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(57) Sang ché dé cap dén ché pham dé tao ra mang bao vé cho mau dan dién dé tao ra,

trong khoang thoi gian ngin va voi mire tiéu thu ning lugng thip, mang bao vé c6 cac dic

tinh quang hoc thich hop, va trong khi duy tri cac dac tinh tiép xtic dién cho mang dan dién
trong sudt chira cac day nano bac, co thé cung cip kha nang chéng chiu méi trudng cao
cho mang dan dién trong sudt; mang bao v¢ cho mau dan dién; ‘phuong phap san Xuét
mang bao v¢; va phuong phap san Xuat mang dan dién trong sudt. Ché pham dé tao ra
mang bao v¢ cho mau dan dién bao gom: (A) polyuretan chita nhém carboxyl; (B) hop chat
epoxy; (C) chat tang téc luu hoa; va (D) dung moi, trong do ty 1¢ phan tram cua dung moi

(D) dugc bao gom 1a tir 95,0% dén 99,9% khdi luong, va dung méi (D) gdm c6 dung moi

(D1) chtra nhém hydroxyl va c6 diém sbi trén 100°C, va dung méi (D2) ¢ diém so6i khong

vuot qua 100°C, trong d6 ham luong cia dung méi (D2) c6 diém sbi khong vuot qua

100°C 1a tir 30% dén it hon 70% khéi luong cia toan b dung moi. Ché pham c6 thé duoc
lwu hoa bang cach gia nhiét & nhiét d6 khong qua 100°C trong thoi gian gia nhiét khong
qua 10 phut.
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Linh vue ki thuét dwge dé cap

Sang ché d€ cip dén ché pham d€ tao ra mang bado vé cho mau dan dién, mang
bao vé cho miu din dién, phuong phap san xuat mang bao vé, va phuong phap san xuat

mang dan dién trong subt.
Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Mang dan dién trong subt duge st dung trong cac linh vuc khac nhau nhu dién
cuc trong subt cho man hinh tinh thé 16ng (liquid crystal display - LCD), man hinh
plasma (plasma display panel - PDP), man hinh kiéu dién phét quang hitu co, pin quang
dién (photovoltaic cell - PV), va bang diéu khién cam tng (touch panel - TP), mang xa
tinh dién (electro-static discharge - ESD), va mang can nhiéu dién tir (electromagnetic
interference - EMI), v.v.. Di v6i cidc mang dan dién trong sudt nay, thong thuong,
mang dung ITO (Indi thiéc oxit) da dugc st dung. Tuy nhién, c6 han ché d6 1a tinh 6n
dinh nguén cép indi thép, chi phi san xuét cao, dd mém déo kém, va cin nhiét d0 cao
khi tao ra mang. Do d6, cac mang dan dién trong subt c6 thé thay thé mang ITO da
duoc tim kiém mét cach tich cuc. Trong sb cac mang nhu vy, mang din dién trong
sudt chira ddy nano kim loai dugc vu tién st dung 1am mang din dién trong sudt thay
thé cho mang ITO, nhd ¢6 kha ning dan dién, dic tinh quang hoc va do mém déo uu
viét, va vu diém cua no 1a mang co thé dugc tao ra boi quy trinh uét, chi phi san xuét
thép va khong can nhiét do cao tai thoi diém tao mang, va cac uu diém teong tu. Vi dy,
mang dan dién trong sudt chira cic diy nano bac, va c6 kha ning din dién, dic tinh

quang hoc va do mém déo uu viét da duge biét dén (tham khao tai li€u sang ché ).

Tuy nhién, ¢6 han ché d6 1a mang din dién trong sudt chira cac diy nano bac ¢6
dién tich bé mat 16m trén khéi luong bac, va do d6 c¢6 thé d& dang phan tng vé6i cac hop
chét khac nhau, ddn dén kha ning chéng chju méi trudng kém. Do anh hudng tir cac tac
nhan ding trong y té hodc dung dich 1am sach khac nhau dwgc st dung trong cac quy
trinh nay, hodc anh hudng tir oxy hodc d6 4m trong khong khi ma mang tiép xuc trong
qua trinh bao quéan thoi gian dai, cdu tric nano bi in mon, dan dén giam kha ning din

dién. Hon nita, cu thé, khi mang dugc st dung cho cac vét li¢u dién t, d€ ngdn chin su
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dinh két hodc pha tron cac tap chét gidng hat min, bui va bui bén, v.v., trén bé mit nén,
quy trinh 1am sach vat 1y sir dung chdi, v.v., thudng dugc thuc hién. Tuy nhién, hu hai

d6i voi b& mit do quy trinh 1am sach vt Iy nay ciing c¢6 thé 1a mot van dé.

Pé giai quyét nhitng han ché nay, ¢6 nhiéu nd lyuc tao ra mang bao vé trén bé mit
cia mang dan dién trong sudt c6 diy nano bac dé mang lai 6 cimg va kha ning chéng
chiu mdi trudng cho mang din dién trong subt. Ngoai ra, béi vi cin c6 két nbi dién gitra
day dan cta mach dién tir va mang dan dién tfong sudt, mong mudn c6 dugc fnéng bao
vé ¢6 kha ning duy tri tiép xuc dién tir bé mit mang bao vé dén mang dan dién trong

suot.

pPé giai quyét nhitng han ché nay, nhiéu can nhic khac nhau da dugc thuc hién
ddi véi 16p bao vé clia mang dan dién trong subt. Vi du, tai lidu sang ché 2 d& xuét
phuong phap bao vé mang din dién trong sudt st dung ché phdm rén nhiét riéng, trong
d6 16p bao vé moéng dugce cung cip dé duy tri tiép xuc dién. Tuy nhién, theo cac vi du
trong tai lidu sang ché 2 (budc 2), sdy so bd dugc thuc hién & 80°C trong vong 3 phut
va bude hoa ran nhiét ché phim rin nhiét duoc thuc hién & 100°C trong vong 15 phat

hoac 1au hon. Do d6, hiéu sut khong thuc su tdt.

Hon nita, tai liéu sang ché 3 boc 16 quy trinh tao ra mang béng cach str dung ché
phim mang bao vé chira chit chéng dn mon, & nhiét d6 cao hon 1a 150°C, dé nho d6
tang kha nang chdng chiu méi truong. Trong qua trinh tao ra mang, mang bao vé dugc
déat & nhiét do cao 150°C, do do, c6 lo ngai r%mg mot sb van dé nhu tao ra méo, gidm

déc tinh quang hoc, v.v., co thé x4y ra, tiy thudc vao vat liéu duoc st dung.

Tai liéu theo giai phap k¥ thuat da biét

Tai liéu sang ché 1: Cong bd don sang ché Nhat Ban chwa duoc thim dinh
(Kohyo) s6 2010-507199

Tai lidu sang ché 2: Cong bd don sang ché Nhat Bén chua dudc thdm dinh
(Kokai) s6 2013-170210

Tai lidu sang ché 3: Cong bd don sang ché Nhat Ban chua dugc thdm dinh
(Kokai) s6 2015-18824
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Ban chit k§ thuit ciia sang ché

Trén co sd tinh trang k§ thudt néu trén, mot trong cdc muc dich cia sang ché 1a
d& xuét ché phim dé tao ra mang bao vé cho mau dan dién, c6 kha ning tao ra mang
bao vé cé didc tinh quang hoc uu viét, duy tri tiép xuc dién v6i mang din dién trong sudt
chira cdc ddy nano bac, cung cip kha ning chéng chiu méi truong cao cho mang dan
dién trong sudt, & mirc ning lugng thip va trong thoi gian ngén, cling nhu mang bao vé
cho miu din dién, phuong phép san xuit mang bao vé, va phuong phép san Xut mang

dan dién trong suot.
Dé dat dugc muc dich trén, sdng ché bao gom cac khia canh sau day.

[1] Ché phdm dé tao ra mang bao vé cho miu dan dién, bao gbm (A) polyuretan
chira nhém carboxyl, (B) hop chit epoxy, (C) chit ting toc Iuu héa, va (D) dung mdi,
trong d6 ham luong ctia dung méi (D) 1a tr 95,0% khéi luong dén 99,9% khéi lugng,
(D) bao gdbm (D1) va (D2), (D1) 1a dung mbi c6 diém s6i trén 100°C va chira nhém
hydroxyl, (D2) 12 dung méi c6 diém so6i 1a 100°C hoiic thdp hon, va ham lugng cla
dung mdi (D2) c¢6 diém sbi 1a 100°C hodc thip hon 14 tir 30% khdi lugng dén it hon

70% khéi lugng ctia toan b dung mdi.

[2] Ché phim dé tao ra mang bao vé cho méu din dién theo muc [1] trong d6
dung méi (D1) ¢6 diém s6i trén 100°C va chira nhém hydroxyl 1a it nhat mot dung moi
duoc chon tir nhom bao gdm propylen glycol monometyl ete, dietylen glycol
monometyl ete, dietylen glycol monoetyl ete, dietylen glycol monobutyl ete, trietylen

glycol, va etyl lactat.

[3] Ché phdm dé tao ra mang bao vé cho miu din dién theo muc [1] hoic [2],
trong d6 dung méi (D2) ¢6 diém s6i 100°C hodc thp hon 14 it nhdt mot dung mdi duge
chon tir nhom bao gébm propylen glycol dimetyl ete, rugu isopropyl, rugu t-butyl, va
metyl etyl keton.

[4] Ché phdm dé tao ra mang bao vé cho miu din dién theo muc [2], trong d6
dung méi (D1) c6 diém sdi trén 100°C va chira nhém hydroxyl 1a it nhit mot trong s6
dietylen glycol monoetyl ete (EC) va propylen glycol monometyl ete (PGME).

[5] Ché phém dé tao ra mang bao vé cho miu din dién theo muc [3], trong d6

dung moéi (D2) c¢6 diém s6i 1a 100°C hoc thap hon 13 ruou isopropyl (IPA).
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[6] Mang bao vé cho miu din dién duoc 1am tir sén pham luu hoa clia ché phim
dé tao ra mang bao vé cho mau dan dién theo muc bat ky trong s6 céc muc tir [1] dén

[5], va c6 d luu héa bang 45 hodc 16n hon.

[7] Phuong phép san xudt mang bao vé, trong d6 ché phdm dé tao ra mang bao
vé cho mAu dan dién theo muc bat ky trong sd cac muc tir [1] dén [5] duge luu héa &

nhiét do bang 100°C hodc thip hon va trong thoi gian gia nhiét 1a 10 phut hodc it hon.

[8] Phuong phap san xudt mang dan dién trong sudt bao gdm budc tao ra mang

bao vé trén mang dan dién trong sudt bing phuwong phap theo muc [7].

Theo sang ché, ché phim dé tao ra mang bao vé cho mau din dién c6 kha ning
tao ra mang bao vé c6 dic tinh quang hoc wu viét, duy tri tiép xtc dién véi mang din
dién trong sudt chira cac diy nano bac, cung cdp kha ning chéng chiu méi trudng cao
cho mang dan dién trong subt, & mirc ning lwong thip va trong thoi gian ngén, ciing
nhu mang bao vé cho miu dan dién, phuwong phap san xuit mang bao vé, va phuong

phap san xuit mang dan dién trong sudt c6 thé duoc dé xuit.
M5 ta chi tiét sang ché
Duéi ddy, cac khia canh cta sang ché (dudi ddy dwoc goi la céc khia canh) s&

dugc giai thich.

