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Linh vice k§ thuat dwgc dé cap

Séang ché dé cap dén ché phim khong chira flo hitu ich d8 xtr Iy cac 16p nén sgi dé
ting cudng tinh ky nudc cua ching. Sang ché con d& cap dén phuong phéap xt 1y 16p

nén soi va 16p nén soi duge xir ly bing phwong phép nay.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Ché phim ding d8 xir Iy céc 16p nén soi dé lam tang tinh ky nudgc cua l6p nén da
biét va dugc md ta trong cac tai liéu, vi du, trong tai liéu “Fluorinated Surfactants and
Repellents,” E. Kissa, Surfactant Science Series, vol. 97, Marcel Dekker, New York,
Chapter 12, p. 516-551, hodc trong tai liéu “Chemistry and Technology of Silicones,”
by W. Noll, Academic Press, New York, Chapter 10, p. 585-595; tuy nhién, ludn c6 nhu
cau dbi v6i cac ché phdm tao ra tinh ky, nude cao, cu thé 1a tinh ky nudc ban dau cao, va
trong cac truong hop nhét dinh, 4 bén ky nudc cao, dic biét 1a cac ché phdm khong

chtra flo.
Bén chit k§ thuét ciia sing ché

Muc dich ctiia sang ché 1a d& xuét ché phdm xtr Iy sgi khong chira flo, va ing dung

cta ch€ pham nay.

Theo mot phuong 4n, sang ché d& xuit phuong phap xit ly 16p nén soi, trong do
phuong phép nay bao gdm budc phu ché pham xir Iy khdng chua flo véi lugng du aé
tao ra tinh ky nuéc cua 16p nén soi (va theo cdc phuong an nhét dinh, tao ra tinh ky nudc
bén). Theo cac phuong phap nhu vay, ché phdm xir ly chua: it nhit mot hop chét
polycarbodiimit thu duoc tir phan Ung carbodiimit héa cia hdn hgp phan Ung
carbodiimit héa ma chta it nhit mot oligome, trong d6 oligome nay bao gdm it nhit mot
(thuong 14, mot) nhém cudi isoxyanat va it nhét 13 hai don vi 1p, trong d6 mdi trong sd
it nhét hai don vi 1dp nay bao gbm it nhéat mot (thuong 13, mot) nhém hydrocacbon ¢o it

nhét 16 nguyén t cacbon.
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Ché phim xit ly theo séng ché c6 thé chira mot polycarbodiimit hogc hdn hop cla

cac polycarbodiimit.

Sang ché ciing d& xuét 16p nén soi duge x ly bang phuong phép nhu véy. Theo
cac phuong an nhét dinh, 16p nén soi dugc chon tir nhém bao gém vai sgi, da thudc,
tham, gidy, va vai khong dét.

Theo cac phuong an nhét dinh, ché phdm dugc néu trong ban mo ta ndy bao gdm
sap parafin. Ché phim xtr ly theo sang ché c6 thé chitra mdt sap parafin hodc hdn hop
cla cac sap parafin. |
Mo ta chi tiét sang ché

Vi du, theo mot phwong an, sng ché dé xuit ché phdm khong chira flo chua it nhét
mot sap parafin, va it nh4t mot hop chét polycarbodiimit; trong do it nh4t mot hop chét
polycarbodiimit c9 it nhét hai nhém hydrocacbon, mdi nhom co it nhét 16 nguyén tt
cacbon; hodc trong do it nhit mot hop chit polycarbodiimit thu dwgc tir phan Ung
carbodiimit héa cia hdn hgp phan ng carbodiimit héa ma chura it nhit mot oligome,
trong d6 oligome nay bao gdm it nhat mot nhém cubi isoxyanat va it nhét 13 hai don vi
lap, trong do mdi trong sb it nhét hai don vi 13p nay bao gbm it nhit mot nhém

hydrocacbon ¢ it nhét 16 nguyén tir cacbon.

Trong ban md ta nay, ché phédm xir Iy “khong chira flo” dung @& chi ché phdm xr
1y chira it hon 1% theo trong luong (1% trong lugng) flo trong ché phdm xir 1y dya trén
cac chét ran, hodc trong ché phdm xir Iy ¢6 hodc ché phdm xir ly trdn san. Theo céc
phuong an nhét dinh, ché phim xtt Iy “khong chira flo” dung d& chi ché pham xit ly chara
it hon 0,5% trong lugng, hodc it hon 0,1% trong lwong, hodc it hon 0,01% trong lugng.
Flo c6 thé & dang hop chét chira flo hitu co hodc vo co.

Thuét ngit “oligome” bao gbm cac hop chét v6i it nhét 1 2 don vi 1ap va lén dén
20 don vi 1dp. Theo mdt phuong an cy thé, oligome c6 tir 3 dén 15 don vi ldp. Theo mot
phuong an khéc, oligome ¢ tir 4 dén 15 don vi lap. Theo cac phuong an nhét dinh,

“oligome” c6 trong luong phén tir trung binh 1én dén 50000 Dalton.

Thuat ngit “gbc” ding @& chi mot phan clia phan ti hitu co ban d4u giit lai sau khi

phéan ung.
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Thuét ngit “hydrocacbon” ding @ chi nhom hiru co v& co ban khong chira flo ma
chira hydro va cacbon. Nhoém hydrocacbon nhu vy c6 thé 1a mach vong (bao gdm vong
thom), mach théng, hogc mach nhanh. Nhom hydrocacbon thich hgp bao gbm cac nhém
alkyl, nhém alkylen, nhém arylen, va cic nhém twong tw. Trir khi co quy dinh khéc,
nh6ém hydrocacbon thuong chira tir 1 dén 60 nguyén ti cacbon. Theo mot sd phuong 4n,
nhom hydrocacbon chira tir 1 dén 30 nguyén tir cacbon, tir 1 dén 20 nguyén tit cacbon,
tlr 1 &n 10 nguyén tir cacbon, tir 1 dén 6 nguyén ti cacbon, tir 1 dén 4 nguyén ti cacbon,

hogc tir 1 dén 3 nguyén tr cacbon.

Thuat ngit “alkyl” dung @2 chi nhom hoéa tri mot 13 gbe cua alkan va bao gdm céc
nhém alkyl mach thang, mach nhanh, mach vong, va hai vong, va hdn hop clia chung,
bao gdm ca hai nhém alkyl dugc thé va khong duge thé. Trir khi ¢ quy dinh khéc, nhém
alkyl thuong chua tir 1 dén 60 nguyén tir cacbon. Theo mot sb phuong 4n, nhém alkyl
chira tir 1 dén 30 nguyén tit cacbon, tir 1 dén 20 nguyén ti cacbon, tir 1 dén 10 nguyén
tir cacbon, tir 1 dén 6 nguyén t cacbon, tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon, hogc tir 1 dén 3
nguyén tir cacbon. Cac vi du vé cac nhom “alkyl” gdm, nhung khong giéi han &, metyl,
etyl, n-propyl, n-butyl, n-pentyl, isobutyl, t-butyl, isopropyl, n-octyl, n-heptyl,
etylhexyl, xyclopentyl, xyclohexyl, octadexyl, behenyl, adamantyl, norbornyl, va cac

nhom tuong ty.

Thuét ngit “alkylen” dung @8 chi nhém hoa tri hai 1a gbc clia alkan va bao g61n cac

nhém 12 mach thing, mach nhanh, mach vong, hai vong, hodc hdn hgp cua chung.

Tri khi ¢6 quy dinh khéc, nhom alkylen thuong c6 tir 1 dén 60 nguyén tir cacbon.
Theo mot s6 phuong 4n, nhém alkylen ¢ tr 1 dén 30 nguyén tir cacbon, tir 1 dén 20
n;ruyen ttr cacbon, tir 1 dén 10 nguyén tir cacbon, tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon, tir 1
dén 6 nguyen tir cacbon, hodc tir 1 dén 4 nguyén tir cacbon. Cac vi du v& céc nhém
“alkylen” bao gdm metylen, etylen, 1,3-propylen, 1,2-propylen, 1,4-butylen, 14-

xyclohexylen, 1,6 hexametylen, va 1,10 decametylen.

Thuat ngit “arylen” dung dé chi nhom hoa tri hai 1a thom va, tiy y 1a, vong cacbon.
Arylen c6 it nhét mot vong thom. Ty ¥, vong thom nay c6 thé ¢6 mot hodc nhidu vong
cacbon bd sung duge ngung tu v6i vong thom. Vong bd sung bat ky c6 thé 1 khong no,

no mdt phén, hodc no. Trir khi ¢6 quy dinh khac, nhom arylen thuong co tir 5 dén 20
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nguyeén tir cacbon, tir 5 dén 18 nguyén ti cacbon, tir 5 dén 16 nguyén tit cacbon, tir 5
dén 12 nguyén tir cacbon, tir 6 dén 12 nguyén ti cacbon, hodc tir 6 dén 10 nguyén ti

cacbon.
Thuét ngtt (met)acrylat dung dé chi acrylat va metacrylat.

Thuat ngit “bao gdm” va cac dang bién thé ctia n6 khong c6 nghia giéi han khi céc
thuat ngit ndy xuét hién trong phin mo ta va cac diém yéu ciu bao hd. Céc thudt ngi
nhu vay s€ dugc hidu 14 ngy ¥ bao gdm ca budc hode thanh phén hozic nhém céc bude
hodc thanh phan di néu nhung khong loai trir budc hodc thanh phén hodc nhém cac
buéc hodic thanh phin bt ky khac. “Gdm c6” ¢6 nghia la gdm, va gii han o, bat ct
thanh phéan gi sau cym tir “gdm ¢6”. Do d6, cum tir “gdm c6” ding dé chi cac thanh
phin da liét ké duoc yéu cAu hodic bét bue, va khong c6 céc thanh phan khéc. “Vé co
ban gdm c6” c6 nghia 12 bao gdm céc thanh phin bét ky dugc liét ké sau cum tir nay, va
dugc gidgi han & cac thanh phan khic ma khong can tré hodc anh hué’ng dén pham vi
hodc tac dung duge chi rd trong phin mb ta vé cac thanh phén d3 liét ké. Do do, Curn tur
“y& co ban gdm c6” dung @8 chi c4c thanh phan d3 liét ké duge yéu ciu hogc bt budc,
nhung cac thanh phén khac 1a tiry ¥ va c6 thé hodc khong thé c6 mat tiry thudc vao viée
liéu chung c6 anh hudng dén pham vi hoic téc dung cia céc thanh phan d4 liét ké hay

khong.

Céc tir “duoc uu tién” va “tt hon 18” ding dé chi cac diém yéu cau bao hd cla
sang ché co thé tao ra cac lgi ich nhét dinh, trong céac truong hop cu thé. Tuy nhién, cac
diém yéu cAu bao ho khac cling duge vu tién, trong cac trudng hop tuong tu hodc cac
truc‘jrng hop khac. Ngoai ra, viéc trich dAn mdt hogc nhidu diém yéu ciu bao ho duge uwu
tién khong ngu y rang cc diém yéu cu bao ho khéc 1a khong hitu ich, va khong dmjc

du dinh dé loai trlr cac diém yéu cau bao ho khéc khoi pham vi cuia sdng ché.

Trong ban md ta nay, dang s6 it “mot” khong chi dugc du dinh 1a ding dé chi dang
sé it, ma con bao gdm nhém chung cua cac vi du cu thé c6 thé duogc sir dung dé minh
hoa. Dang s6 it dugc st dung thay thé cho cac thuat ngit “it nhét mot” va “mdt hodc
nhidu”. Céc cum tur “it nhit mot” va “chua it nhét mot” sau day dung dé chi mdt muc
bét ky trong sb cac muc trong danh sach va sy két hop bét ky cuia hai hodc nhiéu muc

trong danh sach nay.
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Thuét ngit “hodc” thudng dugc st dung theo nghia thong thuong clia n6 bao gdm

“ya/hodc”, trir khi ngft canh the hién rd rang theo cach khéc.

Thuét ngit “va/hoge” dimg dé chi mot hode tht ¢ cac thanh phan da duge li¢t ke
hodc cach két hop ctia mot hodc hai thanh phin bét ky trong sd cac thanh phan da duge
liét ke. o

Ngoai ra, trong ban mo ta nay, tAt ca céc sb duoc gia dinh dugc bién ddi boi thuat
ngit “khoang” va theo cac phuong an nhét dinh, t8t hon 13, bing thuét ngit “chinh x4c”.
Nhu duge sir dung trong ban mo ta, lién quan dén lugng da dugc do, thuat ngtt “khoang”
dung dé chi su thay dbi vé luong di duge do-nhw mong doi ciia ngudi co hiéu biét trung
binh thuc hién phép do va tién hanh & muc than trong tuwong ximg véi muc dich cia
phép do va do chinh xdc cia thiét bi do duoc sir dung. Trong ban mo ta nay, “lén dén”

mdt con sb (vidy, Ién dén 50) bao gbm ca s6 nay (vi du, 50).

Ngoai ra, trong bdn mo ta nay, phan trich din vé& cac khoang tri sb bing cac diém
dAu mut bao gbm tit cé cac s& dugc gop vao trong khoang d6 cling nhu céc_diém dau
mut (vi dy, khoang tri s6 ndm trong khoang tir 1 dén 5 bao gé)m 1, 1,5, 2,2,75, .3, 3,80,
4,5,v.v..).

Thuét ngit “nhiét d0 trong phong” dung @& chi nhiét d6 nim trong khoang tir 20°C
dén 25°C hogc tir 22°C dén 25°C.

- Trong ban md ta nay, khi mft nhém c6 mat nhiéu hon mot 1an trong cong thirc
duogc néu trong ban md ta nay, thi mdi nhém duge chon “doc 14p”, cho du ¢6 néu cu thé
hay khong. Vi du, khi nhidu hon mot nhom Q c6 mit trong cong thire, thi mdi nhém Q
duoc chon doc 1ap. Ngoai ra, cidc nhom phu dugc chita trong cac nhém nay ciing dugc

chon ddc lap.

Phin t6m tht néu trén cta séng ché khong dugc du dinh dé mo ta mdi phuong én
dugce boc 10 hodc mdi budc tién hanh cla sang ché. Phin md ta ndy sau do6 s&€ minh hoa
cu thé hon céc phuong 4n dwoc néu lam vi du. Trong mot s6 phan trong toan b ban mod
ta, phan huéng dan dugc cung cip thong qua danh sach céc vi du, céc vi du nay c6 thé

dugc st dung theo cac cach két hop khéc nhau. Trong mdi trudong hgp, danh sach da
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trich d3n chi nén duge hidu 14 mot nhém dai dién va khong nén dugc hidu 1 chi gdm

duy nh4t mot danh sach do.

Sang ché dé xut ché phdm xtr Iy khdng chira flo danh cho 16p nén soi, va cach st
dung ché phim nay. Ché phim xir ly theo séng ché chtra it nhit mot hop chét
polycarbodiimit (toc 13, hop chét bao gdm mot hodc nhiéu nhém c6 cong thic

(N=C=N)), va tily ¥ it nhat mot sép parafin.

Ché pham xtt 1y theo sang ché 13 hiru ich @& x& 1y 16p nén s¢i dé 1am ting tinh ky,
nuéc cla 16p nén. Trong ban mod ta nay, 16p nén c6 tinh ky nudéc néu né chimg minh
dwoc mirc d4nh gia do bén phun ban dAu t6i thiéu bang it nhat 1a 80, nhw dugc x4c dinh
bing thir nghiém danh gia do bén phun duge md ta trong phén vi dy. Theo cac phuong
4n nhét dinh, mtc danh gi4 do bén phun ban dAu it nhét 12 90, hogc it nhét 1a 100, nhu

dwoc xé4c dinh bang thir nghiém déanh gia do bén phun dugc mo ta trong phan vi du.

Theo céc phuong 4n nhét dinh, 16p nén soi duge xi 1 d€ cho chung trd thanh chét
ky nuée bén. Trong ban md ta nay, 16p nén c6 tinh ky nudc bén néu n6 ching minh muc
d4nh gia d6 bén phun bing it nhit 1a 50 sau 10 lan gijt, nhu duoc xéc dinh bang thir
nghiém danh gia do bén phun véi cac lan giat (va s6 1an gigt tuy y), duge mo ta trong
phén vi dy. Theo cic phuong an nhét dinh, mic danh gia do bén phun it nhét 12 80 sau
10 14n giat, hodc it nhét 13 80 sau 20 14n giit, nhu duge xac dinh béng thir nghiém danh

gi4 d6 bén phun v&i cac 14n gist (va sdy kho tuy ¥), duge mo ta trong phén vi dy.

Thong thudng, luong ché phdm xir Iy duge st dung dé thu duge mirc dénh gia do
bén phun ban dAu mong mudn va/hogc mirc danh gia do bén phun mong mudn sau khi
gist nhidu 14n. Theo cac phuong 4n nhét dinh, luong ché phém xi 1y it nhit 12 0,1 phén
tram trong lliqng (% trong luong), hodc it nhét 12 0,2% trong lugng, hodc it nhét 13 0,3%
tfong luong SOF (cac chét rin trén vai). Theo cac phuong an nhét dinh, lvong ché phim
xu ly 1én dén 2% trong lugng, hodc 1én dén 1,5% trong lugng, hodc 1én dén 1% trong

luong SOF (céc chét rén trén vai).

Céc 16p nén soi duge néu lam vi du bao gom vai s¢i, da thudc, tham, gidy va vai

khong dét.
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Ché phim xir ly theo séng ché ¢6 thé & dang ¢, c6 thé chtra nudc véi lugng 1én
dén 80 phén trim trong lugng (% trong luong), dya trén tdng trong lugng cla ché phém
xu ly ¢d. Theo céach khac, ché phdm xir 1y theo sang ché c6 thé & dang ché phdm tron
sén, co thé chira nudc véi lugng nhiéu hon 80% trong luong, hodc it nhét 13 85% trong
lugng, hodc it nhét 12 90% trong lugng, hodc it nhét 13 95% trong lugng, dua trén téng
trong lwong cua ché phdm xir 1y tron sén. Theo cac phuong én nhét dinh, ché phdm xir
ly tron san theo sang ché chira nude voi lugng tir 98 dén 99% trong luwgng, dua trén téng

trong luong ctia ché phdm xt 1y tron sén.
Sép parafin

Ché phém x1 Iy theo sang ché c6 th8 chira it nh4t mét sap parafin. Theo cac phuong
4n nhét dinh, sap parafin c6 nhiét do néng chay ndm trong khoang tir 40°C dén 75°C.
Theo cac phuong an nhét dinh, sap parafin c¢6 nhiét do néng chay ndm trong khoang tir
60°C dén 75°C. - - |

Khi c6 mit trong ché pham xi 1y theo sang ché, tong lugng cua mdt hogc nhidu
sap parafin 1a luong nam trong khoang tir 30% trong luong dén 70% trong lugng, va
tdng lugng ctia mot hodc nhiéu hop chét polycarbodiimit 12 lugng nim trong khoang tir
30% trong lugng dén 70% trong luong. Theo cac phuong an nhét dinh, téng lugng cla
mdt hogic nhidu sap parafin 13 luong ndm trong khoang tir 50% trong lugng dén 70%
trong luong, va tbng lwong ctia mot hodc nhidu hop chét polycarbodiimit 1a lugng nim
trong khoang tir 30% trong luong dén 50% trong lugng. Céac lugng nay dya trén tdng
trong lugng cua cac chét rén trong ché phim xir ly (dudi dang tron san hoic dang cd).
Polycarbodiimit va quy trinh didu ché ching

Theo cac phuong an nhét dinh, hop chét polycarbodiimit hitu ich bao gbm it nhét
13 hai nhém hydrocacbon, mdi nhém c6 it nhat 16 nguyén tir cacbon.

Theo cac phuong an nhAt dinh, hop chét polycarbodiimit hiru ich thu dugc tir phan
g carbodiimit hoa (tirc 14, phan tng tao ra cac nhém (N=C=N)) ctia hdn hgp phéan ing
carbodiimit h6a ma bao gom it nh4t mot oligome, trong do oligome nhu vy bao gbm it
nh4t mot (thudng 13, mdt) nhém cudi isoxyanat va it nhat 1a hai don vi ldp, trong d6 mdi

trong sd it nhét 12 hai don vi 1ap bao gbdm it nhéat mot (thuong 13, mot) nhém hydrocacbon
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¢6 it nhat 16 nguyén tir cacbon (va theo cac phuong dn nhét dinh, 1én dén 60 nguyén t
cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén ti cacbon). Hop chét polycarbodiimit dugc tao thanh
theo phuong phéap nay co thé bao gébm céc hop chit vi cac nhom cudi ma déu khong

phai 1& nhém hydrocacbon ¢6 it nhét 13 16 nguyén tir cacbon.

Thong thudng, hop chét polycarbodiimit theo séng ché, hoiic hdn hop cla chung,
6 thé dugc didu ché theo phan ing ba budce, mic di nhin chung s& khong bét budc phai
tach san phim phan tng sau cac budc riéng 1¢. Ttc 1a, phan Gng nay co thé dugc tién
hanh theo ba buéc trong mot binh phan tng. Trong budc thi nhét, oligome di dugc
chirc héa c6 it nhét hai don vi ldp duge didu ché. Trong budc thit hai, oligome da dugc
chirc héa nay dugc phan tng véi isoxyanat dé tao ra oligome chura isoxyanat (tic 14,
oligome co it nhét mot nhom cudi isoxyanat va it nhét 12 hai don vi ldp). Do d6, thuét
ngit “oligome dugc chic hoa” c6 nghia 1a oligome ma chira nhém chirc cé kha ning
phan tmg v6i isoxyanat. Trong budc thir ba, oligome chira isoxyanat (tirc 13, oligome
véi nhom cudi isoxyanat) con dugc phan tmg trong phan mg carbodimiit hoa dé tao ra
polycarbodiimit. Do do, san pham phén g ctia budc thit hai, tirc 13, oligomé bao gdm
it nhat mot nhom cudi isoxyanat va it nhét 13 hai don vi lip, c6 thé duoc tao ra trong hdn

hop phan ng ma khong can phai tach ra (tirc 13, dugc tao ra in sitw).

