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Linh vwe k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén ché phim phan xa va hip thu birc xa phirc hop, phuong
phép san xudt ché phim nay, va ché phidm phu phan xa. Cu thé, sang ché dé cap dén
mang keo két tinh dugc tao thanh theo dinh huéng ngéu nhién, tinh thé c6 hé sb co

thip.
Tinh trang ky thuat ciia sang ché

Mang keo két tinh da duoc st dung cho cédc muc dich khéc nhau. Mang két tinh
keo (Crystalline colloidal array - CCA) 1a mang dugc sip xép thi tu ba chiéu, thong
thuong dugc tao thanh tr cac hat keo dugc don phén tan, ma cé thé bao g@)m vt liéu
vd co hodc hitu co. Ma CCA nay thuong duoc tao thanh trong chu trac bao goéi hinh
sdu (hexagonal close-packed - HCP) hodc bao géi hinh sdu canh ngau nhién (random
hexagonal close-dugc bao géi - RHCP), bidu hién cAu trac phan 16p véi truc nhiéu xa
duoc uu tién ma vudng goc vai cac 16p trong ciu tric. D9 dai budce séng nhiéu xa khic
nhau véGi goc t6i so véi cac 16p nay. Khi duoc c¢b dinh trong chét két dinh lam chat
nhudém mau, ma CCA nay cé thé birc xa nhifu xa & quang phé ¢6 thé nhin théy. Cac
CCA nhudm mau nay bidu hién hiéu tng phat ngii sic khi dugc pht 1én nén, nhu dugc

md ta trong Cong bd don sang ché Hoa Ky s6 US2007/0100026 Al.

Khi dugce st dung & mang hoac 16p phu, thong thuong CCA duge dinh hudng
chiém wu thé theo huéng don, nhu mit phing séu canh ciia CCA dugc bd tri song song
v6i bé mit cia mang hoic nén. Cu thé hon, CCA di duge st dung dé tao thanh hiéu
ung quang hoc doc nhét, nhu dung dé tao thanh hinh anh hoic chirc nang lam cai cam
bién.

Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Sang ché dé& xuét ché phdm tan xa blrc xa ma bao gdm nhiéu tinh thé keo. Mdi
tinh thé nay bao g@)ln mang keo cta hat. Ché phém tan xa birc xa trén dai do dai budc
séng vé co ban theo tit ca cac hudng. Sang ché ciing bao gdm phuong phap san xut

ché phém tan xa birc xa béng cach tao thanh su phan tan céac hat phan tdn don duoc
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tich dién va sau do6 sap xép cac hat thanh cic mang tudn hoan dé tao thanh nhiéu tinh
thé keo. Tinh thé dugc phén tan thanh chét mang tao thanh ché phém ma tan xa birc xa

& dai do dai budce song ve co ban theo tat ca cac hudng.

Sang ché bao gébm ché phim phan xa va hip thu birc xa phirc hop, bao gdm
nhiéu tinh thé keo dugc dinh huéng ngﬁu nhién, mdi tinh thé bao gém cac hat phan xa
birc xa dwogc sip xép trong mang keo va cac hat hip thu birc xa dwoc phén tan trong
tinh thé. Ché phdm tdn xa buc xa ¢ dai do dai budc séng vé& co ban theo tit ca cac

hudng va hap thu birc xa & dai do dai bude soéng khac.

Ngoai ra bao gbm phuong phap san xudt ché phim phan xa va hép thu bic xa
phirc hop bao gém: tao thanh su phan tin bao gdm cac hat thi nhat don phén tan dugc
tich dién va cac hat hép thu birc xa thir hai; sép xép cac hat thw nhét thanh céc mang
tudn hoan trong d6 cac hat thir hai duoc phan bd ngau nhién, trong d6 mbi tinh thé tin
xa buc xa bing cach phan xa tir cac hat thir nhat va hép thu birc xa qua céc hat thi hai;
va phén tan tinh thé trong chit mang tao thanh ché phdm ma tin xa birc xa & dai do dai
budce séng v& co ban theo tit ca cac hudng va hip thu birc xa & dai d dai budc song

khac.
Mo ta van tat cac hinh vé

Fig.1 12 hinh 4nh tao thanh boi kinh hién vi dién tir truyén qua (transmission
electron microscope - TEM) ctia cac hat réng dugc tao thanh theo mdt phuong 4n cia

sang ché;

Fig.2 14 hinh anh TEM cua c4c hat rdng tao thanh theo phwong 4n khic ciia

sang ché;

Fig.3 13 hinh anh TEM cta cac hat rdng tao thanh theo phwong 4n khac cia

sang ché;

Fig.4 12 hinh anh den tring thé hién b6 hinh anh dugc nhuém mau ciia cac hat
rdng biéu hién trong cac Fig. 1 dén Fix.3 két ling va dugc phi bang 16p phu UV, biéu

hién mau dé, xanh luc va xanh lo, tir trai sang phai;

Fig.5 12 hinh anh tao thanh béi kinh hién vi quét dién ti (scanning electron
microscope - SEM) cia tinh thé két tu dwoc tao thanh theo mdt phuong 4n ctia sang

r
A

ché;
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Fig.6 14 hinh 4nh cda ché phém phu tréng nhat tao thanh theo sang ché;

Fig.7 14 hinh anh TEM clia c4c hat rdng tao thanh theo phuong 4n khac cia

sang che; va

Fig.8 14 hinh anh den tréng trong s6 cac hinh anh dwgc nhuém mau cia céc khéi
két tu két tinh thé duoc séy phun dugc nhuém mau dugce phu trén anh miu md duc, ma
khong c6 cac hat nano (Fig. 8A) va c6 cac hat nano (Fig. 8B).

MO ta chi tiét sang ché

Nén duoc hiéu ring bét ky day sé dugc néu & ddy duge du tinh bao gOm tét ca
cac khoang phu dugc gop & day. Vi du, nim trong khoang tir “1 dén 10” duoc du tinh
bao gdm tét ca cac khoang phu (va bao gbm) giita gi4 tri nhé nhat dwgc néu 1a 1 va gia
tri 16n nhit dugc néu 1a 10, nghia 13, c6 gia tri nhé nhét 16n hon hoic b%mg 1 va gié tri

16n nhét nhé hon hoc bang 10.

Thuét ngit "polyme" nghia 1a bao gdm homopolyme, copolyme, va oligome.
Thuat ngtt “kim loai” bao gém kim loai, oxit kim loai, va 4 kim. Thuét nglt “ngdm” va

lién quan thudt ngft (nhw sy ngdm) nhim dé chi sw thAm tir pha éng.

Sang ché bao gdm CCA cu thé phi hgp ding dé sit dung thay thé chit mau,
thong thuong ding dé thay thé chit mau tring nhu TiO, hodc chit mau duoc nhudém
mau khéac. Néu duoc tao thanh & mang tao thanh trén nén, CCA theo séng ché c6 thé
biéu hién hiéu Gmg quang hoc phu thudc géc. Tuy nhién, khi, nhu theo sang ché, ma
CCA nay dugc phin tan ngiu nhién trong ché phim phu, nhu trong ché phim tao
mang, ché phim phu birc xa nhidu xa theo tt ca cic huéng co ban dé tao thanh hiéu
tng quang hoc nghia 14 c6 thé nhin thiy bing mit ngudi nhu thudc nhuém mau
va/hodc nhu chit mau can quang. Bang cach tan xa theo tit ca cac hudng co ban nghia
14 céc tinh thé nay khong duoc sip xép hodc hau nhur khong duoc sip xép so véi nhau
va khong biéu hién phan xa theo mot hudng. Theo mot cach khéc, tinh thé ngiu nhién
dugc dinh hudng sao cho phan xa (tan xa) xay ra theo nhiéu huéng. Sang ché khong
giéi han dén anh sang c6 thé nhin thiy nhifu xa. Hodc d6 dai budc séng cia buc xa
dién tir bén ngoai quang phd c¢6 thé nhin thdy c6 thé bi nhifu xa bdi CCA theo sang

ché nhu tia cyc tim hodc birc xa hdng ngoai.

Thuét ngit “d6 dai bude séng” nghia 12 bao gdm dai quang phé cia birc xa dién
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tlr, trir khi duge néu khéac. Vi du, vién dan dén do dai budc song 600 nm co thé nim
trong khoang tir 595 dén 605 nm. Tuong tu, dai do dai budc séng c6 thé lién quan dén
mau ctia nd, nhu “dé”, nghia l1a dai do dai budc song nay biéu hién mau do.