Theo sang ché, (met)acrylat ding d& chi acrylat hoic metacrylat, va

(met)acryloyl dung dé chi acryloyl hodc metacryloyl, twong Gng.

Ché pham dé tao ra mang bao vé cho miu dan dién theo khia canh nay (dudi
day, c6 thé dugc goi 1a myc mang bao vé) bao gdm (A) polyuretan chira nhém
carboxyl, (B) hop chit epoxy, (C) chét ting tdc luu hoa, va (D) dung méi, trong d6 ham
luong ctia dung méi (D) 1a tir 95,0% khéi luong dén 99,9% khéi luong, (D) bao gdm
(D1) va (D2), (D1) 14 dung mdi ¢6 diém s6i trén 100°C va chira nhom hydroxyl, (D2) 1a
dung mdi c6 diém s6i 1a 100°C hodc thdp hon, va ham luong cua dung méi (D2) ¢o
diém sdi 1a 100°C hodc thdp hon 1a tir 30% khéi luong dén it hon 70% khéi luong cua

toan by dung moi.

(A) Polyuretan chtta nhém carboxyl c¢é trong lwong phén tir trung binh sb tdt
hon 1a tr 1.000 dén 100.000, t&t hon nita 1a tir 2.000 dén 70.000, va con tdt hon nita 1a

tir 3.000 dén 50.000. G day, trong luong phan tir 12 tri sé twong dwong polystyren dugc
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do bang phuong phap sic ky thim gel (dudi day dugc goi 1a GPC). Néu trong lugng
phéan ttr nhé hon 1.000, dic tinh gidn, do linh hoat, va d6 bén clia mang in c6 thé bi
giam di. Trong khi do, néu trong lugng phéan t vugt qua 100.000, do hoa tan cua
polyuretan vao dung moéi bi giam di, va ngay ca khi polyuretan c6 thé hoa tan trong
dung moéi, o nhét tré nén qua cao, diéu nay co thé tao ra nhitng gi6i han 16n trong st

dung.
Theo sang ché, cac didu kién do GPC nhu sau, trlr khi dugc mo ta cu thé khac:
Tén thiét bi: Thiét bi HPLC HSS-2000, dugc sin xuit boi JASCO Corporation
Cot: Cot Shodex LF-804
Pha ddng: tetrahydrofuran
Téc d6 dong: 1,0 mL/phut
B6 do: RI-2031 Plus duoc san xuét bdi JASCO Corporation
Nhiét do: 40,0°C
Thé tich mAu: vong mau 100 pL
Ndng d6 miu: Puoc didu ché dén xip xi 0,1% khéi luong

(A) Polyuretan chira nhom carboxyl ¢6 trj sb axit tot hon 13 tir 10 dén 140 mg-
KOH/g, va tét hon nita 1a tir 15 dén 130 mg-KOH/g. Néu tri s axit nhé hon 10 mg-
KOH/g, dac tinh luu hoéa bi gidm di, va do bén dung moi tré nén t€ hon. Trong khi do,
néu trj sb axit vuot qua 140 mg-KOH/g, d0 hoa tan vao dung méi lam thanh nhya
uretan giam di, va ngay ca khi nhua uretan c6 thé hoa tan trong dung méi, do nhét tré
nén qua cao, didu nay khién cho viéc xir Iy tré nén kho khan. Ngoai ra, san phim luu
hoéa tré nén qua cimg, diéu nay co6 thé gy ra cac van dé nhu cong vénh, v.v., ty thudc
vao mang gbc.

Hon nita, theo sang ché, trj s6 axit ctia nhwa 14 tri sé dugc do bang phuong phap
sau day.

Xép xi 0,2g miu dugc can chinh x4c bing can tidu ly cho vao trong binh
Erlenmeyer 100 ml, va 10 ml dung mdi hdn hop etanol/toluen=1/2 (ty 1& khéi luong)

dugc cho vao d6 dé hoa tan mau. Ngoai ra, 1 dén 3 giot dung dich phenolphtalein etanol

duoc cho vao binh chtra 1am chét chi thi, ma dugc khuéy dt cho t4i khi mau tré nén

-6-



29815

dbng nhit. Dung dich thu dwgc duge dwa vao chudn do véi dung dich kali hydroxit
‘etanol 0,1N. Khi bd chi}thi tiép tuc & dén mau dé trong 30 gidy, x4c dinh dugc ring qui
trinh trung hoa da két théc. Tri sd thu dugc tir két qua sir dung cong thic tinh todn sau

dau duoc coi 1a trj sb axit cua nhua.
Tri sb axit (mg-KOH/g)=[Bxfx5,611]/S
B: Luong st dung (ml) ctia dung dich kali hydroxit etanol 0,1N
f: Hé sb cua dung dich kali hydroxit etanol 0,1N
S: Luong thu thap (g) ctia mau

Cu ‘thé hon polyuretan (A) chira nhém carboxyl 1a polyuretan dwoc tbng hop
bing cach st dung (al) hop chit polyisoxyanat, (a2) hop chét polyol, va (a3) hop chit
dihydroxy chira nhém carboxyl, 1am cic monome. Sau diy, mdi monome s& dugc giai

thich chi tiét hon.
(al) Hop chit polyisoxyanat

Dbi véi (al) hop chédt polyisoxyanat, théng thuong, diisoxyanat cé hai nhém
isoxyanat trén mdi phan tir dugc sit dung. Vi du vé hop chit polyisoxyanat bao gbm:
polyisoxyanat béo, polyisoxyanat vong no, polyisoxyanat thom, polyisoxyanat thom -
béo, va chit twong tu. Mot trong sb chung c6 thé dugc st dung riéng, hoic hai hoic
nhidu loai trong s ching ¢ thé dugc sir dung két hop. Khi (A) polyuretan chira nhém
carboxyl khong chuyén thanh dang gel, lugng nhé polyisoxyanat c6 ba hodc nhiéu hon

ba nhém isoxyanat nhu triphenylmetan triisoxyanat, c¢6 thé dugc sir dung.

Vi du v& polyisoxyanat béo bao gbém: 1,3-trimetylen diisoxyanat, 1,4-
tetrametylen diisoxyanat, 1,6-hexametylen diisoxyanat, 1,9-nonametylen diisoxyanat,
1,10-decametylen  diisoxyanat, 2,2,4-trimetylhexametylen  diisoxyanat, 2,4,4-
trimetylhexametylen diisoxyanat, lysin diisoxyanat, 2,2’-dietyl ete diisoxyanat, axit

dime diisoxyanat, va tuong tu.

Vi du vé polyisoxyanat vong no bao gdm: 1,4-xyclohexan diisoxyanat, 1,3-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 3-
isoxyanatometyl-3,3,5-trimetylxyclohexan (IPDI, isophoron diisoxyanat), bis(4-
isoxyanato xyclohexyl)metan (MDI dugc hydro hoa), (1,3- hodc 1,4-)xylylen

diisoxyanat dugc hydro héa, norbornan diisoxyanat, va tuong tu.
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Vi du v& polyisoxyanat thom bao gém: 2,4’-diphenyl metan diisoxyanat, 4,4’-
diphenyl metan diisoxyanat, 1,4-phenylen diisoxyanat, 2,4-tolylen diisoxyanat, 2,6-
tolylen diisoxyanat, (1,2, 1,3, hodc 1,4)-xylen diisoxyanat, 4,4’-diisoxyanato-3,3’-
dimetylbiphenyl, 3,3’-dimetyl diphenyl metan-4,4’-diisoxyanat, 1,5-naphthylen
diisoxyanat, 4,4’-diphenyl ete diisoxyanat, tetrachlorophenylen diisoxyanat, va tuong

tu.

Vi du vé& polyisoxyanat thom - béo bao gébm: 1,3-xylylen diisoxyanat, 1,4-
xylylen diisoxyanat, o,a,0’,0’-tetrametyl xylylen diisoxyanat, 3,3’-metylen ditolylen-

4,4’-diisoxyanat, va tuong tu.

O day, néu hop chét vong no cé tir 6 dén 30 nguyén tir cacbon khic véi céc
nguyén tr cacbon trong nhém isoxyanat (nhém -NCO) dugce st dung lam (al) hop chat
polyisoxyanat, mang bao v¢ dugc tao ra bdi nhua polyuretan theo khia canh nay cé 4o
dn dinh cao dic biét 1a trong diéu kién nhiét do cao va do 4m cao, va thich hop 1a bd

phan cta thanh phan thiét bi dién tu.

Tir goc dd chéng chiu thoi tiét, dbi vai (al) hop chét polyisoxyanat, wu tién sir
dung hop chit ma khong c¢6 vong thom. Ham lugng cla polyisoxyanat thom va
polyisoxyanat thom - béo tét hon 1 bing 50% mol hoic it hon, t6t hon nita 1a 30% mol
hodc it hon, va con tét hon nita 12 10% mol hoic it hon, so véi tng lwong (100% mol)

ctia (al) hop chét polyisoxyanat.

Hop chét vong no c6 thé 1a 1,4-xyclohexan diisoxyanat, isophoron diisoxyanat,
bis(4-isoxyanato xyclohexyl) metan, 1,3-bis(isoxyanatometyl) xyclohexan, 1,4-
bis(isoxyanatometyl) xyclohexan, va tuong tu.

(a2) Hop chét polyol

Trong luong phan tir trung binh s cta (a2) hop chét polyol (véi diéu kién 12 (a2)
hop chét polyol khong bao gdm (a3) hop chét dihydroxy c6 nhém carboxyl) thuong 1a
tir 250 dén 50.000, tét hon 1a tir 400 dén 10.000, va tbt hon nita 1a 500 dén 5.000. Trong
luong phan tir 14 tri sd twong dwong polystyren duoc do bing phuong phap GPC trong
cac diéu kién néu trén day.

Vi du vé (a2) hop chét polyol bao gdm: polycacbonat polyol, polyete polyol,
polyeste polyol, polylacton polyol, polybutadien polyol, polysilicon c¢6 cac nhom
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hydroxyl & ca hai diu, va hop chét polyol c6 tir 18 dén 72 nguyén tir cacbon thu dugc
bing cach cho hydro vao axit polycarboxylic din xuét tir axit béo khong no C18
(nguyén ti cacbon sb 18) dugc tao ra tir dau thuc vét va polyme clia né, va bién ddi axit
carboxylic thanh nhém hydroxyl. Trong sé nay, nho sy can bang kha ning chéng thdm
nude, dd 6n dinh cach dién, va kha nang bam dinh vao vat li¢u nén, polycacbonat

polyol va polybutadien polyol dugc wu tién st dung.