Theo cac phuong an nhét dinh, polycarbodiimit theo sang ché ¢6 thé dugc tao ra

bang cac so dd phan ng dugc néu lam vi du sau day:
- R-OC(0)C(R*)=CH; (Cong thirc I);
R3-NHC(0)O-L!-OC(0)C(R?)=CH: (Cong thic II);
R4-X!-C(O)NH-L2-OC(0)C(R*)=CH> (Cdng thic III); hodc

R5-X2-C(O)NH-Q!-NHC(0)0-L3-0C(0)C(R2)=CH, (Cong thirc IV)

HSCH:CH,OH

Oligome dugc chirc hoa (WH)b-(CHz)a-S-(V)e
(Cong thire XII)



27299

thy y H-X3-(CH2)m-(Z1)o-
(CHa)a-X*-H (Cong thirc
VIID)

&
| €

MDI

\4

Oligome v6i nhém dAu cubi isoxyanat -
(OCN)¢-Q'*-NHC(O)-(W)o-(CH2)a-S-(V)e
(Cong thire XIII)

Carbodiimit héa

v

- Q-(X3-C(O)NH-(A'-(N=C=N))r-(Z*)g-A*-
NHC(0)-X?),-Q® (Cong thirc IX)

So dd nay chi néu lam vi du va khong duogc xem la dai dién cho tét ca cdc phuong

4n trong ban mo ta ndy, trong cong thirc XII va XIII:

W ddc 1ap 1a NH, N(R®), hodc O, trong d6 R® 1a nhom hydrocacboﬁ c6 tir 1 dén 20

nguyén tir cacbon;

Q! 1a gbc isoxyanat;

S 14 lvu huynh; va

V duoc chon tu:
R!-OC(O)CH(R*)-CHz-;
R3-NHC(0)O-L'-OC(O)CH(R?)-CHz-;
R*-X!-C(O)NH-L2-OC(O)CH(R*)-CHa-;
R5-X2-C(O)NH-Q1-NHC(O)O-L3-OC(O)CH(RZ)-CHz-; va
hdn hop clia chung;

d 1a sé nguyén nam trong khoang tir 1 dén 10;

b 1a sb ﬁguyén ndm trong khoéang tir 1 dén 5;

c 12 s6 nguyén ndm trong khoéng tir 2 dén 20; va

d 12 sé nguyén nam trong khoéng tir 1 dén 5.
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Phén tng oligome héa goc ty do clia cdc monome khong bdo hoa

Trong budc thir nhét, oligome duoc chirc hoa (tirc 13, phén Gng voi isoxyanat) cO
it nhat hai don vi lap c6 thé dugc didu ché bang phan tng oligome héa gbc tu do cua
mot hodc nhidu monome khong bdo hoa etylen, thuong 1a monome khong béo hoa khong
dugc flo hoa etylen, voi chit chuyén mach dugc chirc hoa. Thong thudng, cac monome
nhu vy 12 monome (met)acrylat. Ttc 14, oligome chira isoxyanat dugc st dung dé tao
thanh polycarbodiimit trong phan tmg carbodiimit hoa c¢6 thé bao gdm it nhét 12 hai don

vi lap cua it nhit modt monome (met)acrylat.

Theo cac phuong an nhét dinh, oligome va polycarbodiimit tao thanh bao gdm it
nhéit 12 70% trong lugng, hodc it nhét 13 80% trong lugng, hodc it nhét 13 85% trong
luong, hodc it nhét 13 90% trong luong, hodc toan b, cac don vi ldp véi it nhat mot
nhém hydrocacbon ¢ it nh4t 16 nguyén tir cacbon (va theo céc phuong an nhét dinh,
1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tir cacbori), dua trén téng trong

luong cla céc oligome va polycarbodiimit.

Theo cac phuong an nhét dinh, oligome dugc chirc hoa ¢6 thé dugc didu ché bang
phéan ng oligome hoa gbc tu do cta (i) mot hodc nhiéu monome khdng bao hoa etylen
(vi du, monome (met)acrylat) co nhém thu dugce tir isoxyanat va mach hydrocacbon co
it nhit 16 nguyén t cacbon, va (ii) mot hodc nhiéu monome khong béo hoa etylen co
nhém thu duoc tir isoxyanat va mach hydrocacbon ¢6 it hon 16 nguyén tir cacbon, (iii)
mdt hodc nhiéu monome khong béo hoa etylen khong c6 nhom thu duge tir isoxyanat
nhung ¢6 mach hydrocacbon bang it nhét 16 nguyén ti cacbon va (iv) mdt hodc nhidu
monome khong bdo hoa etylen khong c6 nhom thu dugc tir isoxyanat va co mach
hydrocacbon c6 tir mot dén 15 nguyén tr cacbon, v6i mercaptan dugc chtrc hoa hodc
khong duge chirc hoa, véi didu kién 1a luong cia cac monome €O it nhét 16 nguyén ti
cachon {t nhét 12 70%, hodc it nhét 1a 80%, hogc it nhét 1a 85%, hogc it nhét la 90%,

hodc 100% cua tbng lwgng monome.

Theo céc phuong 4n nhét dinh, it nhét 1a 70%, hogc it nhat 1a 80%, hogc it nhét 1
85%, hodc it nhét 1a 90% trong lugng ctia monome téng s6, hodic toan bd, cdc monome

duoc st dung dé tao thanh cac oligome va polycarbodiimit 14 monome (mét)acrylat.
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Vi du, theo cac phuong an nhét dinh, oligome thu dugc tir isoxyanat dugc tao thanh
tlr it nhét 12 70% (trong lwgng ciia monome tbng s6) monome (met)acrylat c6 nhom thu
duoc tir isoxyanat va nhém hydrocacbon c0 it nhét 12 16 nguyén t& cacbon. Theo céac
phucmg 4n nhat dinh, tit ca cdc monome (met)acrylat déu bao gébm nhém thu duge tir

isoxyanat va nhom hydrocacbon c6 it nhét 13 16 nguyén tr cacbon.

C4c monome khéac c6 thé duge copolyme héa véi monome (met)acrylat bao gdm
monome khong bdo hoa etylen khac nhu hydrocacbon olefin (bao gdm isopren,
butadien, hodc clopren), vinyl, alyl, hodc vinyliden-halogenua (bao gdm vinyliden
clorua hodc vinyl clorua), styren va cac dan xuét ctia né, vinyleste (bao gdm vinylaxetat),
alyleste (bao gdm alylaxetat), alkylvinyl, hogdc alkylalylete (bao gdm octadexylvinylete),
nitril (bao gdm acrylonitril), maleat hodc itaconat este (bao gbm di-octadexylitaconat),
va (met)acrylamit (bao gbm octadexylacrylamit). Cac monome v4i nhém hydrocacbon
¢6 it hon 16 nguyén tir cacbon bao gdm metyl (met)acrylat, butyl (met)acrylat, etylhexyl
(rhet)acrylat, dodexyl (met)acrylat, cling nhu nhidu monome khac da biét bsi ngudi c6
hidu biét trung binh v& linh vyc lién quan. |

~ Theo cac phuong an nhét dinh, monome (met)acrylat dugc vu tién (dé tao thanh
oligome dugc chirc hoa, sau d6 dugc st dung dé tao thanh oligome chta isoxyanat) co
cong thirc sau day:
R!-OC(0)C(R?)=CH: (Cong thuc I)

trong d6: R! bao gém nhém hydrocacbon c9 it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo
cac phuong an nhit dinh 1én dén 60 nguyén ti cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tu
cacbon); va R? 1a H hodc CHs. Céc vi du v& nhém R! bao gdbm nhém hydrocacbon c6
thé duwoc md ta cu thé hon bang cach tham khao cac hgp chét c6 céc cong thire IL, 111, va
IV sau ddy. Ngoai ra, R! ¢6 thé 12 nhém hydrocacbon, nhu nhém octadexyl (C18), nhoém

behenyl (C22), hodc nhom 2-tetradexyloctadexyl (C32).

Theo c4c phuong an nhét dinh, monome (met)acrylat c6 cong thtrc I dugc chon tir

mot hodc nhiu monome (met)acrylat c6 cac cong thirc sau day:
R3-NHC(0)0-L!-0C(0)C(R?)=CH2 (Cong thirc 1D);

R*-X!-C(O)NH-L2-OC(0)C(R?)=CH, (Cong thic III); hoge
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R3-X2-C(O)NH-Q!-NHC(0)0-L3*-OC(0)C(R?)=CH; (Céng thire IV).
Trong cac cong thire IT, TI1, va IV, mdi R? dc 1ap 1a H hoge CHs.

Trong céc cong thic IT, IIT, va IV, R%, R*, va R® ddc 1ap 12 nhém hydrocacbon ¢6
it nhét 16 nguyén tir cacbon (theo céc phuong én nhét dinh, 1én dén 60 nguyén ti cacbon,
hodc 1én dén 30 nguyén ti cacbon). Céc vi du vé& nhém hydrocacbon nhu vy bao gbdm
nhém hexadexyl (C16), nhém octadexyl (C18), nhém arachidyl (C20), nhém behenyl
(C22), nhém lignoxeryl (C24), nhém xeryl (C26), nhom montanyl (C28), nhém myrixyl
(C30), nhém 2-dodexylhexadexyl (mach nhanh C28), nhém 2-tetradexyloctadexyl
(mach nhanh C32), va cdc nhom alkyl mach thang dai c6 tir 30 dén 60 nguyén tir cacbon
(c6 sdn dudi nhan hang UNILIN). Theo cac phuong an nhét dinh, R* va R% ¢6 thé 1a
mach nhanh.

Trong céc cong thie I, 111, va IV, L1, L2, va L3 ddc 1ap 12 nhom alkylen mach
thing hodc mach nhéanh c6 tir 2 dén 10 nguyén ti cacbon, nhém arylen (theo cac phuong
4n da biét, nhom arylen c6 tir 5 dén 12 nguyén tir cacbon), hodc hdn hop cua ching. Cac
vi du v& nhém alkylen nhu vdy bao gdm -CH2CH»-, -CH2CH2CHo-, -CH2CH2CH2CHo-
va cac nhom tuong tu. Céc vi du vé& nhom arylen nhu vy bao gdm phenyl, naphtyl, va
cac nhém tuong tu. Cac vi du vé cac hdn hop cua alkylen va nhém arylen bao gdm
benzyl, etylphenyl va cac nhom tuong tu. Theo cac phuong an nhat dinh, L', L2 va L3

doc 1ap 1a nhom alkylen mach théng hodc mach nhanh c6 tir 2 dén 10 nguyén ti cacbon.

Trong céc cong thuc IL, 111, va IV, X! va X2 doc lap 1a S, -NH, -N(R®), hozc O,
trong d6 R® 12 nhom hydrocacbon (theo cac phuong an nhét dinh, nhém alkyl) ¢6 tir 1
dén 20 nguyén tr cacbon. Cac vi du vé& R nhém hydrocacbon bao gdm c4c nhom alkyl
nhu métyl, etyl, dexyl, octadexyl, va cdc nhom tuong tu.

Trong coOng thirc IV, Q! 1a gbc isoxyanat hoa tri hai (tl’xcl 1a, diisoxyanat béo hodc
thom ma khong c6 2 nhém chire isoxyanat). Céc vi du v& cac gbc hoa trj hai isoxyanat
bao gbm 2,4-toluenyl va 4,4'-metylenbis(phenyl).

Luu ¥ ring monome (met)acrylat c6 cac cong thire II, 111, va IV 1a cac phuong an
cu thé hon clia monome (met)acrylat c6 cong thie 1. Tae 13, monome (met)acrylat ¢o

cong thire IT ndm trong pham vi cla cong thuc I, trong d6 R! ¢6 cong thic I 1a R3-
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NHC(0)0O-L!-. Monome (met)acrylat c6 cong thire III ndm trong pham vi cua cdng thirc
I, trong d6 R! ¢6 cong thirc I 13 R*-X!-C(O)NH-L?-. Monome (met)acrylat ¢6 cong thire
IV ndm trong pham vi clia cong thirc I, trong d6 R' 12 R3-X2-C(O)NH-Q!-NHC(0)O-
I_/3'.

Céc vi dy vé monome (met)acrylat thich hgp c6 cong thic I bao gdm cic
monome ¢6 cac cong thire IT, 111, va IV, ciing nhu octadexyl acrylat,
octadexylmetacrylat, behenylacrylat, behenylmetacrylat, 2-tetradexyloctadexylacrylat,

2-tetradexyloctadexylmetacrylat, va cdéc monome twong ty.

Céc vi du v& monome (met)acrylat thich hop c6 cong thire II bao gbm san phim
phan ng cla stearylisoxyanat voi 2-hydroxyetyl(met)acrylat (vi du, C1sH37-NHC(O)O-
CH,;CH,-OC(O)CH=CH3), san phdm phan Gng cua stearyl isoxyanat voi 3-
hydroxypropyl (met)acrylat, va san phidm phan Gng cua stearylisoxynat voi 4-

hydroxybutyl (met)acrylat.

Céc vi du v& monome (met)acrylat thich hgp c6 cong thirc 111 bao gbém san phim
phan g cua isoxyanatoetyl(met)acrylat v6i ruqu stearyl, san phdm phéan ung cla
isoxyanatoetyl(met)acrylat véi ruou behenyl, va san phim phan tng cia

isoxyanatoetyl(met)acrylat voi 2-tetradexyloctadecanol.

- Cécvidu v& monome (met)acrylat thich hop c6 cong thirc IV bao gdm san phém
phan ung cia 2,4'-toluen diisoxyanat (TDI) v6i rugu stearyl va 2-hydroxyetyl
(met)acrylat, san phdm phan tng cua TDI véi ruou stearyl va 3-hydroxypropyl
(met)acrylat, san phdm phén tmg ctia TDI véi ruou stearyl va 4-hydroxybutyl
(met)acrylat, san phdm phén tmg ctia TDI véi ruou behenyl va 2-hydroxyetyl

(met)acrylat, va cdc monome tuong t.

- Céc ky thuat va didu kién dé tao thanh monome (met)acrylat dugc néu trong ban
mo ta nay s& dugc biét rd boi ngudi co hiéu biét trung binh vé linh vuc lién quan. Vi dy,
chét phan (mg monome (met)acrylat thich hop (vi dy, hydroxy etyl acrylat) va chét phén
ung isbxyanat (vi du, stearyl isoxyanat) c6 thé duoc két hop khi c6 hodc khong co chit

xuc tac thich hop.
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Chét xtc téc & luong thich hop (vi du, 500 phan trigu (ppm)) c6 thé dugc sir dung,
nhung khong bat budc (cu thé néu nhiét d6 cao hon dugc st dung). Céc chét xuc tac
duogc néu lam vi dy bao gdm dibuty! tindilaurat (DBTDL) va bismut neodecanoat (vi
du, Shepherd Bicat 8108M, ABCR Bismut (IIT) neodecanoat, loai chét siéu dan, khoang
60% trong axit neodecanoic (15-20%) Bi), hodc Strem Chemicals Bismut (III)

neodecanoat, loai chét siéu din, khoang 60% trong axit neodecanoic (15-20% Bi)).

Phén Ung dé tao ra (met)acrylat bang nhém thu dugce tir isoxyanat thudng co thé
duoc tién hanh & nhiét do ndm trong khoang tir 40°C dén 100°C, hogc tir 70°C dén
100°C, hodic tir 75°C dén 95°C, tét hon 1a trong céc diu kign kho (vi dy, khong khi
kho). Néu khong c6 chét xtc tac dugc st dung, nhiét d6 phan Gng nam trong khoang tir
70°C dén 100°C dugc vu tién. Thong thudng, phan ung duge tién hanh trong thoi gian
tor 1 den 24 g1or hodc tir 4 dén 15 gio.

pé ngan chén phan ung polyme hoa gbe khong mong mubn trong kh1 téng horp,
chét 4n dinh véi lugng thich hop (vi du, tir 50 dén 500 phén tri¢u (ppm)), nhu 3,5-di-
tert-butyl-4-hydroxy-toluen (BHT), 4-metoxyphenol (MOP), hodc hydroquinon (HQ)

¢6 thé dugc st dung, nhung khong bét buoc.

Monome (met)acrylat nay co thé dugc str dung trong budc thir nhét dé tao thanh
oligome dugc chirc hoa (tirc 13, oligome chra nhém chic ¢6 kha ning phan Gng v&i

isoxyanat) bang phan (mg oligome héa gbc tu do.

Phan tng oligome hoa gbc tu do thudng dugc tién hanh véi sy c6 mit clia chét
chuyén mach dugc chic héa amino hodc hydroxyl mdt hodc hai chirc, @ didu ché
oligome dugc chirc hoa mot hogc hai 1an, mét cach twong tmg. Cac vi du vé chét chuyén
mach don chtc bao gdm 2-mercaptoetanol, 3-mercapto-2-butanol, 3-mercapto-2-
propanol, 3-mercapto-l-propanol, va 2-mercapto-etylamin. Chét chuyén mach don chirc
dic biét thich hop la 2-mercaptoetanol. Céc vi du v& chét chuyén mach hai chirc bao
gbm céc chat chuyén mach c6 hai nhém hydroxyl hodc amin hodc mdt nhém hydroxyl
va m6t nhom amin. Vi du thich hop vé& chit chuyén mach hai chirc 12 3-mercapto-1,2-

propandiol (thioglyxerol).
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Theo cac phuong an nhét dinh, chét chuyén mach 12 mercaptan, dugc chirc héa véi
it nhdt mdt nhom phan tng véi isoxyanat. Theo cdc phuong an nhat dinh, chit chuyén
mach 12 mercaptan, dugc chirc héa vdi it nh4t mdt nhém rugu hodc nhom amin. Theo

cac phuong an nhét dinh, chét chuyén mach 1& mercaptan ma khong dugc chirc hoa.

Theo cac phuong an nhét dinh, cac mercaptan khong c6 chirc dugc st dung, tic
13, mercaptan khong chira nhém phén tg véi isoxyanat bd sung (vi dy, nhom hydroxy).
D& tao thanh oligome dugc chirc héa véi cac mercaptan nhu vay, mercaptan khong ¢
chtrc dugc phan ng vdi hdn hop clia cac (met)acrylat, trong do it nhét mot (met)acrylat
c6 nhém chire ¢6 kha nang phan Gng v6i nhom isoxyanat. Cac vidy v& mercaptan khong
dugc chure héa bao gbm octylmercaptan, dodexylmercaptan,
octadexylmercaptopropionat, va octadexylmercaptan. Céac vi du vé (met)acrylat dugc
chirc héa c6 kha nang phan ing v6i nhom isoxyanat la 2-hydroxy etyl (met)acrylat, 3-

hydroxypropyl (met)acrylat, va 4-hydroxybutyl (met)acrylat.

Pé didu ché oligome dugc chic hoa, chét khoi mao géc tu do ¢co thé dugc sir dl_mg
dé khéi ddu phan tng oligome hoa. Chat khoi mao gbe ty do bao gdm céc chét da biét
trong linh {Iuc ky fhuét nay va bao gbm, cu thé 13, cac hop chét azo nhu 2,2'-azobis(2-
metylbutyronitril), 2.2'-azobisisobutyronitril (AIBN) va 2,2'-azobis(2-xyanopentan), va
céc hop chit tuong ty, hydroperoxit nhu cumen, t-butyl- va t-amyl-hydroperoxit, va cac
hop chét twong tw, peroxyeste nhu t-butylperbenzoat, di-t—butylperoxyphtalat,' va cac
'h(_)p chit twong tu, va diaxylperoxit nhu benzoyl peroxit, lauroyl peroxit, va cac hop

chét twong tu.

Phan tng oligome hoa dé tao ra oligome dugc chirc hoa c6 thé dugc tién hanh
trong cac loai dung mdi khéc nhau thich hop d6i v6i céc phan ing gbc tu do hitu co.
Céac dung mdi dic biét thich hop la cac dung moi khong can trd phan Gng v6i isoxyanat
trohg céc budc tiép theo dé tao ra polycarbodiimit. Chét phan tmg c6 thé ¢ trong dung
mdi & ndng do thich hgp bét ky, vi du, tir khoang 5 phén trim dén khoang 90 phén trim
trong lugng, dua trén tbng trong lugng cla hdn hop phan Gng. Céc vi du vé céc dung
moi thich hgp bao gdm hydrocacbon béo va vong béo (vi du, hexan, heptan,

xyclohexan), ete (vi du, dietylete, glym, diglym, diisopropyl ete), este (Vi du, etylaxetat,
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butylaxetat), keton (vi dy, axeton, metyletyl keton, metyl isobutyl keton), va hdn hop

cua chuing.

Phan tng oligome hoa dé tao ra oligome dugc chuc hoa co thé dugc tién hanh &
nhiét do thich hop dé tién hanh phan mg oligome héa gbc ty do. Nhiét do va dung moi
cu thé dé sir dung c6 thé duoc lya chon dé dang bdi ngudi co hiéu biét trung binh vé
linh vuc lién quan dya trén céac yéu td nhu d6 tan cua cac chét phan tng, nhiét do can
thiét dé st dung chit khoi mao cu thé, trong lugng phén tr mong mudn, va cac yéu tb
tuong tw. Trong khi khong thé liét ké mot nhiét do ou thé phi hop cho tht ca céc chat
khoi mao va tt ca cac dung mdi, nhiét do thich hop thong thuong la 30°C va 150°C.
Theo cac phuong an nhét dinh, nhiét 6 nay 12 55°C va 90°C, hodc 75°C va 80°C. Thoi
gian phan Ung thuong nam trong khoang tir 1 dén 24 gio, va thuong nam trong khoang
tir 4 dén 15 gio.

Theo cac phuong an nhét dinh, oligome dugc tao thanh bang phéﬂ ung 61igome
héa clia mercaptan véi monome (met)acrylat bao gbém nhom thu duge tir isoxyanat (vi
du, nhém uretan hodc nhom uré) va nhom hydrocacbon c6 it nhét 16 nguyén tr cacbon
(Va‘i theo mot s6 phuong 4n, 1én dén 60 nguyén tir cacbon), trong d6 ty 1¢ mol gitta
mercaptan va (met)acrylat la tr 1:4 dén 1:20, hodc ty 1& mol gilta mercaptan va

(met)acrylat 1a tir 1:8 dén 1:16.
Theo cac phuong an nhét dinh, oligome ¢ it nhit mot trong s cac cong thirc sau
day: |
Yl-[R‘-NH-C(O)O-LI-OC(O)C(RZ)-CHz]m-S-R7-(T‘)p (Cong thirc V),
Y2-[R3—Xl-C(O)NH-Lz-OC(O)C(R4)CH2]m-S-Rs-(Tz)p (Cong thitc VI); hodc

Y3-[R5-X2-C(0)NH-Q-NH-C(0)O-L3-OC(0)C(R®)CHz]m-8-R*-(T), (Cong thirc
VID);

Trong céc cong thire V, VI va VII, YL, Y2 va Y3, mdt cach twong tng, doc 1ap 13
H hoic gbc khoi mao. Gbc khoi mao ndy co thé 1a gbc cia chét khoi mao gdc tu do, nhu
cac hop chét azo, nhu 2,2'-azobis(2-metylbutyronitril), 2,2'-azobisisobutyfonitril
(AIBN) va 2,2'-azobis(2-Xyanopentan) va cac hop chét twong tw, hydroperoxit nhu

cumen, t-butyl va t-amyl-hydroperoxit, peroxyeste nhu t-butylperbenzoat va di-t-
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butylperoxyphtalat, diaxylperoxit nhu benzoyl peroxit va lauroyl peroxit. Vi du, néu
chit khoi mao gbc tw do duge st dung khi tao thanh cac oligome 12 2,2'-azobis(2-
metylbutyronitril) (chét khoi mao V-59), c6 cong thuc cdu tao sau didy H3CH)C-
C(CH3)(CN)-N=N-C(CH3)(CN)-CH2CHj, gbc nay dugc cho 1a -C(CH3)(CN)-CH2CHs,

mic di c6 thé 1a cac doan khic cua chat khoi mao tao thanh goc.

