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Linh vie ky thuit dwoc dé cap

N6i chung, sang ché, dé cap dén ché phim nén nuédc (hodc ché phim trung gian) tao
16p 16t ding cho 16p phii chéng dinh trén co s& nhua flocacbon. Ngoai ra, séng ché con dé
cdp dén phuong phép diéu ché ché pham nay, dé tao 16p 16t ding cho 16p pht chéng dinh
chira ché pham nay, phwrong phép diéu ché ché phim tao 16p 16t, cling nhu phuong phép san
xut vt phdm c6 nén kim loai duoc pht bang ché phim tao 16p 16t nay.

Tinh trang k¥ thuit ciia sing ché

Lép pha chdng dinh trén co s& polytetrafloetylen (PTFE) dugc sit dung rdng réi
trong linh vyc dung cu nha bép. N6 dugc tao ra tir it nhit mot 16p chra nhya dugce peflo héa
va nhya lién két. Sau d6, 16p 16t ndy dugc phi bing mot hodc nhidu 16p PTFE, trong d6
lwong PTFE duoc ting dan.

Nhura lién két cho phép 16p 16t ndy va cac 16p flo héa khéc dinh vao 16p nén thuong
1a nhya polyamit-imit (PAI), polyphenylen sulfua (PPS), polyeteulfon (PES), va polyete ete
keton (PEEK).

Trong trudng hop cu thé, vide thu dwoc 16p 16t mau sang 1a didu mong mudn, tdt hon
14 st dung nhya PES, PPS hodc PEEK.

Tuy nhién, khong dé st dung c4c nhwa nay vi chiing khong d& dang hoa tan ngoai trir
trong dung moi khong proton phan cuc, hiu hét cac nhya nay duogc liét vao danh muc céc
san phdm gdy nguy hiém, thdm chi 1a gy doc theo quy dinh REACH (Registration,
Evaluation, Authorisation and Restriction of Chemicals). Trong thyuc té, cac nhya nay c6 thé
duoc st dung dang bot. Tuy nhién, viéc thu dugc bt ¢ ¢ hat nhé 13 khé khin va tdn kém,
vi kho c6 thé nghién cac polyme niy dén ¢ hat nho hon d50 = 10 um. Két qua 13, sy phin
bd ctia cac nhua nay trong 16p 16t 13 khong ddng nhit va dn dén viéc 1am mét di su bam
dinh trong khi st dung.

V& mit ndy, nhua PAI dugc cung cap du6i dang dung dich hoic bot d& pha lodng
trong nuéc dé sir dung hon. Tuy nhién, chiing chira lvong 16n dung méi. Do d6, nhu ciu sit
dung cic dung mdi khong proton phén cuc (N-etylpyrolidon (NEP), N-metylpyrolidon
(NMP), va dimetyl etylen ure (DMEU)) ma tic dong dén moi trudng va sirc khoé 13 dang
ké.

Néu nhya PAI dugc cung cp du6i dang bot d& pha loging trong nuéc, thi khong cin
phai stt dung dung moi nita, nhung né lai c6 d6 bén nhiét kém hon. Thuc vay, & budce thi€u
két PTFE (duogc tién hanh & nhiét d cao hon 370°C va tbt hon 13 & nhiét d¢ 415°C), mot
phén nhé nhya PAI phéan hiy, ma 13 mét nhugc diém ngay ca khi hién tugng nay khong anh
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hudng nhiéu dén phz‘?ln 16n cac dac tinh cta 16p phu thu dugc. Hon thé nita, viée sir dung
amin khong bén cho phép sir dung nhwa PAI trong pha 16ng tao ra lrgng dang ké cac hop
chét hitu co d& bay hoi khi 1am viéc trong méi trudng nudc, ma gy ra sy héa vang khong
chip nhan dugc dbi véi 16p phi thu duge.

Miit khac, viéc tao ra silic oxit ghép véi axit polyamic 13 d4 biét trong linh vuc k§
thudt ndy (Peng Liu, Iranian polymer Journal 14, (11) 2005, 968-972). Mic du silic oxit
ghép nay di duogc cdi thién vé dic tinh phu thudc vao nhi¢t d9, nhung mot mat hgp chét ban
dau nay 1a silic oxit da tdn tai, va mit khac tit ca cac bude cai bién silic oxit déu dugc tién
hanh trong moi trudng dung mdi. Viée st dung silic oxit ndy vin dién ra trong mdi trudng
dung méi (xem phan két luan), nén khong gidi quyét dugc vin dé vé rang budc vé méi
truong.

Ca EP 0386379 14n FR 2625450 ctia Corning Glass Works déu md ta hdn hop chira
PAI va aminosilan theo phuong phép tuong ty. Theo phuong phép dugec mo ta, aminosilan
dugc tron v6i tién chit PAI da c6 trong dung dich nudc; néi cach khac, tién chit PAI da
chira amin dé tao mudi ciing nhw dung méi (vi viéc chon PAI d4 dwgc mo ta trong cac vi
du), dung méi nay 1a cin thiét dé didu ché hbn hop dang 16ng.

Do d6, c4c patent ndy ching nhimg khéng tranh khéi sy c6 mit clia amin d& bay hoi
c6 thé gdy ra su héa vang 13n khong tranh khoi sy c6 mit ciia dung mdi khong proton phén
cuc c6 kha ning giy ddc.