Polycacbonat polyol ¢6 thé thu duoc tir diol c¢6 tir 3 dén 18 nguyén tir cacbon
lam nguyén lidu tho, qua phan tmg véi cacbonat este hoic phosgen, va c6 thé dugc bidu

di&n boi, vi du, cong thirc cu tao (1) sau day:

P
;,I’R:ﬂ‘ s 5.
HO /I’ »,O K ~ O .,,vg_

Trong cong thirc (1), R® bidu dién gbc sau khi loai bé nhém hydroxyl ra khoi
diol twong tmg (HO-R*-OH), n; biéu dién s nguyén dwong, ma tét hon 14 tir 2 dén 50.

Céc vi du cu thé vé nguyén liéu thd dugc sir dung dé san xuét polycacbonat
polyol biéu dién bdi cong thirc (1) bao gdém: 1,3-propandiol, 1,4-butandiol, 1,5-
pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-
xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol,

1,10-decametylen glycol, va 1,2-tetradecandiol, v.v.

Polycacbonat polyol cé thé 12 polycacbonat polyol (polycacbonat polyol dugc
ddng trung hop) c6 nhidu loai nhém alkylen trong khung ctia né. Viée sit dung
polycacbonat polyol duge ddng tring hop ¢6 1oi trong nhidu trudong hop tir géc dd ngin
ngira su két tinh cia (A) polyuretan chira nhém carboxyl. Hon nita, két hop véi xét vé
dd hoa tan vao dung mdi polycacbonat polyol c¢6 khung nhanh va c¢é cdc nhém hydroxyl

¢ cac dau cua mach nhéanh, dugc vu tién st dung.

Polyete polyol thu duge bing cach ngung tu khir nuée diol c6 tir 2 dén 12
nguyén tir cacbon, hoic tring hop mé vong hop chét oxiran, hop chit oxetan, hodc hop
chét tetrahydrofuran co tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon, va cé thé duoc biéu dién béi, vi

du, cong thirc cau tao (2) sau déy:



|
HO™T o7 TOH ---(2)
3

Trong cong thuc (2), R* bidu dién gbc thu dugc b%lng cach ltoai bd nhom
hydroxyl ra khéi diol tuong Ung (HO-R*-OH), n, bidu dién sé nguyén dwong, ma tdt
hon 1a tir 4 dén 50. Mot loai cta diol c6 tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon cé thé dugc st
dung riéng dé tao thanh homopolyme, hoic hai hozc nhiéu loai ¢6 thé duoc st dung két

hop dé tao thanh copolyme.

Céc vi du cu thé v& polyete polyol duge biéu dién bdi cong thic (2) trén ddy bao
gdm: céc polyalkylen glycol nhu polyetylen glycol, polypropylen glycol, poly-1,2-
butylen glycol, polytetrametylen glycol (poly 1,4-butandiol), poly-3-metyltetrametylen
glycol, polyneopentyl glycol, va tuong tw. Hon nita, d& ting dic tinh ky nuéc cia
polyete polyol, copolyme ctia chiing, vi du, copolyme clia 1,4-butandiol va neopentyl
glycol, v.v., c6 thé duoc sir dung.

Polyeste polyol c¢6 thé thu dugc bing qua trinh chuyén hoa este cia diol véi san
phim ngung tu khir nuéc cia axit dicarboxylic va diol, hodc chuyén héa este cia diol
v6i este cda axit dicarboxylic va rugu bac thép, va ¢6 thé dugc biéu dién boi, vi du,
cdng thire cu tao (3) sau day:

Va

O

0
|

HO»«T‘}/ ‘»‘,‘O,x ., R’g'w- o '*-O,«”“} \\'OH - (3}

Frrreme—

Trong cong thic (3), R’ bidu didn gbc thu duoc bing cach loai bd nhém
hydroxyl ra khéi diol twong tmg (HO-R>-OH), R® biéu dién gbc thu duge bing cach loai
b6 hai nhém carboxyl ra khéi axit dicarboxylic twong tng (HOCO-R’-COOH), ns biéu
din sé nguyén duong, ma tét hon 1a tir 2 dén 50.

Céc vi du cu thé vé diol (HO-R’-OH) bao gdm: etylen glycol, 1,2-propandiol,
1,3-propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6~
hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-

xyclohexandimetanol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol,

-10-



29815

hodc 1,2-tetradecandiol, 2,4-dietyl-1,5-pentandiol, butyl etyl propandiol, 1,3-
xyclohexandimetanol, 3-xylylen glycol, 1,4-xylylen glycol, dietylen glycol, trietylen
glycol, dipropylen glycol, va tuong tu.

Céac vi du cu thé vé& axit dicarboxylic (HOCO-Ré-COOH) bao gém: axit suxinic,
axit glutaric, axit adipic, axit azelaic, axit sebaxic, axit decan dicarboxylic, axit brasylic,
axit 1,4-xyclohexan dicarboxylic, axit hexahydrophtalic, axit metyl tetrahydrophtalic,
endometylen tetrahydroaxit phtalic, metyl endometylen tetrahydroaxit phtalic, axit
clorendic, axit fumaric, axit maleic, axit itaconic, axit xitraconic, axit phtalic, axit
isophtalic, axit terephtalic, axit 1,4-naphtalen dicarboxylic, axit 2,6-naphtalen

dicarboxylic.

Polylacton polyol c6 thé thu duogc bang phan ting ngung tu cia lacton tring hop
mé vong va diol, hodc phan tng ngung tu ctia diol va axit hydroxy alkanoic, va c6 thé

duoc biéu dién boi, vi du, cong thirc cAu tao (4) sau day:

l
H | 7
N s S Y

Trong cong thic (4), R’ bidu dién gbc thu dugc bing cach loai bé nhém
hydroxyl va nhém carboxyl ra khéi axit hydroxy alkanoic twong tmg (HO-R’-COOH),
R® biéu dién gdc thu duoc bing cach loai bé nhém hydroxyl ra khéi diol teong ng

(HO-R®-OH), ng 12 s6 nguyén dwong, ma tét hon 1a tir 2 dén 50.

Céc vi du cu thé vé axit hydroxy alkanoic (HO-R’-COOH) bao gdm: axit 3-
hydroxybutanoic, axit 4-hydroxypentanoic, axit 5-hydroxyhexanoic, va tuong tu. Vi du

ve lacton bao gdm e—caprolacton.

Polybutadien polyol 13, vi du, diol thu dugc bang cach tring hop butadien hodc
isopren béi qua trinh triing hgp anion, va sau d6 dua cdc nhém hydroxyl vao cé hai dau,

hoic diol thu duoc bing cach khir hydro dbi vai cac lién két d6i cua chung.
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Céc vi du cu thé v& polybutadien polyol bao gdm: polybutadien dwgc hydroxyl
hoa phén 16n ¢6 1,4-don vi lap (vi du, Poly bd R-45HT, Poly bd R-15HT (dugc san
xuét béi Idemitsu Kosan Co., Ltd.)), polybutadien dugc hydro héa, hydroxyl hoa (vi dy,
POLYTAIL H, POLYTAIL HA (dugc san xuét bai Mitsubishi Chemical Corporation),
polybutadien dugc hydroxyl héa phén 16n ¢6 1,2-don vi ldp (vi du, G-1000, G-2000, G-
3000 (duoc san xuit béi Nippon Soda Co., Ltd.)), polybutadien dugc hydro héa,
hydroxyl héa (vi dy, GI-1000, GI-2000, GI-3000 (dwoc san xuit boi Nippon Soda Co.,
Ltd.)), polyisopren dwoc hydroxyl hoa (vi du, Poly IP (dwgc san xuét boi Idemitsu
Kosan Co., Ltd. )), polyisopren dugc hydro hda, hydroxyl héa (vi du, EPOL (dugc san
xuét boi Idemitsu Kosan Co., Ltd.)).

Polysilicon ¢6 cac nhom diém cuoi hydroxyl & cé hai dau c6 thé dugce biéu dién

béi, vi du, cong thirc cdu tao (5) sau day:

R‘; 0 / Fﬁ* 0 \ F}Q 0
o N P OH
AR=8—0 |[ Si — O —+—8i—R*"
HO™ | P {f 1 . (5)
\ 510 ¢ 410
R LR o, R

Trong cong thirc (5), R’ biéu dién doc 1ap gbc hydrocacbon béo hoa trj hai hoic
gbc hydrocacbon thom héa trj hai c6 tir 2 dén 50 nguyén tir cacbon, n; 1a s6 nguyén
dwong, ma tét hon 1a tir 2 dén 50. R’ ¢6 thé bao gdbm nhém ete. Mdi trong sb céac R
biéu dién doc 1ap nhom hydrocacbon béo hodc nhom hydrocacbon thom cé tir 1 dén 12

nguyén tir cacbon.

Céc san pham trén thi trudng clia polysilicon ¢6 cic nhém hydroxyl & ca hai dau
bao gdm, vi du, “X-22-160AS, KF6001, KF6002, KF-6003” duoc san xuit béi Shin-
Etsu Chemical Co., Ltd., va twong tu.

Céac vi du cu thé vé “hop chét polyol c6 tir 18 dén 72 céc nguyén tir cacbon thu
duoc bang cach cho hydro vao axit polycarboxylic dan xuét tir axit béo khong no C18
duoc tao ra tir ddu thuc vat va polyme ctia nd, va bién ddi axit carboxylic thanh cac
nhém hydroxyl" bao gdm hop chét diol ¢6 khung axit dime ‘dugc hydro hoéa, va san
phém trén thi trudng cla no, vi du, “Sovermol (nhan hi¢u da dang ky) 908 dugc san

xuat boi Cognis.
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Vé6i diu kién hiéu qua cta sang ché khong bi anh hudng, diol c6 trong luong
phén tir bing 300 hodc nhé hon, ma thudng duge sit dung 1am thanh phan diol dé tong
hop polyeste hodc polycacbonat co thé duogc sir dung 1am (a2) hop chét polyol. Cac vi
du cu thé v& diol trong luong phan tir thip bao gdm: etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-
propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol,
3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-
xyclohexandimetanol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol,
1,2-tetradecandiol,  2,4-dietyl-1,5-pentandiol,  butyl etyl propandiol, 1,3-
xyclohexandimetanol, 1,3-xylylen glycol, 1,4-xylylen glycol, dietylen glycol, trietylen
glycol, va dipropylen glycol, va tuong tu.

(a3) Hop chat dihydroxy chira nhom carboxyl

Tét hon 13, (a3) hop chét dihydroxy chira nhém carboxyl 13 axit carboxylic hoic
axit amino carboxylic c6 trong lugng phan tir bing 200 hoic nho hon, va cé hai nhém
dugc chon tor nhém hydroxy, nhém hydroxyalkyl véi mot cacbon, va nhom
hydroxyalkyl vé6i 2 cacbon, boi vi diém lién két ngang 1a didu khién dugc. Cac vi du cu
thé bao gdm: axit 2,2-dimetylolpropionic, axit 2,2-dimetylolbutanoic, N,N-bis
hydroxyetyl glyxin, N,N-bis hydroxyetyl alanin, va twong tu. Trong s6 ching, xét vé do
hoa tan vao dung modi, axit 2,2-dimetylolpropionic, axit 2,2-dimetylolbutanoic dugc uu
tién dic biét. Mot loai hop chét cua (a3) hop chéit dihydroxy chira nhém carboxyl ¢ thé

duoc st dung riéng, hodc hai hodc nhiéu loai c6 thé duogc stir dung két hop.