Trong cac cong thitc V, VI va VII, R!, R® va R®, mdt cach twong tng, doc 14p la
nhém hydrocacbon ¢o it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo mot sé phuong 4n, 1én dén
60 nguyén tir cacbon, va theo mot s6 phuong 4n 1én dén 30 nguyén t cacbon), nhu duge

md ta & trén trong cac cong thuc L, 1L, mIvalv.

Trong cac cong thirc V, VI va VIL, R?, R* va RS, mot cach twong ung, doc 1ap la H
hoac CHs.

Trong céc cong thire V, VI va VII, L, L? va L3, mdt cach twong ung, doc lap la
nhém alkylen mach thing hodc mach nhénh c6 tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhém
arylen (theo cac phuong an nhét dinh, nhém arylen c6 tir 5 dén 12 nguyén tir cacbon),
hoidc hdn hop ctia ching, nhu duge m6 ta ¢ trén trong cac cong thire I, IL, Il va IV.

Trong céc cong thire VI va VIL X' va X2 doc lap 12 O, S, -NH, hogc -N(R'?), trong
d6 R1 12 nhém hydrocacbon (theo cac phuong an nhét dinh, nhém alkyl) c6 tr 1 dén 20
nguyén tit cacbon, nhu duge mé ta & trén trong céc cong thic I va IV.

Trong cong thirc VII, Q 12 gc isoxyanat hoa tri hai, nhu duge mo ta & trén trong
cong thirc IV.

Trong cac cong thae V, VI va VII, mdi m doc 1ap 1a cac sd nguyén nim trong
khoang tir 2 dén 20. Theo cac phuong an nhét dinh, m 1 céc sd nguyén ndm trong
khoang tir 4 dén 20. |

Trong céc cong thie V, VI va VIL R7, RS va R® doc 1ap 1a nhom lién két hoa tri hai
hoiic hoa tri ba co tr 1 dén 10 nguyén ti cacbon.

Trong cac cong thirc V, VI va VI, T!, T2 va T? doc 1ap 1a -OH, -NH hodc -
NH(R!Y), trong d6 R 1a nhém hydrocacbon H (theo céc phuong &n nhét dinh, nhém

alkyl) co tur 1 dén 10 nguyén tir cacbon.
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Trong céc cong thirc V, VI va VII, mdi p ddc 14p 12 1 hogc 2.
Trong cac cdng thitc V, VI va VII, 8 1a luu huynh.
Theo cac phuong an nhét dinh, oligome c6 it nhét mot trong cac cong thirc sau:

Y1-[C15H37-NH-C(0)O-CH>CH,-OC(0)CH-CHz]m-S-CH2CH,-OH (Cong thire
Va);

Yz-[C18H37-OC(O)NH-CHzCHz-OC(O)CHCHz]m-S-CH2CH2-OH (Cong thuc
Vla); hodc

Y3-[C13H37-OC(O)NH-C7H6-NH-C(O)O-CHzCHz-OC(O)CHCHz]m-S-CHzCHz-
OH (Cong thtc VIIa).

Trong céc cong thirc Va, VIa va VIla, Y', Y? va Y3 doc 1ap 1a gbe khoi mao nhu

duoc mo t& & trén.,

Trong céc cong thire Va, Vla va Vlla, mdi m doc 14p 1a céac sb nguyén nim trong

khoang ti 4 dén 20; va
Trong cac cong thirc Va, VIa va Vlla, S 1a luu huynh.

Céc hop chat c6 cong thirc Va nam trong pham vi clia cac hop chét c6 cong thirc
V. Céc hop chét c6 cong thirc Via nam trong pham vi cuia cac hop chét c6 cong thic VI.

Céc hop chét c6 cong thic VIIa nam trong pham vi ctia cac hgp chét c6 cong thire VII.
Phan Gng ngung tu ciia oligome dugce chirc hoa dé tao thanh oligome chtra isoxyanat

Trong budc thit hai, oligome chira isoxyanat (ttrc 13, oligome isoxyanat ¢ it nhét
mdt nhém cudi isoxyanat) dugc didu ché bang phan Gng ngung tu cua oligome dugc
chitc hoa (tic 13, phan Ung voi isoxyanat) voi lwong du cua polyisoxyanat.
Polyisoxyanat c6 thé 13 isoxyanat c6 hai chire, ba chire, hodc nhiéu hon. Polyisoxyanat
cling ¢O thé bao gdm cac hop chét polyme véi 4 isoxyanat hodc nhiéu hon hodc hop chét
khong polyme véi 4 isoxyanat hodc nhidu hon. San phim phén tng cuia phan Gmg ngung

tu nay thuong la hdn hop clia cac oligome chira isoxyanat.

Céc vi du vé diisoxyanat bao gdm 4,4'-metylendiphenylendiisoxyanat (MDI), 2,4-
toluendiisoxyanat, 2,6-toluen diisoxyanat, o, m, va p-xylylen diisoxyanat, 4,4'-

diisoxyanatodiphenylete, 3,3'-diclo-4,4'-diisoxyanatodiphenylmetan, 4,4'-
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diphenyldiisoxyanat, 4,4'-diisoxyanatodibenzyl, 3,3'-dimetoxy-4,4'-
diisoxyanatodiphenyl, 3,3'-dimetyl-4,4'-diisoxyanatodiphenyl, 2,2'-diclo-5,5'-
dimetoxy-4,4'-diisoxyanato  diphenyl, 1,3-diisoxyanatobenzen,  1,2-naphtylen
diisoxyanat, 4-clo-1,2-naphtylen diisoxyanat, 1,3-naphtylen diisoxyanat, va 1,8-dinitro-
2,7-naphtylen diisoxyanat; diisoxyanat vong no nhu 3-isoxyanatometyl-3,5,5-
trimetylxyclohexylisoxyanat; 3-isoxyanatometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylisoxyanat;
diisoxyanat béo nhu 1,6-hexametylendiisoxyanat, 2,2,4-trimetyl-1,6-
hexametylendiisoxyanat, va 1,2-etylendiisoxyanat; diisoxyanat vong nhu isophoron
diisoxyanat (IPDI) va dixyclohexylmetan-4,4'-diisoxyanat. Céac vi du vé triisoxyanat
bao gdm triisoxyanat béo nhu 1,3,6-hexametylentriisoxyanat va triisoxyanat thom nhu
tri-(4-isoxyanatophenyl)-metan. Cac Vi du vé isoxyanat polyme bao gdm

polymetylenpolyphenylisoxyanat (PAPI).

' C4c isoxyanat dic biét thich hop 1a céc isoxyanat thom, bao gdm MDI va PAPL
Diisoxyanat dic biét thich hop 1a cac isoxyanat thom, bao gdbm MDL |

Theo cac phuong 4n nhit dinh, ngoai oligome dugc chiic hoa (phan Ung véi
isoxyanat), it nhét mot hop chét phan mg véi isoxyanat bd sung cb thé dugc st dung
kh1 tao thanh céc oligome chira isoxyanat. Theo cac phuong an nhét dinh, 1én dén 50
phén trdm trong lwong (% trong lugng), hodc 1én dén 30% trong lugng, hoac len dén
20% trong luong, dya trén trong lugng cua chét phan tng rén, clia cac hop chét phan
(g v&i isoxyanat nay co thé dugc str dung khi tao thanh cac oligome chira isoxyanat va

céc polycarbodiimit tao thanh.

Cac hop chit phan Ung véi isoxyanat bd sung nay cb thé bao gdm: nhém
hydrocacbon ¢6 2 dén 60 nguyén tr cacbon; doan polydimetylsiloxan c6 trong lugng
phan ti trung binh bang it nhét 1a 200; nhom polyoxyalkylen héa tri hai chira tir 2 dén
100 don vi lap alkylen oxit, trong d6 don vi alkylenoxit co tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon;
hodc hdn hop cua ching.

Cac hop chét phan ng v6i isoxyanaf bd sung nay thuong 1a cac hop chét chira mot
hozic hai nhém phan tmg v6i isoxyanat va bao gdm ruwou don va hai, ba, va da chic,
thiol, va amin. Céc hop chét phan ing v6i isoxyanat bd sung 1a hop chit khong duogc flo

héa. Hop chét don hodc hdn hop cia cac hop chét khac nhau c6 thé dwgc sir dung.
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Céc vi du bao gém alkanol, nhu metanol, etanol, rugu n-propyl, rugu isopropyl,
rugu n-butyl, rugu isobutyl, rugu t-butyl, ruou n-amyl, rugu t-amyl, 2-etylhexanol,
glyxidol, ruou (iso)stearyl, ruqu behenyl, alkanol mach nhénh dai, nhu ruou Guerbet
(2-alkyl alkanol c6 cac mach alkyl tir C-14 dén C-32 alkyl, c6 sén tir Sasol, Germany),
cic rugu bao gdbm cac nhém poly(oyalkylen), nhu metyl hodc etyl ete cua
polyetylenglycol, metyl hodc etyl ete dugc ngit mach hydroxyl cua copolyme khdi hodc
ngiu nhién ciia cac rugu chira nhom etylenoxit va/hodc propylenoxit va polysiloxan (vi
du, polydimetylsiloxan). Cac vi du khéc bao gém diol, nhu 1,4-butandiol, 1,6-hexandiol,
1-10-decandiol, 4,4'-isopropyliden diphenol (Bisphenol A), glyxerol, pentaerytritol,
dipentaerytritol; polyeste diol, nhu polycaprolacton diol, dime diol cda axit béo va
poly(oxy)alkylendiol v6i nhém oxyalkylen co tir 2 dén 4 nguyén ti cacbon, nhu -OCH>
CHa-, -O(CHa)s-, -OCH, CH2 CHa-, -OCH(CH3)CHa-, va -OCH(CH3)CH(CHj3)- (cac
don vi oxyalkylen trong poly(oxyalkylen) néu trén ¢6 thé 1 gidng nhau, nhu trong
polypropylenglycol, hodc c¢6 mit dudi dang hdn hop), va este diol, nhu diol chira
glyxerol monostearat va polysiloxan (vi du, chira polydimetylsiloxan).

Céac hop chét phan (g v6i isoxyanat thich hop khac bao gbm céc hop chét chtra
amin, nhu octadexylamin, di(octadexyl)amin, 1,6-hexametylendiamin, polyetylenoxit
dugc ngit mach amin hogic propylenoxit hodc copolyme cia chung, metyl hodc etylete
dugc ngit mach amino cia polyetylenoxit hodc polypropylenoxit hodc copolyme cua
chung va polysiloxan dugc ngit mach nhém amino, vi du, polydimetylsiloxan.

Cac hop chét phan Gng véi isoxyanat thich hop khéc bao gébm cac hqp’chét_cht’ra
thiol, nhu octadexylmercaptan, dodexylmercaptan, octadexylmercaptopropionat, 1,4-
bu_tandithiol, va 1,6-hexandithiol.

Theo cac phuong an nhit dinh, hop chét hai chirc phan tmg véi isoxyanat bd sung

¢ cong thirc sau:
H-X3-(CH2)-(Z1)o-(CH2)s-X*-H (Cong thirc VIII)

Trong cdng thire VIIL, X3 va X* doc 14p 12 S, -NH, -N(R') hodc O, trong d6 R%1a
nhém hydrocacbon (theo cac phuong an nhét dinh, nhom alkyl) 6 tir 1 dén 20 nguyén
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tir cacbon. Céc vi du v& nhém hydrocacbon R'?bao gbm céc nhom alkyl nhu metyl, etyl,

dexyl, octadexyl, va cidc nhom tuong tu.

Trong cong thitc VIIL, r va s doc 1ap la cac s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén

12 (va theo cac phuong 4n nhit dinh, tir 1 dén 10).
Trong cong thirc VIII, o 1a 0 hodc 1.

Trong cbng thirc VIIL, Z! duge chon tir: nhém alkylen mach thdng hodc mach
nhanh c6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon; nhém polydimetylsiloxan héa tri hai chura tur 2
dén 100 don vi lap dimetylsiloxan; nhém alkylen oxit héa tri hai chira tir 2 dén 100 don
vi 1ap alkylen oxit; va hdn hop cua ching. Céc vi du v& nhom alkylen mach thing hoic
mach nhanh bao gém -CyHy-, -C3Hg-, -C4Hs-, va cac nhom tuong tu. Céc vi du vé nhém
polydimetylsiloxan hoa tri hai bao gbém -CH,CH>CHa(Si(CH3)20)q-CH2CH2CHa-, trong
dé g la cac sé nguyén nim trong khoang tir 2 dén 100. Cac vi du vé cac nhom alkylen
oxit hoa tri hai bao gdm -(CH2CH20)q-, trong d6 q 1a céc sd nguyén nim trong khoang
tir 2 dén 100.

Céc vi du vé céc hop chét c6 cong thire VIII bao gbm etylenglycol, 1,10-decandiol,
1,6-hexametylendiamin, polyetylenglycol v6i MW nam trong khoang tir 200 dén 1000,

va cac hop chét tuong ty.

Céc hop chét phan ing véi isoxyanat c6 thé duoc sir dung m(‘_)‘i minh hoaé két hop

vi nhau.

Theo céch khac, cac hop chit phan (mg v6i isoxyanat, nhu cac hop chét hai chuc
c6 cong thie VIII co thé dugc ding trong hdn hgp phan tng carbodimit hoa (budce 3,

dugc thao ludn dudi day).

Buéc thit hai tao thanh oligome chira isoxyanat bang phan (mg ngung tu c6 thé
duoc tién hanh trong céc diéu kién thong thuong da biét r6 boi ngudi co hidu biét trung
binh vé linh vyc lién quan. Theo c4c phuong an nhét dinh, phan Gng ngung tu dugc tién
hanh trong cac didu kién kho trong dung mdi phan cuc nhu etylaxetat, axeton, metyl
isobutyl keton, va cac didu kién twong tu. Nhiét do phan tng thich hop s€ dugc xac dinh
d& dang bdi ngudi co hiéu biét trung binh vé linh vuc lién quan dya trén chét phan tng,

dung moi cu thé, va céc chét xic tac dugce sir dung. Trong khi khong thé liét ké mot
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nhiét 6 cu thé phi hgp cho tht ca céc trudong hop, nhiét do thich hop thong thuong la
nhiét do trong phong dén 120°C.

Theo cac phuong an nhét dinh, phan Gng ngung tu dugc tién hanh ma khong co
chét xtc tac. Theo cac phlmng 4n nhét dinh, phan (mg ngung tu dugc tién hanh khi c6
mit chét xdc tc; cac chét xtc tac nay cling da biét boi ngudi c6 hiéu biét trung binh veé
linh vyc lién quan va bao gom, vi du, chét xuc tac thiéc, nhu dibutyltindilaurat hodc

tinoctoat.

Theo cac phuong an nhéit dinh, trong lwong phén tir trung binh cua oligome dugc
chirc hoa (va céc oligome chira isoxyanat tao thanh) co thd it nhét 13 600, hoic it nhét 1a
1500, hoc it nhét 1a 2000 Dalton.

Theo cac phuong an nhét dinh, trong lwong phan tr trung binh cua oligome dugc
chitc hoa (va cac oligome chira isoxyanat tao thanh) c6 thé 1én d_én 50000, hogc 1én dén

30000, hodc 1én dén 10000 Dalton.
Phan tng carbodiimit hoa ctia céc oligome chira isoxyanat.

Hop chét polycarbodiimit theo sang ché ¢6 thé duoc tao thanh bing phan ung
ngung tu cua cac oligome co it nhit mot nhém cudi isoxyanat va it nhét 13 hai don vi

13p, v6i sy c6 mat cua chét xac tac thich hop.

Céc vi du dai dién v& chét xuc tac thich hop dugc mo ta, vi du, trong patent My )
2,941,988, patent My s6 3,862,989, va patent My s 3,896,251, Céc vi du bao gdm 3-
metyl-1-phenyl-2-phospholen-1-oxit (MPPO), 1-etyl-3-phospholin, 1-etyl-3-metyl- 3-
phospholin-1-oxit, 1-etyl-3-metyl-3-phospholin-1-sulfua, 1-etyl-3-metyl- phospholidin,
1-etyl-3-metyl-phospholidin-1-oxit, 3-metyl-1-phenyl-3-phospholin-1-oxit va terpen
alkyl hai vong hodc hydrocarbyl aryl phosphin oxit hogc camphen phenyl phosphin oxit.

Luong cu thé cua chét xuc tac dugce sir dung s& phy thude nhiu vao do phan img
ctia chinh chét xdc tdc va isoxyanat. Khoang ndng do tr 0,05 dén 5 phan clia chét xtic
tac trén mdi 100 phan oligome c6 it nhét mot nhém isoxyanat thuong 1a thich hop.

Theo cac phuong an nhét dinh, ngoai céc oligome chira isoxyanat (cac oligome do
bao gdm it nhét mdt nhém cubi isoxyanat va it nhét 12 hai don vi 1ap, trong d6 mdi trong

s6 cac don vi lap bao gbm it nhit mot nhém hydrocacbon ¢6 it nhét 16 nguyén ti
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cacbon), hdn hop phan tng carbodiimit héa con ¢6 thé chtra cac hop chit isoxyanat bd
sung khéc v6i oligome chira isoxyanat. Céc hop chét isoxyanat bb sung nay bao gdm
mono-isoxyanat ciling nhu di, tri, hodc poly-isoxyanat, nhu cac hop chét dugc md ta &

trén, bao gdm vi du, MDI va PAPL.

Theo cac phuong an nhét dinh, 1én dén 90 phén trim trong lugng (% trong luong),
hozic 1én dén 70% trong lugng, hodc 1én dén 50% trong lugng, hodc 1én dén 30% trong
luong, hodc 1én dén 20% trong luong, dua trén trong luong cua chét phéan Ung rén, cla
cac hop chit isoxyanat bd sung nay cob thé dugc st dung khi tao thanh céc

polycarbodiimit.

Buéc carbodiimit hoa thir ba nay ¢6 thé dugc tién hanh trong céc diéu kién thong
thudng da biét boi nguoi co hiéu biét trung binh vé linh vuc lién quan. Theo cc phuong
4n nhét dinh, phan ung carbodiimit héa dugc tién hanh trong céc diéu_ kién kho trong
dung mdi phan cyc nhu etylaxetat, axeton, metyl isobutyl keton, va cac dung moi tuong
tur. Nhiét}dcf) phan Gng thich hop s& dé dang duoc x4c dinh boi nguoi ¢o hiéu biét trung
binh. v& linh vuc lién quan dya trén chit phan (g, dung mdi, va céc chit xtc tac cu thé
dugc st dung. Trong khi khong thé liét ké mot nhiét do cu thé phd hop cho tht ca cac
truong hop, nhiét do thich hop thong thudng la tir 70°C dén 100°C. Theo cac phuong
4n nhit dinh, phan ¢mg duoc tién hanh & nhiét o nam trong khoang tir 75°C dén 95°C.

Theo mdt phuong 4n clia quy trinh ba bude, cac budc 2 va 3 dugc tién hanh dong
thb'i. Tuc 13, phan (mg ngung tu (budc 2) va phan ung carbodiimit héa (budc 3). duogc
tién hanh ddng thoi.

Theo cac phuong an nhét dinh, hop chat polycarbodiimit c¢6 cong thirc sau:

Qz-(XS-C(O)NH-(Al-(N=C=N))r-(ZZ)q-AZ-NHC(O)-Xﬁ)p-Q3 (Cong thuc IX).

Trong cong thire IX, X° va X® doc 14p 1a S, -NH, -N(R'"), hogc O, trong d6 R'! 1a
nhém hydrocacbon (vi du, nhom alkyl) ¢6 tir 1 dén 20 nguyén t cacbon. Theo céc
phuong 4n nhét dinh, trong cong thirc IX, X* va X° doc 1ap 1a -NH, -N(R'), hoic O,
trong d6 R 1a nhém hydrocacbon (vi dy, nhém alkyl) ¢ tir 1 dén 20 nguyén tl cacbon.
Céc vi du v& cac nhém alkyl R' bao gdm metyl, etyl, octyl va octadexyl. Theo cac

phuong 4n nhét dinh, trong cong thire IX, X° va X° déu 12 O (oxy).
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Trong cong thirc IX, A' va A% doc 1ap 1a gde ciia hop chét diisoxyanat hitu co thu
dugc bang cach loai b cac nhom isoxyanat tir do. Céac vi du vé diisoxyanat ndy bao
gbdm 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat), polymetylen polyphenylisoxyanat, hodc 2,4-
toluen diisoxyanat. Theo cac phuong 4n nhét dinh, trong cong thirc IX, A' va A? doc lap
1a gbc cia hop chét diisoxyanat hitu co duc_ic chon tr 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat),
polymetylen polyphenylisoxyanat, va hdn hop cua chung. Trong trudng hop nay, “gbe”
thu dugc bang cach loai bo cac nhom isoxyanat tao ra cac hop chét diisoxyanat hitu co.
Theo cac phuong 4n nhét dinh, trong cong thirc IX, A' va A* doc lap 1a gbc 4,4'-

metylenbis(phenyl isoxyanat) thu dugc bang cach loai bé cac nhom isoxyanat tlr do.
Trong cong thirc IX, g = 0 hodc 1. Theo cac phuong 4n nhét dinh, q 12 0.
Trong cong thire IX, p 1a cac s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 10. Theo cac
phuorng an nhat dinh, p la 1.

Trong cong thire IX, r 1a cac sb nguyén nim trong khoang tir 1 dén 20. Theo céc
phuong an nhét dinh, trong cdng thire IX, r 13 cac sd nguyén nam trong khoang tir 2 dén
10. Theo céc phuong an nhét dinh, r 12 cac sb nguyén ndm trong khoang tir 4 dén 10.

Trong cong thirc IX, Z? 12 nhom hoéa tri hai c6 cong thire:

-X3-(CH2)m-(Z1)o-(CH2)n-X*- (Cong thirc X).

Trong cong thirc X (1a nhém Z* héa trj hai c6 cong thirc IX), X3 va X* doc lap la
S, -NH, -N(R!!), hogc O, trong d6 R'! 1a nhém hydrocacbon (vi dy, nhém alkyl) ¢6 tir 1
dén 20 nguyén tir cacbon. Céc vi du vé céc nhom alkyl R!! bao gdm metyl, etyl, octyl,
va octadexyl.

Trong cdng thirc X (1a nhom 72 hoa tri hai ¢6 cong thirc IX), m va n doc 1p la cac
sb6 nguyén nam trong khoéang tir 1 dén 12 (va theo cac phuong 4n nhat dinh, tir 1 dén
10).

Trong cong thitrc X (12 nhoém 72 hoa tri hai c6 cong thire IX), o 1a 0 hodc 1.

