop chét béo, béo thom, thom, vi/hoic vong béo, va trong céc phwong an thuc

hién duoc wu tién hon nita ¢6 khéi lwgng mol tir 0,05 kg/mol dén 0,5 kg/mol. Theo
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mdt s6 phuong 4n uvu tién, chit mé rong chudi (c) 1a cac hop chat ¢ hai nhém
chire, vi dy, cac diamin va/hodc alkandiol c6 tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon trong
géc alkylen, cu thé 1a 1,4-butandiol, 1,6-hexandiol, va/hodc di-, tri-, tetra-,
penta-, hexa-, hepta-, octa-, nona-, va/hoac decaalkylen glycol co6 tir 3 dén 8
nguyén tir cacbon, va oligo- va/hoac polypropylen glycol twong tng. Theo cac
phuong 4n khac, cic hdn hop cla chit mé rong chudi duge sit dung dé san xuét
TPU.

Mot vai phuwong 4n thuc hién st dung chét diéu hoa chudi (c1), thudng
c6 khdi lugng mol tir 0,03 kg/mol dén 0,5 kg/mol. Chét didu hoa chubi 13 céc
hop chét chi c6 mot nhém chirc lién quan téi isoxyanat. Cac vi du vé chét diéu
hoa chudi 13 rugu mot 14n, amin don chirc, t6t hon 12 metylamin, vd/hodc cic rugu
polyhydric (monohydric polyol). Chat diéu hoa chudi c6 thé dugc str dung dé diéu
chinh céc dic tinh chay néu mudn trong cac hdn hop bao gdm céc thanh phn riéng
Ié. |

Luong dugc sir dung cla chit didu hoa chudi theo cc phuong 4n uu tién 1a
tir 0% trong luong dén 5% trong lugng, tot hon nita 13 tir 0,1% trong lugng dén 1%
trong lugng, dua trén hop chit b) c6 tinh phan tng véi isoxyanat. Chét diéu hoa
chudi duoc st dung ngoai chit m& rong chudi hodc thay cho chiing.

Theo cac phuong an thuc hién khac, it nhét mot chit xtc tac (d) duoc st
dung dé san xuat TPU va dic biét 13 1am ting tbc phan tng gifta cac nhém NCO
cua diisoxyanat (a) va cac hop chét c6 tinh phan tng véi isoxyanat, t6t hon 13 céc
nhém hydroxy ctia cac thanh phan ciu tric (b), (c), va (c1). Theo cac phuong 4n uu
tién, chit xGc tic di duoc chon tir nhém gém amin bac ba, nhu
trietylamin, dimetylxyclohexylamin, N-metylmorpholin, N,N'-dimetylpiperazin,
2-(dimetylaminoetoxy)etanol, diazabixyclo[2,2,2]octan, va cac chét tuong tu. Theo
cac phuong an thuc hién vu ti€én hon, it nhét mot chat xuc tdc di dugc chon tlr
nhoém gdm céc hop chét hitu co kim loai va cac vi dy c6 thé dugc dé cap 14 cac este
titanic, hop chit sit, nhu sit(IIl) axetylaxetonat, hop chit thiéc, nhu diaxetat chira
thiéc, dioctoat chira thiéc, dilaurat chira thiéc, hodc mubi dialkyltin cua axit

carboxylic béo, nhu dibutyltin diaxetat, dibutyltin dilaurat, hodc chét tuong tur.
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Mot vai phuong an thuc hién sir dung chat xtc tic riéng biét, va cac
phuong 4n thuc hién khac st dung hdn hop cia céc chét xtc tac. Theo céc
phuong 4n wu tién, lugng duoc sir dung 1am chét xuc tac hodc hdn hop chira cac
chat xtc tac 13 tir 0,0001% trong lwong dén 0,1% trong lwong dua trén hop chit (b)
c6 tinh phan mg vé6i isoxyanat, t6t hon 13 hop chét polyhydroxy.

Céc chét 6n dinh thily phan, nhu carbodiimit polyme va phén tir lugng thip,
cling c6 thé dugc bd sung vao cac thanh phin ciu trac tir (a) dén (c) va, néu
thich hop, (cl), hoic bén canh cac chit xuc tac (d) hodc khong sir dung céc chét
xuc tac.