(A) polyuretan chira nhém carboxyl néu trén c6 thé duoc tong hop tir chi ba
thanh phdn ((al), (a2), va (a3)) trén ddy. Tuy nhién, (a4) hop chit monohydroxy

va/hoic (a5) hop chit monoisoxyanat ¢6 thé duoc phan tng tiép dé téng hop.
(a4) Hop chit monohydroxy

Vi du vé (a4) hop chit monohydroxy bao gdm: hop chét c6 lién két doi gbc co
thé tring hop, nhu 2-hydroxyetyl (met)acrylat, hydroxypropyl (met)acrylat, 4-
hydroxybutyl (met)acrylat, xyclohexandimetanol mono(met)acrylat, phitc caprolacton
hoic phuc alkylen oxit cia mdi trong sé céc (met)acrylat trén ddy, glycerin
di(met)acrylat, trimetylol di(met)acrylat, pentaerytritol tri(met)acrylat, dipentaerytritol
penta(met)acrylat, ditrimetylol propan tri(met)acrylat, rugu alylic, allyloxy etanol, v.v.,

va hop chit c6 nhom nhém carboxylic nhu axit glycolic, axit hydroxypivalic, v.v..
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Mot loai (a4) hop chét monohydroxy cé thé duge st dung ri€éng, hodc hai hoac
nhiéu loai (a4) ¢6 thé dugc st dung két hop. Trong s6 cac hop chit nay, 2-hydroxyetyl
(met)acrylat, hydroxypropyl (met)acrylat, hydroxybutyl (met)acrylat, ruou alylic, axit
glycolic, axit hydroxypivalic dugc uu tién sit dung, va 2-hydroxyetyl (met)acrylat va 4-

hydroxybutyl (met)acrylat dugc uu tién hon.

Céc vi du khac vé (a4) hop chit monohydroxy bao gdm: metanol, etanol, n-
propanol, isopropanol, n-butanol, isobutanol, sec-butanol, t-butanol, rugu amylic, rugu

hexyl, ruou octyl, va tuong tu.
(a5) Hop chit monoisoxyanat

Vi du vé (a5) hop chit monoisoxyanat bao gdm: (met)acryloyloxyetyl isoxyanat,
phenyl isoxyanat, hexyl isoxyanat, dodexyl isoxyanat, Karenz (nhdn hiéu da dang ky)
MOI, Karenz (nhan hi€u da dang ky) AOI, Karenz (nhan hi¢u da dang ky) BEI (dugc
san xuét boi Showa Denko K. K.).

(A) Polyuretan chtra nhém carboxyl néu trén c6 thé dugc tong hop bing cach
phan tmg (al) hop chét polyisoxyanat, (a2) hop chit polyol, (a3) hop chét dihydroxy
néu trén chtra nhém carboxyl, va theo nhu cau, (a4) hgp chit monohydroxy va (a5) hop
chét monoisoxyanat, v4i st c6 médt hodc khong cé mit cua chét xuc tac uretan hoa nhu
dibutyltin dilaurat, st dung dung moéi hiru co thich hop. Tuy nhién, t6t hon 1a thuc hién
phan tmg ma khong c6 chét xuc tic bdi vi s& khong can quan tdm dén viéc tron thiéc,

v.v., trong sdn pham cudi clung.

Dung méi hitu co khong bi gi6i han cu thé véi didu kién 14 kha ning phan tng
v6i hop chit isoxyanat thip, nhung dung méi dugc wu tién 1a dung méi khong chira
nhém chitrc co ban nhu amin, v.v., va ¢6 diém séi 1a 50°C hodc cao hon, tot hon 1 80°C
hodc cao hon, va tét hon nita 1a 100°C hodc cao hon. Vi du vé dung mdi nay bao g6m:
toluen, xylylen, etylbenzen, nitrobenzen, xyclohexan, isophoron, dietylen glycol
dimetyl ete, etylen glycol dietyl ete, etylen glycol monometyl ete axetat, propylen
glycol monometyl ete axetat, propylen glycol monoetyl ete axetat, dipropylen glycol
monometyl ete axetat, dietylen glycol monoetyl ete axetat, axit metoxypropionic metyl,
axit metoxypropionic etyl, axit etoxypropionic metyl, axit etoxypropionic etyl, etyl

axetat, n-butyl axetat, isoamyl axetat, etyl lactat, axeton, metyl etyl Kketon,
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xyclohexanon, N,N-dimetylformamit, N,N-dimetylaxetamit, N-metylpyrolidon, v-

butyrolacton, dimetyl sulfoxit, va tuong tu.

Tinh dén viéc khong wu tién sir dung dung mdi hitu co trong d6 polyuretan dugc
tao ra khong hoa tan hét, va polyuretan dugc st dung 1am nguyén liéu thd cho muc
mang bao v¢& dung cho vét liéu dién tr, propylen glycol monometyl ete axetat, propylen
glycol monoetyl ete axetat, dipropylen glycol monometyl ete axetat, dietylen glycol
monoetyl ete axetat, y-butyrolacton, v.v., dugc uu tién dac biét trong sb cac dung moéi

trén.

Trinh tu thém céc nguyén li¢u tho khong bi gidi han, nhung thong thuong, trude
tién (a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy c¢6 nhém carboxyl dugc cung cép,
va hoa tan hodc phan tan trong dung méi, va sau dé, (al) hop chit polyisoxyanat dugc
cho vao bing cach nhé & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tét hon nita 1a tir 60 dén 120°C,
ma sau d6 dugc phan tmg & nhiét do tir 30 dén 160°C, va tt hon 14 tir 50 dén 130°C.

Ty 18 mol ctia céc nguyén lidu thd thém vao duge diéu chinh theo trong lwong
phan tr va tri sb axit cia polyuretan muc tiéu. Trong trudng hop (a4) hop chét
monohydroxy duoc cho vao polyuretan, dé phan tir polyuretan c6 nhém isoxyanat &
cubi, (al) hop chit polyisoxyanat phai duoc st dung nhiéu hon tdng cua (a2) hop chét
polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhém carboxyl (tbng cic nhém isoxyanat nén
nhiéu hon téng cac nhém hydroxyl). Trong truong hop (a5) hop chit monoisoxyanat
duogc cho vao polyuretan, & phan tir polyuretan c6 nhém hydroxy & cudi, (al) hop chét
polyisoxyanat nén duoc sit dung it hon tong ctia (a2) hop chit polyol va (a3) hop chét
dihydroxy c6 nhom carboxyl (téng cic nhom isoxyanat nén it hon tdng cic nhém
hydroxyl). |

Cu thé, ty 1€ mol cua vét liéu dugc cung cép la nhém isoxyanat cta (al) hop chét
polyisoxyanat: (nhém hydroxyl ctia (a2) hop chét polyol+nhém hydroxyl cta (a3) hop
chét dihydroxy c6 nhém carboxyl) 1a tir 0,5 dén 1,5:1, tt hon 1a tir 0,8 dén 1,2:1, va tbt
hon nita 1a tr 0,95 dén 1,05:1.

Hon nita, nhém hydroxyl ctia (a2) hop chit polyol: nhom hydroxyl ctia (a3) hop
chét dihydroxy c6 nhom carboxyl 1a 1: 0,1 dén 30, va tét hon 1a 1: 0,3 dén 10.

Khi (a4) hop chit monohydroxy duoc st dung, s mol cta (al) hop chit
polyisoxyanat nén nhiéu hon sé mol cua ((a2) hop chét polyol+(a3) hop chit dihydroxy
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¢6 nhém carboxyl), va tir 0,5 dén 1,5 1an luong mol, tdt hon 1a tir 0,8 dén 1,2 14n lugng
mol cua (a4) hop chdt monohydroxy duoc st dung, so véi s6 mol nhiéu hon cia nhém

isoxyanat.

Khi (a5) hop chit monoisoxyanat dugc st dung, sé mol ciia ((a2) hop chét
polyol+(a3) hop chét dihydroxy c6 nhém carboxyl) nén nhidu hon s6 mol cua (al) hop
chét polyisoxyanat, va tur 0,5 dén 1,5 1an lugng mol, t5t hon 1a tir 0,8 dén 1,2 1an lugng
mol cta (a5) hop chit monoisoxyanat dugc sir dung, so v6i s mol nhidu hon ctia nhém

hydroxyl.

Pé cho (a4) hop chit monohydroxy vao (A) polyuretan chira nhém carboxyl, khi
phan Gng ctia (a2) hop chit polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhém carboxyl véi
(al) hop chit polyisoxyanat gdn nhu xong, (a4) hop chit monohydroxy dugc nhé vao
dung dich phan Gng & nhiét do tir 20 dén 150°C, va t6t hon nira 1a tir 70 dén 120°C, dé
phan tng cic nhém isoxyanat con & ca hai ddu cia (A) polyuretan chira nhém carboxyl

v6i (a4) hop chét monohydroxy, va nhiét 6 dugc duy tri cho t6i khi két thic phan tng.

Dé cho (a5) hop chit monoisoxyanat vao (A) polyuretan chira nhém carboxyl,
khi phan tmg cta (a2) hop chét polyol va (a3) hop chit dihydroxy c6 nhém carboxyl
v6i (al) hop chét polyisoxyanat gin nhu xong, (a5) hop chit monoisoxyanat dugc nhd
vao dung dich phan tng & nhiét d6 tir 20 dén 150°C, va tdt hon nita 14 tir 70 dén 120°C,
dé phan tng cac nhom hydroxyl con & ca hai ddu cua (A) polyuretan chira nhom
carboxyl véi (a5) hop chit monoisoxyanat, va nhiét d6 duoc duy tri cho t6i khi két thuc

phén tng.
Muc mang bao vé

(A) polyuretan chira nhém carboxyl, (B) hgp chat epoxy, (C) chét tang tbc luu
hoa, va (D) dung mdi néu trén dugc trdn v4i nhau sao cho ham lugng ciia dung moi (D)
1a tir 95,0% khéi lugng dén 99,9% khéi lugng, va duge khudy cho téi khi ddng nhét, dé

thu dugc myc mang bao vé.

Vi du v& (B) hop chét epoxy bao gébm hop chét epoxy c6 hai hodc nhidu nhém
epoxy trong mdt phan tir, nhu hop chét epoxy loai bisphenol-A, hop chit epoxy vong
no da chirc nhu Celloxide (nhan hiéu da dang ky) 2021P (duoc san xuit bai Daicel
Corporation), Celloxide 2081 (dugc san xuét bdi Daicel Corporation), EHPE (nhén hi¢u

da dang ky) 3150 (dugc san xuit béi Daicel Corporation), YX8000 (dugc san xuét boi
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Mitsubishi Chemical Corporation), YX8034 (dugc san xuét béi Mitsubishi Chemical
Corporation), nhua epoxy loai bisphenol-A dugc hydro héa, nhya epoxy loai bisphenol-
F, nhua epoxy loai novolac, nhua epoxy loai phenol novolac, nhua epoxy loai crenol
novolac, nhua epoxy loai N-glyxidyl, nhya epoxy loai bisphenol A novolac, nhua
epoxy loai chelat, nhya epoxy loai glyoxal, nhya epoxy chira nhém amino, nhya epoxy
bién dbi tinh cao su, nhua epoxy loai dixyclopentadien phenolic, nhya epoxy bién tinh
béi silicon, nhua epoxy bién tinh béi e-caprolacton, nhua epoxy loai béo chira nhom

glyxidyl, nhya epoxy vong no chira nhém glyxidyl, v.v..

