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(57) Sang ché dé cap dén ché pham xu 1y khong chura flo bao gdm mét hodc nhiéu hop

chat thu dugc tir hdn hop phan tng bao gom: (1) it nhat mot oligome phan ing voi

isoxyanat (nghia la, dugc chirc hda) bao gom tir 2 dén 20 don vi lap lai; (ii) it nhat mot
polyisoxyanat; (iii) tuy y it nhat mot hop chit phan tng vé6i isoxyanat bo sung; va (iv) tiy

y it nhat mot chat khoa isoxyanat; trong d6 oligome phan tng voi isoxyanat nay dugc tao

thanh bang phan ing dugc khoi mao bang gdc cua hdn hop phan tng chua it nhat mot

mercaptan va it nhat mot monome (met)acrylat, trong d6 it nhat mot monome (met)acrylat
bao gdm it nhat mot nhdm thu duge tir isoxyanat (vi du, nhém uretan hodc nhom ure) va it
nhat mot nhom hydrocacbon c6 it nhat 16 nguyén tir cacbon (va theo mot so phuong an,

Ién to1 60 nguyén tir cacbon). Cac ché pham nay 13 hiru ich dé xir 1y cac nén soi dé ting

cuong kha niang khong thim nudc cia chung.
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Linh vye ki thuat dwoc dé cap
Sang ché dé cép dén ché phim khong chua flo dung dé xtr 1y soi bao gdm céc
oligome chira monome chua bio hoa kiéu etylen thu duoc tir isoxyanat va phuong

phap xtr Iy nén soi str dung ché phdm nay.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Céc ché phim dung dé xir 1y nén soi dé lam ting kha ning khéng thAm nudc
ctia nén soi nay da duoc biét dén va dugc mo ta trong céc tai liéu chuyén nganh vi du,
trong tai liéu: “Fluorinated Surfactans and Repellents”, E. Kissa, Surfactant Science
Series, vol. 97, Marcel Dekker, New York, Chapter 12, p. 516-551, hoic trong tai liéu:
“Chemistry and Technology of Silicones” by W. Noll, Academic Press, New York,
Chapter 10, p. 585-595; tuy nhién, van c¢6 nhu ciu vé cac ché pham tao ra kha nang
khong thAm nudce cao, cu thé 1a kha nang khong thdm nuGe ban dau cao, va trong mot

s truong hop, do bén khong thim nuéc cao, dic biét la ché phim nay khéng chua flo.

Bén chit ky thuit ciia sang ché

Sang ché dé xuit ché phim khéng chtra flo dung dé xur 1y soi, cac hop chit tao
ra ché phim nay, va phuong phéap st dung.

Theo mdt phuong 4n, séng ché dé xuit ché phdm xu ly khoéng chira flo, va
phuong phép xir Iy nén soi, trong d6 phwong phép ndy bao gdbm budc st dung ché
pham xtr Iy khoéng chua flo véi lwgng da dé tao ra kha ning khong thim nudc cho nén
s0i nay (va theo mot sé phwong 4n nhat dinh, dé tao ra kha ning khong thdm nudc lau
dai).

Trong c4c ché phim va phuong phap néu trén, ché phdm xt 1y bao gém mot
hogc nhiéu hop chét thu duogc tir hdn hop phan g bao gdm:

(1) it nhat mot oligome phén (mg véi isoxyanat (nghia la, dugc chirc héa)
bao gdm tir 2 dén 20 don vi lap lai;

(ii) it nhat mét polyisoxyanat;

(iii)  tly y it nhat mot hop chét phan Gng voi isoxyanat bd sung; va

(iv)  tuyy it nhAt mot chat khoa isoxyanat;

_2-
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trong d6, oligome phan ung voi isoxyanat nay duoc tao thanh bang phan tmg
duoc khoi mao bang gbc cua hdn hop phan ung chua it nhdt mot mercaptan va it nhat
modt monome (met)acrylat, trong do it nhdt mot monome (met)acrylat nay bao gdm it
nhit mot (thuong 1a mot) nhém thu duoc tir isoxyanat (vi du, nhém uretan hodc nhom
ure) va it nhat mot (thuong 14 mot) nhom hydrocacbon cé it nhat 16 nguyén tir cacbon
(va theo mot s6 phuong an, 1én t6i 60 nguyén tir cacbon).

Sang ché ciing d& xut nén soi duoc xir Iy bang ché phdm néu trén. Theo mot s6
phuong an nhét dinh, nén soi nay duoc chon tir nhom bao gém vai dét, da, tham, giéy,
va vai khong dét.

Theo mot s6 phuong an nhét dinh, sang ché dé xuit hop chat khong chira flo duoc
tao thanh bing phan ung cta cac thanh phan bao gbm:

(1) it nhat mot oligome duoc chie hoa;

(ii) it nhat mdt polyisoxyanat thom; va

(iv) it nhat mot chat khoa oxim isoxyanat;
trong do, oligome duoc chiic hda nay co it nhit mot trong s cac cong thirc sau day:
Y!-[RI-NH-C(0)O-L!-OC(0)C(R?)-CHz]m-S-R7-(T"), (Cong thuc IV);
Y2-[R3-X!-C(O)NH-L?-OC(O)C(R*)CHa]m-S-R8-(T?), (Cong thirc V); hodc
Y3-[R3-X2-C(O)NH-Q-NH-C(0)O-L3-OC(0)C(R®)CHa]m-S-R°-(T?), (Cong thuc VI),
trong do:

Y, Y2, va Y? doc lap 1a H hoac gbc khoi mao;

R! R? vaRS doc lap la nhom hydrocacbon c6 it nhat 16 nguyén tir cacbon,

R?, R* va R® doc lap 1a H hoac CHs;

L!, L2, va L3 doc l4ap 1a nhom alkylen mach nhanh hozc mach thang cé tir
2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhom arylen, hoic dang két hop ciia ching;

X! va X? doc lap la O, S, -NH, hoac -N(R'?), trong d6 R!'® la nhom
hydrocacbon ¢6 tir 1 d&&n 20 nguyén tir cacbon;

Q 1a gbc isoxynat héa tri hai;

mdi m doc 1ap 1a s6 nguyén ndm trong khoang tir 2 dén 20,

R7, R8, va R? doc 14p 1a nhom lién két hoa tri hai hozc héa tri ba cé tir 1

dén 10 nguyén tir cacbon;
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TL, T2, va T3 doc lap 1a —OH, —-NH,, hodc —~NH(R!'"), trong d6 R'"' 1a H
hodc nhém hydrocacbon (theo mot s& phuong an nhét dinh, la nhom alkyl) ¢6 1 dén 10
nguyén tu cacbon;

moi p doc 1ap la 1 hodc 2; va

S 14 Iuu huynh.

Trong sang ché nay, ché pham xtr Iy “khong chira flo” chi ché pham xit Iy chta
it hon 1% khdi luong (1% wt-%) flo trong ché phdm xur ly tinh theo cac chét ran, bat ké
ché phdm nay la ché pham xir Iy ¢am dic hay ché phim dung ngay. Theo mot sb phuong
an nhit dinh, ché phdm xr Iy “khong chira flo” chi ché phdm xir Iy chita it hon 0,5%
khéi lugng, hodc it hon 0,1% khéi lugng, hodc it hon 0,01% khdi lugng. Flo co thé o
dang hop chét hitu co hozc vo co chira flo.

~, CC

Thuét ngit “oligome” bao gbm cac hop chét c6 it nhét 1 hai don vi 13p lai va lén
dén 20 don vi lap lai. Theo mdt phuong an cu thé, oligome nay ¢ tir 3 dén 15 don vi
13p lai. Theo mot phuong an khac, oligome nay ¢ tur 4 dén 15 don vi lap lai.

Thuét ngir “gbc" chi mot phén ctia phan tr hitu co ban dau con lai sau phéan Ung.

Thuét ngit “hydrocacbon” chi nhom hitu co bét ky gan nhu khong chura flo, chi
chura hydro va cacbon. Cac nhom hydrocacbon nay co thé & dang mach vong (bao gdm
thom), théng, hodc phan nhanh. Cac nhom hydrocacbon thich hop bao gdm cac nhom
alkyl, cac nhom alkylen, cac nhom arylen, va cac nhom tuong tu. Trir khi c¢é quy dinh
khac, cac nhom hydrocacbon thuong chira tir 1 dén 60 nguyén tir cacbon. Theo mot 50
phuong an, cac nhom hydrocacbon chua 1 dén 30 nguyén tir cacbon, 1 dén 20 nguyén
tr cacbon, 1 dén 10 nguyén tir cacbon, 1 dén 6 nguyén tir cacbon, 1 dén 4 nguyén tu
cacbon, hodc 1 dn 3 nguyén tir cacbon.

Thuat ngtt “alkyl” chi nhom hoa tri mot ma la gbc cta alkan va bao gbm cac
nhém alkyl mach thang, phan nhanh, vong va hai vong va cac dang két hop cuia chung,
bao gom ca cac nhom alkyl duoc thé va khong duoc thé. Trur khi c6 quy dinh khac, cac
nhom alkyl nay thuong chua tur 1 dén 60 nguyén tir cacbon. Theo mot s6 phuong an,
cac nhom alkyl nay chtra 1 dén 30 nguyén tir cacbon, 1 dén 20 nguyén tir cacbon, 1 dén
10 nguyén tir cacbon, 1 dén 6 nguyén tir cacbon, | dén 4 nguyén tir cacbon, hodc 1 dén
3 nguyén tir cacbon. Cac vi du vé cac nhom “alkyl” bao gdm, nhung khong gidi han 6,

metyl, etyl, n-propyl, n-butyl, n-pentyl, isobutyl, t-butyl, isopropyl, n-octyl, n-heptyl,
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etylhexyl, xyclopentyl, xyclohexyl, octadexyl, behenyl, adamantyl, norbornyl, va cac
nhom tuong tu.

Thuét ngit “alkylen” chi nhom hoa tri hai ma la géc ctia alkan va bao gbm cac
nhém & dang mach thing, phan nhanh, vong, hai vong, hodc dang két hop ctia chung.
Trur khi ¢6 quy dinh khéac, nhdm alkylen nay thuong co 1 dén 60 nguyén tir cacbon. Theo
mot sé phuong an, nhém alkylen nay c6 1 d&n 30 nguyén tir cacbon, 1 dén 20 nguyén
tir cacbon, 1 dén 10 nguyén tir cacbon, 2 dén 10 nguyén tir cacbon, 1 dén 6 nguyén tir
cacbon, hodc 1 dén 4 nguyén tir cacbon. Cac vi du vé cac nhom “alkylen” bao gbm
metylen, etylen, 1,3-propylen, 1,2-propylen, 1,4-butylen, 1,4-xyclohexylen, 1,6
hexametylen, va 1,10 decametylen.

Thuat ngt “arylen” chi nhém hoa tri hai c6 tinh thom va, tuy y la & dang vong
cacbon. Arylen nay c6 it nhit mét vong thom. Tuy v, vong thom nay c6 thé c6 mot hoic
nhiéu nhan vong cacbon bd sung duoc dung hop voi vong thom nay. Cac vong bd sung
bat ky c6 thé & dang chua bdo hoa, bdo hoa mét phan hodc bdo hoa. Trir khi co quy dinh
khéc, cac nhom arylen thuong c6 5 dén 20 nguyén tir cacbon, 5 dén 18 nguyén tir cacbon,
5 dén 16 nguyén tir cacbon, 5 dén 12 nguyén tir cacbon, 6 dén 12 nguyén tir cacbon,
hodc 6 dén 10 nguyén tur cacbon.

Thuat ngit (met)acrylat chi acrylat va metacrylat.

Thuét ngit “bao gdm” va cac bién thé ciia chung khong c6 nghia mang tinh gidi
han bét ké cac thuat ngit nay xuét hién trong phin mé ta hay trong cac diém yéu cu bao
ho. Cac thuat ngit nay s& dugc hiéu 1a ngu y chi viée bao gdm budc hodc yéu té da thong
bao hodc mdt nhém cac budce hoic cac yéu td nhung khong loai trir budc hodc yéu tb
hodc mot nhom cac budce hoic cac yéu t6 bat ky khac. Cum tir “gdm” c6 nghia la bao
gdm, va gi6i han &, cac yéu td bat ky theo sau cum tur “gém”. Do d6, cum tir “gdm” thé
hién rang cac yéu to da liét ké 1a can thiét hodc bat budc phai co mat, va khong co yéu
t6 nao khac c6 thé c6 mat. Cum tir “chi yéu gém” c6 nghia bao gém céc yéu td bét ky
duoc liét ké sau cum tlir nay, va duoc gidi han & cac yéu t6 khac ma khong can tr¢ hoac
gop phan vao hoat tinh hodc hoat dong da néu cu thé trong phan mé ta cho cac yéu to
da liét ké nay. Do d6, cum tir “chu yéu gdbm” thé hién ring cac yéu t§ da liét ké 1a cin
thiét hodc bat budc phai co mat, nhung cac yéu to khac thi tiy v, ¢6 thé c6 mit hoic

khong, tuy thudc vao viéc liéu ching thuc chat ¢ anh hudong dén hoat tinh hodc hoat
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dong ciia cac yéu t da liét ké hay khong,

Thuat ngit "duogc uu tién" va "theo cach uu tién" duoc dung dé chi cac phuong
an cua sang ché ma cé thé thu duoc cac loi ich nhat dinh, trong cac truong hop nhét
dinh. Tuy nhién, cidc phuong an khac cling co thé duoc uu tién, trong cling ngit canh
hodc cac ngit canh khac. Ngoai ra, viéc vién din mot hoac nhiéu phuong an duoc uu
tién khong co nghia la cac phuong an khac khong hitu dung, va khéng duoc du dinh la
loai trix cac phuong an khac khoi pham vi ctia sang ché.

Trong ban mé ta nay, cac thudt nglt dong vai tro mao tir xac dinh nhu “mot”
khdng duoc dyu dinh dung dé chi mét thuc thé duy nhat, ma con dung dé bao gdm mot
nhém chung ma mot vi du cu thé duoc sur dung dé minh hoa cho né. Cac thuat ngit nay
duoc dung thay thé cho cac thut ngit “it nhdt mot” va “mot hodc nhiéu” va nguoc lai.
Cac thuat ngit “it nhat mot trong sb” va “bao gdm it nhat mot trong s6” duoc theo sau
boi mot danh sach cac yéu t dé cap dén bat ky mot trong s6 cac yéu to trong danh sach
nay va dang két hop bét ky ctia hai hoac nhidu yéu td nim trong danh sach nay.

Thuat ngt “hodc” thuong duoc st dung voi nghia thong thuong cua no ké ca
nghia “va/hoac” trir khi ndi dung chi ra rd rang c6 nghia khac.

Thuét ngit "va/hodc" c6 nghia 1a mot hodc toan bo cac yéu té duoc liét ké hodc
t6 hop ctia hai hodc nhiéu yéu td bat ky duoc liét ké.

Ciing trong ban md ta nay, tit ca cac sb duoc cho la co thé thay dbi bang thuat
ngit “khoang” va trong mét sb phuong an, tot hon 1 bang thuét ngit “chinh x4c 1a”. Nhu
duoc sir dung ¢ day trong phan noi dung lién quan dén luong do duoc, thuat ngit
“khoang” chi su thay ddi cua luong do dugc nay nhu duoc du kién boi nguoi co hiéu
biét trung binh trong linh vuc khi thuc hién phép do hodc thuc hién véi do can trong
nhét dinh, phu hop véi muc dich cta phép do va d6 chinh xéc ctia thiét bi do dugc ding.
0 day, cum tu “Ién tc’wi_” ) lugng nhét dinh (vidy, [én dén 50) bao gém ca sd nhat dinh
nay (vi du, s6 50).

C{ing trong ban md ta nay, phan trich din cac khoang sé bang cac diém déu mut
bao gdm tit ca cac sd nam trong khoang nay ciing nhu cac diém ddu mut (vi du, 1 dén
5bao gdm 1,1,5,2,2,75,3,3.,80,4,5,v.v.).

Thuat ngit “nhiét d6 phong” chi nhiét d6 nam trong khoang tir 20°C dén 25°C
hodc 22°C dén 25°C.
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Trong ban mé ta sang ché nay, khi mot nhém c6 mat nhiéu hon mot lan trong
cong thirc duogc mo ta trong sang ché thi mdi nhém nay dugc chon “mot cach doc 18p”,
bat ké c6 duoc chi ra cu thé hay khong. Vi du, khi nhiéu hon mot nhom Q c6 mét trong
cong thuc thi mdi nhém Q nay duoc chon mdt cach doc 1ap. Ngoai ra, cac nhém phu
nam trong cac nhom nay ciing dugc chon mot cach doc 1ap.

Phan ban cht k§ thuat ctia sang ché néu trén khong duge du dinh dé mo ta tung
phuong an da néu hodc moi phuong an thuc hién sang ché. Phan mo ta dudi day sé dua
ra cac phuong an minh hoa mot cach cu thé hon. Trong mot s phan trong ban md ta
nay, cac ndi dung huéng dan s& duoc cung cAp thong qua danh sach cac vi dy, cac vi du
ndy c6 thé duoc str dung theo nhiéu cach két hop khac nhau. Trong mdi trudng hop,
danh sach trich dan chi déng vai tro lam nhom dai dién va khong nén duogc hiéu 1a mot
danh sadch mang tinh gid1 han.

M ta chi tiét sang ché

Sang ché dé cap dén ché phdm xu 1y khong chua flo dung dé xu ly cac nén soi,
hop chét tao ra ché pham nay, va phuong phép su dung.

Céc ché phdm xit ly theo sang ché 1a hitu ich d& xur Iy nén soi dé tang cuong kha
nang khong thdm nuédc cho nén nay. Nhu duoc sir dung & day, nén nay cé tinh khong
thAm nudc néu no thé hign két qua danh gia phun suong tbi thiéu ban dau bang it nhat
la 80, nhu duoc xac dinh bang Thir nghiém danh gia phun swong dugc mo ta trong phan
vi du duéi day. Theo mot sb phuong &n nhét dinh, danh gia phun suong ban dAu bang it
nhét 1a 90, hodc it nhat la 100, nhu duoc xac dinh bang Thir nghiém danh gia phun suong
duoc mo ta trong phén_vi du duoi day.

Theo mot sb phuong an nhét dinh, cac nén soi duge xit 1y sao cho chung c6 kha
nang khong thim nuédc lau dai. Nhu duoc s dung & déy, nén nay cé kha ning khong
thAm nuéc 1au dai néu ching thé hién danh gia phun suong it nhat bang 50 sau 10 lan
giat, nhu duoc xac dinh bang Kiém tra danh gia phun suong kém theo giat nhiéu lan (va
giat tuy y), duoc md ta trong phan vi du dudi day. Theo mot s6 phuong 4n nhét dinh,
danh gia phun suong béng it nhit 1a 80 sau 10 14n giat, hodc it nhét bang 80 sau 20 l4n
giat, nhu dugc xac dinh bang Thir nghiém dénh gia phun suong kém theo gidt nhiéu lan

(va tiry ¥ sdy kho), duoc mo ta trong phan vi du dudi day.
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Thong thuong, ché pham xi ly duoc ding véi luong sao cho thu duoc mirc danh
gia phun suong ban ddu mong mubn va/hodc mirc danh gia phun swong mong mudn sau
khi giat nhidu 1dn. Theo mot s6 phuong an nhét dinh, luong ché phim xt Iy bang it nhat
14 0,1% khdi luong (wt-%), hogc it nhat bang 0,2% khdi lugng, hodc it nhét bang 0,3%
khdi luong SOF (cac chat ran cé trén vai). Theo mot s6 phuong 4n nhét dinh, luong ché
phém xur Iy dugc ding 1én dén 2% khéi luong, hodc 1én dén 1,5% khéi lugng, hozc 1én
dén 1% khdi luong SOF (cac chat ran cé trén vai).

Céc nén soi duoc 14y lam vi du bao gém vai dét, da, tham, gidy, va vai khong dét.

Céc ché phim xir Iy theo sang ché c6 thé & dang dam dic, c6 thé chua 1én dén
80% khéi luong (wt-%) 1a nudc, tinh theo tdng khdi lwong ctia ché phim xir Iy ddm dic.
Theo cach khac, cac ché pham xir ly theo sang ché c6 thé & dang ché phim dung ngay,
ma ¢6 thé bao gém nhiéu hon 80% khoi luong la nudc, hodc it nhét 85% khbi luong la
nude, hodc it nhat 90% khoi luong 1a nudce, hodc it nhét 95% khbi luong 1a nude, tinh
theo téng khdi luong ctia ché pham xur ly dung ngay. Theo mét sb phuong an nhét dinh,
ché pham xu ly dung ngay theo sang ché bao gdm 98-99% khoi luong 1a nudc, tinh theo
téng khdi lwong ctia ché pham xir Iy ding ngay.

Céc ché phdm xit Iy theo sang ché bao gdm mét hozc nhidu hop chét thu duogc tix
hén hop phan g bao gdm: |

(1) it nhét mot oligome phan ng vé1 isoxyanat bao gbm 2 dén 20 don vi lap
lai;

(i) it nhat mot polyisoxyanat;

(iii)  tuy ¥ it nhat mot hop chét phan ung voi isoxyanat bd sung; va

(iv)  tuy v it nhdt mot chit khoa isoxyanat.

Theo mot s6 phuong an nhit dinh, cac ché phdm xu 1y theo sang ché bao gém
mdt hodc nhiéu hop chit thu duoc tir hdn hop phan tng bao gom:

(1) it nhat mot oligome phan ung voi isoxyanat bao gdbm 2 dén 20 don vi l3p
lai (nghia 13, oligome duoc chiic hoa);,

(i) it nhat mot polyisoxyanat thom; va

(iv) it nhat mot chat khoa isoxyanat.