Theo mot phuong 4n, ché phim tin xa birc xa theo sang ché bao gdm nhiéu tinh
thé keo, ma c6 thé tao thanh lam tinh thé keo riéng 1é (mdi tinh thé 1a CCA riéng 1€ ma
biéu hién nhidu xa Bragg) hoic khi két tu tinh thé ciia nod. Trir phi duoc néu rd rang
khéc, tinh thé keo va tinh thé két tu c6 thé duoc st dung hoén ddi cho nhau theo
phwong an dwgc mé ta & ddy. Bing tinh thé két tu nghia 1a khéi tinh thé riéng 1é cla
CCA, ma c6 thé wu tién [am bé mit tinh thé, va trong d6 mdi tinh thé thuong biéu hién
nhifu xa Bragg va lién két v6i nhau. Mai tinh thé trong pham vi két tu duge sip xép
ngiu nhién & ddy. Mdi tinh thé keo (riéng 1é hoic két tu) c6 thé bao gdm chu truc 1ap
phuong tAm mit (face-centered cubic FCC), cdu trac lap phwong don, vi/hoic chu tric
HCP. Béng cach biéu hién nhiéu xa Bragg, nghia 1a buc xa nhiéu xa tinh thé keo theo
dinh luat Bragg. Mit phang song song hoic 16p duge tao thanh theo méng dugc duge
sép xép thr tu cua cac hat trong su tuong tac tinh thé véi bl xa t6i theo dinh lujt
Bragg. Burc xa ddt tinh thé keo dugc nhidu xa nhd d6 birc xa ciia d6 dai budce song nay
phit hop véi didu kién Bragg (d6 dai budc séng nhifu xa) 1a duge phén xa bang mit
phing cta cac hat trong khi phin con lai ctia biic xa duge truyén théng qua nén nhu
dwoc mb ta theo bang sang ché Hoa Ky sd 6894086. O quang phd c6 thé nhin thiy,
anh sang duogc nhidu xa cé thé phat ngii sic, tirc 12 mau cua buc xa duge phéan xa c6
thé phu thudc vao géc quan sat. B dai budc song nhiéu xa cia anh sang dya vao goc
trong xUng gitta mit phing Bragg dugc tao thanh theo mang tudn hoan cia hat, trong
d6 twong xtng véi dwdng kinh hat so vé6i tinh thé HCP va c6 thé tuong xting véi
duodng kinh hat so véi tinh thé FCC va tinh thé khbi don. D6 dai budc séng nhibu xa
c6 thé dugc cong huong voi dai d6 dai bude séng mong mubn bing cac cach khac
nhau nghia 14 nhu bing cach chon ¢& hat (tirc 14, khoang cach gifta mat phang Bragg)

va/hodc chon vat liéu cho tinh thé keo dé bién dbi hé sb khiic xa thuc té.

Do dai budc song nhidu xa cling phu thudc vao hé s6 khuc xa thuc té cta vat
liéu ma bao gdm tinh thé keo. Hé sb khuc xa thuc té cua tinh thé keo dugc 1am xép xi
nhu trung binh khdi theo hé s khtic xa cua vat liéu tinh thé keo. Mat do cta bic xa

duge nhidu xa phu thudc vao phén trén sb 16p c6 mét trong tinh thé, vai sb 16p 16n hon
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tao thanh mét d6 nhiéu xa cao hon. Mt d6 cia btrc xa dugc nhiu xa ciing phu thudc
trén sw chénh 16ch & hé sb khiic xa giita mit phing clia cac hat va mit phing ctia vat
liéu xung quanh. Tuong phan hé sb khiic xa cao hon gitta mit phing xen k& hoic 16p

lam ting méat do nhiéu xa.

Céc ché phdm khac nhau c6 thé dugc sir dung ding cho hat, bao gdm nhung
khéng giéi han polyme hitu co nhu polystyren, polyuretan, acrylic polyme, alkyt
polyme, polyeste, polyme chira siloxan, polysulfua, polyme chira epoxy va vat liéu vo
co nhu oxit kim loai (tirc 1a, nhdm oxit, silic oxit, kém oxit, hodc titan dioxit) hodc ché
phdm cua cac vat liéu nay. Céc hat c6 thé 1a nguyén khdi (tic 12 co ché phim don).
Theo mdt cach khac, cac hat co thé ¢6 cAu truc vé 16i trong d6 16i nay co thé duge tao
thanh tir cing vét liéu nhu dugc md ta néu trén c4c hat nguyén khéi, nhu duge mo ta

theo bang sang ché Hoa Ky s6 8133938,

Theo mot phuong 4n cua sang ché, 151 nay bao gém vat liéu hé sb khuc xa cao
(tirc 14, trén 1,65) nhu TiO, hodc céac vét li€u tvong tu, nhu ZnO, ZrO,, PbO, ZrSi,
ZrSiOy4, ZnS, hodc ZnSe, L& ¢6 hé sb khuc xa cao co thé duogc bao quanh béng vo
polyme dugc tao thanh tir polyme dugc md ta néu trén. Vo6 ¢o thé dugc tao thanh tir
vat liéu polyme ma dugc tng dung dén hat 161 (tac 13, TiO,) & nhiéu 16p nho do6 tao
thanh polyme da phén 16p bao quanh v hat 16i. Vi du, cc hat TiO2 (hodc cac hat v
co ¢6 hé sd khuc xa cao khac) c6 thé duoc xir ly véi phan ti hitu co ma s€ lién két v6i
TiO, trén bé mit chirc ning hda cla céc hat béng nhém chirc, nhu nhém chic acrylic.
V6 polyme duge tao thanh bing cich polyme héa monome véi nhém chirc phéan tix
hitu co, thy chon v6i chit tao lién két ngang va/hodc chit khoi mao gbc tu do. Qua

trinh boc vo ¢6 thé dugc 1ap lai dé thu dugc duong kinh mong mudn cua hat.

Theo phuong 4n khic, hat 16 c6 thé xac dinh mot hoic nhiéu 15 réng, ma cé thé
duoc dién day bing khong khi hodc khi khac. Khong khi duoc dién ddy 16 rdng, c6 hé
sb khic xa thép, c6 thé truyén hé sb khiic xa 16n trai nguoc voi polyme cua vé va phén
con lai cua tinh thé keo. L8 rdng trong hat 13i c6 thé 1am gidm chi phi vat liéu va 16p
trat trong luong nhe hon hat. L8 rdng ¢6 thé tao thanh trong hat 16i bing sy trwong nd,
boc kin dung moi, khic an mon, hoa tan hodc mét sd phuong phép khac. Theo mot

phuong an, cac hat c6 kich c& khoang 200 nm theo duong kinh.

Theo mét phuong 4n, tinh thé keo hodc tinh thé két tu duoc tao thanh 1am cu

-6-
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truc hé sé co thip, c6 hé s6 co nhé hon 100 hodc nho hon 10 hodc nhé hon 2. Nhiéu
tinh thé keo hodc tinh thé két tu biéu hién do dai budc séng nhidu xa khac nhau c6 thé
duoc st dung dé két hop trong ché pham. Vi dy, tinh thé keo nay birc xa nhiu xa & dd
dai bude song & quang phd xanh lo (phan xa dnh séng dwgc nhudm mau xanh 10) c6
thd duoc st dung cing véi tinh thé keo ma birc xa nhidu xa & quang phd xanh luc
(phan xa anh sang xanh luc) va tinh thé keo ma birc xa nhiéu xa & quang phé do6 (phan
xa 4nh sang d6). Bing cach st dung ba kiéu tinh thé nay dé két hop (xanh lo, xanh luc
va d0), ché phim ma chura cac tinh thé nay c6 thé xuét hién mau tring. Theo phuong
phép nay, chit mau tring thong thuong nhu TiO, c6 thé thay thé bang phan I6n ciia

tinh thé c6 chi phi thap biéu hién d6 dai budc séng nhidu xa khéac nhau.