Theo phuwong 4n thuc hién khac, TPU c6 thé bao gdm cac hop chét
phospho. Cac hop chit phospho dugc sit dung trong mdt phuong an
wu tién bao gdm céac hop chéit phospho hitu co cia phospho héa tri ba,
nhu phosphit va phosphonit. Cac vi du v& hop chéit phospho phil hop 12 triphenyl
phosphit, diphenyl alkyl phosphit, phenyl dialkyl phosphit, tris(nonylphenyl)
phosphit, trilauryl phosphit, trioctadexyl phosphit, distearyl pentaerytritol
diphosphit, tris(2,4-di-tertbutylphenyl) phosphit, diisodexyl pentaerytritol
diphosphit, di(2,4-di-tert-butylphenyl) pentaerytritol diphosphit, tristearyl
sorbitol  triphosphit,  tetrakis(2,4-di-tert-butylphenyl)  4,4'-diphenylen
diphosphonit, triisodexyl phosphit, diisodexylphenyl phosphit, va diphenyl
isodexyl phosphit, hozic hdn hop ctia né.

Céac phuong 4n wu tién dic biét bao gdm céc hop chit phospho 13 khé
cho thily phan vi thay phéin céc hop chit phospho thanh axit tvong tmg cé
thé din dén 1am hong polyuretan, dic biét 13 dén polyeste uretan. Do d6, dic
biét 1a dbi véi polyeste uretan, cac hop chit phospho phi hop 13 cac hop chét
chéng thiy phan dic biét. Cac phuong 4n wu tién vé céc hop chit phospho chéng
thuy phéan 1a dipolypropylen glycol phenyl phosphit, triisodexyl phosphit,
triphenyl monodexyl phosphit, triisononyl phosphit, tris(2,4-di-tert-butylphenyl)
phosphit, tetrakis(2,4-di-tert-butylphenyl) 4,4'-diphenylen diphosphonit, va
di(2,4-di-tert-butylphenyl) pentaerytritol diphosphit, hodc hdn hop ciia ching.

Pé diéu chinh d6 ciing Shore cua TPU, ty 1& phan tir gam giita céc
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thanh phéan céu trac (b) va (c) cb thé dugc thay ddi twong dbi rong. Theo céc
phuong &n wu tién, ty 1€ phén t gam giita thanh phén (b) véi tong luong cla chat
m& rong chudi (¢) duge st dung thay déitir 10: 1 dén 1: 10, t5thonlatr5: 1 d&én
1:8,tdthonnitalaty3:1dén1:4, va dd cimg cia TPU & day ting 1én khi ham
lwong cia chit mé rong chudi (¢) tang. Vi vy, cac gié tri @6 ciing Shore c6 thé
duoc diéu chinh tir A44 dén D80, va uvu tién dic biét duogc thuc hién cho d6
cting Shore tir A44 dén A90. P cting Shore duoc xac dinh theo DIN 53505.

Theo cac phuong 4n thuc hién vu tién hon, phan tng dé tao ra TPU xay
ra bing cach st dung céc chi sb théng thudng. Chi sé ndy dugc xac dinh qua ty sd
cta tdng sb luong cdc nhom isoxyanat duoc sir dung trong thanh phén (a) trong
phan tng vé6i s6 luong nhém cé tinh phan tmg véi isoxyanat, tic 13 cdc nguyén
tir hydro hoat héa, trong cac thanh phan (b) va (c). Néu chi s6 nay 1a 100, thi chi
mot nguyén tir hydro c6 hoat tinh, tirc 12 mot churc ¢6 tinh phén ng véi isoxyanat,
trong cac thanh phan (b) va (¢), cho ting nhém isoxyanat trong thanh phan
(a). Néu céc chi sb nay 14 trén 100, thi c6 nhidu hon cdc nhém isoxyanat c6 mit so
véi cac nhom c6 tinh phan Gng vdi isoxyanat, vi du cdc nhém OH. Theo céac
phuong 4n wu tién dic biét, phan Gng dé tao ra TPU st dung chi s6 tir 60 dén 120,
va t&t hon nita 13 chi s6 tir 80 dén 110.

