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(57) Séang ché dé cap dén ché pham c6 ham luong monome thap, d6 nhét thap, hoat tinh

cao chira cic isoxyanurat chira nhom isoxyanat va chat déo hoa khong chira phtalat, dé lam

chat lam ting cudng d6 bam dinh véi sy bam dinh cai thién ddi voi ché pham phu trén co

s& polyvinyl clorua déo héa, va dén 16p phu va nén dugc phu. Sang ché con dé cap dén quy

trinh san xudt ché pham néu trén.



23711

Linh vye ky thuét dwoe dé cip

Sang ché dé cap dén cac ché phdm c6 do nhét thip, ham luong monome thép chira
isoxyanurat ¢6 cdc nhom isoxyanat va chit déo héa khong chira phtalat 1am cac chit lam
ting cudng d6 bam dinh cho cac ché phdm phii trén co s& polyvinyl clorua déo héa

(PVC), va sang ché ciing dé& cap dén céc 16p phi va cac nén dugc phu.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

D biét ring kha ning bam dinh ctia PVC déo héa trén céc nén c6 thé duoc cai
thién bing cach bd sung chit lam ting cudong do bam dinh chira cdc nhém isoxyanat vao
PVC dugc déo hoa.

Kha ndng badm dinh dugc cai thién loai nay dong vai trd quan trong, vi du khi muc
dich 1a san xuét nguyén liéu dét téng hop c¢6 16p phu PVC. Dbi v6i cac chit lam ting
cudng do bam dinh, uu tién la st dung céc isoxyanurat ma chita cdc nhdm isoxyanat va
c6 thé dugc tao ra béng su oligome hoa, cu thé 14 trime héa tir cac diisoxyanat. Cac
diisoxyanat thudng dugc st dung cho muc dich nay 1a cdc hdn hgp ma c6 kha ning ban
chay trén thi truong va bao gdm cic diisoxyanatotoluen déng phan (TDI), chu yéu chira
2,4-diisoxyanatotoluen (2,4-TDI) va 2,6-diisoxyanatotoluen (2,6-TDI). Céc chit nay c6
thé d& dang dugc bién déi gdn nhu hoan toan thanh céc isoxyanurat chita cdc nhom
isoxyanat. Sy bién dbi gan nhu hoan toan nay 1a cin thiét do tinh an toan cho ngudi thue
hién va an toan san phim doi héi ham luong du ciia céc diisoxyanat trong ché phdm chét
lam ting cuong d bam dinh dugc gitt dudi 1% khdi lugng, wu tién dudi 0,5% khbi
lugng. Céc diisoxyanatodiphenylmetan (MDI) cing d& dang tim thdy nhung khong thich
hop bang TDI, va kh¢ trime héa hon TDT, do d6 ¢6 thé din dén ham lugng diisoxyanat
du cao khong mong mudn. Hon nita, cac isoxyanurat ma chira nhém isoxyanat va trén co

s& MDI thé hién tinh hoa tan kém va ¢é xu huéng két tinh.

Isoxyanurat ma chira cdc nhom isoxyanat ddc biét dé xir ly lam cac chat lam tang

cuong do bam dinh khi chiung duge st dung & dang dung dich trong chat déo hoéa. Trong
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mdt phuong phap thuc hanh, cac isoxyanurat ma chtra cdc nhoém isoxyanat va dugc dan
xuét tir TDI dugc san xuét trong chét déo hoa dugc st dung lam dung moi. Cac chét lam
tang cuong do bam dinh nay va cac ché phdm chwra chit lam ting cuong do bam dinh

chira chét déo héa dugc mo ta qua vi du trong DE 24 19 016 A1 (GB 1455 701 A).

Péi v6i muc dich cua sdng ché, cac chét déo hoa 1a cac chit ma khi tron véi PVC
cing va gion tao ra vt licu mém, dai dugc goi 1a PVC déo hoa. Vi du vé céc chit déo
héa da biét 1a cac este cua axit phatalic, axit adipic hodc axit benzoic. PVC déo hoa c6
thé bao gdm lwong 16n cac chit déo héa nay, doi khi 16n hon 50% khdi lugng ctia PVC
déo hoa. Dudi cac didu kién san xuét, chit déo hoa c6 thé phén tach tai bé mit hodc
chuyén vao vit lidu lién k&. Khi st dung PVC déo héa, c6 nguy co xay ra nhiém ban
cho nguoi va moi trueong. Do nhiing vén d& nay, gan day nhu cau st dung céc chét déo

héa vo hai cho con ngudi va khong sinh tu da gia tang.

Theo séc 1énh Lién minh chau Au (European Union Directive) 2005/84/EC, cac
chit déo héa di(2-etylhexyl)phtalat, dibutyl phtalat va benzyl butyl phtalat, vi dy, c6 thé
khong con dugc sir dung trong cic dd choi hodc san pham cho tré con nita, va cac chét
déo hoa diisononyl phtalat, diisodexyl phtalat va di-n-octyl phtalat co thé khong con
duogc st dung & dd choi hodc céc san phdm cho tré con ma ¢ thé bj dua vao miéng tré
con. V& nhing han ché nay, do nhiéu ngudi tiéu ding co thé lo lang va kho hiéu nén
nhidu nha san xuit dang hudng t6i loai bd cac chit déo hoa chira phtalat trong san xuét
PVE déo hoa. Do d6, cin cac chét déo hoa khong chira phtalat ma dat dugc mirc hi¢u

qué cua chét déo héa chira phtalat vé tinh dé gia cong va dic tinh hoat dong.