Théng thudong, cac hop chét theo sang ché, hoac hén hop cta chung, duoc su

dung trong cac ché phdm xir Iy theo sang ché c6 thé duoc tao thanh trong phan ing hai
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bude, hodc tuy v la phan tng ba budc, mac du thuong khong can tach riéng cac san
phdm phan ung sau mdi budc. Nghia 1a, phan tmg nay co thé duoc tién hanh bang ba
budc trong mot thiét bi phan tng. Trong budc d4u tién, oligome duoc chirc hda co it
nhét 1a hai don vi lap lai dugc diéu ché. Trong bude thir hai, oligome dugc chirc hoa nay
duoc cho phan ung véi isoxyanat dé tao ra oligome chura isoxyanat (nghia la, oligome
c6 it nhAt mot nhom két thic 1a nhom isoxyanat). Do do, thuat ngit “oligome duoc chire
hoa” chi oligome chira nhém chirc c6 kha nang phan (mg voi isoxyanat. Trong budc thu
ba tuy y, oligome chira isoxyanat (nghia la, oligome c6 nhom két thic 1a nhém
isoxyanat) dugc cho phan g tiép trong phan tng khoa dé tao ra oligome bi khoa (vi
du, uretan bi khoa). Do do, san phdm phan tng cua budce 2, nghia la, oligome ma bao
gdm it nhat mot nhom isoxyanat (vi du, nhom két thuc la nhom isoxyanat), co thé duoc
tao thanh trong hon hop phan ung ma khong can tach ra (nghia 13, né dugc tao thanh tai
chd).

Céac monome (met)acrylat va phan Gng oligome hoa ctia chung

Trong budc thu nhét, cac monome (met)acrylat duoc su dung dé tao ra oligome
phan Gng voi isoxyanat (nghia la, duoc chirc hoa) ma bao gdm 2 dén 20 don vi lap lai.
Thuat ngit “oligome duoc chiic hoa” chi oligome chira nhom chuc ¢6 kha nang phan
{ing voi isoxyanat. Oligome phan ung vdi isoxyanat hodc oligome dugc chiic héa nay
duoc diéu ché bang phan ung dugc khoi mao bang gbc ctia hon hop phan ung ma bao
gdm it nhat mot mercaptan va it nhét mot monome (met)acrylat. Monome (met)acrylat
bao gdm it nhat mot nhom thu duoc tir isoxyanat (vi du, nhom uretan hoac nhom ure)
va it nhdt mot nhém hydrocacbon ¢ it nhét 16 nguyén tr cacbon (va theo mot s6 phuong
an, 1én td1 60 nguyén ti cacbon).

Cac monome (met)acrylat thich hop thuong c6 cong thic R-W-
OC(O)C(R*)=CHa, trong d6 R 1 nhém hydrocacbon co it nhét 16 nguyén tir cacbon
(theo mot s6 phuong an nhét dinh, 1én té1 60 nguyén tr cacbon, hoéc 1én dén 30 nguyén
tir cacbon); R’ 1a H hoac CHs; va W 1a nhom lién két chua 1én dén 30 nguyén tur cacbon,
ty v xen k& bang cac nguyén tr O, N hodc S va chua it nhét mot nhom thu duoc tur

isoxyanat, nhu nhom uretan hodc ure.
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Theo mét sb phuong 4n nhét dinh, monome (met)acrylat bao gdm it nhat mot
nhém thu duoc tir isoxyanat va it nhat mot nhom hydrocacbon ¢ it nhét 16 nguyén ti
cacbon c6 it nhat mét trong s6 cac cong thirc sau day:
R'-NH-C(O)O-L!'-OC(O)C(R*)=CH: (Céng thuc I);
R3-X'-C(O)NH-L2-OC(O)C(R*=CH> (Cong thurc II); hodc
R5-X2-C(O)NH-Q-NH-C(0)0O-L3-OC(0)C(R®)=CH> (Cong thirc III).

Trong cac cong thuc I, 11, va III, R!, R?, va R® ddc 14p la nhém hydrocacbon ¢6
it nhat 16 nguyén tir cacbon (theo mot s6 phuong 4n nhat dinh, 1én téi 60 nguyén tir
cacbon hodc 1&n dén 30 nguyén tir cacbon). Cac vi du vé cac nhém hydrocacbon nay
bao gdm nhom hexadexyl (C16), nhém octadexyl (C18), nhom arachidyl (C20), nhém
behenyl (C22), nhom lignoceryl (C24), nhom xeryl (C26), nhdm montanyl (C28), nhom
myrixyl (C30), nhom 2-dodexylhexadexyl (C28 phan nhanh), nhom 2-
tetradexyloctadexyl (C32 phén nhanh), va cac nhom alkyl thdng mach dai co tir 30 dén
60 nguyén tir cacbon (c6 ban dudi nhan hiéu UNILIN). Theo mot s6 phuong an nhét
dinh, R? va R%c6 thé c6 mach phan nhanh.

Trong cac cong thuc I, IT, va III, R%, R*, va R® ddc 1ap 1a H hodc CHs.

Trong cac cong thuc I, II, va III, L', L2, va L? doc l4p la nhom alkylen mach
nhanh hodc mach thing c6 tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhom arylen (theo mét 56
phuong an nhét dinh, nhom arylen co 5 dén 12 nguyén tir cacbon), hodc dang két hop
cua ching. Cac vi du vé cac nhom alkylen nay bao gém -CH>CHp-, -CH2CH2CHo-,
-CH2CH2CH2CHa-, va cac nhom tuong tu. Céc vi du vé cac nhom arylen nay bao gém
phenyl, naphtyl, va cac nhom tuong tu. Cac vi du vé dang két hop ctia cac nhom alkylen
va arylen bao gdm benzyl, etylphenyl, va cac nhom tuong tu. Theo mot s6 phuong 4n
nhit dinh, L', L2, va L? doc 1ap la nhom alkylen mach nhanh hodc mach thang co tir 2
dén 10 nguyén tir cacbon.

Trong cac cong thuc IT va IIL, X' va X? doc lap 1a O, S, -NH, hodc -N(R'?) trong
d6 R'° 1a nhom hydrocacbon (theo mét sé phuong 4n nhat dinh, nhom alkyl) c6 tir 1 dén
20 nguyén tir cacbon. Céc vi du vé cac nhom hydrocacbon R!? bao gdm cac nhom alkyl

nhu metyl, etyl, dexyl, octadexyl, va cac nhom tuong tu.

-10-



33270

Trong céng thirc 11, Q 1a gbc isoxynat hoa tri hai (vi du, diisoxyanat thom hodc
béo ma khéng co 2 nhom chuc isoxyanat). Cac vi du vé cac gbc isoxyanat hoa tri hai
bao gdm 2.4-toluenyl va 4,4 -metylenbis(phenyl).

Céac vi du vé cac monome (met)acrylat co cong thirc I thich hop bao gbm san
phdm phan {mg cta stearylisoxyanat voi 2-hydroxyetyl(met)acrylat (nghia 1a, CisHs7-
NHC(0)O-CH2CH,-OC(0O)C(R?)=CH,) trong d6 R?1a H hoic CH3), san pham phan ing
cua stearyl isoxyanat voi 3-hydroxypropyl(met)acrylat, va san phim phan Ung cua
stearylisoxyanat voi 4-hydroxybutyl(met)acrylat.

Céc vi du vé cac monome (met)acrylat cé cong thirc II thich hop bao gdm san
phdm phan Ung clia isoxyanatoetyl(met)acrylat v6i ruou stearylic (nghia 1a, CigHss-
OC(O)NH-CH,CH,-OC(O)C(R*)=CH>) trong do R* 1a H hoac CHs), san phidm phan
Ung cua isoxyanatoetyl(met)acrylat véi ruou behenylic, san phdm phan Ung cla
isoxyanatoetyl(met)acrylat voi 2-tetradexyloctadecanol, va san phim phan Ung cua
isoxyanatoetyl(met)acrylat voi octadexylamin.

Céc vi du vé cac monome (met)acrylat cé cong thirc I1I thich hop bao gdm san
phdm phan ung cta 24-toluen diisoxyanat (TDI) voi ruou stearylic va 2-
hydroxyetyl(met)acrylat  (nghia 1a, CisH37-OC(O)NH-C7HsNHC(O)OCH2CHo-
OC(0)CR®=CHb>) trong d6 R® 1a H hoac CHs), san phdm phan tmg ctia TDI véi ruou
stearylic va 3-hydroxypropyl(met)acrylat, san phdm phan tmg ctia TDI v6i rugu
stearylic va 4-hydroxybutyl(met)acrylat, san phdm phan tmg ctia TDI véi ruou
behenylic va 2-hydroxyetyl(met)acrylat, va cac hop cht tuong tu.

Theo mét s6 phuong an nhat dinh, monome (met)acrylat chira it nhit mot nhom
thu duoc ti isoxyanat (vi du, nhém uretan hodc nhom ure) va it nhit mot nhom
hydrocacbon cé it nhat 16 nguyén tir cacbon c¢ it nhat mot trong cac cong thirc sau day:
CisH37-NH-C(O)O-CH2CH>-OC(O)CH=CH: (Cdng thuc Ia);
C18H37-O-C(O)NH-CH2CH»-OC(O)CH=CH> (Cong thtrc Ila); hoac
C18H37-OC(O)NH-C7H¢-NH-C(O)O-CH2CH2-OC(O)CH=CH: (Cdng thtrc I1la).

Céc hop chét ¢ cong thiic Ia ndm trong pham vi ctia cac hop chét c6 cong thirc
I. Cac hop chét c6 cong thie ITa ndm trong pham vi ctia cac hop chét co cong thuc II.
Cac hop chét co cong thuc Illa nim trong pham vi ctia cac hop chét c6 cong thie 111,

trong do Q trong cong thire 11T 1a gbc isoxyanat thu duogc tir 2,4-toluendiisoxyanat,
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Cac k§ thuét va cac didu kién dé diéu ché cac monome (met)acrylat dugc mo ta
& day da duoc biét rd dbi vdi nguoi cé hiéu biét trung binh trong linh vuc nay. Viéc didu
ché mot s6 monome uretan (met)acrylat dugc néu trong phan cac vi du duéi day. Vi du,
chat phan ung monome (met)acrylat thich hop (vi du, hydroxyetyl acrylat) va chét phan
ung isoxyanat (vi dy, steraryl isoxyanat) co thé duoc két hop véi chat xuc tac thich hop
hoac khong. |

Chét xtc tac voi luong thich hop (vi du, 500 ppm) c6 thé duoc str dung, nhung
khong bét budc (dic biét khi sir dung nhiét d6 cao hon). Cac chét xuc tac duoc lay lam
vi du bao gdm dibutyl thiéc dilaurat (DBTDL) va bismuth neodecanoat (vi du, Shepherd
Bicat 8108M, ABCR Bismuth (III) neodecanoat, loai siéu ban dan, khoang 60% trong
axit neodecanoic (15-20% BI), hodc Strem Chemicals Bismuth (III) neodecanoat, loai
siéu ban dan, khoang 60% trong axit neodecanoic (15-20% Bi)).

Phan ung dé tao ra (met)acrylat co it nhat mot nhom thu dugc tir isoxyanat c6 thé
thuong duoc tién hanh & nhiét d6 nim trong khoang tir 40°C dén 100°C, hoic 70°C dén
100°C, hozc 75°C dén 95°C, tét hon la trong cac diéu kién kho (vi du, khong khi kho).
Néu khong stir dung chét xtc tac, nhiét do phan tng ti 70°C dén 100°C duoc uu tién
hon. Thong thuong, phan ting dugc tién hanh trong 1-24 gio, hoic 4-15 gio.

Dé ngin can qua trinh polyme héa gdc khong mong mubn xay ra trong qua trinh
tong hop, chét n dinh vé6i lugng thich hop (vi du, 50 d&&n 500 ppm), nhu 3,5-di-tert-
butyl-4-hydroxy-toluen (BHT), 4-metoxyphenol (MOP), hodc hydroquinon (HQ) ¢ thé
duoc sir dung, nhung khéng bét budc.

Céac monome (met)acrylat nay co thé duoc st dung dé tao ra cac oligome duoc
chuc hoa (nghia la, cac oligome chtra nhom chuic ¢ kha nang phan ung véi isoxyanat)
bang phan ing v4i mercaptan trong qua trinh oligome hoa gbe tu do.

Theo mdt s6 phuong an nhat dinh, mercaptan nay duoc chuc hoa voi it nhit mot
nhém phén (g véi isoxyanat. Theo mot sb phuong an nhat dinh, mercaptan nay duoc
chtrc hoa véi it nhat mot nhom ruou hodc nhom amin. Theo mot sd phuong an nhét dinh,
mercaptan nay khong duoc chirc hoa.

Céc vi du vé cac mercaptan bao gdm cac mercaptan duoc chuc hoa hydroxyl hodc
amino mot hodc hai chirc (dudi dang chat chuyén mach), dé diéu ché ra mono- hoac di-

oligome duoc chiic hoa, tuong tng. Cac vi du vé cac mercaptan don chic (dudi dang
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chit chuyén mach) bao gébm 2-mercaptoetanol, 3-mercapto-2-butanol, 3-mercapto-2-
propanol, 3-mercapto-1-propanol, va 2-mercapto-etylamin. Cac chat chuyén mach don
chtrc dic biét thich hop 1a 2-mercaptoetanol. Cac vi du vé cac mercaptan hai chire (duéi
dang chét chuyén mach) bao g6m cac mercaptan c6 hai nhém hydroxyl hogc amino hodc
mot nhom hydroxyl va m6t nhém amino. Vi du thich hop vé chit chuyén mach hai chiic
1a 3-mercapto-1,2-propandiol (thioglyxerol).

Theo mdt sb phuong an nhét dinh, cac mercaptan khéng c6 nhom chirc dugc st
dung, nghia la, mercaptan khong chira nhom phan tng vé6i isoxyanat bo sung (vi du,
nhom hydroxy). Pé tao ra oligome dugc chirc hoa voi cac mercaptan nay, mercaptan
khong c6 nhém chue nay duoc cho phan ing vo1 hdn hop ctia cac (met)acrylat trong do
it nht mot (met)acrylat co nhom chue co kha nang phan ung voi nhom isoxyanat. Cac
vi du vé cac mercaptan khong dugc chirc hoa bao gébm octylmercaptan,
dodexylmercaptan, octadexylmercaptopropionat, va octadexylmercaptan. Cac vi du ve
(met)acrylat dugc chiic hoa co kha néng thuc hién phan Umg vdi nhom isoxyanat 1a 2-
hydroxyetyl(met)acrylat, 3-hydroxypropyl(met)acrylat, va 4-hydroxybutyl(met)
acrylat. Cac vi du vé cac oligome duoc chuc hoa duoc didu ché bang cach st dung céac
mercaptan khong c6 nhom chue bao gbm san pham phan ung ctia 1 mol octylmercaptan
v6i 1 mol 2-hydroxyetylacrylat va 11 mol monome c6 cong thuc L, II, hoac III, hodc san
phdm phan ng cua 1 mol octadexylmercaptan v6i 1 mol 4-hydroxybutylacrylat véi 7
mol monome c6 cong thtc I, 11, hodc III.

Pé diéu ché cac oligome duogc chuc hoa, cac chat khoi mao gbc tu do 6 thé duoc
str dung dé khoi mao qua trinh oligome hoa. Cac chét khoi mao gbc tu do bao gdm cac
chét khoi mao gbc tu do da biét trong linh vuc nay va bao gdm, cu thé 13, cac hop chit
azo nhu 2,2’-azobis(2-metylbutyronitril), 2,2’-azobisisobutyronitril (AIBN) va 2,2°-
azobis(2-xyanopentan), va cac chit twong tu, cac hydroperoxit nhu cumen, t-butyl- va
t-amyl-hydroperoxit, va cac chat tuong tu, cac peroxyeste nhu t-butylperbenzoat, di-t-
butylperoxyphtalat, va cac chét tuong tu, va cac diaxylperoxit nhu benzoyl peroxit,
lauroyl peroxit, va cac chat tuong tu.

Phan tng oligome hoa dé tao ra oligome dugc chuc hoa (nghia la, phan tng VOl
isoxyanat) cO thé duoc tién hanh trong rat nhiéu dung moi khac nhau thich hop cho cac

phan ung htu co gbc tu do. Cac dung mdi déc biét thich hop la cac dung mdéi khong can
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tré cac phan ung isoxyanat trong (cac) budc tiép theo. Cac chit tham gia phan ung co
thé co mat trong dung méi & ndng do bét ky thich hop, vi dy, tir khoang 5% dén khoang
90% khéi lugng, tinh theo tong khdi lugng ctia hdn hop phan ung. Céc vi du vé cac dung
mdi thich hop bao gdm cac hydrocacbon béo va vong béo (vi du, hexan, heptan,
xyclohexan), cac ete (vi du, dietylete, glyme, diglyme, diisopropyl ete), cac este (vi du,
etylaxetat, butylaxetat), cac keton (vi du, axeton, metyletyl keton, metyl isobutyl keton),
va cac hon hop cuia chiing.

Phan ung oligome héa dé tao ra oligome duoc chirc hoa (nghia la, phan tng véi
isoxyanat) ¢ thé duoc thuc hién & nhiét do thich hop dé tién hanh phan tng oligome
hoa gbe tu do. Cac nhiét d6 va cac dung mdi cu thé duoc st dung c6 thé duoc nguoi co
hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat nay lua chon dé dang dua trén cac danh gia
vé cac thong s6 nhu do tan cua chét tham gia phan ng, nhiét do can dé su dung mot
chit khoi mao cu thé, khdi luong phan tir mong mubn va cac thong s tuong tu khéc.
Mic di khong thich hop dé liét ké nhiét d6 cu thé thich hop cho tat ca cac chét khoi méao
va tat ca cac dung moi, nhung thong thuong, nhiét d6 thich hop 1a 30°C va 150°C. Theo
mét sé phuong an nhét dinh, nhiét 6 nay 1a 55°C va 90°C, hoac 75°C va 80°C. Thai
gian phan tng thuong nam trong khoang tir 1 dén 24 giod, va thuong trong khoang tir 4
dén 15 gio.

Theo mdt s6 phuong an nhit dinh, oligome nay duoc tao thanh bang phan tng
oligome hoa ctia mercaptan vd1 monome (met)acrylat chura it nhét mot nhom thu duoc
tir isoxyanat (vi du, nhom uretan hodc nhom ure) va it nhét mot nhém hydrocacbon c6
it nht 16 nguyén tir cacbon (va theo mot sb phuong an, 1én t6i 60 nguyén tir cacbon),
trong do ty 1& mol cuiia mercaptan so vdi (met)acrylat nam trong khoang tir 1:4 dén 1:20,
hodc ty 1€ mol ctia mercaptan so voi (met)acrylat nim trong khoang tir 1:8 dén 1:16.

Theo mot s phuong an nhat dinh, oligome nay c6 it nhat mot trong s6 cac cong

thirc sau day:
Y!-[R'-NH-C(0)O-L'-OC(0)C(R?)-CH2]m-S-R7-(T"), (Cong thuc IV);
Y2-[R3-X!-C(O)NH-L?>-OC(O)C(R*)CH2]m-S-R3-(T?), (Cong thuc V); hodc
Y3-[R3-X2-C(O)NH-Q-NH-C(0)O-L3-OC(0)C(R®)CH2]m-S-R%-(T?), (Céng thuc VI);

Trong cac cong thirc IV, V, va VI, Y!, Y2, va Y?, tuohg ung, doc 1ap 1a H hodc

gbe khoi mao. Gée khoi mao co thé 1 goc cua chét khoi mao gbc tu do, nhu cac hop
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chdt azo, nhu 2,2’-azobis(2-metylbutyronitril), 2,2’-azobisisobutyronitril (AIBN) va
2.2’-azobis(2-xyanopentan) va cac chat tuong tu, cac hydroperoxit nhu cumen, t-butyl-
va t-amyl-hydroperoxit, cac peroxyeste nhu t-butylperbenzoat va di-t-
butylperoxyphtalat, cac diaxylperoxit nhu benzoyl peroxit va lauroyl peroxit. Vi du, néu
chit khoi mao gdc tu do duoc str dung trong didu ché cac oligome 1a 2.2 -azobis(2-
metylbutyronitril) (chat khoi mao V-59), c¢6 cong thuc sau H3CH2C-C(CH3)(CN)-N=N-
C(CH;)(CN)-CH2CHs, thi gde nay duoc tin 1a gde -C(CHs)(CN)-CH2CHs, méc du o
thé ¢6 cac manh khac ciia cht khoi mao tao ra gbe nay.

Trong cac cong thirc IV, V, va VI, R!, R3, va R, tuong tng, doc 14p 1a nhom
hydrocacbon c6 it nhit 16 nguyén tir cacbon (va theo mot s6 phuong 4n, 1én téi 60
nguyén tir cacbon hodc 1én dén 30 nguyén ti cacbon), nhur dugc mé ta & trén trong cac
cong thuc I, I1, va IIL.

Trong cac cong thirc IV, V, va VI, R2, R*, va RS, tuong ung, doc 1ap 1a H hoac
CHs.

Trong céac cong thuc IV, V, va VL, L', L?, va L?, tuong tng, ddc 14p 1& nhom
alkylen mach nhanh hodc mach thing co6 tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhom arylen
(theo mdt sé phuong an nhat dinh, nhom arylen co 5 dén 12 nguyén tir cacbon), hodc
dang két hop ctia chung, nhu dugc mé ta & trén trong cac cong thire I, I1, va I

Trong cac cong thirc V va VI, X! va X2 doc 1ap 1a O, S, -NH, hodc -N(R'?), trong
d6 R!° 1a nhém hydrocacbon (theo mét s phuong an nhét dinh, nhém alkyl) ¢6 1 dén
20 nguyeén tir cacbon, nhu dugc md ta ¢ trén trong cac cong thuce 11 va IIIL.

Trong cong thirc VI, Q 1a gbc isoxynat héa tri hai, nhu duoc md ta & trén trong
cong thuc 111

Trong cac cong thiic IV, V, va VI, mdi m doc 1ap la s6 nguyén nam trong khoang
tlr 2 dén 20. Theo mot s6 phuong an nhét dinh, m 1a sé nguyén nim trong khoang tir 4
dén 20.

Trong cac cong thie IV, V, va VI, R7, R®, va R® doc 1ap 1a nhom lién két hoa tri
hai hozc héa tri ba co 1 dén 10 nguyén tir cacbon.

Trong cac cong thicc IV, V, va VI, T!, T2, va T> doc 1ap 1a ~OH, —-NH,, hoic
~NH(R'"), trong @ R'! 1a H, nhém hydrocacbon (theo mét sé phuong an nhat dinh,

nhom alkyl) ¢6 1 dén 10 nguyén tir cacbon.
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Trong cac cong thuc IV, V, va VI, mdi p doc lap 1a 1 hodc 2.

Trong cac cong thie IV, V, va VI, S 1a luu huynh.

