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(54) PHUONG PHAP TAO MANG TREN BE MAT KIM LOAI

(57) Sang ché d& xuit phuwong phap tao mang trén bé mit kim loai, theo d6 c¢6 thé tao
thanh mang phu bang polyme mong, dong déu co do bén tét va cac dic tinh thao khudn
cao trén bé mat kim loai theo cach mang mong nay co thot han sir dung lau dai trong khi
van duy tri duoc cac ddc tinh hitu ich cua bé mit ctia mang mong. Phuong phap tao mang
trén bé mit kim loai nay khéac biét & chd, bé mit nhya duoc chiéu xa bang chum luong tir,
va sau d6 nhua ma d3 duoc chiéu xa bang chum luong tir nay s€ dugc nhung vao dung dich
trong do chit din xuit triazinetiol duoc thé hién béng cac cong thirc hoa hoc 1 hodc 2 dugc
hoa tan & ndng d6 cao hon 5 g/l va khong vuot qua 13 g/l dé diéu ché nhua bién tinh ma bé
mit ctia né duge phil chat dan xuét triazinetiol, va mot mang duoc tao thanh tir nhwa bién
tinh trén bé mat kim loai theo phuwong phép ling dong chan khéng, va tiép theo, mot mang
nhua khac s€ dugc tao thanh tir cung loai nhya giéng nhya da dugc su dung dé phu chét
dan xut triazinetiol theo phuong phap lang dong chan khong dé tao ra 16p nhya phan 16p.

L e -
2 900 Y A——
f 800 1—.——.
E
= e ———
F 700 ]_ ® Ling nhis bl tiak = lp
'g 600 — » ang whisa FEP
= |
= S00 e & O Lép ming DAN » ip miing
!_g 400 &.—_...— nthFg
e 300 —ou @ | © Mang matiop i FEP
=
g W0 ——e ———
2 100 S—
] 0 . SRR

0 10 20 a0

Ning a5 ¢ phd (giL)




32113

Linh vuc ky thuat dwgce dé cap

Sang ché dé cap dén phuong phap tao mang trén bé mit kim loai, va cu thé 1a dé
cap dén phuong phap tao mang phu c6 céc dic tinh thdo khudn va do bén t6t trén bé mit
kim loai bang cach két hop cac phuong phap ling dong chan khong khd dé tao thanh
mang méng c¢6 két cdu hai 16p gdm nhua va nhya bién tinh trén bé mat kim loai 1a noi bé

mit nhya dugce bién tinh,
Tinh trang ky thuit ciia sing ché

Theo phuong phéap thong thuong dé cai thién cac dic tinh thao khudn cua khudn
dung dé tao hinh san phém nhya, tao mang, phu chét thao khuon 1én khudn, viéc bd sung

chét thao khuén vao nguyén lidu dic va dang tuong tu d& dugc thyc hién.

Tuy nhién, ddi vé6i viéc tao mang, chiéu day va hinh dang cua céc san pham nay
bi han ché va phin 16n mang nay khong dugc st dung nhu mot san phém, diéu nay da
gdy ra cac van dé nhu ting chi phi san xuét va giam hiéu qua gia cong trong viéc thdo d&
san phdm ra khoi mang. Trong truong hop dbi v6i khuon cho san phidm quang hoc, can
tao ra mau hinh vi mo trén bé mat cia san phém dac va van dé nay da lam cho cac dic

tinh truyén dan cia mau hinh xau di.

Ngoai ra, viéc phu chat thdo khudn 1én khudn di gay ra cac van de chang han nhu
su bam dinh cta chit thdo khudn vao san pham va lam & nhiém moi trudng. Ngoai ra,
viéc bo sung chat thdo khudn nhu vay vao nguyén li¢u dic gdy ra cac van d€ ching han

nhu lam giam cac dic tinh ciia san pham va lam ban khuon.

Trong khi d6, thay vi phu chit thao khuén 1én khudn, viéc tao mang dugc thuc
hién trén khuon dé cai thién cac dic tinh thdo khuon. Cac vi du vé mang nay bao gém
TiC, TiCN, DLC va flo chita cdc mang polyme cao phén tir, mang florua niken, 16p ma
Ni chita PTFE va 16p ma Cr tu boi tron. Tuy nhién, cdc mang phu nay co6 chiéu day mang
vai pm hodc day hon va do vy khong thich hop trong qua trinh san xudt san pham

quang hoc véi dd chinh xac cao.

Do d6, dé dac dugce san phém v61 d0 chinh xac cao chéng han nhu LED, mang
mang thau kinh vi m6 (MLAF - Micro-Lens Array Film) va cac san pham quang hoc
khéc, can c6 phuong phap tao mang trén bé mit kim loai ma theo d6 mang phu ¢6 chidu
day dong déu vai chuc nm hodc mdng hon, cung cép céc dic tinh thao khudn tbt va co do
bén cao c6 thé duge tao thanh trén bé mit kim loai theo cach it gy ra su cb nhét khi tién

hanh cong viéc tao mang.
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Déi véi cac vi du cua cac phuong phap kidu nay dé xir 1y bé mit kim loai, cac k§
thuat dugc mo ta trong tai lidu sang ché 1 (Cong bb don yéu cdu cip bing doc quyén
sang ché Nhat Ban s6 H11 (1999)-140626) va tai liéu sang ché 2 (ban dich tiéng Nhat
ctia Cong bd don yéu cau cip bang doc quyén sang ché qudc té s6 2002-542392) da
duge biét toi. Theo cac k¥ thuat ndy, monome hitu co c6 chira triazin duge tao thanh trén
bé mat kim loai, vi dy, theo k¥ thuét chan khong, va chiu tdc dong ctia nhiét hodc dugc
chiéu xa dé gay ra phan tmg polyme héa va do vy dugc chuyén d6i thanh mang polyme
moéng. Cac k¥ thuit thong thuong khac bao gdm cac ky thuét duge mo ta trong tai ligu
sang ché 3 (Cong bd don yéu cau cip bang doc quyén sang ché Nhat Ban s6 2004-9340)
va tai liéu sang ché 4 (Cong b6 don yéu ciu cap bang doc quyén sang ché Nhat Ban s
2004-14584). Theo cac k¥ thuat nay, chét din xuét triazinetiol bam vao bé mat kim loai,
vi du, theo phuong phép ling dong chan khong va sau d6 chiu tic dong cta nhiét hoic
dugc chiéu xa ching han nhu bang tia cuc tim va ddng thoi, mang phi ching han nhu

nhua flo dugc tao thanh trén mang din xudt triazinetiol dugc léng dong pha hoi.

0 day, cac phuong phép thong thuong nay dung dé xu ly bé mit kim loai ¢6 thé
duge st dung ddi voi khuon dé bit kin thiét bi ban din hozc didt phat quang (LED -
Light Emitting Diode) trong nhya nhiét rdn ching han nhu nhwa epoxy hodc nhya gbec
silicon dé thu dugc mang polyme thong qua phan ng lién phén tir cla chét din xuét
triazinetiol. Tuy nhién, sy lién két ngang giita cac polyme chua nhét thiét phai dat yéu
cAu, va cac van d& nhu vy phat sinh ring mang méng con thiéu do bén va tudi tho va do
d6, van chua c6 duoc phuong phap tao mang phi thich hop dé duy tri hidu qua ctia mang

trong khodng thoi gian dai.

Ngoai ra, cac mang don duge bdc 1§ trong céc tai li€u sang ché 1 va 2 chua cho
thdy c6 céc dic tinh théao khudn tdt. Trong khi d6, mang hai 16p duge boc 10 trong céc tai
liéu sang ché 3 va 4 biéu thi cac dic tinh thao khudn t5t hon chut it; tuy nhién, van kho
dé lang dong mang phu trén phén nho cao hoic phan mép ctia khuon va do vay, phét sinh

véAn d 1a kho tao ra duge mang dong déu trén khudn co phan ¢6 miu hinh vi mo.
Danh muc tai liéu vién dan
Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Cong bd don yéu cau cép bang doc quyén sang ché Nhat Ban
s& H11 (1999)-140626A

Tai liéu sang ché 2: Ban dich tiéng Nhat ctia Cong bd don yéu cdu cp bang doc
quyén sang ché qubc té s6 2002-542392A

Tai liéu sang ché 3: Cong bd don yéu cau cép bang doc quyén sang ché Nhat Ban
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$6 2004-9340A

Tai liéu sang ché 4: Cong bd don yéu cau cap biang doc quyén sang ché Nhat Ban
s6 2004-14584A.