Tét hon 13, TPU duoc san xuét bdi mot trong sd cac quy trinh di biét
dugc dua ra dudi ddy. Cac phuong an uu tién 14 quy trinh lién tuc, vi du st
dung may ép dun phan tng, quy trinh san xuét dai, quy trinh mdt bude, hodc quy
trinh chét tién polyme. Céc phuong 4n thuc hién twong tw dugc wu tién 1a quy
trinh mé hodc quy trinh chit tién polyme. Trong céc quy trinh ndy, céc thanh
phén chét phan tmg (a) va (b) va ¢4, néu thich hop, (c), (c1), (d), va/hoic (e) c6 thé
duoc tron v6i v6i nhau lién tiép hodc ddng thoi, sau d6 phan tmg ctia cac thanh
phin (a) va (b) bit diu ngay l14p tic. Trong quy trinh may ép din, cac thanh phan
cAu tric (a) va (b) va ngoai ra, néu thich hop, cac thanh phan (c), (c1), (d), va/hoic
(e) dugc dua vao riéng biét hoic dudi dang hdn hop vao trong may ép dun va vi du
duoc phan tmg & nhiét d6 tir 100°C dén 280°C, t6t hon 14 tir 140°C dén 250°C.

TPU tao ra dugc ép dun, lam ngudi, va dugce tao vién tron. Co thé, néu thich
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hop, ¢6 loi d6i véi TPU tao ra & diéu kién nhiét trude khi xur 1y tiép ¢ nhiét do
nim trong khoang tir 80°C dén 120°C, t6t hon 1a & tir 100°C dén 110°C, trong
khoang thoi gian tir 1 dén 24 gid, vi vy mang lai cho hdn hop nay co héi dé tiép tuc
phan tmg & nhiét 6 khéng ddi.

Polyuretén gidn né c¢6 thé dugce san xuét theo sang ché c6 thé con bao
gdm cac phu gia théng thudng di duoc biét dén ddi vdi cac chuyén gia trong linh
vuce, cac vi du vé ching la céac chét duoc Iva chon tir nhém gém cac chét tao nhan,
cac chit dn dinh UV, cac chit déo hoa, cac chit phu, céc chét ky nudc, cac
chit chéng oxy hod, chit 6n dinh nhiét, chit lam chim ngon lira, chit 6n dinh
thity phan, chit mau hiru co va/hodc v6 co, cac hat khong thdm nhiét, va cac hdn
hop cua chung.

Noéi chung, lugng duge st dung clia cac phu gia cdé mét tuy y nay la tir
0,0001 dén 20% trong luong, tot hon 13 tir 0,001 dén 10% trong lugng, mdi trudng
hop dua trén toan bd polyuretan gidn né.

Céc polyuretan gidn nd duge sit dung trong quy trinh theo sang ché c6 thé
c¢6 hinh dang ba chidu bit ky da duoc biét &én dbi véi cac chuyén gia trong linh
vuc. Céc phuong 4n wu tién bao gdm cac polyuretan dudi dang tdm, céc vi du
vé ching 1 cac tAm c6 dd day tir 1 dén 100 mm, polyuretan duédi dang
khéi, hodc t6t hon 1a céc polyuretan dang hat thich hop, nhat 13 dudi dang cac hat
hodic cac vién. Céc hat hodic céc vién thich hop, va cic phuong phép san xuat
chiing 13 d& biét d6i v4i cac chuyén gia trong linh vuc va dugc mé ta qua vi du
trong "Handbuch der technischen Polymerchemie" [Handbook of
technical polymer chemistry] bdi Adolf Echte, VCH (1993).

Do d6, tbt hon 1a sang ché d& xudt quy trinh trong d6 it nhit mot polyuretan
dugce st dung & dang céc hat hodc cac vién ¢ bude (A).

Cac hat hodc cac vién dugc didc biét vu tién bao gém cac polyuretan, vi du,
dang hinh ciu c6 dudng kinh tir 0,1 dén 10 mm, t&t hon 13 tir 0,2 dén 5 mm.

Budc (A):

Budc (A) ciia quy trinh theo sang ché dé san xuit polyuretan gidn

nd chira nude 1am chét tao bot bao gdm bude luu giit polyuretan trong nudc, sao
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cho nudc duge hdp thu bdi polyuretan, dé thu dugc polyuretan gifin nd, trong do
sau budc (A), lugng nude cia polyuretan gifin né bang it nhat 5% khéi lugng.