Theo mét s6 phuong an nhét dinh, oligome nay co it nhat mot trong sO cac cong
thte sau day:
Y'!-[C1sH37-NH-C(O)O-CH>CH,-OC(O)CH-CH2]m-S-CH2CH»2-OH (Cong thuc IVa);
Y2-[C1sH37-OC(O)NH-CH>CH2-OC(O)CHCH: |m-S-CH2CH2-OH (Cong thic Va); hoac
Y3-[C13H37-OC(O)NH-C7Hs-NH-C(0)O-CH2CH2-OC(O)CHCH2 |in-S-CH2CH2-OH
(Cong thuc VIa).

Trong cac cong thirc IVa, Va, va VIa, Y', Y2, va Y3 doc 14ap 1a gbc khoi mao nhur
duoc md ta o trén.

Trong cac cong thirc IVa, Va, va VIa, mdi m doc lap 1a sb nguyén nim trong
khoang tir 4 dén 20.

Trong cac cong thuc IVa, Va, va Vla, S 1a luu huynh.

Céc hop chit co cong thirc IVa ndm trong pham vi ctia cac hop chét c6 cong thirc
IV. Cac hop chat ¢ cong thirc Va nam trong pham vi ctia cac hop chét c6 cong thic V.
Cac hop chét c6 cong thic VIa nam trong pham vi ctia cac hop chét ¢ cong thirc VI.

Cac vi du vé cac oligome c6 cong thirc IV bao gom (SI-HOEA)s, (SI-HOEA)12,
va (SI-HOPA )s trong d6 Y' 14 gdc ctia chat khoi mao V-59. Oligome (SI-HOEA )s tuong
ing v&i cu tric c6 cong thuc IVa (Y'-[CisH37-NH-C(0)O-CH2CH2-OC(O)CH-CHa]s-
S-CH,CH,-OH), (SI-HOEA )1, twong ung véi cdu truc ¢6 cong thuc IVa (Y'-[CisH3r-
NH-C(0O)O-CH2CH2-OC(O)CH-CHz]12-S-CH2CH,-OH), va (SI-HOPA )g tuong ing véi
cau tric ¢6 cong thie IV (Y'-[RI-NH-C(0)O-L!-OC(0)C(R?)-CHa]m-S-R’-(T1),, trong
do R!=-CsHs7, L' =-C3Hs-, R?=H, m = 8, R’=-CH,CH,-, T'=-OH, va p = 1. Phuong
phép diéu ché va ciu truc cua cac oligome con duoc néu trong phan céac vi du dudi day.

Céc vi du vé cac oligome co cong thirc V bao gém (SA-AOI)s va (SA-MOI)s.
Oligome (SA-AOI)s tuong ting véi cau truc c6 cong thie Va (Y2-[CisHz-OC(O)NH-
CH2CH,-OC(O)CHCH3]m-S-CH>CH,-OH trong d6 m = 8 va Y2 1a gbc ctia chét khoi
mao V-59), oligome (SA-MOI)s twong tng voi cdu tric co cong thuc V (Y2[R3-X!-
C(O)NH-L?-OC(0)C(R*)CH2]m-S-R3-(T2),, trong d6 Y2 14 gbc cua chit khoi mao V-59,
R*= CisHs7, X!'= 0, L2=-CH2CHy-, R*= CH3, m = 8, R¥=-CH,CH»-, T>=OH, vap =
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1). Phuong phap diéu ché va ciu tric cua cac oligome con dugc néu trong phan céc vi
du duai day.

Céc vi du vé cac oligome c6 cong thirc VI bao g6m (SA-TDI-HOEA)s, trong d6
“TDI” trong oligome la -C7Hs- (nghfa 1a, gdc isoxyanat hoa tri hai cua TDI), ma 1a cong
thirc VIa, trong d6 Y? 14 gdc ctia chit khoi mao V-59. Phuong phap didu ché va cau trac
cua cac oligome con dugc néu trong phan cac vi du dudi day.

O day, cac tir viét tit, nhu HOEA, SI, AOL MO, v.v.., duoc st dung dé thé hién
ca cac chat tham gia phan Umg (vi du, c4c monome) va cac gbc tuong ung trong cac
oligome duoc tao ra tir phan tmg oligome hoa.

Theo mét sb phuong 4n nhat dinh, cac oligome tao thanh bao gdm it nhét 70%,
hoac it nhéat 80%, hoic it nhat 85%, hoic it nhéat 90%, ho#c toan bd cac don vi lap lai
bao gdm nhém hydrocacbon c0 it nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo mot s6 phuong an
nhét dinh, 1én t&1 60 nguyén tir cacbon, hodc 1én dén 30 nguyén tir cacbon).

Theo mét s6 phuong an nhét dinh, cac oligome dugc chirc hoa co thé duoc didu
ché bang phan ung oligome hoa gbc tu do ctia (1) mot hoac nhiéu monome chua bdo hoa
kiéu etylen (vi du, cac monome (met)acrylat) c6 nhom thu duoc tu isoxyanat va mach
hydrocacbon co it nhét 16 nguyén ti cacbon, va (i) mot hodc nhiéu monome chua béo
hoa kidu etylen c6 nhom thu duoc tir isoxyanat va mach hydrocacbon c6 it hon 16
nguyén tu cacbon, (iif) mot hodc nhiéu monome chua bo hoa kiéu etylen khong co
nhom thu duoc tir isoxyanat, vi mercaptan duoc chirc hoa hoac khong duoc chirc hoa,
v6i diéu kién 1a luong cac monome c6 nhom thu dugce tir isoxyanat va it nhét 16 nguyén
tir cacbon bang it nhat 1a 70%, hodc it nhét bang 80%, hodc it nhét bang 85%, hodc it
nhét bang 90%, hodac 100%, tong luong cac monome.

Theo mot sd phuong an nhét dinh, it nhét 70%, hodc it nhét 80%, hodc it nhét
85%, hodc it nhat 90%, tinh theo téng khéi lugng ctiia cac monome, hodc tat ca cac
monome, duoc sir dung dé tao ra cac oligome la cac monome (met)acrylat.

Vi du, theo mot sb phuong an nhét dinh, oligome thu duoc tir isoxyanat duoc tao
thanh tur it nhét 1a 70% khéi luong cac monome (met)acrylat cé it nhét mdt nhom thu
duoc tlr isoxyanat va it nhat mot nhom hydrocacbon co it nhét 16 nguyén tir cacbon.

Theo mdt s6 phuong 4n nhét dinh, tit ca cdc monome (met)acrylat bao gdm it nhit mot
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(thuong la mot) nhom thu duoc tir isoxyanat va it nhét moét (thuong la mot) nhom
hydrocacbon c¢ it nhat la 16 nguyén ti cacbon.

Cac monome khac c6 thé duoc dong trung hop voi cac monome (met)acrylat
chua bdo hoa kiéu etylen c6 nhom thu duge tur isoxyanat va nhom hydrocacbon, bao
gdm, vi du:

a) cac monome co cong thuc I, I, va III, trong d6 R!, R3, va R’ 1a cac nhom
hydrocacbon chua tur 1 dén 15 nguyén tir cacbon;,

b) cac monome chua bdo hoa kiéu etylen khac nhu cac hydrocacbon olefin (bao gbdm
isopren, butadien, hodc clopren), vinyl-, allyl- hogc vinyliden-halogenua (bao
gdm vinyliden clorua hodc vinyl clorua), styren va cac dn xuét cta nd, cac vinyl
este (bao gém vinylaxetat), cac allyleste (bao gbm allylaxetat), alkylvinyl, hogdc
cac alkylallylete (bao gdm octadexylvinylete), cac nitril (bao gbm acrylonitril),
cac maleat hoic itaconat este (bao gdm di-octadexylitaconat), va cac
(met)acrylamit (bao gdm octadexyl acrylamit);

¢) cac (met)acrylat khong c6 nhom lién két isoxyanat va nhom hydrocacbon c6 it
nhét 16 cacbon, nhu octadexyl acrylat, octadexyl metacrylat, behenyl acrylat va
tuong tu;

d) cac (met)acrylat khong c6 nhom li€n két thu duoc tir isoxyanat va nhom
hydrocacbon ¢6 it hon 16 nguyén tir cacbon bao gbébm 2-hydroxyetylacrylat,
metyl(met)acrylat, butyl(met)acrylat, etylhexyl(met)acrylat, dodexyl(met)acrylat,
va tuong tu.

Theo mét sb phuong an nhét dinh, khéi lugng phan tr trung binh khdi ctia cac
oligome duoc chirc hoa bing it nhat 1a 600, hogc it nhat la 1500, hoac it nhat la 2000
Dalton. Theo mét s6 phuong an nhét dinh, khéi lugng phan ti trung binh khdi ctia cac
oligome duoc chuc héa 1én dén 50.000, hodc 1én dén 30.000, hoac lén dén 10.000
Dalton. '

Phan tng ngung tu ctia oligome dugc chirc hoa dé tao ra cac oligome chutra isoxyanat
Trong budc thu hai, oligome chuia isoxyanat (nghia la, isoxyanat oligome co it
nhit mot nhom két thuc 13 isoxyanat) duoc tao thanh bang phan tng ngung tu cua

oligome duoc chirc hoa (nghia la, phan ing véi isoxyanat) vdi luong du polyisoxyanat.
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San pham phan tng ctia phan mg ngung tu nay thuong 1a hdn hop cua céc oligome chira
1soxyanat.

Céc polyisoxyanat bao gém céc di-isoxyanat, cac tri-isoxyanat, va cac isoxyanat
chirc cao hon, bao gdm céc isoxyanat dang polyme. Chung c6 thé 1a béo (bao gdém vong
béo) va vong (bao gdm thom). Cac vi du vé cac diisoxyanat bao gbébm 4.4’-
metylendiphenylendiisoxyanat (MDI), 2,4-toluendiisoxyanat, 2,6-toluen diisoxyanat, o,
m, va p-xylylen diisoxyanat, 4,4 -diisoxyanatodiphenylete, 3,3’-diclo-4,4’-
diisoxyanatodiphenylmetan, 4,4’-diphenyldiisoxyanat, 4,4’-diisoxyanatodibenzyl, 3,3’-
dimetoxy-4,4°-diisoxyanatodiphenyl, 3,3’-dimetyl-4,4’-diisoxyanatodiphenyl, 2,2’-
diclo-5,5’-dimetoxy-4,4’-diisoxyanato  diphenyl,  1,3-diisoxyanatobenzen, 1,2-
naphtylen diisoxyanat, 4-clo-1,2-naphtylen diisoxyanat, 1,3-naphtylen diisoxyanat, va
1,8-dinitro-2,7-naphtylen  diisoxyanat, cac diisoxyanat vong béo nhu 3-
isoxyanatometyl-3,5,5-trimetylxyclohexylisoxyanat; 3-isoxyanatometyl-3,5,5-
trimetylxyclohexylisoxyanat; cac diisoxyanat béo nhu 1,6-hexametylendiisoxyanat,
2,2 4-trimetyl-1,6-hexametylendiisoxyanat, va 1,2-etylendiisoxyanat; cac diisoxyanat
vong nhu isophoron diisoxyanat (IPDI) va dixyclohexylmetan-4,4’-diisoxyanat. Cac vi
du vé cac triisoxyanat bao gdm cac triisoxyanat béo nhu 1,3,6-hexametylentriisoxyanat
va cac triisoxyanat thom nhu tri-(4-isoxyanatophenyl)-metan. Vi du vé isoxyanat dang
polyme bao gém polymetylenpolyphenylisoxyanat (PAPI). M6t vi du vé polyisoxyanat
béo san cé voi tén thuong mai Desmodur N 100 ctia Bayer MaterialScience LLC,
Pittsburgh, PA, ma dua trén hexametylen diisoxyanat (HDI).

Cac isoxyanat dac biét thich hop la cac isoxyanat thom, bao gom MDI va PAPL

Ngoai oligome dugc chuc hoa (phan ing vé1 isoxyanat), it nhit mot hop chat
phan tng véi isoxyanat bd sung c6 thé dugc sit dung dé diéu ché cac oligome chtia
1soxyanat.

Céc hop chét phan ung voi isoxyanat bd sung nay c6 thé bao gdm: nhom
hydrocacbon ¢ 2 dén 60 nguyén tir cacbon; manh polydimetylsiloxan cé khéi lugng
phén tir trung binh khdi bang it nhat 12 200; nhém polyoxyalkylen hoa tri hai chura 2 dén
100 don vi lap lai la alkylen oxit, trong do don vi alkylenoxit ¢6 2 dén 10 nguyén tir

cacbon; hodc dang két hop ciia chung,
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Cac hop chat phan {mg voi isoxyanat bd sung ndy thuong la céc hop chét chua
mot, hai hodc nhidu nhom phan tng vdi isoxyanat va bao gém cac ruou 1 chire, 2 chuc,
va da chirc, cac thiol, va cic amin. Cac hop chét phan tmg véi isoxyanat bo sung khong
duoc flo héa. Mt hop chat hodic hdn hop cua céac hop chit khac nhau co thé duoc st
dung.

Cac vi du bao gdm céc alkanol, nhu metanol, etanol, ruou n-propylic, rugu
isopropylic, rugu n-butylic, rugu isobutylic, ruou t-butylic, ruou n-amylic, rugu t-
amylic, 2-etylhexanol, glyxidol, ruou (iso)stearylic, rugu behenylic, cac alkanol phan
nhanh mach dai, nhu céc loai ruou Guerbet (2-alkyl alkanol ¢6 mach alkyl C-14 dén C-
32, do Sasol, Purc cung ¢ip), cac rugu chira nhém poly(oyalkylen), nhu metyl hodc etyl
ete clia polyetylenglycol, metyl hodc etyl ete két thic bang nhom hydroxyl clia copolyme
ngdu nhién hoic copolyme khéi ciia rugu chira nhém etylenoxit va/hodc propylenoxit
va polysiloxan (vi du, polydimetylsiloxan). Cac vi du khac bao gdm cac diol, cac triol,
va céac polyol nhu 1,4-butandiol, 1,6-hexandiol, 1-10-decandiol, 4,4 -isopropyliden
diphenol (Bisphenol A), glyxerol, pentaerythritol, dipentaerythritol; cac polyeste diol,
nhu polycaprolacton diol, cac dime diol clia axit béo va cac poly(oxy)alkylendiol c6
nhom oxyalkylen c¢6 2 dén 4 nguyén tir cacbon, nhu -OCH; CHz-, -O(CHa)s-, -
OCH, CH, CHy-, -OCH(CH3)CHa-, va -OCH(CH3)CH(CHz3)- (cac don vi oxyalkylen
trong poly(oxyalkylen) néu trén c6 thé giéng nhau, nhu trong polypropylenglycol, hodc
c6 mat dudi dang hon hop), va cac este diol, nhu glyxerol monostearat va cac diol chia
polysiloxan (vi du, chira polydimetylsiloxan).

Céc hop chét phan ung voi isoxyanat thich hop khac bao gdm cac hop chat chia
amino, nhu octadexylamin, di(octadexyl)amin, 1,6-hexametylendiamin, polyetylenoxit
hoic propylenoxit két thiic bang nhom amino hozc cic copolyme ctia ching, metyl hodc
etylete két thuc bang nhom amino cia polyetylenoxit hodc polypropylenoxit hodc
copolyme cua ching va cac polysiloxan két thuc bang nhom amino, vi du, cic
polydimetylsiloxan.

Cac hop chét phan ung vai isoxyanat thich hop khac nita bao gém céc hop chét
chua nhom thiol, nhu octadexylmercaptan, dodexylmercaptan,

octadexylmercaptopropionat, 1,4-butandithiol, va 1,6-hexandithiol.
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Theo mot s6 phuong an nhét dinh, hop chét hai chtic phan tng véi isoxyanat bd
sung c6 cong thuc sau day:

H-X3-(CHz)~(Z")o-(CH2)s-X*-H (Cong thirc VII)

Trong cdng thirc VIL, X3 va X* doc 1ap 1a S, -NH, -N(R!°) hoac O, trong d6 R
1a nhém hydrocacbon (theo mét s6 phuong an nhét dinh, nhém alkyl) c6 1 dén 20 nguyén
tir cacbon. Cac vi du vé cac nhém hydrocacbon R bao gdm cac nhém alkyl nhu metyl,
etyl, dexyl, octadexyl, va cac nhom tuong tu.

Trong cong thuc VIL r va s doc lap 1a 1a s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén
12 (va theo mét s6 phuong an nhat dinh, 1 dén 10).

Trong cong thtic VII, o bang 0 hodc 1.

Trong cong thuc VII, Z!' duge lua chon tir: nhom alkylen mach nhanh hodc mach
thdng c6 1 dén 20 nguyén tir cacbon; nhom polydimetylsiloxan hoa tri hai chura 2 dén
100 don vi lap lai la dimetylsiloxan; nhom alkylen oxit hoa tri hai chira 2 dén 100 don
vi lap lai la alkylen oxit; va dang két hop ctia ching. Céc vi du vé cac nhom alkylen
mach phan nhanh hodc mach thing bao gdm -CoHa-, -C3He-, -C4Hs-, va cac nhom tuong
ty. Cac vi du vé cac nhom polydimetylsiloxan héda tri hai bao gom -
CH,CH2CHa(Si(CH3)20)q-CH2CH2CHa-, trong d6 q 1a s6 nguyén nam trong khoang tur
2 d&n 100. Cac vi du vé cac nhom alkylen oxit héa tri hai bao gdém -(CH>CH,0)g-, trong
d6 q 1a s6 nguyén nam trong khoang tir 2 dén 100.

Céc vidu vé cac hop chét c6 cong thirc VII bao gdm etylenglycol, 1,10-decandiol,
1,6-hexametylendiamin, polyetylenglycol co6 MW bang tir 200 dén 1000, va tuong tu.

Céc hop chét phan (mg véi isoxyanat c6 thé duoc stir dung mot minh hodc ¢ dang
hén hop. Hop chét phan ung voi isoxyanat c6 thé c6 mat voi luong 1én dén 50% mol,
tinh theo tong luong nhom chire isoxyanat.

Budc thu hai dé tao ra oligome chua isoxyanat bang phan tmg ngung tu c6 thé
duoc tién hanh trong cac diéu kién thong thuong da dugc biét rd dbi voi nguoi c6 hiéu
biét trung binh trong linh vuc nay. Theo mot s6 phuong an nhat dinh, phan tmg ngung
tu dugc tién hanh trong cac diéu kién kho trong dung mdi phan cuc nhu etylaxetat,
axeton, metyl isobutyl keton, va cac dung mdi tuong tu. Nhiét dd phan tmg thich hop s&
duoc xac dinh d& dang boi nguoi 6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay dua vao céc

chat phan ung cu thé, cac dung méi, va cac chat xtc tdc duoc st dung. Mac du khong
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nhéat thiét phai liét ké cac nhiét d6 cu thé thich hop cho tAt ca cac truong hop, thong
thuong nhiét d6 thich hop la tir nhiét do phong dén 120°C.

Theo mdt sb phuong an nhét dinh phan Ung ngung tu duoc tién hanh ma khong
can c6 mit chét xutc tac. Theo mot s6 phuong an nhét dinh phan ung ngung tu duoc tién
hanh khi c6 mat chat xuc téc; cac chit xtc tac nay da duoc nguoi co hidu biét trung binh
trong linh vuc nay biét o va bao gom, vi du, cac chét xuc tac thiéc, nhu dibutyl-thiéc-
dilaurat hodc thiéc octoat.

Theo mdt sb phuong an nhit dinh, khéi luong phan tir trung binh khéi clia cac
oligome chira isoxyanat bang it nhit 13 600, hodc it nhat 1a 1500, hodc it nhét 1a 2000
Dalton. Theo mét s6 phuong an nhét dinh, khéi luong phan ti trung binh khéi ctia cac
oligome chtra 1soxyanat lén dén 50.000, hodc lén dén 30.000, hoac lén dén 10.000
Dalton.

Phan ung ngung tu thuong tao ra hén hop clia cac oligome chira isoxyanat. Cac
hop chat nay co thé duoc su dung truc tiép trong ché pham xu ly theo sang ché, hodc

chung co thé duoc khoa va sau o duoc st dung trong ché pham xur ly theo sang ché.

Cac chit khoa isoxyanat tuy ¥

Theo mét sd phuong an nhét dinh, (cac) oligome phan ung Vi isoxyanat cO thé
duoc khoa dé tao ra cac nhom isoxyanat bi khoa. Cac nhom isoxyanat bi khoa nay la
san phdm cua phan Ung gitra chét khoa isoxyanat v6i nhom isoxyanat ctia cac oligome
chura 1soxyanat.

Céc isoxyanat bi khoa nay dugc uu tién dac biét vi chung tao ra do bén khi hop
chét bi khoa nay duoc dua lén nén soi. Diéu nay thuong do chit khoa nay co thé loai bo
duoc khoi isoxyanat trong diéu kién nhiét duoc su dung khi lam cing nén soi duoc xu
Iy bang hop chét chtra nhom isoxyanato bi khoa.

Céc chit khoa isoxyanat thong thuong bao gdm céc ruou arylic (vi du, phenol,
cac cresol, cac nitrophenol, o- va p-clophenol, cac naphthol, 4-hydroxybiphenyl); cac
2 dén C8 alkanon oxim (vi du, axeton oxim, butanon oxim); cac arylthiol (vi du,
thiophenol); cac hop chét hitu co chira hydro hoat dong (vi du, dietyl malonat,
axetylaxeton, etyl axetoaxetat, etyl xyanoaxetat, epsilon-caprolactam); natri bisulfit; va

hydroxylamin.
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Cac isoxyanat bi khéa duoc uu tién dac biét bao gdm cac isoxyanat bi khéa bang
chat khoa isoxyanat oxim nhu cac C2 dén C8 alkanon oxim, ddc biét butanon oxim.
Nghia 13, cac nhoém isoxyanat bi khoa duoc uu tién la cac nhom thu duoc tir oxim. Cac
isoxyanat bi khoa nay c6 thé duoc mo khéa & nhiét do tuong d6i thap, vi du, trong qua
trinh lam cimg nén soi ma da dugc xir Iy bing hop chat chira nhém isoxyanat bi khoa.

Cac dang két hop khac nhau ctia cac chit khoa co thé duoc sir dung néu muén dé
tao ra cac hop chét theo sang ché.