Ban chit ky thuit ciia sang ché
Céc van dé dugce giai quyét nho sang ché

Sang ché dugc dwa ra nhim giai quyét cac van dé néu trén va muc dich cua sang
ché 12 d& xuit phuong phap tao mang trén bé mit kim loai, theo d6 mang phii bing
polyme moéng, dong déu c6 dd bén tdt va cac dic tinh thao khudn cao c6 thé dugce tao
thanh trén bé mit kim loai v&i dic diém mang mong nay co6 thoi han st dung lau dai voi
pham vi pht kim loai rdng, trong khi van gilt dugc cac dic tinh hitu ich cta bé mit mang

mong nay.
Phuong tién dé giai quyét van dé
Sang ché dugc dé xudt véi cac dic diém k¥ thuat dudi day.

(1) Phuong phép tao mang trén bé mat kim loai theo séang ché khéc biét & chd, bé
mit nhya dugc chiéu xa bang chum luong tir va sau d6, nhua da duoc chiéu xa bang
chum lugng tir duge nhing vao dung dich, trong do chét din xuét triazinetiol dugc thé
hién bing cc cong thirc héa hoc 1 hodc 2 dudi day, duge hoa tan c6 ndng do cao hon 5
g/l vi khong vuot qué 13 g/l dé didu ché nha bién tinh trong d6 bé mat duge phu chét
dan xuét triazinetiol, va mang nhuwa bién tinh dugc tao thanh bang cach hinh thanh mang
nhya bién tinh trén bé mit kim loai theo phuong phép ling dong chan khong, va tiép
theo, mang nhua khac dugc tao thanh bang cach hinh thinh mang nhya theo phwong

phép ling dong chan khong dé tao thanh 16p nhua phan 16p.
Cong thic héa hoc 1

Ri-N-Re
~
N N
SMz)\]\ N )\ SM1
(Trong d6, R1 l1a alkyn (-CH=CH-) hogc alken (-C=C-), R2 la -CH2m+1 (m 12 sb
nguyén tor 1 dén 18), -CoH2m1 (m la s6 nguyén tir 1 dén 18) hoic

CH,=CH(CH,)mCOOCH2CH:- (m 1a s6 nguyén tir 1 dén 10) va M1 hodc M2 1a H hodc

kim loai kiém).
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Cong thirc hoa hoc 2

SMs

P
N N
M2S )\J\ N)\ SM

(Trong d6, M1, M2 va M3 la H hodc kim loai kiém).

(2) Phuong phap tao mang trén bé mit kim loai theo muc (1) & trén c6 thé khac
biét & chd, nhua nay 1a hgp chét hitu co chita flo, va hop chét hitu co chira flo ¢6 géc
amin (-NHy), gbc amit (-CONH,) hoic lién két chua bio hoa.

(3) Phuong phap tao mang trén bé mat kim loai theo muc (1) hodc (2) néu trén ¢6
thé khac biét & chd, nhua clia mang nhua dugce tao thanh trén mit trén cia mang nhyua

bién tinh gidng v6i nhya nhu da duge sir dung dé phii chit dan xuét triazinetiol.

(4) Phuong phap tao mang trén bé mat kim loai theo muc bét ky trong sb cac muc
tur (1) dén (3) co thé khac biét & chd, nhua ma bé mat dugc pht 140ml dung dich chét
dAn xuét triazinetiol, trong d6 chat dan xut triazinetiol duoc hoa tan trong 50g nhya véi
ndng do cao hon 5 g/l va khdng vugt qué 13 g/l ma da duoc chiéu xa bing chim luong
tur.

(5) Phuong phép tao mang trén bé mat kim loai theo muc bit ky trong s cac muc
tlr (1) dén (4) ¢6 thé khac biét & chd, dung dich thu dugc bang céch st dung nude hodc
dung dich, trong do it nhit mot chit trong nhém bao gdm xyclohexan, benzen,
tetraclocacbon va dietyl ete dugc tron véi nude duge st dung lam dung mdi va bang
cach hoa tan chét din xuét triazinetiol trong dung méi nay, dung dich dugc gitr ¢ nhiét

dd tir 10 dén 45°C, va nhua duogc nhiing vao dung dich nay trong 8 gid hodc lau hon nita.

(6) Phuong phap tao mang trén bé& mit kim loai theo muc bét ky trong sb cac muc
tir (1) dén (5) c6 thé khéc biét & chd, ling dong chan khong duge thuc hién bang cach gia

nhiét trudc nén kim loai.
Hiéu qua cua sang ché

Theo phurong phép tao mang trén bé mit kim loai theo sang ché, mang phu dugc
tao thanh tir nhua bién tinh ma bé mat nhua nay dugc phu chit dAn xuét triazinetiol trén
bé mat kim loai theo phwong phap khd, va sau d6, mang phi khac dugc tao thanh tur
nhua trén mit trén cing cua mang nhya bién tinh theo phwong phap kho, dé tao thanh

mang nhya phan 16p. Két qua 13, s& dé dang tao mang lién két ngang dbi véi mang nhua
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da duoc tao thanh trén bé mit kim loai dé c6 thé tao thainh mang phu ddng déu, va do vay

c6 thé tao ra mang phu c6 céac dic tinh thdo khuodn cao va do bén tot trén bé mét kim loai.

Ngoai ra, trong phuwong phap tao mang trén bé mit kim loai nay, phuong phép
ling dong chan khong duge st dung 1am phuong phéap khd, va khau xir 1y nhiét dé gia
nhiét kim loai ma mang phu dugc tao thanh trén d6 dugce sir dung cung khéu ling dong

chin khong va do vay, cé thé thu duge mang pht c6 do bén cao hon nita.

Do d6, sang ché c6 thé duoc ting dung cho khudn dé san xuét san pham dac doi
hoi d6 chinh xac & cip nanomet, gitip d& dang san xut hang loat cac san pham duic c6
két cAu vi mo nhd cac dic tinh thao khudn va dod bén tét ctia khuon duoc dé xuét boi sang
ché.

Sang ché c6 thé duge ting dung mot cach hidu qua trong cong nghiép, trong dé
cdc mang dugc tao thanh theo phuong phap kho va do vay, ¢o thé ap dung sang ché cho
viéc san xut hang loat c4c san phdm dtic ¢6 mAu hinh vi mo ching han nhu mang dung

cho pin mit troi, mang dién cyc pin, mang quang hoc va mang nuoi cdy té bao.
M@ ta vin tit cac hinh vé
Fig.1 1a hinh v& so lugc thé hién mot vi du cua thiét bi bay hoi chan khong;

Fig.2 1a dd thi thé hién céc két qua thir nghiém do bén theo s6 1an két dinh clia cac

mang nhua dugc tao thanh theo cac vi du va cac vi du doi ching;

Fig.3 1a dd thi thé hién tuong quan giita s6 1an két dinh ctia cac mang nhua dugc
tao thanh theo cac vi du va cac vi du dbi chirng va néng dd cua dung dich hop chét
triazinetiol (ndng d6 ding dé phu);

Fig.4 1a dd thi thé hién cac két qua thir nghiém do bén theo s6 1an két dinh clia cac
mang nhua dugce tao thanh theo cac vi du va cac vi du dbi chirng khéc;

Fig.5 1a dd thi thé hién cac két qua thir nghiém dd bén theo s6 1an két dinh clia cac
mang nhua dugc tao thanh theo cac vi du va céac vi du dbi ching khéc nita;

Fig.6 12 dd thi thé hién céc két qua thir nghiém do bén theo s6 1an két dinh cua céc
mang nhua dugc tao thanh theo cac vi du va céac vi du dbi ching khéc nita;

Fig.7 1a 0 thi thé hién twong quan giita s6 14n két dinh cia cac mang nhya dugc
tao thanh theo cac vi du va cac vi du d6i chimg khac va ndng d6 cua dung dich hop chét
triazinetiol (ndng do ding dé phu); va

Fig.8(a) dén Fig.8(c) 1a cic so dd thé hién cac mau ciia cac mang nhya dugc tao

thanh theo cac vi du va cac vi du doi chiung.
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Mo ta chi tiét sang ché

Mot phuong an cua phuong phdp tao mang trén bé mit kim loai theo sang ché

dugce mo ta dudi day; tuy nhién, sdng ché khong bi giéi han & phuong dn nay.