Trong cong thirc X (12 nhom Z* hoa tri hai c6 cong thire IX), Z! dugc chon tir:

nhém alkylen mach théng hodc mach nhénh c¢6 tr 1 dén 20 nguyén tir cacbon; nhom
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polydimetylsiloxan héa tri hai chua tir 2 dén 100 don vi 13p dimetylsiloxan; nhém

alkylen oxit hoa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi l3p alkylen oxit; va h6n hop clia ching,.

Trong cong thirc IX, Q2 va Q? ddc 1ap duge chon tir: nhém hydrocacbon ¢d it nhét
2 nguyén tt cacbon (va theo cac phuong an nhét dinh 1én dn 60 nguyén tir cacbon, hodc

1&n dén 30 nguyén tir cacbon); va nhém c6 cong thuc:
-(CH2).-S-U (Codng thire XI)

v6i didu kién 12 Q* va Q® déu khong phai 1a nhém hydrocacbon c6 it nhét 2 nguyén
ti cacbon.

Theo cac phuong 4n nhét dinh vé cac hop chét c6 cong thire IX, Q? va Q* doc lap
1a nhém hydrocacbon ¢6 it nhét 2 nguyén tir cacbon (va theo cdc phuong an nhéit dinh
1én dén 60 nguyén ti cacbon, hodc lén dén 30 nguyén tir cacbon). Céc vi dy vé nhom
hydrocacbon nhu véy bao gbdbm nhém octadexyl (C18), nhém arachidyl (C20), nhom
behenyl (C22), nhom lignoxeryl (C24), nhom xeryl (C26), nhém montanyl (C28), hodc
nhém myrixyl (C30), nhém 2-dodexylhexadexyl (mach nhénh C28), nhom 2-
tetradexyloctadexyl (mach nhénh C32), cac nhom alkyl mach théng dai c6 tix 30 dén 60
nguyén tir cacbon (co s&n duoi thuong hiéu UNILIN). Theo céc phuong an nhét dinh,
nhém hydrocacbon nhu vdy dugc chon tir nhém bao gém nhém octadexyl, nhom

behenyl, va nhom 2-tetradexyloctadexyl.

Theo cac phuong 4n nhét dinh vé cc hop chét c6 cong thire IX, Q* va Q3 doc lap
12 nhom c6 cong thirc -(CHz)a-S-U (Cong thire XI).

Trong cdng thie XI (12 mot nhém trong s6 cac nhom Q? va‘hogc Q° c6 cong thire
IX), “a” 1a cac sd nguyén nam trong khoang tir 1 dén 10. Theo c4c phuong dn nhét dinh,
tri s6 “a” 1a 2.

Trong cong thirc XI (1a mot trong s6 cac nhom Q? va/hodc Q° ¢6 cong thirc IX), S
14 Ivu huynh.

Trong cdng thirc XI (1a mdt trong s cac nhom Q? va/hodc Q® ¢6 cong thue IX), U
duogc chon tir: oligome chira tir 2 dén 20 don vi lap cua monome (met)acrylat, mdi don
vi 1ap doc lap bao gdbm mdot nhém alkyl c6 it nhét 16 nguyén t& cacbon (va theo cac

phuong an nhit dinh 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tir cacbon);
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oligome chura tir 2 dén 20 don vi lip ctia monome (met)acrylat chira uretan, mdi don vi
lap doc 1ap bao gdm nhém alkyl c6 it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo cac phuong an
nhét dinh 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tir cacbon); oligome
chtra tir 2 dén 20 don vi lip cia monome (met)acrylat chira ure, mdi don vi lap ddc 1ap
bao gdm mot nhom alkyl ¢ it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo cic phuong an nhét
dinh 1n dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tr cacbon); va hdn hop clia

chung.

Trong cong thirc XI (1a mt trong s6 cac nhom Q? va/hoiic Q® ¢6 cong thire IX), U
13 oligome chura tir 2 dén 20 don vi l3p ctia monome dugc chon tr nhém bao gbm:
octadexyl(met)acrylat; behenyl(met)acrylat; (met)acrylat c6 1én dén 30 nguyén tu
cacbon trong mach hydrocacbon; san phdm phén tng cia octadexyl isoxyanat v6i 4-
hydrbxybutyl (met)acrylat; san phém phan Gng cua octadexyl isoxyanat voi 2-
hydroxyetyl (met)acrylat; san phdm phan ung cua octadexyl isbxyanat voi 3-
hydroxypropy! (met)acrylat; san pham phan Gng ctia octadecanol vdi 2-isoxyanatoetyl
(met)acrylat; san phaAm phan tng ciia ruu behenyl voi 2-isoxyantoetyl (met)acrylat; san
phim phan Ung cia 2,4-tolliendiisoxyanat vGi octadecanol va 2-hydroxyetyl
(met)acrylat; san phim phan (mg cla 2,4-toluendiisoxyanat véi rugu behenyl va 2-
hydroxy etyl (met)acrylat; san phidm phan Gng cia 2,4-toluendiisoxyanat voi
oétadecanol vad 4-hydroxybutyl (met)acrylat; san phim phin Ung cia 2,4-
toluendiisoxyanat voi rugu behenyl va 4-hydroxybutyl (met)acrylat; san phim phan Gng
ctia 2,4-toluendiisoxyanat v4i octadecanol va 3-hydroxypropy! (met)acrylat; san phim
phan tmg cua 2,4-toluendiisoxyanat véi ruou behenyl va 3-hydroxypropyl (met)acrylat;

va hdn hop ctia ching.

Trong cdng thire XI (1a mot trong sd cc nhom Q* vashoge Q’® ¢6 cdng thire IX), U
13 oligome chra tir 2 dén 20 don vi ldp ciia monome dugc chon tir octadexyl(met)acrylat,
behenyl(met)acrylat, 2-tetradexyloctadexyl(met)acrylat, va hdn hop ctia chung.

Theo cac phuong an nhit dinh, U 1a oligome co tir 4 dén 20 don vi lap cta
octadexylacrylat.

Theo céac phuong an nhét dinh, U 1a oligome c6 tir 4 dén 20 don vi 13p cla san

phédm phan tmg ctia octadecanol v6i 2-isoxyanato etyl (met)acrylat.
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Theo cac phuong an nhét dinh, hop chét polycarbodiimit c6 cong thirc IX ¢6 thé
dugc st dung trong ché phdm hodc phwong phap xi Iy, trong d6: mdi X° va X 1a O;
mdi Al va A2 1a gbc 4,4’-metylenbis(phenyl isoxyanat) thu duoc bing cach loai bo cac
nhom isoxyanat tir d6; q =0; p la 1;r la cac sb nguyén nam trong khoéng tir 4 dén 10;
va Q* va Q* doc 1ap c6 cong thirc (CH2)a-S-U (Cong thire XI), trong d6 ala2, S 1a luu
huynh, va U la oligome co tir 4 dén 20 don vi ldp cla octadexyl acrylat.

Theo cac phuong an nhét dinh, hop chat polycarbodiimit ¢6 cong thire IX c6 thé
dugc st dung trong ché phdm hodc phwong phép xt 1y, trong d6: mdi X° va X6 1a O;
mdi Al va A? 1a gbc 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat) thu dugc béng céch loai bo cac
nhom isoxyanat tr do; q=0;plal;rlacac s6 nguyén nam trong khoang tir 4 dén 10;
va Q? va Q® ddc lap c6 cong thirc (CH2)a-S-U (Cong thire XI), trong d6 ala 2, S 1a luu
huynh, va U la oligome ¢4 tir 4 dén 20 don vi lap cua san phim phan tng cia octadecanol

v6i 2-isoxyanato etyl (met)acrylat.

| Céacviducu thé v& hop chét polycarbodiimit ¢6 cong thirc IX c6 thé thu dugc tir
phan (g carbodiimit hoa cia oligome ma bao gom it nhét mdt nhoém cudi isoxyanat va
it nhat 12 hai don vi 1ap, trong d6 mdi trong sb cac don vi 1ap bao gdm it nht mot nhom
hydrocacbon ¢9 it nhét 16 nguyén tir cacbon. Oligome ndy v6i nhom cubi isoxyanat céd
thé tao thanh tir diisoxyanat va oligome acrylat voi sy c6 mat cua chét xtc tac gy ra su
carbodiimit hoa sau do. Trong cac vi du nay, oligome bao gbm it nh4t mot nhém cubi
iszyanat va it nhét 13 hai don vi lap dugc tao ra trong hdn hop phéan ng mﬁ khong dugce

tach ra (ttc 13, dugc tao ra in situ).

Vi du, hop chit polycarbodiimit ¢6 thé thu dugc tir phan tmg carbodiimit hoa clia
hdn hop phan ung carbodiimit hoa chira 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat) (MDI) va
oligome acrylat dugc chtrc hoa. Isoxyanat va oligome acrylat dugc chirc hda nhu vay cd
thé c6 mit trong hdn hop phan tng theo ty 1& mol nidm trong khoang tir 2:1 dén 10:1.
Céc vi du v& hdn hop nay dugc mo ta trong cac vidu 1,2, va 6 trong phan vi du.

Céc vi du vé oligome acrylat dugc chuc hoa dwoc st dung dé tao thanh oligome
chira isoxyanat bao gbm céc oligome dugc tao thanh, vi du, biang phan ing cla hdn hop

phén ing oligome hoéa chira: (1) mercaptoetanol va octadexyl acrylat theo ty 1€ mol nim

trong khoang tir 1:4 dén 1:20 (phan ng nay dwgc minh hoa bdi vi du 1 trong phén i
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du); (2) mercaptoetanol va san phdm phan tng cta octadexyl isoxyanat (tuc la, stearyl
isoxyanat) véi 2-hydroxyetyl (met)acrylat, trong d6 mercaptoetanol va san pham phan
ung (vi dy, C1sH37-NHC(0)O-CH2CH2-OC(0O)CH=CH>) dugc phéan ng theo ty 1€ mol
nim trong khoang tir 1:4 dén 1:20 (phan ng nay dugc minh hoa béi vi du 2 trong phan
vi dy); va (3) mercaptoetanol va san phim phéan ung cla octadecanol (tirc 13, rugu
stearyl) v6i 2-isoxyanato etyl (met)acrylat, trong d6 mercaptoetanol va san phim phan
mg (monome c6 cong thirc II, R*%-X'-C(O)NH-L2-OC(O)C(R?)=CHa, trong do R* 1a
stearyl, X! = O, L2 = etyl, va R* = H) duoc phan tng theo ty 1¢ mol nam trong khoang
tir 1:4 dén 1:20 (phan (mg nay dugc minh hoa trong vi du 6 trong phan vi dy).

Ché pham xir ly

Ché phém xtt ly gdm mdt hodc nhiéu hop chét polycarbodiimit, va tlly y mot hodc
nhiéu sap parafin, t6t hon 13 dugce st dung duéi dang ché phém nuée, cu thé 13, chét

phan t4n nén nude trong nudéc.

Sau khi hoan thanh phan @mg carbodiimit hoa, hdn hop phan ting cubi ciing ¢6 the
dugc phan tan trong nudc bang cé4c st dung chét hoat dong bé& mit hodc hdn hop coa
cdc chét hoat dong bé mt véi lwong du dé 1am én dinh chét phén tan. Polycarbodiimit,
hodc hdn hop cta chung, thuong dugc tién hanh trong dung dich trong dung moi.
Polycarbodiimit tao thanh, hogc hén hop cta chiing, sau d6 dugc phén tan trong nuéc
béng cach tron manh va déng héa véi sy hd tro cia chit hoat dong bé mit hodc chét nhii
hoa, va budce déng hda sau do, vi du, bﬁng thiét bi d?)ng hoéa Manton Gaulin hoéc thiét
bi df)ng hoa siéu am. Chét phan tan khong chira dung méi hitu co ¢o thé thu duoc bing

buée chung cat dung mdi sau do.

Chét phan tén dién hinh s& chira nudc véi lugng tir 70 d&n 20000 phan trong lugng
dua trén ‘100 phan trong lugng cia hop chét carbodiimit hodc hdn hop cua cac hop chit
carbodiimit. Chét hoat dong bé mit hodc hén hop cla cac chit hoat dong bé mat 6t hon
1a c6 mit véi luong nam trong khoang tir 1 dén 25 phan trong lugng, hodc tlr 5 dén 15
phén trong lugng, dya trén 100 phén trong luong clia hop chét carbodiimit hodc hdn hgp

ctia cac hgp chat carbodiimit.
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Ché phdm xit Iy theo sang ché c6 thé chira cac chét hoat dong bé mit (tuc 13, chét
nhii héa) cation, khdng ion, anion, va/hodc ludng tinh (tie 14, ludng tinh) thong thudng.
Hbn hop cta céc chét hoat dong bé mit c6 thé dugc st dung, vi du, chira cac chét hoat
dong bé mit ion va khong ion. Cac chét hoat dong bé mit khong ion thich hop ¢6 thé c6
trj sé HLB cao hogc thép, nhu TERGITOL, TWEEN, v céc chét twong ty. Céc chét
hoat dong bé mit cation thich hgp bao gbm cic mudi amoni mot hodc hai phf‘?m cubi.
Chét hoat dong bé mit anion thich hgp bao gdm céc hop chét béo sulfonic va carboxylic
va cac mubdi cua chung, nhu natridodexylbenzensulphonat (c6 san tir Rhodia, Phap), va
c4c hop chét tuong tw. Céc chit hoat dong bé mit ludng tinh thich hop bao gdm

cocobetain, sulphobetain, amin-oxit, va cac chét tuong tu.

Theo cac phuong an nhét dinh, céc chéit hoat dong bé mit thich hop dé str dung
trong ché phdm xir 1y theo sing ché dugc mo ta trong cong bd don qubc té s6 WO

2013/162704.

Céac phuong phép khac nhau ¢6 thé duoc sir dung dé tao thanh ché pham X ly ma
bao gbdm mot hodc nhiéu sép parafin va mot hodc nhiéu polycarbodumlt (PCD) theo

sang ché.

Trong mdt phuong phap, sép parafin duoc hoa tan trong dung moi, hodc hdn hop
clia cdc dung méi, dé tao thanh dung dich thir nhét (A). Mot hodc nhidu céc chét hoat
dong bé mit duge hoa tan trong nude dé tao thanh dung dich tha hai (B). Cac dung dich
A va B sau do6 dugc tron cing nhau va duge nhii hoa dé tao ra nhil twong dang sép. Sau
d6, nhii tvong dang sap dugc tron v6i nhil twong PCD, dugce tao ra nhu dugc mo ta &
trén, dé tao ra ché phim x@r ly cudi cing véi mot hodc nhiéu sap parafin va mot hodc

nhiéu PCD.

Trong phuong phéap tht hai, sép parafin duoc hoa tan trong dung mdi, hodc hén
hop ctia cac dung mdi, d¢ tao thanh dung dich thi nhét (A). Mot hogc nhiéu PCD trong
(cac) dung mdi trong d6 (dung dich C) da didu ché duoc tron véi dung dich A dé tao ra
hdn hop nén dung méi (D). Mot hodc nhidu céc chét hoat dong bé mat duge hoa tan
trong nudc dé tao ra dung dich (B). Cac dung dich D va B sau d6 dugc trdn cing nhau

va duogc nhii hoa dé tao ra chét ddng nhii hoa sap/PCD. Sau d6, nhil twrong dang sap dugc
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tron véi nhii twong PCD, dugc tao ra nhu dugc mo ta & trén, dé tao ra ché pham xtr Iy

cubi ciing v6i mot hodc nhiéu sép parafin va mot hodc nhiéu PCD.

Ngoai ra, ché phim xit 1y theo sang ché ¢6 thé con chira mot hoc nhiéu dung moi
két tu, dung mdi chéng két dong, chit nhii hoa, hodc chit én dinh chéng lai mot hodic
nhiéu vi sinh vat.

Cac phuong an dugce néu lam vi du

Phuong 4n 1 1& phuong phép xir Iy 16p nén soi, phuong phap nay bao gdm bude
phu ché pham xtt ly khong chura flo véi lugng du dé tao ra tinh ky nuéc cua 16p nén soi
(va theo céc phuong an nhét dinh, 13 tinh ky nudc bén), trong d6 ché pham xtt Iy nay

chtra:

it nhat mdt hop chét polycarbodiimit thu dugc tir phan ng carbodiimit héa cua
hdn hop phan (ing carbodiimit hoa chira it nhéit mot oligome, trong d6 oligome nay bao
gbm it nhét mdt nhém cubi isoxyanat va it nhét 12 hai don vi 1ap, trong d6 mdi trong sd
it nhét hai don vi 13p nay bao gbm it nhit mot nhém hydrocacbon co it nhit 16 nguyén
tr cacbon (va theo cac phuong an nhét dinh, 1én dén 60 nguyén ti cacbon, hodc 1én dén
30 nguyén ti cacbon) (theo cdc phuong an nhét dinh, oligome dugc tao ra tir it nhét 13
70% trong lwgng monome (met)acrylat c6 nhom hydrocacbon ¢0 it nhét 16 nguyén t
cacbon, trong khi theo céc phuong an nhét dinh, oligome dugc tao thanh chi tr monome

(met)aérylat c6 nhém hydrocacbon ¢9 it nhét 16 nguyén tir cacbon).

Phuong 4n 2 1a phuong phép theo phliong an 1 trong do oligome bao gdm it nhét
mot nhoém cudi isoxyanat va it nhit 13 hai don vi 1dp cua it nhit mdt monome

(met)acrylat, trong d6 monome (met)acrylat c6 cong thirc sau:
R!-OC(0O)C(R*»)=CH (Cong thuc I)
trong do:

R! bao gdm nhém hydrocacbon c0 it nhét 16 nguyén tit cacbon (va theo cac phuong

4n nhét dinh 18n dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tir cacbon); va

R? 1a H hodc CHs.
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Phuong 4n 3 1a phuong phép theo phuong 4n 2, trong d6 monome (met)acrylat co
cong thirc I duge chon tir mot hodc nhiéu monome (met)acrylat co cac cong thirc sau
day: |

R3-NHC(0)0-L!'-OC(0)C(R?*)=CH, (Cdng thirc II);
R*-X!-C(O)NH-L2-OC(0)C(R?)=CH2 (Cong thirc III); hodc
R5-X2-C(O)NH-Q!-NHC(0)0-L3-OC(0)C(R?)=CH; (Cdng thuc IV);

trong do:

mdi R? doc 1ap 1a H hodc CHs;

R3, R* va R’ doc 13p 12 nhom hydrocacbon ¢6 tir 16 dén 60 nguyén it cacbon (theo

cac phuong 4n nhét dinh, R* va R’ 1a mach nhénh);

L!, L2, vaL3 doc 1ap 1a nhom alkylen mach théng hoic mach nhéanh c6 tir 2 dén 10
nguyén tir cacbon, nhom arylen (theo cac phuong an nhét dinh, nhém arylen c6 tir 5 dén
12 nguyén tir cacbon), hogc hdn hop ctia ching;

X! va X2 doc lap 1a S, -NH, -N(R®), hogc O, trong ¢6 R® 12 nhém hydrocacbon
(theo cac phuong an nhét dinh, 12 nhém alkyl) co6 tir 1 dén 20 nguyén ti cacbon; va

Q! 1a gbc isoxyanat héa tri hai.

Phuong 4n 4 1a phuong phép theo phuong an bét ky trong sb cac phuong 4n tir 1
dén 3, trong d6 polycarbodiimit con duge didu ché tir hdn hop phén g (trong hdn hop
phan ting carbodimit hoa (budce 3) hodc hdn hop phéan mg ngung tu (budc 2)) bao gbdm
it nhat mot hop chét hai chtrc phan g véi isoxyanat co cong thic sau:

H-X3-(CH2)m~(Z")o-(CH2)o-X*-H (Cong thire VIII)

trong do:

X3 va X* doc lap 1a S, -NH, -N(R'?), hogc O, trong d6 R'® 1a nhém hydrocacbon
(theo cac phutong 4n nhit dinh, nhém alkyl) c6 tir 1 dén 20 nguyén ti cacbon

m van doc lap 1 c4c s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 12 (va theo céc phuong

4n da biét, tir 1 dén 10);

o1a 0 hodc 1; va
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Z! duoc chon tir:

nhom alkylen mach thang hodc mach nhéanh c6 tir 1 dén 20 nguyén tit cacbon;
nhém polydimetylsiloxan héa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi lap dimetylsiloxan;
nhoém alkylen oxit hoa tri hai chura tir 2 dén 100 don vi l3p alkylen oxit; va

hdn hgp cua chung.

Phuong 4n 5 13 phuong phép theo phuong 4n 1 bao gbm buéc phu ché phdm khong

chira flo chtra it nhat mot hop chét polycarbodiimit c6 cong thic:
QZ-(X5-C(O)NH-(A1-(N=C=N))r—(Zz)q-A2-NHC(O)—X6)p-Q3 (Cong thuce IX)
trong do:

X5 va X6 doc 1ap 1a S, -NH, -N(R'), hodc O, trong d6 R!! 13 nhém hydrocacbon

(theo céac phuong an nhét dinh, 12 nhém alkyl) c6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;

Al va A2 doc lap 12 gbe ctia hop chét diisoxyanat hitu co thu dugc bing cach loai

bd cac nhom isoxyanat tir dO;
q =0 hodc 1;
p la cac sé nguyén nam trong khoang tir 1 dén 10;
r 14 céc sb nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 20;
~ 72 1a nhém hoa tri hai c6 cong thic:
“X3-(CH2)m-(Z1)o-(CH2)n-X*- (Cong thire X)
trong do:

X3 va X4 doc 1ap 1a S, -NH, -N(R'), hogc O, trong d6 R! 13 nhém hydrocacbon

(theo céc phuong an nhét dinh, 1a nhém alkyl) co tu 1 dén 20 nguyén tir cacbon;

m van doc 1ap 1a cac s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 12 (va theo cac phuong

4n nhét dinh, ndm trong khoang tir 1 dén 10);
o01a0hodc 1;va

Z! dugc chon tir:
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nhom alkylen mach thing hodc mach nhanh c6 tir 1 dén 20 nguyén ti cacbon;

nhém polydimetylsiloxan hoa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi ldp

dimetylsiloxan;
nhom alkylen oxit hoa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi lap alkylen oxit; va
hdn hop ctia ching;
Q? va Q3 ddc lap dugce chon tir:

nhém hydrocacbon ¢6 it nhit 2 nguyén t cacbon (va theo cac phuong 4n nhét

dinh, 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén t& cacbon); va
nhom c6 cong thic:
-(CH2)a-S-U (Cong thirc XI)
trong do:
a 1a cac sb nguyén nim trong khoang tir 1 dén 10;
S 1a luu huynh; va
U duoc chon tu:

oligome chtra tir 2 dén 20 don vi 1dp cia monome (met)acrylat, mdi don vi 1ap doc
1ap bao gbm mot nhom alkyl c6 it nht 16 nguyén ti cacbon (va theo céc phuong an
nhét dinh 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hogc 1én dén 30 nguyén ti cacbon);

oligome chtra tir 2 dén 20 don vi l3p ciia monome (met)acrylat chira uretan, mdi
don vi lap doc 1ap bao gdm mot nhom alkyl ¢ it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo céac
phuong an nhét dinh 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén ti cacbon);

oligome chtra tr 2 dén 20 don vi 13p cia monome (met)acrylat chira ure, mdi don
vi 1ap doc lap bao gém mot nhom alkyl c6 it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo céc
phuong an nhét dinh 1én dén 60 nguyén ti cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tir cacbon);
va

hdn hop cua chung;
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v6i didu kién 12 Q? va Q? déu khong phai 14 nhém hydrocacbon co it nhét 2 nguyén

t&r cacbon.