Budc khoa dé khoa oligome chira isoxyanat trong cac diéu kién thong thuong la
da biét rd d6i voi ngudi co hiéu biét trung binh trong linh vuc nay. Theo mot s6 phuong
an nhét dinh, phan ung khoa dugc tién hanh trong céc diéu kién kho trong dung mdi
phan cuc nhu etylaxetat, axeton, metyl isobutyl keton, va cac dung mdi tuong tu. Nhiét
dd phan tng thich hop s& duoc xac dinh d& dang boi nguoi co hiéu biét trung binh trong
linh vuc nay dua vao cac chat phan tng cu thé, cac dung méi, va cac chit xuc tac duoc
sir dung. Mac du khong dé dang liét ké cac nhiét do cu thé thich hop cho tAt ca cac
truong hop, thong thuong nhiét d6 thich hop 1a tir nhiét d phong dén 120°C.

Cac ché pham xu Iy

Ché pham xir ly bao gdm mot hodc nhiu oligome chtra nhom isoxyanat hodc
chira nhom isoxyanat bi khoa, duoc str dung dudi dang ché phim chira nuoc, cu thé, thé
phan tan nudc trong nudc.

Sau khi hoan thanh phan ung ngung tu va phan ung khoa tuy y, hdn hop phéan
ting cudi cung c6 thé duge phan tan trong nudc st dung chét hoat dong bé mit hodc hon
hop céc chit hoat dong bé mat vai lugng du dé lam &én dinh thé phan tan nay. Cac
oligome thuong duoc tao ra ¢ dang dung dich trong dung méi. Chung co thé duoc phan
tan trong nudc bang cach khudy k¥ va dong nhat véi sy hd tro ctia chét hoat dong bé
mat hodc chat nhii hoa va dong nhét tiép, vi du, bang bing may ddng nhat Manton Gaulin
hodic may dong nhat siéu 4m. Thé phan tan khong chira dung méi hitu co ¢6 thé thu duoc
bang cach chung cat dung moi sau do.

Thé phén tan dién hinh s& chia nudce véi luong tir 70 dén 20000 phan theo khoi
luong tinh theo 100 phan khéi luong oligome chira nhém isoxyanat hodc chira nhom

isoxyanat bi khoa hodc hdn hop cua céc hop chét nay. Chét hoat dong bé mit hodc hdn
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hop cac chét hoat dong bé mat t6t hon 1a c6 mat voi luong tu 1 dén 25 phén theo khoi
luong, hodc 5 dén 15 phan theo khdi luong, tinh theo 100 phan theo khéi luong cta
oligome chira nhom isoxyanat hoac chira nhom isoxyanat bi khoa hoac hdn hop cac hop
chat nay.

Céc ché phim xir ly theo sang ché co thé bao gdm céc cht hoat dong beé mat
cation, khong ion, anion, va/hoac zwitterion (nghia 13, ludng tinh) thong thuong (nghia
1a, chat nhil hoa). Hon hop ctia cac chat hoat dong bé mit co thé duoc st dung, vi du,
cac chét hoat dong bé mat khong ion va ion. Cac chét hoat dong bé mit khong ion thich
hop c6 thé co gia tri HLB cao hodc thap, nhu TERGITOL, TWEEN, va cac chét tuong
tu. Cac chét hoat dong bé miit cation thich hop bao gém cac mudi amoni mdt dudi hodc
hai duéi. Cac chét hoat dong bé mat anion thich hop bao gdm cac hop chét sulfonic va
carboxylic béo va cac mudi ctia chung, nhu natridodexylbenzensulfonat (do Rhodia,
Phap cung cép), va cac chét tuong tu. Cac chit hoat dong bé mit ludng tinh thich hop
bao gdbm céc cocobetain, cac sulfobetain, cac amin-oxit, va cac chét tuong tu.

Theo mdt sb phuong an nhét dinh, cac chat hoat dong b mait thich hop dé su
dung trong cac ché pham xu ly theo sang ché duoc mo ta trong cong b6 don quoc té 50
WO 2013/162704.

Ché phdm xu ly theo sang ché ¢6 thé bao gom it nhét mot sap parafin. Theo mot
s6 phuong an nhit dinh, sap parafin nay c6 nhiét do nong chay nam trong khoang tur

40°C dén 75°C. Theo mot s6 phuong an nhét dinh, sap parafin nay c6 nhiét do nong
chay nam trong khoang tur 60°C dén 75°C.

Khi c6 mat trong ché phdm xur ly theo sang ché, téng luong ctia mot hodc nhiéu
sap parafin la luong nam trong khoang tir 30% khéi lugng dén 70% khéi luong, va tong
luong clia mot hoac nhiu oligome chira nhom isoxyanat hoc chtra nhom isoxyanat bl
khoa hoac hdon hop cac hop chét nay 1a luong nam trong khoang tir 30% khéi luong dén
70% khdi lugng. Theo mdt s6 phuong an nhét dinh, tong luong ctia mot hodc nhiéu sap
parafin la luong nam trong khoang tir 50% khdi luong dén 70% khdi luong, va tbng
luong ctia mot hodc nhiéu oligome chira nhdm isoxyanat ho#c chira nhém isoxyanat bi
khoa hodc hon hop cac hop chét nay 1a luong nam trong khoang tir 30% khéi luong dén
50% khéi lugng. Cac luong nay tinh theo tbng khéi luong cta ché pham xu ly (¢ dang
ding ngay hodc dang dam dac).
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Tuong tu, cac ché pham xtr ly theo sang ché ¢6 thé con bao gdm mot hodc nhiéu
dung mot1 két tu, dung moi chdng dong, chét nhii hoa, hodc chat bn dinh dé chdng lai

m6t hodc nhiéu vi sinh vat.

Cac phuong an vi du

Phuong an 1 la ché pham xu Iy khong chira flo bao gdm:

mot hodc nhidu hop chét thu duoc tir hon hop phan tmg bao gom:

(1) it nhat mot oligome phan tng vo1 isoxyanat chira 2 dén 20 don vi
lap lar;

(i) it nhét mot polyisoxyanat,

(i) tuyyit nhat mot hop chat phan tmg voi 1soxyanat bd sung; va

(iv) tuyyit nhét mot chit khoa isoxyanat;

trong do, oligome phan {ing voi isoxyanat nay duogc tao thanh bang phan tng
duoc khoi mao bang gde clia hén hop phan ung chua it nhat mot mercaptan va it nhét
m6t monome (met)acrylat, trong d6 it nhit mot monome (met)acrylat nay bao gdm it
nhat mot nhom thu dugce tir isoxyanat va it nhat mot nhom hydrocacbon ¢6 it nhéat 16
nguyén tu cacbon (va theo mot s phuong an, 1én to1 60 nguyén tir cacbon).

Phuong an 2 la ché pham khong chua flo ciia phuong an 1, trong d6 oligome thu
duoc tir isoxyanat duoc tao thanh tir it nhat 1a 70% khdi luong cac monome (met)acrylat
¢ it nhat mot nhom thu dugc tir isoxyanat va it nhat mot nhom hydrocacbon ¢o it nhét
16 nguyén tir cacbon, tinh theo tong khdi luong ctia cac monome.

Phuong én 3 la ché phim khong chua flo ctia phuong an 1 hodc 2, trong do
mercaptan nay khong duoc chirc hoa hodc dugc chuc hoa voi it nh4t mot nhém phan
ing Vo1 isoxyanat.

Phuong an 4 1a ché pham khong chura flo cia phuong an 3, trong do mercaptan
nay duoc chuc hoa voi it nhat mot nhom rugu hoac nhém amin.

Phuong an 5 1a ché phdm khong chira flo theo mdt phuong an bét ky trong s6 céac
phuong an tur 2 dén 4, trong do tAt ca cac monome (met)acrylat déu bao gdm nhom thu

duoc tir isoxyanat va nhom hydrocacbon co it nhat 16 nguyén tir cacbon.
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Phuongén6lachéphénlkhéngchﬁaﬂotheorn@tphuongénbéthﬂongsécéc
phuong an tur 1 dén 5, trong d6 oligome phan tmg voi isoxyanat bao gdm nhom isoxyanat
bi khoa.

Phuong an 7 la ché pham khong chua flo cta phuong an 6, trong d6 nhom
woxyanatblkhoanaylanhonlﬂnlduochxoxnn

Phuongan81achephmnkhongchuaﬂotheonnﬁphuonganbatkyﬁongsocac
phuong an tu 1 dén 7, trong d6 (met)acrylat chira nhom thu duoc tir isoxyanat va nhom
hydnxmcboncéitnhét16nguyéntﬁcacboncéitnh&nnétuongcéccéngthﬁcswidéy:
RI-NH-C(0)O-L'-OC(0)C(R?*)=CHa (Cong thue 1),
R3-X1—C(O)NH-L2-OC(O)C(R4)=CH2 (Cong thuc II); hodc
RS—Xz-C(O)NH-Q-NH-C(O)O-L3-OC(O)C(R6)=CH2 (Cong thuc I1I);

trong do:

R!, R?, va RS doc 1ap la nhom hydrocacbon c6 it nhat 16 nguyén tr cacbon

(va theo mot s6 phuong an, 1én t61 60 nguyén tr cacbon);

R2, R4, va R® doc lap 1a H hodc CHs;

L!, L2, va L3 doc lap la nhom alkylen mach nhanh hodc mach thang co tur
2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhom arylen (theo mot s6 phuong an nhét dinh, nhom arylen
¢6 tir 5 dén 12 nguyén tir cacbon), hoac dang két hop ctia chung;

X! va X? doc lap la O, S, -NH, hoac _N(R!9), trong d6 R'® 1a nhom
hydrocacbon ¢ 1 dén 20 nguyén tu cacbon; va

Q 1a gdc isoxynat hoa tri hai.

Phuongén9lachéph&nkh6ngchﬁaﬂocﬁaphuongénS,Uongdé(nwﬂamyku
chira it nhat mot nhom thu duoc tir isoxyanat va it nhit mot nhom hydrocacbon ¢o it
nhét16nguyéntﬁcacboncéitnh&nnﬁtnongsécéccéngthﬁcsaudéy
C1sH37-NH-C(0)O-CH2CH2-OC(0)CH=CH> (Cong thuc Ia);
C13H37-0-C(O)NH-CH,CH,-OC(O)CH=CH2 (Cong thuc Ila); hoac
CsH37-OC(O)NH-C7Hs-NH-C(O)O- _CH,CH2-OC(O)CH=CH (Cong thuc [iTa).

Phuong an 10 la ché phdm khong chua flo theo mot phuong an bét ky trong 50
cac phuong an tur 1 dén 6, trong do oligome ¢ it nhat mot trong s6 cac cong thiic sau
day:

Yl'[Rl'NH'C(O)O'Ll'OC(O)C(Rz)'CHZ]m'S"R7"(T1)p (Cong thire IV);
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Y2-[R3-X!-C(O)NH-L?-OC(0)C(RHCH: ]m-S-R3-(T?), (Cong thirc V); hodc
Y3-[R3-X2-C(O)NH-Q-NH-C(0)O-L*-OC(0O)C(R®)CH2]m-S-R’-(T?), (Cong thuc VI);
trong do:

YL, Y2, va Y? doc lap 1a H hoac gde khoi mao;

R!, R3, va RS doc lap la nhém hydrocacbon cé it nhét 16 nguyén tir cacbon
(va theo mét s6 phuong 4n, 1&n téi 60 nguyén tir cacbon) (trong mot s6 phuong 4n nhat
dinh, R3 va R’ c6 thé c6 mach phan nhanh);

R2, R* va R® doc 14p 1a H hoac CHs,

L' L2, va L3 doc lap 1a nhom alkylen mach nhanh hodc mach thang c6 tir
2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhém arylen (theo mét s6 phuong an nhét dinh, nhom arylen
6 tir 5 dén 12 nguyén tir cacbon), hodc dang két hop ctia chung;

X! va X2 doc lap 1a O, S, -NH, hoac -N(R'?), trong do R'® la nhém
hydrocacbon c6 tur 1 dén 20 nguyén tir cacbon,

Q 1a gbc isoxynat hoa tri hai;

moi m doc 1ap 1a s6 nguyén nim trong khoang tur 2 dén 20;

R7 R3, va R® doc 1ap 1a nhom lién két hoa tri hai hodc hoa tri ba c6 tir 1
dén 10 nguyén tt cacbon,

T!, T2, va T3 doc lap 1a —OH, -NHz, hoac -NH(R'"), trong d6 R 1a H,
nhém hydrocacbon (theo mét s6 phuong an nhat dinh, nhém alkyl) c6 1 dén 10 nguyén
tir cacbon;

moi p doc 1ap 1a 1 hodc 2; va

S 1a luu huynh.

Phuong 4n 11 la ché phdm khong chia flo ciia phuong an 10, trong d6 oligome
¢6 it nhat mét trong cac cong thuc sau day:
Y-[C1sH37-NH-C(0)O-CH,CH2-OC(O)CH-CHz]m-S-CH>CH2-OH (Cong thire IVa);
Y-[C1sH37-OC(O)NH-CH,CHa- OC(O)CHCH:]m-S-CH>CH2-OH (Cong thirc Va); hodc
Y-[Ci15H37-OC(O)NH-C7He-NH-C(0)O-CH2CH2-OC(O)CHCH: |m-S-CH2CH,-OH
(Cong thuc Vla);

trong do:

Y 12 H hozc gbe khoi mao;

m 12 s0 nguyén nam trong khoang tir 4 dén 20; va
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S Ia luu huynh.

Phuong 4an 12 1a ché phdm khong chua flo theo mot phuong an bat ky trong s6
cac phuong an tu 1 dén 11, trong d6 polyisoxyanat nay la diisoxyanat béo, diisoxyanat
thom, triisoxyanat thom, isoxyanat & dang polyme thom, isoxyanat & dang polyme béo,
hozc hon hop ctia chung.

Phuong an 13 la ché phdm khong chua flo theo mot phuong an bat ky trong s6
cac phuong an tur 1 dén 12 con bao gdm it nhat mot hop chét phan tng véi isoxyanat bd
sung.

Phuong an 14 1a ché phim khong chua flo ciia phuong an 13, trong d6 hop chat
phan ung voi 1soxyanat bd sung 1a hop chét chua:

nhom hydrocacbon co 2 dén 60 nguyén tr cacbon;

manh polydimetylsiloxan c6 khéi luong phan tir trung binh khdi it nhat bang 200,

nhom polyoxyalkylen hoa tri hai chira 2 dén 100 don vi ldp lai 1 alkylen oxit,
trong do don vi alkylenoxit c6 2 dén 10 nguyén tr cacbon; hodc

dang két hop cua ching.

Phuong an 15 1a ché pham khong chua flo theo mdt phuong an bét ky trong 56
cac phuong an tur 1 dén 14 trong d6 hdn hop phan ung dung & didu ché mot hoc nhiéu
hop chét nay con bao gdm it nhat mot hop chét hai chtic phan (g voi isoxyanat ¢6 cong
thire sau:

H-X3-(CHa2)-(Z")o-(CHa)s-X*-H (Cong thuc VII)
trong do:
X3 va X* doc 1ap la O, S, -NH, hoac “N(R!9), trong do R la nhom
hydrocacbon co tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
rva s doc lap 1a s6 nguyén nam trong khoang tur 1 dén 12;
nla0hoac 1; va
Z' duoc chon tir:
nhom alkylen mach thang hodc phan nhanh c6 1 dén 20 nguyén tu
cacbon;
nhom polydimetylsiloxan hoa tri hai chira tir 2 dén 100 don vi ldp

lai 1a dimetylsiloxan;
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nhom polyoxyalkylen héa tri hai chua tur 2 dén 100 don vi 13p lai
la alkylen oxit, trong do mdi don vi lap lai alkylenoxit doc 1ap co6 tur 2 dén 10 nguyén tu
cacbon; va

dang két hop ctia chung.

Phuong an 16 1a ché phdm khéng chua flo theo mot phuong an bét ky trong sb
cac phuong an tur 1 dén 15, trong do oligome nay duoc didu ché bang phan tmg oligome
hoa cua mercaptan véi monome (met)acrylat chira it nhat mot nhém thu duoc tu
isoxyanat va it nhat mét nhom hydrocacbon ¢ it nhat 16 nguyén tir cacbon (va theo mot
sd phuong é4n, 1én té1 60 nguyén tir cacbon), trong do ty 1&é mol cua mercaptan so Vo1
(met)acrylat nim trong khoang tir 1:4 dén 1:20.

Phuong an 17 la ché pham khong chira flo ctia phuong an 16, trong do oligome
nay duoc didu ché bang phan tng oligome hoa ctia mercaptan vGi monome (met)acrylat
chua it nhat mot nhom thu duoc tir isoxyanat va it nhit mét nhom hydrocacbon co it
nhét 16 nguyén tir cacbon (va theo mot sb phuong an, 1én té1 60 nguyén tir cacbon),
trong do ty 1& mol cuia mercaptan so v6i (met)acrylat nam trong khoang tir 1:8 dén 1:16.

Phuong an 18 1a ché phim khong chura flo theo mot phuong an bét ky trong sO
cac phuong an tir 1 dén 17, trong d6 oligome nay duoc didu ché bang phan tmg oligome
hoa cuia mercaptan vé1 monome (met)acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon
¢6 it nhét 16 nguyén tr cacbon (va theo mot s6 phuong an, 1én té1 60 nguyén tir cacbon),
trong do ty 1& mol cua mercaptan so v61 (met)acrylat nam trong khoang tur 1:4 dén 1:20.

Phuong an 19 la ché pham khong chua flo theo mot phuong an bét ky trong sO
cac phuong an tur 1 dén 17, trong do oligome nay duoc didu ché bang phan Gng oligome
hoa cuia mercaptan vd1 monome (met)acrylat chira nhém ure va nhom hydrocacbon c6
it nhat 16 nguyén ti cacbon (va theo mot sé phuong én, 1én t6i 60 nguyén tr cacbon),
trong do ty 1€ mol cua mercaptan so v6i (met)acrylat nam trong khoang tir 1:4 dén 1:20.

Phuong an 20 la ché pham khong chua flo theo mot phuong an bét ky trong sO
cac phuong an tur 1 dén 19, trong d6 ché pham nay 1a thé phan tan trong nudc tiy y chua
m6t hoc nhiéu chat phu gia duoc chon tu chat hoat dong bé mit, chét keo tu, chét chéng
dong, chét nhi hoa, va chét én dinh chéng lai mot hodc nhiéu vi sinh vat.

Phuong an 21 la ché phdm khong chura flo duoc didu ché bang phan tng ctia cac

thanh phan bao gom:
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(1) it nhat mot oligome duoc chirc hoa;

(ii) it nhat mot polyisoxyanat thom; va

(iv) it nhat mot chit khoa oxim isoxyanat;
trong do, oligome duoc chirc hoa nay c¢o it nhit mét trong sb cac cong thirc sau day:
Y!-[R!-NH-C(0)O-L!-OC(0)C(R?)-CH2]m-S-R"-(T"), (Cong thirc IV),
Y2-[R3-X'-C(O)NH-L2-OC(O)C(R*)CHz]m-S-R3-(T?), (Cong thuc V); hodc
Y3-[R3-X2-C(0)NH-Q-NH-C(0)0-L*-0C(0)C(R®)CHz]m-S-R*-(T?)p (Cong thure VI),

trong do:

Y!. Y2, va Y3 doc lap 1a H hodc gbc khoi mao;

R!, R3, va RS ddc 1ap 1a nhém hydrocacbon cé it nhat 16 nguyén tir cacbon
(va theo mét s6 phuong an, 1én t6i 60 nguyén tir cacbon),

R2 R* va R® doc 14ap 1a H hoac CHs;

L' 1.2, va L3doc 14p 1a nhom alkylen mach nhanh hodc mach thang c6 tur
2 dén 10 nguyén tit cacbon, nhém arylen (theo mot s6 phuong an nhét dinh, nhom arylen
c6 tir 5 dén 12 nguyén tir cacbon), hodc dang két hop ctia chung;

X! va X2 doc lap 1a O, S, -NH, hodc -N(R'%), trong d6 R' la nhém
hydrocacbon co tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;

Q 14 gdc isoxynat hoa tri hai;

mdi m ddc 14p la sb nguyén nam trong khoang tur 2 dén 20;

R7. R8, va R’ doc 1ap 1a nhom lién két hoa tri hai hodc hoa tri ba co tur 1
dén 10 nguyén tir cacbon;

T!. T2, va T3 doc lap 1a —OH, -NHa, hoac -NH(R'"), trong d6 R''1a H,
nhom hydrocacbon (theo mot s6 phuong an nhét dinh, nhém alkyl) co 1 dén 10 nguyén
tir cacbon;

mdi p ddc 1ap 1a 1 hodc 2; va

S 1a luu huynh.

Phuong an 22 la phuong phap xu ly nén soi bao gém st dung cho nén soi nay
ché phdm theo mot phuong an bét ky trong s6 cac phuong an tu 1 dén 20 voi lugng du
& tao ra kha nang khong thdm nudc cho nén soi nay (va theo mot s6 phuong an nhét
dinh, kha ning khong thim nudc lau dai).

Phuong 4an 23 14 nén soi duoc xit ly bang phuong phap theo phuong an 22.
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Phuong 4n 24 1a nén soi theo phuong 4n 23 duoc chon tir nhém bao gém vai dét,
da, tham, gidy, va vai khong dét.
Vi du thwe hién sing ché

Muc dich va cac uu diém cta sang ché s& dugc minh hoa thém bang cac vi du
dudi day, nhung cac nguyén liéu cu thé va luong ciia chiing dugc dua ra trong cac vi du
ndy, ciing nhu cac diéu kién va chi tiét khac, khong duoc hiéu 1a 1am gidi han sang ché.
Céc vi du nay chi don thudn nhim muc dich minh hoa va khong c6 nghia la 1am gisi
han pham vi ctia yéu c4u bao hd.