Phuong phép tao mang trén bé mit kim loai theo sang ché 14 phuwong phép tao
mang trén bé mat kim loai, trong do bé mit nhya duge chiéu xa bﬁng chum lugng tur, va
sau do6 nhua da duoc chiéu xa béng chum lugng tir ndy dugc nhung vao dung dich, trong
d6 chit din xuét triazinetiol dugc thé hién bang cac cdng thirc héa hoc 1 hodc 2 nhu trén,
dugc hoa tan & ndng d cao hon 5 g/l va khdng vuot qua 13 g/l dé diéu ché nhya bién
tinh ma bé mit dugc phi chit din xuit triazinetiol, va mang nhua bién tinh duoc tao
thanh bing cach hinh thanh mang nhya bién tinh nay trén bé mit kim loai theo phuong
phép ling dong chan khong, va tiép theo mot mang nhya khac dugce tao thanh bang cach
hinh thanh mang nhya theo phuong phép ling dong chan khong dé tao ra 16p nhua phan
16p.

Diéu ché nhya bién tinh

Theo phuong phép tao mang trén bé mit kim loai theo sang ché, truéc tién mot
mang nhya bién tinh méng duoc tao thanh trén bé mit kim loai 1am 16p thi nhét, va

nhitng gi duoc diéu ché theo phuong thirc sau, dugc st dung lam nhya bién tinh.

Khong c6 gidi han cu thé v&i nhya ma bé mat duge bién tinh, va c6 thé st dung
cac nhua nhiét déo hoac cac nhya nhiét rén c6 san trén thi trudng. Céc loai nhua ¢ thé
duoc k& dén lam vi du 13 cdc loai nhya nhiét déo bao gbm: cic loai nhya gbc
hydrocacbon ching han nhu polyetylen va polypropylen; céc loai nhya chira halogen
ching han nhu polyvinyl clorua, polyvinyliden clorua, polytetrafloetylen (PTFE),
tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP), tetraﬂoetyleﬁ-perﬂoalkyl vinyl ete
copolyme (PFA), etylen-tetrafloetylen copolyme (ETFE) va cic loai nhua chia flo
khac; cac loai nhura gdc polyamit ching han nhu nylon; c4c loai nhya gbc polyete ching
han nhu polyaxetal; cac loai nhya gbc polyeste ching han nhu polysulfon, polycacbonat
va polyetylen terephtalat; va cac loai nhua gbe axit acrylic ching han nhu
polymetylmetacrylat.

Ngoai ra, céc loai nhua co6 thé duoc ké dén 1am vi du 1a cac nhya nhiét rin bao
gbdm nhwa polyimit, nhya polyamit-imit, nhua polyeteimit, nhya epoxy, nhua melamin,
nhua silicon va nhya furan.

Dic biét mong mudn st dung hop chét hitu co chtra flo, va tét hon 1a hop chét
hitu co chta flo ndy ¢6 nhém amin (-NHz), nhém amit (-CONH>) hodc nhom chua bao

hoa bén trong phén tir ciia n6 va c6 phan tir luong bang 1000 hodc 16n hon. Co thé ké dén

_7-
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tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP), tetrafloetylen-perfloalkyl vinyl ete
copolyme (PFA) va etylen-tetrafloetylen copolyme (ETFE) 1a cac vi du cta hop chat
hitu co chira flo dugce wu ti€n, va cac hop chét nay co thé dugc st dung riéng hodc duéi

dang hdn hop.

Ngoai ra, hop chat hitu co chira flo c6 nhém amin & mot dau cta phén tir duge
xem la phai c6 phan ing vé6i chit din xuét triazinetiol, va do viy c6 thé dugc sir dung
mot cach thich hop. Két qua 13, ¢6 thé lam ting dd bén lién két nho chat din xut

triazinetiol.

Déi v6i hinh dang cta nhua, c6 thé sir dung dang bét ky ching han nhu mang
nhua hodc byt nhua.

Cu thé, trong trudng hop nhua c6 dang bot, tdt hon 1a duong kinh trung binh D
clia cac hat bot nhwra nim trong khoang tir Spum dén 1mm, va tét hon nira néu duong kinh

trung binh D ndm trong khoang tir 50um dén 500um.

Céc bot min ma cdc hat ciia ching ¢6 duong kinh trung binh nhé hon so véi
dudng kinh trung binh dugc néu trén dé dang cho phép cac hat ciia chiing két tu v6i nhau,
ma trong mot s6 trudng hop gy kho khin cho bot nhwa hoa tan mot cach ddng déu trong
dung méi. Khi duong kinh trung binh 16n hon khoang néu trén, thi ty I¢ cia ving dugc
bién tinh trén cac hat bot nhyra s& nhé hon, ma trong mot ) truong hop sé€ gay kho khan
cho mang phu dat dugc do bam dinh chic v6i kim loai tai thoi diém tao mang. Do do, tdt
hon 1a st dung bot nhya ma cac hat ctia ching c¢6 duong kinh trung binh nim trong

khoang néu trén.

T&t hon 12 bé mit nhua néu trén duoc chiéu xa béng chum lugng tir trude sao cho
b& mit nhua dugc hoat héa, va két qua 13, b& mat nhwa ¢6 thé duge phit mot céch dé dang

hon chit dAn xuét triazinetiol.

Cham lugng ti 13 dang bat ky ctia cdc séng dién tir va cac chum hat theo nghia
rong; tuy nhién, theo sang ché, cu thé, t&t hon 12 sir dung chum Iugng tir ¢6 céc hiéu Gmg

ion hoa trén nhua ma n6 duogc chiéu xa bang chum lugng tir nay.

Cac kiéu chiéu xa ching han nhu tia X, tia vy, tia cuc tim v6i budc séng ngan,
chim hat tich dién téc d6 cao va chum notron téc d§ cao, chum electron va chum ion ¢6
thé dugc ké dén lam vi du v€ chum luong tur.

Khi bé mit nhua duge chiéu xa bang chum lugng tir, thi cac electron dugc giai
phéong khéi bé mit nhya da dugce chiéu xa bang chum lugng tur dé tao cac ion hodc tao

cic goc nho su phan tach, va do viy bé mit nhya duge hoat héa.
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Nhua néu trén, tét hon 14 nhwa ma bé mit da duoc hoat hoa béng cach chiéu béng
chum lugng tir s€ dugc nhiing vao dung dich trong do6 chit dan xuét triazinetiol dugc hoa
tan theo d6 chit din xuét triazinetiol dwoc lién két v6i bé mat nhua, va do vay bé mit
nhya nay dugce phu dé tao ra nhya bién tinh.

Péi v6i chit din xut triazinetiol dugc mo ta & trén, chit dan xuét triazinetiol
duoc thé hién béng cac cong thirc héa hoc 3 hodc 4 nhu dudi diy co thé duge st dung.
Céc tinh chét cua -SH trong chit din xuét triazinetiol c6 thé dugc sir dung dé tao mang
phi c6 d6 két dinh t6t v&i kim loai.

Cong thirc hdéa hoc 3

Ri-N-Rz
~
N N
SMZ/U\ N%\SMI
R1 12 nhém thay thé bao gdm nhém chua bdo hoa ching han nhu alkyn
(-CH=CH-) hodc alken (-C=C-). R2 1a -CnHam+ ching han nhu -CH3 hogc -CH>-CHs,
-CmHam1 ching han nhu -CH,CH=CH, hodc CH>=CH(CH2)mCOOCH:CH- nhu

CH,=CH(CHa)4COOCH,CHa- (m 12 s§ nguyén tir 1 dén 10). M1 hogc M2 1a H hogc kim

loai kiém chéng han nhu Li, Na, K hodc Ca.
Cong thirc hoa hoc 4
~ SMs
-
MzS )\I\ N )\ SMi

M1, M2 va M3 la H hoac kim loai kiém chéng han nhu Li, Na, K hodc Ca.