Hon nita, vi du, epoxy (met)acrylat don chttc nhu glyxidyl metacrylat, Cyclomer
(nhdn hiéu da dang ky) M100 (3,4-epoxy xyclohexyl metyl metacrylat: dugc san Xudt
b6i Daicel Corporation), v.v., c¢6 thé duoc sir dung. TY 1& tron.ctia (A) polyuretan chira
nhém carboxyl so vé6i (B) hop chét epoxy tbt hon 1a tr 0,5 dén 1,5, tt hon nita 12 tr 0,7
dén 1,3, va con tot hon nira 1a tr 0,9 dén 1,1, xét vé ty 1€ tuong duong clia cac nhém

carboxyl cta polyuretan so v&i nhom epoxy cua (B) hgp chét epoxy.

Khi (B1) hop chit c6 ca nhém (met)acryloyl va nhém epoxy trong mot phan ti,
nhu glyxidyl (met)acrylat, dugc st dung, (B1) ¢6 thé dugc phan tmg véi (A) polyuretan
chira nhém carboxyl trude. Nhu vay, -COOH cia (A) polyuretan chira nhém carboxyl
phan tng véi nhém epoxy ciia (B1) hop chit c6 ca nhém (met)acryloyl va nhém epoxy
dé tao ra -COO-CH,CH(OH)CH,-, tao ra su lién két cua ctia (A) va (B1).

Vi du vé& hop chit (B1) nay bao gébm glyxidyl (met)acrylat, 4-hydroxybutyl
(met)acrylat glyxidyl ete, 3,4-epoxy xyclohexyl metyl (met)acrylat, v.v..

Diéu kién dé phan ung (A) v6i (B1) 1a: cung cdp (B1) va chit xtic tac dé ting tdc
d6 cua phan Gng gitta nhém epoxy va axit carboxylic trong dung dich trong d6 (A) da
duogc tbng hop, va gia nhiét két qua thu duoc & nhiét do tir 50°C dén 160°C, va tt hon
nira 1a tir 80°C dén 140°C. Néu nhiét d6 phan tmg qua thip, tdc ddc phan g s& qua
cham, va néu nhiét do phan Gng qué cao, c6 nguy co bi dic lai.

DPéi véi luong st dung cia (A) va (B1), nhom carboxyl cta (A) xét vé ty 18
tuong duong, so vdi nhoém epoxy cua (B1) t6t hon 1a tir 0,8 dén 2,0, tdt hon nita 1a tir
0,9 dén 2,0, va tot nhét 1a tr 1,0 d¢én 2,0. Néu lugng st dung nhiéu hon 2,0 luong tuong

duong, do chiu nhiét s€ bi hiy hoai, trong khi dé, néu lugng st dung it hon 0,8 lugng
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tuong duong, mét s thanh phin (B1) khong thé phan tng, diéu nay s& giy ra anh

hudng xau deén kha ndng céach dién.

Déi voi méi trudng phan wng, phan tmg c6 thé dugc thuc hién trong moi trudng
khi tro hodc khong khi. Cu thé, xét v& hiéu qua uc ché trung hop, su ¢ mat mot lugng
nho oxy duoc wu tién. Uu tién thuc hién phan g trong moi trudong co ndéng dd oxy tir

5 dén 10%, bang cach tron khi tro nhu nito véi khong khi.

Chét xtic tic phan Gng c6 thé bao gdm chit xtic tac da biét nhuw amin bac ba, hop
chét phosphin. Vi du vé& amin bac ba bao gdm: trietylamin, tributylamin, trioctylamin,
DBU, DBN, 2,4,6-tris dimetylaminometyl phenol, va tuong tw. Vi du vé hop chét
phosphin bao gdm: triphenyl phosphin, triphenyl phosphit, trimetyl phosphin, trimetyl
phosphit, v.v.. i v6i lwgng st dung ctia chét xic tac, néu lwgng nay qui nhé, khong
thu duge hiéu qua tir viéc thém vao, trong khi d6 néu lwong nay qué 16n, s& giam kha
ning cach dién. Do d6, tir 0,1 dén 5% khdi lwong, va tbt hon 1a tir 0,5 dén 3% khéi

luong cta chét xuc tac duoc st dung, so v6i tdng khéi luong clia (A) va (B1).

Hon nita, chét tc ché trung hop cé thé dugc thém vao theo nhu cdu. Vi du vé
chit tc ché tring hop ma c6 thé duge s dung ¢ ddy bao gdm: hop chét gdc
monophenol nhu hydroquinon, p-metoxyphenol, 2,6-di-t-butyl-p-cresol, hydroxyanisol
dugc  butylat  hoa, 2,6-di-t-butyl-4-etylphenol, stearyl-B-(3,5-di-t-butyl-4-
hydroxyphenyl)propionat, v.v.; hop chét gdc bisphenol nhu 2,2’-metylenbis(4-metyl-6-
t-butylphenol), 4,4’-thiobis(3-metyl-6-t-butylphenol), 4,4’-butylidenebis(3-metyl-6-t-
butylphenol), v.v.; hop chit gdc phenol cao nguyén tir nhu 1,3,5-trimetyl-2,4,6-tris(3,5-
di-t-butyl-4-hydroxybenzyl)benzen, tetrakis-[metylen -3-(3°,5’-di-t-butyl-4’-hydroxy
phenyl)propionat]metan, tris (3°,5°-di-t-butyl-4°’-hydroxybenzyl)-s-triazin-2.,4,6-
(1H,3H,5H)trion, tocopherol, v.v.; hop chét géc luu huynh nhu phenothiazin, dilauryl-
3,3’-thiodipropionat, dimyristyl-3,3’-thiodipropionat, distearyl-3,3’-thiodipropionat,
v.v.; va hop chit gbc phospho nhu triphenyl phosphit, diphenyl isodexyl phosphit,
phenyl diisodexyl phosphit, v.v. Mot trong s& chiing c6 thé duge st dung riéng, hoic
hai hodc nhiéu loai trong s6 chung c¢6 thé duoc sir dung két hop. Luong str dung tt hon
12 5 phan khéi lwong hodc it hon, so v&i 100 phan khdi lugng cia tong cua thanh phin

(A) va thanh phan (B). Néu lugng nay vuot quéa 5 phan khéi luong, c6 nguy co hiy hoai
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dd chiu nhiét ctia mang bao vé ma 1a san pham luu hda cua ché pham tao ra mang bao

vé cho mau dan di¢n theo séng ché.

Vi du v& (C) chét tiang téc luu hoa duge sir dung cho muc mang bao vé bao gbm:
hop chit gbc phosphin nhu triphenylphosphin, tributylphosphin (dugc san xult boi
Hokko Chemical Industry Co., Ltd.), Curezol (nhén hi¢u da dang ky) (tac nhan luu hoa
nhua epoxy gbc imidazol: dugc san xudt boi Shikoku Chemicals Corporation), 2-
phenyl-4-metyl-5-hydroxy metyl imidazol, U-CAT (nhan hiéu di dang ky) ciac dong SA
(mudi DBU: duoc san xuét boi San-Apro Ltd.), Irgacure (nhén hiéu dé ding ky) 184, va
twong tu. D6i véi lugng sir dung ctia chat nay, néu luong nay qua nho, khong thu dugc
hiéu qua tir viéc thém vao, trong khi d6 néu lugng nay qua 16m, s& gidm kha ning céch
dién. Do d6, tir 0,1 dén 10% khdi lwong, va tét hon 1a tir 0,5 dén 6% khéi lugng dugc

st dung, so vai tong khéi luong ciia (A) va (B).

Hon nita, chit hd trg luu héa cb thé duoc st dung cung nhau. Chét hd trg luu
hoa c6 thé 1a hop chét thiol da chirc, hop chét oxetan, va twong tw. Vi du vé hop chét
thiol da chitc bao gdm: pentaerytritol tetrakis(3-mercaptopropionat), tris-[(3-
mercaptopropionyloxy)-etyl]-isoxyanurat, trimetylolpropan tris(3-mercaptopropionat),
Karenz (nhan hi¢u da ddng ky) cac dong MT (dugc san xuét boi Showa Denko K. K.),
va tuong tu. Vi du v& hop chét oxetan bao gdm: ARON OXETANE (nhan hi¢u da dang
ky) cac dong (dugc san xuit bi Toagosei Co., Ltd.), ETERNACOLL (nhén hiéu da
dang ky) OXBP hoic OXMA (dugc san xuat boi Ube Industries Ltd.), va tuong tu. Péi
véi lugng st dung, néu luvong nay qué nho, khong thu dugce hié¢u qua tir viéc thém vao,
trong khi d6 néu luong nay qua 16n, s& dan dén giam déc tinh xir ly. Do do, tir 0,1 dén
10% khéi luong, va tét hon la tir 0,5 dén 6% khéi luong duge st dung, so véi khdi

lugng cua (B).

Ham lugng ctia dung moéi (D) dugc st dung trong myc mang bao vé 1a tir 95,0%
khéi lugng dén 99,9% khéi lwong. (D) bao gdm dung méi (D1) c6 diém so6i trén 100°C
va chtra nhom hydroxyl, ma (A) polyuretan c¢6 nhom carboxyl c6 thé dé& dang hoa tan
vao d6, va dung mdi (D2) c6 diém sbi 1a 100°C hodc thap hon. (D) ¢6 thé 1a mot phan
ctia dung méi duoc sit dung dé tong hop (A) polyuretan chira nhém carboxyl nhu ban
dAu, nhu propylen glycol monometyl ete axetat (diém sdi 146°C), y-butyrolacton (diém

s0i 204°C), dietylen glycol monoetyl ete axetat (diém sb6i 218°C), tripropylen glycol
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dimetyl ete (diém so6i 243°C), va twong tw. Hon nita, dung méi c6 thé dugc sir dung cho
(D) dé diéu chinh d6 hoa tan hodc kha niang in dugc ctia (A) polyuretan chira nhom
carboxyl. Khi dung méi khac dugc sur dung, phan tng dung moéi dugc ngung lai trude
hodc sau khi dung mdi méi dugc thém vao, dé thay thé dung mdi. Xem xét dén cac
phién todi trong thao tic va phi ton ning lugng, vu tién st dung dung moi ding & tong
hop (A) polyuretan chira nhém carboxyl nhu ban dau. Xem xét dén tinh 6n dinh cia
muc, dung moi dugce chira cd diém s6i t6t hon 12 tir 80°C dén 300°C, va tét hon nita 1a
tir 80°C dén 250°C. Néu diém sbi thap hon 80°C, muc dé dang bi khd trong qua trinh
in, didu nay din dén tinh trang in khong déu. Néu diém sbi cao hon 300°C, cin xir 1y
nhiét & nhiét do cao trong thoi gian dai dé siy kho va luu héa, diéu nay khéng thich hop

cho san xuat cong nghiép.