Ban chét ky thuit ciia sdng ché

P& khic phuc cac nhugc didm nay, céc tic gia sang ché da tao ra ché phim nén nuéc
trén co s& polyimit hodc polyamit-imit hodc polyamit-axit amic, va chira aminosilan hodc
silazan.

Viéc str dung aminosilan hodc silazan cho phép cé thé thu dugc chit dién ly cao
phén tir polyamit-axit amic trong nhii trong nudc ma khong cin st dung céc hop chét 4i
nhan manh nhu amin, ma s& oxy hoa va s€ dan dén viéc 1am cho 16p phti bi héa vang manh.
Ngoai viéc 1am giam muc do hoa vang, céc tinh cht khac ciia 16p phi thu dugce ciing dugce
céi thién dang ké.

Piéu nay con cho phép c6 thé tao ra mot hdn hop bing cach “héda rén trén” nhira PAI
bang silanol. S& di c¢6 thé nhu vay 12 vi aminosilan, dugc phan bd trudce trén mach PAL Hon
thé nita, diéu ndy con cho phép c6 thé cai thién dugc dd bén chéng mai mon cua 16p phu
thu duge bing cach tao ra mién nano silic oxit theo cong thirc, thu dwgc bing cach ngung tu
céc silanol v6i nhau. Pidu niy ciing cho phép c6 thé thu dugc mang polyme duge don bing
chit don nano (nanofilled) c6 6 bén nhiét rd rang. Do bén nhiét c6 thé dugc xac dinh, vi
du, bing cach quan sat mirc d6 thay dbi ctia nhiét d6 chuyén héa thuy tinh & it nhét 13 20°C
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va mirc d6 thay dbi ciia dudng cong phan hity nhiét trong mdi trudng khi nito & 40°C & mirc
it nhét gitra san phim trung gian theo tiéu chuén va san phim trung gian theo sang ché.

Mang PAI dugc don béng chit d6n nano nay co su két dinh tdt v6i nén kim loai,
mitc d6 két dinh nay con duogc cai thién dang ké nho phﬁn silanol 1ién két v6i nén kim loai.

Polyme nhu PAI, va thdm chi trong trudng hop polyamit-axit amic, chira nhidu
nhém cubi mach d& phéan ng, cu thé 1 cac nhém carboxylic va amit, ma s& c6 thé phan
{mg v6i nhém dé phan g chira nito ciia aminosilan hodc cta silazan. PAI dugc hoa tan
trong dung méi khong proton phan cyc (NEP, NMP, DMEU, dimetyl sulfoxit (DMSO),
v.v.) hodc dudi dang bdt w6t trong nude duogc nhii héa trong nuéc bang cach cho phan tmg
v6i aminosilan hbac silazan. Trong quy trinh ndy, cdc nhém aminosilan hogc silazan tu
ghép ching vio mach PAI 14n lugt théng qua cdc nhém cudi mach NH; va NH ctia ching.
Mdt phin aminosilan ciing c6 thé tyr ghép ching truc tiép vao polyamit-axit amic bing céc
nhom alkoxy (metoxy hodc etoxy hodc silanol) cta ching. Khi dung dich nuéc dugc tao ra
va tao ra do axit cuc bd ctia méi trudng do sy ¢6 mit clia cdc nhém carboxylic vin & trang
thai tu do, quan sat dugc su thuy phan cidc nhom alkoxysilan thanh silanol, do vy ting
cudng thém kha ning tuong thich véi nude. Néu cn, ché phdm nay dugc hoan tit boi hdn
hgp alkoxysilan. Trong khi 1am kho ché phdm nay va sau khi 1am bay hoi nuéc va ruou,
viéc tao lién két ngang toan bod thu dugc biang phan g ngung tu kiéu sol-gel ma tao ra
mang chit don nano silic oxit trong chét nén hitu co PAI va bang cch déng mach vong céc
nhém imit. Pidu nay cho phép c¢6 thé thu dugc chu tric lai hitu co-vd co véi viée tao ra
mang silic oxit cd c& hat nano phéan tén hoan hio trong chit nén PAL

MG ta chi tiét sang ché

Do d6, cu thé hon, muc dich cta sang ché 1a @& xuét ché phém nén nude (hodc ché
phim trung gian) bao gdm polyimit hodc polyamit-imit hoic polyamit-axit amic ciing nhu
bazo Lewis, dung mdi khong proton phén cuc, va nude véi lwgng it nhit 12 15% so véi tong
khéi lugng cua ché phém néu trén, khic biét & chd, bazo Lewis ndy 1a aminosilan ho#c
silazan.

C6 lgi, néu aminosilan hoic silazan ¢6 mat trong ché phdm néu trén véi lugng nim
trong khoang tir 0,1 dén 10% tdng khéi hugng ctia ché phdm néu trén.

C6 1oi, néu aminosilan 14 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES).

C6 loi, néu silazan 13 hexametyldisilazan.

C6 1oi, néu dung mdi khong proton phin cuc c6 mit véi lugng nim trong khoang tir
1 dén 70% tdng khéi lwgng ciia ché phdm nay.