Nhu vi du vé dung dich ctia chit din xuét triazinetiol, mot dung dich ¢6 thé duogc
ké dén ma trong d6 chat dan xuét triazinetiol dugc hoa tan trong nuge hodc cac dung
mdi khéc bat ky, trong d6 it nhat mot cht trong sd xyclohexan, benzen, tetraclocacbon
va dietyl ete dugc tron voi nude.

Cu thé, t6t hon 13 hiét do ctia dung dich nam trong khoang tir 10 dén 45°C sao cho

bé mit cua nhua c6 thé duge phit mot cach dong déu véi chat dan xuat triazinetiol.

Péi véi dung dich dugce néu trén, dung dich trong d6 chét dan xudt triazinetiol

-0



32113

dugc hoa tan & ndng dd cao hon 5 g/l va khong vuot qua 13g/1, tét hon 1a & ndng do ndm

trong khoang tr 6 g/l dén 13g/1, dugc st dung dé phii bé mit nhura.

Két qua 1, 40 bén ciia mang nhya ma dd dugce tao thanh dé cé ket cau hai 1op s€

tdng 1€n va do véy, co thé boc 16 cac dic tinh thao khudn tbt.

Tiép theo, nhyra néu trén, t6t hon 12 12 nhya d4 dugc chiéu xa bang chum lirong ti,
dugc nhing vao dung dich néu trén. O thoi diém nay, c6 thé thiét dat ndng do hoic
lwong chét dan xuét triazinetiol ¢6 trong dung dich chét din xuit triazinetiol néu trén dat
tri s& bat ky mién 12 bé mat nhua dugc nhing vao dung dich ¢ thé dugc phu da. Vi du
nay co thé duoc ké dén 1a nhya ma da duoc chiéu xa béng chum lugng tur va t6t hon 1a
céc hat c6 duong kinh trung binh néu trén dugc nhung vao dung dich, trong do chét dan
xuét triazinetiol dugc hoa tan & ndng do cao hon 5 g/l va khdng vugt qué 13 g/l theo ty 1€
nhua 14 50g va dung dich 1a 140 ml. Ngoai ra, khau xr Iy nhing t6t hon 1a kéo dai trong
8 gio hodc 1au hon. Quy trinh nay cho phép phu bé mat nhwa mot cach dong déu.

Ngoai ra, bé miit nhua da duge chiéu xa bang chim lugng tit dugc hoat hoa va do
d6, chat din xudt triazinetiol lién két vi bé mit nhwa trong dung dich ma khong bi tach
ra. B& mit nhya da duoc chiéu xa br?mg chum lugng tir, giai phdng cac electron dé duoc
ion héa hodc dugc phan tach dé tao céac géc. Céc ion hoidc cac gbe duge tao ra hoat dong
du6i dang chét khoi mao phan tng. Chét khoi mao phan tng trén bé& mat nhua cho phép
chit dan xuét triazinetiol trong dung dich tao thanh cac gbc thiyl, va cic gbc thiyl duoc
bd sung vao lién két disunfua hogc nhém allyl dé tao ra phan tng phan tach lién két doi
ctiia nhom allyl. Do vay, duge cho rang lién két véi cac gbc thiyl hodc phan tng bd sung
dbi v6i nhom allyl trong céc phén tir khac dugc tao ra trén bé mit nhyra, ma trén d6 mang

polyme duoc tao thanh qua phan tmg hoéa hoc.

Sau do, nhua néu trén ma bé& mit ctia n6 da dugc phu chét d4n xuét triazinetiol
duoc 1am khd. Mic du phuong phap kho khong bi gisi han cu thé, phuong phép nay c6
thé duogc dua ra 1am vi du theo d6 khong khi dugc hut ra dé dat dugc do chan khong XAp
xi 10 Pa trong 16 sdy chan khong, trong d6 nhya nay dugc lam kho & nhigt do Xap xi
40°C trong 4 gid. Trong trudng hop nhya cé dang bot, thi cd thé phan tach bot nhya ma
céc hat ciia né c6 bé mat da duogc phu ra khoi chét 10ng bing cach loc dung dich qua gidy
loc, va sau d6 lam kho bt nhua trén gidy loc & nhiét d xép xi 40°C trong 4 gid trong 10
shy chan khong ma khong khi dugc hit ra tir d6 dé dat duge do chan khong xép xi 10 Pa

theo cung phuong thirc néu trén. Két qua 14 thu duoc 1a nhya bién tinh dugc pht bé mit.
Tao mang nhua bién tinh trén bé mit kim loai

Mang duogc tao thanh tir nhua bién tinh thu dugc nhu vay trén bé mat kim loai
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theo cach mang nay dugce ¢b dinh trén bé mit kim loai. Phuong phép ¢b dinh d6i vai
mang nay khong bi gi6i han cu thé voi didu kién day 1a phuong phap kho, vi du, c6 thé
stt dung phuong phap phun lanh hodc phuong phap ling dong chan khong dé tao mang

nhya bién tinh trén kim loai qua ling dong pha hoi.

Trong truong hgp nhya bién tinh, vi du, ¢6 dang mang, thi bé mit kim loai lién
két v&i nhua bién tinh ma c6 thé duge ¢b dinh 1én nhya kim loai qua khau xtr Iy nhiét sau
day. Trong truong hop nhya bién tinh c6 dang bot, thi c6 thé ling dong pha hoi nhua
bién tinh nay, vi du, theo phuong phdp phun lanh hodc phuong phap ling dong chan

khong, va c¢b dinh nhua bién tinh 1én bé mit kim loai qua khau xtt Iy nhiét sau day.

Kim loai khong bi gi¢i han cu thé mién 1a c6 tinh dan dién, va st va cac hop kim
st (thép khong gi, hop kim sit kén va dang tuong tu), ddng va hop kim ddng, niken,
vang, bac, coban, nhom, kém, thiéc va hop kim thiéc, titan va crdm c6 thé ké dén lam vi
du.

Dbi véi khau tidn xt 1y kim loai, khau tién xir Iy dé loai bo chét 1an chang han
nhu chit hitu co phai duge thuc hién trong truong hop chét 13n nay bam dinh vao bé mit.
Tuy nhién, céc oxit khdng gy ra vAn d& mién 1a ching khong ha thap mot cach dang ké
tinh din dién trén bé mit. Cung cach nhu vay c6 thé dugc ap dung ddi véi khau xur ly

hoat héa va dang tuong tu.

Cac qua trinh da dugc biét t6i rong rdi ma qua dé bé miit kim loai c6 thé dugc lam
sach ¢6 thé duoc st dung 1am khau tién xtr 1y, va quy trinh nhing kim loai trong axit c6

thé duoc ké dén 1am vi du.

v Dbi voi phuong phép tao mang nhua bién tinh duoc md ta trén day trén kim loai,
ma khau tién xi ly da dugc thuc hién trén d6 néu can thiét, phuong phép kho ching han
nhu phuong phéap phun lanh hodc phuong phap ling dong chan khong c6 thé duoc ké

dén lam vi du.

Vi du, thiét bi chan khong duge sit dung dé cho phép nhya bién tinh két dinh vi
b& mit kim loai. Mtrc do chan khong thuong nam trong khoang tir 1,0 Pa dén 1,0 x 10
Pa, tdt hon 14 ndm trong khoang tir 1,0 x 10! Pa dén 1,0 x 10"* Pa. Mic du nhiét d¢ cua
b gia nhiét dé gia nhiét cho nhya bién tinh khong thé dugc thiét dat dong déu dé dat
duge mot tri sé cu thé, vi du v& nhiét d ndm trong khoang tir 200 dén 400°C, t6t hon 1a
nim trong khoang tir 270 dén 360°C, trong d6 céc didu kién lang dong pha hoi t61 uu co
thé dwgc xac dinh c6 tinh dén phan tit lugng ctia nhya bién tinh va mirc do chan khong
cung voi nhiét do cua bd gia nhiét. Thiét bi do chan khong ion héa dugce str dung dé diéu

chinh phan bén trong clia thiét bi bay hoi chan khong ma muc do cu thé cta chan khong
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dat duoc, va sau do, 10 nung ma né dugce stir dung lam nguén hoi s& dugc gia nhiét boi bd
gia nhiét dé 1am bay hoi hogc 1am thing hoa nhwa bién tinh. O thoi diém nay, cira sap dé
che vt liéu tao mang phu dugc dong lai trong khi cira sap dé che ngudn hoi duge mo ra,
va may do chiéu day kiéu dao dong thach anh hodc dang twong tu dugc st dung dé xéc
nhén 13 nhya bién tinh duoc bay hoi hodc duge thang hoa. Do vay, tbc @ bay hoi dugc
didu chinh dén tri s6 mong mudn va cira sap dé che vat liéu tao mang pht dugc mé ra khi
tdc do nay da duoc diéu chinh dé khau ling dong pha hoi dugc bét dau. Két qua 13, c6

thé dam béo tdc do tao mang dinh trude, didu nay co thé gitp tao ra mang ddng déu.