Danh muc nguyén liéu

Nguyén liéu Mo ta Ngudn
ODA Octadexyl acrylat, monome Sigma-Aldrich, Bi
2-mercaptoetanol | 2-mercaptoetanol, chat chuyén Sigma-Aldrich, Bi
mach
thioglyxerol 3-mercapto-1,2-propandiol, chat Sigma-Aldrich, Bi
chuyén mach
ODMP octadexyl 3-mercaptopropionat Evans Chemetics LP,
Teaneck, NJ
V-59 2,2”-Azobis(2-metylbutyronitril), Co ban trén thi truong
chat khoi mao dudi tén thuong mai la
“VAZO V-59” tr Wako
Pure Chemical
Industries, Ltd., Ptc
VAZO-67 Chat khoi mao goc tu do azonitril Co ban trén thi truong
dudi tén thuong mai la
“VAZO-67 tt DuPont,
Wilmington, DE
etylaxetat etylaxetat, dung mo1 Sigma-Aldrich, Bi
MIBK metylisobutyl keton, dung mo1 Sigma-Aldrich, Bi
toluen toluen, dung mo1 Sigma-Aldrich, Bi
BA Ruou behenylic, chat phan ng Sigma-Aldrich, Bi
LA Ruou laurylic, dodecanol, chat Sigma-Aldrich, Bi
phan Ung
SA, ruou stearylic | Ruou octadexylic, chat phan tmg Sigma-Aldrich, Bi
SAm Amin octadexyl, chat phan tmg Sigma-Aldrich, Bi
Ruou guerbet 32 2-tetradexyloctadecanol (32), chat | Co ban trén thi truong
phan Ung dudi tén thuong mai la
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“ISOFOL 32 tir Sasol,
Puc.

PAPI Polymetylen Polyphenylisoxyanat | C6 ban trén thi trudng
d6 nhot thap dudi tén thuong mai la

“Voronate M 220 tir
Dow Chemical, Ha Lan

DBTDL Dibutyl-thiéc dilaurat, cht xuic tic | Sigma-Aldrich, Bi

AOI isoxyanatoetylacrylat Showa Denko, Nhat

MOI isoxyanatoetylmetacrylat Showa Denko, Nhat

MEKO 2-butanonoxim, chat khoa Sigma-Aldrich, Bi

Armocare VGH-70

Chat nhii hoa, bac bon dua trén este

Co ban trén thi truong
dudi tén thuong mai la
“Armocare VGH-70" tu
Akzo Nobel,
Stenungsund, Thuy
Dién

Ethoquad C-12

Coco amin etoxylat bac bon, chét
nhil hoa

C6 ban trén thi truong
dudi tén thuong mai la
“Ethoquad C-12” tu
Akzo Nobel,
Stenungsund, Thuy
Dién

Arquad 12-50

Dodexyl triemetyl amoni clorua

C6 ban trén thi truong
dudi tén thuong mai la
“Arquad 12-50” tir Akzo
Nobel, Stenungsund,

Thuy Dién
Tergitol TMN-6 Chét nhii hoa khong ion Dow Chemical,
Midland, M1
Tergitol 15-S-30 Chét nhii hoa khong ion Dow Chemical,
Midland, MI
S1, stearyl octadexyl isoxyanat Sigma-Aldrich, Bi
1soxyanat

BI, butyl isoxyanat

butyl isoxyanat

Sigma-Aldrich, Bi

HOEA 2-hydroxyetyl acrylat, monome Sigma-Aldrich, Bi
HEMA 2-hydroxyetyl metacrylat, monome | Sigma-Aldrich, Bi
HOBA 4-hydroxbutyl acrylat, monome Sigma-Aldrich, Bi
HOPA 3-hydroxypropyl acrylat, monome | Sigma-Aldrich, Bi
DDA Dodexyl acrylat, lauryl acrylat Sigma-Aldrich, Bi
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Unilin 350 Ruou bac moét mach théng, no hoan | Coé ban trén thi truong
toan, mach dai, véi s6 luong nhém | duéi tén thuong mai 1a
hydroxyl bang 129, chit phan img. | “UNILIN 3507 tir Baker

Hughes, Phap

MDI 4 4’-metylenbis(phenyl isoxyanat) | Sigma-Aldrich, Bi

TDI 2 4-toluen diisoxyanat Co ban trén thi truong
dudi tén thuong mai la
“Desmodur T-100 TDI”
tir Bayer
MaterialScience AG,
Leverkusen, Duc

X-22-170A Polydimetylsiloxan (PDMS) c6 Co ban trén thi truong
nhom carbinol & mot dﬁu, khdi dudi tén thuong mai la
luong tuong duong 1806 “X-22-170A” tir Shin-

Etsu, Nhat

X-22-170D PDMS-diol, khdi luong tuong Co ban trén thi truong

duong 2240 dudi tén thuong mai la
“X-22-170D” tir Shin-
Etsu, Nhat

KF-6001 PDMS diol, khéi lugng tuong C6 ban trén thi truong

duong 900 dudi tén thuong mai la
“KF-6001" tur Shin-
Etsu, Nhat

IM-11 PDMS diol, khoi luong phén tu Co ban trén thi truong

trung binh khdi 1120 dudi tén thuong mai la
“IM-11" tt Wacker
Chemie, Duc
M 200 Polymetylen polyphenyl isoxyanat | Mitsui Chemicals
(Cosmonate M 200). Polyurethanes Inc,
Tokuyo, Nhat
Visoi PES Vai polyeste Chyang Sheng Dyeing
and Finishing Company
Ltd., DBai Loan

Visoi PA Vai polyamit, loai 6145 Sofinal NV, Bi

NTD Taslan Dobby Nylon 115 g/m?. Trung Quéc
Puoc nha san Xuat ky hiéu theo déc
tinh 1a 70D*160D/166T*83T.

Puoc nhudm va chuén bi dé hoan
thién
PPP Poly Pongee Polyester. 84 g/m?. Trung Qudc

DPuoc nha san XuAt ky higu theo déc
tinh 1a 75D*75D/145T*90T
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Puoc nhudm va chuén bi dé hoan
thién
EG Etylenglycol Sigma-Aldrich, Bi
HAD 1,6-hexandiamin Sigma-Aldrich, Bi
oDT Octadecan thiol Sigma-Aldrich, Bi
N100 DESMODUR N-100 Bayer AG, Puc
Phuong phéap kiém tra
banh gi4 phun suong (SR)

Panh gia phun suong ddi voi nén duoc xir Iy 12 gid tri biéu thi kha nang day dong
hoc cua nén duge xu ly ddi véi nude tiép xuc voi nén duge xir Iy nay. Kha nang day
duoc do bang phuong phap thu 22-1996, duoc cong bd trong 2001 S tay k¥ thuat clia
Hiép hdi cac nha hoa hoc va nhuém mau vai My (American Association of Textile
Chemists and Colorists - AATCC), va duoc thé hién bang thuét ngit ‘danh gia phun
suong’ cua nén thir nghiém. Panh gia phun suong thu duoc bang cach phun 250 mililit
(ml) nudc 1én nén tir 46 cao 15 xentimet (cm). Mau thAm w6t duoc danh gia bang mat
thuong stir dung thang diém tir 0 dén 100, trong d6 0 la u6t hoan toan va 100 nghia 1a
khong hé udt. Panh gia phun swong duoc xéac dinh ¢ thoi diém ban dau va sau khi vai
duge giat 5, 10, hodc 20 1an (14an luot dugc ky hidu la 5L, 10L hodc 20L).

Quy trinh giat bao gdm budc dit tAm nén duoc xtr 1y ¢ kich thude 400 - 900 cm?
vao may giat (Miele Novotronic T490) ciing vi mau trong (1,9 kilogam (kg) vai 8 ounce
(226,8g). Chét tay rira thuong mai (“Sapton”, ctia Henkel, Puc, 46 gam (g)) duoc bd
sung vao. TAm nén va mau tréng dugc giat sir dung chu trinh gidt ngin & 40°C, sau d6
la chu trinh x4 va quay ly tim. Mau nay khong duoc sdy giita cac chu trinh 13p lai. Sau
s chu trinh y8u ciu, cac mau vai dugc sdy kho trong may sdy quan 4o Miele T-356, dat
& ché d6 “sdy bd sung’ va la & 180°C trong 3 gidy. Cac mau duoc dé qua dém & nhiét do

phong trude khi danh gia phun swong dugc kiém tra.

Qué trinh xr 1y bang quy trinh “nhudm can”
Nén vai dét duoc xtr Iy bing cach ngadm nén nay trong thé phan tan xi Iy va khudy

cho dén khi nén bdo hoa. Sau d6, nén da bio hoa nay dugc cho chay qua may can
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nhudm/truc can dé loai bo thé phén tan dua thira va thu duoc ty 1€ ph?m tram (%) hut Am
(Wet Pick Up: WPU) (100% WPU nghia la sau quy trinh nay nén thdm hut thé phén tan
xit Iy voi lugng bang 100% khdi luong ctia chinh no truée khi say kho). Thuc hién bude

say kh6 nhu dugc néu trong céc vi du.

Vidu
Diéu ché monome uretan (met)acrylat
SI-HOEA duoc didu ché tur stearyl isoxyanat va 2-hydroxyetyl acrylat

Trong binh ciu phan tmg 3 ¢ day tron dung tich 1 lit, 295,5 g stearyl isoxyanat
(SI) (1 mol) dugc tron voi 116 g 2-hydroxyetyl acrylat (HOEA) (1 mol). O nhiét @6
trong phong, thu duoc dung dich trong subt. Phan ung nhanh chong bat d4u sau khi bo
sung 5 giot DBTDL, nhiét do ctia hdn hop phan ung tang tu phat, va nguyén liéu khong
tan mau tring bét dAu tao thanh trong hdn hop. Nhiét d6 duoc néng 1én 80°C va phan
tung dugc tiép tuc trong 3 gid' & 80°C. Sau giai doan nay, quang phd FTIR (hdng ngoai
bién ddi Fourier) cho thay tit ca NCO d&u bién mat. CAu truc ctia nguyén liéu cudi cung
duoc x4c nhan bing NMR (cong huong to hat nhin) la |
C13H37NHC(O)OCH2CH2OC(O)CH=CHa, la cong thuc Ia. O nhiét do trong phong, thu

duoc nguyén liéu sap ran cung, duoc ky hiéu 1a “SI-HOEA”™.

SI-HEMA, SI-HOBA, SI-HOPA, SI-HEMA: duoc didu ché tu stearyl isoxyanat va
hydroxyalkyl (met)acrylat

Vi cting mot quy trinh nhu déi véi “SI-HOEA™ stearyl isoxyanat dugc cho phan
ing véi cac (met)acrylat ¢d chuce hydroxy khac nhau: 2-hydroxyetyl metacrylat (tao ra
SI.-HEMA, cdu  traic  duwgc  xac  nhan  bang NMR 1a
C1sH37NHC(0)OCH2CH>0C(O)C(CH3)=CHj la cong thuc I trong d6 R! 1a -C1sHaz, R?
la -CHs, L! 1a -CH2CHa-), 4-hydroxybutyl acrylat (tao ra SI-HOBA, cau tric duoc xéc
nhan bang NMR 1a C1sH37NHC(O)O(CH2)sOC(O)CH=CHa, la cong thirc I trong d6 R!
la Ci1sHs7, R? 1a H, L' 1a (CHz)s), 3-hydroxypropyl acrylat (tao ra SI-HOPA, chu trac
duoc xac nhan bang NMR la CisH3NHC(O)O(CH2);0C(O)CH=CH_ la cong thuc I
trong do R' 1a -CisHs7, R? 1a H, L' 1a -(CHa)s-).
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BI-HOEA duoc diéu ché tir butyl isoxyanat va 2-hydroxyetyl acrylat

Vi ciing mét quy trinh nhu dbi véi “SI-HOEA,” butyl isoxyanat (BI) duoc cho
phan tng vdi 2-hydroxyetyl acrylat (tao ra BI-HOEA, cdu tric duoc xac nhan bang
NMR la CH3(CH2);NHC(O)OCH,CH>OC(O)CH=CH la cdng thuc I trong d6 R' 1a
CH3(CH,)s-, R?1a H, va L! 1a -CH,CHy-).

SA-TDI-HOEA dugc diéu ché tir ruou stearylic, TDI va 2-hydroxyetyl acrylat

Trong binh c4u phan tmg 3 cb ddy tron dung tich 1 lit, 270,5 g ruou stearylic (1
mol) duoc tron véi 174,2 g TDI (1 mol) va 374g etylaxetat (60% chét ran). Nhiét do
duoc tang dén 40°C, hdn hop chuyén thanh trong subt, su téa nhiét tu phat dén 50°C
dién ra, va chit khong tan duoc tao thanh. Hon hop san phim duoc gitt & 45°C qua dém
va thu dugc chat khong tan mot phan (uretan isoxyanat). Sau do, 116,1g 2-hydroxyetyl
acrylat (1 mol) va 3 giot DBTDL duoc b6 sung vao. Nhiét 46 duogc tang dén nhiét do
héi luu trong 6 gid. Sau phén (ing nay, phd FTIR cho thdy NCO khong c6 mét trong hdn
hop. Chét nay duogc ky hiéu 1a “SA-TDI-HOEA,” cAu tric duoc xac nhan bang NMR la
cong thuc Illa hodc theo cach khac (cung mot chu truc) 1a cong thire 111 trong d6 X 1a
0, RS la -CisHz7, R® 1a H, L3 la -CH,CHa-, va Q 14 goc isoxyanat hoa tri hai ctia TDI
(nghfta 14, -C7Hs-).

BA-TDI-HOEA duoc diéu ché tir rugu behenylic, TDI va 2-hydroxyetyl acrylat

Cho 65,2 g (0,2mol) BA, 29,2 g (0,02mol) TDI, va 35 g etylaxetat vao trong binh
cAu ba c6 dung tich 250mL trong khi quyén nito. Gia nhiét hon hop dén 60°C va cho
phan ing qua dém trong 16 gio. Sau do, thém 23,2 g (0,2 mol) HOEA va 1 giot DBTDL
va phan tng duoc tiép tuc trong 5 gio & 80°C trong nito. Dung dich trong subt duoc tao
thanh. Phan tich IR chi ra rang tit ca cac nhém isoxyanat déu duoc phan tng. Chét nay
duoc ky hiéu 1a “BA-TDI-HOEA,” cdu truc duoc x4c nhan bang NMR 1a cong thie 111
trong d6 X?1a O, R 1a —Ca2Has, R® 1a H, L* la -CH2CHo-, va Q la gbc isoxyanat hoa tri
hai ctia TDI (nghia la, -C7Hse-).
SA-AOI duoc diéu ché tir rugu stearylic (SA) va isoxyanato etylacrylat (AOI)

Trong binh cdu phan tng 3 cb day tron dung tich 1 lit, 270,5g ruou stearylic (1
mol) duoc tron voi 141,12g AOI (1 mol). O khoang 60°C thu duoc dung dich trong sudt,
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va bd sung 5 giot DBTDL. Nhiét d ctia hdn hop phan ung duoc tang tu phat. Nhiét do
duoc gitr & 80°C va phan tng duoc tiép tuc trong 3 gid' & 80°C. Sau giai doan nay, phd
FTIR cho théy tit ca cac NCO déu bién méat. Monome nay duoc ky hiéu la “SA-AOI”,
chu tric duoc xac nhan bang NMR 1a cong thuc I1a hodc theo cach khac (cung mot ciu

tric) cong thue II trong d6 X' 14 O, R* 4 -C1gHs7, R*1a H, va L? 13 -CH2CHa-.

SA-MOI duoc diéu ché tir ruou stearylic (SA) va isoxyanatoetyl metacrylat (MOI)

Vi ciing mot quy trinh duoc mé ta cho “SA-AOI”, ruou stearylic dugc cho phan
tmg véi MOI. Monome nay duoc ky hi€u la “SA-MOI”, céu trac duoc xac nhan béng
NMR la cong thue 11 trong d6 X' 14 O, R? 1a -CisH37, R* 1a -CHs, va L2 1a -CH2CH;-.
BA-AOI duoc diéu ché tir rugu behenylic (BA) va isoxyanatoetyl acrylat (AQOI)

Véi cting mot quy trinh dugc mo ta cho “SA-AOL”, ruou behenylic dugc cho
phan tmg v&i AOL Monome nay duoc ky hiéu la “BA-AOQI”, cdu tric dugc xac nhin
bang NMR la cong thuc 11 trong d6 X' 14 O, R? 1a -CaaHas, R*1a H, va L? 1a -CH,CHo-.
Didu ché oligome (met)acrylat duoc chuc hoa
(ODA)12

Trong binh ciu phan tng 3 ¢ day tron dung tich 1 lit, 324g (1 mol) monome
octadexyl acrylat duoc trdn véi 6,5g (1/12 mol) 2-mercaptoetanol, 110g etylaxetat, va
0.8g chit khoi mao V-59. Hon hop dugc gia nhiét dén nhiét do hdi luu, va su téa nhiét
nhin thiy duoc ro rang duoc quan sat thdy, phan ung duoc tiép tuc trong 2 gio ¢ nhiét
d6 hoi luu. Sau d6, thém 0,8g V-59 duogc bd sung vao va phan ung duoc tiép tuc & nhiét
d6 hdi luu qua dém. Khi dugc lam ngudi dén nhiét do trong phong, chit sap ran mau
trang thu dugc & 75% chét ran trong etylaxetat vai MW ly thuyét 1a 3966, cAu tric nay
duoc x4c nhan bang NMR 14 trung binh ctia oligome 12 don vi cua ODA. (ODA)12 1a
oligome duoc gan mfii hydroxy ¢ moét d4u chtra trung binh 12 don vi lap cua
octadexylacrylat (Y'-(ODA)12-S-CH,CH,-OH, trong do Y' la gbc cuia chét khoi mao V-
59).

(SI-HOEA)g

Trong binh céu phan tmg 3 cb day tron dung tich 1 lit, 411,5 g (1 mol) monome
SI- HOEA duogc tron véi 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 140 g etylaxetat, va 1 g
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chét khoi mao V-59. Hdn hop duoc gia nhiét dén nhiét d6 hdi luu, su toa nhiét nhin thay
duoc rd rang duoc quan sat thiy va phan tng duoc tiép tuc trong 2 gio & nhiét do hdi
luu. Sau d6, thém 1 g V-39 duoc bd sung vao va phan ung duoc tiép tuc & nhiét do hdi
luu qua dém. Khi duoc lam ngudi dén nhiét d6 trong phong, chét sap ran mau trang thu
duoc & 75% chét rin trong etylaxetat v6i phan tir lugng 1y thuyét (MW) la 3370, ciu
truc duoc xac nhan bang NMR la cong thirc IVa trong d6 m ¢6 gia tri trung binh la 8 va

Y'! 1a gbc ctia chat khoi mao V-59.

(SI-HOEA)4

Trong binh cdu phan ung 3 ¢ day tron dung tich 1 lit, 411,5 g (1 mol) monome
SI- HOEA duoc tron voi 19,5g (1/4 mol) 2-mercaptoetanol, 143,6 g etylaxetat, va 1g
chit khoi mao V-59. H3n hop dugc gia nhiét dén nhiét d6 hdi luu, su téa nhiét nhin thay
duoc rd rang duoc quan sat thiy va phan tng duogc tiép tuc trong 2 git' & nhiét do héi
luu. Sau do, thém 1 g V-59 duoc bd sung vao va phan ung duoc tiép tuc & nhiét do hoi
luu qua dém. Khi duoc lam nguoi dén nhiét d6 trong phong, chat sap rdn mau trang thu
duoc & 75% chét ran trong etylaxetat voi phan ti luong ly thuyét (MW) 1a 1724, cau
truc duoc xac nhan bang NMR 14 cong thirc IVa trong d6 m ¢6 gid tri trung binh 1a 4 va

Y'!1a gbc cua chat khoi mao V-59.

(SI-HOEA)s

Trong binh céu phan ung 3 c¢b day tron dung tich 1 1it, 411,5 g (1 mol) monome
SI- HOEA duoc tron v6i 13 g (1/6 mol) 2-mercaptoetanol, 141,5 g etylaxetat, va 1g chét
khoi mao V-59. Hon hop dugc gia nhiét dén nhiét d6 hoi luu, su toa nhiét nhin théy
duoc 15 rang duoc quan sat thiy va phan tng duoc tiép tuc trong 2 gio & nhiét do hoi
luu. Sau do, thém 1 g V-39 duoc bo sung vao va phan tng duoc tiép tuc & nhiét d6 hdi
luu qua dém. Khi dugc lam ngudi dén nhiét d6 trong phong, chét sap rdn mau trang thu
dugc & 75% chét ran trong etylaxetat véi phan tir lugng ly thuyét (MW) 1a 2547, cdu
truc duoc xac nhan bang NMR 1a cong thirc IVa trong d6 m c6 gid tri trung binh 14 6 va

Y!1a gbc ciia chét khoi mao V-59.

(SI-HOEA)12
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Trong binh ciu phan tmg 3 c¢b day tron dung tich 1 lit, 411,5 g (1 mol) monome
SI- HOEA duoc tron voi 6,5 g (1/12 mol) 2-mercaptoetanol, 139,3 g etylaxetat, va 1 g
chét khoi mao V-59. H3n hop duoc gia nhiét dén nhiét d6 hoi luu, su toa nhiét nhin thiy
duoc rd rang dugc quan sat thdy va phan tmg duoc tiép tuc trong 2 git' & nhiét do hbi
I, Sau do, thém 1 g V-59 dugc bd sung vao va phan tng duoc tiép tuc & nhiét d6 hdi
luu qua dém. Khi dugc lam ngudi dén nhiét do trong phong, chat sap ran mau trang thu
duoc & 75% chét rn trong etylaxetat véi phan tir luong ly thuyét (MW) 1a 5016, cau
trac duoc xac nhan bing NMR 14 cong thiic [Va trong d6 m c6 gia tri trung binh [a 12

va Y! la gbc cua chit khoi mao V-59.

(SI-HOBA)s

Trong binh cAu phan ung 3 c¢b day tron dung tich 1 lit, 439,7 g (1 mol) monome
SI- HOBA dugc tron voi 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 149,8 g etylaxetat, va l g
chét khoi mao V-59. H3n hop duoc gia nhiét dén nhiét do hoi luu, su toa nhiét nhin thiy
duoc 10 rang duoc quan sat thiy va phan tng duoc tiép tuc trong 2 gio' ¢ nhiét do hoi
luu. Sau do, thém 1 g V-59 duoc bd sung vao va phan tng dugc tiép tuc & nhiét do hoi
lwu qua dém. Khi duoc lam ngudi dén nhiét do trong phong, chét sap ran mau trang thu
duoc & 75% chét ran trong etylaxetat voi phan tur luong ly thuyét (MW) 1a 3596, chu
trac duoc xac nhan bang NMR 14 cong thie IV trong d6 m co gia tri trung binh 12 8, R
la-CisHs7, R? 1a H, R71a -CH,CHa-, T' 1a-OH, p la 1, L'la
_CH,CH>CH,CHa-, va Y! 1a gbc ctia chat khoi mao V-59.