Trong Vi du khong giéi han, ché phim ma c6 do phu cao va/hodc xuét hién
mau tréng c6 thé bao gdbm khdi tinh thé keo hoic tinh thé két tu thit nhit ma phan xa &
dai ndm trong khoang tir 400 dén 500 nm, khéi tinh thé keo hogc khéi tinh thé thit hai
ma phan xa & dai ndm trong khoang tir 500 dén 600 nm, va khdi tinh thé keo hodc khdi
tinh thé thtr ba ma phan xa nim trong khoang tir 600 dén 700 nm. Mtic mirc dd phan
xa theo phén trim & tat ca do dai budc séng & mdi dai c6 thé nho nhét 14 50%, sao cho
d8 két hop ba khéi tinh thé keo hodc tinh thé két tu c6 dd pha cao vi/hodc xut hién
mau tre"lng. Theo mdt phuong an, cac dai dd dai bude soéng nay c6 dai tAn tai mot ntra
chiéu cao nhé hon 200 nm. Phan xa trung binh 16n hon nhu nhé nhét 13 80% hodc trén
90% theo mdi khéi tinh thé hodc két tu c6 thé xudt hién mau tring sang hon. Hoic
khdi tinh thé hodc khéi két tu ma phan xa dé dai do dai bude séng c6 thé dugce st dung
nhu dé thu duoc dai phan xa rong va d6 phu cao va/hodic xuit hién mau tring. Theo
mot cach khac, tinh thé keo hodc tinh thé két tu dugc tao thanh tir cic hat 16n hon ¢c6
nhiu bic mét & tia hdng ngoai (infrared - IR) ving (nhu khoang 1200 nm), c6 thé
dugc st dung. Nhiu xa bac hai tir tinh thé lam nhiéu xa tia IR nay co thé phu quang

phd c6 thé nhin thiy toan ven.

Theo huéng ngau nhién tinh thé keo va tinh thé két tu, tbt hon néu céc tinh thé
nay c6 cu triic FCC, trong ché phdm pht, duoc biéu hién dai phan xa rdng. Nguoc lai
vat lidu dang cac hat bao gdbm CCA 1am thudc nhudém mau trong ché phim pha dugc
phu 1én nén trong d6 CCA thudng dugc sép xép doc theo truc dai cua né vé6i nén, tinh

thé keo va tinh thé két tu theo sang ché dwoc phén tan nghu nhién trong ché phim phu.
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Phan xa quang phd rong thu dwoc bing cach sir dung tinh thé theo sang ché trong ché

phdm phui c6 thé xudt hién nhw mau tring.

Theo mot phwong 4n, tinh thé keo va/hodc tinh thé két tu bao gdm chit méng
trong, nhur ché phdm pht bao gdm ché phim tao mang dé tao thanh d6 pha va/hoic
mau ché phim phu. Mirc d6 phan xa (tirc 1 kha nang phi) cia tinh thé keo theo séng
ché c6 thé gidng nhau hodc tham chi trdi hon mic d6 phan xa ctia TiO,. Khi dugc sir
dung trong ché phim phu, lwong TiO, trong tinh thé hodc khdi két tu theo sang ché
nghia 13 cin thu dugc do phu c6 thé nho hon luong TiO, dugc sir dung théng thuong

trong ché pham phu d6 pht ¢6 d6 phu cao, do d6 1am giam chi phi.

Tinh thé keo theo sang ché ¢ thé dugc tao thanh bfmg tron cac mau duogc don
phén tan cac hat dwoc tich dién trai diu (dwong va 4m) ma c6 kich ¢ dé tao thanh cu
tric két tinh 14p phwong nhu céc tinh thé nay duge biéu hién bing kCI hogic NaCl. Vi
du, c4c hat dugc tich dién trai dau c6 kich ¢ giéng nhau véi hé sd khuc xa giéng nhau
s& tao thanh cAu tric két tinh nay véi dic tinh nhifu xa c6 thé mong mudn. MAu c6 thé
chira luvgng hat nhu nhau hodc béng. Br?mg cach st dung cac hat nay nhu nhau hoéc
béng vé ¢ va/hodc c6 hé sb khiic xa nhu nhau hodc béng, thu duoc tinh thé biéu hién
muc do déng dang trong pham vi mdi tinh thé. Céc hat c6 thé duoc tao thanh tir vat
liéu c6 hé sd khiic xa gidng hodc khac nhau va/hodc co kich ¢& gidng hoic khac nhau

va van tao thanh tinh thé 1ap phwong v6i dic tinh nhidu xa ¢6 thé mong muébn.

Theo mot phuong 4n, cac hat dugc st dung trong tinh thé keo theo sang ché 1a
cac hat 16m, ma c6 thé tao thanh b:?mg cach boc kin dung mdi hoéc tao thanh béng su
truong nd trong axit hodic bazo. Su boc kin dung moi bao gdbm qua trinh phan tng
tring hop nhil twong ma bao gon khdng c6 kha ning hoa tan hydrocacbon vi polyme
duoc tao thanh. Pha polyme phan tir luong thip phan tach trong hdn hop hydrocacbon
monome dugc phan tdn. Sau khi bay hoi dung dich, thu dugc cac hat dugc don phan
tan c6 thé xac dinh phan 16n cta 15 rdng hoic 18 réng don. Qua trinh phi hop dung dé
tao thanh céac hat rbng bang cach boc kin dung méi dugc md ta bdi McDonald va céc

df”)ng tac gid., Macromolecules, 2000, 33, 1593-1605.

Hat rdng c6 thé dugc tao thanh bing su truong nd véi axit hodc bazo theo qua
trinh dugc mé ta béi Pavlyuchenko va cic ddng tac gia., Journal of Polyme Science,

phin A: Polyme Chemistry, tap 39, 1435-1449 (2001) va/hodc Cai-Deng Yuan va céc

-8
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ddng tac gia., Journal of Applied Polyme Science, tap 98, 1505-1510 (2005). Hat mu
cao su 16i dugc két vo bang it nhat mot vé polyme. Hat ndy duoc xit 1y vé6i thanh phén
treong nd (tic 13, bazo c6 nudc) ma phong ra c 161 va vo. Khi duoc 1am khd va dugc
lién két ngang, 16i co lai dé thu dugc mot hodc nhiéu 13 rong trong pham vi v dugc
lién két ngang. Theo mot phuong an, hat 13i tinh thé mam dugc két vo bang it nhat 3
v, va 16i tinh thé mam sau d6 duoc trung hoa véi thanh phﬁn truong né (dé tao thanh
16 héng bén trong) bang lién két ngang it nhat mot vo. Kich ¢& clia cac hat réng dugc
béc nhiu vé, va do dé d6 dai bude séng nhidu xa clia tinh thé keo tao thanh do d6, c6
thé duge kiém soat bang kich c¢& ctia hat 151 tinh thé mdm gbc va/hodc bé day va khbi
lugng cia vo. Vi du, cdc hat 15i tinh thé mam nho hon thu dugc & cac hat rdng c6
duong kinh nhé hon ma khi duoc sép xép trong tinh thé keo, phan xa & do dai budc
so6ng nhiu xa ngan hon (tirc 13, 4nh sang xanh lo) trong khi c4c hat 18i tinh thé mam
16n hon ¢6 thé dugc st dung dé tao thanh cac hat r5ng 16n hon va tinh thé keo nay
phéan xa do dai budc song nhiu xa dai hon nhu 4nh sang xanh luc hodc do, do d6 tao
thanh dé didu chinh d6 dai budc séng nhifu xa cua tinh thé keo nhu dugc mo ta néu

trén.

Péi v6i mot trong hai kiéu cac hat 16m, mudi natri axit ion monome nhu 4-
styrensulfonic hodic chét hoat dong bé mit c6 thé polyme hoa nhu SIPOMER® PAM
200 c6 thé duoc két hop & v6 1a can thiét dé thuc ddy tw no lién két bang cach ting
dién tich bé mait. Nhom 1am 6n dinh khéng gian nhu thu duoc tir polyetylen glycol
(MPEG) chira acrylat monome c6 thé duoc két hop & vo dé lam dn dinh cac hat trong
mai truong hitu co. Cac nhém lam 6n dinh nay nén c6 kich ¢ va do dai vira da dé
ngén sy keo tu gifta hat véi hat va dugce hoa tan hoac tuong thich béng dung dich va

vat liéu hitu co cia ché pham tao thanh mang ma mang nay thu nhén chiing cudi cung.

Phan tan cac hat (16m, vé 16i hodc don nguyén) co6 thé dugc 1am sach dé loai bo
phan vét lidu tho du, bang san phdm, dung méi, va mot sb cach twong tw. Luc ddy tinh
dién cua cac hat dugc tich dién tao thanh cac hat ma tu né sép xép théng hang thanh
mang dugc bao goéi duge sip xép thir tu. Bang cach dugc sip xép thi ty, mang duoc
bao g6i, nghia 12 téng bao cac hat va cc hat dugc sip xép & ciu truc thong thuong

(FCC, khbi mAu, RHCP hoic HCP) va c6 thé tiép xuc vé6i nhau.