Trong qua trinh ling dong pha hoi trong thiét bi bay hoi chan khong nay, cac
phén tr cia nhya bién tinh duoc bay hoi hodc duge thing hoa qua viéc st dung nhiét
trong chan khong, va sau d6 duoc ling dong trén bé mit chét rin ching han nhu kim loai.
DAy 1a k¥ thudt ma theo d6 cac phén tir ¢ thé duoc ling dong trén nhidu b mit kim loai
ma mang mong co thé duoc ché tao mot cach twong (mg. Céc phan tir bay qua chin
khéng tir ngudn hoi trude khi ling dong trén bé mit rén s& va cham va phan ung véi
nhau trong qua trinh tao ra cac hat nhan tinh thé trén bé mit rin hoic khuéch tan trén bé
mit ran, va do vy hinh thainh mang mdng. Viéc hinh thanh hat nhén tinh thé duoc phéan
tan ddng déu trén toan bd bé mit rin s& anh hudng dén trang thai cia mang dwgc hinh

thanh sau d6. Céc phan tir dugc sip xép déu dan trong khi mang van dang hinh thanh.

Ngoai ra, qué trinh ling dong pha hoi ¢6 thé dugc thuc hién & mot thoi diém hoic
nhidu thoi diém thy thudc vao k§ thuat duge sir dung cho khau ling dong pha hoi dugc
mo ta & trén. D& cai thién do két dinh véi bé mit ¢6 hinh dang cu thé, tt hon 1a chia qua
trinh ling dong pha hoi thanh nhiéu lin trong khi thay ddi vi tri va huéng cta chi tiét gia

cong. D6 bén s& duge cai thién khi chiéu day ciia mang nhya bien tinh tang 1én.

Ciing tdt hon 12 qua trinh léng dong chan khong dugc thyc hién trén nén kim loai

da duogc gia nhiét mot cach thich hop tir trude.

Khi khdi kim loai duoc gia nhiét, thi c6 thé 1am cho lién két chic hon giita chat
dAn xuét triazinetiol va nhua ctia hgp chét hitu co chira flo hodc dang tuwong tu. Nhiét do
thich hop dé gia nhiét tiy thudc vao chiéu day ctia mang phu va cc kiéu chét dén xuat
triazinetiol duoc lua chon va nhya cia hop chét hitu co chtra flo hodc dang tuong tu va
nam trong khoang tir 150 dén 400°C, tt hon 1a ndm trong khoang tir 230 dén 270°C va

t6t hon nita néu & nhiét do xap xi 250°C.
Tao mang nhya: Lép tht hai

O mit trén cing ctia 16p mang nhya bién tinh ma d4 dugc tao thanh nhu dd mo ta

& phan trén, mot mang nhua khac duoc tao thanh theo phuong phap kho ching han nhu
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phuong phap ling dong chan khong.

Do v4y, mang nhya bd sung dugc tao thanh duéi dang 16p thir hai dé tao ra mang
phtt ¢6 két cAu hai 16p trong d6 c6 thé cai thién do bén va c6 thé dat duge cac dic tinh
thdo khuodn tét.

P&i v6i nhya nay, c6 thé st dung cac loai nhua bét ky duoc néu trén ddy ma cling
6 thé dugc str dung dé didu ché nhua bién tinh dugc néu trén ddy ma khong co céac gidi
han cu thé bt ky cho du nhua nay la cung loai hodc khac loai v6i nhya dugce sur dung
lam nhya bién tinh. Tuy nhién, t6t hon 12 mang nhua trén 16p thtt hai dugce tao thanh tir
cung mot loai nhua giéng nhu nhua dugce st dung lam nhua bién tinh, do ¢6 thé cai thién
dd bén hon nita va co thé dat duoc cac dac tinh thao khudn tdt hon. Cu thé, t&t hon 1a st

dung hop chét hitu co chira flo.
Déi v6i phuong phap ling dong chan khong, day la phuong phéap khd ma theo dé

mang nhua néu trén duge tao thanh trén mat trén cung cua 16p mang nhya bién tinh, vi
du, c6 thé st dung k¥ thuat ldng dong chan khong néu trén ma theo d6 nhya bién tinh s&
duoc léng dong pha hoi trén mét trén cung cua bé mit kim loai, theo d6 ¢6 thé tao ra mot
cach dé dang mot mang ling dong cua loai nhua bét ky néu trén, t5t hon 1a 12 hop chét

hitu co chua flo, trén 16p mang nhya bién tinh.

Céc loai nhya ¢6 nhém amin & mot du cta phén to nhu dd mo ta & phén trén
duoc cho 1a tuong tac voi chit din xuét triazinetiol trén bé mat nhua bién tinh, va do do,
thich hop dé st dung. Vi du, céc hop chét chtra flocacbon hoa tri ba chang han nhu FEP
c6 thé tao tac dung thao khudn cao va do vay thich hop dé str dung.

T8t hon nita néu gia nhiét kim loai ran khi hop chét hitu co chira flo dugc tao
thanh dé két dinh qua khau lang dong chan khong va/hogc sau khi hinh thanh mang ling
dong chan khong, va do vay, co thé lién két chic hon giita chit dan xuét triazinetiol trén
bé mit ctia nhya bién tinh va hop chét hitu co chira flo. Nhiét do gia nhiét thich hop tiry
thudc vao chiéu day mang phu va céc loai chit dAn xuét triazinetiol duogc lua chon va vat
liéu hop chét hitu co chira flo, va nim trong khoang tr 150 dén 400°C, t6t hon 1a nim
trong khoang tir 230 dén 270°C, va tét hon nita néu & nhiét do xap xi 250°C.

Do vay, mang méng ma la mang phi nhua c6 két cu hai 16p va dugc tao thanh
trén bé mit kim loai theo sdng ché ¢6 thé cho phép mang bao vé dugc tao thanh mot cach
dé dang tr mang mong polyme trén bé mat kim loai, va ddng thdi c6 thé duy tri dugc cac
dac tinh hi€u qua trén bé mit ciia mang mong thu dugc trong khi van cai thién dugc do

bén dic biét 1a kha nang chbéng bong troc tdt s& kéo dai trong khoang thdi gian dai hon.

Vi du thuc hién sang ché
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Sang ché tiép tuc dugc md ta cung véi cac vi du, cac vi du doi chimg va céac vi du

thlr nghiém sau day; tuy nhién, sang ché khong bi gi¢i han & cac vi du nay.
(1) Tién xur ly

Trudc tién, khau tién xr Iy sau ddy duge thuc hién trén bé mit nén niken co san
trén thi truong (do cbéng ty Nilaco Corporation san xuét: do tinh khiét 99% hoic cao

hon) theo do bé mat duge lam sach.

Cu thé, nén niken dugc néu trén day dugc nhung trong 60 gidy vao dung dich axit
clorua cé néng do 1a 10% khéi lugng va nhiét do Xép xi 25°C va sau do, duoc nhing
trong 5 phuat vao dung dich axit hypophotpho c6 ndng do 1a 0,1 g/1 va nhiét do xép xi

25°C sao cho bé mit cia nén niken duoc lam sach.
(2) Didu ché nhya bién tinh

Bot tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP) c6 dudng kinh hat trung
binh D = 150um (cac duong kinh hat nam trong khoang tr 100pum dén 200um) duoc a6

vao thi trong sudt, trong d6 ap suét dugc giam xuong xap xi 10Pa.