(SI-HOPA)s

Trong binh cAu phan ung 3 c¢d day tron dung tich 1 lit, 425,6 g (1 mol) monome
SI-HOPA duoc tron véi 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 145,1 g etylaxetat, valg
chét khoi mao V-59. H8n hop duoc gia nhiét dén nhiét d6 hoi luu, su téa nhiét nhin thay
duoc rd rang dugc quan sat thdy va phan ung duoc tiép tuc trong 2 gio' & nhiét do hoi
luu. Sau d6, thém 1 g V-59 duoc bd sung vao va phan tng duoc tiép tuc & nhiét do hoi
luu qua dém. Khi dugc lam ngubi dén nhiét d6 trong phong, chét sap rin mau tréng thu

duoc & 75% chét ran trong etylaxetat voi phén tir luong ly thuyét (MW) la 3483, chu
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trac duoc xac nhan bang NMR la cong thirc IV trong d6 m c6 gia tri trung binh 1a 8, R!
la -CisHs7, R2 1a H, R7 1a -CH2CHa-, T' 12 -OH, pla 1, L!'la
-CHCH,CHo-, va Y'la gdc ciia chat khoi mao V-59.

(SI-HOEMA)s

Trong binh cAu phan tng 3 cb day tron dung tich 1 lit, 425,68 (1 mol) monome
SI-HOEMA duoc tron vai 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 145,1 g etylaxetat, valg
chét khoi mao V-59. H8n hop duoc gia nhiét dén nhiét do hdi luru, su toa nhiét nhin thay
duoc rd rang dugc quan sat thay va phéan ung duoc tiép tuc trong 2 git' & nhiét d6 hoi
luu. Sau d6, thém 1.g V-59 duoc bd sung vao va phan tmg duoc tiép tuc & nhiét do héi
luu qua dém. Khi duge lam nguoi dén nhiét do trong phong, chét sap rdn mau trang thu
duoc 6 75% chét rén trong etylaxetat vé1 phan tu luong ly thuyét (MW) la 3483, cau
trac duoc xac nhan bang NMR la cong thirc [V trong d6 m co gia tri trung binh1a 8, R!
1a -CisHs7, R? 1a -CHs, Ry 1a -CH2CHo-, T'1a-OH,pla1,L'1a
_CH,CHo-, va Y'1a gbc ctia cht khoi mao V-59.

(SA-AOI)s

Trong binh cAu phan tmg 3 cb day tron dung tich 1 lit, 411,6 g (1 mol) monome
SA-AOI duoc tron voi 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 140,5 g etylaxetat,va 1 g chit
khoi mao V-59. Hon hop duoc gia nhiét dn nhiét d hoi luu, su toa nhiét nhin thay
duoc o rang dugc quan sat thay va phan (mg duoc tiép tuc trong 2 gio O nhiét d6 hoi
lyu. Sau do, thém 1 g V-59 duoc b6 sung vao va phan tmg dugc tiép tuc & nhiét do hoi
luu qua dém. Khi duge lam ngudi dén nhiét do trong phong, chét sap r4n mau trang thu
duoc & 75% chét ran trong etylaxetat v6i phan t luong ly thuyét (MW) la 3371, cau
trac dugc xac nhén bang NMR la cong thuc Va trong d6 m co gia tri trung binh 12 8 va

Y2 1a gbe ctia chat khoi mao V-59.

(SA-AOD)12
Trong binh cAu phan ung 3 cb day tron dung tich 1 lit, 41 1,5 g (1 mol) monome
SI-AOI duoc tron voi 6,5 g (1/12 mol) 2-mercaptoetanol, 139,3 g etylaxetat, va 1 g chét

khoi mao V-59. Hon hop duoc gia nhiét dén nhiét do hoi luu, su téa nhiét nhin thay
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duoc 16 rang duoc quan sat thiy va phan tng duogc tiép tuc trong 2 gio & nhiét do hoi
luu. Sau do, thém 1 g V-59 duoc bd sung vao va phan ung duoc tiép tuc & nhiét do hoi
luu qua dém. Khi duoc lam ngudi dén nhiét d6 trong phong, chit sap ran mau tring thu
duoc & 75% chét ran trong etylaxetat véi phan tir luong ly thuyét (MW) la 5016, cau
truc duge xac nhan bing NMR 14 cong thitc Va trong d6 m c6 gia tri trung binh 1a 12 va
Y! 14 gbe ciia chét khoi mao V-59.

Chét sap rin mau trang thu dugc & 75% chét ran trong etylaxetat vdi phén tir
luong Iy thuyét (MW) 12 5016, cau tric dugc xéc nhan bang NMR 1 cong thirc Va trong
d6 m c6 gia tri trung binh 14 12 va Y' 1a gbc clia chat khoi mao V-59.

(SA-AOI/LA-AOI 80/20)12

Pit 395g SA-AOI (0,96mol), 78 g LA-AOI (0,24mol), 150 g etylaxetat, va 7,8 g
2-mercaptoetanol (0,1mol) va 0,8g chit khoi mao VAZO-67 vao binh cau phan tng 3
cd day tron dung tich 1 lit. Hon hop duoc khir khi bang cach sir dung may hut chan
khong va ap suat nito. Hon hop duoc lam Am dén khoang 70°C; su téa nhiét manh liét
duoc quan sat thdy dua nhiét do 1én dén 86°C. Hon hop duoc cho phan tung trong 3 gio
& 86°C trong khi quyén nito. Sau do, bd sung 0,2g VAZO-67 va phan timg duoc tiép tuc
¢ 86°C trong 16 gio. Dung dich trong subt thu duoc chira oligome duoc bd sung nhém
chtic hydroxy c6 cong thirc V trong d6 m c6 gid tri trung binh 1a 12, R3 d6i voi 80% theo
mol 1a CisHs7 va dbi voi 20% theo mol 14 CioHas, X' 12 O, L? 1a -CH2CHa-, R* 1a H, R®
la-CH,CH,-, T2 1a-OH, plal,vaY?la gbc cla chét khoi mao VAZO-67.

(SA-AOI/DDA 80/20)12

Pit 395g SA-AOI (0,96mol), 58 g DDA (0,24mol), 150 g etylaxetat, va 7,8 g 2-
mercaptoetanol (0,1mol) va 0,8g chit khoi mao VAZO-67 vao binh ciu phan tng 3 cb
day tron dung tich 1 lit. Hon hop duoc khir khi bang cach sir dung may hut chan khong
va ap suét nito. Hon hop dugc lam Am dén khoang 70°C; su toa nhiét manh liét duoc
quan sat thdy dua nhiét do 1&n dén 86°C. Hon hop duoc cho phan ung trong 3 gio &
86°C trong khi quyén nito. Sau do, thém 0,2g VAZO-67 va phan ng duoc tiép tuc &
86°C trong 16 gio. Dung dich trong suét thu duoc chira oligome phéan tng véi isoxyanat

bao gbm 12 don vi lap.
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SI-HOEA/HOEA /octylmercaptan (9/1/1)

Trong binh cau phan ung 3 cd day tron dung tich 500mL, cho vao 70,8g SI (0,24
mol), 35g etylaxetat, va 1 giot chét xuc tac DBTDL. Hon hop phan ung duoc gia nhiét
1én dén 80°C trong 5 gio trong khi quyén nito. Dung dich trong subt chira monome SI-
HOEA duoc tao thanh. Phén tich IR chira rang toan bd isoxyanat déu da phan tig. Sau
do, thém 3,2g HOEA (0,0266mol), 3.9g octylmercaptan (0,02666mol) va 0,2g VAZO-
67 & 70°C. Phan tng téa nhiét duogc quan sat thdy va nhiét do ting dén khoang 87°C.
Sau 3 gid, bd sung thém 0,05g VAZO-67 va phan ing duoc tiép tuc trong 16 gitr 6 85°C.
Dung dich trong sudt thu duoc chtra oligome phan ing vi isoxyanat bao gébm 9 don vi

-

1ap.

(SA-MOI)s

Trong binh cau phan Ung 3 c¢b day tron dung tich 1 lit, 425 g (1 mol) monome
SA-MOI duoc tron véi 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 144.9 g etylaxetat, valg
chét khoi mao V-59. HBn hop duoc gia nhiét dén nhiét do hdi luu, su toa nhiét nhin thay
duoc 16 rang dugc quan sat thdy va phan tng duoc tiép tuc trong 2 gio' & nhiét d6 hoi
luu. Sau d6, thém 1 g V-59 duoc bd sung vao va phan ung duoc tiép tuc & nhiét do héi
luu qua dém. Khi duge lam ngudi dén nhiét do trong phong chit sap ran mau trang thu
duoc & 75% chét rén trong etylaxetat c6 phan tu luong ly thuyét (MW) 1a 3483, chu trac
duoc x4c nhan bang NMR la cong thuc V trong d6 X! 1a O, R? 1a -CisHs7, R* la -CH,
RE 14 -CH,CHa-, 12 12 -CH>CHa-, T? 14 -OH, p 1a 1, m ¢0 gia trj trung binh 14 8, va Y* 1a

gbc clia chit khoi mao V-59.

(BI-HOEA)s

Trong binh cau phan ung 3 cb day tron dung tich 1 1it, 215 g (1 mol) monome
BI-HOEA dugc tron v6i 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 74,9 g etylaxetat, va 05g
chit khoi méao V-59. Hn hop duoc gia nhiét dén nhiét do hoi luu, sy toa nhiét nhin thy
duoc 1o rang dugc quan sat thiy va phan ung duoc tiép tuc trong 2 gio' & nhiét do hoi
lyu. Sau d6, thém 0,5 g V-59 duoc bd sung vao va phan ung duoc tiép tuc ¢ nhiét do

hdi luu qua dém. Khi duge 1am ngudi dén nhiét do trong phong chét sap rin mau trang
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thu duoc & 75% chét ran trong etylaxetat c6 phén ti luong ly thuyét (MW) 1 1798, ciu
truc duoc xac nhan bang NMR 1a cong thirc IV trong d6 m c6 gia tri trung binh la 8, R!
]a CH;CH,CH2CH,-, R? 1a H, R7 1a -CH2CHo-, T'1a-OH,plal, L!'1a-CH,CHa-, vaY!

la gbc cuia chat khoi mao V-59.

(SA-TDI-HOEA)s

Trong binh ciu phan ung 3 ¢ day tron dung tich 1 lit, 560,8 g (1 mol) monome
SA-TDI-HOEA dugc tron v6i 9,75 g (1/8 mol) 2-mercaptoetanol, 190 g etylaxetat, va 1
g chat khoi mao V-59. Hon hop duoc gia nhiét dén nhiét d6 hdi luu, su téa nhiét nhin
thdy duoc ro rang duoc quan sat thiy va phan ung duoc tiép tuc trong 2 gid' & nhiét do
hoi luu. Sau do, thém 1 g V-59 duoc bd sung vao va phan tmg duoc tiép tuc & nhiét do
hdi luu qua dém. Khi duoc lam ngudi dén nhiét do6 trong phong chét sap rdn mau trang
thu duoc & 75% chét ran trong etylaxetat c6 phan tir luong ly thuyét (MW) la 4564, chu
truc duoc xac nhan bing NMR la cong thirc VIa trong d6 C7Hs 1a gdc isoxyanat hoa tri
hai ctia TDI va Y3 1a gbc ctia chét khoi mao V-59.

(BA-TDI-HOEA)12

Biing cach stt dung cing mt quy trinh nhu d6i voi (SA-TDI-HOEA)s, (BA-TDI-
HOEA)1, duoc tao ra. (BA-TDI-HOEA)1; la oligome phan ung duoc tao thanh tir phan
ting gifta 12 mol BA-TDI-HOEA véi 1 mol 2-mercaptoetanol va tuong tmg voi cong
thite V trong d6 Y3 la gbc ciia chit khoi mao V-59, R la -CaoHas, X' 12 O, L2 1a -
CH,CHa-, R* 1a H, R® 1a -CH,CH»-, T?1a-OH, vapla 1.

Piéu ché cac uretan bi khoa
Diéu ché (SI-HOEA)s/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7)

Trong binh ciu phan ting 3 cd day tron dung tich 500mL, 46,12 g oligome (SI-
HOEA)s (MW 3370) 75% trong etylaxetat, 5,55g ruou stearylic (MW 270,5), 13,96 g
PAPI (EW 136) va 78,5 g etylaxetat duoc tron va duoc cho phan ung qua dém & nhiét
d6 hoi luu. Sau do, 5,9 g MEKO (MW 82,12) duoc b sung trong luc khudy, va hdn hop

duoc 1am nguoi. Quy trinh nay tao ra dung dich uretan acrylat 40% chét ran.
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Sau d6 150g dung dich da diéu ché trén day duoc phan tan trong nudc bang cach
tron né & 60°C voi pha nudc, bao gbém 154g nuée khi ion (DI), 1,6g Ethoquad C-12,
3,6g Tergitol TMN-6, va 1,8g Tergitol 15-S-30. Sau do, hén hop so ché nay duoc nghién
bang song siéu 4m bang may siéu 4m ‘Branson Sonifier’ trong 6 phut (min) & thiét 1ap
tdi da. Sau do, etylaxetat dugc loai bo bang cach chung c4t chan khong dé tao ra dich
phén tan 6n dinh khong chira dung méi duoc pha loang dén 30% chét ran bang nudc
khir ion (nuée DI). Chat duoc ky hiéu la (S-HOEA)s/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7)
trong do cac so trong d4u ngoic chi sé mol tuong d6i ctia 4 chat phan ing duoc xac dinh
bang céc tlr viét tht da néu & trén. Chét nay 1a ché pham xir Iy khong chua flo trong d6
(cac) hop chét thu duoc tir hdn hop phén ing bao gbm:

(1) oligome phan tng voi isoxyanat, c6 8 don vi lap, dugc tao ra boi phan tng
duoc khoi mao boi gde ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 8 mol monome acrylat
chtra nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tir cacbon, SI-HOEA;

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPI;

(1ii)  hop chat phan (g vé6i isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

(iv)  chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi chinh x4c cung mot quy trinh, tat ca cac hop chét cua bang 1 duoc didu ché

voi khéi luong duoc diéu chinh theo MW ctia oligome.

Vidu so sanh A (CE A) vavidu 1-7

Cac dich phan tan polyme duoc sir dung cho vai di mua va vai cli thong qua “quy
trinh xtr Iy nho qua trinh can nhuém” thuong duoc sir dung trong cong nghiép dét. Trude
khi str dung cho vai, dich phan tan polyme 30% chét ran dugc pha lodng bang nuéc DI
& ndng d6 20g/lit. Vai polyeste mau ghi sAm va vi soi polyamit mau ghi duoc xur ly bang
cac bé ngdm nay (“muc ngém u6t” WPU xem bang 1). Sau khi str dung dung dich xur
ly, vai dugc say khd va hoa cung trong 2 phut & 150°C va duoc xu ly thich hop qua dém
& nhiét d trong phong truéc khi 1am thir nghiém. Vai dugc thur nghiém vé cac tinh chét
ddy nudc dong hoc cua chung thong qua thir nghiém “danh gia phun suong (SR)” ban
dAu va sau nhiéu lan giit khac nhau.

Vi du so sanh A 1a (BI-HOEA)s/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7) duoc diéu ché
dudi dang (SI-HOEA)s/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7) nhung su dung nhom butyl
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ngan hon thay cho nhém stearyl dai hon. TAt ca cac vi du 1-7 trong bang 1 déu str dung
cung ty 1& mol tuong déi 0,1/0,2/1/0,7 ciua cac chit phan ung tuong Ung
(oligome/SA/PAPI/MEKO) nhung st dung, 1an luot, (SI-HOEA)s, (SI-HOBA)g, (SI-
HOPA)s, (SI-HOEMA)s, (SA-TDI-HOEA)s, (SA-AOD)s, (SA-MOI)s lam oligome.

Bang 1: Danh gia phun suong

PES PA
Vidu (100% (93% PES PA PES PA
' WPU) ban | WPU) 10LD 10LD 20LD 20LD
dau ban dau
CEA 70 70 0 0 NT NT
EX1 100 100 100 100 100 100
EX2 100 100 100 100 100 100
EX3 100 100 80 100 70 100
EX4 100 100 90 100 90 100
EX5 100 100 85 90 75 70
EX6 100 100 100 100 100 90
EX7 100 100 100 100 90 80

Vi du so sanh B va C (CE B, CE C)vavidu8

Vi du so sanh B la dich phén tan gbe nudc cla chét so sanh duoc tao ra theo vi
du 1 cua JP 2010/132844 va dua trén behenyl acrylat. Behenyl acrylat
(21,08g/55,47Tmmol), thioglyxerol (1,00g/9,25mmol) va V-59 (0,11g trong 33,12g
MEK) duoc dat trong dng thuy tinh 100mL. Ong tiém thiy tinh duoc bit kin va dat vao
may 1 & 65°C trong 24 gio dé taoratylé mol 6:1 cua behenyl acrylat so vOi thioglyxerol.
Sau d6 cac thanh phan da phan ing duogc dat vao mot 6ng thuy tinh 100mL khac vé1
0,03 DBTDL trong 2,94g MEK va 44 74g M-200.

Ong thuy tinh duoc bit kin trong moi truong khi nito va duoc cho phan Ung trong
may 0 & 70°C trong 2 gio. Sau do, bng thuy tinh duoc mo ra, thém 1,29g MEKO, béng
thuy tinh dugc bit kin lai trong méi truong khi nito va duge dat tro lai vao may u & 70°C

trong 21 gio. FT-IR xac nhén rang dinh NCO da bién mét.
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Vi du so sanh C 1a vi du so sanh duoc thuc hién theo cach giéng nhu vi du so
sanh B nhung dua trén octadexyl acrylat thay cho behenyl acrylat. Vi du 8 duoc thuc
hién theo cach gibng nhu vi du so sanh B, nhung dua trén SI-HOEA thay cho behenyl
acrylat. Vi duso sanh B va Cva vi du 8 duoc phan tan trong nude va duoc su dung cho

vai dét voi cung mot quy trinh nhu duoc str dung cho vidu 1 dén7.

Vi du 8 la ché phdm xt ly khong chua flo trong do (cac) hop chét thu duoc tir
h&n hop phan ing bao gom:

(1) oligome phan (g vdi isoxyanat, 6 6 don vi 1ap, dugc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi gbe ctia 1 mol thioglyxerol va 6 mol monome acrylat
chira nhom uretan va nhom hydrocacbon 6 18 nguyén tir cacbon, SI-HOEA,

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPL; va

(iv) chit khoa isoxyanat, MEKO.

Bang 2: Danh gia phun suong

Vidu PES (100% WPU) ban dau__| PA (93% WPU) ban dau
CEB 70 70
CEC 70 70
EX8 100 100
Vidu 9-16

Vi du 9 duoc thuc hién ma khong ¢6 nhom khoa MEKO (SI-HOEA)S/SA/PAPI
(0,5/0,5/1). Vi du 9 la ché phim xir ly khong chua flo trong d6 (cac) hop chét thu duoc
ir hén hop phan Ging bao gdm:

(1) oligome phan ung voi isoxyanat, c6 8 don vi lap, dugc tao ra boi phan Ung
duoc khoi mao boi gbc ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 8 mol monome acrylat
chtta nhom uretan va nhém hydrocacbon co 18 nguyén tir cacbon, SI-HOEA;

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPL; va

(iii)  hop chét phan Gng vé1 isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA.

Vidu 10 dén 16 déu duoc thuc hién bing cung quy trinh dé didu ché cac oligome,

dung dich uretan va dich phan tan nhu duoc néu ¢ trén. Viéc st dung cho vai dét cling
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duoc thuc hién nhu duoc moé ta trong cac vi du trude. Vi du 10 duoc thuce hién ma khong
st dung ruou stearylic: (SI-HOEA)12 /PAPI/MEKO (0.2/1/0.8).

Vi du 10 1a ché phdm x1r Iy khong chua flo trong d6 (cac) hop chét thu duoc tir
hdn hop phéan tng bao gom:

(1) oligome phan tng véi isoxyanat, c6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan ting
duoc khoi mao boi géc cua 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tu cacbon, SI-
HOEA;

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPL va

(iv)  chat khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 11 dén 14 duoc thuc hién voi ruou oligome ¢ chiéu dai mach khac nhau
(n=4, 6, 8, 12) va cac ty 1 khi luong gén nhu giong nhau (oligome/ SA/PAPI/MEKO
co ty 1& 0,66/0,07/0,20/0,08), veéi ty 1& mol lan luot la (0,25/0,15/1/0,6),
(0,18/0,17/1/0,65), (0,15/0,2/1/0,65), (0,1/0,2/1/0,7).

Vi du 15 va 16 dugc thuc hién voi cac monome uretan (met)acrylat thu duoc tu
ruou stearylic.

Vidu 11 dén 14 1a ché phdm xtr Iy khong chua flo trong do (cac) hop chat thu
duoc tir hdn hop phan tmg bao gdm:

(i)  oligome phan Ung vdi isoxyanat, 14n luot c6 4, 6, 8, va 12 don vi ldp, duoc
tao ra boi phan tmg dugc khoi mao boi gbc ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 4,
6, 8, va 12 mol monome acrylat chira nhém uretan va nhom hydrocacbon ¢6
18 nguyén tir cacbon, SI-HOEA;

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPL

(11)  hop chét phan g vdi isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

(iv)  chét khoa isoxyanat, MEKO.