Phuong 4n 6 12 phuong phap theo phuong an 5, trong d6 X va X® doc 1ap 1a -NH,
-N(R!}), hoic O, trong d6 R!! 1a mot nhém alkyl ¢6 tir 1 dén 20 nguyén t cacbon.

Phuong 4n 7 1a phuwong phép theo phuorng 4n 5 hodc 6, trong d6 Al va A? doc 1ap
la goc ctia hop chit diisoxyanat hitu co duge chon tir 4.4 -metylenbls(phenyl isoxyanat),
polymetylen polyphenylisoxyanat, va hén hop cua ching.

Phuong 4n 8 1& phwong phap theo phuong 4n bét ky trong sb cac phuong an tir 5

dén 7, trong d6 r 12 céc sb nguyén nam trong khoang tir 2 dén 10.

Phuong 4n 9 14 phuong phép theo phuong an bét ky trong sb cac phuong an tir 5
dén 8, trong d6 Q* va Q° doc l4p 12 nhém hydrocacbon c6 it nhét 2 nguyén tir cacbon
(va theo cac phuong an nhét dinh 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén

tr cacbon).

Phuong 4n 10 12 phuong phép theo phuong 4n 9, trong do Q? va Q° doc lap la
nhém hydrocacbon duge chon tu nhom octadexyl, nhém behenyl, va nhom 2-

tetradexyloctadexyl.

Phuong 4n 11 1a phuong phap theo phuong 4n bét ky trong sb cac phuong an tir 5
dén 8, trong d6 Q* va Q* ddc lap 1a nhém c6 cong thic -(CH2).-S-U (Cong thirc XI).

Phuong 4n 12 1a phuong phap theo phuong 4n 11, trong do U 1a oligome chira tur
2 dén 20 don vi lip ctia monome dugc chon tir nhém bao gém: octadexyl(met)acrylat;
behenyl(met)acrylat; (met)acrylat co len dén 30 nguyén tir cacbon trong mach
hydrocacbon; san phidm phén Ung cla octadexyl isoxyanat vdi 4-hydroxybutyl
(met)acrylat; san phidm phén Gng cla octadexyl isoxyanat Vvdi 2-hydroxyetyl
(met)acrylat; san phidm phén Gng cla octadexyl isoxyanat voi 3-hydroxypropyl
(met)acrylat; san phdm phan ng clia octadecanol véi 2-isoxyanato etyl (met)acrylat;
san phdm phén Gng cua rugu behenyl véi 2-isoxyanto etyl (met)acrylat; san phim phan
g cua 2,4-toluendiisoxyanat vé6i octadecanol va 2-hydroxyetyl (met)acrylat; san phim
phan tng cua 2,4-toluendiisoxyanat véi rugu behenyl va 2-hydroxyetyl (met)acrylat;

san phAm phan Gng cla 2.4-toluendiisoxyanat v6i octadecanol va 4-hydroxybutyl
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(met)acrylat; san phdm phan Gng cia 2,4-toluendiisoxyanat vé6i rugu behenyl va 4-
hydroxybutyl (met)acrylat; san phim phan Ung cua 2,4-toluendiisoxyanat voi
octadecanol va 3-hydroxypropyl (met)acrylat; san phdm phin Gng cla 2,4-
toluendiisoxyanat vi ruou behenyl va 3-hydroxypropy! (met)acrylat; va hdn hop cua

chung.

Phuong 4n 13 1a phuong phap theo phuong an 12, trong d6 U 1a oligome chua tu
2 dén 20 don vi lip cta monome dugc chon tir octadexyl(met)acrylat,

behenyl(met)acrylat, 2-tetradexyloctadexyl(met)acrylat, va hdn hop cua chung.

Phuong 4n 14 1a phuong phép theo phwong 4n 5 bao gdbm budc phu ché phim

khong chtra flo chua it nhét mot hop chét polycarbodiimit c6 cong thic:

QZ-(X5-C(O)NH-(A1-(N=C=N))r-(Zz)q-Az-NHC(O)-X6)p-Q3 (Cong thure IX)

trong do:

 mbi X° va X61a 0

mdi Al va A2 1a gbc 4,4’-metylenbis(phenyl isoxyanat) thu dugc bing céich loai bd
cac nhom isoxyanat tir d6; q = 0;

plal;

r 1a cac sb nguyén nam trong khoang tlr 4 dén 10;

Q?* va Q° ddc 14p c6 cong thire:

(CHa)a-S-U (Cong thirc XI)

trong do:

ala?2;

S 13 Ivu huynh; va

U 1a oligome c6 tir 4 dén 20 don vi l3p clia octadexylacrylat.

Phuong 4n 15 12 phuong phép theo phuong 4n 5 bao ¢dm budc phit ché pham
khong chira flo chira it nhét mdt hop chét polycarbodiimit c6 cong thirc:

Qz'(X5'C(O)NH'(A1'(N=C=N))r'(Zz)q'Az'NHC(O)'X6)p'Q3 (Cong thire IX)
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trong do:

mdi X° va X%1a O;

mdi Al va A? 1a gbc 4,4’-metylenbis(phenyl isoxyanat) thu duge béng cach loai bd
c4ac nhom isoxyanat tur do;

q=0;

plal;

r 1a cac sb nguyén ndm trong khoang tir 4 dén 10;

Q? va Q? d@dc lap c6 cong thic:

(CHa)a-S-U (Cong thire XI)

trong do:

ala?2;

S 13 luu huynh; va

U la oligome c6 tir 4 dén 20 don vi l3p cua san phim phan mg cta octadecanol

vGi 2-isoxyanato etyl (met)acrylat.

Phuong 4n 16 1a phuong phap theo phuwong 4n 1, trong do ché phadm xt 1y nay
chtra:

it nhAt mot hop chét polycarbodiimit thu duge tir phan ng carbodiimit héa cua
hdn hop phan tng carbodiimit hoa chira 4.4'-metylenbis(pheny! isoxyanat) va oligome
acrylat theo ty 1¢ mol nam trong khoang tir 2:1 dén 10:1, trong d6 oligome acrylat dugc
tao thanh bang phan ng ciia hdn hop phin mg oligome héa chira mercaptoetanol va

octadexylacrylat theo ty 1¢ mol nam trong khoang tir 1:4 dén 1:20.

Phuong 4n 17 1a phuong phép theo phuong an 1, trong d6 ché pham xt 1y nay
chtra:

it nhAt mot hop chét polycarbodiimit thu duge tir phan ng carbodiimit hoa cua
hdn hop phan Gng carbodiimit hoa chira 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat) va oligome
acrylat theo ty 1€ mol nam trong khoang tir 2:1 dén 10:1, trong d6 oligome acrylat dugc

tao thanh bang phan ng clia hdn hop phéan Gng oligome hoa chira mercaptoetanol va

-37-



27299

san phdm phan Gng cua octadexyl isoxyanat v6i 2-hydroxyetyl (met)acrylat, trong d6
mercaptoetanol va san phim phan tng dugc phan ung theo ty 16 mol ndm trong khoang
tir 1:4 dén 1:20.

Phuong 4n 18 1a phuong phap theo phuong én 1, trong d6 ché phdm xtr ly nay
chtra:

it nhat mdt hop chét polycarbodiimit thu dwgc tir phan ng carbodiimit héa cua
hdn hop phan ng carbodiimit hoa chira 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat) va oligome
acrylat theo ty 1€ mol nam trong khoéang tir 2:1 dén 10:1, trong d6 oligome acrylat dugc
tao thanh bing phan Umg cla hdn hop phén Gng oligome héa chira mercaptoetanol va
san phdm phan ung cua octadecanol voi 2-isoxyanato etyl (met)acrylat, trong do
mercaptoetanol va san phim phén tng duoc phan tng theo ty 1 mol nam trong khoang
tir 1:4 dén 1:20.

Phuong 4n 19 1a phuong phép theo phuong 4n bat ky trong s cac phuong an tir 1

dén 18, trong d6 ché phdm xir Iy con chira it nhét mot sap parafin.

Phuong 4n 20 12 phuong phép theo phuong an 19, trong d6 sap parafin c6 nhigt do
nong chay nam trong khoang tir 40°C dén 70°C.

Phuong 4n 21 1a phuong phap theo phuong an 20, trong d6 sap parafin c6 nhiét do
néng chay nam trong khoang tir 60°C dén 70°C.

" Phuong 4n 22 13 phwong phép theo phuong 4n bat ky trong sb cac phuong an tir
19 dén 21, trong d6 sép parafin c6 mdt trong ché pham xt ly v6i lugng nam trong khoang
ttr 30% trong lugng dén 70% trong luong, va polycarbodiimit c6 mat v6i lugng nim

trong khoéng tir 30% trong lugng dén 70% trong lugng.

Phuong 4n 23 1a phuong phép theo phuong 4n 22, trong d6 sap parafin c6 mat
trong ché phdm xur 1y v6i lwong nim trong khoéang tir 50% trong lugng dén 70% trong
luong, va polycarbodiimit c6 méat v6i lugng ndm trong khoang tlr 30% trong lwong dén
50% trong lugng.

Phuong 4n 24 13 phuong phép theo phuong an bét ky trong sb cac phuong 4n tir 1
dén 23, trong d6 16p nén soi dugce chon tir nhém bao gém vai soi, da thudc, tham, giéy,

va vai khong dét.
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Phwong 4n 25 14 phuong phép theo phuong an bét ky trong sb cac phuwong én tir 1
dén 24, trong do6 ché pham xt 1y 12 chét phan tan nén nude tlly y con chira mdt hodc
nhidu chét hoat dong bé mat, dung méi két ty, dung mdi chéng két dong, chét nhi hoa,
hogc chit én dinh chéng lai mét hodc nhiéu vi sinh vat.

Phuong an 26 1a ché phdm khong chtra flo chira: it nhét mét sap parafin; va it nhét
mdt hop chit polycarbodiimit; trong do it nhit mot hop chit polycarbodiimit ¢6 it nhét
hai nhém hydrocacbon, mdi nhém co it nhét 16 nguyén tt cacbon; hodc trong d6 it nhét
mdt hop chét polycarbodiimit thu dwgc tir phan Gng carbodiimit hoa ctia hdn hop phan
mg carbodiimit héa chira it nhéit mot oligome, trong d6 oligome nay bao gdm it nhét
mdt nhém cudi isoxyanat va it nhét 13 hai don vi lap, trong d6 mdi trong s it nhat hai
don vi 1dp nay bao gdm it nh4t mot nhém hydrocacbon ¢6 it nhét 16 nguyén ti cacbon.

Phuong 4n 27 1a ché phim theo phwong an 26, trong d6 oligome bao gdm it nhét
mot nhom isoxyanat va it nhét 14 hai don vi ldp cua it nhét mot monome (met)acrylat,
trong d6 monome (met)acrylat c6 cong thirc sau:

R!-OC(0)C(R?)=CH, (Cong thirc I)

trong do:

R! bao gdm nhém hydrocacbon cd it nhét 16 nguyén tt cacbon (va theo cac phuong
4n nhat dinh 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tr cacbon); va

R? 1a H hodc CHs.

Phuong én 28 la ché pham theo phwong 4n 27, trong d6 monome (met)acrylat co

cdng thie 1 duge chon tir mot hodc nhiéu monome (met)acrylat cd cac cong thuc sau

A

day:
R3-NHC(0)0-L!'-OC(0)C(R*=CH> (Cong thuc II);
R*-X!-C(O)NH-L2-OC(0)C(R?*)=CH, (Cong thirc III); hodc
RS-XZ-C(O)NH—Ql—NHC(O)O-L3-OC(O)C(R2)=CH2 (Cong thtre IV);
trong do:

mdi R? doc 1ap 1a H hodc CHs;
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R3, R%, va RS ddc lap 1a nhom hydrocacbon c6 it nhat 16 nguyén tir cacbon (theo
cac phuong an nhét dinh 1én dén 60 nguyén t cacbon) (theo cac phuong én nhét dinh,

R* va R’ 1a mach nhénh);

L!, L2, va L? doc 14p 1a nhom alkylen mach théng hogc mach nhénh c6 tir 2 dén 10
nguyén ti cacbon, nhém arylen (theo cdc phuong an nhét dinh, nhom arylen c6 tir 5 dén

12 nguyén tir cacbon), hodc hdn hop ctia ching;

X! va X2 doc 1ap 1a S, -NH, -N(R®), hogc O, trong d6 R® 1a nhém hydrocacbon
(theo cac phuong an nhét dinh, nhém alkyl) ¢6 tir 1 dén 20 nguyén tit cacbon; va

Q! 1a gbc isoxyanat hoa tri hai.

Phuong 4n 29 1a ché phdm theo phuong 4n bét ky trong s6 cac phuong é4n tlr 26
dén 28, trong d6 hén hop phan tmg carbodimit héa con chira it nhét mot hop chit hai

chirc phan ng véi isoxyanat c6 cong thirc sau:
H-X3-(CH2)m-(Z")o-(CH2)a-X*-H (Cong thirc VIII)
trong d(’)f

X3 va X4 doc 1ap 1a S, -NH, -N(R'?), hodc O, trong d6 R0 14 nhém hydrocacbon

(theo cac phuong an nhét dinh, 13 nhém alkyl) c6 tir 1 dén 20 nguyén tir éacbon;

m van ddc lap 1a cac sd nguyén nam trong khoang tir 1 dén 12 (va theo cac phuong

an da biét, 1a tir 1 dén 10);
olaOhodc1;va
7! dugc chon tir:
nhém alkylen mach thang ho#ic mach nhéanh co tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
nhom polydimetylsiloxan héa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi l3p dimetylsiloxan;
nhém alkylen oxit hoa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi ldp alkylen oxit; va
hdn hgp cta chung.

Phuong an 30 la ché phdm theo phwong én 26, trong d6 hop chét polycarbodiimit

¢6 cong thirc:
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Q7'-(X5-C(O)NH-(A1-O\I=C=N))r-(Zz)q-Az-NHC(O)-X6)p-Q3 (Cong thire IX)
trong do:

X5 va X6 doc 1ap 1a S, -NH, -N(R'}), hogc O, trong d6 R'! 1 nhém hydrocacbon
(theo cac phuong an nhét dinh, 12 nhém alkyl) c6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;

Al va A? doc 1ap 12 gbc ctia hop chét diisoxyanat hitu co thu dugc bang cach loai

bd cac nhom isoxyanat tir d0;
q=0hodc1;
p la cac s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 10;
r 14 c4c s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 20;
72 12 nhém héa tri hai c6 cong thirc:
“X3-(CH2)m-(Z")o-(CH2)a-X*- (Cong thirc X)
trong do:

X3 va X* doc lap 1a S, -NH, -N(R'), hoic O, trong do R!! 1a nhém hydrocacbon
(theo cac phuong an nhét dinh, 1 nhom alkyl) c6 tir 1 dén 20 nguyén ti cacbon;

m van ddc 1ap 1a cac sé nguyén nam trong khoang tlr 1 dén 12 (va theo cac phuong

4n nhat dinh, ndm trong khoang tir 1 dén 10);
o01a 0 hodc 1; va
7! dugc chon tur:
nhom alkylen mach thang hodc mach nhanh ¢o tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
nhom polydimetylsiloxan héa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi ldp dimetylsiloxan;
nhém alkylen oxit hoa tri hai chta tir 2 dén 100 don vi 1ap alkylen oxit; va
hdn hop ctia ching;
Q? va Q? doc 14p dugc chon tir:

nhém hydrocacbon ¢d it nhét 2 nguyén tir cacbon (va theo cac phuong an nhét dinh

1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén ti cacbon); va
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nhém cé cong thuc:
-(CH2)a-S-U (Cong thire XI)
trong do:
a 1a s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 10;
S 1a luu huynh; va
U duoc chon tr:

oligome chra tir 2 dén 20 don vi 1ap ctia monome (met)acrylat, mdi don vi 13p doc
18p bao gdm mdt nhom alkyl ¢ it nhit 16 nguyén tir cacbon (va theo céc phuong én

nhét dinh, 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hogc 1én dén 30 nguyén t&r cacbon);

oligome chira tir 2 dén 20 don vi l3p cua monome (met)acrylat chira uretan, mdi
don vi.lap doc lap bao gdm mot nhom alkyl c6 it nhét 16 nguyén ti cacbon (va theo céc
phuong an nhét dinh, 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén t cacbon);

oligome chura tir 2 dén 20 don vi lap ctia monome (met)acrylat chira ure, mdi don
vi lap doc lap bao gdbm mdt nhom alkyl c6 it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo céac

phuong an nhét dinh, 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén ti cacbon);

va

td hop cua chung;

v6i didu kién 12 Q? va Q® déu khong phai 1a nhém hydrocacbon c6 it nhét 2 nguyén
tir cacbon.

Phuong an 31 1a ché phim theo phwong 4n 30, trong do X5 va X6 doc 1ap 1a -NH,
N(R"), hoic O, trong d6 R'! 1a nhom alkyl ¢6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon.

Phuong 4n 32 1a ché phdm theo phuong én 30 hodc 31, trong d6 Al va A? doc lap
1a gbc ctia hop chét diisoxyanat hitu co dugc chon tir 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat),
polymetylen polyphenylisoxyanat, va hdn hgp cla chung.

Phuong 4n 33 1a ché phédm theo phuong 4n bét ky trong sb cac phuong an tir 30

dén 32, trong dor 1a sd nguyén nam trong khoang tir 2 dén 10.
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Phuong an 34 1a ché phim theo phuong 4n bét ky trong sb cac phuong 4n tir 30
dén 33, trong d6 Q? va Q3 ddc 14p 12 nhém hydrocacbon ¢0 it nhét 2 nguyén ti cacbon
(va theo cac phuong an nhét dinh 1én dén 60 nguyén tir cacbon, hogc lén dén 30 nguyén

tir cacbon).

Phuong 4n 35 1a ché phdm theo phuong 4n 34, trong d6 Q? va Q3 doc 14p la nhom
hydrocacbon dugc chon tir nhém octadexyl, nhém behenyl, va nhom 2-

tetradexyloctadexyl.

Phuong an 36 la ché pham theo phwong 4n bét ky trong sd cac phuong an tir 30
dén 33, trong d6 Q* va Q* doc 1ap 1a nhom c6 cdng thire -(CH2)a-S-U (Cong thure XI).

Phuong 4n 37 1a ché phim theo phuong 4n 36, trong d6 U 1a oligome chira tir 2
dén 20 don vi lip cla monome dugc chon tur octadexyl(met)acrylat;
behenyl(met)acrylat; (met)acrylat c6 1én dén 30 nguyén ti cacbon trong mach
hydrocacbon; san phdm phan Gng cia octadexyl isoxyanat véi 4-hydroxybutyl
(met)acrylat; san phdm phan Ung cla octadexyl isoxyanat v6i 2-hydroxyetyl
(met)acrylat; san phim phan Ung cua octadexyl isoxyanat v6i 3-hydroxypropyl
(met)acrylat; san phdm phan g ctia octadecanol voi 2-isoxyanato etyl (met)acrylat;
san phdm phéan ng cua rugu behenyl véi 2-isoxyanto etyl (met)acrylat; san phim phan
{ng ctia 2,4-toluendiisoxyanat v6i octadecanol va 2-hydroxyetyl (met)acrylat; san pham
phan Gng cia 2,4-toluendiisoxyanat v6i ruou behenyl va 2-hydroxyetyl (met)acrylat;
san phdm phan Gng cla 2,4-toluendiisoxyanat voi octadecanol va 4-hydroxybutyl
(met)acrylat; san phim phén tmg cla 2.4-toluendiisoxyanat v6i rugu behenyl va 4-
hydroxybutyl (met)acrylat; san phdm phan Ung cla 2.4-toluendiisoxyanat véi
octadecanol va 3-hydroxypropyl (met)acrylat; san phdm phan tmg cua 2,4-
toluendiisoxyanat voi rugu behenyl va 3-hydroxypropy! (met)acrylat; va hdn hop cta

chung.

Phuong 4n 38 1a ché phdm theo phuong 4n 37, trong do U 1a oligome chura tir 2
dn 20 don vi lip cia monome dugc chon tir octadexyl(met)acrylat,

behenyl(met)acrylat, 2-tetradexyloctadexyl(met)acrylat, va hén hop cua ching.
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Phuong an 39 1a ché phidm theo phuong én 30, trong d6 hop chét polycarbodiimit
c6 cong thirc:
Q2-(X5-C(O)NH-(A1-(N=C=N))r-(Zz)q-Az-NHC(O)-X6)p-Q3 (Cong thirc IX)
trong do:
mdi X° va X%1a O;
m&i A va A? 1a gbc 4,4’-metylenbis(phenyl isoxyanat) thu dugc bang céch loai bo
cac nhom isoxyanat tir 4o;
q=0;
plal;
r 12 s6 nguyén ndm trong khoang tir 4 dén 10;
Q? va Q3 doc lap ¢6 cong thuc:
(CHa).-S-U (Cong thirc XI)
trong do:
ala2;
S 1a Ivu huynh; va
U 1 oligome c6 tir 4 dén 20 don vi 13p cua octadexylacrylat.
Phuong an 40 1a ché phidm theo phuong 4n 30, trong d6 hop chét polycarbodiimit
¢6 cong thuc:
(,22-(X5-C(O)NH—(A1-(N=C=N))r-(Zz)q-AZ-NHC(O)-X6)p-Q3 (Cong thire IX)
trong do:
mdi X° va X®1a O;
mdi Al va A? 1a gbc 4,4’-metylenbis(phenyl isoxyanat) thu duge bang cach loai bd
cac nhom isoxyanat tir do;
q=0;

plal;
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r 14 cac sb nguyén ndm trong khoang tir 4 dén 10;
Q? va Q® doc 14p c6 cong thirc:
(CHa)e-S-U (Cong thire XT)
trong do:
ala?2;
*S 12 luu huynh; va

U 1a oligome c6 tir 4 dén 20 don vi 13p cia san phim phan mg cua octadecanol

véi 2-isoxyanato etyl (met)acrylat.

Phuong én 41 1a ché phim theo phuong an 26, trong do hop chét polycarbodiimit
thu dugc tir phan ung carbodiimit hoa cia hdn hop phan tmg carbodiimit hoa chira 4,4'-
metylenbis(phenyl isoxyanat) va oligome acrylat theo ty 1€ mol nam trong khoéang tir
2:1 dén 10:1, trong d6 oligome acrylat dugc tao thanh bang phan tng cla hdn hop phan
g oligome héa chira mercaptoetanol va octadexylacrylat theo ty 1é mol nim trong
khoang tr 1:4 dén 1:20.

