(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

(19) Cong hoa xa hgi chi nghia Viét Nam (VN) (11)
CUC SO HU'U TRI TUE
1-0033393

HO01B 5/14; BO5D 5/12; BO5SD 7/24; (13) B
(51) HO5K 1/09; B32B 7/02; HO1B 13/00;
B05D 1/36; B32B 27/18

(21) 1-2019-03505 (22) 29/11/2017
(86) PCT/JP2017/042823 29/11/2017 (87) WO 2018/101334 07/06/2018
(30) 2016-234242 01/12/2016 JP; 2017-144454 26/07/2017 JP
(45) 26/09/2022 414 (43) 26/08/2019 377A
(73) SHOWA DENKO K.K. (JP)
13-9, Shiba Daimon 1-Chome, Minato-ku, Tokyo, 1058518, Japan
(72) TOBA Masahiko (JP); NAKAZAWA Eri (JP); YAMAKI Shigeru (JP).
(74) Coéng ty TNHH Quéc té D&N (D&N INTERNATIONAL CO.,LTD.)

(54) NEN DAN PIEN TRONG SUOT VA PHUONG PHAP SAN XUAT NEN NAY

(57) Sang ché dé cap dén nén din dién trong sudt chira cac ddy nano bac va co cac dac tinh
quang hoc, dac tinh dién va do bén sang tuy€t voi; va phuong phap san Xuét nen nay. Nén
dan dién trong sudt dic trung & cho bao gém: nén; mang dan dién trong . sudt dugc tao ra
trén it nhat mot bé mat chinh ctia nén, va chira nhya gan két va cac soi din dién; va mang
bao vé duoc tao ra trén mang dan dién trong subt, trong do nhi¢t do bat dau phan hay nhiét
cua nhua gén két 1a 210°C hodc cao hon, va mang bao v¢ 1a mang dugc luu hoa nhiét thu
duoc bﬁng cach su dung nhya ran nhiét.



33393

Linh vuc ky thuit dwoe dé cip
Sang ché dé cip dén nén dan dién trong sudt va phuong phap san xuét nén nay.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Mang dan dién trong subt duoc st dung trong céc linh vuc khac nhau nhu dién
cuc trong sudt cho man hinh tinh thé 16ng (liquid crystal display - LCD), man hinh
plasma (plasma display panel - PDP), man hinh kiéu dién phéat quang hitu co, quang dién
(photovoltaic - PV), va bang diéu khién cam Gng (touch panel - TP), mang xa tinh dién
(electro-static discharge - ESD), va mang can nhiéu dién tir (electromagnetic interference
- EMI), v.v.. Béi v6i cac mang dan dién trong sudt nay, thong thudong, mang dung ITO
(Indi thiée oxit) da dugc st dung. Tuy nhién, c6 han ché d6 1a tinh 6n dinh nguén cép
indi thip, chi phi san xudt cao, dd mém déo kém, va can nhiét d6 cao khi tao ra mang. Do
do, cac mang dan dién trong sudt c6 thé thay thé mang ITO da duoc tim kiém mot cch
tich cuc. Trong s& cic mang nhu vdy, mang dan dién trong sudt chira diy nano kim loai
duoc uu tién st dung 1am mang dan dién trong sudt thay thé cho mang ITO, nhd ¢6 kha
nang dan dién, dac tinh quang hoc va dg mém déo uu viét, va uvu diém cia né 1a mang co
thé dugc tao ra boi quy trinh wét, chi phi san xuét thdp va khong can nhiét do cao tai thoi
diém tao mang, va cac uu diém tuong tu. Vi du, mang dan dién trong subt chira cac diy
nano bac, va c6 kha nang dan dién, dic tinh quang hoc va do mém déo uu viét da duogc

biét dén (tham khao tai lidu sang ché 1).

Gan day, cac bang diéu khién cam ung dugc tng dung trong dién thoai thong
minh, hé théng diéu hudng xe 6 t0, mdy ban hang tu dong, va tuong tu, va céc bang diéu
khién cam tmg da duge st dung rong rdi ngoai troi. Khac v6i sir dung trong nha, bang
diéu khién cam tng tiép xuc v6i anh ning mat troi trong qud trinh st dung ngoai troi, va

do do, can phai c6 do bén sang, ngoai do bén nhiét va do am.

Vi du, tai li€u sang ché 2 bde 1 sy cai thién do bén sang bang cach cung cap 16p
nhua chura phu gia kim loat, trén cac s¢i kim loai. Néu hat kim loai dugc st dung cho phu
gia kim loai, hat nay tan xa anh sang, va do do, c6 moi lo ngai la kha nang nhin thay c6

thé bi giam di. Tai lidu sang ché 2 md ta thay doi trong do bén trudc va sau khi thir
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nghiém do bén sang, nhung khong c6 mb ta lién quan dén dic tinh quang hoc sau khi thir

nghiém do bén sang.

Hon nira, tai liéu sang ché 3 boc 10 su cai thién do bén sang va do bén chuyén vi
bing céch kiém soat ham luong halogen & muc thap, trong mang dan dién chira cic day
nano kim loai 12 soi dan dién. Theo cac nghién ctru clia cic téc gia sang ché, trong mot sé
két qua, do bén sang trd nén kém hon thdm chi néu ham luong halogen & trong khoang
duoc mo ta trong tai liéu sang ché 3. Hon nita, tai lidu sdng ché 3 chi mo ta phép do dién
trd b& mit cia phan khong dan dién trong phan dugc tao mau, nhung khong mo ta cac két

qua cua danh gid chuyén vi.

Tuy nhién, ¢6 han ché d6 1a mang dan dién trong sudt chra cic diy nano bac c6
dién tich bé mit I6n trén khdi luong bac, va do d6 c6 thé dé dang phan ung véi cac hop
chit khac nhau, dan dén kha ning chdng chiu méi truong kém. Do anh hudng tir céc tac
nhan dung trong y té hodc dung dich lam sach khac nhau duoc st dung trong cac quy
trinh nay, hodc anh hudéng tir oxy hodc do am trong khong khi ma mang tiép xuc trong
qué trinh bao quan thoi gian dai, cdu tric nano bi dn mon, dan dén giam kha ning din
dién. Hon nita, cu thé, khi mang duoc st dung cho céc vt liéu dién tu, dé ngin chidn su
dinh két hoac pha tron cac tap chét giéng hat min, bui va bui ban, v.v., trén bé mit nén,
quy trinh lam sach vat ly st dung chdi, v.v., thuong duogc thuc hién. Tuy nhién, hu hai

i v6i bé mat do quy trinh lam sach vat 1y nay cling c¢6 thé 1a mot van dé.

Pé giai quyét nhitng han ché nay, ¢6 nhidu nd luc cung cip mang bao vé trén bé
mit cua mang dan dién trong sudt c6 ddy nano bac dé mang lai d6 cing va kha ning
chong chiu méi truong cho mang dan dién trong subt. Ngoai ra, bai vi can c6 két ndi dién
gitta ddy dan clia mach dién tir va mang dan dién trong sudt, mong mudn ¢6 duoc mang
bao vé c¢6 kha nang duy tri tiép xuc dién tir bé mat mang bao vé dén mang dan dién trong

suot.

Dé giai quyét nhitng han ché nay, nhidu can nhic khac nhau da duoc thuc hién ddi
v6i 16p bao vé cia mang dan dién trong sudt. Vi du, tai liéu sang ché 4 d& xuét phuong
phép bao vé mang dan dién trong sudt sir dung ché pham rin nhiét riéng, trong d6 16p bao
vé méng dugc cung cdp dé duy tri tiép xuc dién. Ngoai ra, dudi dang vi du vé phuong
phap tao ra mang bao vé&, phuong phép phi quay duge md ta, va mang mong day Xap xi

100nm duogc tao ra. Tuy nhién, tai liéu sang ché 4 chi tdp trung vao chit lugng cta 16p
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bao vé¢, va khong tap trung vao do 6n dinh thu dugc nho su két_hc_rp cua lop dan dién va
16p bao vé.

Hon nita, tai liéu sang ché 5 boc 16 quy trinh tao ra mang bang cach st dung ché
phém mang bao vé chtra chét chéng an mon, ¢ nhiét dd cao hon la 150°C, dé nho do6 tdng
kha nang chdng chiu mdi truong. Trong qué trinh tao ra mang, mang bao vé dugc dat &
nhiét do cao 150°C, do do, cé lo ngai réng mot sb van dé nhu tao ra méo, giam dac tinh

quang hoc, v.v., cO thé xay ra, tuy thudc vao vat liéu duoc sir dung.

Tai liéu theo giai phap k¥ thuat da biét

Tai liéu sang ché 1: Cong bd don sang ché Nhat Ban chua dugc tham dinh
(Kohyo) s62010-507199

Tai liéu sang ché 2: Tai liéu WO 2015/056445

Tai liéu sdng ché 3: Cong bd don sang ché Nhat Ban chua dugc thim dinh (Kokai)
56 2012-230881

Tai liéu sang ché 4: Cong b don sang ché Nhat Ban chua duoc thim dinh (Kokai)
56 2013-170210

Tai liéu sang ché 5: Cong bd don sang ché Nhat Ban chua duge thim dinh (Kokai)

56 2015-18824
Ban chét ky thuit cia sing ché

Mot trong cac muc dich cta sang ché 1a d& xuit nén dan dién trong subt chira cac
soi dan dién va c6 dic tinh quang hoc va dic tinh dién uu viét, cling nhu do bén sang uu
viét, va phuong phap san xuét nén nay. Hon nita, mot trong cac muc dich ctia sang ché 1a
dé xuét nén dan dién trong sudt dugc cung cap mang bao vé c6 kha nang duy tri dic tinh
tiép xuc dién voi mang dan dién trong sudt chira cic soi dan dién, va c6 kha nang ap dung
kha nang chéng chiu méi truong cao cho mang dan dién trong sudt, va phuong phap san

xuat nén nay.
bé dat duge muc dich néu trén, sdng ché dé cap dén cac khia canh sau day.

[1] Nén dan di¢n trong sudt bao gdm, nén, mang dan dién trong sudt dugce tao ra
trén it nhat mot bé mat chinh ctia nén va chtra nhya géan két va cac soi dan dién, va mang

bdo vé dugc tao ra trén mang dan dién trong sudt, trong d6 nhya gan két c6 nhiét do bat
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dau phéan huy nhiét 1a 210°C hodc cao hon, va mang bao vé 1a mang dugce luu héa nhiét

lam bang nhya ran nhiét.

[2] Nén dén dién trong subt theo muc [1], trong d6 nhua gin két chtra polyme c6

70% mol hoac nhiéu hon don vi monome N-vinylaxetamit.

[3] Nén dan dién trong sudt theo muc [2], trong d6 polyme 1 homopolyme ctia N-

vinylaxetamit (NVA).

[4] Nén dan dién trong sudt theo muc bit k¥ trong s6 cac muc tir [1] dén [3], trong

d6 soi dan dién 1a day nano kim loai.

[5] Nén din dién trong sudt theo muc [4], trong d6 ddy nano kim loai 1a ddy nano

bac.

