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XÁC DỊNIỈ 'IÍNH CHẤT HÓA DỀO 

TRONG MẪU POLIME RẮN

l. ĐẶT VẤN ĐỀ

Công nghệ vẶt iiệu cao phân td- sử dụng hàng năm hàng triệu tấn hóa dẻo nhSiii cải thiện 
điều kiện g ia  công  v à  đ iều  chinh i(nh  u&Dg Bầxi p h ẩm  cuối cùng n h ư  độ  m ĩm  dềo , k iiầ  n ăng  chịu 

uốn gập, độ b«n chịu va đập và t&ng tính chỊu nhiệt dộ thấp Ch&ug loại các chẩt hós d^o 
rấ t đa dạng, số lượng rấ t phong phú. Nhứug hóa dềo công nghiệp được sử dụng phổ cập ISn đín  
khoảng 500 chất, chia lầm nhiều nhóm. Cháiig có thể là c&c ete vô ca (phot phat), este híhi cơ 
(ftalat, adipat, sebacat, rLxinoleat, xitrat...) dầu thực vậl epoxi hóa hay một số oligome và poHiiie 
(poliamit lẦiig...) |2 |. IVong thực u ,  nhiều khi cần xác định rõ hàm lưọrng và bin  c h ít  cấc hóa 
dio  để có thể đ iỉu  chinh đúng dắn, đilin bio «ự tircnig hợp và tính n&ng tói iru của hệ vật liệu, bổ 
nung lượìig hóa dẻo bị hao hụt trong quá trình sử dụng, để phục hồi tính nẫng cần th iết cho vật 
liệu.

2. PHAN THỰC NCHIỆM

Phưưng pháp cho phép phân tích hóa dẻo và phụ gia trực tiếp từ  mẫu polime rắn hay polime 
lổng đirọc hóa r&ii.

a. M ỉu [)olinie r ỉii  đirọrt cán th ìn h  tấm Iitốiig 0,2 - 0,5 inm, c&t vụn thkiih các mảiih nhổ rồi 
đ ư a  trírh ly Iióiig trên  Uiiết bị Soxhlet bằng dung môi thlch hợp (ete, xeton, e«te...) trong thô i 
gian 16 đến '24 giờ- (hồi lưu kboiiig 75 - 100 iầii). Dịcb chiết đưọrc cô đặc đến trọng lượng không 
đổi rồi đưa phân tích định t(iih và định lượug.

b. M âu poliine lổng có chênh lệcli Irọiig lưcnig phân tử  «o vóri hóa dẻo không kỉit, kliôiig cho 
phểp iẤch chiết bằng két tda hay chirng cẩl phân doạn, việc phân t(ch thực hiệo theo uguyẻn lý 
sau: Poliine dưạc hóa r ỉn  Irtfl. để rồi dưa trích ly nống dể lách loại thành phần hóa dẻo hay phụ 
gia polinie. Sán phẩm thu dircrc đeni kiểiii Ira dộ tinh khiết bằng 8ỈC ký lổp inốiig hay sắc ký giấy 
■au đó đư a phân tích (lịnh tính , dịiili lirợiig bằng cáf phưưng pháp  quang phổ, Bắc ký và đo đạc 

các It&iig 1>Ổ vật lý kh.ic.

Kết quả cụ Ihề việc phân tích niSu keo Araldite của hẳiig Ciba-Gtiigy aau đây minh họ* cho 
khả uỉiig cda phirưiig pháp đả liêu.
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3. CÁC KỂT QUẨ VÀ BIỆN LUẬN

MSu k«o nghiên cửu 1& keo dấn c íu  trúc gồm hai thành phần, không chứa chát độn, có độ 
a h ^  tklp, hốa rin ò  nhiệt độ thv^ng trong 24h hoẶc ẻr so ^c  khoảng ỉ  h, cho mói dán có dộ b ỉn  
cơ lý c«0, mĩm Việc ph&n tích Bơ bộ bằng hồng ngoại cho thẵy  thành ph&n keo lầ n h ự a  cpoxy 
có b iín  t(oh cồn tkànti phần hóa rắn là poliamit lỏng |3|. Việc tách trực kiếp hóa dẻo bỈQg cấc 
phưcmg pháp  k h ic  khống cho k ỉt  q u i  nên chủng tô i sd’ dụng sơ dồ saa dé phân tích:

(test hóa học) • IRS

- ưv
- GC

- Chiết xuất

- Tỳ trọng...