Phuong én 42 1a ché phim theo phwong 4n 26, trong do hop chét polycarbodiimit
thu duoc tir phan ing carbodiimit hoa cta hdn hop phan tmg carbodiimit hoa chira 4.4'-
metylenbis(phenyl isoxyanat) va oligome acrylat theo ty 1¢ mol nam trong khoang tir
2:1 dén 10:1, trong d6 oligome acrylat dugc tao thanh bang phan ng cta hdn hop phan
tmg oligome hoa chira mercaptoetanol va san phim phéan ng clia octadexyl isoxyanat
véi 2-hydroxyety1 (met)acrylat, trong do mercaptoetanol va san phim phan tmg dugc

phan (g theo ty 1¢ mol nam trong khoang tir 1:4 dén 1:20.

Phuong 4n 43 1a ché pham theo phuong 4n 26, trong d6 hop chét polycarbodiimit
thu duoc tir phan ng carbodiimit hoa cla h&n hop phan ng carbodiimit hoa chira 4.4'-
metylenbis(phenyl isoxyanat) va oligome acrylat theo ty 1& mol nam trong khoéang tlr
2:1 dén 10:1, trong d6 oligome acrylat duoc tao thanh bang phan tmg ctia hén hop phén
fmg olig'ome hoa chira mercaptoetanol va san phim phén mg cuia octadecanol voi 2-
isoxyanato etyl (met)acrylat, trong do mercaptoetanol va san pham phan ng dugc phan

tmg theo ty 1€ mol nam trong khoang tir 1:4 dén 1:20.
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Phuong én 44 1a ché phim theo phuong 4n bét ky trong sb cac phuong an tir 26
dén 43, trong d6 sap parafin c6 nhiét do nong chay nam trong khoang tir 40°C dén 70°C.

Phuong an 45 1a ché pham theo phuong 4n 44, trong d6 sép parafin c6 nhiét d
néng chay nam trong khoang tir 60°C dén 70°C.

Phuong 4n 46 la ché phim theo phuong 4n bt ky trong sb cac phuong an tir 26
dén 45, trong d6 sap parafin c6 mit trong ché phim xtt 1y véi lugng nam trong khoang
tir 30% trong luong dén 70% trong lugng, va polycarbodiimit c6 mat voi luong nim

trong khoang tir 30% trong luong dén 70% trong lugng.

Phuong an 47 1a ché phdm theo phuong an 46, trong d6 sap parafin c6 mit trong
ché phdm xtr 1y v&i lwong nim trong khoang tir 50% trong luong dén 70% trong lugng,
va polycarbodiimit c6 mat v&i lugng nam trong khoéng tir 30% trong lugng dén 50%

trong lugng.

Phuong én 48 1a ché pham theo phuong 4n bét ky trong sb cac phuong an tir 26
dén 47, trong d6 ché pham xir 1y 1a chét phan tan nén nude tlly y con chira mot hodc
nhiu chit hoat dong bé mit, dung moi két ty, dung moi chéng két dong, chét nhii hoa,

hozic chét 4n dinh chéng lai mot hodc nhiéu vi sinh vat.

Phuong an 49 1a 16p nén soi dugc xir ly bang phuong phap theo phwong an bét ky
trong sb céc phuong an tir 1 dén 25. '

Phuong 4n 50 la 16p nén soi theo phwong an 49 ma dugc chon tir nhém bao gdm
véi soi, da thudc, tham, gidy, va vai khong dét.
Vi du thue hién sang ché

Céc muc dich vauu diém ctia sang ché con dugc minh hoa trong cac vi du sau déy,
nhung céc vat liéu cu thé va luong cta chung dugc trich din trong céac vi du nay, ciing
nhu cac didu kién va chi tiét khac, khong nén dugc hiéu 12 dé giéi han sang ché. Cac vi
du nay chi nhim muc dich minh hoa va khong dugc hiéu 13 1am gi6i han pham vi cua
céc diém yéu ciu bao ho kem theo.

Danh sach cac vt li€u
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Vit liéu MO ta Ngudn
Axit acrylic Axit acrylic, monome Sigma-Aldrich, Belgium
ODA octadexylacrylat, monome Sigma-Aldrich, Belgium
iBMA isobutyl metacrylat, monome Sigma-Aldrich, Belgium

2-mercaptoetanol

2-mercaptoetanol, chét chuyén mach

Sigma-Aldrich, Belgium

2,2’-Azobis(2-metylbutyronitril), chét

Co6 ban trén thi trudng
dudi tén thuong mai

V-59. 1hoi mao “VAZO V- 59” tr Wako
Pure Chemical Industries,
Ltd., Germany
Co ban trén thi truong
% Do X o dudi tén thuong mai
VAZO-67 Chét khoi mao goc tu do azonitril «“\AZO-67" tir DuPont,
Wilmington, DE
Etylaxetat etylaxetat, dung moi Sigma-Aldrich, Belgium
Toluen toluen, dung moi Sigma-Aldrich, Belgium
MIBK Metyl isobutyl keton, dung mdi g?neywell, Morristown,
SA Ruou stearyl (tire 13, octadecanol), Sigma-Aldrich, Belgiurﬁ

chét phan (mg

Ruou isostearyl

Ruou isostearyl, chét phan tng

Sigma-Aldrich, Belgium

PAPI

Polymetylen c6 dd nhot thép

C6 ban trén thi trudng
dudi tén thuong mai
“Voronate M 220" tir

Polyphenylisoxyanat Dow Chemical,
Netherlands

Axdt . Axit metansulfonic Sigma-Aldrich, Belgium
metansulfonic

MEHQ Mono metylete cua hydroquinon Sigma-Aldrich, Belgium
DBTDL Dibutyltin dilaurat, chét xuc tac Sigma-Aldrich, Belgium
AOQOI isoxyanato etyl acrylat Showa Denko, Japan

) C6 ban trén thi truong

Brij S2 Dietylen glycol octadexyl ete, chat duéi tén thuwong mai

nhii héa khong ion

“BRIJ S2” tir Croda, East
Yorkshire, UK
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Polyoxyetylen (20) stearyl ete, chét

Co bén trén thi truong
dudi tén thuong mai

Brij 820 nhii héa khong ion “BRIJ $20” tir Croda,
East Yorkshire, UK
C6 ban trén thi truong
duéi tén thuong mai
;Xgm ocare VGH- Chét nhil hoa, bac bdn trén co s& este |“Armocare VGH-70” tlr

Akzo Nobel,
Stenungsund, Sweden

Ethoquad C-12

Coco amin etoxylat dugc thé bdn bac,
chat nhii hoa

Co ban trén thi truong
dudi tén thwong mai
“Ethoquad C-12” tir Akzo
Nobel, Stenungsund,
Sweden

Tergitol TMN-6

Chét nhii héa khong ion

Dow Chemical, Midland,
MI

Tergitol 15-S-30

Chét nhil héa khong ion

Dow Chemical, Midland,
MI o

stearyl isoxyanat

octadexyl isoxyanat

Sigma-Aldrich, Belgium

2-hydroxyetyl
acrylat

2-hydroxyetyl acrylat, monome

Sigma—Aldrich, Belgium

Rugu bac mdt, mach thang, dai, bdo

C6 bén trén thi trudng
dudi tén thuong mai

Unlin350. | i bl S NN 50 Bk
yaroxy & 157 P & Hughes, France '
3-metyl-1-phenyl-2-phospholen 1- "
MPPO oxit, mtrc k¥ thuét 85%, chat xuc tac Sigma-Aldrich, Belgium
carbodiimit hoa
MDI 4,4'-metylenbis(phenyl isoxyanat) Sigma-Aldrich, Belgium
C06 ban trén thi truong
) dud6i tén thuong mai
Sap ong Sap ong ran “HP763” tir Hase

Petroleum Wax Co.,
Arlington Hts, IL

Sép montan

Sap montan ran

Co6 ban trén thi trudng
dudi tén thwong mai
“LICOWAXE P” tur
Clariant, Charlotte, NC
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G ban trén thi truong
Sép PE Nhil tvong sap polyetylen (62,7% chat|du6i tén thuong mai
ran) “LUBA-print 185/F” tir
Munzing, Bloomfield, NJ
Co6 ban trén thi trudng
A . Nhil twong sap cay co sap (40,5% chét |du6i tén thuong mai
Cay co sap rén) “L UBA-print 434” tir
Munzing, Bloomfield, NJ
Co6 ban trén thi truong
) dudi tén thuong mai
Parafin 1 Sép parafin ran “EXC0084” tur
Michelman Inc.,
Cincinatti, Ohio
Co6 ban trén thi truong
Parafin 2 Nhii twong sap parafin cation (50%  |duéi tén thuong mai “ME
- chat ran) 73950 t&r Michelman
Inc., Cincinatti, Ohio
Chyang Sheng Dyeing
Visgi PES Vai polyeste and Finishing Company
Ltd., Taiwan
Taslan Dobby Nylon 115 g/m?. Vai
duoc md ta bdi nha san xuat dudi dang P
NTD 70D*160D/166T*83T. Buge nhugm | 1 Tun8 Quoe
va dugc chuén bi d€ hoan thién
Poly Pongee Polyeste. 84 g/m?. Vai
dugc md ta boi nha san xuét dudi dang B
PPP 75D*75D/145T*90T. Buge nhuom va | ' "8 Quoe
dugc chuin bi d€ hoan thién
Vi soi PA Soi polyamit, kiéu 6145 Sofinal NV, Belgium
Phuong phép thr nghi€ém

Mire dénh gié do bén phun (SR)

Murc danh gia do bén phun cta 16p nén da xt ly 1 tri s6 biéu thi tinh ky nudc dong

cta 16p nén da xr ly voi nuée ma tic dong 1én 16p nén da xi ly. Tinh ky nuéc duge do

bing phuwong phéap thir nghi¢m 22-1996, duogc cong bd trong 4n pham 2001 Technical

Manual of the American Association of Textile Chemists and Colorists (AATCC), va

duoc thé hién dudi dang 'mirc danh gid do bén phun' ciia chat nén duogc thir nghiém.

Mitc dénh gid d6 bén phun thu duge bang cdch phun 250 mililit (mL) nuée 1én chét nén

tir d0 cao 15 xentimet (cm). M3u thdm wét duge danh gia bing mit thuong bang cach
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str dung muc tr 0 dén 100, trong d6 0 c6 nghia 12 w6t hoan toan va 100 c6 nghia la khong
w6t chut nao. Mic danh gid do bén phun duge do 1an dau va sau khi vai dugc gidt 5, 10,

hodc 20 14n (dugc xac dinh 1a 5L, 10L, hodc 20L, mdt cach tuong ng).

Quy trinh gidt bao gdm budc dit tAm 400 - 900 cm? cua 16p nén d4 xtt Iy vao trong
may giat (Miele Novotronic T490) cung véi mau c6 trong Iwgng 16n (1,9 kilogam (kg)
cua 8-aoxo vai). Chét tiy thuong mai (“Sapton” c6 san tr Henkel, Germany, 46 gam
(2) di'rqc bd sung vao. Lop nén va trong lugng 16n mau dugc gijt bang cach st dyng
chu trinh giat ngén & nhiét 4o 40°C, sau d6 la chu trinh gifl va ly tdm. Cac mau khong
dugc sdy kho gitta cac chu trinh 13p lai. Sau khi dat duge sb lugng chu trinh cn thiét,
cac mau vai duoc sdy khd trong may sdy quﬁn a0 Miele T-356, cai dat ché a6 'kho kiét,

va duoc didu hoa qua d&m & nhiét d9 trong phong trude khi sdy.

Péi voi cac vi du va vi du so sanh ma dugc tién hanh v6i sép bd sung, quy trinh
gidt nay dugc cai bién mdt chat nhu sau: may giat Kenmore Elite dugc sir dung, 38 g
chét giit ty “TIDE” (Proctor & Gamble) dugc st dung, may sdy quan 4o dugc cai dat

& mire “cao,” va cac mau khong dugc diéu hoa qua dém trude khi sdy kho nhu trén.

Trong cac phuong phap thir nghiém da biét, viéc sdy khd c6 thé hodc khong thé

dugc tién hanh gitra c4c 1an git.
Quy trinh x@ Iy thdng qua quy trinh “dém”

Céc quy trinh xir ly duge ap dung trén 16p nén vai, bang cach ngdm 16p nén nay
trong chét phan tan xr 1y va khudy cho dén khi 16p nén dugc bdo hoa. Lép nén da bio
hoa ndy sau d6 duge chay qua dém/truc lin dé loai bé luong du chét phan tan va dé thu
dwoc phn tram suét hut &m (WPU) nhét dinh (WPU 100% c6 nghia 1a sau quy trinh
nay, 16p nén duoc hip thu 100% trong luong riéng cia chét phan tan xr ly trudce khi sdy

kho). Viéc say kho dugc tién hanh nhu dugc chi ra trong céc vi dy. -
Didu ché oligome acrylat (ODA)12 va (ODA)1s

Trong binh phan ung 3 c¢b day tron 1 1it, 324 g (1 mol) monome octadexyl acrylat
(ODA) dugc tron v6i 6,5 g (1/12 mol) 2-mercaptoetanol, 110 g etylaxetat, va 0,8¢g chét
Kkhoi mao V-39. H3n hop ndy duoc gia nhiét dén nhiét do hoi luu, va quan sét thay mot

su téa nhiét 16 rang, phin ing dugc tiép dién trong thoi gian 2 gio & nhiét d6 hdi luu.
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Sau d6, mot 1An nita 0,8 g V-59 dugc bd sung vao va phan tng dugc tiép dién & nhiét
d6 hdi lru qua dém. Khi dugc 1am mat dén nhiét d6 trong phong, vat li¢u dang sap rin
mau tring duoc thu & 75% chéf rn trong etylaxetat voi MW theo ly thuyét béng 3966.
(ODA)12 1a oligome dwoc gin d4u hydroxy chua trung bmh 12 don vi ldp cua
octadexylacrylat (Y!-(ODA)12-S-CH2CH,-OH, trong d6 Y'1a gbc ciia chét khoi mao V-
59).

Quy trinh chung cling dugc st dung dé didu ché oligome (ODA)15 nhung st dung,
5,2 g (1/15 mol) 2-mercaptoetanol thay cho 6,5 g (1/12 mol) 2-mercaptoetanol. (ODA)1s
1a oligome dugc gin dAu hydroxy chira trung binh 15 don vi ldp cua octadéxylacrylat
(Y!-(ODA)15-S-CH2CHy-OH, trong d6 Y' 1a gbc cia chét khoi mao V-59).

Didu ché monome acrylat (SI-HOEA) va oligome (SI-HOEA)12

Trong binh phan ing 3 cb day tron 1 1it, 295,5 g stearyl isoxyanat (1 mol) dugc
tron v6i 116 g 2-hydroxyetyl acrylat (1 mol). O nhiét d¢ trong phong, dung dich trong
duoc thu nhan. Phan Gng dugc bét diu nhanh chong sau khi bd sung 5 giot DBTDL,
nhiét ¢ ctia hdn hgp phan tmg dugc lam ting tu phat, va vat liéu khong hoa tan mau
t_réng-bét dau tao thanh trong hdn hop. Nhiét do dugc tang 1en dén 80°C va phén tmg
duoc tiép dién trong thoi gian 3 giv & nhiét 6 80°C. Sau giai doan nay, phd FTIR cho
thay tat ca cac NCO d8u bién mét. CAu trac cta vat liéu cubi cling (Vat ligu dang sap rin
cing) duge xac nhan boi NMR 13 C1sH37NHC(0O)OCH2CH,OC(O)CH=CHa (SI-
HOEA). Trong quy trinh twong tw voi quy trinh ctia (ODA)12 monome SI-HOEA dugc
oligome hoéa thanh (SI-HOEA)12. |

Pidu ché polycarbodiimit (PCD) v6i nhom hydrocacbon mach dai
Vi du 1. Pidu ché ODA1-(MDI-PCD)s-ODA12

- Trong binh phan ng 3 ¢ day tron 500-mL, 71,9 g dung dich (ODA)12 oligome
nhu duge didu ché & trén, 8,5 g MDI (MW 250), 69,6 g etylaxetat, va 0,05 g MPPO
(chét xtic téc PCD) duge trdn va phan g qua dém ¢ nhiét 4o hdi Ivu. Phd FTIR cho
thy tat ca cac NCO ddu bién mAt va dugc phan ung thanh uretan va polycarbodiimit

(PCD). Phén tng nay tao ra dung dich polycarbodiimit ¢6 40% chét ran.
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150-gam dung dich chua polycarbodiimit duoc didu ché & trén sau d6 duge phén
tan trong nudc bing cach trn né ¢ nhiét dd 60°C véi pha nude, bao gdm 154 g nuée
dugc ngan ion hoéa (DI), 1,6 g Ethoquad C-12, 3,6 g Tergitol TMN-6, va 1,8 g Tergitol
15-S-30. Hon hop trén trude ndy sau d6 dwgc xtt ly siéu &m bang thiét bi siéu am
'Branson Sonifier' trong thoi gian 6 phat ¢ mac didu chinh tbi da. Sau d6, etylaxetat
duogc loai bo bang budc chung cét chan khong dé tao ra chét phan tan khong chta dung
mdi dn dinh, ma dugc pha lodng dén 30% chit rin bang DI-nude. Vat liéu nay duge goi
12 ODA12-(MDI-PCD)s-ODA 12, 12 polycarbodiimit co cAu trac sau day:

QZ-(X5-C(O)NH-(A1-(N=C=N))r-(Zz)q-Az-NHC(O)-X6)p-Q3 (Céng thirc IX)
trong do:

mdi X° va X%1a O;

mdi Al va A2 1a gbe ctia hop chit di-isoxyanat hitu co

(MDI);

S q 1 O;
plal;
o rlas;va

mdi Q2 va Q 12 -(CHz)a-S-U (Cong thirc XI), trong d6 a=2 va U la oligome cta
12 monome acrylat c6 mdt nhém alkyl gbm 18 nguyén tir cacbon.
Vi du 2. Didu ché (SI-HOEA)12-(MDI-PCD)s-(SI-HOEA)12

Trong binh phan Ung 3 ¢ day tron 500-mL, 71,1 g dung dich (SI-HOEA)12
oligome nhu dugc didu ché ¢ trén, 6,7 g MDI (MW 250), 72,2 g etylaxetat, va 0,05 g
MPPO (chét xtic tac PCD) duge tron va phan tmg qua dém ¢ nhiét do hdi lwu. Phd FTIR
cho thiy tat ca cac NCO d8u bién mét va dugc phan ung thanh uretan va polycarbodiimit
(PCD). Phéan tmg nay tao ra dung dich polycarbodiimit c6 40% chét rén.

150-gam dung dich chira polycarbodiimit dugc diéu ché & trén sau d6 duoc nhil
héa chinh x4c nhu trong vidu 1 détaora 30% chét rén trong DI-nudce. Vit ligu nay duge

goi la (SI-HOEA)12-(MDI-PCD)s-(SI-HOEA)12, 1a polycarbodiimit co cAu trac nhu sau:
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Q%-(X3-C(O)NH+( Al'(N:C:N))r'(Zz)q'A2'NI_IC(O)'X6)p'Q3 (Cong thire IX)
trong do:

mdi X° va X¢1a O;

mbi Al va A? 13 gbc ctia hop chét di-isoxyanat hitu co

(MDD);

qlaO;

plal;

rlas;va

mdi Q? va Q3 1a -(CH2)s-S-U (Céng thirc XT), trong d6a=2va U 14 oligome cua
12 monome acrylat. Monome acrylat dugc th8 hién béi R3-NHC(O)O-L'-
OC(0)C(R2)=CH; (Cdng thic II), trong do R3 13 nhom hydrocacbon ¢6 18 nguyén tir
cacbon, L! 12 nhom alkylen véi 2 nguyén t cacbon, va R? 1a H.
Vi du 3. Didu ché (SI-HOEA)12-( DI-PCD)10-(SI-HOEA)12

Trong binh phan ing 3 cd day tron 500-mL, 64 g dung dich (SI-HOEA)12 oligome
nhu duoc didu ché & trén, 12 g MDI (MW 250), 74 g etylaxetat, va 0,05 g MPPO (chét
xtic tac PCD) duoc tron va phan (mg qua dém & nhiét do hdi lyu. Phd FTIR cho thay tht
c& cic NCO ddu bién méit va duge phan Ung thanh uretan va polycarbodiimit (PCD).
Phan ng ndy tao ra dung dich polycarbodiimit c6 40% chét rén.

150-gam dung dich chtra polycarbodiimit dugc didu ché & trén sau d6 dugc nhil
héa chinh x4c nhu trong vi du 1 dé tao ra 30% chét rin trong DI-nudce. Vit ligu duge dé
cap dén dudi dang (SI-HOE_A)12-(MDI-PCD)10-(SI-HOEA)12, 1a polycarbodiimit ¢6 chu
trac nhu sau:

Q2-(X5-C(O)NH—(A1-(N=C=N))r-(Z2)<1—A2-NHC(O)-X6)p-Q3 (Cong thuc IX)
trong do:

mdi X3 vaX®1a0;

m3i Al va A? 13 gbc cua hop chét di-isoxyanat hitu co

(MDI);
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qlaO;
plal;
rla 10; va

mdi Q? va Q3 1a -(CH)e-S-U (Céng thire XI), trong d6 a =2 va U la oligome cua
12 monome acrylat. Cdc monome acrylat dugc thé hién bing R>-NHC(O)O-L!-
OC(0)C(R?)=CH; (Cong thirc II), trong d6 R3 14 nhém hydrocacbon c¢6 18 nguyén tu

cacbon, L! 13 nhém alkylen v6i 2 nguyén tir cacbon, va R* 1a H.
Vi du 4. Didu ché ODA1s/SA/PAPI/PCD (0,1/0,2/1/0,7)

Trong binh phén Umg 3 c¢b day tron 500-mL, 60,4 g dung dich (ODA)15 oligome
nhu duoc didu ché & trén, 4,8 g SA, 11,9 g PAPI, 72,9 g etylaxetat, va 0,05 g MPPO
(chét xtic thc PCD) dugc tron va phan ing qua dém ¢ nhiét do hdi luu. Phd FTIR cho
thiy tit ca cac NCO d&u bién mét va dugc phan (mg thanh uretan va polycarbodiimit

(PCD). Phan tng nay tao ra dung dich polycarbodiimit ¢6 40% chét rén.