O day, Teflon (nhin hiéu da dugc dang ky) FEP-140J (do cong ty Du Pont-Mitsui
Flochemicals Co., Ltd. san xuit) duoc sir dung lam bot tetrafloetylen-hexaflopropylen

copolyme (FEP).

Tiép theo, trong chan khong dat dugc bing cach 1am gam ap suét nhu da mo ta &
phén trén, nhua nay duoc chiéu xa trong 5 phiit bing chiim electron thu dugc & khoang
céch chiéu xa bang 50mm tinh tir éng chiéu chum electron (min-EB do cong ty Ushio
Inc. séan xuét) trong do luong hép thu & mdt thoi diém duoc xéac dinh 1a 20 kGy. O thoi

diém nay, luong chiéu xap xi 100 kGy.

Cu thé, bd phat chum electron dugc ddt néng boi day toc dugce b tri trong 6ng
chidu chiim electron, ma n6 c6 két cdu kin dé tao ra chan khong & mirc cao. Céc electron
duoc phat ra bdi dng catdt néng dugc tang tbc qua khe ho dién thé dbi dién véi cira s6
chiéu (vi du dién ap gia tc bang 60 kV) dé truyén qua clra s6 nay va do vay, nhua dugc
gén trén ban trong budng chiéu xa s& dugc chiéu xa bang chum electron. Trong truong
hop nhura 1a bot, thi bot nhya ndy duge rdi mot cach dong déu, va ludi duge lam tir thép
khong gi dugce lap trén mit trén clng cua bot dé bot duge ngan khong bi phén tan do
dién tich tinh dién gy ra qua sy chiéu xa. Sau khi khoang cach chiéu da dugc diéu chinh
0 muec dinh trude, bu(‘A)ng chiéu xa duoc déng lai va khong khi dugc hut ra dé dat dugc dd
chén khong. Khi ap sut trong budng chidu xa dugc giam xubng dén 5 x 10”2 Pa hodc
thép hon, thi hé théng nay sin sang cho viéc chiéu xa va sau do, bot nhua dugc chiéu xa

trong céc diéu kién dinh trude. Sau khi viéc chiu xa dung lai, budng chiéu xa s€ dugc

-14-



32113

mo ra cho khong khi trong khi khi nito duge dua vao budng chiéu xa.

Bot nhua tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP) dugc chiéu xa bang
chum tia electron dugc nhing trong mot ngay hodc mot dém (12 giod) trong dung dich
nudce (cé nhiét do 23°C) trong d6 hop chét triazinetiol (DAN) duoc thé hién bang cong
thire hoa hoc 5 nhu sau dugc hoa tan, va sau d6 dugc lam kho dé thu dugc bot nhwra bién
tinh.

Cong thure hoa hoc 5

HzC=HCH2zC - N - CH2CH=CHz2

~
N N
SH /LL N %\ SNa
DAN

(3) Hinh thanh mang nhya phén 16p ¢6 két cdu hai 16p trén bé mét kim loai

Thiét bi bay hoi chan khong dugc thé hién Fig.1 duoc sit dung va nén niken M c6
bé mat duge 1am sach theo muc (1) néu trén dugce dit trén gid dd 7 bén trong budng 10
trong thiét bi bay hoi chan khong. Bom chan khong dugc ni voi thiét bi bay hoi chan
khong dugce thé hién trén Fig.1 dugc van hanh, va nhiét o cta bo gia nhit nguén hoi 2
duoc nang 1én dén nhiét do 275°C khi thiét bi do ion héa phat hién ra rdng mirc do chan
khong dat duoc 1a 5 x 10* Pa. Khi nhiét d¢ cua nén dugc nang 1én dén 250°C, cira sap 4
dugc mé ra sao cho bot nhua bién tinh 3 dugc dua vao 10 nung 1 va san phém dat duoc
& muc (2) néu trén dugc 1am bay hoi, va dugc xdc nhan réng tbc do tao mang tir nhua
bién tinh bay hoi dat xap xi 0,02 nm/gidy, va sau d6 mang duoc tao thanh trén nén niken
qua qua trinh ling dong pha hoi. Khi tdc d6 tao mang dat dén tri s6 dinh trudc, thi cra
sap chinh 5 cling dugc mé ra dé bot nhya bién tinh duge lang dong chan khong trong khi
tién hanh do chiéu day ctia mang ling dong boi méy do chidu day kiéu dao dong thach

anh, va do vy mang moéng nhua bién tinh ¢6 dugc chicu day khong doi.

Tiép theo, mot mang khic dugc tao thanh tr bot nhua
tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP) trén nén niken, trén d6 mot mang moéng
cua nhua bién tinh dugc néu trén day da dugce tao thanh, bﬁng cach st dung thiét bi bay
hoi chan khong trén Fig.1 theo cuing phuong thirc nhu néu trén, va do vy mang duoc
tao 16p trén mang moéng nhya bién tinh qua ling dong pha hoi theo d6 s& thu dugc mang

mong nhua c6 két ciu hai 16p trén nén niken.

Céc vi du 1 va vi du 2 va céc vi du déi chimg tir 1 dén 3: Hiéu qua thay ddi nong
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d6 dung dich nude cia hop chét triazinetiol trén mang nhua bién tinh

Bot nhua bién tinh dugc diéu ché theo phuong thire duge mo ta trong muc (2) néu
trén, trong d6 ndng do (ndng do dé phu) ciia hgp chit triazinetiol (DAN) dugc thé hién
bang cong thirc héa hoc 5 trong dung dich nude (140 ml) trong dé ¢6 50 g bot nhya
tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP) da duoc chiéu xa bang chum tia
electron da dugc nhung dugc thay déi. Do vay, bot nhua bién tinh da dugc didu ché ddi
v6i timg ndng d6 1,0 g/l (vi du ddi ching 1), 2,5 /1 (vi du dbi ching 2), 5,0 g/1 (vi du déi
ching 3), 7,5 g/l (vidu 1) va 10,0 g/l (vi du 2).

Céc loai bot nhua bién tinh thu dwoc 14n luot duoc st dung dé tao ra mang nhua
c6 két chu hai 16p, trong d6 mang nhya bién tinh (c6 chiéu day xap xi 16,8nm) dugc tao
thanh 1am 16p th nhét trén nén niken nhu trong muc (1) néu trén theo cach nhu duoc thé
hién trong muc (3) néu trén, va trén mat trén cing cta lép nay, mot mang nhya FEP (c6

chidu day xép xi 35,3nm) dugc tao thanh lam 16p thir hai.
Vi du thir nghiém 1: Thir nghiém do bén

May thir nghiém khuoén don gian tu dong (AIMTO0101 do cong ty Engineering
System Co., Ltd. ché tao) dugc sir dung dé thuc hién thir nghiém d¢ két dinh vi nhya
epoxy trén tung nén thu dugc theo cac vidu 1 va vi du 2 va cac vidu d6i chung tir 1 dén
3 nhu d3 md ta & phan trén, trong d6 mang nhua hai 16p dugc tao thanh, va Fig.2 va
Fig.3 Ian luot thé hién céc két qué thir nghiém trong d6 sb 1an thir nghiém thé hién viéc
khéng két dinh duoc kiém tra.

Péi véi nhua epoxy, loai nhi€t ran c6 san trén thi truong khong chira chét thao
khuén (tén san phim: NT600 do Cong ty Nitto Denko Corporation sin xuét) duge st
dung.

Cu thé, diu tién nén trén d6 mang nhua hai 16p d& dugc tao thanh dugc dé trong 5
phut trén tAm néng ma da dugc gia nhiét dén nhiét do 160°C trén may thir nghiém khudn
don gian tu dong. Nhya epoxy nhiét ran (NT600 do cong ty Nitto Denko Corporation
san xudt) dugc phu 1én mit trén cing cla nén (c6 kich thuéc ¢13 x 2mm) va dugc gia
nhiét trong 2 phit sao cho nhua epoxy dugc hoa ran. Hai phut sau, nén duoc léy ra khoi

tAm nong dé duoc 1am ngudi trong khong khi.

Sau khi nén da duoc lam ngudi dén nhiét do phong, thir nghiém khuon dugc thuc
hién lap di 1dp lai trong khi do luc boc bang cach st dung may thir nghiém khudén don
gian tw dong néu trén. Trong trudng hop luc boc vuot qua 0,2 N, dé xac dinh ring nhua
duge két dinh v6i nén, va do vay thir nghiém do bén dugc thuc hién bing cach dém s6

1An thtt nghiém thé hién viéc khong két dinh.
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Céc két qua duoc trinh bay trén Fig.2 va Fig.3.