Theo mot phuong 4n, phan tan cic hat don phan tan c6 thé duoc tap hop thanh
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méng bang su phan tan sach, phin tan pht hop trén nén va su phan tan kho. Su phén
tan cac hat dugc phu 1én nén c6 thé chta tir 10 dén 70% theo thé tich cta cac hat duoc
tich dién hoic tir 30 dén 65% theo thé tich cia cac hat dugc tich dién. Phén tan c6 thé
dwoc pha 1én nén bang cach ngam, phun, quét, pht con lan, phtt mang, phii dong chay,
hoic pht khuoén dé c6 bé day mong mubn. Lép pht 4m c6 thé c6 bé diy nim trong
khoang tir 20 dén 60 pm, nhu 40 pm. Khi 1am khd cac hat tw né dit vao CCA va theo
birc xa nhiéu xa. CCA c6 thé lam cé s& dé tinh thé c6 kich c& thich hop, nhu nhé hon
5 um hodc khoang 2,5 pm ding dé sir dung trong ché phidm pht hodc cac ché phim
tuong tu. Theo mdt cach khac, CCA dugce 1am kho co thé sau dé dugc phu b%mg chét
két dinh c6 thé dong rén. Khi dong rén, thu dugc vat lidu c6 thé lam cd sé dé két tinh
chét két dinh va tinh thé CCA ¢6 kich ¢& phit hop, nhu nhé hon 5 pm hozc khoang 2,5

um dung dé st dung trong ché pham pht hodc ché pham khéc.

Theo phuong 4n khéc, chét két dinh c6 thé dong ran dugc bd sung dé phan tan
hat, ma phin du v6i c4c hat khi 1am khé d& tao thanh tinh thé két tu. Vi du, chit két
dinh c6 thé déng rin nhu polyme acrylic phan tir luong thdp c6 thé hoa tan trong nuéc,
oligome, monome hoic chét tao lién két ngang nhya amino va tity chon polyol c¢6 thé
dwoc hoa tan dé phan tan hat & ndng do ma sé& thu dugc & ti 18 thé tich dé phan tan thé
tich polyme dugc dong rén so véi luong cua céc hat 1a 0,1:7 hodc 0,5:7 hodc 2,5:7, 1én
dén nhé nhit 12 7:7. Thu dugc su phén tan dugc lam kho, nhu béng cach séy phun mu,
dé tao thanh tinh thé két tu ma bao gém cac hat duogc sép Xép & tinh thé va chat két
dinh (polyme dugc déng rén). Phan tan hat nhu néu trén c6 thé cling duoc lam kho
bang thiét bi sy kho hinh try, ti sdy khay hodc dugc 1am kho bang cach sir dung thiét
bi bay hoi quay tao thanh tinh thé két tu dugc dong ran va duogc tip hop. Tinh thé két
tu theo sang ché c6 thé duoc sir dung nhu hodc ching c6 thé 1am co s& dé c6 kich c&
thich hop, nhu nho hon 5 pm hodc khoang 2,5 pm ding dé sir dung trong ché phim

phit hozic mét s6 ché pham khac.

Khdi két tu c6 ti 1& thé tich thip gifra polyme dwoc dong rin so véi cac hat (tuc
13, khoang tir 0,1:7 dén 0,5:7) c6 thé khong hoan toan dugc xen 1An véi polyme duoc
déng rén. C6 thé 15 réng trong héc gitta hat. Khi tinh thé két tu c6 ti 16 thé tich polyme
thip bao gbém trong ché pham phi, mot s6 thanh phan cta ché pham phii ¢6 thé con

xen 13n nhau két tinh. Nhu, polyme ma dugc st dung dé tao thanh khdi két tu (tce 1a,
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chtta dung céac hat trong pham vi két tu tai chd) co thé c6 chirc ning theo phuong phép
“keo dinh” cho dén khi két tu bao gdm thanh ché pham phu nay hau nhu xen 14n hoan
toan khdi két tinh. Theo mot cach khéc, cac hat keo c6 thé duoc tap hop thanh CCA
ma khong két dinh va sau d6 két tu timg phan bing cach 1am néng rdi 1ap bang biéu vé
nhiét d0 duogc kiém soat can than. CCA két tu tung phén van ¢6 thé x4c dinh 15 rong
gitta cdc nat ma c6 thé dugc déng kin va khong duge nbi thong. LS réng nay c6 thé thu

dwoc khi trong phan hé sé khuc xa cao.

Theo phuong 4n khéc, cac hat nano hép thu birc xa bao gdm & khdi tinh thé
theo sang ché. Bing cac hat nano nghia 13 cac hat nay c6 kich ¢& nho hon 1 pm. Thu
duoc tinh thé két tu bao gdm ché phdm phan xa va hép thu buc xa phirc hop c6 mang
keo va cac hat hép thu buc xa, ma biéu hién hai hiéu ung quang hoc, phan xa burc xa tir
c4c hat trong mang keo va hip thu birc xa tir cac hat nano. Theo phuong phép nay, bt
xa phan tan tinh thé két tu phirc hop & mot dai do dai budc séng va hap thu birc xa &
dai do dai budc séng khac. Cac hat nano hép thu burc xa c6 thé dugc chon tir hép thu
birc xa & mot hodc nhiéu dai d6 dai bude song trong khi phan xa birc xa mang keo nhu
duoc mo ta néu trén. Vi du, cac hat nano c6 thé hép thu dai rdng cua bic xa cbd thé
nhin thdy sao cho tinh thé két tu phirc hop ¢6 thé xuit hién dugc nhudm mau thAm
cling trong khi phan xa birc xa ¢ thé nhin thiy tir mang keo, nhd d6 mau thim clia cac
hat nano chirc ndng lam “nén” dé anh sang dugc phan xa tir tinh thé keo. Cac hat nano
phit hop bao gdm & tinh thé két tu phirc hop theo sang ché bao gdm vat liéu dugc de
cap nén dugc nhudém mau thAm dé phan xa tinh thé két tu, nhu thudc nhudém hodc chit
mau duoc nhudm mau thAm. Vi du khong giéi han cia chit mau dugc nhudém mau den
bab gém mudi than, sit oxit, hodic chit mau xanh lo hodc d6 khac hodc mot sb chit
khac, bat ky trong sb cac chit nay tao thanh nén thim dé phén xa dugc tao thanh tu
CCA.

Trong mét sb trudng hop, tinh thé két tu theo sang ché khong c6 cac hat hip thu
birc xa dugc phu 1én nén duge nhudm mau sang hodc tring, anh sang duoc phan xa la
bi chin bang phan xa 4nh sdng rong tir nén. Viéc chin nay c6 thé t6i thidu hoa bing
cach st dung tinh thé két tu phirc hop theo sang ché. Khi tinh thé két tu phtrc hop (c6
cac hat hép thu burc xa) dugce phu trén nén dugc nhudm mau sang hoac tréng ma phéan

xa & dai do dai budc song rong, chirc ndng cac hat hap thu bic xa lam nén thAim ma
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tang cudng do twong phan, d 4nh sang dugc phan xa tir CCA ¢6 thé nhin thy. Theo
phuong phap nay, tinh thé két tu c6 thé biéu hién mau dam thdm chi khi dugc phu trén
nén duoc nhudém mau sang hoic tréng. Theo phuong én, cic hat nano hép thu birc xa
c6 thé hip thu 4nh sang du d8 c6 chire nang 1am nén dé phan xa 4nh séng tir céc hat
CCA, tuy nhién c6 thé khong hép thy birc xa & do dai budc séng ma xuét hién mau
thdm. Hodc mau va mau sic cia birc xa duge hip thu bao gbm theo sang ché sao cho
d6 dai budc séng cla birc xa duge phan xa va do dai budc song cia birc xa dugc hép

thu ¢c6 thé dugc chon va dugc phéi hop nhu mong mudn cho nén cu thé.