Vi du vé dung mdi (D1) ¢6 diém s6i trén 100°C va chira nhém hydroxyl trong d6
(A) polyuretan c6 nhém carboxyl c6 thé d& dang hoa tan, bao gém: propylen glycol
monometyl ete (diém s6i 120°C), dietylen glycol monometyl ete (diém sdi 194°C),
dietylen glycol monoetyl ete (diém s6i 196°C), dietylen glycol monobutyl ete (diém s6i
230°C), trietylen glycol (diém s6i 276°C), etyl lactat (diém s6i 154°C), va tuong tu. It

nhit mot trong s chiing c6 thé duoc st dung.

Vi du vé dung méi (D2) c6 diém sbi 1a 100°C hodc thdp hon bao gém: propylen
glycol dimetyl ete (diém s6i 97°C), ruou isopropyl (diém soi 82°C), rugu t-butyl (diém
501 82°C), metyl etyl keton (diém soi 80°C), va tuong tu. It nhdt mét trong sd chiing ¢6

thé dugc sir dung.

Ham lugng ctia dung mdi (D1) ¢6 diém s6i trén 100°C va chira nhém hydroxyl
trong d6 (A) polyuretan c6 nhom carboxyl c6 thé d& dang hoa tan, tt hon 1a bang 30%
khéi lugng hodc nhiéu hon, va tét hon nita 13 50% khdi lugng hoac nhiéu hon, so véi
tong lugng dung méi. Néu ham lugng ctia dung mdi (D1) c6 diém sdi trén 100°C va
chita nhém hydroxyl, it hon 30% khdi lwong, nhua c6 thé khong hoa tan hoan toan &
nhiét d0 phong, hodc tham chi néu nhua hoa tan & nhiét do phong, khi muc dugc bao
quan ¢ nhiét do thép hon nhiét d§ phong, cé thé xay ra tinh trang bi van duc hoac két
tia. Trong sb cic dung méi thoa man dung mdi (D1) ¢ diém sbi trén 100°C va chira
nhém hydroxyl, khi dung méi, do hoa tan cta polyuretan trong d6 thap (vi du, rugu

isopropyl (IPA)) dugc sir dung, lugng sir dung ctia dung méi nay tdt hon 14 it hon 70%
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khéi luong. Ham luong cta dung mdi (D2) c6 diém s6i 1a 100°C hodc thap hon 1a tir
30% khéi lwong dén it hon 70% khéi luong, tdt hon 1a tir 35 dén 60% khdi luong, va tét
hon nita 1a tir 40 dén 50% khéi lugng, so véi tong luong dung moi. Néu ham lugng cia
dung méi (D2) ¢6 didm s6i 1a 100°C hodc thép hon 12 70% khdi lugng hodc nhiéu hon,
muc dé dang bi kho trong qud trinh in, didu nay din dén tinh trang in khong déu. Néu
ham lugng nay it hon 30% khéi lwong, can xir Iy nhiét & nhiét do cao trong thoi gian dai
d8 sdy kho va luu hoa. Bing viéc st dung ca dung méi (D1) ¢6 diém s6i trén 100°C va
chira nhom hydroxyl va dung mdi (D2) cé diém soi 1a 100°C hodc thip hon, c¢6 thé thu
dugc ché phidm muc c6 d6 hoa tan wu tién hon ctia (A) polyuretan ¢6 nhom carboxyl, va

¢ dic tinh in vu ti€n hon.

Ham luong rin trong muc mang bao vé c6 thé khac nhau, tiy thudc vao do day
mang mong mudn hoic phwong phap in, nhung t6t hon 1a tir 0,1 dén 5% khéi lugng, va
t6t hon nita 1a tir 0,5% khdi lwong dén 3% khéi lugng. Néu ham luong rin nim trong
khoang tir 0,1 dén 5% khdi lwgng, khi muc duge phu 1én mang dan dién trong sudt, cac
han ché nhu khong c6 duoc tiép xtic dién do mang day, khong xay ra, va thu dugc

mang bao v¢€ cé du kha nang chong chiu moi truong.

Muc mang bao vé néu trén dugc st dung dé tao ra mau in trén nén bang phuong
phép in nhu phuong phap phi dung thanh lén, in chim, in phun, phun ranh, va tuong tu,
ma dugc dua vao xir 1y nhiét va chiéu xa quang theo nhu ciu, sau khi dung méi léng lai,
@& theo d6 luu héa muc va thu duge mau dan dién cho mang bao vé. Bing céch tao ra
mang bao vé trén mau dan dién trén nén trong sudt, ¢6 thé thu duoc nén c6 miu din
dién trong sudt sir dung dy nano kim loai va dugc cung cip mang bao vé, ma c6 do mo
bing 2% hodc nhé hon va do truyén sang toan phan bing 88% hoic 16n hon. Theo sdng
ché, thut ngit “trong subt” dung dé chi trang thai ma do truyén sing toan phin bing

75% hodc 16n hon.

Khi muc mang bao vé theo sang ché dugc luu hoa bing cach gia nhiét, qua trinh
gia nhiét dugc thuc hién & nhiét d6 bang 100°C hozc thdp hon, va trong thdi gian gia
nhiét 1a 10 phut hodc it hon. Mang bao v¢ dugc luu hoa nhiét tdt hon 1a ¢6 dd luu hoa
bing 45 hodc 16n hon. O day, do luu hoa ¢6 thé dugc tinh toan bing phép do ATR ddi
v6i mang bao vé duge luu hoa. Cu thé, do luu hoa c6 thé duge tinh toan tir ty 1¢ giita

cuong do dinh khoang 910 cm™, v.v., ciia nhém epoxy, va cudng do dinh ma khong lién
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quan dén phan tng luu héa. Dinh ma khong lién quan dén phén Gng luu héa 1a khéc
nhau tuy thudc vao thanh phén cta muyec. Vi dy, khi mang polyme xycloolefin duoc st
dung, xét vé dd sdu ma chum ATR c6 thé di xudng, dinh cia mang polyme xycloolefin
dugc cb dinh mot cach xép xi, va do d6, dinh khoang 1450 cm’! ¢6 thé dugce xir ly nhu
1a dinh ma khong lién quan dén phan tng luu hoa. Pé tham chiéu, thuc hién do miu
dugc tao ra bang cach phi muc mang bao vé Ién trén mang polyme xycloolefin, va loai
b6 dung mdi bang phuong phap khong st dung nhiét, nhu sdy chan khong. Cudng do
dinh & 1450 cm™ dugce chudn héa 1a 1, va thu duogc cudng dd dinh A0 ctia nhém epoxy,
tirc 13, muc tiéu cta phép do. Muc mang bdo vé dugc phu trong cung diéu kién tham
chiéu trén day duoc gia nhiét va luu hoa, va do ATR. Sau do, cuong d dinh & 1450 cm’
! duoc chuin héa 12 1, va thu dugc cuong do dinh At ciia nhdm epoxy sau khi gia nhiét.

Do luu hoa c6 thé thu duge bang cong thire sau ddy.
Do luu hoa (%) = [(A0-At)/A0]x100

Khi dai thap thu ddc tinh cia nhém epoxy chdng 1én cac dinh khéc, dinh cta
nhém chire thich hop khac c6 thé dugc st dung. Néu khong c¢6 dinh thich hgp, viéc tinh
toan ¢ thé duoc thuc hién chi v6i dinh cia nhom chire lién quan dén phan ting. Cudng
dd dinh khi phan ung luu hoa dién tién diy du dugc thiét 1ap 1a B100, cudng do dinh
tham chiéu duoc thiét 1ap 12 BO, va cudong @6 dinh sau céc diéu kién luu héa dinh truée
dugc thiét 1ap 1a Bt. Véi cac cuong do nay, do luu hoa co thé thu dugc béng cong thirc

sau day.
Do luu hoa (%) = [(Bt-B100)/(B0-B100)]x100

Trang thai ma qua trinh luvu hoéa dién bién lién tuc c6 thé dugc xdc nhén bing

thuc té 1a song khong thay ddi nira bang cach gia nhiét trong khi do ATR.

Nén trong suét ma trén d6 mau din dién dugc tao ra c6 thé 13, vi du, kinh, mang
polyeste, mang polyme xycloolefin (vi du, ZEONOR (nhén hi¢u di dang ky), dugc san

xuét boi Zeon Corporation), mang polycacbonat, va tuong tu.

Mau dan dién duoc tao ra béng cach tao ra myc cda ddy nano, 6ng nano béng
kim loai nhu bac, déng, v.V., tao ra mau in véi muc trén nén, Yél tao ra mau in dan dién.
Theo nhu cau, kim loai ¢4 hinh dang khac véi dang soi va dang day co thé duoc st
dung. Cu thé, khi muc day nano bac dugc sit dung dé san xuit mau dan dién trong subt,

boi vi bac ¢6 dién tich bé mit 16n trén mdi don vi khoi lugng va tinh 6n dinh cich dién
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ctia diy manh, v.v., thap & nhiét d6 cao va do am cao, viéc bao v¢é bdi muc mang bao vé
theo khia canh néu trén 1a hiéu qua. Hon nita, hinh dang ctia mau dan dién khong bi gidi
han, va c6 thé 1a hinh dang day hodc mau dién cuc dugc tao ra trén nén, hodc mau co

dang mang (son ddc) toan bd hodc mot phan che phu nén, va tuong tu.
Vi du thwe hi€n sang ché

Duéi day, cac vi du cu thé cua sang ché s& dugc trinh bay cu thé. Cac vi du dugc
md ta duéi day dé phuc vu muc dich hiéu sang ché dé dang hon, va sng ché khong chi
gidi han & cac vi du nay.

Vi du tdng hop (A) polyuretan chira nhém carboxyl

Vi du téng hop 1

16,7g C-1015N (polycacbonat diol, ty 1¢ mol ctia céc diol nguyén li¢u thd: 1,9-
nonandiol:2-metyl-1,8-octandiol = 15:85, trong lugng phén ti: 964, duoc san xuét boi
Kuraray Co., Ltd.) 1a hop chat polyol, 10,8g axit 2,2-dimetylol butanoic (dugc san xudt
bdi Huzhou Changsheng Chemical Co., Ltd.) 1a hgp chit dihydroxyl chira nhém
carboxyl, va 62,6g propylen glycol monometyl ete axetat (PGMEA) (dugc san xuét boi
Showa Denko K. K.) 1a dung mdi dugc cho vao trong binh ba cd 2L ¢6 que khuéy, nhiét

ké, va binh ngung, va axit 2,2-dimetylol butanoic dugc hoa tan ¢ 90°C.

Nhiét o cua chét long phan tng duoc ha xuéng 70°C, va 23,5g Desmodur (nhan
hiéu da dang ky)-W (bis(4-isoxyanat xyclohexyl)metan), dugc san xuét boi Sumika
Covestro uretan Co., Ltd.) 1a polyisoxyanat dugc nho vao do trong 30 phut bing phéu
giot. Sau khi nho xong, nhiét d§ dugc ting 1én 100°C, va phan Ung dugc thuc hién &
nhiét dd 100°C trong 15 gid. Sau khi ¢6 x4c nhan bdi IR ring hau hét toan bd isoxyanat
da bién mét, 0,5g isobutanol dugc thém vao, va dugc cho tiép. tuc phan Ung & nhiét do
100°C trong 6 gio. Polyuretan chita nhém carboxyl thu dugce c6 trong lugng phén ti
trung binh trong lwong 1a 33500, va dung dich nhua cia nd c6 tri sd axit bang 39,4
mgKOH/g.