[6] Nén dan dién trong sudt theo muc bat k¥ trong s6 cac muc tir [1] dén [5], trong
do mang bao vé la mang dugc luu hoa nhigt chra (A) polyuretan chira nhém carboxyl,

(B) hop chit epoxy, va (C) chat ting tc luu hoa.

[7] Nén dan dién trong sudt theo muc bat k¥ trong s6 cac muc tir [4] dén [6], trong
do ty 18 khéi luong gitra nhua gén két va day nano kim loai (nhya gén két/ddy nano kim

loai) 1a tir 0,8 dén 20.

[8] Nén dan dién trong sudt theo muc bat ky trong sb cac muc tir [1] dén [7], trong

d6 ca mang bao v¢ va nhua gan két khong c6 vong thom trong mot phén tu.

[9] Nén din dién trong sudt theo muc bét ky trong s6 cac muc tix [1] dén [4], trong

do nén la mang nhua.

[10] Phuong phap san xudt nén dan dién trong sudt bao gdm cic budc: tao ra
mang dan dién trong subt béng muc dan dién chtra nhya gén két c6 nhiét do bét dau phén
hay nhiét 1a 210°C hodc cao hon va céc soi dan dién, trén it nhit mot bé mat chinh cta
nén, tao ra mang bao ve, béng muc mang bao vé rian nhiét, trén mang dan dién trong sudt,
va gia nhié¢t va luu héa mang bao v¢.

[11] Phuong phap san xuat nén dan dién trong sudt theo muc [10], trong dé nhua

gin két chira polyme c¢6 70% mol hodc nhidu hon don vi monome N-vinylaxetamit

(NVA).
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[12] Phuong phap san xudt nén din dién trong subt theo muc [11], trong d6

polyme 1a homopolyme ctia N-vinylaxetamit (NVA).

[13] Phuong phap san xuat nén dan dién trong sudt theo muc bit ky trong s cac

muc tir [10] dén [12], trong d6 soi dan dién 1a day nano kim loai.

[14] Phuong phép san xuat nén dan dién trong sudt theo muc [13], trong d6 diy

nano kim loai la day nano bac.

[15] Phuong phap san xuat nén dan dién trong subt theo muc bit ky trong sb cac
muc tir [10] dén [14], trong d6 muc mang bao vé ran nhiét chira (A) polyuretan chira
nhom carboxyl, (B) hop chét epoxy, (C) chét tang toc luu hoa, va (D) dung moi, va ham

luong ctia dung mdi (D) 1a tir 95,0% khdi luong dén 99,9% khdi lugng.

[16] Phuong phap san xuat nén dan dién trong sudt theo muc [13] hodc [15], trong
do ty 18 khéi lugng gitra nhyua gén két va day nano kim loai (nhua gén két/ddy nano kim
loai) 1a tir 0,8 dén 20.

Theo sang ché, nén din dién trong sudt chtra cic sgi dan dién va cé dic tinh quang
hoc va ddc tinh dién uu viét, cling nhu d bén sang vu viét, va phuong phdp san xuit nén
nay, c6 thé dugc tao ra. Hon nita, nén dan dién trong subt duoc cung cap mang bdo vé co
kha ning duy tri dic tinh tiép xtc dién véi mang din dién trong sudt chira cic soi din
dién, va c6 kha niang ap dung kha ning chdng chiu moi trudng cao cho mang dan dién
trong sudt, va phuong phap san xuat nén nay, co6 thé dugc tao ra.

M@ ta vin tit cdc hinh vé

Fig.1 14 anh chup SEM ctia nén dan dién theo vi du 1 sau khi thit nghiém do bén
sang.

Fig.2 1a anh chup SEM ctia nén dan dién theo vi du so sanh 1 sau khi thtr nghiém
do bén sdng.

MG ta chi tiét sang ché

Dudi day, cac khia canh cia sang ché (dudi day duoc goi la cac khia canh) s&
duogc gidi thich.

Nén din dién trong sudt theo khia canh nay bao gdm nén, mang dan dién trong

suot dugc tao ra trén it nhat mot bé mat chinh cua nén va chira nhua gan két va cac soi
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dan dién, va mang bao vé dugc tao ra trén mang dan dién trong subt, trong d6 nhya gan
két c6 nhiét do bat dau phan hiy nhiét 1a 210°C hodc cao hon, va mang bao vé 1a mang
duoc luu hoa nhiét lam béng nhua ran nhiét.

Nén

Nén ¢6 thé dugc nhuém mau, nhung tét hon 1 c6 do truyén sang toan phén cao
(do trong sudt v6i anh sang nhin thiy), do truyén sang toan phan t6t hon 1a 80% hoic cao
hon. Vi du, kinh, hodc mang nhua nhu polyeste (polyetylen terephtalat [PET], polyetylen
naphtalat [PEN], v.v.), polycacbonat, nhyua acrylic (polymetylmetacrylat [PMMA], v.v.),
polyme xycloolefin, va tuong tu, c6 thé dugc uu tién sir dung. Trong s cdc mang nhua
nay, xét vé do truyén séang (do trong suét), d6 mém déo, dic tinh co hoc, v.v., wu tién su
dung polyetylen terephtalat, polyme xycloolefin. Vi du vé polyme xycloolefin bao gbm:
polyme xycloolefin loai trung hop hoan vi mé vong duoc hydro hda cia norbornen
(ZEONOR (nhan hiéu da dang ky, dugc san xuét boi Zeon Corporation), ZEONEX (nhén
hiéu da dang ky, duoc san xuit boi Zeon Corporation), ARTON (nhén hiéu da ding ky,
duoc san xuét bai JSR Corporation), v.v.), polyme xycloolefin loai copolyme cong hop
norbornen/etylen (APEL (nhan hiéu da dang ky, duoc san xuét béi Mitsui Chemicals

Inc.), TOPAS (nhén hiéu da dang ky, duoc san xuat boi Polyplastics Co., Ltd.)).
Maing dan dién trong sudt

Soi dan dién cdu tao nén mang dan dién trong subt c6 thé 1a day nano kim loai, soi
cacbon, v.v., va uu tién st dung day nano kim loai. Day nano kim loai la vat liéu dan dién
lam bang kim loai va c6 hinh dang ddy véi dudong kinh do bang nano mét. Theo khia
canh nay, ngoai (st dung 1an v&i nhau) hodc thay vi ddy nano kim loai, 6ng nano kim loai
1a vét liéu dan dién c6 dang dng rdng hodc khong rdng, ¢ thé dugc sir dung. Trong ban
md ta nay, ca “dang day” va “dang 6ng" déu dung dé chi hinh dang dai, nhung dang day
dung dé chi than dic, trong khi d6 dang éng dung dé chi than rdng. Ca hai déu c6 thé
mém hodc ctng. Dang ddy duoc goi la “ddy nano kim loai theo nghia hep”, va dang dng
duoc goi la “6ng nano kim loai theo nghia hep”. Dudi day, trong ban md ta nay, thuat
ngit “day nano kim loai” duoc st dung dé bao gém ca ddy nano kim loai theo nghia hep
va Ong nano kim loai theo nghia hep. Chi diy nano kim loai theo nghia hep, hoidc chi ong
nano kim loai theo nghia hep c6 thé duoc st dung, hodc ching ¢ thé duoc st dung lan

v41 nhau.
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Pbi v6i phuong phap san xuét ddy nano kim loai hodc 6ng nano kim loai, phuong
phap da biét co thé duoc ap dung. Vi du, cdc day nano bac c6 thé dugc tong hop bing
cach khur bac nitrat véi su ¢6 mat cia polyvinylpyrolidon, st dung phuong phap polyol
(tham khao Chem. Mater., 2002, 14, 4736). Tuong tu, cac diy nano vang co thé duogc
téng hop bang cach khir axit vang clorua hydrat v6i su c¢6 mit cua polyvinylpyrolidon
(tham khao J. Am. Chem. Soc., 2007, 129, 1733). Tai licu WO 2008/073143 va WO
2008/046058 da néu chi tiét md ta vé cong nghé tong hop quy md 16n va tinh ché cac day
nano bac va ddy nano vang. Ong nano vang c6 ciu tric rng c6 thé duogc tong hop bang
cach st dung cac ddy nano bac lam khudn mau, va khir dung dich axit vang clorua. Céc
day nano bac dung lam khuon mau dugc hoa tan trong dung dich bang phan ting oxy hoa
khtr voi axit vang clorua, va két qua la, ¢ thé san xuit dugc cac 6ng nano vang cé ciu

tric rong (tham khéo J. Am. Chem. Soc., 2004, 126, 3892-3901).

Cu thé, cac ddy nano kim loai va dng nano kim loai ¢ kich thudc duong kinh
trung binh t8t hon 1a tr 1 dén 500 nm, t8t hon nira 1a tir 5 dén 200 nm, con t5t hon nita 1a
tir 5 dén 100 nm, va dac biét tét hon 1a tir 10 dén 100 nm. Cac ddy nano kim loai va dng
nano kim loai ¢6 chiéu dai truc chinh trung binh t6t hon 1a tir 1 dén 100 pm, tdt hon nira
la tir 1 dén 80 um, con tdt hon nita 1a tir 2 dén 70 um, va dic biét tdt hon 1a tir 5 dén 50
um. Khi thoéa man kich thuée dudng kinh trung binh va chiéu dai truc chinh trung binh
noi trén, day nano kim loai va éng nano kim loai c6 ty 1& phuong dién trung binh tét hon
1a 16n hon 3, tdt hon nira 12 10 hodc 16n hon, con tdt hon nira 1a 100 hodic 16n hon, va dic
biét t6t hon 1a 200 hodc 16n hon. O déy, ty 1é phuong dién ding dé chi gia tri thu duoc
bang a/b, trong d6 “b” 1a kich thudc duong kinh trung binh ctia day nano kim loai va éng
nano kim loai va “a” la chiéu dai truc chinh trung binh ctia ching. Céc gia tri “a” va “b”
¢6 thé duoc do bang kinh hién vi dién t&r quét (scanning electron microscope - SEM), va
kinh hién vi quang hoc. Cu thé, duong kinh ctia mudi day nano kim loai hoac nhidu hon
duoc do lan luot bang SEM (FE-SEM SUS8020, dugc san xuit boi Hitachi High-
Technologies Corporation), va chiéu dai ctia 100 ddy nano kim loai hodc nhiéu hon dugc
do lan lugt bang kinh hién vi quang hoc (VHX-600, duoc san xudt béi Keyence
Corporation), va thu duoc céc gia tri trung binh s6 hoc dbi véi duong kinh trung binh va

chiéu dai trung binh.

Loai kim loai dung lam vat liéu cho day nano kim loai c6 thé 1a mdt loai duoc

chon tu nhom bao gdm vang, bac, bach kim, dong, niken, sat, coban, kém, ruteni, rodi,
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paladi, catmi, osimi, hodc iridi, hodc cé thé 1a hop kim, v.v., dugc tao ra béng cach két
hop mdt sb kim loai trong s6 do. Bé thu dugc mang pht c6 dién trd bé mat va do truyén
sang toan phan thip, vu tién chira it nhit mot trong cac kim loai vang, bac, va ddng. Cac
kim loai nay cé kha ning dan dién cao, va do d6, khi dién trd bé& mat nhét dinh thu duoc,
mat do cua kim loai trong bé mat c6 thé duoc giam di, va cé thé dat duoc do truyén sang

toan phan cao.