C6 loi, néu dung méi khéng proton phan cuc 1a N-etylmorpholin, N-etylpyrolidon,
hodc dimetyl sulfoxit.
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Muc dich tiép theo ciia sang ché 12 d& xuit ché phdm tao 16p 16t ding cho 16p phu
chéng dinh bao gbm ché phdm nén nudc theo sang ché nhu di dugc x4ac dinh trén day va
thé phén tan chira nhya flocacbon.

Nhya flocacbon c6 thé dwoc chon tir nhém bao gdm polytetrafloetylen (PTFE),
copolyme cua tetrafloetylen va perflo(propyl vinyl ete) (PFA), copolyme cia tetrafloetylen
va hexaflopropylen (FEP), polyvinyliden florua (PVDF), MVA (copolyme TFE/PMVE),
trime TFE/PMVE/FAVE, ETFE, va hdn hgp cta ching.

Tét hon 13, sit dung polytetrafloetylen (PTFE) hoic hdn hgp (PTFE/PFA) cia
polytetrafloetylen (PTFE) va copolyme cua tetrafloetylen va perflo(propyl vinyl ete) (PFA),
hozic hdn hgp (PTFE/FEP) cua polytetrafloetylen (PTFE) va copolyme clia hexaflopropylen
va tetrafloetylen (FEP).

Muc dich tiép theo cua sang ché 13 @ xu4t phuong phap diéu ché ché phim nén
nuée (hodc ché phdm trung gian) bao gdm céc budc sau:

hoa tan polyimit hodc polyamit-imit hodc polyme polyamit-axit amic trong dung
mdi khong proton phén cuc dé tao ra hdn hop dbng nhét;

dua bazo Lewis vao hdn hop néu trén dé ¢b dinh bazo nay trén polyme néu trén,
va

bd sung nudc vao hdn hop duge tao ra.

Tuy ¥, bazo Lewis thit hai khong phai 1 silan va ciing khong phai 1a silazan ciing c6
thé dugc bd sung vao hdn hop thu dugce tir budc c).

Muc dich tiép theo ciia sang ché 1a dé xult phuong phap diéu ché ché phim tao 16p
16t dung cho 16p phii chéng dinh bao gdm budc d) tron ché phim nén nuéc (hoic ché phim
trung gian) nhu dugc x4c dinh trén diy hodc thu dugc bing phuong phép diéu ché ché
phim nén nuéc nhu duge xac dinh trén day, voi thé phan tan chtra nhya flocacbon.

Tuy ¥, chit don va/hoic chit mau c6 thé dugc bd sung vao hdn hop gdbm ché phim
nén nudce va thé phan tan chira nhya flocacbon.

Muc dich tiép theo ciia sang ché 13 @ xuét phuong phép san xuét vat phdm, bao gdm
cac budc sau:

tao ra nén kim loai ¢ hai mit dbi dién;

dua it nhit mot 16p ché pham tao 16p 16t dung cho 16p phu chéng dinh nhu
duge xac dinh trén ddy hodc thu dugc bing phwong phép didu ché ché phim tao 16p
16t nhu dugc xac dinh trén day 1€én mot trong s6 cdc mit cia nén néu trén,

dua it nhit mot 16p ché phim cubi bao gbm it nhit mdt nhya da dugc flo hoa
1én 16p ché phim tao 16p 16t néu trén, sau d6

héa rén toan bd san phim thu duge & buée C & nhiét do nim trong khoang tir
370°C dén 430°C.
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Sau cung, muc dich tiép theo cua sang ché 13 d& xut vat phém ma c6 thé thu dugc
bing phuong phép san xuit vat phim theo sang ché.

Vi du v& vat phém nhu viy 1a dung cu nha bép, ¢6 mét trong s6 cac mit cAu thanh bé
mit bén trong d& tiép xic v6i thue phdm dugc dua vao bén trong vat phdm niy va mit con
lai 12 b& mat ngoai 16i dé tiép xac véi ngudn nhiét.

Vi du thye hién sang ché
Céc thtr nghiém
X4c dinh phin chiét kho ctia ché phim nén nuée trung gian hoic tao 16p 16t
Nguyén ly
Phin chiét kho cua san phim 13 phin chét rin con lai sau khi 1am bay hoi cac chit d&
bay hoi ma né chira. Nhiét 40 1am kho va thoi gian lam kho6 dong vai trd quan trong vi cac
dung méi nay c6 nhiét d9 soi cao, cadc phén doan monome, cic chit pha logng d& phan ting,
va céc san phim phu phan émg (tuy thudc vao thoi gian Iuu cia chung) roi khéi mang rat
cham. Do d6, diéu quan trong 1a can phai x4c dinh céc diéu kién 1am khd dugc chuén hoa
theo c4ch thong thudng va gin nhit véi thuc hanh thuc té.
Phuong phap
Phén chiét khé ndy dugc x4c dinh nhu sau:

- ¢cbc nhém duge can: mo= khéi lugng cua cbe;

- tir 0,5g dén 3g san phim dugc nghién ctru dugc dit trong cbe nay;

- cbc da dugce nap ddy dwoc cAn: m; = khéi lugng ciia cdc dd duoc nap diy;

- c¢bc dugce dat trong 16 dugc bd tri & nhiét d6 210°C trong thoi gian hai gio;

- sau khi 1am kho va 1am nguéi, cbc dugc can: m; = khéi lugng ciia cde di duge

nap ddy sau khi 1am kho va 1am ngudi;

- phan chiét khé dugc x4c dinh theo cong thirc (1) sau:

Phan chiét khd = 100*[(mz-mo)/(m1-mo)]

Pénh gia d6 én dinh ctia d6 nhét cia ché phdm nén nudc trung gian hoic tao 16p 16t

Do bn dinh coa d6 nhét cua ché phém nén nude trung gian (khong c6 PTFE) hodc
ché phim nén nudc 16t (c6 PTFE va céc chit don) dugc phu bing cach phun dugc dénh gia
bing cach do thoi gian chay theo tiéu chudn DIN EN ISO 2433/ASTM D5125 bing cbe do
5 nhét loai 2.5 hogc cde do d¢ nhét loai 4.