Theo mot phuong an, cic hat hép thu birc xa duoc phan tan ngﬁu nhién trong
tinh thé két tu phirc hop, nhu trong chit két dinh nay tiép nhén cac hat CCA. Ma cdu
tric ¢6 thé tao thanh bang cach phan tan thir nhit cc hat hip thu bic xa trong mdi
truong nhu nuée va hdn hop phén tén cac hat hép thu birc xa bang su phan tan céc hat
nay tao thanh CCA. Khi lam kho6 duoc két hop phén tan, nhu bang cach sdy phun mu,
cac hat nano nglu nhién dugc két hop thanh chét két dinh bao quanh cic hat trong
CCA. Theo mot phuong 4n, phéan tan céc hat hép thu burc xa chira it hodc khong c6 vat
liéu ion va céc hat tich dién hip thu birc xa 1a gidng nhau ma céc hat tao thanh CCA,
d& bao gébm su phan tan cac hat hép thu birc xa khong gy nhiéu véi qud trinh tao

thanh mang keo.

Theo mot cach khac, cac hat hép thu birc xa ¢o thé duogc két hop thanh chinh n6
trong khi tdng hop hat. Chit mau hoic thudc nhuém c6 thé bao gdm nhu bd sung vao
hén hop phan tng cua thanh phan ma tao thanh cic hat CCA dé chit mau hoic thube
nhudém dugc két hop truc tiép thanh cé4c hat CCA. Déi véi thubc nhudém hitu co, thube
nhudm nay cé thé c6 ich dé phén tan dAu tién hodc hoa tan thudc nhudm hitu co trong
nudce, thu dugce trong su phan tan khong ion hodc hoa tan thudc nhudm mau hitu co ma

c6 thé duge bd sung vao hdn hop phan tng.

Theo mdt phwong 4n, cac hat hip thu birc xa bao gdm nhod hon khoang 10%
theo trong lwgng hoic nho hon khoang 1% theo trong lwong cta két hop tinh thé phirc

hop va c6 kich c¢& hat nh6 hon 100 nm.

Theo mét sd Vi du c6 prophetic, dugc néu dé chimg minh gdc chung theo séng

ché. Sang ché nén khong duoc hiéu 1a bi gidi han bdi vi du cu thé duoc thé hién & day.
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Vi du thyce hién sang ché
Vidu 1

Hat 16i tinh thé midm mu cao su dugc tao thanh nhu sau. Nuéc (1060 g) duge
khtt ion hoa (Deionized -DI) dau tién duge dua vao bbn binh day tron ¢b cong két hop
v6i cdp nhiét dién, may trdn co khi, va binh ngung, va sau d6 dugc lam nong [én dén
80°C duédi dong khi N,. Khi nhiét do dat dén 80°C, hén hop cta 3g ctia ammoni
persulfat va 36g nuéc DI dugce dua vao binh va duge tron trong thoi gian 15 phut. Sau
d6, tién nhii twong 30g nuée DI, 5g cta Disponil FES 993 (chit nhil twong héa san
xuét tir BASF) va 44g clia metyl metacrylat (methyl methacrylate - MMA), tat ca dua
vao binh cuing mot luc va gitt & 80°C trong thoi gian 30 phut. Sau khi giir lai hoan toan
tién nhil twong cta 95g nuéc DI, 1,05g SR 550 (metoxy polyetylen glycol (350)
monometacrylat, san XUAt tir Sartome), 3,15g Disponil A 1080 (chét hoat dong bé mat
khong ion, san xuét tir BASF), 4,25g Disponil FES 993, 50,0g axit metacrylic (methyl
methacrylate - MAA) va 108g MMA, dugc dua vao binh trén khodng 3 gid. Sau khi
cung cdp hoan toan, hdn hop giit & 80°C trong thdi gian 30. phut bd sung truée _khi

duoc d ngudi xudng nhiét do trong phong.
Vidu2

Hat mu cao su r6ng duoc tao thanh béng cach st dung cac hat 16i tinh thé mam
tao thanh theo Vi du 1 nhu sau. Nudc DI (1398g) dau tién dugce dwa vao bbn binh day
tron ¢b cong két hop véi cip nhiét dién, mdy tron co khi, va binh ngung, va sau d6
dugc lam néng 1én dén 85°C dudi dong khi N,. Khi nhiét do dat dén 85°C, hén hop 2g
cua ammoni persulfat va 87,0g nudc DI dugce dua vao binh, va sau d6 430g mu cao su
16i tinh thé mim cua Vi du 1 duoc dua vao binh. Hon hop giit & 77°C trong thoi gian
10 pht.

Ba vd duoc tao thanh trén cac hat tinh thé mam béng cach dua vao binh (trén
khoang 60 phut) cung cip monome thir nhat ctia tién nhil trong 76,5g nuéc DI, 1,80g
natri dodecylbenzensulfonat (dodecylbenzenesulfonat - SDBS), 9,0g MAA, 60,0g
MMA, 1,5g divinyl benzen (DVB) va 84,0g styren. Ngay sau khi cung cAp monome
thér nhit hoan toan, cung cdp monome thir hai cia tién nhii twong 303,0g nudc DI,
2,25g ammoni persulfat, 3,3g SDBS, 12,0g MAA, 3,0g DVB va 600,0g styren, dugc
dua vao binh trén khoang 90 phut. Sau khi, 1dm néng hdn hop 1én dén 90°C, va hén
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hop gitt 6 90°C trong thoi gian 15 phut. Sau khi giit lai, cung cAp monome thir ba ctia
tién nhii twong 90,0g nudc DI, 0,9g SDBS, 0,6¢ natri styren sulfonat, 90,0g DVB va
75,0g styren, dugc dua vao binh trén khoang 10 phut.

L3i c4c hat va v6 thir nhét trvong né bang cach trung hoa véi bazo. Hon hop
37,5g ctia 30% dung dich amoni va 161,0g nudc DI duge dua vao binh trén khoang 15
phut, va gitt & 90°C trong thoi gian 45 phut dé truong né 151 cac hat va vé cuia cac hat
mu cao su. Mud cao su duoc dé ngudi xuéng 77°C, va hén hgp cua 3,0g t-butyl
hydroperoxit (70%) va 21,0g nuéc DI duge dua vao binh cing mot luc. Hon hop cla
3,0g axit ascorbic va 90,0g nuéc DI sau d6 dugc cung cdp trén khoang 15 phit aé
polyme hoéa styren & vo. Sau d6 mu cao su giit & 77°C trong thoi gian 30 phut trude
khi duge 1am lanh dén nhiét do trong phong, luong phan tAn mit cao su ciia 210nm cic
hat polyme véi 16i rong 101nm. Hinh a4nh TEM clia c4c hat rng ndy thé hién trong
Fig. 1.

Phén t4n mi cao su sau d6 duoc siéu loc bang cach str dung hdp sidu loc 10,16
cm (4 inch) véi 6,12 cm (2,41-inch) polyvinylidin florua membran, cé hai tor PTI
Advanced Filtration, Inc., Oxnard, CA., va dugc bom béng cach st dung bom nhu
dong & tbc do chay khoang 170ml trén gidy. Nude DI (2985g) dugc bd sung vio
3000g chét siéu loc sau khi phan tan d& dugc loai bd. Su trao d6i nay duge lap lai vai
1an cho dén khi 11349g chit siéu loc dugc thay thé bang 11348g nudc DI. B sung
chét siéu loc sau d6 dugc loai bd cho dén khi ham luong chét rdn cta hdn hop nam

trong khoang tir 36 dén38 phén tram theo trong luong.
Vidu3

Mot phan phan tan theo Vi du 2 két lang trén nén va duoc phil bang tia UV ¢
thé déng rén monome (SR9003, propoxylatd neopentyl glycol diacrylat, san xuét tir
Sartome) va dugc déng ran. Vat lidu dugc dong ran dugc biéu hién mau nhiéu xa trén
bé mit xanh lo (nhu thé hién & miu bén tay phai trong Fig. 4, v6i dudng mau tring
biéu hién gitta trong s6 ba méu trong Fig. 4 do d6 dé phan xa trén dau dén) va mau

xanh lo 4n tuong théng thudng dich chuyén sang den 1am gidm gbc t6i.

2% hodn hop ctia CYMEL® 385 (nhyra imino metylat melamin cao tao thanh boi
Cytec Industries, Inc.) dugc bd sung dé phan tan ma cao su (30% chét rén) ma sau do

dugc phun kho bing cach sir dung thiét bi phun khd Buchi B290 kho dé tao thanh bot

-14-



29733

tinh thé két tu. Cho phép dit & 40%, nhiét do dau vio 1a 155°C (dugc 1am lanh trén
d4u phun) va nhiét do dAu ra 1a 72°C. Thiét bi hut 12 70% va bom dugc giéi han nim
trong khoang tir 6 dén14% véi ap sudt dugc duy tri & -40 millibar. Mau bdt duge gom
(0,3g) duoc phan tin & CYMEL® 385 (1,5g trong 1,5g nudc) bang vét cia phenyl axit
phosphat catalyst va két ling trén anh miu BYK den. Péng ran 16p phu & 90°C trong
thoi gian 30 phut dé tao thinh mau hoi xanh luc.