Theo séng ché, "luu gift polyuretan” c6 nghia 14 polyuretan dugc cho tiép
xtic v&i nuée, sao cho phan trim dién tich bé mit cta polyuretan ma tiép xtc truc
tiép v6i nude tét hon bang it nhit 50%, dic biét t5t hon 1a it nhit 80%. Theo
m6t phuwong an uu tién, didu ndy dat duoc bing cach ngam polyuretan trong tmg
& dang ba chiéu néu trén, vi du dudi dang cac hat hodc cdc vién, trong nudc,
sao cho polyuretan t6t hon 13 duoc bao quanh hoan toan bing nudc. Theo sang
ché, didu nay c6 thé dat duoc trong thiét bi hodic 10 phan g bt ky ma céc chuyén
gia trong linh vuc biét 13 thich hop, vi du trong binh khudy.

Theo phwong 4n wu tién ctia quy trinh theo sang ché, budc (A) duge tién
hanh boi quy trinh tao huyén phiL.

Do d6, sang ché ciing d& cap dén quy trinh trong d6 bude (A) duoc tién
hanh béi quy trinh tao huyén phu.

V6i quy trinh tao huyén phu, nhin chung polyuretan duoc gia nhiét
dudi dang hat véi nude, chét phu gia huyén phi va chit tao bot trong 10 phan tng
kin t6i diém héa mém cua hat. Nho vay, cac hat polyme dugc tAm bing chit tao
bot.

T6t hon 13, céc chét tao bot thich hop cho cac phuong 4n wu tién nay
ctia budc (A) 13 cac hop chét vo co, vi du dugc chon tir nhém gdm nito, khong
khi, cacbon dioxit, amoniac, khi tro va cac hdn hop ctia nd.

T6t hon 13, lugng chét tao bot néu trén hodc hdn hop ciand latir 0,1 dén 40,
dic biét tdt hon 13 0,5 dn 35 va dic biét t6t hon 1a tir 1 dén 30 phén khéi luong, so
v6i 100 phan khéi lugng ctia polyuretan hién cé.

Quy trinh tao huyén phi nhin chung duoc tién hanh theo ting budc
trong binh thdm, vi du trong 16 phan mg khudy. Polyuretan, vi du nhu hat mini
duoc dua vao trong 10 phan Ung, véi cd, nude va dung mdi huyén phi khac va
chét tao bot va mot cach tuy v chit phu gia huyén phi, mét cach tuong Gng.
Céc phu gia huyén phu thich hop 13 d& tan trong nudc, cac chét on dinh v6 co nhu

tricanxi phosphat, magie pyrophosphat, cacbonat kim loai, rugu polyvinyl va chit
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hoat d6ng bé mit nhu natridodexyl arylsulfonat. N6i chung, ching duoc str dung
v6i lugng tir 0,005 dén 10% trong luogng, so véi polyuretan.

Polyuretan d3 duoc thAm bdi quy trinh tao huyén phii dugc wu tién c6 thé
duoc gidn nd & budce (B).

Theo sang ché, budc (A) ciia quy trinh theo sang ché ¢6 thé sir dung nuéc
duoc tinh ché, vi du, b?mg cach chung cAt, 1am mém, hodc thdm thiu, hoic loai
ngudn nudc chinh hoic nude udng da biét, bao gdm, vi du, cic tap chat dudi dang
khoéng chét.

Theo mét phwong 4n uu tién ciia quy trinh theo sang ché, ty 1é theo trong
lwong cua polyuretan v6i nude & bude (A) 1a nam trong khoang tir 0,01 dén 1,
ddc biét tot hon 1a tir 0,1 dén 0,8.

Bude luu gift & bude (A) cia quy trinh theo sang ché duoc tién hanh trong
mdt khoang thoi gian duge quyét dinh theo cach sao cho it nhit mét polyuretan
hép thu du luong nude, 1a ham cua polyuretan duoc sir dung, hinh dang va kich
thude cla cac polyme nay duge st dung & dang cac tdm hogc cac hat, va nhiét do
va/hoc 4p suit.

Tét hon néu khoang thdi gian luu gift & bude (A) 1a tir 1 dén 300 gid, t6t hon
1a tir 2 dén 200 gio, dic biét t6t hon 13 tir 4 dén 170 gio.