D0 nhét twong tng véi thoi gian chay lién tuc, dugc tinh theo gidy, clia thé tich cuia
cbe qua 18 dinh ¢&. Viéc chon cbe dugc tién hanh trén co s& d6 nhét gia dinh ctia san phém.

Mitc d6 tién tridn d6 nhét duoc kiém tra bing cach do thoi gian chay lién tuc cta thé
tich d4 dugc chudn héa & nhiét dd moi trudng ngay sau khi didu ché ché phim, va bing
cach theo d6i murc dd tién trién cia do nhét nay theo thoi gian ¢ nhi€t 40 moi trudng.
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Khi dugc bao ché, ché phém dugc dat trong 10 & nhiét d6 40°C; mac do tién trién
ctia thoi gian chay, va do vy ciia d6 nhét (danh gia do dn dinh cua nhil twong sau khi héa
gia & nhiét d6 40°C), sau d6 duoc kiém tra theo thoi gian.

Phuong phap va k¥ thuat

Nhua PAI dugc dua vao thiét bi phan tmg. Nhya nay c6 thé dudi dang bt wét (axit
polyamic hoic polyamit-axit amic (PAA) v6i chi sb hydroxyl ndm trong khoang tir 40 dén
200 meq KOH/g) hodc dudi dang polyme PAI dugc hoa tan trong dung moi khong proton
phén cuc. _

Trong trudng hop nhwa PAI duéi dang bot, thi tét hon 13 bdt nay dugc hoa tan trong
dung moi khong proton phan cuc tét hon 13 khong ddc, thim chi chwa dwgc phén loai.

Phén tng trung hoa ciia cdc nhém axit & cudi mach ctia PAI hodc ciia PAA v6i nhém
chirc amin ctia aminosilan din dén viéc st dung nhua PAI trong pha nuéc hoic trong pha
nuéc + dung moi. Trong céc diéu kién ndy, mirc dd ngung tu clia cic nhém silanol véi nhau
dugc giam. Alkoxysilan dugc ghép theo phuong phap hda hoc vao nhya PAI theo cach nay.

Sau d6, trong pha sau d6, cdc nhém alkoxysilan 1in lugt dugc thity phan thanh cic
nhém duge hydroxyl héa (silanol), ngung tu trong khi héa rin dé tao ra mang silic oxit ¢6
chu triic nano trong nén polyme.

Nhya dugce phin tan nhu vay trong pha nudc hodc trong nudc dugce tron véi dong
dung mdi c6 thé dwoc sir dung nhur trong cac ché pham tao 16p 16t dwgc flo hoa.

Hbn hop nay vin dn dinh ma khong phu thudc vao do kiém ciia thé phan tan PTFE,
trong d6 sy ngung tu cua silanol, tao ra pha vo co dugce phan tan rit ot dugc lién két & muc
d6 it nhidu voi chat nén PAIL chi dugc quan sét trong khi hoa rén.

Vi du 1: Ché phim trung gian so sanh SFcl
Diéu ché ché phim nén nudc trén co s PAI (bot) va trietylamin
Ché phim nén nudc trung gian SFcl duge diéu ché bao gdm céc hop chét sau, véi
cac lugng tuong ing dugec tinh theo g:
- polyamit-axit amic (35% phan chiét khd):  103,0 g

- trietylamin: 214¢
- nuéc mém: 4850 g
Tbng: 6094 g

Ché ph&m nén nudc trung gian SFcl duge didu ché nhur sau:
hén hop nuée-trietylamin dugc dua vao thiét bi phan tmg;
hén hop thu duoc dugce khudy va sau d6 dwoc 1am néng dén nhiét d6 65°C +/-
5°C;
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sau d6 polyamit-axit amic dang bot dugc dwa vao hdn hop trong khi khudy;
hén hop thu dugc duge duy tri trong khi khudy & nhiét 9 65°C trong thoi gian it
nhét 5 gid va t6i da 10 gio.

Céc tinh chit cia ché phdm nén nudc SFcl thu duoc 14 nhur sau:
phan chiét khé theo 1y thuyét: 6%
phdn chiét khé do duoc trong ché phim: 6,3%
san phém md, mau mat ong, va nhét.
d6 nhét (trong cbe 4 theo tiéu chudn DIN EN ISO 2433 / ASTM D5125): 50 gidy
sau khi héa gia & nhiét 4o 40°C, san phim tao ra gel sau chi 10 ngay cét giit (khong
chay, khong thé do dugc do nhét).