Vidu4

Hbn hop 238nm cac hat polyme v6i 154nm 18i rdng tao thanh theo Vi du 1 va
2, ngoai trir 4g Disponil FES 993 dugc sit dung trong tién nhil twong thir nhit nhur
dugc mod ta & Vi du 1. Hinh anh TEM cua céc hat rong nay thé hién trong Fig. 2. Khi
két ling trén nén va dwgc phu bing tia UV c6 thé dong ran monome (Sartome
SR9003) va dugc dong rén, vat lidu duge dong rin dugc biéu hién mau nhidu xa bé
mit xanh luc (nhu thé hién & mAu giita ciia Fig. 4) va mau xanh luc 4n tuong thong
thuong dich chuyén sang mau xanh lo 1am gidm géc t6i. Phén tAn mu cao su thir hai
ndy duoc phun kho dé tao thanh tinh thé két tu, va chit két dinh Cymel 385 duoc bd
sung 1a 1%. Mau bot dugc gom (0,3 g) duge phén tan trong Cymel 385 (1,5 g trong
1,5 g nudc) bang vét ciia phenyl axit phosphat catalyst va két ling trén anh miu BYK
den. Pong rin 16p phit & 90°C trong thoi gian 30 phit dé tao thanh mau xanh luc hoi

dam.
Vidu5

Hén hop ctia 270nm céc hat polyme v6i 170nm 15i rong tao thanh theo Vi du 1
va 2, ngoai trir 3,0g Disponil FES 993 duogc str dung trong tién nhil twong thir nhat nhu
dwoc md t& & Vi du 1. Hinh 4nh TEM cua c4c hat rdng nay thé hién trong Fig. 3. Khi
két ling trén nén va dugc phu bing tia UV c6 thé déng ran monome (Sartome
SR9003) va dugc dong rén, vat liéu dugc dong ran dugc biéu hién mau nhiéu xa bé
mit d6 (nhu thé hién & mau phia bén tay tréi trong Fig. 4) va mau do 4n tuong thong
thuong dich chuyén sang mau xanh luc 1am giam goc t&i. M cao su thit ba ndy duoc
phun kho dé tao thanh tinh thé két tu, va chét két dinh Cymel 385 duogc bd sung 1a 1%.
Mau ciia bot dugc gom (0,3g) dwge phan tan trong Cymel 385 (1,5g trong 1,5g nude)
bing vét clia phenyl axit phosphat catalyst va két ling trén anh miu BYK den. Péng
rén 16p phtt & 90°C trong thoi gian 30 phuit dé tao thanh mau hong.
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Hinh anh SEM duogc phun kho “mau d6” tinh thé két tu dugc tao thanh theo

Fig. 5. Vung cuda tinh thé keo duong nhu 1am mat trén bé mit dugce boc 16 két tu, duoc
chiing minh bing céach sap xép phit hop clia cac hat mu cao su.
Vidu6

L6p phtt voi hdn hop ctia ba mau duge phun khd tinh thé két tinh theo Vi du 3,
4, vas5otile1:2:3 dé két léng trong ché phém phu nhu ¢ Vi du tir 3 dén 5, tao thanh
16p pht tring nhat véi d6 pht nhu thé hién trong Fig. 6.

Vidu7

Hat mu cao su rong don phan tan dugc tao thanh bﬁng cach boc kin dung méi
nhu sau. hat 16i tinh thé mam mui cao su dugc tao thanh dau tién nhu sau. Nuéc DI
(700g), 6g natri lauryl sulfat va 0,848g natri bicacbonat dau tién dugc dua vao bén
binh day tron ) cong két hop voi cdp nhiét dién, may tron co khi, va binh ngung, va
sau d6 duoc lam néng dén 80°C dudi dong khi N,. Khi nhiét do dat dén 80°C, 5% tién
nhil tuong cua 164g styren, 8g axit acrylic, 0,5g natri lauryl sulfat, 60g nuéc DI va
17,2g tert-dodecyl mercaptan duge dwa vao binh, va duge tron trong thoi gian 20 phat.
Sau d6 phan con lai ctia hdn hop tién nhil twong duogc nap vao binh trén khoang 1 gio
& 80°C. Sau khi cung cip hoan toan, hdn hgp phén g gif trong thoi gian 1 gio trude

khi dé ngudi xudng nhiét dd trong phong.

Hat polyme véi dung mdi duoc két vo trong 161 dugc tao thanh nhu sau voi hat
16 tinh thé mam mu cao su duge md ta néu trén. Nude DI (471,5 g), 189,5 g metanol,
2,07g DOWFAX® 8390 (chit hoat dong b& mit anionic san xuét tir Dow Chemicals),
1,02 DOWFAX® 2A1 (chét hoat déng bé mit anionic san xuét tir Dow Chemicals),
6,55g tert-dodecyl mercaptan va 12,6g hat 161 tinh thé mam mu cao su duoc dua vao
bdn binh day tron cb cong két hop véi cdp nhiét di€n, may trdn co khi, va binh ngung,
va sau d6 dugc lam néng lén dén 70°C. Khi nhiét d6 dat dén 70°C, hdn hop cuia
112,5g styren, 100g isooctan va 18,5g axit metacrylic dugc dua vao binh cing mot ltc
va sau d6 hdn hop gitt & 70°C trong thoi gian 30 phit. Sau khi giit lai, hdn hop cla 5g
nuée DI va 5,24g ammoni persulfat dugc bd sung vao binh ciing mot lic, va sau d6
gitt & 70°C trong thoi gian 1 gio. Sau khi giit lai hoan toan, hdn hopl192,5¢g styren,

26,5g divinyl benzen va 34,0g isooctan dugc dua vao binh trén khoang 3 gio & 70°C.
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Sau d6 hon hop gift & 70°C trong thoi gian 1 gio trude khi lam lanh dén nhiét d6 trong
phong, luong phan tdn mu cao su 185nm cac hat polyme v6i 108nm 161 rong. Hinh &nh

TEM la céc hat rdng thé hién trong Fig. 7.
Vidu8

Su phén tén c6 nude la don phén tan hodc cac hat TiO2 don phén tan 6n dinh
(hodc cac hat v6 co c6 hé s6 khiic xa cao khac) véi dudng kinh hat trung binh 13
130nm (duong kinh trung binh c¢6 thd ndm trong khoang tir 80 dén 220 nm) c6 thé
dugce xir Iy vé6i 3-(trimetoxysilyl)propyl metacrylat hodc phan tir hitu co khdc ma s&
lién két vé6i TiO, 18n bé mit chirc ning héa ciia hat. Sy phén tan s& dugc lam néng dén
80°C, va 6n dinh nhii twong styren dé phiui cac hat bing v6 day Snm va chira 5% DVB
1am chét tao lién két ngang s& dugc bd sung clng véi it kali persulfat lam chét khoi
mao gbc tu do. Sau khi phan tng tring hop vo styren/DVB nay trén céc hat xong, qua
trinh boc vo s& duoc lip lai. V6 day polyme s& duge ghép vao cac hat cho dén khi
duong kinh hat 1a 250nm. Qua trinh ndy s& duoc 1dp lai dé tao thanh céc hat don phan
tan v&i duong kinh trung binh nim trong khoang tu 170 dén 300nm. Hoic vat liéu hat
161 c6 hé sb khuc xa cao nhu ZrO,, ZnO hodc ZnS v6i dudng kinh nam trong khoang

tir 80 dén 180nm s& duoc phi dé tao vo cac hat 16i phirc hgp nhu duge mo ta néu trén.
Vidu9

Phéan tan theo Vi du 2, 4, 5, 7 va 8 s€ dugc lam kho qua mdi trong s6 thiét bi séy
kho hinh try, ti siy khay va thiét bi bay hoi quay tao thanh tinh thé két tu lai va dugc
dong ran. Thé tich polyme dugc déng rén c6 thé dugc sit dung & ti 1é nim trong
khoang tir 2,5:7,5 dén 6:4.