Trong sb cac kim loai nay, uu tién chura it nhét 1a vang hodc bac. Vi du thich hop

nhit c6 thé 1a diy nano bac.

Déi voi nhua gén két cdu tao nén mang dan dién trong sudt, chat gin két cé nhiét
do bit ddu phan hay nhiét 1a 210°C hodc cao hon ¢6 thé dugc sir dung. Cu thé, chit gin
két co thé 1a poly-N-vinylaxetamit (PNVA). Poly-N-vinylaxetamit 1a homopolyme ctia
N-vinylaxetamit (NVA), nhung copolyme c6 70% mol ctia N-vinylaxetamit (NVA) cling
c6 thé duoc st dung. Vi du vé monome ma c6 thé duoc déng trung hop v6i NVA bao
gdém: N-vinylformamit, N-vinylpyrolidon, axit acrylic, axit metacrylic, natri acrylat, natri
metacrylat, acrylamit, acrylonitril, va tuong tu. Ham lugng cta thanh phin dugc dong
trung hop cang cao, thu dugc dién tro tdm cta mau dan dién trong sudt cang cao, su bam
dinh gitta cdc day nano bac va nén cang thap, va do chiu nhiét cang thp (nhiét do bat dau
phan hay nhiét). Do do, polyme chira don vi monome din xuét tir N-vinylaxetamit tot
hon 1a 70% mol hodc nhiéu hon, tdt hon nita 1a 80% mol hodc nhiéu hon, va con tdt hon
nira 14 90% mol hodc nhiéu hon. Polyme nay c6 khéi luong phan tir trung binh khdi xét
vé pululan tot hon 1a tir 30.000 dén 4.000.000, tét hon nita 1a tir 100.000 dén 3.000.000,
va con tot hon nira 1a tir 300.000 dén 1.500.000. Nhiét do bat ddu phan hiy nhiét cia
nhua gén két tt hon 1a 230°C hodc cao hon, va tdt hon nita 1a 250°C. Tuy nhién, diéu
nay khong ngin chan viéc st dung nhua gén két co nhiét do bat dau phan hay nhiét it hon
210°C. Trong trudong hop nay, ty & cia NVA trong copolyme t6t hon 1a 50% mol hoic

nhiéu hon.

Mang dan dién trong sudt duoc tao ra bang cach in muc dan dién chta nhua gin
két, cac soi dan dién, va dung moi, trén it nhat mot bé mat chinh cta nén dé tao ra mau
dan dién (mang dugc phu muc dan dién), va béng cach khién cho mau din dién c6 thé
dan dién. Dung mbi khong bi gii han cu thé voi diéu kién 1a cic soi dan dién co thé

duoc phan tan déu trong dung mdi, va nhua gin két co thé hoa tan trong dung mdi. Khi
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nhua gin két khong tan trong nudc, y-butyrolacton cé thé 12 mot vi du. Khi nhua gan két
tan trong nudc, dung moi hon hop cua rugu va nude duge uu ti€n boi vi tdc do séy kho
6 thé duoc kiém soat d& dang. Ddi v6i ruou, chaa it nhat mot loai rugu no, don chire ¢o
tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon (metanol, etanol, propanol chudn, va isopropanol), dugc
bidu dién béi cong thirc CnH2n+10H (n 12 s6 nguyén tir 1 dén 3) [dudi day, duoc mod ta
don gian 1a “ruou no, don chtic ¢6 tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon”]. T6t hon 13, ham luong
clia rugu no, don chire ¢6 tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon 1 40% khdi lugng hodc nhiéu hon
cta toan bd rugu. Co6 loi khi st dung rugu no, don chttc ¢6 3 hodc it hon 3 nguyén tu
cacbon trong qua trinh nay boi vi n6 s& d& kho. Ddi véi ruou, rugu khdng phai ruou no,
don chire ¢6 tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon c6 thé dugc sir dung ciing nhau. Ruou khong
phai ruou no, don chire co tu 1 dén 3 nguyén ti cacbon, ma co thé dugc st dung, cé thé
la etylen glycol, propylen glycol, etylen glycol monometyl ete, etylen glycol monoetyl
ete, propylen glycol monometyl ete, propylen glycol monoetyl ete, va tuong tu. Néu bat
ky trong sb cic ruou nay duoc st dung ciing véi rugu no, don chire ¢é tir 1 dén 3 nguyén
t& cacbon, téc dd kho o thé duoc diéu chinh. Hon nita, ham luong cia rugu trong dung
moi hon hop tét hon 1a tir 5 dén 90% khdi luong trong toan bd ruou. Néu ham lugng
ruou trong dung moi hon hop it hon 5% khbi lugng hodc vuot qua 90% khéi luong, co

han ché d6 12 mau dang soc (pht khong déu) duoc tao ra vao lic phu.

Muc dan dién co thé duoc san xuit béng cach l<huéy va tron nhua gén két, cac SOl
dan dién, va dung moi, sir dung thiét bi khuéy ly tdm hanh tinh. Ham lugng ctia nhyua gén
két trong muc dan dién tot hon 1a trong khoang tir 0,01 dén 1,0% khoi lugng. Ham luong
ctia soi dan dién chta trong muc dan dién tdt hon 1a trong khodng tir 0,01 dén 1,0% khéi
luong. Ham luong ctia dung mdi trong muc din dién t6t hon 1a trong khoang tir 98,0 dén

99,98% khoi luong.

Muc dan dién c6 thé duoc in bang phuong phap phii dung thanh lan, phu quay,
phti phun, in chim, phun ranh va twong tu. Do dé, hinh dang cuia mang dan dién trong
subt duoc tao ra, hodc mau dan dién trong subt khong bi gidi han cu thé, ma c6 thé co
hinh dang day hodc mau dién cuc duoc tao ra trén nén, hinh dang cua mang che phu toan
bd hodac mot phén clia nén (mau son dic), hodc tuong tu. Mau dan dién duoc tao ra cd thé
lam cho din dién bang cach gia nhiét va sdy kho dung moi. Hon nita, theo phu cau, qua

trinh chiéu xa anh séng thich hgp cd thé duoc ap dung cho mau dan dién.
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Mang bao vé

DPéi voi mang bdo vé dé bao vé mang dan dién trong subt, nhya rin nhiét duoc st
dung. Khong uu tién st dung nhyua luu hoa duoc bang 4nh séng, boi vi luu hoa xdy ra
bing cach hap thu anh sang, va do d6, thanh phan hap thu dnh sang s& con & trong mang
duoc luu hoa. Trong sb cac nhya ran nhiét, tot hon 13, myc mang bio vé bao gdm (A)
polyuretan chita nhém carboxyl, (B) hop chit epoxy, (C) chit ting tdc luu hoa, va (D)
dung moéi dugc in, phu, v.v., lén trén mang dan dién trong sudt, va duoc luu hoa dé tao ra
mang bao v¢. Qua trinh luu héa muc mang bao v¢ ¢o thé duoc thuc hién bang cach gia

nhiét va sy khd muc mang bdo vé.

(A) Polyuretan c6 nhém carboxyl co khéi lwong phan tir trung binh s tot hon 14 tir
1.000 dén 100.000, t&t hon nira 1a tir 2.000 dén 70.000, va con tét hon nita Ia tir 3.000 dén
50.000. O day, khéi lugng phan tir 1a tri s6 twong duong polystyren do dugc bing phuong
phap sic ky thdm gel (dudi ddy duoc goi la GPC). Néu khéi luong phan tir nho hon
1.000, déc tinh gian, do linh hoat, va do bén cla mang in co thé bi giam di. Trong khi do,
néu khéi luong phan tir vuot qua 100.000, do hoa tan ctia polyuretan vao dung mdi bi
giam di, va ngay ca khi polyuretan ¢ thé hoa tan trong dung mdi, do nhét tré nén qua

cao, diéu nay c6 thé tao ra nhiing giéi han 16n trong st dung.
Theo sang ché, cac diéu kién do GPC nhu sau, trir khi duoc md ta cu thé khac:
Tén thiét bi: Thiét bi HPLC HSS-2000, dugc san xuét boi JASCO Corporation
Cot: Cot Shodex LF-804
Pha dong: tetrahydrofuran
Téc do dong: 1,0 mL/phut
B6 do: RI-2031 Plus duoc san xuét bai JASCO Corporation
Nhiét do: 40,0°C
Thé tich mau: 100 pL vong mau
Néng d6 mau: Puoc diéu ché dén xép xi 0,1% khéi lugng

(A) Polyuretan chira nhom carboxyl ¢6 tri sé axit tot hon 14 tir 10 dén 140 mg-
KOH/g, va tot hon nira [a tir 15 dén 130 mg-KOH/g. Néu tri sd axit nho hon 10 mg-

KOH/g, dac tinh Iuu hoa bi giam di, va do bén dung moi tréd nén t€ hon. Trong khi do,
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néu tri s6 axit vuot qua 140 mg-KOH/g, d6 hoa tan vao dung mdi lam thanh nhya uretan
giam di, va ngay ca khi nhua uretan co thé hoa tan trong dung moi, do nhét tré nén qua
cao, diéu nay khién cho viéc xr ly trd nén kho khan. Ngoai ra, san pham luu héa tré nén
qué cing, diéu nay c6 thé gy ra cac van dé nhu cong vénh, v.v., tlly thudc vao mang

e
A

goc.

Hon nira, theo sang ché, tri s axit clia nhya la tri s dugc do bang phuong phéap

sau day.

Xép xi 0,2¢ mau duoc cén chinh xdc bing can tiéu ly cho vao trong binh
Erlenmeyer 100 ml, va 10 ml dung mdi hdn hop etanol/toluen=1/2 (ty 1& khdi luong)
duoc cho vao dé dé hoa tan mau. Ngoai ra, 1 dén 3 giot dung dich phenolphtalein etanol
duoc cho vao binh chua lam chét chi thi, ma duogc khuéy du cho t6i khi mau trd nén déng
nhét. Dung dich thu dugc duge dua vao chuén do voi dung dich kali hydroxit etanol 0,1
N. Khi b6 chi thi tiép tuc ¢ dén mau do trong 30 gidy, xac dinh duoc ring qua trinh trung
hoa da két thuc. Tri s6 thu duoc tir két qua st dung cong thire tinh todn sau dau duoc coi

1a tri sb axit cua nhua.
Tri s6 axit (mg-KOH/g)=[B*fx5,611]/S
B: Luong st dung (mL) cia dung dich kali hydroxit etanol 0,1 N
f: Hé s6 cua dung dich kali hydroxit etanol 0,1 N
S: Luong thu thap (g) mau

Cu thé hon polyuretan (A) chtra nhém carboxyl 1a polyuretan duge téng hop bang
cach st dung (al) hop chat polyisoxyanat, (a2) hop chat polyol, va (a3) hop chét
dihydroxy chira nhém carboxyl, 1am cac monome. Xét vé do bén sang, t6t hon 13, mdi
trong ) (al), (a2), va (a3) khong chtra nhém chtrc ¢é cac dac tinh két hop nhu hgp chét

thom. Sau ddy, mdi monome s& dugc giai thich chi tiét hon.
(al) Hop chat polyisoxyanat

Poi v6i (al) hop chit polyisoxyanat, thong thudng, diisoxyanat c6 hai nhom
isoxyanat trén mdi phan to duoc st dung. Vi du vé hop chét polyisoxyanat bao gdm:
polyisoxyanat béo, polyisoxyanat vong no, va tuong tu. Mot trong s6 chung ¢ thé duoc

str dung riéng, hodc hai hodc nhiéu chét trong sé chung ¢6 thé duoc st dung két hop. Khi
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(A) Polyuretan chita nhém carboxyl khong chuyén thanh dang gel, luong nhd

polyisoxyanat c6 ba hodc nhidu hon ba nhém isoxyanat cling c¢6 thé duoc sir dung.