Péi voi muc dich cia sdng ché, cac chat déo hoa khong chira phtalat 14 cac chit
déo hoa ma khong chira cac dialkyl phtalat, cu thé cac chat déo hoa ma chira it hon 0,1%

khéi luong cac dialkyl phtalat.

Hién nay, viéc loai bo céac chét déo hoa chtra phtalat cling tré thanh mot yéu ciu
dat ra ddi véi cac ché phidm lam ting cudng d6 bam dinh chira chét déo hoéa, cu thé dé
phi chinh xac, ching han db choi hodc san phim cho tré con. Do d6, yéu ciu chinh cho
cac ché phim 1am ting cuong do bam dinh ma khong chira phtalat nhung c6 dic tinh
bam dinh t6t cia ché phdm 1am ting cudng d6 bam dinh chira phtalat. Nhu cau khac 1a

cac ché phim phai trong va khong chira chét rin, khong chira dung mdi dé bay hoi va
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¢6 d6 nhét dudi 30000 mPas, vu tién nhd hon 20000mPas, ¢ nhiét do 23°C —1a nhiét do
can thiét dé d& gia cong. Ham luong du cia diisoxyanat dugc huéng dén 12 nhé hon 1%
khbi luong, wu tién nhé hon 0,5% khdi lugng. Cho dén nay, chua c6 tai li¢u ky thuat
nao, ngay ca DE 10 2007 034 977 A1 mo ta su két hop bat ky ciia tit ca cac dic tinh san

phidm nay.

Do d6, cac ché phdm chét 1am ting cudng do bam dinh chtra diisononyl phtalat
va duge mo ta trong WO 2005 70984 A1 khong con thich hop cho viéc phu chinh xéc.
DE 25 51 634 Al va EP 1 378 529 Al khing dinh rdng céc isoxyanurat ma chira cac
nhém isoxyanat va thich hgp lam chit 1am tang cuong do bam dinh, trén co s& TDI, ¢
th duoc san xuét trong dung mai thich hop bat ky ma 14 cac chit déo hoa khong chira
phtalat. Tuy nhién, Vi du so sanh néu ra duéi ddy khong c6 nghia la tat ca chit déo hoa
khong chira phtalat tao ra ché phdm lam ting cuong do bam dinh dép (ng yéu cau da
néu. Ngoai ra, diéu nay ciing 4p dung véi cic chit déo hoa trong DE 10 2007 034 977,
trén co s¢ alkylsulphonic este ctia phenol (ASE), ma dugc ban trén thi trudong voi nhan
hiéu Mesamoll®. DE 30 41 732 Al mo ta cac dung dich thich hgp 1am chét lam ting
cuong do bam dinh ma chira cac isoxyanurat chira cdc nhoém isoxyanat, nhung chiing

dugc tao ra tir MDI. Céac dung dich nay khong thich hop vi nhitng ly do néu trén.
Ban chét ky thuit clia sang ché

Muc dich ciia sang ché 1a d& xudt, 1am cac chét 1am ting cuong d6 bam dinh, cac
ché phdm chira isoxyanurat thich hgp ma chita cdc nhém isoxyanat va, mic du ching
bao gém céc chét déo hoa khong chtra phtalat, c6 dac diém co hoc, vi du cuong do bam
dinh, ma dat dugc murc d6 cua cac ché phdm chit lam ting cudng do bam dinh chua
phtalat cia WO 2005 70984 Al. Muc dich la cac isoxyanurat chira cdc nhom isoxyanat
dwa vao cac hdn hop chit ddng phan TDI duoc san xuét trén quy md cong nghiép 16n.
Muc dich ctia cac ché phdm nay 13 trong, d6 nhét clia ching < 30000mPas & nhiét do
23°C, wu tién 1a nho hon 20000mPas, va ham lugng cua TDI tu do (tét cA céc chit df)ng

phan) phai nhé hon 1% khdi lwong, wu tién nhé hon 0,5% khéi lugng.

Pé dat dugc muc dich néu trén, sang ché dé xuét ché phém, khac biét & chd.ché
phim nay bao gdm: A) tir 15 dén 50% khdi lugng isoxyanurat chira cac nhém isoxyanat

va B) tir 50 dén 85% khéi luong cic n- hoic isoalkyl monobenzoat, véi didu kién:



23711

1) cac nhém isoxyanat chita isoxyanurat dugc tao ra bing cach trime hoa hén hop

cha 2,4-diisoxyanatotoluen va 2,6-diisoxyanatotoluen, va
i) tdng phéan tram khéi lwong clia ché phim 12 100%.