Vi du 2: Ché phim trung gian so sanh SFc2
Diéu ché ché phidm nén nudc trén co s& PAI (bdt), trietylamin, va silic oxit dang keo
Ché phim nén nuéc trung gian SFc2 dugc diéu ché bao gdm cac hop chit sau, véi
cac lugng tuong tng dugc tinh theo g:
- polyamit-axit amic (35% phén chiét khé):  103,0 g

- trietylamin: 214 g
- nueéc mém: 4850 g
- silic oxit dang keo (30% phn chiét kho): 160 g
Tbng: 6254 g

Luong silic oxit dugc st dung trong ché phdm nay din dén luong cubi 13 11,6% khéi
lugng silic oxit trong mang kho so véi tdng khdi lvgng mang kha.

Ché phim nén nuéc trung gian SFc2 dugce diéu ché nhur sau:

hdn hop nude-trietylamin dwoc dua vao thiét bi phan tmg;

hdn hop thu duge dugc khuéy va sau d6 dugc lam néng dén nhiét dd 65°C +/-
5°C;

sau d6 polyamit-axit amic dang bot duge dua vao hdn hop ny trong khi khudy;

hén hop thu dugc dugc duy tri trong khi khuiy & nhiét d6 65°C trong thoi gian it
nhét 5 gid va t6i da 10 gio;

hén hop thu duge duge dé ngudi, sau d6 thé phan tan dang keo cia silic oxit ¢6
kich thuéc nim trong khoang tir 40 dén 200 nm dugc dua vao hdn hop nay & nhiét do
mdi trudng.

Céc tinh chit cia ché phdm nén nude SFc2 thu duge 13 nhur sau:
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phén chiét khé theo Iy thuyét: 6,6%

phin chiét khé do dugc trong ché phdm: 6,9%

San phAm mo, mau mat ong, va nhét.

d6 nhét (trong cdc 4 theo tiéu chuin theo DIN EN ISO 2433 / ASTM D5125): 80
gidy

sau khi héa gia & nhiét d6 40°C, san phim nay tao ra gel sau chi 10 ngay cét giit
(khdng chay, khong thé do dugce d6 nhét).

Vi du 3: Ché phdm trung gian SF1 theo sang ché
Diéu ché ché phim nén nudc trén co sé polyamit-axit amic(PAA) va aminosilan (c6 dong
dung moi)

PAA dugc st dung c6 cdc nhom cudi mach khoang 200 meq KOH/g. Nhua PAA
dugc Solvay ban trén thi trudng duéi tén nhan hi¢u TORLON Al 30LM dugc st dung.

Aminosilan dugc st dung la 3-aminopropyltrietoxysilan trong dung dich nuéce, va cu
thé san phdm dugc DEGUSSA béan duéi tén nhin hiéu Dynasylan AMEO.

Pdng dung mdi duge st dung 13 N-etylmorpholin hoic 4-axetylmorpholin (CAS
RN: 1696-20-4).

Ché phdm nén nuéc trung gian SF1 duge diéu ché, bao gbm cac hop chét sau, véi
cac lugng tuong g dugc tinh theo g:

- polyamit-axit amic(35,5% phén chiét kho): 18,1 g
- N-etylmorpholin: 6l,1g
- 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) (100%): IL,Llg
- nudc mém: 19,7 ¢
- trietylamin: 09¢g
Téng: 1009 g

Luong silic dugc cung cip béi APTES trong ché phim nay din dén luong cubi
khoang 2% khéi lugng silic trong mang khd so véi téng khéi lwong mang kha.

Ché phim nén nudc trung gian SF1 dugc diéu ché nhu sau:
polyamit-axit amic dang bdt dugc hoa tan trong dung moi khong ghi nhan dugc
dwa vao thiét bj phan tng;
sau d6 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) duoc dua vio hdn hop nay, trong
khi khudy cham;
hén hop nay dugc khudy co hoc trong théi gian it nhét 2 gid vé6i chan vit tau thiy
duoc lép trén thiét bi tron Rayneri;
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thu dugc dung dich trong va déng nhét trong dung méi;

sau d6 hé théng khuéy duogc cai bién: ludi cit duge lép trén thiét bi tron Rayneri;

sau d6 nudc dugc bd sung timg giot vao bing cach st dung phu nho giot véi toe
do chay khoang 0,0015 g/pht;

sy thay dbi cia pha dung méi thanh pha nuéc dugc phan tan hoan toan dwgc
quan sat;

nhii trong thu dugc: san phém c6 mau tréng duc, 6n dinh ;

dé cai thién d6 6n dinh d6 nhét cia nhii twong sol-gel nay, bazo nhu trietylamin
duoc bd sung, khién cho c6 thé c6 dugc do dn dinh & nhiét d6 méi truong trong thoi
gian vai tuén.

Ché phim nén nu6c SF1 thu dugc c6 céc tinh chét sau:
phén chiét kho theo 1y thuyét: 6,9%
phan chiét khé do duoc trong ché phim: 7,2%
do pH=10,4
San phdm nay c6 mau tring duc va 6n dinh.
d6 nhét (trong cbe 2.5 theo tiéu chuén theo DIN EN ISO 2433 / ASTM D5125):
42 gidy

Vi du 4: Ché phim trung gian SF2 theo sang ché
Didu ché ché phdm nén nuéc trén co s& polyamit-axit amic (PAA) va aminosilan (c6 ddng
dung mo6i)

PAA dugc st dung cé cac nhém cudi mach khoang 200 meq KOH/g. Nhuya PAA
dugc Solvay bén trén thi trudng duédi tén nhén hiéu TORLON Al 30LM dugc st dung.