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

diisoxyanat, va tuong tu.

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

duoc hydro hoa, norbornan diisoxyanat, va tuong tu.

O day, néu hop chit vong no ¢ tir 6 dén 30 nguyén tr cacbon khac véi céc
nguyén tir cacbon trong nhom isoxyanat (nhom -NCO) dugc st dung lam (al) hop chit
polyisoxyanat, mang bao v¢ dugc tao ra bdi nhua polyuretan theo khia canh nay c6 do 6n
dinh cao dac biét 1a trong diéu kién nhiét do cao va do am cao, va thich hop 1a bo phan

cta thanh phén thiét bi dién tu.

T goc dd chéng chiu thoi tiét va do bén sang, ddi voi (al) hop chat
polyisoxyanat, wu tién st dung hop chit ma khong c¢6 vong thom. Ham luong cia
polyisoxyanat thom va polyisoxyanat thom - béo tét hon 1a bang 50% mol hodc it hon,
t&t hon nira 1a 30% mol hodc it hon, va con tdt hon nira 1a 10% mol hodc it hon, so voi

tong luong (100% mol) cta (al) hop chat polyisoxyanat.

Hop chit vong no ¢6 thé la 1,4-xyclohexan diisoxyanat, isophoron diisoxyanat,
bis(4-isoxyanato xyclohexyl) metan, 1,3-bis(isoxyanatometyl) xyclohexan, 1,4-
bis(isoxyanatometyl) xyclohexan, va tuong tu.

(a2) Hop chat polyol

Khéi lugng phén ti trung binh sb cta (a2) hop chit polyol (véi didu kién 1a (a2)
hop chit polyol khong bao gom (a3) hop chét dihydroxy co6 nhém carboxyl) thudong 1a tir
250 dén 50.000, t6t hon 1a tir 400 dén 10.000, va tot hon nita la 500 dén 5.000. Khoi
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lugng phén tr 1a tri s6 tuong duong polystyren do dugc bang phuong phap GPC trong

cac diéu kién néu trén day.

Vi du v& (a2) hop chit polyol bao gdm: polycacbonat polyol, polyete polyol,
polyeste polyol, polylacton polyol, polysilicon ¢c6 cdc nhom hydroxyl & céa hai dau, va
hop chét polyol ¢6 tir 18 dén 72 nguyén tir cacbon thu duoc bang cach cho hydro vao axit
polycarboxylic din xudt tir axit béo khong no C18 (nguyén tt cacbon sb 18) duoc tao ra
tr dau thuc vat va polyme cua né, va bién doi axit carboxylic thanh nhém hydroxyl.
Trong s6 nay, nho su can béng kha nang chéng thAm nude, tinh 6n dinh cach dién, va kha

nang bam dinh vao vt liéu nén, polycacbonat polyol dugc uu tién str dung.

Polycacbonat polyol ¢6 thé thu dugce tir diol ¢6 tir 3 dén 18 nguyén tir cacbon lam
nguyén liéu tho, qua phan ing véi cacbonat este hodc phosgen, va ¢o thé duoc biéu dién

bdi, vi du, cong thiic cau tao (1) sau day:

O
| I

R R

+HO I O NoM oM

Trong cong thire (1), R3 biéu dién phén con lai sau khi loai bé nhém hydroxyl ra
khéi diol twong tng (HO-R3-OH), n3 biéu din s nguyén duong, ma tét hon 14 tir 2 dén
50.

Vi du cu thé vé nguyén licu thd dugce st dung dé san xuét polycacbonat polyol
biéu dién boi cong thire (1) bao gom: 1,3-propandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-
hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-
xyclohexandimetanol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, va

1.,2-tetradecandiol, v.v.

Polycacbonat polyol ¢é thé la polycacbonat polyol (polycacbonat polyol dugc
dong tring hop) ¢6 nhiéu loai nhém alkylen trong khung ctia né. Viéc st dung
polycacbonat polyol duoc dong tring hop c6 loi trong nhiéu truong hop tir géc dd ngin
ngtra su két tinh ctia (A) polyuretan chira nhém carboxyl. Hon nita, xét vé do hoa tan vao
dung moi, moét cach két hop, polycacbonat polyol c¢6 khung nhénh va ¢6 cidc nhém

hydroxyl ¢ céac dau ctia mach nhénh, duoc uu tién st dung.
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Polyete polyol thu dugc bang cach ngung tu khr nude diol 6 tir 2 dén 12 nguyén
tur cacbon, hodc trung hop md vong hop chat oxiran, hop chit oxetan, hoic hop chét
tetrahydrofuran ¢ tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon, va ¢ thé dugc biéu dién boi, vi du,

cong thire cdu tao (2) sau day:

41'
{
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Trong cong thue (2), R4 biéu dién phan con lai thu duoc bing cach loai bd nhom
hydroxyl ra khoi diol tuong tmg (HO-R4-OH), n4 biéu dién s6 nguyén duong, ma tét hon
Ja tr 4 dén 50. Mot loai diol ¢6 tir 2 dén 12 nguyén tr cacbon ¢o thé dugc st dung riéng
dé tao thanh homopolyme, hodc hai hodc nhiéu loai ¢c6 thé duoc st dung két hop dé tao

thanh copolyme.

Céc vi du cu thé vé polyete polyol duge biéu dién boi cong thire (2) trén ddy bao
gdm: cac polyalkylen glycol nhu polyetylen glycol, polypropylen glycol, poly-1,2-
butylen glycol, polytetrametylen glycol (poly 1,4-butandiol), poly-3-metyltetrametylen
glycol, polyneopentyl glycol, va tuong tu. Hon nita, dé ting dic tinh ky nuéc ctia polyete
polyol, copolyme cua ching, vi du, copolyme cua 1,4-butandiol va neopentyl glycol, v.v.,
6 thé duoc st dung.

Polyeste polyol ¢6 thé thu duoc bing qué trinh chuyén hoa este ctia diol véi san
pham ngung tu khir nude cia axit dicarboxylic va diol, hodc chuyén hoa este ctia diol véi
este cua axit dicarboxylic va rugu bac thép, va ¢6 thé duoc biéu dién boi, vi du, cong

thirc cau tao (3) sau day:

Trong cong thic (3), RS biéu dién phan con lai thu dugc bang cach loai bo nhom

hydroxy! ra khoi diol tuong tmg (HO-R5-OH), R6 biéu dién phan con lai thu dugc bing
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cach loai bo hai nhom carboxyl ra khoi axit dicarboxylic tuong tng (HOCO-R6-COOH),

n5 biéu dién sd nguyén duong, ma tdt hon 1a tir 2 dén 50.

Céac vi du cu thé vé diol (HO-R5-OH) bao gé)ln: etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-
propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-
metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol,
1.9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, hodc 1,2-tetradecandiol,
2.4-dietyl-1,5-pentandiol, butyl etyl propandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, dietylen
glycol, trietylen glycol, dipropylen glycol, va tuong tu.

Céc vi du cu thé vé axit dicarboxylic (HOCO-R6-COOH) bao gdm: axit suxinic,
axit glutaric, axit adipic, axit azelaic, axit sebaxic, axit decan dicarboxylic, axit brasylic,
axit 1,4-xyclohexan dicarboxylic, axit hexahydrophtalic, axit metyl tetrahydrophtalic,
axit endometylentetrahydrophtalic, axit metyl endometylentetrahydrophtalic, axit

clorendic, axit fumaric, axit maleic, axit itaconic, axit xitraconic.

Polylacton polyol ¢6 thé thu duge bang phan Gmg ngung tu cia lacton trung hop
mo vong va diol, hodc phan ung ngung tu cua diol va axit hydroxy alkanoic, va ¢o thé

dugc biéu dien boi, vi du, cong thire cau tao (4) sau day:

Trong cong thirc (4), R7 biéu dién phan con lai thu duge bang cach loai bo nhom
hydroxyl va nhom carboxyl ra khoi axit hydroxy alkanoic tuong tng (HO-R7-COOH),
R8 biéu din phan con lai thu duoc bing cach loai bd nhom hydroxyl ra khoi diol twong

ing (HO-R8-OH), n6 1a s6 nguyén duong, ma tot hon la tir 2 dén 50,

Céac vi du cu thé vé axit hydroxy alkanoic (HO-R7-COOH) bao gdm: axit 3-
hydroxybutanoic, axit 4-hydroxypentanoic, axit 5S-hydroxyhexanoic, va tuwong tu. Vi du

ve lacton bao gobm e—caprolacton.
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Polysilicon c6 cac nhom tan cing hydroxyl ¢ ca hai dau c6 thé dugc bicu dién bai,

vi dy, cong thirc cAu tao (5) sau day:

!
HO™ | . b
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Trong cong thirc (5), R9 biéu dién doc 1ap phan con lai hydrocacbon béo hoa tri
hai ¢6 tir 2 dén 50 nguyén tir cacbon, n7 la s6 nguyén duong, ma t6t hon 1a tir 2 dén 50.
R ¢6 thé bao gdm nhom ete. Mdi trong s cac R10 biéu dién doc 14p nhom hydrocacbon

béo co tir 1 dén 12 nguyén tir cacbon.

Céc san pham trén thi truong cta polysilicon ¢6 cdc nhém hydroxyl & ca hai dau
bao gdm, vi du, “X-22-160AS, KF6001, KF6002, KF-6003" dwoc san xuét béi Shin-Etsu

Chemical Co., Ltd., va tuong tu.

Céc vi du cu thé vé “hop chat polyol co tir 18 dén 72 cac nguyén tir cacbon thu
duoc bang cach cho hydro vao axit polycarboxylic din xuat tir axit béo khong no C18
duoc tao ra tir dau thuc vat va polyme cua nd, va bién ddi axit carboxylic thanh cdc nhom
hydroxyl" bao gdm hop chat diol c6 khung axit dime dugc hydro héa, va san pham trén
thi truong cda no, vi du, “Sovermol (nhan hi¢u da dang ky) 908 duoc san xuit boi

Cognis.