Trong mdt phwong 4n uu tién cia sang ché, céc ché phdm bao gbm tir 20 dén
35% khdi lugng céc isoxyanurat chira cac nhém isoxyanat va tir 65 dén 80% khdi lugng

céc n- hoic isoalkyl monobenzoat, tu ti€n n- hodc isononyl benzoat.
Mo ta chi tiét sang ché

Céc hdn hop c6 sin & quy mo cong nghiép 16n va chu yéu bao gbm 2,4-TDI va
2,6-TDI duge sit dung dé san xuét thanh phdn A). Céc hdn hop nay 12 hon hop ca cic
diisoxyanatotoluen déng phan bao gbm tr 65 dén 95% khéi luong 2.4-
diisoxyanatotoluen va tir 5 dén 35% khéi lugng 2,6-diisoxyanatotoluen, va duoc san
xuét v6i sy xuc tac bang cac chét xtc tac phenol bao gdm cac nhom dialkylamino. Uu
tién, cac hdn hop chét ddng phan TDI bao gdm tir 75 dén 85% khdi luong cua 2,4-TDI
trong hdén hop voi tir 15 dén 25% khdi lugng cta 2,6-TDI. San phdm Desmodur® T80
¢6 thé thu duogc trén thi trudng tir Bayer MaterialScience AG 1a mot vi du cua cac hdn

hop chit ddng phan TDI nay ma uu tién dugc st dung.

{t nhit mot bazo Mannich c6 thé dugc st dung lam chét xuc tac dé bit dau va
tang tbc phan Gmg trime hoa dé tao ra thanh phan A), trong d6 ching con dan dén su két
hop chon loc ciia TDI & nhiét d6 cao hon. H¢ chat xuc tac loai nay ¢6 cac nhom OH
phenol va cac nhém N,N-dialkylaminometyl lién két véi cac hé thom (alkyl: chudi C1-
C3-alkyl va/hodc chudi alkylen c6 tir 1 dén 18 nguyén tir cacbon, trong d6 chung tuy y

c6 nguyén tr oxy hodc luu huynh lam tac nhan phan ly).

Chung co thé 1a cac nhom dugce phan bd qua nhiéu phén t& hodc dugc dinh vi
trén mot hodc nhiéu vong thom. Hop chét st dung 1am hé xuc tac uu tién la cac hop chét

chira khong chi nhém hydroxyl ma con nhom aminometyl trong mot phén tur.

Pic biét uvu tién dé st dung cac h¢ théng ma c6 cac nhéom CI1-C3-

dialkylaminomety! trong vi tri ortho ddi vé6i cac nhom hydroxy thom.



23711

Su tdng hop cua cac bazo Mannich thich hop lam cac chét xuac tac dugc mo ta
bang vi du trong DE 25 51 634 Al va WO 2005 70984 A1l. Cac bazo Mannich dugc st
dung, wu tién cc bazo trén co s& phenol, p-isononylphenol hoic bisphenol A, trong do
ching dugc thu qua phan tng voi dimetylamin va formaldehyt, vi du nhu trong DE-
A 2 452 531 hoéc Synth.Commun. (1986), 16, 1401-9. Diac biét uu tién cac bazo

Mannich trén co s& phenol hoac bisphenol A.

C#c chit xtc tac duge s dung & dang céac bazo Mannich dugc stt dung & dang

cht tinh khiét hogc trong dung dich, vu ti€n trong nhiéu phﬁn nho, hodc lién tuc.

Thanh phﬁn A) dugc st dung thong qua sy trime hoa cia cac hdn hgp diisoxyanat

bang cic quy trinh d3 biét dugc mo ta bang vi du trong WO 2005 70984 Al.

Sy trime hoa dugc thuc hién trong su ¢6 mit cua thanh phﬁn chéat déo hoa B).
Phan tng trime hoa didn ra trong khoang nhiét do tur 40 dén 140°C, wu tién tir 40 dén
80°C. Khi ham lugng ctia TDI tu do trong hdn hop phan Gmg dudi 1% khdi lugng, uu
dén dudi 0,5% khoi lugng, sy trime hoa nay duoc Két thac thong qua sy phan huy do
nhiét cua chét xuc tac hoic vu tién thong qua s bd sung chét trc ché xuc tac. Sau do,
san phém bao gE")m tir 3 dén 7% khéi lugng, vu tién tu 4,5 dén 6% khdi luong, clia cac

nhom isoxyanat.

Ul tién phan Ung trime héa cudi cing duge két thuc thong qua su bd sung it nhét
mot chét e ché xuc tac. Chét trc ché xtc tac uu tién cho muc dich nay la cac chét tur
nhém clia cac axit protic, cac axyl clorua hodc cac hop chit metyl hoa. Déc biét uu tién
stt dung céc alkyl phosphat, cu thé dibutyl phosphat, hodc metyl toluensulphonat. Ché
phim cua sang ché bao gdm tir 0,02 dén 4% Khéi luong, wu tién tir 0,1 dén 2% khoi

lugng, va déac biét uu tién tir 0,2 dén 1% khéi luong, cla (cac) chét trc ché xuc tac.