Nhiét d¢6 ma tai d6 budc (A) clia quy trinh theo sang ché dugc tién hanh
n6i chung tir 5 dén 90°C, t6t hon 13 tir 10 dén 60°C, dic biét t6t hon 14 tir 20 d&én
40°C, vi du nhiét d6 xung quanh.

Néu quy trinh tao huyén phu duoc wu tién duge st dung, nhiét do ma
tai d6 budc (A) duoc tién hanh noéi chung 14 it nhat 90°C. Nhiét d6 thdm cin gin
nhiét d6 1dm mém cua polyuretan. Uu tién 1 nhiét do thdm tir 90 dén 300°C, dic
biét 1a tir 100 dén 250°C.

Ap sut ma tai d6 bude (A) cua quy trinh theo sang ché dugc tién hanh néi
chung 1a tir 0,5 dén 5 bar (0,5-5x10°Pa), t6t hon 1a tir 0,8 dén 2 bar (0,8-
2x10°Pa), dic biét tét hon 1a tir 0,9 dén 1,2 bar (0,9-1,2x10°Pa), vi du &p suat
khi quyén.

Néu quy trinh tao huyén phu dugc wu tién duge st dung, ap suét dat
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duge (4p suat thAm) trong 16 phan tng kin tuy thudc vao lugng va loai chét tao
bot va trén nhiét do, va néi chung tir 2 dén 100 bar (2-100x105Pa) (tuyét dbi). Néu
can, ap suat c6 thé duoc didu chinh béi van didu khién ap suét hodic e ché chét tao
bot.

Khoang thoi gian cho budc (A) ctia quy trinh theo sang ché duoc tién hanh
12 hiu nhu da dai ¢ cho phép polyuretan hdp thu luong nude phi hop dé cho
phép su chuyén hoa clia né, & bude gisin né sau d6 tiry chon, dbi véi polyuretan da
duoc gisin nd véi cac tinh chit mong muén. Trong quy trinh theo sang ché, ham
lugng nuéc cua polyuretan gidn nd sau budc (A) bang it nhit 5% trong luong,
tdt hon 1a it nhat 10% trong luong, dac biét tdt hon 14 it nhit 15% trong luong.
Ham lugng nude tdi da nhin chung bang 200% trong luong, t&t hon 13 150% trong
luong. Ham lugng nude sau bude (A) duge xac dinh qua viéc ting trong lugng cua
polyuretan dugc luu gitt trong nudc.

Loi ich cta quy trinh theo sang ché bao gém budc (A) 1a & chd nude, hoan
toan khong cé mbi nguy co doc hai hodc vé mit cong nghé, ¢ thé duoc dua vao
lam chét tao bot trong polyuretan. M6t loi ich & day 1a viéc phan bd nude trong san
pham tlr budc (A) tét hon 13 hoan toan ddng déu vé6i két qua, khong ké nhiing céi
khéc, su gidin né clia polyuretan gidn nd duge didu ché theo sang ché tao ra polyme
d3 duge gisin né véi su phan bd ty trong dic biét ddng déu, nhu ddng nhit.

Sau budc (A) clia quy trinh theo sang ché, polyuretan giin nd tao ra cé
thé khong c6 nudc bé mit bam dinh bat ky, vi du, bang cach lau hoic lam
kho co hoc trong thiét bi siy dbi luu, nhu thiét bj siy hoi.

Séng ché ciing dé xuat polyuretan gisn né thu dugc qua quy trinh theo sing
ché. Cac dau hiéu va cac phuong an wu tién duoc d& cap lién quan t6i quy trinh nay
ap dung tuong ting cho polyuretan gidn nd.

Sang ché ciing d& xuét quy trinh san xuét polyuretan d3 duoc gidn nd, bao
gbm budc (A) cia sang ché va it nhat bude:

(B) lam bay hoi nuéc c6 trong polyuretan tir budc (A), dé& thu duoc
polyuretan da dugc gidn no.

Theo séng ché, quy trinh nay dung d& san xuit polyuretan d3 dugc gidn n&

-13-



20968

tir polyuretan gidn nd duoc san xuét theo budc (A).

Do d6, sang ché ciing d& xuit quy trinh san xuét polyuretan da dugc
giin nd, bao gdm ft nhét cac budc:

(A) luu gitt polyuretan trong nuéc, sao cho nuée duge hip thu bai
polyuretan, dé thu dugc polyuretan gidn nd, trong d6 sau budc (A), lugng nudc
ctia polyuretan gidn nd bang it nhat 5% trong lugng, va

(B) lam bay hoi nu6c c6 trong polyuretan tir budc (A), dé thu duge
polyuretan da dugc gidn nd.