V6i diéu kién hidu qué cua sang ché khong bi anh huéng, diol co khdi lwong phén
tr bang 300 hodc nhé hon, ma thuong duoc sir dung l1am thanh phan diol dé tong hop
polyeste hodc polycacbonat c¢6 thé duoc st dung lam (a2) hop chit polyol. Cac vi du cu
thé vé& diol khéi luong phan tir thdp bao gdm: etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-
propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-
metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol,
1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, 1,2-tetradecandiol, 2,4-
dietyl-1,5-pentandiol, butyl etyl propandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, dietylen glycol,

trietylen glycol, va dipropylen glycol, va tuong tu.

(a3) Hop chét dihydroxy chtra nhém carboxyl
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Tét hon 13, (a3) hop chat dihydroxy chira nhém carboxyl 1a axit carboxylic hodc
axit amino carboxylic ¢6 khdi lugng phén tir bang 200 hodc nhé hon, ¢6 hai nhém duge
chon tir nhém hydroxy, nhom hydroxyalkyl vdi mot cacbon, va nhom hydroxyalkyl véi 2
cacbon, boi vi diém lién két ngang la diéu khién duoc. Cac vi du cu thé bao g@)ln: axit
2.2-dimetylolpropionic, axit 2,2-dimetylolbutanoic, N,N-bis hydroxyetyl glyxin, N,N-bis
hydroxyetyl alanin, va tuong tu. Trong s6 chiing, xét vé do hoa tan vao dung mai, axit
2,2-dimetylolpropionic, axit 2,2-dimetylolbutanoic dugc uvu tién ddc biét. Mot loai hop
chit (a3) hop chét dihydroxy chira nhém carboxyl c6 thé dugc sir dung riéng, hodc hai

hogc nhiéu loai c¢6 thé duoc str dung két hop.

(A) Polyuretan chira nhom carboxyl néu trén cé thé duoc tong hop tir chi ba thanh
phan ((al), (a2), va (a3)) trén ddy. Tuy nhién, (a4) hop chat monohydroxy va/hoic (a5)
hop chét monoisoxyanat c6 thé duoc phan tng tiép dé téng hop. Xét vé do bén sang, uu
tién str dung hop chat ma khong cé vong thom va lién két doi cacbon - cacbon trong mot

phan tu.
(a4) Hop chit monohydroxy

Vi du vé (a4) hop chat monohydroxy la hop chit c6 nhom carboxyl nhu axit

glycolic, axit hydroxypivalic, v.v..
Mot loai (a4) hop chét monohydroxy cé thé duoc st dung riéng, hodc hai hodc
nhiéu loai (a4) ¢6 thé duoc st dung két hop.

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

hexyl, rugu octyl, va tuong tu.
(a5) Hop chét monoisoxyanat

Vi du vé (a5) hop chit monoisoxyanat bao goém: hexyl isoxyanat, dodexyl
Isoxyanat, , va tuong tu.

(A) Polyuretan chra nhém carboxyl néu trén c6 thé duge tong hop bang cach phan
ting (al) hop chét polyisoxyanat, (a2) hop chat polyol, va (a3) hop chit dihydroxy néu
trén chira nhém carboxyl, vo1 su ¢c6 mat hodac khong ¢d mat cua chét xtc tac uretan hoa

nhu dibutyltin dilaurat, st dung dung mdi hitu co thich hop. Tuy nhién, t6t hon 1a thuc
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hién phan tng ma khong co chat xtc tac boi vi s&€ khong can quan tdm dén viéc trdn

thic, v.v., trong san pham cudi cung.

Dung méi hitu co khong bi giéi han cu thé véi didu kién 1a kha ndng phan ting voi
hop chét isoxyanat thdp, nhung dung moéi duge wu tién 1a dung méi khong chira nhom
chtic bazo nhu amin, v.v., va ¢6 diém s6i 1a 50°C hodc cao hon, tdt hon 1a béng 80°C
hodc cao hon, va tdt hon nira 1a brﬁmg 100°C hoac cao hon. Vi du vé dung mdi nay bao
gom: toluen, xylylen, etylbenzen, nitrobenzen, xyclohexan, isophoron, dietylen glycol
dimetyl ete, etylen glycol dietyl ete, etylen glycol monometyl ete axetat, propylen glycol
monometyl ete axetat, propylen glycol monoetyl ete axetat, dipropylen glycol monometyl
ete axetat, dietylen glycol monoetyl ete axetat, axit metoxypropionic metyl, axit
metoxypropionic etyl, axit etoxypropionic metyl, axit etoxypropionic etyl, etyl axetat, n-
butyl axetat, isoamyl axetat, etyl lactat, axeton, metyl etyl keton, xyclohexanon, N,N-
dimetylformamit, N,N-dimetylaxetamit, N-metylpyrolidon, vy-butyrolacton, dimetyl

sulfoxit, va tuong tu.

Tinh dén viéc khong wu tién s dung dung mdi hitu co trong d6 polyuretan dugc
tao ra khong hoa tan hét, va polyuretan dugc st dung lam nguyén liéu thd cho muc mang
bao vé dung cho vit liéu dién ta, propylen glycol monometyl ete axetat, propylen glycol
monoetyl ete axetat, dipropylen glycol monometyl ete axetat, dietylen glycol monoetyl

ete axetat, y-butyrolacton, v.v., dugc uvu tién dac biét trong s6 cac dung moi trén.

Trinh tu thém céac nguyén li¢u tho khong bi gidi han, nhung thong thuong, trudce
tién (a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy c¢6 nhém carboxyl dugc cung cip, va
hoa tan hodc phan tan trong dung méi, va sau do, (al) hop chét polyisoxyanat duoc cho
vao béng cach nho & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tdt hon nira 1a tir 60 dén 120°C, ma sau

d6 duoce phan ing ¢ nhiét do tir 30 dén 160°C, va tét hon la tir 50 dén 130°C.

Ty 1& mol ctia cdc nguyén liéu thd thém vao duge didu chinh theo khéi luong phan
tlr va tri s6 axit ctia polyuretan muc tidu. Trong trudong hop (a4) hop chat monohydroxy
duoc cho vao polyuretan, dé phin tir polyuretan ¢6 nhom isoxyanat & cudi, (al) hop chat
polyisoxyanat phai duoc st dung nhiéu hon tong cta (a2) hop chét polyol va (a3) hop
chit dihydroxy c¢6 nhém carboxyl (tong cac nhom isoxyanat nén nhidu hon tong cic
nhom hydroxyl). Trong truong hop (a5) hop chit monoisoxyanat duoc cho vao

polyuretan, dé phan tir polyuretan ¢6 nhom hydroxy & cudi, (al) hop chét polyisoxyanat
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nén duoc st dung it hon téng cua (a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy co

nhém carboxyl (téng cac nhom isoxyanat nén it hon tong cac nhom hydroxyl).

Cu thé, ty 1& mol cia vt liéu duoc cung cip 1a nhom isoxyanat ctia (al) hop chat
polyisoxyanat: (nhém hydroxyl cua (a2) hop chat polyol + nhém hydroxyl ctia (a3) hop
chét dihydroxy c6 nhom carboxyl) la tur 0,5 dén 1,5:1, tot hon la tir 0,8 dén 1,2:1, va tdt
hon nita 1a tr 0,95 dén 1,05:1.

Hon nita, nhom hydroxyl ctia (a2) hop chit polyol: nhém hydroxyl ctia (a3) hop

chit dihydroxy c¢6 nhom carboxyl 1a 1: 0.1 dén 30, va tot hon 1 1: 0,3 dén 10.

Khi (a4) hop chdt monohydroxy duoc st dung, s6 mol cua (al) hop chat
polyisoxyanat nén nhiéu hon sé mol ctia ((a2) hop chét polyol + (a3) hop chét dihydroxy
cd nhom carboxyl), va tu 0,5 dén 1,5 lan lrong mol, tdt hon 1a tr 0,8 dén 1,2 1an lugng
mol ctia (a4) hop chit monohydroxy dugc st dung, so vdi sé mol nhiéu hon ctia nhém

isoxyanat.

Khi (a5) hop chit monoisoxyanat duoc st dung, sé mol ctia ((a2) hop chit polyol
+ (a3) hop chit dihydroxy c¢6 nhém carboxyl) nén nhiéu hon s6 mol cta (al) hop chat
polyisoxyanat, va tir 0,5 dén 1,5 1an luong mol. t&t hon Ia tir 0,8 dén 1,2 lan lugng mol
cta (a5) hop chdt monoisoxyanat dugc st dung, so v&i sé6 mol nhiéu hon cta nhém

hydroxyl.

Pé cho (a4) hop chat monohydroxy vao (A) polyuretan chira nhém carboxyl, khi
phan tng cta (a2) hop chat polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhém carboxyl véi (al)
hop chét polyisoxyanat gan nhu hoan thanh, (a4) hop chit monohydroxy duoc nhé vao
dung dich phan tmg & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tdt hon nita 1a tir 70 dén 120°C, dé
phan Gmg cdc nhom isoxyanat con & ca hai dau cua (A) polyuretan chita nhém carboxyl

v6i (a4) hop chat monohydroxy, va nhiét dé duge duy tri cho t&i khi két thuc phan tng.

Dé cho (a5) hop chdt monoisoxyanat vao (A) polyuretan chtra nhom carboxyl, khi
phéan Gmg ctia (a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhém carboxyl véi (al)
hop chét polyisoxyanat gan nhu xong, (a5) hop chat monoisoxyanat dugc nhé vao dung
dich phan tng ¢ nhiét do tir 20 dén 150°C, va t6t hon nira 1a tir 70 dén 120°C, dé phan
ting cac nhom hydroxyl con ¢ ca hai dau cta (A) polyuretan chira nhém carboxyl véi (a5)

hop chat monoisoxyanat, va nhiét do duoc duy tri cho t6i khi két thuc phan tung.
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Vi du v& (B) hop chit epoxy bao gém hop chat epoxy c6 hai hoic nhidu nhém
epoxy trong mot phan tu, nhu hop chat epoxy loai bisphenol-A, nhua epoxy loai
bisphenol-A dugc hydro héa, nhya epoxy loai bisphenol-F, nhua epoxy loai novolac,
nhua epoxy loai phenol novolac, nhya epoxy loai crenol novolac, nhua epoxy loai N-
glyxidyl, nhua epoxy loai bisphenol A novolac, nhya epoxy loai chelat, nhua epoxy loai
glyoxal, nhua epoxy chra nhoém amino, nhua epoxy bién ddi tinh cao su, nhwa epoxy loai
dixyclopentadien phenolic, nhua epoxy bién tinh boi silicon, nhua epoxy bién tinh béi s-
caprolacton, nhua epoxy loai béo chira nhom glyxidyl, nhua epoxy vong no chira nhém

glyxidyl, v.v.