N- hoic isoalkyl benzoat cua thanh phé’m B) dugc su dung lam chit déo hoa trong
ché phém theo sang ché wu tién bao gbm <0,1% khéi lugng cua dialkyl phtalat va>0,1%
khéi lugng ctia n- hodc isoalkyl benzoat. N- hodc isoalkyl monobenzoat co thé dugc san
xuét thong qua su este hoa cla axit benzoic véi cac rugu alkyl mach thang hodc phan

nhéanh don chirc, wu ti€n rugu C7 dén C10.
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Trong mot phuong an dédc biét wu tién cla sang ché, thanh phin B) dugc si dung
bao gom > 90% khéi lugng cia n- hoac isononyl benzoat. Rugu C9 cAn cho su tong hop
gu tién la cac nonanol tr nhom n- _nonanol, metylisopropylpentanol,
metylpropylpentanol, trimetylhexanol, etylmetylhexanol, propylhexanol,
dimetylheptanol, etylheptanol, metyloctanol.

Thanh phﬁn B) dic biét vu tién 1a hdn hop cua cic n- va isononanol benzoat khac

biét & chd chi mot ty 1€ nho cua 3,5,5-trimetylhexanol benzoat c6 mat.

Thanh phﬁn B) déc biét rAt wu tién 12 hdn hop cta cac n- va isononanol benzoat

khac bict & chd ty 1€ nay < 10% mol cuaa 3,5,5-trimetylhexanol benzoat c6 mat.

Trong mdt phuwong an uu tién, ché pham theo sang ché con bao gdm, nho quy
trinh san xuit, ngoai A) va B), tir 0,01 dén 2% khéi luong, dic biét vu tién tr 0, 05 dén
1% khéi luong, cta (cac) bazo Mannich hodc cac san pham thoai bién ctia chung va/hoac

tir 0,01 dén 2% khdi luong cta chét trc ché xuc tac.

Dé rd rang, phai luu y rang pham vi ctia sang ché nay bao gom su két hop mong
mudn cua tit ca cac dinh nghia va thong s6 duoc néu trong ban mo ta, trong thuat nglt

chung hogc trong khoang uu tién.

Ché phim theo sang ché & dang trong, mau hoi vang nhe dén céc chit long mau
hoi vang voi tudi tho dang ngac nhién ma tham chi sau khi bao quén trong kKhoang thot
gian nhidu tuln, chiing khong ¢6 xu hudng két tinh hoic tao thanh cac chét két tha hoac
tach pha. Hon nira, chung c6 ham lugng TDI tu do cuc thp, ngay ca sau khi bao quan;
day 12 mot uu diém dic biét cua cac ché phim theo sing ché boi vi TDI tu do la

diisoxyanat co diém sdi trong dbi thép thé hién nguy co chét doc.

Céc ché phdm ma thich hop lam chit xtc tac bam dinh va co thé bao gom céc
isoxyanurat chira cdc nhom isoxyanat dugc tao ra t5t nhét trong tinh trang k¥ thudt qua
su trime hoa cua diisoxyanat trong chét déo hoa, va qua trinh ctia phan ing trime hoa bi
anh hudng khong chi boi chét xtic tac ma con, vi du, bdi chat déo hoa dugc st dung, va
chu tao chat ddng phén cta TDI; do d6 khong thé mong mudn ring su két hop cta chat
déo hoa, chit xtic tic va lugng tdi da ctia 2,6-TDI s& tao ra ché pham lam ting cuong dd

bam dinh véi dic tinh yéu cau. Thuc chét, cac vi du so sanh tr 1 dén 6 néu dudi day cho
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thdy rang muc dich cia sang ché khong thé dat dugc voi chét déo hoa khong chira phtalat
bét ky.

Tuy nhién, sang ché ciing dé& xuét quy trinh san xuét cac ché phém theo sang ché,
khac biét & chd sy trime hoa cia hdn hgp TDI dé tao ra thanh phin A) dién ra trong
khoang nhiét do tir 40 dén 140°C, vu tién 40 dén 80°C, trong sy c6 mat ctia thanh phan
chét déo hoa B) va sy co mit cua it nhat mot bazo Mannich 1am chét xtc tac, va ngay
khi ham lugng ctia TDI tu do trong phan ng hdn hop dudi 1% khdi luong, vu tién dudi
0,5% khéi lugng, su trime hoa duoc két thic qua su phan hiy do nhiét cua chét xtic tac
hoac qua su b6 sung cia it nhét mot chat te ché xuc tac, véi su bAt hoat hoan toan hoéc
mot phén ctia chét xuc tac. Theo sang ché, vu tién st dung chit e ché xuc tac dé két
thiic sy trime hoa. Dic biét vu tién sit dung alkyl phosphat, cu thé dibutyl phosphat hoac
metyl toluensulphonat, ]am chét trc ché xuc tac. Quy trinh theo sang ché vu tién tao ra
cac ché pham theo sang ché ma sau d6 bao gom tir 3 dén 7% khéi luong, vu tién tir 4,5

dén 6% khdi luong, cua nhém isoxyanat.

Céc ché phim theo sing ché thich hop 1am cac chét 1am ting cudng do bam dinh
cho PVC déo hoa va cy thé 1am chét phu tr¢ 1am ting cuong d6 bam dinh cho cac PVC
plastisol. Ché phim theo sang ché dic biét uu tién dugc s dung 1a cac chét lam tang
cudng do bam dinh gitta cac nén chtta cac soi tong hop c6 cac nhém phan Ung vé phia
cac nhom isoxyanat, vi du cac soi polyamit hodc s¢i polyeste, va PVC plastisol hodc
PVC déo néng chay. TAt nhién, dung dich theo sang ché c6 thé dugc st dung dé cai
thién su bam dinh cia c4c PVC hoic PVC plastisol trén cac nén kidu tAm, vi du trén cac

14 kim loai.