Bang 3: Danh gia phun suong

PES (100% | PA (93%

Vidi | WPU) ban|WPU) ban|FES_|PA | PES i PA

10LD 10LD |20LD |20LD

dau dau
EX9 100 100 80 70 70 50
EX10 100 100 100 100 100 100
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EX1]1 100 100 100 100 100 80
EX12 100 100 100 100 100 90
EX13 100 100 100 100 100 100
EX14 100 100 100 100 100 100
EX15 100 100 100 100 90 80
EX16 100 100 100 100 100 90

Vi du so sanh D-G va vi du 17

Vi du 17 (SI-HOEA)12/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7) duoc thuc hién voi quy
trinh gidng nhu dé diéu ché oligome, dung dich uretan, va dich phan tan nhu duoc néu
& trén. Vi du 17 va Vi du so sanh D-G duoc st dung cho vai dét voi phuong phap gidng
nhu duoc st dung cho céc vi du trude d6. Vi du so sanh D la vat liéu khong thAm nuéc,
chira hoa chéat flo c6 ban trén thi truong cua 3M, St.Paul, MN nhu duoc md ta trong
cong bd don québc t& s6 WO 2013/162704, Vi du 1. Vi du so sanh E va F la vat liéu
khong thim nudc khong chua flo ¢ ban trén thi truong canh tranh duoc ban dudi tén
thuong mai 1an Iuot 12 “PHOBOL RSH va “PHOBOTEX RHW?”, cia Huntsman Textile
Effects, Singapo. Vi du so sanh G la san pham khong chua flo da co trén thi truong cho
cac 16p phu khong thAm nudc co dd bén cao duoc ban dudi tén thuong mai la “FREEPEL
1225” ctia Emerald Performance Materials, Cuyahoga Falls, OH. Cac két qua nay rd
rang cho thiy rang vat liéu theo sang ché t6t hon vat liéu khong thim nudc khdng chua
flo c6 ban trén thi truong, va tham chi la tdt hon vét liéu chira hoa chét flo d3 biét trong

Iinh vuc.

Bang 4: Danh gia phun suong

Vi du PES (100% PA (93% PES PA PES PA

* | WPU) ban dau | WPU) ban dau | 10LD | 10LD | 20LD | 20LD
CED | 100 100 80 50 80 50
CEE |100 100 70 0 0 0
CEF |100 100 0 0 0 0
CEG | 100 100 50 0 0 0
EX17 | 100 100 100 100 100 100

Vidu 18-19 Diéu ché uretan bi khoa bémg hydrocacbon mach dai
Quy trinh téng hop UNILIN 350-A0L:
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Trong binh cdu ba ¢6 250mL, 1p thiét bj khudy, thiét bi lam lanh, nhiét ké va vo
gia nhiét, dat 86,8g (0,2mol) rugu UNILIN 350, 28,2¢ (0,2mol) AOI, 40g etylaxetat, va
1 giot chat xuc tac DBTDL. Gia nhiét phan (g 1én dén 80°C trong 5 gio trong khi quyén
nito. IR chi ra rang tt ca cac nhom isoxyanat da phan tmg. Thu duoc dung dich trong

subt & nhiét do 80°C.

Quy trinh téng hop (UNILIN 350-A0I)i0:

Trong binh cdu ba ¢b 250mL l&p thiét bi khudy, thiét bi lam lanh, nhiét ké va vo
gia nhiét, dat 115g (0,2mol) “UNILIN 350-A0I” da duoc diéu ché nhu trén, 1,6g
(0,02mol) 2-mercaptoetanol, 50g toluen, va 0,15g chét khoi mao VAZO-67. Hon hop
duoc khir khi 3 14n bang cach sir dung chan khong va ap suét nito va sau d6 duoc gia
nhiét dén 75°C trong mai truong nito. Hon hop téa nhiét dén khoang 102°C va tiép tuc
phan tng trong khoang 3 gio ¢ nhiét do 85°C. Sau do, bd sung 0,05g VAZO-67 vao va
tiép tuc phan Umg trong 16 gio ¢ nhiét d6 85°C. Thu duoc dung dich trong sudt chua

oligome phan ting vdi isoxyanat chtra 10 don vi ldp.

Vi du 18. Quy trinh tdng hop (UNILIN 350-AOI)10/SA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)
Trong binh cAu ba cb 500mL I&p thiét bi khudy, thiét bi lam lanh, nhiét ké, va vo
gia nhiét, dat dung dich toluen chira oligome (UNILIN 350-AOI)io da duogc diéu ché
nhu trén. Toan bd toluen duoc hut ra bang cach str dung may hat chan khong ¢ nhiét do
80°C. Sau d6, bd sung 120g MIBK ciing nhu 5,4g (0,02mol) SA vao. Lam 4m hdn hop
lén dén khoang 70°C trong moi trudng nito sau do b6 sung 13,6g (0,1 duong luong)
PAPI va 1 giot chét xtc tic DBTDL. Gia nhiét hon hop 1én dén 85°C. Cho dung dich
trong sudt phan ung trong 16 gio. Sau do, bd sung 5,2g (0,06mol) MEKO vao va tiép
tuc phan ung trong 3 gio ¢ nhiét d¢ 85°C. Thu duoc dung dich trong mau hé phach.
Phan tich IR chi ra rang toan bd isoxyanat déu da phan tng. Nguyén liéu trong Vi du 18
1a ché pham xtr ly khdng chira flo trong d6 (cac) hop chét thu duoc tir hdn hop phan ung
bao gdm:
(1) oligome phan g véi isoxyanat, cd 10 don vi lap, duoc tao ra boi phén ng

duoc khoi mao boi gée cua 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
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acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 khoang 30 nguyén tu
cacbon;

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPI;

(iii)  hop chét phan (mg voi isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

(iv) chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 19. (UNILIN 350-A0I)10/BA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)

Vi du 19 duoc diéu ché bang cach st dung quy trinh cta Vi du 18, nhung st dung
ruou behenylic (BA) thay cho ruou stearylic (SA). Nguyén liéu trong Vi du 19 1a ché
pham xu ly khong chua flo trong do (cac) hop chét thu duoc tir hon hop phan tmg bao

(1) oligome phan ung vdi isoxyanat, ¢6 10 don vi lap, duoc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi goc ciia 1 mol 2-mercaptoetanol va 10 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhém hydrocacbon c6 khoang 30 nguyén tu
cacbon,;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPL,

(iii)  hop chét phan ng vdi isoxyanat dang monome, ruou behenylic, BA; va

(iv) chét khoa isoxyanat, MEKO.

Viée xtt Iy vai dét dugc thuc hién theo quy trinh “Quy trinh xtr ly béng qua trinh
can nhudém” va “Déanh gia phun suong (SR)” v6i cac khac biét sau: bé xu ly chura axit
axetic 0,1% va isopropanol 1%; hoa clng sau xir 1y 1a 2 phat ¢ nhiét do 175°C; va val

duoc giat & nhiét d6 40°C vala ¢ nhiét do 180°C trong 3 gidy.

Bang 5: Danh gia phun suong (muc thém vao 1a SOF 0,6% (chét ran trén vai)

PES (76.4% | PA(749% | PES | PA | PES | PA

Vid¥ | wpU) ban ddu | WPU) ban ddu | 10LD | 10LD | 20LD | 20LD
EX18 | 100 100 80 80 85 80
EX19 | 100 100 90 80 90 80

Vi du 20. Téng hop (SA-AOI)12/SA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1.8)
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Trong binh ba ¢b 250mL l4p thiét bi khudy, vo gia nhiét, thiét bi lam lanh va nhiét
ké, dat 54g (0,2mol) SA, 28,2g AOI (0,2mol), 35g etylaxetat, va 1 giot DBTDL. Hon
hop phén tng dugc cho phan tng trong 5 gio' ¢ nhiét d6 85°C trong khi quyén nito.
Kiém tra IR cho thdy toan bd isoxyanat di phan ing. Lam ngudi hdn hop xudng 60°C
va bo sung 1,3g 2-mercaptoetanol (0,017mol), va 0,2g VAZO-67 vao. Khir khi hén hop
3 14n bang cach st dung may hut chan khong va nito va sau d6 gia nhiét 1én dén khoang
70°C. Xay ra su toa nhiét manh 1én dén 88°C. Tiép tuc phan tng trong 3 gi & nhiét do
85°C trong mdi truong nito. Sau do, b6 sung 0,06g VAZO-67 vao va tiép tuc phan ung
trong 16 gio. Thu duoc dung dich trong subt chira oligome dugc bd sung nhém chirc
hydroxyl. Pha logng hon hop phan ung bang cach stir dung 60g etylaxetat va lam ngudi
xubng 60°C trong mdi truong nito. Sau do, b sung 7g (0,051 duong luong) PAPI vao
va cho phan ting trong 16 gio ¢ nhiét do 85°C. Budc cudi cung la bd sung 3g MEKO
(0,034mol) vao va cho phan Ung trong 2 gio' ¢ nhiét do 82°C. Phan tich IR chi ra rang
toan bd isoxyanat di phan ung hoan toan. Thu dugc dung dich trong ¢6 mau nau hé
phach ¢ nhiét 4o 82°C.

Nguyén liéu trong Vi du 20 la ché phdm xtr ly khong chura flo trong do (cac) hop
chét thu duoc tir hdn hop phan ung bao gom:

(1) oligome phan Ung véi isoxyanat, c6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi gbe cia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tu cacbon;

(1)  isoxyanat dang polyme, PAPI,;

(iii)  hop chit phan ung véi isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

(iv)  chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vidu2l. (BA-AOI)12/BA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)

Vidu 21 duoc didu ché bang cach st dung quy trinh cua Vi du 20, nhung st dung
ruou behenylic (BA) thay cho rugu stearylic (SA). Nguyén liéu trong Vi du 21 la ché
phdm xir ly khong chua flo trong do6 (cac) hop chét thu duoc tir hon hop phan ung bao

gom:
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oligome phan ung voi isoxyanat, c6 12 don vi lap, dugc tao ra boi phan tng
duoc khoi mao boi gdc cua 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon ¢6 22 nguyén tir cacbon;
isoxyanat dang polyme, PAPI;

hop chét phan Ung v6i isoxyanat dang monome, ruou behenylic, BA; va

chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 22. (SA-MOI)12/SA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)
Vi du 22 duoc didu ché bing cach sir dung quy trinh cua Vi du 20, nhung st dung

MOI thay cho AOL Nguyén liéu trong Vi du 22 la ché pham xtur ly khong chua flo trong

d6 (cac) hop chét thu dugc tir hon hop phan ing bao gdm:

(1)

(1)
(iii)
(iv)

oligome phén (g voi isoxyanat, co 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan tmng
duoc khoi mao boi gbe cua 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
metacrylat chira nhom uretan va nhém hydrocacbon ¢ 18 nguyén tlr cacbon;
isoxyanat dang polyme, PAPI;

hop chét phan ng voi isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 23. (SAm-MOI)12/SAm/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)
Vi du 23 dugc diéu ché bing cach st dung quy trinh cua Vi du 20, nhung st dung

MOI thay cho AOI, va octadexylamin (SAm) thay cho ruou stearylic (SA) Nguyén liéu

trong Vi du 23 la ché pham xt Iy khong chia flo trong do (cac) hop chét thu duoc tlr

hdn hop phan ung bao gbm:

(1)

(1)
(iif)
(iv)

oligome phan ung vo1 isoxyanat, ¢6 12 don vi 1ap, duoc tao ra boi phan Gng
duoc khoi mao boi gbc ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
metacrylat chita nhom ure va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tu cacbon;
isoxyanat dang polyme, PAPI;

hop chét phan ting voi isoxyanat dang monome, stearyl amin, SAm; va

chat khoa isoxyanat, MEKO.
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Vi du 24. (ruou Guerbet 32-A0I)12/rugu Guerbet 32/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)

Vi du 24 duge diéu ché bang cach sir dung quy trinh cta Vi du 20, nhung st dung
ruou Guerbet 32 thay cho ruou stearylic (SA). Nguyén liu trong Vi du 24 la ché pham
xtt ly khong chua flo trong do (cac) hop chét thu duoc tir hdn hop phan tng bao gbm:

(1) oligome phan ung voi isoxyanat, ¢4 12 don vi lap, duogc tao ra boi phan Gng
duoc khoi mao boi gbe ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 32 nguyén tu cacbon;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPL

(11)  hop chét phan ung vdi isoxyanat dang monome, rugu Guerbet 32; va

(1v) chat khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 25. Quy trinh téng hop (SA-AOQI)12/EG/PAP/MEKO (0,6/0,3/3/1,8)

Vi du 25 duoc diéu ché bang cach sir dung quy trinh ctia Vidu 20, nhung su dung
etylenglycol (EG) thay cho ruou stearylic (SA). Nguyén liéu trong Vi du 25 1a ché pham
xu Iy khong chua flo trong do (céc) hop chét thu duoc tir hdn hop phan ng bao gom:

(1) oligome phan ung v&i 1soxyanat, c¢6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi gbc ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tu cacbon,

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPI,

(1)  hop chét phan Ung vdi isoxyanat hoa tri hai, etylenglycol, EG; va

(1v) chit khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 26. (SA-AOI)12/HAD/PAPI/MEKO (0,6/0,3/3/1,8)
Vi du 26 duge didu ché bang cach st dung quy trinh cia Vi du 20, nhung str dung
1,6 hexandiamin (HAD) thay cho ruou stearylic (SA). Nguyén liéu trong Vi du 26 la
ché pham xtr Iy khong chtra flo trong do (céc) hop chat thu duoc tir hon hop phén tng
bao gom:
(i)  oligome phan Ung vdi isoxyanat, c6 12 don vi 1ap, dugc tao ra bo1 phén ung
duoc khoi mao boi gbe ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tu cacbon;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPI,
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(iii)  hop chat phan tng véi isoxyanat hoa tri hai, 1,6 hexandiamin, HAD; va

(iv)  chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 27. (SA-AOI)12/ODT/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)

Vi du 27 duoc diéu ché bang cach sir dung quy trinh ctia Vi du 20, nhung sit dung
octadecanthiol (ODT) thay cho rugu stearylic (SA). Nguyén liéu trong Vi du 27 Ia ché
phdm xir ly khong chua flo trong do6 (cac) hop chét thu duoc tir hdn hop phan tmg bao
gom:

(1) oligome phén g voi isoxyanat, c6 12 don vi ldp, duoc tao ra boi phéan tung
duoc khoi mao boi gbe cua 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhém uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tu cacbon;

(1))  isoxyanat dang polyme, PAPI;

(iii)  hop chat phan tng véi isoxyanat dang monome, octadecanthiol, ODT; va

(iv)  chat khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 28. (SI-HOEA)12/BA/N-100/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)

Vi du 28 duoc diéu ché bang cach sit dung quy trinh ctia Vi du 17, nhung st dung
N100 thay cho PAPI va st dung ruou behenylic (BA) thay cho ruou stearylic (SA).
Nguyén liéu trong Vi du 28 la ché pham xir ly khong chua flo trong d6 (cac) hop chét
thu duoc tir hdn hop phéan ting bao gom:

(1) oligome phéan Umng véi isoxyanat, c6 12 don vi 1ap, duoc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi gbéc cia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chtra nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tir cacbon;

(i)  isoxyanat dang polyme, N100;

(iii)  hop chat phan ing véi isoxyanat dang monome, ruou behenylic, BA; va

(iv)  chat khéa isoxyanat, MEKO.

Vi du 29. (SA-AOI/LA-AOI 80/20)12/SA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)
Vi du 29 duoc thuc hién bang cach sir dung quy trinh ctia Vi du 20. Nguyén liéu
trong Vi du 29 14 ché pham xtt Iy khong chua flo trong d6 (cac) hop chat thu duogc tir

hdn hop phan ung bao gdm:
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(1) oligome phan tng voi isoxyanat, c6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan tng
duoc khoi mao boi gde ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol hén hop cta
cac monome acrylat chtra 80% la monome acrylat chira nhom uretan va nhom
hydrocacbon c6 18 nguyén tir cacbon;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPL

(iii)  hop chét phan ung voi isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

(iv)  chit khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 30. (SA-AOI/DDA)12/SA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)

Vi du 30 duoc thuc hién bing cach st dung quy trinh cta Vi du 20. Nguyén liéu
trong Vi du 30 la ché pham xur ly khong chra flo trong do (céac) hop chét thu duogc tu
hon hop phén ung bao gbm:

(1) oligome phan ung vd1 isoxyanat, ¢6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi gbe cua 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol hdn hop cua
cac monome acrylat chira 80% 1a monome acrylat chira nhoém uretan va nhom
hydrocacbon c6 18 nguyén tur cacbon,

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPI,

(iii)  hop chét phan ting voi isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

(iv) chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 31. (SI-HOEA/HOEA/octylmercaptan 9/1/1)/BA/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/ 1,8)
Vi du 31 duoc thuc hién bang cach st dung quy trinh ctia Vi du 20. Nguyén liéu
trong Vi du 31 la ché phim xu ly khong chua flo trong do (cac) hop chét thu duoc tur
hdn hop phan ung bao gdm:
(i)  oligome phan ing v6i isoxyanat, chira 10 don vi 1ap duoc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi gbe gifta 1 mol octylmercaptan, 1 mol hydroxyetyl acrylat
va 9 mol monome acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon co 18
nguyén tir cacbon;
(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPI,
(iii)  hop chét phan tng voi isoxyanat dang monome, ruou stearylic, SA; va

(iv) chét khoa isoxyanat, MEKO.
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Quy trinh nhi hoa trong vi du 20-31

Trong binh ba ¢ 1000mL, 1ip thiét bi khudy, vo gia nhiét, nhiét ké va thiét bi
lam lanh, dat 200g hdn hop phan tmg chua etyl axetat 50% chat ran. Gia nhiét hon hop
1én dén 70°C va tron cho dén khi thu duoc dung dich trong sudt trong etyl axetat. Trong
cbe c6 mod 1000mL, dat 3g Tergitol 15-S-30, 6g Tergitol TMN-6, 3,7g Armocare VGH-
70, va 400g nudc DI. Hon hop nay duoc lam 4m dén khoang 70°C va sau d6 duoc b
sung trong diéu kién khudy manh vao dung dich hitu co néu trén trong binh ba cd
1000mL. Thu duoc tién nhii tuong & nhiét do 70°C. Tién nhil tvong nay duoc di 3 1an
qua thiét bi dbng nhét 2 budc Manton-Gaulin duoc gia nhiét trudc ¢ ap sudt 300 bar (30
MPa). Dung méi dugc hut ra ¢ nhiét do nam trong khoang tir 45 dén 50°C va chan khong
bang khoang tir 20-30 mm Hg. Dich phén tan 6n dinh & khoang 20% chat ran trong nudc
duge tao thanh. C& hat bang 120-180 nm.

Xu 1y vai dét trong Vi du 20-31

Viéc xtr ly vai dét trong cac Vi du 20-31 duoc thuc hién theo quy trinh “Quy trinh
xu Iy bang qua trinh nhudm can” va “Panh gia phun suong (SR)” vo1 cac khac biét sau:
bé xur ly chira axit axetic 0,1% va isopropanol 1%; hoa cliing sau xu ly 14 2 phut ¢ nhiét

d6 175°C; va vai dugc gidt & nhiét do 40°C va la ¢ nhiét d6 180°C trong 3 gidy.

Bang 6: Panh gia phun suong SOF 0,6%; hoa cting 2 phut 175°C

Vidu PES (76,4% PA (74,9% PES PA PES PA
* | WPU) ban dau | WPU) ban déu | 10LD | 10LD | 20LD | 20LD
EX20 | 100 100 90 80 90 70
EX21 | 100 100 90 80 85 80
EX22 | 100 100 80 80 80 80
EX23 | 100 100 80 80 80 80
EX24 | 90 80 80 80 70 70
EX25 | 100 100 90 90 90 85
EX26 | 100 100 90 80 90 80
EX27 | 100 100 80 80 80 80
EX28 | 100 100 90 85 80 80
EX29 | 100 100 90 80 85 80
EX30 | 100 100 80 80 70 70
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[ EX31 [ 100 | 100 [90 J90o |85  [80 |

Vi du 32-38 Cac phan doan chura polydimetylsiloxan (PDMS) chura uretan bi khéa
Vi du 32. Quy trinh téng hop (SA-AOI)12/IM-11/PAPI/MEKO (0,6/0,3/3/1,8)

Trong binh ba ¢6 250mL 1p thiét bi khudy, vo gia nhiét, thiét bi lam lanh va nhiét
ké, dat 54g (0,2mol) SA, 28,2g AOI (0,2mol), 35g etylaxetat, va 1 giot DBTDL. Hon
hop phan tng duoc cho phan tmg trong 5 gio & nhiét d6 85°C trong khi quyén nito.
Kiém tra IR cho thay toan bo isoxyanat da phan tmg. Lam ngudi hdn hop xubng 60°C
va bd sung 1,3g 2-mercaptoetanol (0,017mol) va 0,2g VAZO-67 vao. Khir khi hdn hop
3 1an bang cach st dung may hut chan khong va nito va sau do gia nhiét dén khoang
70°C. Xay ra su toa nhiét manh dén 88°C. Tiép tuc phan ung trong 3 gio & nhiét do 85°C
trong moi truong nito. Sau do, bd sung 0,06g VAZO-67 vao va tiép tuc phan ung trong
16 gio. Thu dugc dung dich trong sudt chira oligome dugc bd sung nhom chiic hydroxyl.
Pha lodng hdn hop phan ting béng cach str dung 60g etylaxetat va lam ngudi xudng 60°C
trong moi trudng nito. Sau do, bd sung 11,6 g (0,085 duong luong) PAPI va 9,5 g
(0,0085mol) IM-11 PDMS diol vao va cho phan ting trong 16 gi¢ ¢ nhiét do 85°C. Budce
cudi cung 1a b6 sung 4,4 g MEKO (0,05 1mol) vao va cho phan tng trong 2 gio ¢ nhiét
d6 82°C. Phén tich IR chi ra ring toan bd isoxyanat da phan ung. Thu duoc dung dich
trong c6 mau nau hd phach ¢ 82°C.