Cu thé, hop chét epoxy c6 ba hoic nhiéu hon ba nhém epoxy trong mot phan tir
duoc uu tién hon. Vi du vé& hop chét epoxy nay bao gdm: EHPE (nhin hiéu da ding ky)
3150 (duoc san xuit boi Daicel Corporation), jER604 (duge sin xuét boéi Mitsubishi
Chemical Corporation), EPICLONEXA-4700 (dugc san xuét bai DIC Corporation),
EPICLONHP-7200 (duoc san xudt bai DIC Corporation), pentaerytritol tetraglyxidylete,
pentaerytritol triglyxidylete, TEPIC-S (dugc san xudt boi Nissan Chemical Corporation),
va tuong tu.

(B) hop chét epoxy co thé chira nhom chuc ¢6 vong thom, va trong truong hop

nay, khéi luong cta (B) tét hon 12 20% khéi lvong hodc it hon, so véi téng khdi lwong

cua (A) va (B).

Ty 1€ tron cua (A) polyuretan chira nhém carboxyl so voi (B) hop chét €poxy tbt
hon la tir 0,5 dén 1,5, t6t hon nita la tir 0,7 dén 1,3, va con tot hon nita 1a tir 0,9 dén 1,1,
xét vé ty 1é tuong duong clia cdc nhom carboxyl clia polyuretan so véi nhom epoxy ctia

(B) hop chit epoxy.

Vi du vé (C) chit tang tdc luu héa bao gém: hop chit gbc phosphin nhu
triphenylphosphin. tributylphosphin (duoc san xudt bai Hokko Chemical Industry Co.,
Ltd.), Curezol (nhan hiéu da dang ky) (tac nhan luu hoa nhua epoxy gbe imidazol: duoc
san xudt boi Shikoku Chemicals Corporation), 2-phenyl-4-metyl-5-hydroxy metyl
imidazol, U-CAT (nhan hiéu da dang ky) cdc dong SA (mubi DBU: duge san xuat boi
San-Apro Ltd.), Irgacure (nhan hiéu da dang ky) 184, va tuong tu. Pdi v6i lugng st dung
ctia chat nay, néu luong nay qua nho, khong thu duoc hidu qua tir viéc thém vao, trong

khi d6 néu luong nay qué 16n, sé giam kha nang cach dién. Do do, tir 0,1 dén 10% khoi
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lugng, t6t hon nra 1a tr 0,5 dén 6% khéi lugng, con t&t hon nira 14 tr 0,5 dén 5% khbi
lugng, va dic biét t6t hon 12 tir 0,5 dén 3% khbi luong, dugc su dung, so voi téng khdi

lugng cua (A) va (B).

Hon nita, chit hd trg luu hoa co thé duoc st dung cung nhau. Chét hd tro luu hoa
c6 thé 1a hop chét thiol da chuc, hop chit oxetan, va tuong tu. Vi du vé hop chét thiol da
chuc bao gbm: pentaerytritol tetrakis(3-mercaptopropionat), tris-[(3-
mercaptopropionyloxy)-etyl]-isoxyanurat, trimetylolpropan tris(3-mercaptopropionat),
Karenz (nhan hiéu da dang ky) cac dong MT (duoc san xuét boi Showa Denko K. K.), va
twong tu. Vi du vé& hop chét oxetan bao gdm: ARON OXETANE (nhan hiéu da dang ky)
cac dong (duoc san xuat béi Toagosei Co., Ltd.), ETERNACOLL (nhan hiéu da dang ky)
OXBP hodc OXMA (duogc san xuét bi Ube Industries Ltd.), va tuong tu. DPéi véi luong
str dung, néu lugng nay qua nhé, khong thu dugc hiéu qua tir viée thém vao, trong khi dé
néu luong nay quéd 16n, s& dan dén giam dic tinh xt ly. Do dé, tur 0,1 dén 10% khdi

luong, va ot hon 14 tir 0,5 dén 6% khbi lugng dugce st dung, so voi khéi luong cda (B).

Ham lugng cua dung mdi (D) dugce st dung trong muc mang bao vé t6t hon 1a tir
95,0% khdi luong dén 99,9% khdi luong, tot hon nita la tir 96% khéi lwong dén 99,7%
khéi lwong, va con tot hon nita 1a tir 97% khoi luong dén 99,5% khdi lugng. Dung moi
(D) c6 thé 1a dung mdi duoc st dung dé tong hop (A) polyuretan chira nhém carboxyl
nhu ban diu. Hon nira, dung moi co thé duoc st dung cho (D) dé diéu chinh do6 hoa tan
hodc kha nang in dugc cta (A) polyuretan (chia nhom carboxyl). Khi dung moi khac
dugc st dung, phan irng dung moi dugc ngung lai trudc hodce sau khi dung moi moi duoc
thém vao, dé thay thé dung moi. Xem xét dén cic phién toai trong thao tic va phi t6n
nang luong, uu tién st dung it nhit mot phan cia dung moi dung dé tong hop (A)
polyuretan chtra nhém carboxyl nhu ban dau. Xem xét dén tinh 6n dinh ctia ché pham tao
ra mang bao vé, dung méi duoc chira co diém soi tot hon 1a tir 80°C dén 300°C, va tot
hon nira la tr 80°C dén 250°C. Néu diém soi thap hon 80°C, muc dé dang bi kho trong
qué trinh in, diéu nay dan dén tinh trang in khong déu. Néu diém sdi cao hon 300°C, can
xUr 1y nhiét ¢ nhiét do cao trong thoi gian dai dé say kho va luu hoa, didu nay khong thich

hop cho san xuat cong nghiép.

Vi du vé dung méi bao gdm: dung mdi dugc st dung dé tong hop polyuretan nhu

propylen glycol monometylete axetat (diém s6i 146°C), y-butyrolacton (diém sdi 204°C),
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dietylen glycol monoetyl ete axetat (diém s6i 218°C), tripropylen glycol dimetyl ete
(diém $bi 243°C), v.v., dung méi gbc ete nhu propylen glycol dimetyl ete (diém soi
97°C), dietylen glycol dimetyl ete (diém s6i 162°C), v.v., dung moi c¢6 nhém hydroxyl
nhu ruou isopropyl (diém soi 82°C), ruou t-butyl (diém soi 82°C), propylen glycol
monometyl ete (diém s6i 120°C), dietylen glycol monometyl ete (diém s6i 194°C),
dietylen glycol monoetyl ete (diém soi 196°C), dietylen glycol monobutyl ete (diém s6i
230°C), trietylen glycol (diém s6i 276°C), etyl lactat (diém s6i 154°C), v.v., va metyl etyl
keton (diém soi 80°C). Mot trong hai dung méi nay ¢6 thé dugc sir dung riéng, hodc hon
hop cua hai hodc nhiéu loai trong s6 chung c6 thé duoc st dung. Khi hai hodc nhiéu loai
dung moi dugc tron voi nhau, vu tién st dung dung moi ¢ nhom hydroxy va co diém soi
trén 100°C xét vé dd hoa tan cua nhua polyuretan, nhua epoxy, v.v., dugc s dung va dé
ngdn chan su két cum hodc két tua, hodc st dung dung moi co diém sbi 1a 100°C hodc
thip hon xét vé dac tinh sy kho ctia muc, ngoai dung méi duoc st dung dé tong hop (A)

polyuretan chira nhom carboxyl.

Muc mang bao vé néu trén c¢o thé dugc san xudt biang cich tron (A) polyuretan
chra nhom carboxyl, (B) hop chit epoxy, (C) chat tang toc luu héa, va (D) dung moi sao
cho ham luong cta dung mdi (D) la tir 95,0% khdi lugng dén 99,9% khdi lugng, va

khudy hdn hon cho téi khi hdn hop ddng nhat.

Ham luong rin trong muc mang bao vé ¢6 thé khic nhau, tuy thudc vao do day
cta mang mong mudn hodc phuong phép in, nhung tét hon 1a tir 0,1 dén 10% khbi luong,
va tot hon nira 12 tir 0,5% khéi luong dén 5% khdi luong. Néu ham luong ran nim trong
khoang tu 0,1 dén 10% khdi lugng, khi muc dugce phu 1én mang dan dién trong subt, cac
han ché nhu khong ¢6 duogc tiép xtic dién do mang day, khong xdy ra, va thu duoc mang

bao v¢ ¢6 du kha nang chong chiu thoi tiét va d bén sang.

Muc mang bao vé néu trén dugc su dung dé tao ra mau in trén nén c¢é mang dan
dién duoc tao ra trén dé, bang phuong phép in nhu phuong phép pht dung thanh lan, in
chim, in phun, phun ranh, va tuong tu, ma dugc dua vao xtr ly nhiét va chiéu xa quang
theo nhu cdu, sau khi dung moi duogc séy kho va loai bo, dé theo do luu héa muc va thu
dugc mang bao vé. Béng cach tao ra mang bdo v¢€ néu trén trén mang dan dién trong sudt
duoc tao ra trén nén trong subt, ¢o thé thu duoc nén dan dién co6 mang dan dién trong subt

vOi mang bao vé cho thay hau nhu khong co thay doi trong dién trd tAm va do mo sau khi
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chiéu xa anh sang. Trong ban mo ta ndy, thuat ngft “trong subt” dung dé chi trang thai ma

do truyén sang toan phan bang 75% hoic 16n hon.

Khi ché phim dé tao ra mang bao vé duoc luu hoa bang cach gia nhiét, qua trinh
gia nhiét dugc thuc hién & nhiét do 100°C hodc thép hon, va trong thoi gian gia nhiét 10
phut hodc it hon.

Cu thé, khi mang dan dién trong subt hodc mau dan dién trong subt dugc san Xuét
bﬁng cach sir dung muc day nano bac lam muc dan dién, bdi vi ddy nano bac c6 dién tich
bé mit 16n trén mdi don vi khdi luong, va ddy manh, v.v., c6 do dn dinh cach dién thép §;
nhiét d cao va dd 4m cao, viéc bao vé bdi muc mang bao vé theo khia canh nay 1a hiéu
qua.

Ty 1& khéi luong gitta nhua gan két va ddy nano bac (nhua gin két/day nano bac)
chira trong mang dan dién trong sudt hoic mau dan dién trong sudt t&t hon 1a tir 0,8 dén
20. Khi ty 16 khdi luong bang 0,8 hodc 16n hon, do twong téc giita nhya gén két ciia mang
dan dién trong sudt hodc mau dan dién trong sudt va mang bao vé, do 6n dinh (kha ning
chéng chiu méi trudong) clia mang dan dién trong sudt hoic mau din dién trong sudt c6
thé duoc tang 1én. Hon nita, khi ty 18 khoi luong bang 20 hoic nhé hon, dac tinh tiép xic
dién c6 thé duge dam bao khi mang bao v¢ dugc tao ra. Gidi han trén cia ty 1& khéi
luong gitra chat gin két va ddy nano bac (nhua gén két/day nano bac) tét hon 1a 10 hodc

nho hon, tdt hon nita 12 5 hodc nho hon, va con tdt hon nita 1a 3 hodc nho hon.
Vi du thue hién sang ché

Dudé1i day, cac vi du cu thé cla sdng ché s& dugc trinh bay cu thé. Céc vi du duogc
md ta dudi ddy nham muc dich hiéu sang ché dé dang hon, va sing ché khong chi giéi
han ¢ cac vi du nay.