Do d6, sang che con dé cap dén viéc st dung cac che pham theo sang ché lam

céc chét 1am ting cuong do bam dinh cho cac ché phém pht chira PVC déo hoa.

Trong mdt vi du cta quy trinh dé st dung ché phém theo sang ché, cac ché phim
theo sang ché duoc in, xt 1y, sang loc hodc phun, hodc phi bang cach phii nhiing 1én

trén cac nén can phu.

La chirc nang cua mit hang dugc san xudt, vi du & dang cac keo hodc béng su
phu dtc ép hodc phi néng chay hodc dat mong, mot hodc nhiéu 16p PVC khong chira

chit 1am ting cudng do bam dinh dugc phu 1én bé mit nén da dugc xir 1y so bo. Ngoai
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ra, cac ché phém theo sang ché dic biét vu tién duge bd sung vao keo PVC truge khi

~ phu.

Dua vao PVC khéng chtra chit déo héa trén ché pham phi, lugng duoc st dung
ctia cac ché phdm theo sang ché thuong 13 lugng dé tir ton tai 0,5 dén 200% khdi lugng
céc isoxyanurat chira cac nhom isoxyanat, vu tién tir 2 dén 30% khéi lugng. Tuy nhién,
cac luong duge st dung ciia cac dung dich theo sang ché ciing c6 thé 1a cac lugng mong

mudn khéc thich hop cho linh vuc tng dung twong tng.

Su san xuét cac 16p hoan thanh, tirc 1a phan ing ciia cic nhém isoxyanat clia chét
lam tang cuong do bam dinh véi nén, va su keo hoa cta 16p PVC, dién ra doc lap voi
kidu phu theo cach truyén thdng & nhiét do tuong ddi cao, str dung nhiét do tir khoang

110 dén 210°C ¢6 chirc ning cdu thanh nén 16p PVC.

Sang ché con dé xuét cac 16p phit va nén dugc phi cho vai s¢i hodc vai trong d6
¢6 thé thu duge chung bang cach sir dung cac ché phim lam tang cudong d bam dinh
néu trén. Céc ché phim theo sang ché thich hop lam chit 1am ting cuong do bam dinh
cho cac 16p phu trén co s& PVC déo hoa, cu thé dé san xudt vai bat, bang thong bao, két
cAu dém khong khi va céc vai xay dung khéc, vat chira déo, mai lop, 18u vai, trang phuc
bao v&, bing truyén, tham bong hodic da téng hop x&p. Ché phdm theo sang ché c6 tinh
thich hop dic biét tét 1am chét bd sung 1am ting cuong do bam dinh trong 16p phii nén
¢6 cac nhom phan rng véi cac nhom isoxyanat, cu thé trong qua trinh phu soi, tham va

véi lam bing soi polyeste hoidc soi polyamit.
Vi du thwe hién sang ché
Vi du duéi day giai thich thém sang ché, nhung khong lam gidi han sang ché.

Trir khi dugce quy dinh khééf, tAt ca cac phén va ty 1€ ph?m tram dua vao khéi

luong.

Dic tinh xac dinh trén cac san phim 14 ham luong clia cic chit rin (phwong phap
16p day: nép, 1g méu, 1 gio, 125°C, hé sé ddi Iwu, phuong phap trén co sé DIN EN ISO
3251), dd nhét tai 23°C (may do dd nhét quay VT550 ciia Haake GmbH, Karlsruhe), va
ham lugng TDI ty do (sic ky khi, Hewlett Packard 5890 theo DIN ISO 55956). Ham
lugng isoxyanat dugc x4c dinh theo EN ISO 77909.

-0-



23711
Nguyén liéu ban dau

Desmodur® T80: Hn hop chit ddng phan TDI gbm 80% khéi lwong cua 2,4-TDI va
20% khéi lwong cua 2,6-TDI, Bayer MaterialScience AG.

Vestinol® 9 DINP: diisononyl phtalat, Oxeno GmbH.
Vestinol® INB: isononyl benzoat, Evonik.

Benzoflex® 2088: hon hop cua dietylen glycol dibenzoat, trietylen glycol dibenzoat va
dipropylen glycol dibenzoat, Velsicol Chemical Corp.

Unimoll® AGF: glycerol axetat dugc axetylat hoa, Lanxess Deutschland GmbH.

Mesamoll® II: phenol alkansulfonat véi < 0,25% khéi lugng céc hop chit parafin dé
bay hoi, Lanxess Deutschland GmbH.