150-gam dung dich chta polycarbodiimit dugc didu ché ¢ trén sau d6 duoc nhil
hoéa chinh xac nhu trong vidu 1 dé tao ra 30% chét rén trong DI-nuge. Vit liéu duge dé
cap dén duéi dang ODA1s/ SA/PAPI/PCD (0,1/0,2/1/0,7). Hop chét polycarbodiimit nay
thu duoc tir phan ng carbodiimit hoa cia hdn hop phéan Gng bao gbm oligome chra it
nhit mot nhom isoxyanat, PAPIL, va SA. Oligome chtra isoxyanat 1a san phdm phan tng
ciia PAPI va ruou oligome ((ODA)15), rugu oligome dugc didu ché bang phan (mg cla
mercaptoetanol véi trung binh 15 don vi l3p ctia monome (met)acrylat ¢6 cong thirc sau:
R!-OC(0)C(R?=CH, (Cong thirc I), trong d6 R! 1a nhom hydrocacbon ¢6 18 nguyén tir

cacbon, va R? 1a H.
Vidus

Polycarbodiimit dugc didu ché nhu trong patent My sb 8,440,779 duéi dang “PCD-
5” bing phan tng ciia (ODA)4 oligome va rugu isostearyl sau d6 1a phan g carbodiimit

héa va phan (ng nhil héa. PCD co6 cAu tric sau day:
QZ'(X5'C(O)NH'(AI'(N:'C:N))I"‘(Zz)q'Az'NHC(O)'X6)p'Q3 (Cong thuce IX)

trong do:
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mdi X° va X¢1a O;

mdi A! va A2 1a gbc ctia hop chét di-isoxyanat hitu co

(MDI);

qlaO;

plal;

rla3;

Q? dugc thé hién béng -(CH,)a-S-U nay (Cong thirc XI), trong d6 a =2 vaU la
oligome ctia 4 monome acrylat c6 mot nhom alkyl ¢6 18 nguyén tr cacbon;

va

Q® 1a nhom hydrocacbon v6i 18 nguyén tir cacbon, cu thd hon 1a gbc rugu
isostearyl.

Vi du 6. Diu ché MDI/(AOI-SA)12 (4:1)

Trong binh 3 ¢b 250-mL, dugc ldp khit v6i thanh khudy, vo gia nhiét, by 1am mat
va nhiét k&, dugc dit 54 g (0,2 mol) SA, 28,2 g AOI (0,2 mol), 35 g etylaxetat, va 1 giot
DBTDL. Hdn hop phan ting dugc phan Gng trong thoi gian 5 gio & nhiét ¢ 85°C dudi
khi nito. Viéc kiém tra IR cho thdy rang tAt ca céac isoxyanat dugc phan (ng.

Monome ndy 1a mot vi du vé cong thirc III, R* -X!-C(O)NH-L?-OC(O)C(R?)=CHa,
trong d6 R* 1a stearyl, X' = O, L2=etyl, vaR>=H.

Hdn hgp nay duoc 1am mat dén nhiét @6 60°C, va 1,3 g 2-mercaptoetanol (0,017
mol) va 0,2 g VAZO-67 duoc bd sung vao. Hon hop ndy duoc loai khi 3 14n bing cich
stt dung chan khong hit va nito va sau d6 dugc gia nhiét 1én dén khoang 70°C. Sy toa
nhiét manh b4t dau 1én dén nhiét 3o 88°C. Phan Gmg dugc tiép tuc trong thoi gian 3 gid
& nhiét do 85°C dudi khi nito. Sau do, 0,05 g VAZO0-67 duge bd sung vao va phan ing
duoc tiép tuc trong thoi gian 16 gid. Dung dich trong chira oligome c6 chirc hydroxyl
duoc thu nhan. Hon hgp phéan ing dugc pha loang bang cach st dung 20 g etylaxetat va
duoc lam mat dén nhiét 6 30°C dudi khi nito. Sau do, 17 g MDI (0,068 mol) va 0,1 g
chit xtc tic MPPO duge bd sung vao. Hon hgp dugc gia nhiét 1én dén 90°C trong thoi

gian 16 gid va dung dich mu nhe duoc tao thanh. Phan tich IR cho thiy ring tht ca cac
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nhém isoxyanat dugc phan Ung va cic nhém carbodiimit dugc tao thanh. PCD c6 cdu
tric sau day:

Qz-(X5-C(O)NH-(A1-(N=C=N)),--(Z2)q-AZ-NHC(O)-X6)p-Q3 (Cong thire IX)
trong do:

mdi X° va X¢1a O;

mdi A! va A2 1a gbc ctia hop chét di-isoxyanat hitu co

(MDI);

qlaO;

plal;

rla7,;

mdi Q% va Q° 14 -(CHa).-S-U (Cong thirc XI), trong dba=2va

U 14 oligome ¢6 12 monome acrylat. Monome acrylat dugc thé hién boi

R4-X1-C(O)NH-LZ-OC(O)C(R2)=CH2 (Cong thirc III), trong d6 R* 1a nhém
hydrocacbon c6 18 nguyén ti cacbon, L2 12 nhém alkylen véi 2 nguyén ti cacbon, va
R? 1a H.

H3n hop phan tng & trén sau d6 dugce nhil héa nhu sau: 200 g hdn hop phan tng
¢6 50% chét rén trong etylaxetat dugc bd sung vao binh ba ¢b 1000 mL, dugc 1dp khit
v6i thanh khudy, vé gia nhiét, nhiét ké, va bo 1am mat. Hon hgp ndy dugc gia nhiét 1én
dén 70°C va dugc tron cho dén khi thu dugc dung dich trong. Trong cbc bése 1000-mL
6 chira 3 g Tergitol 15-S-30, 6 g Tergitol TMN-6, va 3,7 g Armocare VGH-70, va 400
g DI-nudc. Hbn hop nay ciing duge lam 4m 1én dén nhiét do khoang 70°C va sau do
dugc bd sung trong khi khudy manh vao dung dich hitu co néu trén trong binh ba cd
1000-mL. Chét tin nhii hoa thu dugc & nhiét d 70°C. Chat tién nhii héa nay dugc nén
3 14n thong qua thiét bi ddng hoa Manton-Gaulin 2 budc duge gia nhiét trude & ap suét
3.107 Pa (300 bar). Dung méi dugc giai hdp & nhiét do nam trong khoang tir 45°C dén
50°C va chan khong nam trong khoang tlr 2666,44 Pa (20 mmHg) dén 3999,66 Pa (30
mmHg). Chét phan tan dn dinh véi khoang 20% chét rin trong nudc dugc tao thanh. C&

hat nim trong khoang tir 120 dén 180 nm.
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Vi du 7. Didu ché MDI/(Unilin 350 Acrylat)io (4:1)

Téng hop Unilin 350 Acrylat: Trong binh ba ¢4 1000-mL dugc 14p khit v6i thanh
khudy, vo gia nhiét, xiphong Dean Stark, bd 1am mat, va nhiét ké ¢6 chira 434 g (1 mol)
rugu Unilin 350, 72 g (1 mol) axit acrylic, 200 g toluen, 0,02 g MEHQ, va 2,5 g axit
metansulfonic. Hon hop phén tng dugc gia nhiét dén nhiét do hdi luu va nuée dugc thu
gift lién tyc trong xiphdng. Sau 8 gid phan Ung, 17,5 g nude dugc thu lai. Hon h(jp nay
dugc lam mat dén nhiét @6 90°C va dung dich chira 1,6 g Na2COs trong 10 g nudce duge
bd sung tirng giot vao trong thoi gian 15 phit. Phan g trung hoa manh dugc dién ra.
Hon hop phan tmg dugc rira 3 1an bang c4ch st dung 200 g nude & nhiét dé 80°C. Lop
hitu co duoc thu lai va toluen dugc gidi hip dudi 4p sudt gidgm bing 5332,88 Pa (40
mmHg). Monome nay 1a hop chat ¢ cong thire I, R!-OC(0)C(RY)=CH,, trong d6 R' 1a
gbc Unilin (C24-C28).

| Tong hop rugu oligome (Unilin 350 Acrylat)io: Trong binh ba ¢b 250-mL dugc
I8p khit v6i thanh khudy, bd lam mat, nhiét ké, va vo gia nhiét ¢6 chira 97,6 g (0,2 mol)
“Unilin 350 Acrylat” dugc diéu ché & trén, 1,6 g (0,02 mol) 2-mercaptoetanol, 50 g
toluen, va 0,15 g chét khoi mao VAZO-67. Hbn hop nay dugc loai khi 3 ]4n bang cach
su dung chan khong va ap suét khi nito va sau d6 duoc gia nhi€t dén nhiét @6 75°C dudi
khi nito. HOn hop nay dugc téa nhiét dén khoang 102°C va phan img dugc tiép tuc trong
thoi gian khoang 3 gio ¢ nhiét 4o 85°C. Sau d6, 0,05 g VAZO-67 dugc bé sung vao va
phan tmg dugc tiép tuc trong thoi gian 16 gio ¢ nhiét d6 85°C. Dung dich trong chira

oligome duoc chtc hoa trong toluen duge thu,

Téng hop MDI/(Unilin 350 Acrylat)io (4:1): Trong binh ba ¢ 500-mL duge 1ép
Kkhit v4i thanh khuéy, bo 1am mat, nhiét ké, va vo gia nhiét c6 chira dung dich toluen
chira “rirqu oligome (Unilin 350 Acrylat)io” duoc didu ché & trén. Tét ca toluen déu
dugc giai hép bang c4ch st dung chan khong hut & nhiét d6 80°C. Sau do, 80 g MIBK,
20 g (0,08 mdl) MDI, va 0,1 g chét xtic tic MPPO dugc bd sung vao. Hon hop nay dugc
gia nhiét 1én dén 90°C duéi khi nito trong thoi gian 16 gio va dung dich mu nhe duogc
thu. Phén tich IR cho thy rdng tht ca cac nhom isoxyanat dugc phan ng va nhom

carbodiimit dugc tao ra.

-57-



27299

200-gam mau cta dung dich chira 50% chit rin, duoc diéu ché & trén, c6 chia
trong binh ba ¢ 1000-mL, dugc 1dp khit véi thanh khudy, vé gia nhiét, nhiét ké, va bo
lam mat. Hdn hop dugc gia nhiét dén nhiét @6 80°C va dugce tron cho dén khi thu dugc
dung dich trong. Trong cbc bése 1000-mL c6 chua 3g Tergitol 15-S-30, 6 g Tergitol
TMN-6, 3,7 g Armocare VGH-70, va 400 g DI-nudc. Hon hop nay ciing duoc lam 4m
1én dén nhiét 4o khoang 80°C va sau d6 duoc bd sung trong khi khudy manh vao dung
dich hitu co dugc d& cap & trén vao binh ba ¢ 1000-mL. Chét tién nhii héa duge thu &
nhiét do khoang 80°C. Chét tién nhii hoa nay duoc chuyén 3 1dn qua thiét bi dong hoa
Manton-Gaulin 2 buéc dugc gia nhiét trudc & ap suét 3.107 Pa (300 bar) va nhiét do
80°C. Dung méi dugc giai hép & nhiét do bang 50°C va chén khong nim trong khoang
ir 266644 Pa (20 mmHg) dén 3999,66 Pa (30 mmHg). Chét phan tin n dinh & khoang
20% chét rén trong nudc dugc tao thanh. C3 hat nim trong khoang tir 120 dén 180 nm.

Polycarbodiimit (ttrc 1a, PCD) ¢6 cAu trac sau day:

Q2-(X5-C(O)NH-(A-(N=C=N))-(Z2)¢-A2-NHC(0)-X*)-Q’ (Cong thirc IX)

trong do:
mbi X3 va X%1a O;
mBi Al va A2 1a gbc cua hop chit di-isoxyanat hitu co
(MDI);
qlaO;
P 12‘1. 1;
rla7;va
mdi Q2 va Q° 14 -(CHa).-S-U (Cong thire XI), trong d6 a=2 va U 1 oligome chira

10 monome acrylat c6 mot nhom alkyl c6 khoang 30 nguyén tu cacbon.
Vi du 8. Didu ché MDI/(AOI-Unilin 350)10 (4:1)

Téng hop AOI-Unilin 350 Acrylat: Trong binh ba ¢b 250-mL, dugc lap khit voi
thanh khudly, bo 1am mat, nhiét ké, va vo gia nhiét c6 chira 86,8 g (0,2 mol) rugu Unilin
350, 28,2 g (0,2 mol) AOIL 40 g etylaxetat, va 1 giot chét xtc tac DBTDL. Hon hop
phan ng dugc gia nhiét 1én dén 80°C trong thoi gian 5 gir dudi khi nito. Phan tich IR
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cho thdy ring rht ca cac nhém isoxyanat dwgc phan tmg. Dung dich trong ¢ nhi¢t do
80°C dugc thu.

Monome nay 12 mot vi du vé cong thire III, R4-X!-C(O)NH-L2- OC(O)C(R?)=CHoa,
trong d6 R* 1a gbc Unilin (C24-C28), X' = O, L2 =etyl, vaR?=H.

Tbng hop rugu oligome (AOI-Unilin 350)10: Trong binh ba ¢b 500-mL duoc lip
khit v6i thanh khudy, bo 1am mét, nhiét ké, va vé gia nhiét c6 chira 115 g (0,2 mol)
“AOI-Unilin 350 Acrylat” dugc didu ché & trén, 1,6 g (0,02 mol) 2-mercaptoetanol, 50
g etylaxetat, va 0,2 g chét khoi mao VAZO-67. Hon hgp nay dugc loai khi 3 14n bang
cach str dung chan khong va ap suit khi nito va sau d6 duoc gia nhi€t dén nhiét do 75°C
du6i khi nito. Hon hop nay dugc toa nhiét dén khoang 96°C va phan tmg dugc tiép tuc
trong thoi gian khoang 3 gi¢ ¢ nhiét d6 85°C. Sau do, 0,05 g VAZO-67 dugc bd sung
vao va phan g dugc tiép tuc trong thoi gian 16 gi¢ & nhigt do 85°C. Dung dich trong

chira oligome dugc chirc héa trong etylaxetat dugc thu.

Téng hop MDI/(AOI-Unilin 350)10 (4:1): Trong binh ba ¢b 500-mL dugc lip khit
v6i thanh khudy, bo 1am mat, nhiét ké, va vo gia nhiét c6 chira dung dich etylaxetat chura
“rrou oligome AOI-Unilin 350-10”, dugc diéu ché & trén. Tht ca céc etylaxetat dugc
giai hip bing cach sit dung chan khong hut & nhiét d6 80°C. Sau do, 80 g MIBK, 20 g
(0,08 mol) MDI, va 0,1 g chét xtc tac MPPO dugc bd sung vao. Hon hop dugc gia nhiét
1én dén 90°C duéi khi nito trong thoi gian 16 gio va dung dich mu nhe dugc thu. Phan
tich TR cho thdy ring tAt ca cac nhom isoxyanat dugc phan Umg va nhom carbodiimit

dugc tao thanh.

200-gam mau cta dung dich chira 50% chét rén, dugc didu ché & trén, c6 chira
trong binh ba ¢ 1000-mL, dugc lap khit véi thanh khudy, vo gia nhiét, nhigt ké, vabo
1am mat. H3n hop nay duoc gia nhiét dén nhiét dd 80°C va dugce tron cho dén khi thu
dugc dung dich trong. Trong cbe bése 1000-mL c6 chira 3 g Tergitol 15-S-30, 6 g
Tergitol TMN-6, 3,7 g Armocare VGH-70, va 400 g DI-nudc. Hon hop nay ciing dugc
1am Am 1én dén nhiét d6 khoang 80°C va sau d6 dugc bd sung trong khi khudy manh
vao dung dich hitu co dugc dé cép & trén trong binh ba ¢ 1000-mL. Chét tién nhil hoa
thu duoc & nhiét do khoang 80°C. Chat tién nhii héa duge chuyén 3 13n qua thiét bj dong
héa Manton-Gaulin 2 budc dugc gia nhiét trude & ap sut 3.107 Pa (300 bar) va nhi¢t 4o
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80°C. Dung moi dwgc giai hép & nhiét do 50°C va chén khong n3m trong khoang tir
2666,44 Pa (20 mmHg) dén 3999,66 Pa (30 mmHg). Chit phén tén 4n dinh v6i khoang

20% chét rin trong nuée dugce tao thanh. Polycarbodiimit (PCD) ¢6 cAu tric sau day:

Qz-(XS-‘C(O)NH-(Al-(N=C=N))r-(ZZ)q—Az-NHC(O)-X6)p-Q3 (Cong thtre IX)
trong do: |

mdi X°vaXel1ao;

mdi Al va A? 1a gbc ciia hop chét di-isoxyanat hitu co

(MDI);

qlaO;

plal;

rla7;va

mdi Q% va Q° 1 -(CHz)a-S-U (Cong thirc XI), trong d6 a =2 va U la oligome ¢6
10 monome acrylat. Monome acrylat dugc thd hién bing R*-X'-C(O)NH-L*-
OC(0)C(R?»)=CH, (Cong thuc III), trong d6 R* 1a nhom hydrocacbon c6 khoéang 30
nguyén tir cacbon, L? 13 nhom alkylen v6i 2 nguyén ti cacbon, va R? 1a H.
Vi du so sanh A

Polycarbodiimit dugc didu ché nhu trong patent M§ s6 8,440,779 du6i dang “PCD-
2” bang phéan Ung cla oligome (iBMA)s va rugu isostearyl sau do 1a phan Ung
carbodiimit hoa va phan tmg nhii héa. iBMA la isobutylmetacrylat 12 hydrocacbon
acrylat mach ngén.
Vi du so sanh B (CE B)

bay la chét ky nudc hoa chit chira flo duoc didu ché nhu trong cong b6 don qubc
té s6 W02013/162704 Vi du 1.
Vi _d1_1 so sanh C-E

Vi du so sanh C va D (CE C va CE D) lasan pham khéng chira flo thuong mai dbi
v6i cac san phim hoan thién chira chét ky nuéc c6 do bén cao c6 ban trén thi trudng

duéi tén thuong mai “PHOBOL RSH” va «“pHOBOTEX RHW?” mot cach trong tmg tir
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Huntsman Textile Effects, Singapore. “PHOBOL RSH” dugc phén tich bing 1H-NMR
va 13C-NMR va dugc phat hién 14 khong chira nhém chtrc carbodiimit nhung chi yéu
chita vat liéu dang sép (khoang 75%) CHs-(CH2)n-CHs, trong do6 n trung binh = xép xi

25, va cac lwong nho hon ctia nhom chire silicon, polystyren, va carboximit.

Vi du so sénh E (CE E) 13 san phdm khong chira flo thuong mai dbi voi san phdm
hoan thién chtra chét ky nuée c6 dd bén cao c6 ban trén thi trudng dudi tén thuwong mai

“FREEPEL 1225 tit Emerald Performance Materials, Cuyahoga Falls, Ohio.

Thit nghiém dénh gia do bén phun ctia polycarbodiimit trong céc vi du tir 1 dén 8 va cac
vi du so sanh tor A dénE

Céc ing dung cla cac chét phan tan d6i v6i vai trong bang 1 dugc tién hanh nhu
trong “Quy trinh xt¢ ly thong qua quy trinh “dém”. Trude khi phu 1én vai so1i, cac chit
phén tan polyme dugc pha loang véi DI-nude dén 0,6% chét rén. D&i véi WPU, xem
bang 1. Sau khi phu, vai dugc séy kho va duge xtr Iy & nhiét do 150°C trong thoi gian 2
phut va dugce didu hoa qua dém & nhiét do trong phong trudce khi thit nghiém. Mirc danh
gia vé tri s6 phun duge xéc dinh nhu trong phuong phép thit nghiém “Dénh gié do bén
phun (SR)”.

Bang 1: Panh gia do bén phun ctia polycarbodiimit

Vi du Vi soi PES (WPU |Vi soi PA (WPU| PES PA PES PA

' 100%) ban dau | 93%) ban dau | 10LD 10LD| 20LD| 20LD

1 95 100 90 100 90 100

2 100 100 100 100 100 100

3 100 100 90 100 90 100

4 100 100 95 100 90 100

5 80 90 NT NT NT NT
6 100 100 80 90 80 80
7 80 90 80 90 80 90

8 100 100 90 80 90 80

CEA 50 70 NT NT NT NT
CEB 100 100 &0 50 80 50
"CEC 100 100 70 0O | 0 0
CED 100 100 0 0 0 0
CEE 100 100 50 0 0 0

NT = khong duge thir nghiém; “XLD” 1a cac chu trinh siy kho va giat X
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Hdn hop pha tron cia polycarbodiimit va sap

Bé xir ly dd dugc chudn bi chra mdt lugng xac dinh cua hdn hop pha tron
sap/polycarbodiimit. Cac chét xir Iy duogc phu cho 16p nén thir nghiém bang cach dém
(xem “Quy trinh xt ly thong qua quy trinh “dém™”) dé tao ra ndng d6 nhu dugc chira
trong phén vi du (dya trén trong lugng vai va duge chi ra duoi dang SOF (céac chét rén
trén vai)). Cac miu dugc sdy kho va dugc xir Iy (nhiét do ndm trong khoang tlr 150 dén
170°C trong thoi gian tir 1 dén 5 phut). Sau khi sdy kho va xit Iy nhiét, cac 16p nén dugc |
thit nghiém v& céc tinh chét ky nudc ciia chiing nhu doi véi “Mire dénh gia do bén phun
(SRY" |

Vi du so sénh

Vi duy so sanh F (CE F) chi 12 sap parafin 1 (SOF 1 va 0,5%) v6i cac két qua danh
gia do bén phun dugc thé_hién trong bang 2. CE C 1a san pham khong chira flo thwong
mai ddi v6i cac san pham hoan thién chira chét ky nuéc do bén cao cé béan trén thi trudng

dudi tén thuong mai “PHOBOL RSH” tir Huntsman Textile Effects, Si‘ngaporé.
Céc vi du 9 va 9A. Hon hop pha trdn ctia PCD va sap parafin 1

Sép parafin 1 (268,8 g) dugc hoa tan trong 403,2 g etylaxetat & nhiét 9 65°C (dung
dich A) trong binh ddy tron ba ¢ 2-L. MAu cua 10,75 g Armorcare VGH-70, 13,44 g
Brij S2, va 13,44 g Brij S20 dugc hoa tan trong 731,2 g DI-nu6e (dung dich B) trong
cbc thay tinh bése 1-L ¢ nhigt 6 65°C. Dung dich A va B dugc tron va khqu trong thoi
gian 15 phut ¢ nhiét d§ 65°C. Hdn hop ctia cac dung dich A va B sau d6 dugc ddng hoa
bing céch chuyén qua thiét bi ddng héa (Microfluidics Corp., HC8000) ¢ nhiét 43 65°C
hai 14n. Etylaxetat dugc loai bod bang budc chung cAt chan khong & nhiét d6 40°C.
Propylene glycol (74,25 g) sau d6 dugc bd sung vao dudi dang chét bao vé dong lanh.

Ham luong chit rin cta nhil twong séap thu dugc 1a 25%.