C&D chính xác lượng epoxy, hốa rắn và bột dộn trơ  rồi trộn kỹ. Dùng th ìa xác hóa chất dát 
keo thành từng láp mồng 0,1 • 0,3nun lên tấin nhôm mồng hay màng teflon. Mãu để ở  nhiệt độ 
phòng 24h rồi đem sấy ồ  100°c trong 2h. Mẫu hốa r ín  xong được cất thành ò cỡ 2 '  5mm rồi 
đtf% trlch ly nóng u in  m&y Soxkki bKng dung n\&i trong 16 - 24k. Dịck tri«t c6 <lỊc đưa
ph in  tích định tính, định lu^ng. Lirọng mẫu sử dụng cho mỗi lần xấc định là 2g epoxy, 2g bột 
độn còn hóa r ỉn  tinh theo tỷ lệ đưong lưọmig. Bột độn trv  và việc tạo màng mồng cùng dung mdi 
BÓng đ i  cho phếp trích ly dè dàng hóa dẻo khổi hệ. Dịch triết cô dặc có dạng lồng nhót, trong 
•u5 t. Kiềm tra  tơ  bộ bỉlng aẵc ký lórp niổng v ì  sỉc  ký giấy cho thắy đẳy là đcni chắt.

3.1. Xấc dinh bểụi chất hóa dẻo

Đlng ph in  ứng nhận biết v6 i resorcìiiol VỈI phenol chúng tôi xic định duxp’c hóa dẻo tà este 
họ ftalat dựa trên các phản ứng Sdu
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Phưorng pháp hiện màu nhtf sau {7j.

Cẳn 0,05 g resorcinoi và phenol vào 2 óng Bghiệm nhố, chw vào dó s  giọt kóa dẻo và ỉ  giọt 
H3SO4 dậm  dặc. Nhúng vào banh dầu nóng 160**C/3 phứt. Sau khi đề nguội cho 2 ml nvức c ỉ t  
vầ 2 ml NaOH 10 - 12% vào từng ống nghiệm. Sự có mặt cd» ftalai. ()•' hiện b&ng việc kiện màu. 
ống  nghiệm chứa phenol do tạo fenolftalein lẽ cho máu <ỉổ, ống chửa resorcinol cho in h  xanh lục 
rực rỡ  cda Auoreoreũ

K ế t  q u ẳ  k h ẳ o  B ắt b ỉ n g  hồm g n g o ạ ỉ:

Việc khảo sất bằng hồng ngoại đã khẳng định bán ch ít ftalat cda chất hóa dỉo. Phổ đồ ghi 
trong  C CI4 có c íc  (ỉỉnh đặc trirag  sau (xem hlnh ỉ) .

*̂ <;=o 1730 (est« cacboxy),

1130 (sym), 1285 (uym ) ị4|.

Cấc dao động cửa vong phenyl thể hiện ò  các đliih sau [4|;

1605, 1580, 1515 và 1480 cm"*

Nhân pheayi tliể  hai lần ở  vị trí orto có các dao động dặc trưng tại 710 và 750 cm ” *

Việc »o phể vóri Ị5) vik phd của dibutyl fta la t (DBP) ghi trong c&ng một d iỉu  kiện cho 
thấy hóa d ỉo  nii- đụng là diocty ftalat (DOP). Việc «o sánh dã chú ý đến ciròrng độ tvcrng đối cdk 
các vạch phổ dặc tru-ng cho nhóm metyl (CH3) và metylen (CHa) ér vừng dao dộng hóa trị (2860
- 2970 cm “ ')  và vìing dao dộng biến dạng s  (1360 - 1470 cni"*).