Vi du téng hop 2

37,0g C-1015N (polycacbonat diol, ty I¢ mol cta cac diol nguyén li¢u tho: 1,9-
nonandiol:2-metyl-1,8-octandiol = 15:85, trong lugng phan tu: 964, dugc san xudt boi

Kuraray Co., Ltd.) 12 hop chét polyol, 20,7g axit 2,2-dimetylolpropionic (dugc san xut
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bdi Perstorp Japan Co., Ltd.) 1a hop chét dihydroxyl chira nhém carboxyl, va 132,1g
propylen glycol monometyl ete axetat (dugc san xuét béi Showa Denko K. K.) 1a dung
mdi dugc cho vao trong binh ba ¢b 2L ¢ que khudy, nhiét ké, va binh ngung, va axit

2,2-dimetylolpropionic dugc phan tan ¢ nhiét d§ 90°C.

Nhiét d6 ctia chat 16ng phan tng duoc ha xudng 70°C, va 50,3g Desmodur (nhan
hiéu da dang ky)-W (bis(4-isoxyanat xyclohexyl)metan), dugc san xuit bdi Sumika
Covestro uretan Co., Ltd.) 1a polyisoxyanat dugc nhd vao d6 trong 30 phut bing phéu
giot. Sau khi nhé xong, nhiét d§ dugc tang lén 100°C, va phan Ung dugc thuc hién &
nhiét do 100°C trong 15 gid. Sau khi ¢6 xac nhan béi IR ring hﬁu hét toz‘tri bd isoxyanat
d3 bién mét, 0,5 g isobutanol dugc thém vao, va dugc cho tiép tuc phan tng & nhiét do
100°C trong 6 gid. Polyuretan chira nhém carboxyl thu dugc c6 trong lugng phén tir
trung binh trong luong 14 35000, va dung dich nhya cia nd ¢ tri s6 axit bé‘mg 37,4
mgKOH/g.

San xuit muc mang bao vé

Vidul

Nhu dugc thé hién trong bang 1, 1,8g dung dich nhya thu dugc b?mg vi du téng
hop 1 1a (A) polyuretan chira nhdm carboxyl (trong bang 1, dugc thé hién 1a uretan),
0,15¢ JjER (nhan hiéu dd dang ky)-604 (hop chit epoxyloai tetraglyxidyl
diaminodiphenyl metan, dwoc san xuét béi Mitsubishi Chemical Corporation) 1 (B)
hop chit epoxy, 0,048g SA102 (mudi axit DBU octyl) (dugc san xult boi San-Apro
Ltd.) 1a (C) chét ting téc luu hoa, va 31,78g ruou isopropyl (IPA) va dietylen glycol
monoetyl ete (EC) (IPA:EC=60:37 (ty 1€ khéi luong )) 12 (D) dung mdi, dugc thém vio,
sau d6 dugc khudy 1én cho ddng nhit bang cach sir dung Awatori Rentaro (nhin hidu da
dang ky) ARV-310, tuc 1a, thiét bi tron chan khong ly tAm hanh tinh duoc san xuét boi
Thinky Corporation. Do d6, thu dugc muc mang bdo v¢ theo vi du 1. Theo tinh toan
bing cach sit dung khéi lugng trude va sau khi sy khé dung méi, myc mang bao vé ¢6
ham Iwong rin (téng cta (A) polyuretan chira nhom carboxyl, (B) hop chét epoxy, va

(C) chét tang téc luu hoa) bang 3% khéi luong.
Cac vi du tir 2 dén 10, c4c vi du so sanh tir | dén 9.
(A) polyuretan chira nhém carboxyl, (B) hop chit epoxy, (C) chét ting tbc luu

hoa, (D) dung mdi thé hién trong bang 1 dugc st dung, va cac thao tac giéng nhu trong
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vi du 1duoc thuc hién, va do do, thu dugc muc mang bao v¢ tuong Ung. Luong dung
moi dugce diéu chinh déi véi cac mue khac muc ¢6 ham lugng rdn bang 3% khdi lugng,

sao cho ¢0 thé thu dugc nong dd muc ti€u cd, twong ung.

Luu y rang trong bang, (B) hop chit epoxy, 2021P ding dé chi Celloxide (nhan
hiéu da dang ky) 2021P, hgp chét epoxy vong no hai chirc (3°,4’-epoxy xyclohexyl
metyl 3,4-epoxy xyclohexan carboxylat) dugc san xuét bai Daicel Corporation, EHPE
(nhan hiéu da dang ky) 3150 dung dé chi phurc 1,2-epoxy-4-(2-oxiranyl)xyclohexan clia
2,2-bis(hydroxy metyl)-1-butanol, dugc san xuét bai Daicel Corporation, BADG ding
dé bisphenol A diglyxidyl ete (dugc san xuét bai Showa Denko K. K.), va Epolite 4000
ding dé chi bisphenol A diglyxidyl ete dugc hydro hoa (dugc san xuét boi Kyoeisha
Chemical .CO., Ltd.). Ngoai ra, (D) dung moi, PGME dung dé chi propylen glycol

monometyl ete (dugc san xuét bdi Showa Denko K. K.).

Béang 1 thé hién d6 hoa tan cia muc thu duoc. 0 day, do hoa tan 1a két qué cua
quan sat bing méit d6i véi viéc (A) polyuretan chira nhém carboxyl, (B) hop chét
epoxy, va (C) chit tang téc Iuu hoa try thanh dung dich trong subt ddng nhit c6 ndng
d6 dinh trudc. Khi muc trong subt theo quan sat béng mét, "tdt" duoc dién vao, va khiv
quan sat théy trd nén van duc hoic két tia, "kém" duoc dién vao. Tham chiéu dén vi du
so sanh 3 va vi du so sanh 5, thAm chi néu dung mdi chtra nhom hydroxyl, nhu ruou
isopropyl (IPA), dugc st dung, néu dung dich, d0 hoa tan ctia nhua vao dung dich thép,
duoc chta trong dung méi & ham luong bang 70% khdi luong hozc nhiéu hon, khong

thé thu duwoc dung dich déng nhat.
San xuét ddy nano bac

Polyvinylpyrolidon K-90 (dwgc san xudt bai Nippon Shokubai Co., Ltd.) (0,98
2), AgNO; (1,04 g), va FeCl; (0,8mg) dugc hoa tan trong etylen glycol (250 ml), va
dugc gia nhiét va phan ung & 150°C trong 1 gi¢. Dung dich phan tdn thé day nano bac
thu dugc dugc phan tan trong 2000 ml metanol, va dugc rét vao dung cu thir nho dé ban
(str dung bd loc mang gém Cefilt, dién tich mang: 0,24 mz, kich thude 16: 2,0 um, kich
thugc @©: 30 mm*250 mm, ap suét chénh 1éch cua b0 loc: 0,01 MPa, dugc san xuét boi
NGK Insulators, Ltd.), va céc tap chét dugc loai bd boi qué trinh loc tiép tuyén & toe do
dong luu thong 12 L/phut, va nhiét do dung dich phén tan bing 25°C. Sau d6, dung

dich phan tan thu duoc dugc ngung tu, va luong metanol thich hop duge thém vio ndng
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do baé da tinh toan 1a x4p xi 0,2% khéi lugng. Mt phan (10 g) dung dich phan tan
metanol dugc can trong binh chita PFA, va duogc séy kho béng cach gia nhiét & nhiét do
100°C trong 6 gid. Chét ran sau khi sdy kho dugc gia nhiét bing may phan tich nhiét
trong (may phén tich nhiét vi sai: TG-DTA2000SE, dugc san xuét boi NETZSCH) &
tdc dd gia nhiét 10°C/phit 1én dén 500°C. Phin cin & 500°C dugc xtt Iy nhu khéi lugng
bac, va luong thanh phén trong dung dich phéan tin dugc do don gién. Két qua 13, dung
dich phéan tdn metanol cua day nano bac thu dugc co néng dd bac 12 0,2% khdi lugng,
véi cac day nano bac c¢6 duong kinh trung binh 36 nm, va chidu dai trung binh 20 pm.
Pudng kinh trung binh va chidu dai trung binh ctia cdc ddy nano bac 1 céc gid tri trung
binh sb hoc thu duoc bing cich quan sit 500 diy nano bac biang SEM. Hon nita,
metanol, etylen glycol, AgNO;, va FeCl; néu trén 1a cac chit dugc san xuit bai Wako

Pure Chemical Industries, Ltd.
In mang pht muc diy nano bac

174g dung dich phan tdn metanol cia day nano bac dugc san xuét nhu trén (ndng
d6 bac: 0,2% khdi lugng, mdi trudng phan tan: metanol, dudng kinh trung binh cta
day: 36nm, chiéu dai trung binh ciia day: 20 um) dugc can trong binh dang qua ca tim
1000 ml. 3,1g dung dich nuéc PVP K-90 10% khéi lwgng (poly(N-vinylpyrolidon),
dugce san xudt boi Nippon Shokubai Co., Ltd.), 40,9g propylen glycol (dugc sin xuét
bdi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.), va 112,3g PGME (dugc sén xuét boi Tokyo
Chemical Industry Co., Ltd.) dugc cho vao binh, va lam cho phan tin d&u. Sau do,
metanol dugc chung cit ra khoi hdn hop, biang cach st dung méay bay hoi. Sau do,
63,2g nudc tinh khiét, 300g etanol (dugc san xuét boi Kanto Chemical Co., Inc.), va
49,3g metanol (duoc san xuit boi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) dugc cho vao.
Hbn hop thu duoc dwgc khudy 1én béi thiét bi tron chan khong ly tim hanh tinh,
Awatori Rentaro (nhdn hiéu dd diang ky) ARV-310, dwgc san xudt béi Thinky

Corporation, béng cach do thu dugc muc diy nano bac.