Dé tao ra ty 1& SOF béng 7:3 gifta parafin va PCD, 82,4 g nhil tuong PCD trong vi
du 5 dugc bd sung vao 200 g nhil tuong sap parafin 1 & trén & nhiét do trong phong aé
tao ra nhii tvong da dugc phéi tron v&i ham lugng chét rén béng 25,2%. Pé thu dugc %
SOF dugc thé hién trong bang 3, phin cét ctia hdn hop nay sau d6 dugce bd sung vao

150 mL DI-nudc va duoc st dung dé ngdm va xur Iy vai nhu d6i voi “Quy trinh xt ly
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thong qua quy trinh “dém”.” Céc ty 1 khac duoc thr nghiém bang céach thay d6i ty 18
khdi lugng cia sap va PCD nhu duge thé hién trong bang 2 dudi dang EX9.

Quy trinh khong trdn trudc khac cling dugce st dung (EX9A). Déi véi ty 1€ SOF
béng 7:3 gitta parafin va PCD, 5,98 g nhil trong sap parafin 1, va 2,49 g nhii twong PCD
(EX5 PCD) trong vi du 5 ban d4u khong dugc trdn trude nhung mdi loai dugc bd sung
riéng ré vao 150 g nude va sau d6 dugc tron k¥ trude khi ngdm va xir ly vai nhu d6i voi
“Quy trinh xir ly thong qua quy trinh “dém””. Cac ty 1€ khac dugc thir nghiém bang cach

‘thay déi ty 18 khdi lugng gitta sap va PCD nhu dugc thé hién trong bang 2. Nhu dugc
thé hién trong bang 2, quy trinh trén khac nay tao ra cac két qua sai khac khong déng ké
(EX9 vo v6i EX9A).

Bang 2: Danh gia do bén phun ctia hdn hop phéi tron cua polycarbodiimit v&i sap

parafin 1
PPP 0
viay | % | 3% I\jvr{)%)(?;ﬁ PPP | NTID | PPP | NID
Lol SOF | WPU) 4 5LD SLD | 20LD | 20LD
X au :
Ban dau
Chi c6 CEF 1 A
parafin 1 0.5) 0 (0) 50 (50) 0 (0) 0(0) 0 (0) 0 (0)
Chi ¢c6 PCD
| Vidys 1 85 100 85 90 80 75
CEC (015) 100 (90) | 100 (100) | 80 (50) | 70 (60) | 60 (50) | 60 (50)
Chi ¢6
EX93:7 | 1
parafin 1: | (0,5) 80 (80) 90 (80) | 80 (80) | 85 (80) |80 (75)| 75 (50)
PCD
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EX9 4:6
Parafin 1: 100 (80) | 100 (80) | 90 (80) | 85 (70) |80 (75)| 70 (50)
PCD 0,5)

EX9 5:5
Parafin 1: 100 (80) | 100 (80) |100 (80)| 90 (75) |80 (75)| 75 (50)
PCD 0,5)

EX97:3
Parafin 1: 85 (80) 90 (80) | 85(70) | 80 (50) |80 (70)| 50 (50)
(0,5)
PCD ,
EX9A 7:3
Parafin 1: | 1 100 100 100 90 80 50
PCD

EX9A 6:4
Parafin 1: | 1 85 &5 80 70 80 50
PCD

EX9A 5:5
Parafin 1: | 1 85 90 80 80 80 60
PCD
EX9A 4:6
Parafin 1: | 1 85 90 85 85 80 70
PCD

Céc vi du 10 va 10A. Hdn hop phdi trén cia PCD va sap parafin 2

Nhii twong PCD trong vi du 5 (34,88 g) dugc bd sung vao 42 g nhil tvong parafin
2 & nhiét do trong phong dé tao ra nhil twong dugc phdi tron véi ham lugng chét rén
bing 39%. Ty 1 khéi luvgng ciia parafin so véi PCD 1a 7:3. P& thu dugc SOF 1% dugc
thé hién trong bang 3, phén cAt cua hdn hop nay sau do duoc bd sung vao 150 mL DI-
nudce va duge st dung dé ngam va xtt ly vai nhu dbi v4i “Quy trinh x Iy théng qua quy

trinh “dém”” (EX10).

Quy trinh khong trdn trude khéc cling duge st dung (EX10A). Déi véi ty 18 SOF
béng 7:3 giita parafin va PCD, 2,88 g nhii twong sép parafin 2, va 2,47 g nhii tuong PCD
trong vi du 5 ban diu khong duge trdn trudc nhung duge bd sung riéng 1& vao 150 g
nudce va sau d6 duoc tron k¥ trude khi ngdm va xir ly vai chu dbi véi “Quy trinh xur ly
thong qua quy trinh “dém””. Ty 1 6:4 cling duoc thir nghiém bang cach thay d6i ty 18

khdi luong cua sap va PCD nhu duge thé hién trong bang 3. Nhu duge thé hién trong
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bang 3, quy trinh trdn khac nay tao ra cac két qua sai khac khong déng ké (EX10 so voi
EX10A).

Bang 3: Panh gia do bén phun ctia hdn hop phéi tron clia polycarbodiimit véi sép

parafin 2
PPP
Vidu % | (WPU N6T6]3 )(Vg:f PPP | NTD | PPP | NID
- SOF | 73%) Ban d°au SLD | SLD | 20LD | 20LD
dau

chi ¢6 CEG
Dot i 90 80 50 50 50 0
chi ¢6 PCD Vi 1 85 100 85 90 80 75
dus
EX10 7:3
Parafin2: 1 80 9 | 80 75 | 75 50
PCD
EX10A
7:3
Porafin 2: 1 100 100 90 80 80 60
PCD
EX10A
6:4 _
Daafin 2 1 90 100 85 85 75 60
PCD |

Vi dy 11. Hon hop phdi tron ctia PCD va sép parafin (chét ddng nhil hoa dung moi)

Séap parafin 1 (40 g) dugc hoa tan trong 60 g MIBK ¢ nhiét do 70°C. Mau 42,86 g
PCD (duoc tao thanh nhu trong patent My s6 8,440,779 “PCD 5” nhung dugc gift lai
khéng dugc nhil héa trong MIBK (40% chét rén)) dugc bd sung vao va dugce tron 6 nhiét
5 70°C. Brij S2 (2,86 g), 2,86 g Brij 520,2,29 g Armorcare VGH-70, va 171,42 g nude
duoc bd sung vao va duge tron kg & nhiét 6 70°C. Hdn hop nay dugc déng héa hai 1an
& nhiét dd 70°C va dung mdi dugc lam bay hoi trong chin khong & nhiét do 40°C.
Propylene glycol (17,2 g) dugc bd sung vao nhil twong thu dwgc dudi dang chét bao vé
dong lanh. Nhii tuong cudi cting ¢6 ham lugng céac chét rdn bang 23%. Budc phi 1én vai

14 trong ty nhu trong vi du 9.
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Bang 4: Panh gia dd bén phun ciia hdn hop phbi tron cia PCD v6i sép parafin (Chét

dong nhii héa dung mdi)

PPP NTD
Vide | .2 | (WPU70%) 66%)(\7];]2}1? PPP | NTID | PPP | NID
¥ SOF X A 5LD | 5LD | 20LD | 20LD
Ban dau dau :

chi c6 sap :
CEL 1 50 50 0 0 0 0
parafin 1
chi co
PCD Vi 1 85 - 100 85 90 80 75
dus
EX117:3
parafin 1: 1 100 90 90 70 - 70 50
PCD

Vi du 12. Hdn hop phdi tron cia PCD khong phai oligome (“dialcohol”) véi sap parafin
Vi du nay 1a hdn hop phdi tron clia sép parafin 1 va PCD tir patent My s6 5,817,249
duoc chi ra trong ban mo ta ndy dudi dang “HCD-1” dugc tao thanh tir “Prisorene 35157
(rugu isostearyl mach nhanh metyl ¢6 ban trén thi trudng tir Unichema Chemie, Gouda,
The Netherlands) va MDL Sy thay dbi nay chi 1a thay doi v& su bao gbi chit nhil hoa
trong vi du 1 cla sang ché.
Bang 5: Panh gid d bén phun ca hén hop phdi tron ctia PCD khong phai oligome

véi sap parafin

| 9 (glgU (I‘\;]TP% PPP | NTD | PPP | NTD
Vi du 0 5LD 5LD | 20LD | 20LD
’ SOF |70%) Ban| 66%) Ban |\ noc | 140°C | 140°C | 140°C
dAu 140°C| dau 140°C
Chi c6
CEF 1 0 50 0 0 0 0
parafin 1
chico
PCD 1 70 75 60 50 50 50
HCD-1
EX12 7:3
parafin 1: | 1 90 90 70 50 50 0
HCD-1
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EX12 5:5
parafin 1: | 1 90 90 70 50 50 50
HCD-1 .

Vi du so sanh. PCD dugc phdi trén véi sap khong phai parafin

Séap montan (30 g) dugc hoa tan trong 45 g etylaxetat évnhiét do 75°C (dung dich
A) trong binh thét ¢b déy tron ba cb 2-L. Tergitol TMN-6 (1,8 g) va 1,5 g Tergitol 15-
S-30 duoc hoa tan trong 120 g DI-nuée (dung dich B) trong cbc bése thiy tinh 1-L &
nhiét 6 65°C. C4c dung dich A va B duge tron va khudy trong thoi gian 15 phit & nhiét
d6 65°C. Hon hop cua cac dung dich A va B sau d6 dugc siéu 4m bing thiét bi siéu am
'Branson Sonifier 450' trong thdi gian 4 phut & 90% chu trinh lam viée. Etylaxetat dugc
loai bo bing budc chung cAt chan khong & nhiét do 40°C. Ham luong céc chét rén cia

nhil twong thu dugc 1a 22% .

Nhii twong EX5 PCD (11,21 g) dugc bd sung & nhiét do trong phong vao 30,91 g
nhil trong sap montan dugc tao thanh & trén dé tao ra nhil twong da dugc phdi tron véi
ham lugng céc chét rin bing 23%. DPé thu duge SOF 1% duoc thé hién trong bang 3,
phén cAt cia hdn hop nay sau dé duogc bd sung vao 150 mL DI-nuéc va duge sir dung

A

dé ngam va xir Iy vai nhu dbi v6i “Quy trinh xi 1y thong qua quy trinh “dém” (CED).

Nhi twong sap PE (2,39 g) va 2,49 g nhil tuong EX5 PCD ban déu khong dugc
tron trude nhung dugc bd sung riéng r& vao 150 g nude va sau d6 dugc tron k¥ trudce

khi ngdm va xtr ly vai nhu dbi vé6i “Quy trinh xit ly thong qua quy trinh “dém” (CE K).

Nhil twong sép cacnauba (3,70 g) va 2,49 g nhii twvong EXS PCD ban déu khong
dugc tron trude nhung dugc bd sung riéng r& vao 150 g nudce va sau do dugc tron k¥
trude khi ngdm va xtt Iy vai nhu trong “Quy trinh xir Iy thong qua quy trinh “dém” (CE
M).

Sép ong (26,88 g) dugc hoa tan trong 40,32 g etylaxetat & nhiét do 65°C (dung
dich A) trong binh thot cb day tron ba ¢ 1L. Ethoquad C-12 (0,72 g), 1,61 gam Tergitol
TMN-6, va 0,81 g Tergitol 15-S-30 dugc hoa tan trong 73,12 g DI-nude (dung dich B)
trong cbe bése thity tinh 1-L & nhiét do 65°C. Cac dung dich A va B duoc tron va khudy
trong thoi gian 15 phit & nhiét d 65°C. Hdn hop cla cac dung dich A va B sau d6 dugc
ddng héa bing céch chuyén qua thiét bj dong hoa (Microfluidics Corp., HC8000) & nhiét
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d6 65°C hai 1an. Etylaxetat dugc loai bd bang budc chung cAt chan khong & nhiét d
40°C. Propylen glycol (7,53 g) sau d6 duge bd sung vao dudi dang chét bao vé dong
lanh. Ham lugng cac chét rdn cta nhii twong thu dugc 14 26,4%. Nhii tvong EXS5 PCD
(4,39 g) dugc b sung vao 10 g nhil twong sép ong duoc tao thanh ¢ trén ¢ nhiét 4o trong
phong dé tao ra nhii twong da dugc phéi tron v4i ham lugng céac chét rén bﬁng 26,2%.
Ty 16 khéi luong giita sap ong va chét rin EX5 PCD 1a 7:3. Dé thu duge SOF 1% duoc
thé hién trong bang 6, phin c4t ciia hdn hop nay sau d6 duge bb sung vao 150 mL DI-
nuée va duge st dung dé ngam va xit ly vai nhu dbi voi “Quy trinh xit Iy thdng qua quy
trinh “dém” (CE O).

Cac két qua phun dbi voi tht ca cac sap khdng phai parafin trong bang 6. Tét ca

cac hdn hop phdi tron voi PCD déu st dung PCD trong vi dy 5.

Bang 6: Danh gia do bén phun ctia PCD dugc phdi trén véi sép khong phai parafin

PPP NTD
, % 0 (WPU PPP | NTD | PPP | NID
Vidy o [WPUT3%)| ¢coiy Ban| SLD | SLD |20LD | 20LD
Ban dau A
> dau : -
chi c6 PCD Vi 1 85 100 85 | 90 | 80 | 75
dus
chi cc’)‘sép CE
H Montan ! 0 0 0 0 0 0
CEI173
Montan: PCD 1 70 70 50 50 0 0
chic6ésép CEJ
PE 1 0 0 0 0 0 0
CE K 7:3 sép
PE: PCD 1 70 75 60 60 50 50
chi c6 sép CEL 1 0 0 0 0 0 0
cacnauba
CE M 7:3 sép
cacnauba: PCD 1 80 85 80 85 70 50
chi c6 sap ong
CEN 1 0 50 0 0 0 ; 0

-68-




27299

CEO 5:5 sap

ong: PCD 1 80 75 75 60 70 50

Céc phan mo ta day da v& céc patent, tai liu séng ché, va céc cong bd dugc trich
dan trong ban md ta nay dugc dua vao ddy bang céch vién din nhu thé 1a mdi tai liéu
dugc két hop riéng 16. Cac cai bién va cac thay ddi khac cua sang ché s& tro nén ro rang
d6i véi ngudi co hiéu biét trung binh vé linh vyc lién quan ma khong tach roi khoi pham
vi clia séng ché. Cén phai hiéu ring sang ché khong chi giéi han & cic phuong an va vi
du minh hoa dugc néu trong ban moé ta ndy va cac vi du va phuong an nay dugc thé hién
chi 1a mét vi du v6éi pham vi boc 19 chi gi6i han & cac diém yéu ciu bao hd duge néu

trong ban md ta nay.
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phap xt ly 16p nén soi, phuong phap nay bao gbm budc phi ché phdm xir Iy
khong chia flo véi lugng du dé tao ra tinh ky nudc cta 16p nén soi, trong do ché phdm
XU 1y nay chira:

it nhit mot hop chét polycarbodiimit thu dugc tir phan Gng carbodiimit hoa cia
hdn hop phan Gmg carbodiimit hoa chira it nhét mot oligome, trong d6 oligome nay bao
gbm it nhit mot nhom cubi isoxyanat va it nhét 12 hai don vi 13p, trong do6 mdi trong sb
it nhat hai don vi 13p nay bao gdm it nhit mot nhém hydrocacbon c6 it nhét 16 nguyén

tir cacbon.

2. Phuong phap theo diém 1, trong d6 oligome nay bao gbm it nhét mot nhom cubi
isoxyanat va it nhét hai don vi l3p cua it nhit mdt monome (met)acrylat, trong do

monome (met)acrylat c6 cong thirc sau:
R1-OC(0)C(R?=CHa (cong thirc I)
trong do:
R! bao gdbm nh6ém hydrocacbon ¢6 it nhét 16 nguyén tir cacbon; va
R? 13 H hoge CHs. |
3. Phuong phép theo diém 1, trong d6 polycarbodiimif con duge didu ché tir hdn hép

phén ung gbm it nhit mot hop chét hai chirc phan ing v6i isoxyanat ¢6 cong thirc sau:
H'X3'(CH2)m'(Zl)o'(CHZ)n‘X4'H (cong thirc VIII)
trong do:

X3 va X* doc 1ap 1a S, -NH, -N(R'), hogc O, trong d6 R0 13 nhém hydrocacbon

c6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
m va n ddc lap 1a cac s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 12;
o1a 0 hodc 1; va
7! dugc chon tir:

nhom alkylen mach thing hodc mach nhanh ¢0 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
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nhém polydimetylsiloxan hoa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi lap dimetylsiloxan;
nhém alkylen oxit hoa tri hai chia tir 2 dén 100 don vi 1dp alkylen oxit; va
hdn hop clia chung.

4. Phuong phép theo diém 1, trong d6 phuong phéap ndy bao gdm budc phi ché phim

khong chura flo chira it nhit mot hop chét polycarbodiimit c6 cong thirc:
Q2-(X5-C(O)NH-(A1-(N=C=N))r-(Zz)q-Az-NHC(O)-X6)p-Q3 (cong thuc IX)
trong do:

X5 va X6 doc 1ap 1a S, -NH, -N(R'"), hogc O, trong d6 R'! 1a nhém hydrocacbon

¢6 tir 1 dén 20-nguyén tt cacbon;

Al va A2 doc 1ap 1a gbe ciia hop chét diisoxyanat hitu co thu dugce bang céch loai

b6 cac nhom isoxyanat tir do;
q=0hodc 1;
p la céc s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 10;
- 114 cac sb nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 20;
" 72 1a hhém hoa tri hai c6 cong thirc:
X3-(CH)m~(Z")o-(CH2)o-X*- (Cong thire X)
trong do:

X3 va X* doc 1ap 1a S, -NH, -N(R'), hoic O, trong d6 R!! 14 nhém hydrocacbon

¢6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
m va n doc lap 1a cac sb nguyén nam trong khoang tir 1 dén 12;
013 0 hoic 1; va
7! dugc chon tir:
nhém alkylen mach théng hodc mach nhanh c6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
nhém polydimetylsiloxan héa trj hai chira tir 2 dén 100 don vi lap dimetylsiloxan;

nhém alkylen oxit hoa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi 13p alkylen oxit; va
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hdn hop ctia chang;
Q? va Q3 doc lap dugce chon tur:
nhém hydrocacbon c9 it nhét 2 nguyén tir cacbon; va
nhom cé cong thic:
—(CH3)s—S-U (cdng thire XI)
trong do:
a 1a cac sb nguyén nim trong khoang tir 1 dén 10;
S 13 luu huynh; va
U duoc chon tu:

oligome chtra tir 2 dén 20 don vi lip cua monome (met)acrylat, mdi don vi 13p doc

lap bao gdm mot nhom alkyl c6 it nhét 16 nguyén tir cacbon;

oligome chura tir 2 dén 20 don vi lip ctia monome (met)acrylat chira uretan, mdi

don vi lap doc lap bao gém mot nhom alkyl ¢6 it nhét 16 nguyén tir cacbon;

oligome chura tir 2 dén 20 don vi ldp ctia monome (met)acrylat chira ure, mdi don

vi lap ddc lap bao gdm mdt nhom alkyl c6 it nhét 16 nguyén tir cacbon; va
hdn hop cta chung;
v6i didu kién 1a ca Q* va Q® déu khong phai 12 nhém hydrocacbon co it nhét 2
nguyén ti cacbon.
5. Phuong phép theo diém 1, trong d6 ché phim xit Iy con chira it nhéat mot sép parafin.
6. Ché phédm khong chira flo chira:
it nhAt mot sap parafin; va
it nhat mot hop chét polycarbodiimit;

trong do it nhit mot hop chit polycarbodiimit ¢6 it nhét hai nhém hydrocacbon,

mdi nhém ¢6 it nhét 16 nguyén tir cacbon; hodc

trong do it nhit mot hop chit polycarbodiimit thu dugc tir phan tmg carbodiimit

héa ctia hdn hop phan ung carbodiimit héa chira it nhit mot oligome, trong d6 oligome

-72-



27299

ndy bao gdm it nhat mdt nhém cudi isoxyanat va it nhét 14 hai don vi 13p, trong d6 mdi

trong sb it nhét hai don vi ldp nay bao gbm it nhit mot nhém hydrocacbon ¢6 it nhét 16

nguyén tr cacbon.

7. Ché phim theo diém 6, trong d6 hop chét polycarbodiimit c6 cong thurc sau:

QZ'(XS'C(O)NH'(Al'(N=C:N))r'(Zz)q'Az'NHC(O)'X6)p'Q3 (cong thue IX)
trong do:

X5 va X doc 1ap 14 S, -NH, -N(R'!), hogc O, trong d6 R'! 1a nhém hydrocacbon

¢6 tir 1 dén 20 nguyén tt cacbon;

Al va A2 doc 1ap 1a gbe ctia hop chét diisoxyanat hitu co thu dugc béng céach loai

bd cdc nhom isoxyanat tir d6;

q=0 hodc 1;
- placée s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 10;
r 1a cac sd nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 20;
72 13 nhém hoa tri hai ¢6 cong thic:
-X3-(CH2)m~(Z")o-(CH2)a-X*- (cOng thirc X)
trong do:

X3 va X* doc lap 1a S, -NH, -N(R'), hodc O, trong do R! 12 nhém hydrocacbon

¢6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;

m va n doc 1ap la cac s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén 12;

ola 0hodc 1;va

Z! dugc chon tir:

nhom alkylen mach thang hodc mach nhéanh cé tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
nhém polydimetylsiloxan héa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi lip dimetylsiloxan;
nhém alkylen oxit hoa trj hai chira tr 2 dén 100 don vi 13p alkylen oxit; va

hdn hop cta ching;
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Q? va Q3 @oc lap duge chon tir:
nhom hydrocacbon ¢ it nhét 2 nguyén tir cacbon; va
nhém c6 cong thirc:
—(CH2)a—S-U (cong thirc XI)
trong do:
a 1a cac sb nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 10;
S 13 luu huynh; va
U dugc chon tu:

oligome chura tir 2 dén 20 don vi 1dp cia monome (met)acrylat, mdi don vi 13p doc

1ap bao gdbm mdt nhom alkyl c6 it nhit 16 nguyén ti cacbon;

oligome chira tir 2 dén 20 don vi 13p ciia monome (met)acrylat chira uretan, mdi

don vi 1ap doc 1ap bao gbdm mdt nhom alkyl c6 it nhét 16 nguyén ti cacbon;

oligome chtra tir 2 dén 20 don vi l3p cia monome (met)acrylat chira ure, mdi don

vi ldp doc lap bao gbdm mdt nhom alkyl co it nhét 16 nguyén t& cacbon; va
hdn hop cta ching;

véi didu kién 1a ca Q* va Q® déu khong phai 1a nhém hydrocacbon c6 it nhét 2

nguyén tir cacbon.

8. Ché phim theo diém 6, trong d6 sap parafin c6 nhiét d0 noéng chay nam trong khoang

tir 40°C dén 70°C.

9. Ché phim theo diém 6, trong d6 sap parafin c6 mat trong ché pham xtt Iy véi luong
nam trong khoéng tir 30% trong luong dén 70% trong lugng, va polycarbodiimit c6 mat

v6i luong nam trong khoang tir 30% trong lwong dén 70% trong lugng.

10. Lép nén soi duge xir Iy béng ché pham theo diém 6.
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