Aminosilan dugc sir dung 13 3-aminopropyltrietoxysilan trong dung dich nudc, va cu
thé san phdm dugc DEGUSSA ban duéi tén nhin hiéu Dynasylan AMEO.

Pdng dung méi duge st dung 13 dimetyl sulfoxit (DMSO), 13 dung mdi khong ghi
nhén.

Ché phim nén nuéc trung gian SF2 dugc diéu ché, bao gbm cac hop chét sau, véi
cac lugng tuong tng dugc tinh theo g:

- polyamit-axit amic(35,5% phan chiét kho): 18,1g
- DMSO: 61,1g
- 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) (100%): I,Llg
- nuéc mém: 19,7 g
- trietylamin: 09¢g
Tbng: 1009 g
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Luong silic dugc cung cAp béi APTES trong ché phidm nay din dén luong cubi
khoang 2% khdi lrgng silic trong mang khd so v6i téng khdi lugng mang khé.

Ché phdm nén nude trung gian SF2 dugc diéu ché nhu sau:

polyamit-axit amic dang bdt dugc hoa tan trong dung moi khong ghi nhan dugce
dwra vao thiét bj phan tmg;

sau d6 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) dugc dua vao hdn hop nay, trong
khi khuéy cham;

hén hop nay dugc khudy co hoc trong thoi gian it nhét 2 gid véi chan vit tau thiy
dugce lép trén thiét bi tron Rayneri;

thu dugc dung dich trong va ddng nhét trong dung moi ;

sau d6 hé théng khudy duogc cai bién: ludi cit duoc lip trén thiét bi tron Rayneri;

sau d6 nuéc dugc bd sung timg giot vao bing cach st dung phéu nhé giot véi toe
d6 chay khoang 0,0015 g/pht; '

su thay dbi pha dung moéi thanh pha nu6c duge phan tan hoan toan dugc quan
sat;

nhii trong thu dugc: san phdm c6 mau tring duc, 6n dinh;

@& cai thién d6 6n dinh d6 nhét cia nhii trong sol-gel ndy, bazo nhu trietylamin
duoc bd sung, cho phép cé thé thu dugc su 6n dinh & didu kién moi trudng trong thoi
gian vai tudn.

Ché phim nén nuéc SF2 thu dugc c6 céc tinh chét sau:

phan chiét kho theo ly thuyét: 6,9%

phin chiét kh6 do duge trong ché phim: 7,2%

pH=10,4

San phdm c6 mau tring duc va én dinh .

d6 nhét (trong cde 2.5 theo tiéu chuén theo DIN EN ISO 2433 / ASTM D5125):
42 gidy

Vi du 5: Ché phdm trung gian SF3 theo sang ché
Diéu ché ché phdm nén nuéc trén co sé polyamit-imit (PAI) (c6 ddng dung mdi) va
aminosilan

PAI dugc sir dung 1a nhya PAI dugc HUNTSMAN bén trén thi trudng duéi tén nhan
hiéu RHODEFTAL 210ES, c6 phin chiét kho 1 29% trong N-etylpyrolidon.

Aminosilan ndy dugc sir dung 14 3-aminopropyltrietoxysilan trong dung dich nuéc,
va cu thé san phim dugc DEGUSSA ban dudi tén nhan hiéu Dynasylan AMEO.
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Ché phidm nén nuéc trung gian SF3 dugc diéu ché, bao gdm cac hop chit sau, véi
cac lugng tuong g dugc tinh theo g:

- polyamit-imit (29% phin chiét kho): 240¢g
- N-etylpyrolidon: | 535¢g
- 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) (100%): 1,2¢g
- nuéc mém: 213¢g
- trietylamin: 09¢g
Tbng: 100,9 g

Luong silic duge cung cp bdi APTES trong ché phim nay din dén luong cubi
khoang 2% khéi Iuvgng silic trong mang khé so v6i téng khdi hrgng mang khé.

Ché phim nén nuéc trung gian SF3 duge didu ché nhu sau:

polyamit-imit dugc pha lodng trong N-etylpyrolidon dugc dua vao thiét bj phan
tmg; |

sau d6 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) dugc dua vao hdn hop ndy, trong
khi khudy chim;

hén hop nay duoc khudy co hoc trong thoi gian it nhét 2 gid v6i chan vit tau thiy
duoc lip trén thiét bi trén Rayneri;

thu dugc dung dich trong va dong nhét trong dung méi ;

sau d6 hé théng khudy duoc cai bién: ludi cit duoc lap trén thiét bj tron Rayneri;

sau d6 nudc duge bd sung timg giot vao bing cach st dung phéu nhé giot vai toe -
d6 chay khoang 0,0015 g/phut;

su thay d6i pha dung moéi thanh pha nuéc duge phan tin hoan todn dugc quan
sat;

nhil tuong thu dugc: sdn phém ¢6 mau tr:?'mg duc, 6n dinh; |

dé cai thién do 6n dinh d6 nhét cua nhii twong sol-gel ndy, bazo nhu trietylamin
dugc bd sung, cho phép c6 thé thu duge d6 6n dinh & didu kién méi trudng trong thoi
gian vai tuln.