Budc lam bay hoi nudce cd trong polyuretan, theo bude (B) cua quy trinh
theo sang ché, c6 thé dat duoc qua viée thiét 14p nhiét do thich hop va/hoic ap
suét thich hop. Nho nhiét 46 phé bién & budc (B), nudc co6 mit duge gia nhiét,
sao cho né it nhit bay hoi phan nao, va vi vay polyuretan gidn né tir budc (A)
duoc chuyén héa thanh polyuretan d& dugc gidn nd qua su ting thé tich dugc
gén 1idn voi it nhat muc do bay hoi phdn nao. Quy trinh bay hoi c6 thé dugc thiic
dAy thém qua viéc 4p dung tly chon &p suét thap hon ap sudt khi quyén.

No6i chung, viéc gia nhiét & budc (B) ciia quy trinh theo sang ché c6
thé dat duoc bang cac phuong phap bt ky da biét ddi vdi cac chuyén gia trong
linh vuc, cac vi du vé chung 13 sit dung hoi néng, khi néng, chét truyén nhiét hitu
co, nhu dau khoéng, cho tiép x0ic v&i blc xa tan sb cao, nhu bic xa vi ba, hoic
dang két hop cila cac phuwong phép néu trén.

Theo mot phuong an wu tién cla quy trinh theo sang ché, viéc 1am bay
hoi & budc (B) dat dugc qua viéc chiéu btrc xa cao tin. N6i chung, birc xa dién
moi ¢6 thé hoat dong bang cach st dung vi ba trong dai tdn s tir 0,2 GHz dén
100 GHz. Céc tan sb 0,915, 2,45, va 5,8 GHz 1a sin c6 trong cdng nghiép, va
dic biét wu tién st dung tan sb 2,45 GHz.

Ngudn birc xa dién mdi 12 manhétron, va cling c6 thé st dung nhiéu
manhétron ddng thdi cho céc muc dich chiéu buc xa. Viéc phan bb trudng cin
ddng nhit nhét c6 thé duoc trong qua trinh chiéu birc xa.

Quy trinh chiéu buc xa 12 ¢6 loi néu duge tién hanh theo cich sao cho

nang luong dugce hip thu bdi polyuretan thu duge & budc (A) 1a tir 1 dén 400

-14-



20968

kW, t6t hon 13 tir 5 dén 300 kW, trong mdi truong hop dua trén 1 kg nudc trong
polyme. Néu ning luong thip hon dugc hip thu, khong xay ra su tao bot. Néu
cac hoat dong nay duogc tién hanh ndm trong khoang néu trén, thi hdn hop tao
bot nhidu hon mét cach nhanh chéng khi nang lwong duoc hip thu ting. Néu ning
luong duoc hip thu boi polyuretan thu duge & budc (A) 1a trén khoang 400
kW cho mdt kg nudc, thi khong lam tang thém déng ké tbc @6 tao bot.

Theo phuong 4n ma wu tién hon, viéc lam bay hoi & bude (B) dat duoc
bang cach st dung hoi dé xir Iy polyuretan gifin né chira nudc 1am chét tao bot. Do
d6, sang ché con d& xudt quy trinh trong d6 viéc lam bay hoi & bude (B) dat
dugc qua viéc xu ly bang hoi & nhiét d6 tir 100 dén 200°C.

N6i chung, didu nay c6 thé dat duge trong céc 16 phan tng bat ky da biét ddi
véi cac chuyén gia trong linh vuc k¥ thuét, vi du, trong 10 phan tng kin ap, nhu
thiét bi tao bot so bd bing &p sudt. Theo mét phuong an wu tién dic biét clia quy
trinh theo sang ché, polyuretan gidn né thu duoc & budc (A) va tbt hon 1a duge ldy
¢ dang hat dugc nap, & budce (B), vao thiét bi tao bot so bd béng ap suét va sau dé
duoc xtr 1y bang hoi.

Polyuretan thu duoc ¢ budc (A) duogc gia nhiét & budc (B) cua quy trinh
theo sang ché, d& lam bay hoi, it nhit dén muc ndo &6, nuéc trong
polyuretan, dé thu dugc polyuretan di dugc gidn no.