Do nhiét d6 bit ddu phan hay nhiét ctia nhya gin két

Nhiét do bat ddu phan huy nhiét cia nhua gin két duoc do bing thiét bi TG-
DTA2000 duoc san xuat boi NETZSCH K. K. Xéap xi 10 mg mau duogc cho vao trong
chao bach kim va dugc dua vao do nhu dudi day trong mai truong khong khi, va nhiét do
bat ddu phan huy nhiét thu duoc 1a nhiét do bang 120°C hodc cao hon (dé bo qua nhiing

anh huéng cua viée giam khéi luong ma cé thé duge thdy trong khoang 100°C lién quan
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dén d6 4m hép thu dugc trong mau do qué trinh séy kho so bd mau khong dugc thuc
hién), va tai d6 viéc giam khoi luong 1% dién ra.

Moi truong khong khi, diéu kién nhiét do: nhiét do phong —(10°C/phut)—700°C
(khi nén 100mL/phut)

Nhiét do bat dau phan huy nhiét cta ba loai nhua gén két st dung trong cac vi du

14 270°C ddi vi PNVA, 200°C dbi véi PVP, va 170°C dbi voi ETHOCEL.
Day nano bac
Day nano bac 1

Dung dich phén tan cia day nano bac (moi trrong phan tdn: metanol) duoc mua tur
Microwave Chemical Co., Ltd. Nong d6 ctia ddy nano bac 1 trong dung dich phan tén 13
0,2% khdi luong, cdc diy nano bac dugc phan tan trong dung dich phéan tan c6 duong
kinh trung binh 14 26 nm va chidu dai trung binh 1a 15 pm. Pudng kinh trung binh va
chiéu dai trung binh ctia cdc day nano bac thu duge nhu sau: vai giot dung dich phan tan
ctia day nano bac dugc nho Ién trén cac lat silic, va dugc séy kho, anh cua cac day nano
bac dong trén lat silic sau khi siy kho dugc chup bing kinh hién vi dién tir quét loai phat
xa truong do phéan giai siéu cao SU8020 (dién 4p tang tdc: 3 dén 10 kV), duoc san xuét
bo1 Hitach High-Technologies Corporation, anh ctia 50 ddy nano bac dugc chon tuy y va

do, va thu duogc céac gid tri trung binh so hoc cta cac két qua do.

0,3 mL dung dich phan tin dugc can 1én, va dugc gia nhiét tir tir bing dia néng.
Sau khi hau hét dung méi dugc loai bo, chét xuc tién chay (WO3) dugc cho vao, va dugc
dua dén dong hoi 4m va dén quy trinh dét phan huy trong dong oxy bing budng dét mau

AQF-100 (Mitsubishi Chemical Analytech Co., Ltd.).

Khi tao ra dugc thu vao trong chét long hép thu khi, ma dugc dua vao do halogen
bang hé thong sic ky anion DIONEXICS-1600 (Thermo Fischer Scientific), va céc két
quéa duoc bién dbi thanh nong do chét léng mau. Nong do halogen trong dung dich phan

tan 1 20 phan tridu khéi lugng. Lugng halogen 1a 1% khéi lvong dbi v6i ddy nano bac.
Day nano bac 2

Polyvinylpyrolidon K-90 (dugc san xuit bai Nippon Shokubai Co., Ltd.) (0,98g),
AgNO3 (1,04g), va FeCl3 (0,8mg) dugc hoa tan trong etylen glycol (250mL), va duoc

dua vao phan tung nhiét ¢ 150°C trong mot gio. Dung dich phan tan tho cia ddy nano bac
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thu dugc dugc phéan tan trong 2000 mL, ma dugc rot vao dung cu thtr nho dé ban (st
dung bd loc mang g&n Cefilt, dién tich mang: 0,24m2, kich thudc 16: 2,0pum, kich thuée
®: 30mmx=250mm, ap suét chénh léch cia bd loc: 0,01MPa, dugc san xut béi NGK
Insulators, Ltd.), va dugc dua vao quéd trinh loc tiép tuyén & téc d6 dong luu thong
12L/phit va nhiét do dung dich phén tan bing 25°C, dé loai bo tap chit. Sau dé, dung
dich phan tan thu dugc dugc ngung ty, va metanol duogc bd sung phu hop vao do, sao cho
ndng dd bac tinh toan bang x4p xi 0,2% khdi lwong. Mot phan (10 g) dung dich phan tan
metanol duoc can trong binh chira PFA, va duoc sdy kho bang cach gia nhiét & nhiét do
100°C trong 6 gid. Chét rin thu duoc sau khi sy kho duoc gia nhiét bang may phan tich
nhiét trong (can nhiét vi sai loai vi sai TG-DTA2000SE, duoc san xuét boi NETZSCH) ¢
tbe do tang nhi¢t do la 10°C/phut dén 500°C. Phan cin ¢ 500°C duge xtr ly nhu la khéi
luong bac, va chi luong thanh phan trong dung dich phén tan duoc do. Két qua 13, nng
d6 bac ctia ddy nano bac 2 thu duogc trong dung dich phan tin metanol 1a 0,2% khoi
luong, va ddy nano bac 2 ¢ dudng kinh trung binh 36nm, va chiéu dai trung binh 20pum.
Puong kinh trung binh va chiéu dai trung binh cta cac diy nano bac la cic gia tri trung
binh sb hoc thu duoc thong qua viéc quan sat 500 day nano bac béng SEM. Hon niia,
metanol, etylen glycol, AgNO3, va FeCI3 néu trén la cic chat duge san xuat boi Wako

Pure Chemical Industries, Ltd.
Diéu ché muc day nano bac
Vi du diéu ché 1 (muc day nano bac 1)

174g dung dich phan tan metanol ctia ddy nano bac chtra diy nano bac 1 (ndng do
bac: 0,2% khéi lugng, moi trudng phén tan: metanol, diy dudng kinh trung binh: 26nm,
chiéu dai trung binh: 15um) duoc cén trong binh dang quéa ca tim 1000mL. 3,1g dung
dich nudc 10% khdi lugng PNVA (poly-N-vinylaxetamit) (khdi lwgng phan tir trung binh
khoi lwong: xdp xi 900.000, duge san xuédt bai Showa Denko K. K.), 40,9g propylen
glycol (dugc san xuit bdi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.), 112,3g PGME
(propylen glycol monometyl ete) (dugc san xuét béi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.)
dugc cho vao do, va lam cho phan tan déu. Sau do, metanol duogc chung cit ra khoi, béng
cach su dung thiét bi bay hoi. Sau do, 63,2g nudc tinh khiét, 300g etanol (dugc san xuét
bdi Kanto Chemical Co., Inc.), va 49,3g metanol (dugc san xudt boi Junsei Chemical

Co., Ltd.) dugc cho vao va khudy bang cach sir dung thiét bi tron chan khong ly tAm hanh
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tinh AwatoriRentaro (nhan hiéu da ding ky) ARV-310, dugc san xudt bai Thinky

Corporation, dé thu duoc muc day nano bac 1.
Vi du diéu ché 2 (muc ddy nano bac 2)

Ngoai trtr viéc dung dich nu6c PNVA dung trong vi du diéu ché 1 duoc thay dbi
thanh dung dich nudc 10% khdi lugng ciia PVP K-90 (poly(N-vinylpyrolidon), duge san
xuét bai Nippon Shokubai Co., Ltd.), viéc didu ché duoc thuc hién theo cach gidng véi vi

du diéu ché 1, va sau do thu dugc myc day nano bac 2.
Vi du diéu ché 3 (muc day nano bac 3)

Ngoai trir viée dung dich nuéec PNVA dung trong vi du diéu ché 1 dugc thay ddi
thanh dung dich PGME 10% khoi luong cia ETHOCEL (nhan hi¢u da diang ky)
STD100cps (etyl xenluloza, dugc san xuat boi Nisshin Kasei Co., Ltd.), va luong thém
PGME duoc thay dbi thanh 109,5g va luong thém nude tinh khiét duoc thay dbi thanh
66g, viée diéu ché duogc thuc hién theo cach giéng véi vi du didu ché 1, va sau do thu

dugc muc ddy nano bac 3.
Vi du diéu ché 4 (muc ddy nano bac 4)

174g dung dich phan tan metanol ctia day nano bac 2 (ndng dd bac: 0,2% khoi
luong, moi trudng phan tan: metanol, duong kinh trung binh day: 36nm, chiéu dai trung
binh: 20pum) duoc san xudt trén ddy, duoc can trong binh dang qua ca tim 1000mL. 3,1g
dung dich nudc PNVA 10% khéi luong (duge san xuat boi Showa Denko K. K.), 40,9¢g
propylen glycol (duoc san xuit béi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.), va 112,3g
PGME (duoc san xudt boi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) dugc cho vao, va lam cho
phan tan déu. Sau d6, metanol dugc chung cit ra khoi, bang cach st dung thiét bi bay
hoi. Sau do, 63,2g nudc tinh khiét, 300g etanol (dugc san xuét boi Kanto Chemical Co.,
Inc.), va 49,3g metanol (dugc san xuét boi Junsei Chemical Co., Ltd.) dugc cho vao va
khudy bang cach sir dung thiét bi tron chén khong ly tdm hanh tinh AwatoriRentaro (nhan
hiéu da dang ky) ARV-310, dugc san xuét boi Thinky Corporation, dé thu dugc muc day
nano bac 4 c6 ty 1é khdi lugng gitra nhya gin két (PNVA) va ddy nano bac (nhua gin

két/day nano bac) bang 0,87.

Céc vi du diéu ché tir 5 dén 12 (cac muc ddy nano bac tir 5 dén 12)
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Ngoai trir viéc loai va lugng nhua gén két thé hién trong bang 3 duoc st dung,
viéc diéu ché duoc thuc hién theo cach giong voi vi du dicu cheé 4, va sau do6 thu duoc lan

luot muc day nano bac tur 5 dén 12.