Ché phim nén nuéc SF3 thu duge c6 cic tinh chét sau:

phan chiét kho theo 1y thuyét: 7,42%

phén chiét khé do dugc trong ché pham: 7,6%

do pH=10,4

San phdm c6 mau tring duc va én dinh .

d6 nhét (trong cbe 2.5 theo tidu chudn DIN EN ISO 24331 ASTM D5125): 45 gidy
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Vi dy 6: Ché phim trung gian SF4 theo séng ché
Pidu ché ché phim nén nuée trén co s& polyamit-axit amic(PAA) va silazan (c6 dong dung
moi)
PAA dugc sir dung ¢6 cac nhém cudi mach khoang 200 meq KOH/g. Nhya PAA
dugc Solvay ban trén thi truong dudi tén nhan hiéu TORLON Al 30LM dugc st dung.
Silazan dugc st dung 13 hexametyldisilazan, véi khéi lwrgng mol bing 161,39 g/mol.
Ddng dung méi dugc st dung 13 N-etylmorpholin (ho#c 4-axetylmorpholin) (CAS
RN:1696-20-4).

Ché phim nén nuéc trung gian SF4 duge didu ché, bao gdm cac hop chét sau, véi
cac lugng tuong ng dugc tinh theo g:
- polyamit-axit amic (35,5% phan chiét kho): 18,1g

- N-etylmorpholin: 61,1g
- hexametyldisilazan (100%): I,L1g
- nudc mém: 19,7 ¢
- trietylamin: 09¢
Tbng: 100,9 g

Lugng silic dugc cung cép béi APTES trong ché phdm nay din dén luong cudi
khoang 3% khéi lugng silic trong mang khd so véi tbng khéi lugng mang kho.

Ché phim nén nudc trung gian SF4 dugc diéu ché nhu sau:

polyamit-axit amic dang bdt dugc hoa tan trong dung mdi khong ghi nhin dugc
dua vao thiét bi phén Ung;

sau d6 hexametyldisilazan dugc dua vao hdn hgp nay, trong khi khudy cham;

hén hop nay dugc khudy co hoc trong thoi gian it nhét 2 gid véi chéan vit tau thiry
duoc lép trén thiét bi tron Rayneri;

thu duqé dung dich trong va dbng nhét trong dung méi ;

sau d6 hé théng khudy dugc cai bién: ludi cit dwoc 14p trén thiét bi tron Rayneri;

sau d6 nude dugc bd sung timg giot vao bang cach sir dung phdu nho giot véi tbe
do chay khoang 0,0015 g/phut;

sy thay dbi pha dung méi thinh pha nuéc dugc phan tén hoan toan dugc quan
sat;

nhii trong thu duge: san phim c6 mau tring duc, bn dinh;
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d& cai thién d6 6n dinh d6 nhét cia nhil trong sol-gel ndy, bazo nhu trietylamin
dugc bd sung, cho phép c6 thé thu dugc d6 6n dinh & diéu kién méi treong trong thoi

gian vai tuan.

Ché phdm nén nuéc SF4 thu duoc c6 céc tinh chét sau:

phén chiét kho theo 1y thuyét: 6,9%

phan chiét khé do dugc trong ché phim: 7,2%

pH = 10,4

san phim c6 mau tring duc va én dinh .

d6 nhét (trong cbe 2.5 theo tiéu chuén theo DIN EN ISO 2433 / ASTM D5125):
39 gidy

Viduy 7: Lép 16t so sanh Pcl
Pidu ché 16p 16t Pc1 duoc flo héa tir ché pham trung gian SFcl

Ché phim tao 16p 16t nén nuée duge flo héa duge didu ché tir ché phdm trung gian
SFcl va bao gdm c4c hop chét sau, véi cac lwgng tuong ing dugc tinh theo g:

- thé phan tan dang keo chira PTFE (60% phén chiét kho): 2893 g
- mudi than (25% phan chiét kho trong nuéc): 40,8 g
- silic oxit dang keo (30% phéan chiét kho trong nudc): 164,6 g
- SFcl trung gian (6% phan chiét kho trong nudc): 2370 g
- hé chét hoat dong bé mit (12% phén chiét khé trong nuéc): 513 ¢
- nuéc mém: 4218 g
- 3-aminopropyltrietoxysilan (APTES) (100%): 94 ¢g
- trietylamin: 20¢g
Tbng: 12162 g

Luong silic dugc cung cép boi APTES trong ché phim nay din dén luong cubi
khoang 0,5% khdi luong silic trong mang kho so véi téng khéi lugng mang kho.

Ché phém tao 16p 16t Pcl thu duoc c6 céc tinh chit sau:

phan chiét kho theo ly thuyét: 21,7%

phin chiét khé do dugc trong ché phdm: 22,4%

pH=28,5

d5 nhét (trong cbe 2.5 theo tiéu chuin theo DIN EN ISO 2433 / ASTM D5125): 65
gidy

San phim c6 mau tréng duc nhung rét khong 6n dinh va ling hoan toan.
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Viéc bd sung thém APTES vao 16p 16t dugc flo héa din dén su ngung tu nhanh clia
céc nhém silanol, véi sur tao ra gel khéng thuan nghich. Lép 16t nay khong thé dugc pha 1én
nén mang.