C6 thé thdy tir Fig.2 va Fig.3 ring mang nhya c6 két cau hai 16p dugc tao thanh
trén bé mit kim loai biéu thi d6 bén cao va cac dic tinh thdo khudn tt trong trudng hop
ndng d6 cua dung dich hop chét triazinetiol bang 7,5 g/l hoic cao hon d6i voi 50g nhua
ma bé mit duoc phi khi nhya bién tinh dugc diéu ché theo phuong thirc nhu trong muc

(2) néu trén.
Céac vidu 2 vavidu3vacécvidu dbi chung tir 4 dén 8

Bot nhua bién tinh duogc diéu ché theo phuong thirc nhu dugc mo ta trong muc
(2) néu trén, trong do ndng do cta hop chét triazinetiol (DAN) dugc thé hién bing céc
cong thirc hoa hoc 5 trong dung dich nuéc (140 ml) trong d6 50 g bot nhua
tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP) da dugc chiéu xa bang chum tia
electron dd dugc nhung dugc thay dbi. Do vay, bdt nhua bién tinh dugc didu ché ddi véi
timg ndng 6 1a 1 g/l (vi du déi chimg 4), 2,5 g/l (vi du dbi chimg 5), 5 @/l (vi du doi
ching 6), 6 g/l (vi du3), 7,5 g/l (vidu4), 10 g/l (vidu 5), 12,5 g/l (vidu 6), 15 ¢/l (vidu
7), 20 g/l (vi du ddi ching 7) va 30 g/1 (vi du d6i chung 8).

Cac loai bot nhya bién tinh thu duoc lan luot duoc st dung dé tao ra mang nhua
6 két chu hai 16p trén nén niken nhu trong muc (1) néu trén theo phuong thirc nhu dugc
thé hién trong muc (3) néu trén (xem Fig.8(a), trong do O thé hién nhua FEP).

O day, chiéu day mang cla 16p tht nhit dugc lam tir nhya bién tinh xép xi bang
16nm, chiéu diy mang cta 16p thi hai dugce lam tir FEP xép xi bang 17nm, va toan bd

chidu day cta mang phan 16p xép xi bang 33 nm.
Vi du d6i ching 9: Mang 16p DAN + Mang nhya phéan 16p FEP

Dung dich dién phén trong d6 hgp chét DAN dugc thé hién bing cong thirc hoa
hoc 5 (5,5g/1) va hop chét NaNOs 1a chit dién phan (7g/l) duge hoa tan dugc dua vao
ngén dién phéin va nén niken da duoc tién x Iy nhu trong muc (1) néu trén duge xi Iy
dién phan trong ngan dién phan trong 15 phut trong cac diéu kién nay, trong d6 c6 nhiét
d6 bang 40 d6 va dién ap bang 0,8 V sao cho hop chit DAN dugc thé hién bang céc cong
thire héa hoc 5 duge hoa rén trén nén niken. O day, nén kim loai duoc xit 1y 1a andt dé xur

Iy dién phan véi dién cuc nguoc lai 12 catdt trong binh chét dién phan.

Sau khi xtr ly dién phdn, nén dugc rira sach bang nude sao cho cac chat chua

tham gia phan tng dugc loai bé khoi nén ma sau d6 duge lam kho.

Tiép theo, mdt mang nhya khéc dugce tao 16p trén mang hop chit DAN th(r nhit
d3 duoc tao thanh trén nén niken theo phuwong phép dién phan w6t néu trén, theo phuong
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thic ma thiét bi bay hoi chan khong trén Fig.l dugc su dung dbi v6i bot nhua
tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP) dé 1ang dong pha hoi FEP va do vy,
mang moéng nhua c6 két cu hai 16p dugec tao thanh trén nén niken (xem Fig.8(b) trong
d6 O biéu thi nhua FEP).

O day, chidu day mang ctia 16p thi nhét duge 1am tir hop chat DAN xap xi bang
Snm, va toan b chidu day ctia mang phan 16p xép xi bang 33nm khi dugc két hop voi
16p thir hai duge lam ti FEP.

Vi dy déi chimg 10: Mang mét 16p nhua FEP

Mang nhua cé két cAu mot 16p duoc tao thanh trén nén niken da dugc tién xtr ly
trong muc (1) néu trén ma khong can tao ra 16p bdt nhua bién tinh thir nhét cta theo
phuong thirc ma thiét bi bay hoi chan khong trén Fig.1 dugc st dung dbi v6i bot nhya
cua tetrafloetylen-hexaflopropylen copolyme (FEP) dé ling dong pha hoi FEP, va do
vay, mang mot 16p bang nhwa FEP duoc tao thanh trén nén niken (xem Fig.8(c) trong d6
O thé hién nhua FEP).

O day, chiéu day mang phan 16p xép xi bang 33nm.
Vi du thir nghiém 2: Thir nghiém d6 bén

May thir nghiém khuén don gian ty dong (AIMT0101 do Cong ty Engineering
System Co., Ltd. ché tao) dugc sir dung dé thuc hién thtr nghiém do két dinh v6i nhua
epoxy trén tung nén thu duoc trong cic vi du tr 3 dén 7 va cac vi du dbi chung tir 4 dén
10 nhu d& mé ta & phan trén, trong d6 mang nhwa hai 16p dugc tao thanh, va cac hinh v&
tir Fig.4 dén Fig.7 l4n lugt thé hién céc két qua thir nghiém trong d6 s6 1an thir nghigm

bidu thi viéc khong két dinh dugc kiém tra.

Ddi v6i nhua epoxy, kiéu nhiét rin c6 sin trén thi truong khong chira chét thao
khudn (tén san phidm: NT600 do Cong ty Nitto Denko Corporation san xuét) dugc sir
dung.

Cu thé, du tién nén trén d6 mang nhya hai 16p da duoc tao thanh dugc dé trong 5
phut trén tim néng dugc gia nhiét dén nhiét do 160°C trén may thir nghiém khuén don
gian ty dong. Nhua epoxy nhiét ran (NT600 do Cong ty Nitto Denko Corporation san
xuat) dugc phii 1én mit trén cing cla nén (c6 kich thuée @13 x 2mm) va dugc gia nhiét
trong 2 phut sao cho nhya epoxy dugc hoa rén. Sau hai phut, nén duoc 14y ra khoi tim

gia nhiét dé duogc 1am nguoi trong khong khi.

Sau khi nén da duoc lam ngudi dén nhiét do phong, thir nghi¢ém khuoén dugc thuc

hién lap di 1p lai trong khi do Iuc boc bang céach sit dung may thir nghiém khuon don
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gian tw dong néu trén. Trong trudng hop luc boc vuot qua 0,2 N, di xac dinh dugce réng
nhua d3 két dinh v&i nén va do vy, thir nghiém do bén duoc thue hién bang cach dém sb

1an thir nghiém biéu thi sy khong két dinh.
Céc két qua dugc trinh bay trén céc hinh vé tir Fig.4 dén Fig.7.