Kết quầ đo đạc chi số triết suất cho thấy hóa dềo có chiết suất ph& hẹrp vói  DOP

n ịf  =  1,4851

(theo tìii liệu (6 ], DOP co rip = 1,485, còu DBP co n jf  = 1,491

3.2. Định lượng hóa dẻo

C hát hóa dẻo diroc dịnh iirợug bSng phưcrng pháp trọng lư ^ g .  Hóa dẻo thu được đem c in  
trực tiếp trêu câu pliâii tích, có 80 sáah vỏi tổn hao trọng lưựiig mẫu ban đ ìu . Tỷ lệ kổa d^o 
trong c ic  n iẳu  k«o dt-iii phân tích dao độag trong khoiiig 8,5 - 8,7% tirorng đutm g yởi khoảng 
17,0-17,4% lưạiig epoxy ban đầu.
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Hìnk 1. Ph{{ đ ỉ  hồng ngoại cda mẫu hóa déo tách ra tù’ keo cỉu trúc đã hóa rắo 
(dioctytc ftaU t - DOF). Thiễt b| ght phđ: lu&y ƯK - 20.
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3.3. Phạm vi ứng dụng cOa phương pháp

Phưorng pháp  này cho phép xấc địiih hàm  lưựug vầ h io  ch£t <ỉio, phy gia poUni* clio c ic  
m ỉa  vậ t liệu r ỉ o  có tử  dụng hốk dẻo Iigoệi, n h í t  lằ  c ic  dểo có t rọ o f  IvỸVg p h ỉn  t è  (b lp .  K ẩ l 
hựp VỔ4 c ic  ký thuSt t lc  ký (Ịứp mồng, giỉy, cột, t ỉ c  ký khí...), ph&n tích qnaag phổ vằ đo đệC 
c&c thông t i  v ậ t lý, có t h l  p h in  tích xác dịnh bần c h í t  c ic  liệ polim« Dhiìa tb à sh  pbầa  khác.

Phưtmg phấp c^n cho phíp đánh giá múrc dộ hAa r ỉn , độ khd niàiig, ton , keo, hàm Ivựng đ»a 
Ivó i polime trong nh&ng nghiẻB cứtt h f  vật liệu đ a  th àn h  phần  (Mm, c h ỉ t  t r im , kao d&a...)

Phirorng pkip khAag ip  dụng dvọc vồi cấc bại kóa <ỉèo nội ph&n t è  (hóft đểo th»m fU  
trự c  tiếp  vào c ic  quá  trình  đan lưới t f o  khung m ạch khỏng giao yớì  poltm* s ỉ s ) .
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Nguyen Viet Bac

D ETERM INATION O F PLASTICISER 

FROM CROSSLINKED POLYMERS

I t  WM p ro p o sed  a  m a th o d  fur d e te r m in a t io n  o f  p la « t i c u « r  ( a n d  o t l i e r  a d d i t iv M )  f ro m  c ro s t l l i ik ad  

polymer*. This method u  bsLMd on th« hot axtrkction principle. The composition of th« axtrkcted mitterlml 
WM ch*ck«d by TL€ or PC technique. Th* (tructur* of the unknown component WM deUrinin«d by 
IRS, lu  quantitative ansly«it w u  m»d« ^avimetricftlly. Other pbytical conaUntn we.tt ftko d«termin»t«d 
io characterixe plaatici*er. The t«cbniquM involvsd are •linpic, th« apparatua u  not expcniiv* »nd til* 
rtproductiliility u  good.

Viện Hóa Kỹ tkuãl, Nghĩa Đỏ - Từ Liim  - Hà Nột
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