Mot phan phén tan hat theo Vi du 2 duoc tap hop thanh mang keo két tinh bang
céch lam kho trén nén PET dé tao thanh mang day khoang 10 um. Mang con duge phi
bang 50% dung dich c6 nudc 385 Cymel bing vét ciia phenyl axit phosphat catalyst.
Sau d6 mang dugc lam kho & nhiét do trong phong, va sau dé duoc két tu & 90°C trong
thoi gian 1 gid tao thanh mang CCA ma dugc nhidu xa mau xanh lo.

Vidu 10

Phan tan theo Vi du 2, 4, 5, 7 va 8 hat s€ dugc tdp hgp thanh mang keo két ﬁnh

bang cach lam kho. Polyme acrylic phan ti lugng thip c6 kha ning hoa tan trong nudc
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c6 thé déng rin chira nhidu nhém keton va phan tir chét tao lién két ngang dihydrazit
c6 kha nang hoa tan trong nude s€ duge hoa tan dé phén tan vi du & ndng do ma sé& thu
duoc & ti 18 thé tich cua thé tich polyme dwgc dong rén so v6i thé tich cua cac hat dé
phan tan 1a 3:7. Thu dugc sy phan tan s& dugc phun kho tao thanh tinh thé két tu dugc

déng ran va duogc tap hop.

Su phén tan nhu néu trén cling s& duoc lam kho qua mdi trong s thiét bi sy
khd hinh try, ta siy khay va thiét bi bay hoi quay tao thanh tinh thé két tu duoc dong
rén va dugc tap hop. thé tich polyme dugc déng rdn c6 thé duoc st dung & ti 1& ndm

trong khoang tu 2,5:7,5 dén 6:4.
Vidull

Phan tan theo Vi du 2, 4, 5, 7 va 8 hat s& dugc tdp hop thanh mang keo két tinh
bang cach 1am khd. Nhya amino tao lién két ngang c6 kha ning hoa tan c6 thé dong
ran hoic nhua amino phin ti lugng thip nhy CYMEL® 385 (nhya imino metylat
melamin cao tao thanh boi cong ty Cytec Industries, Inc.) hodc CYMEL® 1172 (chat
tao lién két ngang glycoluric), tity chon véi diol hodc polyol, s& dugc hoa tan dé phan
tan vi du & néng dd ma sé thu duogc & ti 1€ thé tich cua thé tich polyme dugc dong rin
so v&i thé tich ciia cac hat dé phan tan 13 3:7. Thu dugc sy phén tan s& dugc phun kho

tao thanh tinh thé két tu duoc doéng ran va dugc tap hop.

Su phéan tan nhu néu trén ciing s& duoc lam kho qua mdi trong sb thiét bi sy
kho hinh tryu, to sdy khay va thiét bi bay hoi quay tao thanh tinh thé két tu dugc déng
ran va dugc tap hop. Thé tich polyme dugc dong ran co thé duoc st dung & ti 1€ nam

trong khoang tir 2,5:7,5 dén 6:4.
Vidu 12

Phan tan theo Vi du 2, 4, 5, 7 va 8 hat s& dugc tip hop thanh mang keo két tinh
bing cach 1am kho. Hon hop cua acrylic monome c6 kha nang hoa tan trong nuéc va
oligome bao gdm it nhit mot hai, ba hodc bbn acrylat 1am chét tao lién két ngang va
chit khoi mao géc tu do ¢ nhiét dd thép nhu 4,4'-azobis(axit 4-xyanovaleric) s& duoc
hoa tan dé phan tan vi du & ndng do ma s& thu duoc & ti 1€ thé tich cua thé tich polyme
duoc dong rén so vé&i thé tich cta cac hat dé phén tan 1a 3:7. Theo mdt cach khac, tai

chd chét khoi mao quang khoi mao gbc t do c6 thé duoc két hop va hé dugc déng rin

-18-



29733

béng cach tiép xUc véi tia cuc tim birc xa. Thu dugce su phan tan s&€ dugc phun kho tao

thanh tinh thé két tu duoc déng ran va duoc tap hop.

Phén tan nhu néu trén ciing s& duge 1am kho qua mdi trong s6 thiét bi siy kho
hinh try, td siy khay va thiét bi bay hoi quay tao thanh tinh thé két tu dugc dong ran va
duoc tp hop. Thé tich polyme dugc dong rén c6 thé dugc sir dung & ti 16 nim trong
khoang tir 2,5:7,5 dén 6:4.

Vi duy, phén tan hat 5g dugc tao thanh theo Vi du 5 dugc tron véi 1,8g SR 610
(polyetylen glycol (600) diacrylat, san xuét tir Sartome) va 0,05g diphenyl(2,4,6-
trimetylbenzoyl)phosphin oxit/2-hydroxy-2-metyl-propiophenon (tir Aldrich), va sau
do6 dugc lam kho & nhiét 4§ trong phong trén nén PET dé tao thanh mang day khoang
10pm. Sau khi, mang nay duoc déng rin bang 4nh sang curc tim LED trong thoi gian 1

phuat dudi dong khi N,. Tao thanh mang do.
Vidu 13

Phin tan theo Vi du 2, 4, 5, 7 va 8 hat s€ duoc bd sung hdn hgp monome chira
styren, butyl acrylat va 2% etylenglycol dimetacrylat & ti 1€ thé tich nim trong khoang
tir 1:7 dén 6:4 @& cac hat cung v6i chat khoi mao kali persulfat & 80°C. V6 polyme Tg
thép s& duogc tao thanh trén hat. Vo nay co thé rong bit kin trong vo cu thé sau khi xtr
Iy nhiét. Thu duge su phan tan s& dugc phun kho dé lam két tu va hop nhit lai, két tu

tirng phan hodc tinh thé két tu dwoc lién két.

Phén tan nhu néu trén ciing s& duoc lam kho bang mdi trong s6 thiét bi siy kho
hinh try, t& sdy khay va thiét bj bay hoi quay dé lam két tu va hop nhét lai timg phan

hoic tinh thé két tu duoc lién két.

Vi du, 2000g mu cao su dugc tao thanh theo Vi du 2 (ma khong siéu loc) dugc
tich dién dua vao bdn binh day tron c¢b cong két hop vé6i cip nhiét dién, may tron co
khi, va binh ngung, va sau d6 dugc 1am néng 1én dén 77°C dudi dong khi N,. Khi
nhiét d6 dat dén 77°C, tién nhii twong cta 150g nude DI, 1,5g ammoni peréulfat, 0,45¢g
natri dodecylbenzensulfonat (SDBS), 0,6g natri styren sulfonat, 50g styren, 25g butyl
acrylat va 50g MMA dugc dua vao binh trén khoang 45 phut. Sau khi cung cip hoan
toan, sau d6 mu cao su giit & 77°C trong thoi gian 60 phut trude khi 1am lanh dén nhiét

do trong phong.
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Vidu 14

Phén tan hat theo Vidu 2, 4, 5, 7 va 8 s€ duogc chuyén vao dung moi bﬁng cach,
vi du, bd sung chat hoa tan Dowanol PM Axetat (DPMA) va ngimg chung cat nude.
Su phén tan khong c6 nudc ndy duge 4n dinh bing nhém lam 6n dinh khong gian trén
v hat s& dugc bd sung monome két dinh polyme khong c6 ion c6 kha ning hoa tan
trong dung mdi, oligome hodc polyme nhu isocyanat/polyol, tia UV co thé dong rin
monome, melamin/polyol hodc polyme chét déo néng. Bay hoi dung dich va dong rén

nhu theo Vi du tir 9 dén 13 s& tao thanh mang két tinh dugc dién diy voi nén polyme.