San xut chit xtc tac: (twong tw theo DE 24 52 532 A1): 94 phin khéi luong cua
phenol dugc gia nhiét téi 80°C véi 692 phan khéi lugng cia dung dich dimetylamin
trong nude ndng dd 25% va 408 phan khdi lwong ciia dung dich formaldehyt trong nuéce
ndéng d6 40% trong khoang thoi gian hai gio. Sau khi lam mat, pha hitu co dugc phan
tach va cd dic bang cach lam bay hoi ¢ nhiét d6 90°C va 15mbar. Cin duoc hoa tan
trong xylen va dugc diéu chinh téi ndng d6 bazo Mannich 80%. Dit liéu dinh luong

trong cac vi du & dudi dua vao dung dich chét xuc tac nay.
Viduso sanh 1:  (khéng theo sdng ché)

180 phén khéi lwong ciia Desmodur® T80 dugc trime hoa & nhiét d6 50°C trong
504 phan khéi lugng ctia Vestinol® 9 DINP véi 2,9 phan khéi lwong ctia dung dich chit
xuc tac. Sau 84 gid, phan tmg bi gian doan bai viée bd sung 4,7 phan khdi lugng cua
metyl toluensulfonat, va tiép tuc khudy trong khoang thoi gian 3 gid & nhiét do tir 60
dén 70°C. Buéc nay tao thanh dung dich trong véi ham lugng isoxyanat 1a 4,7% khdi

luong, dg nhdt 5700 mPas & nhiét d§ 23°C va ham lugng TDI tu do 14 0,16%.
Vidu so sanh 2: (khéng theo sdng ché)

180 phin khéi lwong ctia Desmodur® T80 duoc trime hoa & nhiét dd 55°C trong
378 phin khéi luong cia Vestinol® 9 DINP véi 1,6 phan khéi luong cia dung dich chét

xuc tac. Sau 72 gid, phan ing bi gian ddan bdi viéc bd sung 2,6 phan khdi lugng metyl
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toluensulfonat, va tiép tuc khudy trong khoang thoi gian 3 gid & nhiét do tir 60 dén 70°C.
Viéc nay tao thanh dung dich trong v6i ham luong 5,53% khéi luong isoxyanat, d6 nhét
41400mPas & nhiét d6 23°C va 0,14% ham luong TDI tu do.

Vi du so sanh 3:  (khéng theo sdng ché)

180 phan khéi Iwgng Desmodur® T80 dugc trime hdéa & nhiét do 55°C trong 415
phan khéi luong ctia Benzoflex® 2088 véi 0,7 phan khdi lugng ctia dung dich chét xuc
tac. Sau 84 gid, phan g bi gian doan béi viéc b sung 1,7 phén khéi lugng ctia metyl
toluensulfonat, va tiép tuc khudy trong khoang thoi gian ba ngay & nhiét do tir 60 dén
70°C. Viéc ndy tao thanh dung dich trong véi ham lugng isoxyanat 1a 4,8% khéi lugng,

d6 nhét > 200000mPas & nhiét dd 23°C va ham lugng TDI tur do 13 1,09% khéi lugng.
Viduso sanh 4:  (khong theo sdng ché)

180 phén khéi luong ctia Desmodur® T80 dugc trime hoa & nhiét o 55°C trong
504 phan khdi lugng ctia Mesomoll® II véi 2,9 phan khéi luong ciia dung dich xtc tac.
Sau 72 gid, phan Ung bi gidn doan bdi viéc bd sung 4,7 phz“m khdi lugng clia metyl
toluensulfonat, va tiép tuc khudy trong khoéng thoi gian ba gio & nhiét do tir 60 dén
70°C. Viéc ndy tao thanh dung dich trong véi ham lugng isoxyanat 12 4,8% khdi lugng,

d6 nhat 11600 mPas & nhiét do 23°C va ham lugng TDI tu do 12 0,25% khéi lugng.
Vi du so sanh 5: (khong theo sdng ché)

180 phan khéi lwong ciia Desmodur® T80 dugc trime hoa & nhiét dd 55°C trong
378 phan khéi lwong ctia Mesamoll® II véi 1,5 phan khéi lugng ciia dung dich xuc téc.
Sau 72 gid, phan tng bi gian doan bai viéc bd sung 2,6 phan khdi lugng cua metyl
toluensulfonat, va tiép tuc khudy trong khoang thoi gian ba gio & nhiét do tir 60 dén
70°C. Viéc nay tao thanh dung dich trong véi ham luong isoxyanat 14 5,31% khdi luong
dd nhét > 300000mPas & nhiét d¢ 23°C va ham lugng TDI tu do 1a 0,15% khdi luong.

Vi du so sanh 6: (khéng theo sdng ché)

180 ph?m khéi lugng cua Desmodur® T80 dugc trime hda & nhiét dg 55°C trong
378 phan khdi lugng ciia Unimoll® AGF véi 1,5 phan khdi lugng cua dung dich xic

tac. Sau 72 gid, phan tng bi gian doan boi viéc bd sung 2,6 phan khéi luong ciia metyl
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toluensulfonat, va tiép tuc khudy trong khoang thoi gian 3 gid & nhiét do tir 60 dén 70°C.
Viéc nay tao thanh dung dich trong v4i ham lugng isoxyanat 1a 4,9% khéi luong, do

nhat 35 400mPas & nhiét d6 23°C va ham lugng TDI tu do 1a 0,42% khéi luong.