Dbi v6i muc dich cua sang ché, "lam bay hoi it nhat téi mirc ndo dé" cb
nghia 1a it nhit 60% trong lugng, t6t hon 13 it nhit 70% trong lugng, dic biét tbt
hon 14 it nhit 80% trong luong nude dugce hip thu & bude (A) dugc lam bay hoi &
bude (B).

Do d6, budc (B) cua quy trinh theo sang ché néi chung dat duogc &
nhiét do tir 60 dén 200°C, tét hon la tir 80 dén 180°C, dic biét t6t hon 1a tir 100
dén 160°C.

T6t hon 13, nhiét d6 cta hoi duge st dung & budc (B) nhin chung 13 tir
100 dén 200°C, tét hon 1a tir 110 dén 180°C, dic biét tdt hon 1a tir 120 dén 170°C.

N6i chung, budc (B) duoc tién hanh cho téi khi quy trinh gidn né d dua ra

polyuretan di duoc gifin né theo ty trong mong mubn. Qua vi du nay, ty trong
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thé tich cua céac hat wvu tién duoc tao ra tur polyuretan dd dugc gidn nd 1a tur
10 dén 600 g/L, t6t hon 1a tir 15 d&én 500 g/L, dic biét tét hon la tir 20 dén 400 g/L.

Theo phuong 4n wu tién, budc (B) cia quy trinh theo sang ché c¢6 thé duoc
tién hanh theo cdch ma huyén phi néng tir bude (A) duoc gifin né dot ngdt ma
khong can 1am ngudi (quy trinh gidn né nd), trong d6 chit tao bot di dwoc lam
mém chita cac hat tao bot truc tiép thanh cac hat da dugc gidn no, xem vi du WO
94/20568.

Tt hon 13, cic phwong an wu tién ctia bude (B) cua quy trinh theo
tmg dung nay duoc tién hanh, néu & bude (A), quy trinh tao huyén phi duoc vu
tién dugc st dung.

Do d6, t6t hon 1a sang ché dé cdp dén quy trinh theo séang ché, trong d6
budc (B) duge tién hanh theo cach ma huyén phil néng tir bude (A) dugc gidn nd
d6t ngdt ma khong can 1am ngudi.

Theo cac phuong an wu tién nay cia budce (B), nhin chung huyén phi dugc
gidn né qua voi phun khi, van hozc mot thiét bj phi hop khac. Thiét bi nay
c6 thé gin nd huyén phi truc tiép dén ap suét khi quyén, vi du 1013 mbar. Theo
phuong 4n wu tién, huyén phil ndy duoc gidin nd trong binh chuyén, 4p suét ciia nd
1a thich hop dé tao bot céc hat polyuretan, nhung c6 thé trén ap suét khi quyén.
Thich hop 13, thiét bi ndy gifin nd t6i &p sudt vi du 0,5 dén 5, dic biét 13 tir 1 dén 3
bar (tuyét d6i). Trong qua trinh gisn nd, ap sudt thim trong binh thdm c6 thé duoc
gilt khéng dbi bang cach wc ché chit tao bot. N6i chung, thiét bi nay lam lanh
huyén phu sau khi giin nd, tich cac hat dd dugc gisin nd cua polyuretan tir
chét phu gia huyén pht, loai bo chit phu gia huyén phi bam dinh trude hodc sau
d6, vartrava séy kho tit ca céc hat.

T4t hon 13, dudng kinh cta cac hat thu duge & buéc (B), bao gbm
polyuretan di duoc gidn nd, t&t hon 13 tir 0,5 dén 15 mm, dic biét tét hon
1a tir 0,7 dén 10 mm, ddc biét tét hon nita 13 tir 1 dén 8 mm.

Polyuretan giin né dugc san xudt & budc (A) hodc polyuretan da
dugc gidn nd duoc san xuit & budce (B) c6 thé, vi du, duge xir 1y & cac budc tiép

theo dé tao ra céc bot. Céc quy trinh nhim muc dich nay da dugc biét dbi véi cac
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chuyén gia trong linh vuce, vi du 1a tao bot so bd polyuretan gidn né & bude thu
nhét bing cach st dung hoi hodc thiét bi tao bot so bd hé hodc kin dé tao ra
polyme da dugc gidn nd styren tuong ing, va lam chdy polyuretan dd duogc
gidn no, tét hon 1a dudi dang cac hat hoic céc vién, trong khuén dtic thdm khi

duoc, bang hoi dé tao ra cac san pham dac hodc céac tam.