Vi duy, 400g mu cao su dugc tao thanh theo Vi du 2 duogc dua vao binh dugc
trang bi thiét bi chan khong. Hon hgp dugc 1am nong 1én dén 40°C, va 68g nudc thir
nhét duge tach dudi chan khong 24,5 Hg. Sau khi, 600g DPMA dugc dua vao binh
cing mot lic. Con 338g chit hoa tan dugc tach dudi chan khong. Theo cach nay, cic

hat polyme dugc chuyén tir nu6c sang DPMA.
Vidu 15

Tinh thé két tu trong duoc tap hop, dugc dién dﬁy va dugc dong rin theo Vi du
tir 9 dén 14 s& dugc nghién dé kich c& hat trung binh 12 2,5 pm, thong qua kich c&
trung binh nim trong khoang tir 1 dén 5 pm c6 thé dugc sir dung. Khéi tinh thé cua
tinh thé keo v6i nhidu xa ban ddu & quang phd d6 s& dugc tron & 16p phu v6i lugng
phu hop cuia tinh thé két tu b%mg nhiéu xa xanh luc va tinh thé két tu béng nhiéu xa
xanh lo dé tao thanh 16p pha tréng. Kich c& hat trung binh va ti 1& t6i wu cila cac hat
bang nhifu xa d6 dai budc song khac nhau tao thanh do tréng va d6 pha ti wu. Cac
16p pht nay s& dugc lam véi cdc hat lam bang cach nghién im, nghién khd va nghién

phun tia.
Vidu 16

Tinh thé két tu theo Vi du 9 dén 14 ma chu yéu c6 cAu tric 1ap phuong hodc
FCC s& dugc tan thanh kich ¢& hat trung binh 1a 2,5 pm. M3i vit liéu nay s& dugce tron
trong ché phdm phu va duge st dung nhu chét nhudm mau dé tao thanh mau dam. Hon
hop cta cac chit mau nay cling s€ dugc st dung dé tao thanh mau bd sung. Vi dy, tinh
thé két tu nhidu xa xanh lo s& dugc trdn véi tinh thé két tu nhidu xa d6 dé tao thanh

mau do tham.
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Vidu 17

Phan t4n theo Vi du 2, 4, 5, 7 va 8, 1% muoi than tinh luyén su phén tan s€
duoc bd sung trude dé tao thanh tinh thé két tu nhu Vi du tir 9 dén 14. Cac vi du nay s&
dugce xir ly nhu Vi du 16 dé tao thanh chit mau phu dugc nhuém mau dam. Theo Vi
du khac, thubc nhudom Sudan Black s& dugc két hop & vo hitu co phén tan. Mai vi du
nay s& duoc tron trong ché pham phu va dugc phi bing chat nhuém mau dé tao thanh
mau dam. Hon hop cta cac chit mau nay ciing s& duoc st dung dé tao thanh mau bd

sung & 16p phu.
Vidul8 AvaB

Trong mdi Vi du 18 A va B, phén tan cta cac hat vo ba 18i tao thanh theo
phuong phéap cta Vi du 2, ngoai trir 342g mi cao su 16 tinh thé mam dugc st dung.
Phan tan (30% chét rén, voi 2% Cymel 385 dugc bd sung lam chat két dinh) dugc
phun kho béng may phun kho 290 Buchi véi dugce 1am lanh trén dau phun, nhiét do
dAu vao 1a 170°C, nhiét d6 dau ra 1a 80°C va ép suit 12 -50 mbar dé tao thanh duoc céac

hat dugc sdy khd bang cach phun.

Nhu kidm soat, trong Vi du 18A, céc hat dugc séy kho béng cach phun (0,5g)
dugc phan tan & 2g Cymel 385 melamin va 2g nuée DI va 2 giot cua PAP (phenyl axit
phosphat) axit catalyst. Phan tan cac hat dugc sdy kho bang céch phun két lang trén
Leneta tao thanh anh mau 2C d8 tao thanh 16p phu va sau d6 dugc dong ran & 90°C
trong thoi gian 30 phut. Lép phi nay dugc xuét hién xanh lo hoi luc trén nén den va

hau nhu khong mau trén nén tring (Fig. 8A).

Trong Vi du 18B, dé phan tan cac hat dugc séy kho bé’tng cach phun theoVi du
18A (hat dugc sdy kho bing cach phun trong Cymel 385) dugc bd sung Penn Color
black Aqualour phan tdn 36B165 (phan tan mudi than khong jion) & 3,7% dua trén
trong luong chét rin. Su phan tan dugc két hop céc hat dugc sdy kho bang cich phun
va muoi than dugc phun kho nhu néu trén. Vit lidu dugc phun kho duoc phu trén gidy
Leneta nhu Vi du 18A. Khac voi Vi du 18A, lop phu duoc xuét hién mau xanh luc

thAm trén ca hai nén tring va den (Fig. 8B).

So sanh, 16p phi ctia chi phan tan mudi than (khéng phan tan keo) & cung nbéng

d6 dugce ung dung lén gidy Leneta va dugce xuat hién mau den trén nén den va mau
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xam thAm trén nén tring, biéu hién ring 16p phu cla phan xa birc xa ¢ Vi du 18B
gidng Vi du 18A ciing nhu hép thu birc xa.

Nguoc lai phuong an cu thé theo sang ché da dugc mé ta néu trén d6i v6i muc
dich cta viéc minh hoa, s& duoc néu rd bdi ngudi ¢b trinh d9 trung binh trong linh vuc
k§ thuat ma cdc day sd khac nhau dugc néu chi tiét theo sang ché c6 thé khong bi gidi

han sang trong yéu ciu bao ho di kém.
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YEU CAU BAO HO
1. Ché phdm phan xa va hip thu biic xa phirc hop, ché phdm nay bao gbm:

nhiéu tinh thé keo duoc dinh huéng ngiu nhién, mdi tinh thé nay bao gbm (1)
céc hat phan xa birc xa dugc sip xép trong mang keo va (2) céc hat hép thu bic xa
dugc phan tan trong tinh thé, sao cho ché phém tan xa btrc xa & dai do dai budc song

v& co ban theo tit ca cac hudng va hap thu birc xa & dai d dai budc séng khac.

2. Ché phdm phan xa va hp thu birc xa phirc hop theo diém 1, trong d6 nhiéu tinh thé
keo nay dugc tao thanh khi két tu tinh thé, t6t hon 14 con bao g6m chét két dinh.

3. Ché phdm phan xa va hip thu birc xa phirc hop theo diém 2, trong d6 céc hat hép

thu birc xa dugc phén tan trong chét két dinh.

4. Ché pham phan xa va hép thu buic xa phirc hop theo diém 3, trong d6 cac hat hip
thu blrc xa nay bao gém chit mau thAm hoic thudc nhudm, t6t hon 12 bao gém muoi
than hodc sét oxit.

5. Ché pham phan xa va hép thy birc xa phirc hop theo diém 1, trong d6 cac hat hip
thu birc xa bao gém nhé hon 10% theo trong luong cda tinh thé, tdt hon 1a nhé hon 1%

theo trong lugng cda tinh thé.

6. Ché pham phan xa va hip thu birc xa phitc hop theo diém 1, trong d6 céc hat hap

thu bic xa ¢6 kich ¢& nhé hon 100nm.

7. Ché phdm phan xa va hip thu bic xa phirc hop theo diém 1, trong d6 mdi céc hat

phan xa birc xa chita vé x4c dinh phin bén trong.

8. Ché phdm phan xa va hép thu bic xa phtrc hop theo diém 1, ché phdm nay con bao
gdm ché phdm tao mang.
9. Phuong phép san xuét ché phdm phan xa va hép thy birc xa phtrc hgp, phuong phép
nay bao gdm céc budc:

tao thanh su phén tan bao gém cac hat tht nhit don phan tan duoc tich dién va
céc hat hép thu birc xa thi hai;

séip xép cac hat thir nhat thanh cac méng tudn hoan dé tao thanh nhidu tinh thé
keo trong d6 cac hat thr hai dugce phin bd ngau nhién, trong d6 mdi tinh thé tan xa buc

Xa béng cach phan xa tlr cac hat thit nhét va hép thu btc xa qua céc hat thi hai; va
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phan tan tinh thé trong chit mang dé tao thanh ché phidm ma ché phim nay tan
xa birc xa & dai do dai budc song vé co ban theo tit ca céc huéng va hép thu buc xa &
dai do dai budc séng khéc.
10. Phuong phéap theo diém 9, trong d6 cac hat thir nhét duogc tich dién va cac hat tht

hai khong dugc tich dién hodc c6 cung tich dién gibng cac hat thir nhat.

11. Phuong phéap theo diém 9, phwong phép nay con bao gdém budc phan tan cac hat
thir nhit & budc phan tan thi nhét, phan tin cac hat thir hai & buéc phan tén tht hai, va
két hop su phan tan thi nhét va thi hai.

12. Phuong phép theo diém 9, phuong phap nay con bao gdm buéc siy phun tinh thé
duoc phan tan trong chét két dinh @ tao thanh sy két tu tinh thé va chét két dinh.

13. Phuong phap theo diém 10, trong d6 phin bén trong cta cac hat thir nhit xac dinh

15 rdng, tét hon 13 c4c hat thi hai dugc thu nhéan trong pham vi c4c hat thir nht.

14. Ché phidm phu phan xa bao gém ché phdm phan xa va hip thu buc xa phirc hop

theo diém 1 va ché phim tao mang.

-24-



29733

-25-



29733

FIG. 4
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