Vi du so sanh 1 twong (g véi Vidu 2 ctia EP 1 711 546 A1 va cho phép so sanh
dic tinh cta cac ché phdm 1am ting cudong dd bam dinh theo séng ché véi tinh trang k§
thuét. Vi du so sanh 2 cho thdy ring su ting & ham lugng trime TDI t6i khoang 32%
khéi lwong din dén ting do nhét bi ngin cdm khi chat déo héa khong theo séng ché
dugc sir dung. Nhu duge thé hién thém qua céc vi du so sanh tir 1 dén 6 khong theo séng
ché, su lva chon chit déo hoéa doéng vai tro quyét dinh dén két qua trime héa. Do do,
khong thé dat dugc su két hgp déc tinh mong mudn thong qua viéc st dung chit déo
héa khong chira phtalat néu trong tinh trang k¥ thuat, hodc c6 thé dat duoc su két hop
nay chi khi ndng d6 cta trime TDI khéng vuot qua khoang 27% khéi lwong. Chat 1am
tang cudong do bam dinh c¢6 thé hodc mét tinh c6 thé xir Iy do do nhét cao cua chiing
hodc tao ra cudng do lién két khong du do ndng d6 trime TDI clia chiing qué thap (xem

O dudi).
Vi du sing ché 1:  (theo sdng ché)

180 phan khéi lugng ciia Desmodur® T80 dugc trime héa & nhiét do 55°C trong
378 phan khi luong cia Vestinol® INB véi 1,5 phan khéi luong cuia dung dich xtic tac.
Sau 72 gi®, phan tng bi gian doan bdi viéc bd sung 2,6 phan khdi lwgng clia metyl
toluensulfonat, va tiép tuc khudy trong khoang thoi gian 3 gio & nhiét do tir 60 dén 70°C.
Viéc nay tao thanh dung dich trong véi ham lugng isoxyanat 1a 5,43% khéi lugng, do

nhét 11040mPas & nhiét d6 23°C va ham lugng TDI tu do 1a 0,31% khéi luong.
Thir nghiém hiéu qua va két qua thik nghiém:

Trong hé théng thir nghiém ma cung cp md phong didu kién thuc hanh tdt, vai
polyeste dugc cung cip keo PVC/I6p phtt 1am ting cwong do bam dinh. Sau do, cudong
d6 lién két cua 16p pht nay duge xac dinh trén bing mau thir chuén hoéa. Dé thyc hién
budc nay, chat chéng két dinh duoc sir dung dé cung cip 16p phit bam dinh chira chét
1am ting cudng d6 bam dinh va 16p phu trén cing khong chira chat 1am ting cuong do
bam dinh vé6i ciu tao giéng hét cho vai polyeste. Cac 16p phil nay duoc gel hoa trong 10

va duge chuyén vé phia trudc cho thit nghiém. Trong thir nghiém cudng do lién két, hai
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mau thir dugc chdng 1én nhau (phia PVC 1én phia PVC), duoc nén tai ap suét thip va

duoc thir nghiém bang cach st dung may kéo cing.
Thiét bi thir nghiém:

Can bang: tdi thiéu 0,1g

Cénh khudy: thanh khudy c6 téc do quay 16n

Thiét bi pht trong phong thi nghiém tir Mathis AG Ziirich
May kéo cang Ametec LR5 K plus

Vai polyeste: vai polyeste chudn 1100 dtex L 9/9 Z 60

Tht nghiém st dung cdc mau vai thtr nghiém, kich thudc khoang 40 x 25cm.

Cdu tao ciia keo PVC:

70 phén cua Vestolit® B 7021 Ultra paste PVC; Vestolit GmbH; Marl
30 phan cua Vestolit® E 7031 paste PVC; Vestolit GmbH; Marl

33 phén cia Mesamoll® ASEP plasticizer; Lanxess Deutschland GmbH
33 phén ctua Vestinol® 9 DINP plasticizer; Evonik Oxeno GmbH, Marl
10 phin cta Durcal® 5 chalk; Omya GmbH; Cologne

2,5 phin cua chit én dinh Mark ® BZ 513; Crompton Vinyl Additives GmbH:;
Lampertheim

1,5 phén cua titani dioxit Kronos ® 2220; Kronos Titan GmbH; Leverkusen

Méu thir nghiém:
Lép pha bam dinh tht nhét khoang 120g/m? 140°C / 2 phut
Lép pht trén cung tht hai khoang 120g/m? 140°C / 2 phut

Cac mAu thir nghiém duoc ép trong khoang thoi gian 2 phut & nhiét do 180°C va

dugc lam néng chay.

Kich thudc: d6 rong Sem x chiéu dai 25¢m theo hudng soi ngang.
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Thir nghiém voi mdy kéo cang Ametec LRS K plus:

Keo PVC duoc tao ra b%lng cach tron cac nguyén li¢u ban dau néu trén dudi
“Constitution of PVC plastisol” trong may tron Drais bang cach tron trong khoang thoi

gian 2,5 gid tai téc d6 quay tbi da, voi su 1am maét bang nudc trong chan khong.
Bam dinh:

Cac mau nay sau d6 dugc st dung dé xac dinh cuong do lién két béng cach su
dung may kéo cang Lloyd M 5K. Gi4 tri do bén lién két tao thanh 14 lyc tinh theo don
vi Newton cin thiét dé tach 10cm 16p phi ra khoi vai nén (thtr nghiém tach, dwoc thé
hién trong bang dudi dang Hoat tinh). Céc gia tri néu trong bang duoc tinh bang cach

14y gi4 tri trung binh cta it nhét ba phép do.