Vi du thwe hién siang ché
Vidul

100 phan khéi lwong cta polyuretan déo nhiét A (xem thanh phin trong
Bang 1) ¢ dang hat v4i duong kinh trung binh 3 mm dugc luu giit trong 48 gio
trong 250 phﬁn khéi lugng nude. Sau dé, cac hat nay duge loai bé va nudce bé mit
bam dinh dugc loai bo qua siy khé trong dong khong khi. Viéc ting trong luong
thu duogc tir viée luu gilt trong nude 1a 60% trong lugng, dua trén céc hat ban
d4u. Cac hat chtra nu6c duge xt 1y trong 20 gidy bang hoi c6 ap sudt 10 bar
(10x103Pa) trong thiét bi tao bot so bd bing ap suét, nhd d6 ching gidn né. Ty
trong thé tich cia cac hat d4 dwoc gidn né 12 300 g/L.
Vidu2

100 phan khéi lugng cua polyuretan déo nhiét B (xem thanh phan trong
Bang 1) duéi dang hat v&i duong kinh trung binh 3 mm dugc luu giit trong 48 gio
trong 250 phan khdi luong nude, Sau dé, cac hat ndy duge loai bd va nuéc bam
dinh duogc loai bd qua siy khé trong dong khong khi. Viée ting trong luong thu
duoc tr viée luu giit trong nudce 14 2% trong lwong, dua trén cac hat ban dau.
Céc hat chira nude duoc xir Iy trong 20 gidy véi hoi c6 4p suét 10 bar (10x10°Pa)

trong thiét bi tao bot so bd bing 4p suét, nhd d6 chiing gidn nd.

Bang 1
TPU Thanh phén [mol] Do cing
Polyetylen PTHF? Butan-1,4- 4,4'- Shore
glycol (1000 glmol) diol MDI® | (DIN 53505)
(1650 g/mol)
A 0,61 - 2,11 2,72 A85
B |- 1,00 1,60 2,60 A85
a Polytetrahydrofuran

b 4,4'-diphenylmetan diisoxyanat
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh san xuat polyuretan gi&n né chtra nuéc 1am chit tao bot, quy trinh nay
bao gdm it nhit budc:

(A) luu gilt polyuretan trong nudc, sao cho nudc dwoc hip thu béi
polyuretan, dé thu dugc polyuretan gifin nd, trong d6 sau budc (A), ham luong
nuée ciia polyuretan gidn nd bang it nhat 5% trong luong. _
2. Quy trinh san xuét polyuretan di dugc gidn nd, quy trinh nay bao gdm budc (A)
theo diém 1 va it nhat budc:

(B) lam bay hoi nuéc c6 trong polyuretan tir budc (A), d& thu duoc
polyuretan d& dugc gian nd.

3. Quy trinh theo diém 1 hoic 2, trong d6 & budc (A), ty 18 theo trong luong giita
polyuretan v6i nude 12 tir 0,01 dén 1.

4. Quy trinh theo diém 2 hodc 3, trong d6 viéc 1am bay hoi & buéc (B) dién ra
thong qua viéc xir Iy bang hoi & nhiét d6 tir 100 dén 200°C.

5. Quy trinh theo diém 2 hoic 3, trong d6 viéc 1am bay hoi & bude (B) dién ra
thong qua viéc chiéu bic xa cao tan.

6. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong d6 polyuretan
dugce st dung & budce (A) 1a dudi dang cac hat hodc cac vién.

7. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6 budc (A)
dugc tién hanh bai quy trinh tao huyén phu.

8. Quy trinh theo diém bt ky trong sb cac diém 2, 3, 6 va 7, trong d6 budc (B)
dugc tién hanh theo cach trong d6 huyén phil néng tir bude (A) dwoc gidn nd dot
ngdt ma khong can 13m ngudi.

9. Polyuretan gisn né, trong d6 polyuretan nay c6 thé thu duoc bing quy trinh theo

diém bét ky trong sb cac diém 1 va tir 3 dén 8.
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