C6 thé thiy tir cac hinh vé& tir Fig.4 dén Fig.7 rang mang nhua c6 két cdu hai 16p
duoc tao thanh trén b& mat kim loai boc 16 d bén cao (s 14n thir nghiém biéu thi viée
khong két dinh vuot qua 500) va cac dic tinh thio khudn tbt trong trueong hgp nong do
(ndng do dé bién tinh) cta dung dich hop chét triazinetiol 1 7,5 g/1 hodc cao hon khi

nhya bién tinh dugc diéu ché theo phuong thitc nhu trong muc (2) néu trén.
Kha ning Gng dung trong cdng nghiép

Mang phu nhya dugc tao thanh trén bé& mit kim loai theo phuong phap tao mang
trén bé mit kim loai theo sang ché c6 do bén cao va cac dic tinh thao khudn tt, va do
véy c6 thé tng dung dé san xuét hang loat cac san pham dic c6 m?lu hinh vi md ching
han nhu mang ding cho pin mit trdi, mang dién cuc pin, mang quang hoc va mang nudi

céy té bao.
Danh muc céac sb chi dan
1 Lo nung
2 B0 gia nhiét
3 Vit liéu ling dong
4 Ctra sép phu
5 Cira sap chinh
6 May do chidu day kiéu dao dong thach anh
7 Gia do
8 Van din khi vao
9 BO gia nhiét bang dén
10 Bubdng
11 Van hat khong khi dé tao chan khong
M Nén
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YEU CAU BAO HQ

1. Phuong phép tao mang trén bé mat kim loai, khac biét & chd, bé mit nhua duge chiéu
xa béng chum luong tir va sau d6, nhua ma da duoc chiéu xa béng chum lugng tir s€
dugc nhing vao dung dich trong do chit dAn xuét triazinetiol dugc thé hién bing cic
cong thirc héa hoc 1 hodc 2 dudi day s& dugc hoa tan & ndng d6 cao hon 5 g/l va khong
vuot qua 13 g/l dé didu ché nhya bién tinh ma bé mat nhyra nay duge phu chét dan xuét
triazinethiol, va mang nhua bién tinh dugc tao thanh bang cach hinh thanh mang nhya
bién tinh trén bé mat kim loai theo phuong phap ling dong chan khong, va tiép theo, mot
mang nhyua khac dugc tao thanh bang cach hinh thanh mang nhua theo phwong phép
ling dong chan khong dé tao ra 16p nhua phan 16p,

cong thirc hda hoc 1

Ri-N-Re
~3
) N N
SMzJ\]\ N)\swn
(trong do, R1 1a alkyn (-CH=CH-) hodc alken (-C=C-), Rz 1a ;CmH2m+l (m 12 sb
nguyén tr 1 dén 18), -CmHomi (m 12 s nguyén tr 1 dén 18) hodc

CHy=CH(CH;)»COOCH;CH- (m 12 56 nguyén tir 1 dén 10), va M1 hoic M2 1a H hojc

kim loai kiém),
cong thirc hda hoc 2
 SMs
S
M2S /U\ N g\ SMi

(trong d6, M1, M2 va M3 la H hodc kim loai kiém).
2. Phuong phéap tao mang trén bé mat kim loai theo diém 1, khac biét & chd, nhua nay 1a
hop chit hitu co chira flo, va hgp chét hitu co chira flo nay c6 gbc amin (-NH2), gbc amit
(-CONH>) hodc lién két chua bio hoa.
3. Phuong phép tao mang trén bé mit kim loai theo diém 1 hodc diém 2, khéc bigt & chd,
nhya ctia mang nhya dugc tao thanh trén mat trén cling cua mang nhya bién tinh gidng

v&i nhwa da duge stt dung dé pha chét din xuét triazinetiol.
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4. Phuong phép tao mang trén bé mat kim loai theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1
dén 3, khac biét & chd, bé mat nhwa duge phi chit dan xuét triazinetiol khi nhua nay da
dugc chiéu xa bang chum lugng t& duge nhung vao dung dich trong do chét dan xuét
triazinetiol duoc hoa tan & ndng d6 cao hon 5 g/l va khdng vuogt quéa 13 g/l theo ty 1€ 50g
nhyua va 140ml dung dich.

5. Phuong phéap tao mang trén bé mit kim loai theo diém bét ky trong sd céc diém tir 1
dén 4, khac biét & chd, dung dich thu dugc bang cach st dung nuéc hodc dung dich
trong d6 it nhit mot chét trong nhém bao gdbm xyclohexan, benzen, tetraclocacbon va
dietilete dugc tron voi nude duoc sir dung lam dung moi va béng cach hoa tan dan xuét
triazinetiol trong dung mdi nay, dung dich dugc gitt ¢ nhiét do tir 10 dén 45°C, va nhua

duoc nhing trong dung dich nay trong 8 gio hodc 14au hon.

6. Phuong phép tao mang trén bé mit kim loai theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1
dén 5, khac biét & chd, viéc léng dong chan khong duoc thyce hién béng cach gia nhiét

trude nén kim loai.
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FIG.1

-22-



Lirc tai tach khuodn (N)

32113

Nong do d& phi
10 0g/L
. ESG 1an
r 7 5g/L
r B93 lan
M—Ld b
; 466 IAn 5 0g/L
E
VIR
r 1
i 488 Ian 2 5g/L
m
451 lan 10g/L
i - .
0 200 400 600 800 1000

S6 1an thir nghiém khuon (1an): d6 bén

-23-



S6 1an thir nghiém khudn (1an): 46 bén

1000

800

600

400

200

0

32113

FIG.3

—

/

%462 1an

00

25 50 75 100
Ndng do & phi (g/L)

-24-

125



32113

-25-

ugq ¢p :[ug| gs] wabu Ay uel 9S ugq op :[uey os] watubu nuy uel 9S
0001 008 009 ooy 00¢ 0 : 0001 008 009 00y 00¢
" n . 1 00 ERPE: 14 L ae
T ] BEY itiidal
- - 20 < £
r—al & (ool s
= LS OYy ug| ON o
l 88y pu uel oh v 0 W | f 5
50 5 -
80 S m
m —
[ =z
z
(/6 6'2) yup uglq wel ep op BugN : (/6 0'1) yup ugiq wej 9p op BugN
ugq ¢p :[ue| os] weiybu Qu3 ugl 95 ugq op :[uej.gs] wRIyBU U3 UEl 9S
0001 008 009 oor 002 1] 0001 008 : 009 oot 00¢
0o
zZo0§ . £
yo E &
ar —
[e] w,
90 m =
80 S | S
g61 ou vel ON L o1 = [ zov nm wgron | Z
Hll_III\Mv _ M
z1 |
d34 enyu Buew do d34 enyu Buew do + Nva Bugw do

7O




32113

ugq ¢p :[ug| gs] wYBU U} UR) S ugq ¢p :[uel-gs] wayBu Huy uel 93
000! 008 009 00v 002 0 0001 008 009 00y 002 0
. i‘J-lillJlj g 0'0 0’0
h . ...» [) .. -
Zo ¢ 20 ¢
S 8
: S N 868 MUl ugl ON ‘0 W
868 Nu} Ugl ON v0 w | A R ¥o m
" ) s o
90 3 90 2
- =
go & g0 &
2 2
oy 2 oy 2
A Al
(1/3 0°01) nyd gp O SUQN (1/3 s°2) nyd gp ¢p SuQN
uaq op :[uel os] wIyBu Nuy Ul 98 ugq ¢p :[uel os] waiybu AUy uegl 03
0001 ‘ocw 009 00¥ 002 0 . 0001 008 009 00% 002 0 .
sy Ve —— ()"0 " j wy 00
* 'Y N-O m b N_O h.l
[}
¥'0 W 991 DUy ugj oz._u b0 w
w,o E m.c S
80 S 80 S
— 0L = 0 =
) mscﬁcw_oz_
zh Z'
(1/80°9) mud 9p 0P 3UQN (1/30°5) nyd 9p ¢p SuoN

¢ oA

-26-



32113

ugq ¢p :[ug 9s] wielyBu Uy Lel S ugq op :[ue) os] weiybu Uy ug|-0S

‘0001 008 009 ooy (4074 0 0001 ' 008 009 0oy 002 (L

| | . e D oo
P o &£ Zo ¢
) w —{¥0 E
. 2 .z
g0 x g0 =
- c =
fooe 9 ver o W\ 803 g0 &
= zZ
. 1oy 2

or, oomaﬁ:m_ozw ;

2 Al

(1/8 0°0g) ud gp 0P SugN (1/3 0°07) nud 9p Op SugN
uaq op-:[ug| os] wiBlyBu Ny UE| 05 uq 6p :[ue 9s] wyBU LY UE O3
oool 008 009 004 002 0o . 000} 008 009 0% 002 0

. 4 S o y 00 ” ——_T—— oo
i . 70 c : 2o ¢
v”o W W_ 9620t uel N ._ b0 mﬂ
90 > go 2
o B g
80 & g'o S
. Z
v o' = g 2

—Em O ue| ON ot

Z'l zl

(13 0°s1) nyd gp ¢p SUON (1/3 s°¢1) nyd 9p 0p SUON

9VId

-27-



32113

FIG.7
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FIG.8

)

a

(

(c)

-20-