Nhu duoc thé hién theo két qua cua vi du thudc sang ché 1, viéc st dung céc ché
phim chit 1am tang cudng do bam dinh khong chira phtalat theo sang ché tao ra gié tri
cuong do lién két cao hon gia tri dat dugc véi ché phém chét lam tdng cuong do bam
dinh chira phtalat ciia tinh trang k¥ thuat (vi du so sanh 1 va 2). Chét lam tang cudng do
bam dinh ctia cac vi du so sanh 2, 3, 5 va 6 khong thich hop dé tiép tuc xu 1y, do chung
hodc 1a c6 dd nhét qua cao (vi du so sénh 3 va 5) hodc 1a c6 tinh trang cé thé xur ly thép
(vi du so sanh 2 va 6) va trong tit ca cac trudng hop, bao gdm vi du so sanh 4, sy bam

dinh khong @i dé tao thanh cac 16p phii dong nhit.

Két qud thir nghiém:

Vidu D6 nhét Hoat tinh

Vidu soséanh 1 khong theo séang ché | 5700 mPas 153

Vi du so sanh 2 khong theo sang ché | 41 400 mPas 156

Vidu so sanh 3 khong theo sang ché | >200000 mPas | khong thé thir nghiém
Vi du so sénh 4 khong theo sang ché | 11 600 mPas 148

Vidu so sanh 5 khong theo sang ché | >300 000 mPas | khong thé thir nghiém
Vidu so séanh 6 khong theo sang ché | 35 400 mPas 133

Vi du thudc sang ché 1 | theo sang ché 11 000 mPas 171
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YEU CAUBAO HOQ
1. Ché phim ting cudong dd bam dinh chua:
A) tir 15 dén 50% khéi lugng isoxyanurat chira cac nhém isoxyanat,
B) tir 50 dén 85% khéi lugng cac n-alkyl monobenzoat hoc isoalkyl monobenzoat,
v6i diéu kién 1a:

1) isoxyanurat chira cdc nhém isoxyanat dugc tao ra bang cach trime héa hdn
hop cta 2,4-diisoxyanatotoluen (2,4-TDI) va 2,6-diisoxyanatotoluen (2,6-
TDI), va

ii)  tdng tit ca cc ty 1& phan tram khdi luong 1a 100%.

2. Ché pham theo diém 1, trong d6 ché phidm nay chira tir 20 dén 35% khéi luong
isoxyanurat chira cdc nhém isoxyanat va tir 65 dén 80% khdi luong n-alkyl

monobenzoat hoic isoalkyl monobenzoat, tinh theo tong khdi lwong ctia ché phim.

3. Ché phim theo diém 1, trong d6 isoxyanurat chira cdc nhom isoxyanat duoc tao ra tir
hén hop bao gdm tir 65 dén 95% khéi lugng ctia 2,4-TDI va tir 5 dén 35% khdi luong
cuia 2,6-TDI, va duoc xUc tac bdi céc chit xuc tac phenol bao gém cac nhém

dialkylamino.

4. Ché phim theo diém 1, trong d6 n-alkyl monobenzoat hoic isoalkyl monobenzoat

chtra nhiéu hon 90% khéi lwgng n-nonyl benzoat hogc isononyl benzoat.

5. Chét tang cudng dd bam dinh ding cho ché phdm phu trén co s& polyvinyl clorua déo

hoéa chira ché phim theo diém 1.
6. Nén chira chét ting cudng do bam dinh theo diém 5.

7. Vat pham chira nén theo diém 6, trong d6 vat phidm nay duoc chon tir nhém bao gbm
vai bat, bang thong bdo, két cAu dém khong khi va céc két cAu vai dét khac, vat chtra

déo, mai lgp, tAm che, trang phuc bao vé, bing tai, tham bong hoic da téng hop x6p.

8. Nén theo diém 6, trong d6 nén nay c6 ket cau bén dudi chira vai soi hodc vai.
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9. Nén theo diém 8, trong d6 vai 14 vai soi polyeste hodc vai soi polyamit.
10. Quy trinh san xuit ché phdm theo diém 1, quy trinh nay bao gdm céc buéc:

trime hoa hdn hop 2,4-TDI va 2,6-TDI dé tao ra thanh phén A (isoxyanurat chira
nhdém isoxyanat) & nhiét do nam trong khoang ttr 40 dén 140°C véi su ¢O mat cua
thanh phan chit déo héa B (n-alkyl monobenzoat hoic isoalkyl monobenzoat) va

v61 sy ¢6 mat cda it nhat mot bazo Mannich 1am chéat xuc tac; va

ngimg trime hoéa khi ham lugng cua TDI tu do trong hon hop phan tng 1a thip
hon 1,0% khéi lugng, bang cach gy bét hoat hoan toan hoic mot phén chit xuc
tac do su phan hity chét xtic tac do nhiét hodc bang cach bd sung axit protic, axyl

clorua, alkyl phosphat, dibutyl phosphat hodc metyl toluensulphonat.

11. Ché pham phu chira ché phdm theo diém 1.
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