Muc day nano bac thu dugc co6 néng d6 bac 12 0,23% khéi lugng (duoc do béng
AA280Z, quang phd ké hip thu nguyén tir Zeeman, dugc san xuit bai Varian), va nong
d6 ctia metanol con lai 1a 9,3% khdi luong. Viée do néng dd dugc thuc hién b'?lng phép
sdc ky khi sir dung thiét bi sic ky khi 7890A duogc san xuét boi Agilent Technologies

Inc.
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Bing cach str dung muc ddy nano bac néu trén, mang inrén 20cm’ (16p day nano
bac) duoc in trén mang COP (ZEONOR (nhén hi¢u da ding ky) ZF14, day 50 um, dugc
san xuét béi Zeon Corporation) c6 bé mit duge xir Iy plasma, bing may phun rinh
(FLOLIA (nh&n hi¢u da dang ky), dugc san xudt bdi Chugai Ro Co., Ltd.). Xt Iy
plasma dugc thuc hién trong moi truong khong khi, & cong sudt phat ra 405V trong 3
gidy, s dung h¢ thdng 1am sach plasma mat d§ cao AP-T03AtomosPheric, dugc san
xuat bai Sekisui Chemical Co., Ltd. Sau khi thuc hién séy kho dung mdi ¢ 100°C, trong
10 phut, mau dan dién trong sudt thu duoc c6 dién trd bé mit bing 60 Q/o. Pién trd bé
mit duge do bang cach sit dung dung cu do dién tré loai khong tiép xuc (EC-80P, dugc
san xuét béi Napson Corporation) va dung cu do dién tré loai tiép xtc (Loresta GP

MCP-T610, duoc san xuét boi Mitsubishi Chemical Analytech Co., Ltd.).
In myc mang bao vé

MBJi trong s6 cac muc mang bao v¢ theo cac vi du tu 1 dén 10 va céc vi du so
sanh tir 1 dén 9 dwoc in dé phu mang in rin 20cm?, béi may phun ranh néu trén, va
duoc dua vao luu héa nhiét & 100°C, trong 10 phit, dé tao ra mang bao vé€. Trong vi du
so sanh 2, luu héa nhiét duoc thuc hién & 100°C, trong 60 phut. Trong bang 1, danh gia
hiéu suét, “t6t” dugc dién vao dbi véi cac trudng hgp ma lwu héa nhiét duge thuc hién
& 100°C, trong 10 phut, va “kém” dugc dién vao ddi véi cic trudng hop ma luu héa

nhiét dugc thuce hién ¢ nhiét do cao hon hodc trong thoi gian dai hon (100°C, 60 pht).
~ Theo quan sat SEM ddi voi bé mat tiét dién, st dung JSM-7500FA, dugc san

xuit boi JEOL Ltd., trong vi dy, tdng d6 day cta 16p day nano bac va mang bao vé
duoc luu hoa xép xi 100 nm; trong vi du so sanh 6, xép xi 200 nm; trong vi du so sanh
7, x4p xi 500 nm; va trong vi du so sanh 8, xdp xi 1 um.

Danh gid mang bao vé

D06 luu hoa, dién tro tiép xuc, 46 6n dinh, va dic tinh quang hoc cia mang bao
vé thu dugc duge do bang cac phuong phap sau ddy. Bang 1 thé hién cac két qua.

D6 Iuu hoa: Puoc tinh toan bai phép do ATR néu trén. Dbi véi phép do ATR,
Nicolet 6700, duoc san xuit boi Thermo Scientific K. K. dugce st dung.

Dién trd tiép xuc: Pugc do bang Loresta GP MCP-T610, duogc san xuit béi
Mitsubishi Chemical Analytech Co., Ltd. Phép do dugc thuc hién tai 10 diém duoc
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chon tiy y trén mang bao vé. Khi dién trd c6 thé dugce do & tat ca cac dieém do, mang
duoc danh gia 1a "tot"; dién trd ¢6 thé duge do & mot sd diém, mang dugc danh gia 1a

"kha tot", va dién tr& khong thé dugc do tai diém nao, mang dugc danh gia la "kém".

Do 6n dinh: Trong buéng didu Am-nhiét dugc duy tri & 85°C, 85%, néu muc thay
ddi dién tré sau 500 gid troi qua 1a 10% hodc it hon, dd én dinh dwoc danh gia 1a "tét",
néu mtrc thay déi vuot qua 10% va 20% hoic it hon, duge danh gi4 14 "kha tét", va néu

murc thay dbi vuot qua 20%, dugc danh gia 1a "kém".

Pic tinh quang hoc: Trong budng diéu 4m-nhiét dugc duy tri & 85°C, 85%, néu
murc thay d6i dd mo va do truyén sang toan phan ctia mang do dwoc (bdi méay do do mo
NDH 2000 (duogc san xuét bdi Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.)) sau 500 gid troi
qua déu 1a 10% hodc it hon, dic tinh quang hoc duoc dénh gia 1a "tSt", mot trong hai
vuot qua 10% va 20% hodc it hon, dugc danh gia 1a "kha t6t", néu ca hai vuot qua 20%,

dugc danh gia 1a "kém".

Trén co sé cac két qua trén ddy, cic mang bao vé duogc danh gia. Bang 1 thé hién
cac két qua. Néu tt ca dién tré tiép xtc, dd 6n dinh, va dic tinh quang hoc, cling nhu
hidu sudt néu trén, duge danh gid 1a “t5t" thi mang bao vé dugc danh gia 1a "tot"; it nhit
mot trong s6 chung 12 "kha t6t" va khong dic tinh nao 13 "kém", dugc dénh gid 1a "kha

t8t"; va it nhat mot trong sb ching la "kém", dugc dénh gid l1a “kém".
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Nhu c6 thé thiy tir cac két qua thé hién trong bang 1, so sanh gitra cac vi du tir 1
dén 4, vi du so sanh 1, va cac vi du so sanh tir 3 dén 5 cho théy rfmg néu IPA, dd hoa
tan cua (A) polyuretan chira nhom carboxyl thap, duoc chia 70% khéi lwong hoic
nhiéu hon, muc khong thé ddng nhat. Hon nita, ty 1€ IPA cang nho, thi do luu héa cang

thép, va khi do luu hoa it hon 45, két qua ctia d 6n dinh tr nén kém hon.

Vi du so sanh 2 khac v6i vi du so sanh 1 & chd cac diéu kién luu héa duge thay
ddi tir 100°C va 10 phat dén 100°C va 60 phut. Gia nhiét da din dén ting d¢ luu héa,
va cii thién d6 8n dinh. Diéu nay cho thdy ring két qua ctia 6 6n dinh phu thudc vao
dd luu héa. Tuy nhién, khi gia nhiét dugc thyc hién trong thoi gian dai, hi€u suét bi
gidm di.

Ham luong rin ctia muc khac nhau gitta cac vi du so sénh tur 6 dén 8 va vi du so
sanh 1. Nhu trong vi du so sanh 8, néu ham lugng rén cao, tuc 14, néu luong dung moi
nhd, lugng nhiét héa hoi khi dung moéi bay hoi s& nhé. Do do, ngay ca trong cac didu
kién Iuu hoa 1a 100°C va 10 phut, d§ luu hda trd nén cao hon, va co thé thu dugc mang
bao vé 4n dinh. Tuy nhién, mang do day trd nén 16n, va do d6, khong thé thu duogc dién
trg tiép xuc. Theo d6, khi muc pha lodng dugc st dung, thanh phin cta dung méi try

nén rat quan trong.

Trong mdi vi du 4 va vi du so sanh 9, dung mdi ciia myc bao gdbm PGME thay
cho EC, PGME c6 diém s6i thdp hon EC. Trong cé hai trudng hop, do luu hoéa clia cac
muc ndy déu cao hon cac muc tuong tng. Diéu niy cho thdy ring diém sbi cua dung
moi 12 yéu t6 quan trong. Trong vi du so sanh 9, muc khong bao gdm dung mai (D2) c6
diém sbi 1a 100°C hogc thip hon, va do do6, nhiét bd sung dugc sir dung lam bay hoi

dung moi, va do d6, dd luu hoa tré nén thap, va d on dinh tré nén kém hon.

Trong cac vi du tir 5 dén 8, nhua epoxy trong muc dugc thay d6i theo nhiéu cach
khac nhau, dua vao vi du 2. Dua vao do, co thé théy r%mg tham chi néu nhua epoxy
dugc thay ddi, dd luu héa van quan trong dbi v6i do 6n dinh.

Trong vi du 9 va vi du 10, polyuretan chira nhom carboxyl dugc thay d6i. Panh
gid tir cac do luu hoa cta vi du 2 va vi du 9, gia dinh ring kha ning phan tmg ctia nhém
carboxyl troe nén cao hon, so véi truong hop trong dé polyuretan theo vi du tbng hop 1

dugc str dung.

-31-



29815

Xem xét cac vin d& néu trén, cd thé théy réng, dbi véi ché phém mang bao vé
ding cho mang din dién trong subt, kha ning thu duoc do luu hoa cao & muc ning
lwong thip va trong thoi gian ngén 14 rat quan trong, va viéc chon dung mdi (loai dung
moi, lvgng dung mdi) thich hop 1a quan trong d8 c6 duoc kha ning kiém soat do luu

hoa, dién trd ti€p xuc va do on dinh uu viét.
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YEU CAU BAO HQ

1. Ché phdm dé tao ra mang bio vé cho mau dan dién bao gbm:

(A) polyuretan chita nhom carboxyl,

(B) hop chét epoxy,

(C) chit tang téc luu héa, va

(D) dung moi,

trong d6 ham luong cia dung moi (D) 1a tir 95,0% khdi luong dén 99,9% khdi
lugng, (D) bao gdm (D1) va (D2), (D1) 12 dung mbi c6 diém s6i trén 100°C va chira
nhém hydroxyl, (D2) 1a dung mdi c6 diém séi la 100°C hoic thip hon, va ham luong
clia dung méi (D2) ¢6 diém sbi 1a 100°C hodc thip hon 1a tir 30% khéi luong dén it hon

70% khdi lugng clia toan bo dung moi.

2. Ché phdm dé tao ra mang bao vé cho miu dan dién theo diém 1, trong d6 dung moi
(D1) ¢6 diém sbi trén 100°C va chira nhém hydroxyl 1a it nhét mét dung méi dugc chon
tir nhom bao gdm propylen glycol monometyl ete, dietylen glycol monometyl ete,
dietylen glycol monoetyl ete, dietylen glycol monobutyl ete, trietylen glycol, va etyl

lactat.

3. Ché phim dé tao ra mang bao vé cho mau din dién theo diém 1 hoic 2, trong d6
dung méi (D2) ¢6 diém s6i 14 100°C hodc thip hon 1a it nhit mdt dung mdi dugce chon
tir nhém bao gdm propylen glycol dimetyl ete, ruou isopropyl, rugu t-butyl, va metyl
etyl keton.

4. Ché phim dé tao ra mang bao vé cho miu din dién theo diém 2, trong d6 dung mdi
(D1) ¢6 diém sbi trén 100°C va chira nhém hydroxyl 1a it nhdt mot trong sé dietylen
glycol monoetyl ete (EC) va propylen glycol monometyl ete (PGME).

5. Ché phdm dé tao ra mang bao vé cho miu dan dién theo diém 3, trong d6 dung mbi
(D2) ¢6 diém s6i 1a 100°C hodc thip hon 14 rugu isopropyl (IPA).

6. Mang bao vé cho mau dan dién dugc lam tir san phidm lwu héa cta ché phdm dé tao
ra mang bao vé cho miu dan dién theo diém bat ky trong sd cac diém tir 1 dén 5, va c6

dd Iuu hoa béng 45 hoéac 16n hon.
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7. Phuong phap san xudt mang bao vé, trong d6 ché phdm dé tao ra mang bao vé cho
mau dan dién theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 5 dugc luu héa & nhiét do
100°C hozc thip hon va trong thoi gian gia nhiét 13 10 phut hoic it hon.

8. Phuong phap san xuit mang din dién trong sudt bao gdm budc tao ra mang bao vé

trén mang dan dién trong sudt bing phuong phép theo diém 7.
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