Vi du 8: Lép 16t P1 theo sang ché
Piéu ché 16p 16t P1 duoc flo hoa tir ché phim trung gian SF1
Ché phim tao 16p 16t nén nuéc duoc flo héa duge diéu ché tir ché phdm trung gian
SF1 va bao gdm céc hop chét sau, véi cic lugng twong Gmg dugc tinh theo g:
- thé phan tan dang keo chira PTFE (60% phén chiét kho): 2983 g

- mudi than (25% phén chiét khé trong nuéc): 42,1 ¢g
- silic oxit dang keo (30% phan chiét kho trong nuéc): 169,7 g

- SF1 trung gian (6,9% phan chiét kho trong nuéc + NEM): 2132 g
- hé chét hoat dong bé mit (12% phén chiét kho trong nudc): 53,0 g

- nuéc mém: 2237 ¢
Tbng: 1000,0 g

Hdn hop nude thu duge c6 céc tinh chét sau:

phin chiét kho theo 1y thuyét: 26,2%

phan chiét kho do dugc trong ché phim: 25,9%

pH=28,5

d6 nhét (trong cdc 2.5 theo tidu chuin theo DIN EN ISO 2433 / ASTM D5125): 50
gidy

San phdm thu dugc c6 mau tring duc va rit 6n dinh, khong c6 su thay dbi & dd nhét
mdi tredng 16n hon 5% sau 2 thang cét giit.
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YEU CAUBAO HQ
1. Ché phim nén nuéc chira:
— polyimit ho#dc polyamit-imit hodc polyamit-axit amic,

— bazo Lewis,

dung moi khong proton phén cuc, va
—  nuéc voi lugng it nhat 13 15% so véi tng khdi lugng ciia ché phdm néu trén,
khac biét & chd, bazo Lewis 13 aminosilan hoic silazan.

2. Ché phim theo diém 1, trong d6 aminosilan hoic silazan ¢6 mit trong ché phim néu
trén véi ndng d6 ndm trong khoang tir 0,1 dén 10% téng khéi luong cia ché phdm nay.

3. Ché phim theo diém 1 hoic 2, trong d6 aminosilan 13 3-aminopropyltrietoxysilan.
4. Ché phim theo diém 1 hoic 2, trong d6 silazan 13 hexametyldisilazan.

5. Ché phdm theo diém 1 hoic 2, trong d6 dung méi khong proton phin cuc c6 mit véi
ndng d6 nim trong khoang tir 1 dén 70% téng khdi lwong ctia ché phim nay.

6. Ché phim theo diém 1 hodc 2, trong d6 dung moi khong proton phin cuc 1a N-
etylmorpholin.

7. Ché phim tao 16p 16t ding cho 16p phii chéng dinh, bao gébm ché phdm nén nuéc theo
diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dn 6 va thé phan tan chira nhua flocacbon.

8. Ché phém theo diém 7, trong d6 nhya flocacbon dugc chon tr nhém bao gbm
polytetrafloetylen, copolyme cua tetrafloetylen va perflo(propyl vinyl ete), copolyme cua
tetrafloetylen va hexaflopropen, polyvinyliden florua, copolyme cuia TFE/PMVE, trime
TFE/PMVE/FAVE, ETFE, va hdn hop ctia chiing.

9. Ché phim theo diém 8, trong d6 nhua flocacbon 13 polytetrafloetylen, hodc hdn hop cta
polytetrafloetylen va copolyme ciia tetrafloetylen va perflo(propyl vinyl ete), hoic hdn hop
cua polytetrafloetylen va copolyme cia tetrafloetylen va hexaflopropen.

10. Phuong phap didu ché ché phim tao 16p 16t ding cho 16p phi chéng dinh bao gdm céc
budc sau:
a) hoa tan polyimit hodc polyamit-imit hodc polyme polyamit-axit amic trong dung moi

khong proton phan cuc dé tao ra hdn hop ddng nhit;
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b) dua bazo Lewis vao hdn hop néu trén dé cé dinh bazo nay vao polyme néu trén;
¢) bd sung nuéc vao hdn hgp dugc tao ra, va
d) bd sung thé phén tan chira flocacbon vao hdn hgp thu duge tlr budce c),

trong d6 bazo Lewis 14 aminosilan hodc silazan.

11. Phuong phap san xuét vt phim bao gdm céc budc sau:

A. tao ra nén kim loai ¢6 hai mt dbi dién;

B. dua it nhit mot 16p ché phim tao 16p 16t theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 7 dén
9 hogc thu dugc tir phurong phép theo diém 10 1én mot trong sé c4c mit ciia nén nay;

C. dua it nhat mot 16p ché phdm cudi bao gdm it nhat mot nhya flocacbon 1én 16p ché
pham tao 16p 16t néu trén; sau d6

D. héa rén toan bd san phém thu duoc & bude C & nhiét do nam trong khoang tir 370°C
dén 430°C.

12. Vét phdm c6 thé thu dugc biang phuong phép theo diém 11.
13.Vat phdm theo diém 12, trong d6 vt phim nay 13 dung cu nha bép, c6 mot mit chu

thanh bé& mat bén trong dé tiép xtc véi thuc pham dugc dua vao bén trong vt pham ndy va
mit con lai 13 bé mit ngoai 16i dé tiép xic v6i ngudn nhiét.
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