Nguyén liéu trong Vi du 32 1a ché pham xu ly khong chura flo trong do (céc) hop
chat thu duoc tir hdn hgp phan tmg bao gom:

(i)  oligome phan ing voi isoxyanat, ¢6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan ung
duoc khoi mao boi gbc cia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tu cacbon,

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPL

(11)  hop chét phan ng véi isoxyanat dang dime, PDMS diol c6 phén tir luong
trung binh bang 1120; va

(iv) chit khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 33. (SI-HOEA)12/X-22-170D/PAPI/MEKO (0,1/0,05/1/0,85)
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Vi du 33 duoc didu ché bang cach sir dung quy trinh ctia Vi du 32, nhung str dung
oligome (SI-HOEA ), thay cho (SA-AOI)12 va st dung PDMS X-22-170D thay cho IM-
11. Nguyén liéu trong Vi du 33 la ché phdm xir Iy khong chira flo trong dé (cac) hop
chét thu duoc tir hdn hop phan tng bao gdm:

(1) oligome phan ung vdi isoxyanat, c6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phan tng
duoc khoi mao boi gbe ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tir cacbon;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPI,

(ii1)  hop chét phan ung voi isoxyanat dang dime, PDMS diol ¢ phén tir luong
trung binh bang 2240; va

(iv)  chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 34. (SI-HOEA)s/X-22-170D/PAPI/MEKO (0,2/ 0,02/ 1/ 0,78)

Vi du 34 duoc thuc hién bang cach st dung quy trinh ctia Vi du 33, nhung st
dung cac ty 1& mol khac nhau cua cac chit phan ung. Nguyén liéu trong Vi du 34 1a ché
pham xur Iy khong chira flo trong d6 hop chat nay thu duoc tir hon hop phan ting bao
gom:

(1) oligome phan tng voi isoxyanat, c6 8 don vi lap, duoc tao ra bdi phan ung
duoc khoi mao bai gbe ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 8 mol monome acrylat
chtra nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tir cacbon;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPI,

(11)  hop chit phan tng v6i isoxyanat dang dime, PDMS diol ¢6 phan tr luong
trung binh bang 2240; va

(1v) chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 35. (SI-HOEA)12/X-22-170A/PAPI/MEKO (0,2/0,1/1/0,7)

Vi du 35 duoc diéu ché bang cach st dung quy trinh ctia Vi du 33 nhung sir dung
PDMS X-22-170A. Nguyén liéu trong Vidu 35 1a ché pham xir ly khong chua flo trong
d6 (céc) hop chét thu dugc tir hén hop phan tmg bao gom:
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(1) oligome phan Ung voi isoxyanat, c6 12 don vi 1ap, duoc tao ra boi phan tng
duoc khoi mao béi géc ctia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhém uretan va nhom hydrocacbon c6 18 nguyén tir cacbon;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPI,

(ili)  hop chét phan ung vdi isoxyanat dang dime, PDMS diol c6 phén tir luong
trung binh bang 1806; va

(iv)  chét khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 36. (SI-HOEA)12/X-22-170A/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7)

Vi du 36 duoc thuc hién bing cach st dung quy trinh ctia Vi du 35, nhung st
dung cac ty 1& mol khac nhau cua cac chét phan tung. Nguyén liéu trong Vi du 36 la ché
pham xr Iy khong chura flo trong do (cac) hop chét thu duoc tir hon hop phan ung bao
gdm:

(1) oligome phan ting voi isoxyanat, c6 12 don vi lap, duoc tao ra boi phéan Utng
duoc khoi mao boi gbe ciia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chira nhom uretan va nhom hydrocacbon ¢6 18 nguyén ti cacbon,

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPI;

(i11)  hop chét phan mg v¢i isoxyanat dang dime, PDMS diol c6 phén tir luong
trung binh bang 1806; va

(iv)  chat khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 37. (BA-TDI-HOEA)12/X-22-170A/PAPI/MEKO (0,6/0,6/3/1,8)

Vi du 37 duoc thuc hién theo quy trinh ctia Vi du 32 nhu:hg st dung (TDI-BA-
HOEA)2 lam oligome va X-22-170A lam dan xuét polydimetylsiloxan. Nguyén li€u
trong Vi du 37 la ché pham xtr ly khong chua flo trong do (cac) hop chét thu duoc tu
hdn hop phan tmg bao gdm:

(i)  oligome phan (g voi isoxyanat, c6 12 don vi lap, dugc tao ra bai phén Ung
duoc khoi mao boi gbe ciia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome
acrylat chtra hai nhém uretan va nhom hydrocacbon c¢6 22 nguyén tu cacbon;

(ii)  isoxyanat dang polyme, PAPI;
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(iii) hop chat phan mg véi isoxyanat dang dime, PDMS diol c6 phan tir luong
trung binh bang 1806; va
(iv)  chat khoa isoxyanat, MEKO.

Vi du 38. (BA-AOI)12/KF 6001/PAPI/MEKO (0,6/0,3/3/1,8)

Vi du 38 duoc thuc hién theo quy trinh ctia Vi du 32 nhung sir dung (BA-AOI)12
lam oligome va KF-6001 1am PDMS-diol. Nguyén ligu trong Vi du 30 1a ché phim xir
1y khong chura flo trong dé (cac) hop chét thu duoc tir hdn hop phan tng bao gom:

(1) oligome phan tmg véi isoxyanat, c6 12 don vi 1ap, dugc tao ra boi phan tng
dwoc khoi mao boi gbe ciia 1 mol 2-mercaptoetanol va 12 mol monome acrylat
chira nhom uretan va nhom hydrocacbon c6 22 nguyén tur cacbon;

(i)  isoxyanat dang polyme, PAPIL;

(11)  hop chét phan mg véi isoxyanat dang dime, PDMS diol co khéi luong tuong
duong bang 900; va

(iv)  chat khoa isoxyanat, MEKO.

Quy trinh nhi hoa

Trong binh cAu ba cb 1000mL lap thiét bi khudy, vé gia nhiét, nhiét ké va thiét
bi lam lanh, d3t 200g hdn hop phan tng 50% chét ran (trong etylaxetat). Gia nhiét hon
hop dén 70°C va tron cho dén khi thu dugc dung dich trong sudt trong etylaxetat. Trong
cbc c6 mod 1000mL, dit 3g Tergitol 15-S-30, 6g Tergitol TMN-6, 3,7g Armocare VGH-
70 (70% chét ran) va 400g nuge DL Hon hop nay cling duoc lam 4m dén khoang 70°C
va sau d6 dugc bo sung trong diéu kién khudy manh vao dung dich hitu co néu trén trong
binh ciu ba ¢é 1000mL. Thu duoc tién nhii tuong ¢ nhiét dd 70°C. Cho tién nhil tuong
nay di 3 1an qua thiét bi déng nhat 2 budc Manton-Gaulin duoc gia nhiét trudc 6 ap suét
300 bar (30 MPa). Dung mdi duoc hut ra & nhiét do nim trong khoéang tur 45 dén 50°C
va chan khong bang khoang 20-30 mm Hg. Dich phén tan 6n dinh & khoang 20% chét

ran trong nude dugc tao thanh véi1 ¢d hat tur 120 dn 180 nm.

Thir nghiém danh gia phun suong

-60-



33270

Vai dét vi soi PES va vai vi soi PA duoc xt ly béng “qua trinh nhuém can” su
dung bé xir Iy trong nudc chira axit axetic 0,1% va isopropanol 1%. Budc hoa cung duoc
thuc hién trong 2 phut ¢ nhiét d6 175°C. Vai duoc kiém tra vé kha nang chéng nudc cua
ching bang thir nghiém “Danh gia phun suong”. Vai duoc giat trong 5 va 10 1an & nhiét
d6 40°C v6i quy trinh gidt duge mo ta trong “Panh gia phun suong” ngoai trir sau chu
trinh cudi, vai duoc sdy nhao tron va la & nhiét 6 180°C trong 3 gidy va gia tri danh gia

phun suong duoc xac dinh mot 14n nita.

Bang 7: Banh gid phun suong

Vidy |PES(764%  |PA(749%  |PES |PA |PES |PA
' | WPU) ban ddu | WPU) ban dau | SLD | SLD | 10LD | 10LD
EX32_| 100 100 100 [90 180 85
EX33_| 100 100 ND _[ND_[ND __[ND
EX34 | 100 95 ND |ND [ND |[ND
EX35 |85 70 ND [ND [ND [ND
EX36_| 80 70 ND [ND [ND [ND
EX37 | 100 90 90 80 |70 70
EX38 | 100 100 90 9 |80 80

ND = Khoéng xéac dinh

Vi du 39. (ODA),(HOEA )s-SCoHs-OH + SI/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7)
Piéu ché oligome (ODA)>(HOEA)s-SC2Hs-OH

Trong binh ciu phan tmg 3 cd day tron dung tich 1 lit, trén 32,4g (0,1mol)
monome octadexyl acrylat vdi 46,5g (0,4mol) HOEA, 3,9g (0,05mol) 2-mercaptoetanol,
va 80g etylaxetat. Suc khi nito trong 2 phtt, b sung 0,2g chat khoi mao V-67 va gia
nhiét hdn hop dén 70°C. Quan sat su toa nhiét va tiép tuc phan tmg trong 15 gio & nhiét
d6 70°C. Sau d6, bd sung mot 14n nita 0,1g VAZO-67 vao va tiép tuc phan Ung trong 4
gity nita. Khi duoc lam ngudi xubng nhiét d6 trong phong thi thu dugc dung dich la

khoang 50% chét rin trong etylaxetat voi MW theo Iy thuyét bang 1655.9.

Diéu ché oligome (ODA),(HOEA )s-SC,H4-OH + SI
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Trong binh cdu phan tmg 3 ¢ day tron dung tich 1 lit, bd sung 140g etyl axetat
vao 82,9¢g (0,05mol) oligome (ODA)2(HOEA )s-SC2Hs-OH, duoc diéu ché nhu trén. Sau
do, 25g etyl axetat duoc chung cét ra va lam ngudi hdn hop xubng 75°C. B sung 118 2g
(0,4mol) stearyl isoxyanat vao hdn hop nay va gia nhiét & 75°C trong 2 gio trudc khi bd
sung 1 giot DBTDL. Xay ra su toa nhiét nhe, lam tang nhiét do dén 78°C. Sau 5 gio thi
dinh -NCO bién mét khi duoc phén tich bang IR. M.-W theo ly thuyét ctia oligome 1a
4015,9 va nguyén liéu sap thu dugc 1a 51,5% chét ran trong etyl axetat.

Quy trinh diéu ché (ODA),(HOEA )s-SC,H4-OH + SI/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7)

Trong binh cdu phan Ung ba cb day tron dung tich 500mL, 87,8g
(ODA),(HOEA )s-SC2H4-OH + SI oligome, dugc didu ché nhu trén (MW 4015,9, 0,012
mol, 51,5% trong etylaxetat), 6,07g SA (MW 270,5, 0,022mol), 15g PAPI (EW 136,
0,11mol)) va 25g etylaxetat dugc tron va dugc cho phén ting qua dém ¢ nhiét do 75°C.
Sau do, bd sung 6,9g MEKO (MW 87,12, 0,078mol) trong khi khudy, va gia nhiét hdn
hop & nhiét d6 75°C trong 4 gio nita. Budc nay tao ra khoang 50% chét ran.

Sau d6, phan tan dung dich néu trén trong nudc bang cach tron nd & nhiét do
65°C v&i pha nude, gom c6 275g nude khir ion (DI), 2,9g Arquad 12-50 (Akzo Nobel),
4.4g Tergitol TMN-6 va 2,2g Tergitol 15-S-30. Sau d6 cho hdn hop tron so bo nay di
qua thiét bi vi luu 2 14n. Sau do, loai bo etylaxetat bang cach chung c4t chan khong dé
tao ra dich phén tan khong chira dung méi 6n dinh ma duoc pha lodng dén 25% chét ran
voi nude DI Nguyén liéu dugc ky hiéu la (ODA)(HOEA)s-SCoH4-OH  +
SI/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7) trong d6 céc con sd trong ngodc don ding dé chi sb
mol twong ddi ctia 4 chat phan tng dugc nhan biét bang cac chit viét tit duoc mo ta trén
day.

Nguyén liéu trong Vi du 39 1a ché pham xu Iy khong chira flo trong d6 (cac) hop
chit thu duoc tir hdn hop phan ung bao goém:

(1)  oligome phan ing v61 isoxyanat c6 10 don vi lap;
(1)  1soxyanat dang polyme, PAPI; va
(iv)  chit khoa isoxyanat, MEKO.
trong do, oligome nay duoc tao ra boi phan tng duoc khoi mao bsi gbe gitta hdn

hop phan tng chira mercaptan (2-mercaptoetanol) va (met)acrylat (ODA va HOEA)
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chtra nhém thu duoc tu isoxyanat (uretan) va nhom hydrocacbon co it nhat 16 nguyén

tur cacbon (18 nguyén tir cacbon).

Vi du 40. (ODA)1(HOEA)e-S-C2H4-COOC1sH37 + SI/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7)
V6i chinh xé4c 1 quy trinh giéng nhu trong Vi du 39 nhung sit dung ODMP lam
mercaptan, oligome (ODA)1(HOEA)o-S-C2Hs-COOCisH37 (MW 1728) duoc didu ché
v6i khéi luong dugc diéu chinh cho MW ciia oligome. Sau d6, véi chinh xac 14 quy trinh
gibng nhu trong Vi du 31 (ODA)i(HOEA )s-S-C2Hs-COOC sH37 + SI oligome (MW
4088) duoc didu ché voi khdi luong duge didu chinh cho MW ctia oligome. Cubi cung,
voi chinh x4c 1a quy trinh giéng nhu trong Vi du 39 (ODA)i(HOEA)s-S-CoHs-
COOCsHs7 + SI/SA/PAPI/MEKO (0,1/0,2/1/0,7) duoc diéu ché va nhii hoa voi khbi
luong duoc diéu chinh cho cac luong duoc sir dung.
Nguyén liéu trong Vi du 40 1a ché pham xir Iy khong chira flo trong d6 (cac) hop
chét thu dugc tir hdn hop phéan ting bao gdm:
(1) oligome phéan Uing véi isoxyanat cd 10 don vi ldp;
(i)  isoxyanat dang polyme, PAPI; va
(iv)  chét khoa isoxyanat, MEKO;
trong dé, oligome nay dugc tao ra boi phan ung duoc khoi mao boi gbc gitra hon
hop phan ing chtra mercaptan (ODMP) va (met)acrylat (ODA va HOEA) chira nhém
thu duoc tir isoxyanat (uretan) va nhom hydrocacbon c6 it nhat 16 nguyén tir cacbon (18
nguyeén tir cacbon).

Céc két qua danh gia phun suong ddi voi Vi du 39 va 40 duoc néu trong Bang 8.

Bang 8. Danh gid phun suong

Vidu NTD (66% PPP (73% NTD PPP NTD PPP
" | WPU) ban dau | WPU) ban dau | 5LD SLD 20LD 20LD

EX39 | 100 100 85 100 60 85

EX40 | 100 100 85 100 70 80

Toan bo ban md ta ctia cac patent, tai lidu patent, va cong bd don duoc trich din
& day duoc dua vao bang cach vién dan toan bd nhu thé timg tai liéu nay duoc dua vao

riéng. Cac cai bién va thay d6i khac nhau doi voi ban mo ta nay sé tré nén rd rang doi
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vOi ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc ndy ma khéng vuot ra khoi pham vi cua
sang ché. Nén hiéu rang sang ché khong duoc du dinh gi¢i han khong chinh dang vao
cac phuong 4n va vi du minh hoa néu ¢ déy va cac vi du va phuong an nay chi duoc
trinh bay nhu 1a cac vi du véi pham vi cta sang ché duoc du dinh chi bi gioi han boi cac

diém yéu cau bao ho néu ¢ day nhu sau.
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché phim xu ly khong chua flo bao gom:
mot hozic nhidu hop chit thu dugc tir hdn hop phan ung bao gém:
(1) it nhat mdt oligome phan tng voi isoxyanat chira 2 dén 20 don vi
ap lai; |
(i) it nhat mot polyisoxyanat;
(ili)  tay y it nhit mot hop chét phan ing véi isoxyanat b6 sung; va
(iv)  tiy y it nhdt mot chat khéa isoxyanat;
trong d6 oligome phan tmg véi isoxyanat nay duoc diéu ché bang phan tmg duoc
khoi mao bing gbc ctia hdn hop phan tmg chira it nhit mot mercaptan va it nhat mot
monome (met)acrylat, trong d6 it nhit mot monome (met)acrylat nay bao goém it nhat
m6t nhom thu duoc tir isoxyanat va it nhit mét nhém hydrocacbon cé it nhit 16 nguyén

tir cacbon.

2. Ché pham xu 1y khong chua flo theo diém 1, trong d6 oligome thu duoc tir isoxyanat
duoc tao thanh tir it nhét 1a 70% khdi lugng cac monome (met)acrylat 6 nhom thu duoc
tir isoxyanat va nhom hydrocacbon c¢ it nhit 16 nguyén tir cacbon, tinh theo tong khéi

luong ctia cac monome.

3. Ché pham xur Iy khong chira flo theo diém 1, trong d6 oligome phan (mg véi isoxyanat

bao gdbm nhom isoxyanat bi khoa.

4. Ché pham xu 1y khong chua flo theo diém 1, trong d6 (met)acrylat chira it nhit mot
nhém thu duogc tlr isoxyanat va it nhdt mot nhém hydrocacbon c6 it nhat 16 nguyén tur
cacbon c¢ it nhat mot trong s6 cac cong thirc sau day:
RI-NH-C(0)O-L!-OC(O)C(R?)=CH; (Cong thuc I);
R3-X!-C(O)NH-L2-OC(O)C(R"H=CH: (Cdng thuc II); ho#c
R>-X2-C(O)NH-Q-NH-C(0)O-L*-OC(0O)C(R®)=CH, (Cdng thuc III);
trong do:
R' R? va R’ ddc 1ap 1a nhém hydrocacbon c¢ it nhat 16 nguyén tir cacbon;
R2, R* va R® doc 14ap 1a H hodc CHs;
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L', L2, va L3 doc 1ap 1a nhom alkylen mach nhanh hozc mach thang cé tir
2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhom arylen, hodc dang két hop ctia chiing;

X! va X? doc lap 1a O, S, -NH, hodc -N(R'?), trong d6 R 1a nhom
hydrocacbon ¢ 1 dén 20 nguyén tir cacbon; va

Q 1a gbc isoxynat héa tri hai.

5. Ché phdm xir Iy khéng chua flo theo diém 1, trong d6 oligome c6 it nhat mét trong
cac cong thirc sau day:
Y!-[RI-NH-C(0)O-L!-OC(0)C(R?)-CH:]m-S-R7-(T?), (Cong thirc IV),
Y2-[R3-X'-C(O)NH-L2-OC(0)C(R*)CH2]m-S-R-(T?), (Cong thuc V); hodc
Y3-[R3-X2-C(O)NH-Q-NH-C(0)O-L3-OC(0)C(R®)CH2]m-S-R%-(T?), (Cong thuc VI);
trong do:

Y'!, Y2, va Y3 doc lap 1a H hodc gbe khoi mao;

R! R? va RS doc 1ap 1a nhom hydrocacbon c¢ it nhét 16 nguyén tir cacbon,

R2, R*, va RS doc 1ap la H hodc CH3;

L', L2, va L3 doc 1ap 1a nhom alkylen mach nhanh hodc mach théng c6 tir
2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhom arylen, hodc dang két hop cua chung;

X! va X2 doc lap 1a O, S, -NH, hodc -N(R'), trong d6 R!® 14 nhom
hydrocacbon co tir 1 d@n 20 nguyén i cacbon;

Q la gbc isoxynat hoa tri hai;

mdi m doc 1ap 1a s6 nguyén ndm trong khoang tir 2 dén 20,

R, R®, va R? doc lap la nhom lién két hoa tri hai hodc hoa tri ba co tur 1
dén 10 nguyén tir cacbon;

T!, T2, va T? doc lap la —OH, -NH», hoac -NH(R'"), trong do R 1a H,
nhom hydrocacbon co tir 1 d&én 10 nguyén tir cacbon;

mdi p ddc 1ap 1a 1 hodc 2; va

S 1a luu huynh.

6. Ché pham xur ly khong chira flo theo diém 1, trong d6 ché phdm nay con chura it nhét

mot hop chat don chire, hai chire, hodc da chirc phan ing véi isoxyanat bd sung.
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7. Ché pham xir Iy khong chira flo theo diém 1, trong do oligome nay dwoc tao thanh
bang phan tng oligome hoa ciia it nhdt mot mercaptan voi it nhdt mét monome
(met)acrylat chira it nhit mét nhom thu duoc tir isoxyanat va it nhit moét nhom
hydrocacbon c6 it nhat 16 nguyén tir cacbon, trong do ty 1€ mol cia mercaptan so vdi

(met)acrylat nam trong khoang tir 1:4 dén 1:20.

8. Ché pham x1r ly khéng chira flo duoc diéu ché bang phan ung cua cac thanh phén bao
gdm:
(i) it nhat mot oligome duoc chic hoa;
(i) it nhat mot polyisoxyanat thom; va
(iv) it nhat mot chat khoa 1soxyanat oxim;
trong do oligome duoc chic hda nay cé it nhat mot trong sb cac cOng thuc sau day:
Y'-[R'-NH-C(0)O-L!-OC(0)C(R?)-CHz]m-S-R"~(T"), (Céng thirc IV);
Y?-[R3-X"'-C(O)NH-L2-OC(O)C(R*)CHa]m-S-R8-(T2), (Cong thic V); hoac
Y3-[RS-Xz-C(O)NH-Q-NH-C(O)O-L3-OC(O)C(R6)CHz]m-S-R9-(T3)p (Cong thuc VI);
trong do:
Y!, Y2, va Y? doc lap 1a H hodc gbc khoi mao;
R', R3, va R’ doc 14p la nhém hydrocacbon c6 it nhét 16 nguyén ti cacbon:
R? R va R® doc 1ap 1a H hoac CHs;
L', L2, va L* doc 1ap 1a nhom alkylen mach nhanh hodc mach théing c6 tir
2 dén 10 nguyén tir cacbon, nhom arylen, hodc dang két hop cua chung;
X' va X? doc lap la O, S, -NH, hodc -N(R!), trong d6 R'® 1 nhom
hydrocacbon c6 tir 1 dén 20 nguyén tir cacbon;
Qla gbc 1soxynat hoa tri hai;
mdi m doc 14p 1a s6 nguyén nam trong khoang tir 2 dén 20:
R7, R%, va R’ doc 1ap 1a nhém lién két hoa tri hai hodic hoa tri ba ¢ tir 1
dén 10 nguyén tu cacbon;
T', T, va T® doc lap la —OH, -NHa, hogic -NH(R!!), trong do R'! 1a H,
nhom hydrocacbon ¢6 tir 1 dén 10 nguyén tu cacbon:
mbi p doc 1ap 1a 1 hoac 2; va

S 1a luu huynh.
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9. Phuong phap xtr ly nén soi bao gdm bude sir dung cho nén soi nay ché phim theo

diém 1 voi luong du dé tao ra kha nang khong thdm nudc cho nén soi ndy.

10. Nén soi duoc xtr ly bang phuong phap theo diém 9.

-68-