Béang 3 thé hién ty 18 khéi lugng gitta nhya gin két va day nano bac chira trong
muc day nano bac thu dugc (nhua gén két/dﬁy nano bac). Né)llg dd bac cia muc day nano
bac thu duoc duge do bang quang phd ké hip thu nguyén tir Zeeman AA280Z, dugc san

xuét béi Varian, va lugng nhua gén két duge do béng GPC.
In mang phu muc day nano bac

Viéc st dung mdi trong sb cac muc day nano bac tu 1 dén 12 duoc diéu ché boi
cac vi du diéu ché tir 1 dén 12, mau din dién trong sudt 20cm2 cia mang in rin (mang
phu muc day nano bac véi do day mang udt béng 15 wm duogc in [én trén médt chinh cua
mang COP (ZEONOR (nhén hiéu da dang ky) ZF14, day 50 um , dugc san xuét béi Zeon
Corporation) ¢6 bé mit duoc xt 1y plasma, bing médy phun ranh (FLOLIA (nhan hi¢u da
dang ky), duoc san xuét boi Chugai Ro Co., Ltd.). Xt ly plasma duogc thuc hién trong
mdi truong khong khi, & cong suat phat ra 405V trong 3 gidy, st dung hé théng 1am sach
plasma mat do cao AP-T03AtomosPheric, dugc san xuét boi Sekisui Chemical Co., Ltd.
Sau khi thuc hién siy kho dung méi ¢ 100°C, trong 10 phut, st dung budng nhiét do
khong doi ETAC HS350 dugc san xuat bi Kusumoto Chemicals Lid., do dugc dién tré
bé mit ciia mau dan dién trong sudt. Dién tré bé mat l1a gia tri trung binh sb hoc cua cac
dién tré bé mat do duoc tai 16 diém xung quanh trung tdm cua mdi dién tich Scm2 duoc
xac dinh béng cach chia mau dan dién trong subt (mang in rén). Dién tré bé mit clia mau
dan dién trong sudt st dung mdi trong sé cac muc ddy nano bac tir 1 dén 3 1a 40Q/0.
Dién tré bé mat cia mau dan dién trong sudt st dung mdi trong s6 cdc muc ddy nano bac
tir 4 dén 12 1a 60 /0. Pién tré bé mat duoc do bﬁng cach su dung dung cu do dién tré
loai khong tiép xuc (EC-80P, dugc san xudt boi Napson Corporation) va dung cu do dién
tré loai tiép xtuc (Loresta GP MCP-T610, duoc san xudt bdi Mitsubishi Chemical
Analytech Co., Ltd.).

San xuat muc mang bao vé
Vi du téng hop (A) polyuretan chira nhém carboxyl

16,7g C-1015N (polycacbonat diol, ty 1¢ mol cia céc diol nguyén li¢u tho: 1,9-

nonandiol : 2-metyl-1,8-octandiol = 15 : 85, khéi lugng phan tir : 964, dugc san xuét boi
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Kuraray Co., Ltd.) 1a hop chét polyol, 10,8g axit 2,2-dimetylol butanoic (dugc san Xuét
bdi Huzhou Changsheng Chemical Co., Ltd.) la hop chat dihydroxyl chtra nhém
carboxyl, va 62,6g dietylen glycol monoetyl ete axetat (duoc san xudt béi Daicel
Corporation) la dung méi duoc cho véao trong binh ba ¢d 2L ¢6 que khudy, nhiét ké, va

binh ngung (binh ngung hoi luu), va axit 2,2-dimetylol butanoic dugc hoa tan & 90°C.

Nhiét do ctia chit long phan g dugc ha Xuéng 70°C, va 23,5g Desmodur (nhan
hi¢u da dang ky)-W (bis(4-isoxyanat xyclohexyl)metan), dugc san xudt boi Sumika
Covestro uretan Co., Ltd.) 1a polyisoxyanat dwgc nho vao do trong 30 phut bang phéu
giot. Sau khi nhé xong, nhiét d§ dugc ting 1én 100°C, va phan tng duoc thuc hién ¢
nhiét d6 100°C trong 15 gid. Sau khi c6 x4c nhan boi IR rang hau hét toan bd isoxyanat
da bién mét, 0,5g isobutanol dugc thém vao, va dugc cho tiép tuc phan ung & nhiét do
100°C trong 6 gio. Polyuretan chira nhom carboxyl thu duge ¢6 khéi luong phén tir trung
binh khdi lugng, thu dugc béng GPC, la 33500, va dung dich nhua cta né coé tri sb axit

bang 39,4 mgKOH/g.
Muc mang bao v¢ 1

1,8g (A) polyuretan dung dich chira nhom carboxyl (ham lugng ran: 42,4% khbi
luong), 0,11¢ pentaerytritol tetraglyxidyl ete (dugc san xudt bdi Showa Denko K. K.) 1a
(B) hop chét epoxy, 0,048g SA102 (mudi axit DBU octyl) (dugc san xuét béi San-Apro
Ltd.) 1a (C) chét ting tdc luu hoa, va 31,78¢ hdn hop cta rugu isopropyl (IPA) va
dietylen glycol monoetyl ete (EC) (IPA:EC=40:60 (ty 1& khéi luong)) 1a (D) dung moi
duoc thém vao, va duoc khudy 1én vé6i te do 1200 vong/phit trong 20 phut dé trd nén
dong nhét, bang cach sir dung AwatoriRentaro (nhan hiéu da ding ky) ARV-310, tic 1,
thiét bi tron chan khong ly tdm hanh tinh duoc san xuét béi Thinky Corporation. Do do,
thu dugc muc mang bao vé 1. Theo tinh toan bang cach st dung khdi luong trirde va sau
khi sdy kho dung moi, muc mang bao vé 1 ¢6 ham luong rn (téng cta polyuretan chira

nhom carboxyl, hop chét epoxy, va chét tang toc luu hoa) bang 3% khéi lugng.
Muc mang bao v¢ 2

Ngoai tru viéc hop chit duoc tron trong muc mang bao vé 1 1a (B) hop chét epoxy
duoc thanh déi thanh 0,15g JER (nhan hiéu da diang ky)-604 (hop chit epoxy loai metan
N,N,N",N’-tetraglyxidyldiaminodiphenyl, dugc san xuit boéi Mitsubishi Chemical

Corporation), viéc di€¢u ché dugc thuc hi¢n theo cach gidng véi dicu ché muc mang bao
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v€ 1, va thu dugc muc mang bdo vé 2. Theo tinh toan béng cach sur dung khdi luong
trude va sau khi sdy kho dung moi, muc mang bao vé 2 ¢6 ham luong rin (téng cla (A)
polyuretan chira nhém carboxyl, (B) hop chit epoxy, va (C) chét tang téc Iuu hoa) bang

3% khdi luong.
Muc mang bao vé 3

10g SHIKOH (nhan hi¢u da dang ky) UV-7620EA (ham luong ran: 35% khéi
luong, duoc san xudt boi Nippon Synthetic Chemical Industry Co.,Ltd.) dugc hoa tan
bang 106,7¢g etyl axetat, va, 175 mg Irgacure (nhdn hiéu di ding ky) 184 (dugc sin Xudt
bdi BASF) duoc cho vao d6 1am chit nhay sang, dugce khudy 1én & téc do 1200 vong/phiit
trong 20 phut dé tré nén dong nhat, bang cach st dung AwatoriRentaro (nhan higu da
dang ky) ARV-310, tuc 14, thiét bi tron chan khong ly tdm hanh tinh dugc san xuit boi
Thinky Corporation. Do d6, thu duoc muc mang bao vé 3. Theo tinh todn bing cach st
dung khdi luong trude va sau khi sy kho dung méi, muc mang bao vé 3 c6 ham lugng

ran bang 3% khdi luong.
Muc mang bao vé 4

Ngoai trir viée luong hdn hop cta (B) hop chit epoxy trong muc mang bao vé 1
dugc thay ddi thanh 0,06 g, viéc diéu ché duogc thuc hién theo cach giéng v6i diéu ché

muc mang bao vé 1, va thu dugc myc mang bao vé 4.
Muc mang bao v¢ 5

Ngoai trir viée luong hdn hop ciia (B) hop chit epoxy trong muc mang bao vé 1
duogc thay ddi thanh 0,17 g, Viéc diéu ché duoc thuc hién theo cach giéng v6i diéu ché

muc mang bao vé 1, va thu dugc muc mang bao vé 5.
Muc mang bdo v¢ 6

Ngoai trir viée luong hon hop cua (B) hop chat epoxy trong muc mang bao vé 2
duoc thay ddi thanh 0,08 g, viéc diéu ché dugc thuc hién theo cach giéng v6i diéu ché

muc mang bao vé 2, va thu dugc muc mang bao vé 6.

Muc mang bao v¢ 7
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Ngoai trir viéc dung méi (D) dugc trdn trong muc mang bao vé 2 dugc thanh d6i
thanh 31,78¢g dietylen glycol monoetyl ete (EC), viéc diéu ché duoc thuc hién theo cach

giong voi diéu ché myc mang bao vé 2, va thu dugc muc mang bao vé 7.
In mang bao vé
Vidul

Mang phu muc day nano bac dugc in bang cach st dung muc ddy nano bac 1 thu
duoc theo vi du diéu ché 1, trén mat chinh cta mang COP cé bé mit dugc xur ly plasma
(xtr ly plasma dugc thuc hién trong méi truong khong khi, & cong sudt phat ra 405V
trong 3 gidy, str dung hé théng 1am sach plasma mat do cao AP-T03AtomosPheric, dugc
san xuét boi Sekisui Chemical Co., Ltd.), va muc mang bao v¢ 1 dugc phu 1én trén mang
muc pht ddy nano bac bang may phun ranh néu trén. Két qua dugc sdy kho va duoc luu
hoa & 100°C, trong 15 phut, sir dung budng nhiét do khong doi ETAC HS350 duogc san
xuét béi Kusumoto Chemicals Ltd., dé nho do thu dugce nén dan dién trong subt theo vi
du 1. Trong truong hop nay, tong do day cia mang phi muce day nano bac va mang bao

vé la 100nm.
Cac vi du tir 2 dén 5, céc vi du so sanh tir 1 dén 6

Béng cach st dung cac két hop thé hién trong bang 1, 1an lugt cdc mang phu muc
day nano bac va mang bao v¢ dugc san xuat theo cach giong véi vi du 1, va nén dan dién

trong suot dugc diéu ché.

Trong vi du so sanh 3, tai thoi diém phii mang bao vé, thay vi say kho va luu héa &
100°C trong 15 phut, qua trinh siy khé dugc thuc hién ¢ 100°C trong 5 phit, sir dung
buéng nhiét do khong ddi ETAC HS350 duoc san xuét boi Kusumoto Chemicals Ltd., va
sau do, qué trinh luu hda dugce thuc hién béng cch chiéu xa anh sang cuc tim cd budc
song 254 nm, & cuong do 750 mJ/em?2, st dung thiét bi chiéu xa UV nhé QRU-2161-
Z11-00 (ORC Manufacturing Co., Ltd.).

Béang 1
Murc day nano bac Nhua gén két Muc mang bdo vé
Vidu 1 1 PNVA 1
Vidu?2 1 PNVA 2
Vidu3 1 PNVA 4
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Vidu4 1 PNVA 5
Vidu S 1 PNVA 6
Viduso
2 PVP 1
sanh 1
Vidu so
3 ETHOCEL 1
sanh 2
Vidu so
1 PNVA 3
sanh 3
Vi du so
1 PNVA Khong cé
sanh 4
Vidu so
2 PVP Khong c6
sanh 5
Vi du so
3 ETHOCEL Khong co
sanh 6

Panh gid mang din dién trong sudt

Pién tro tiép xtc

V&i moi trong sb cac nén dan dién trong sudt theo céac vi du va vi du so sanh, trudc
khi chiéu xa anh sang trong tht nghiém do bén sang néu dudi day, dién trd bé mat duoc
do tai mdi trong s6 10 diém dugc chon tiy ¥ trong mang tur trén mang bao vé, sit dung
dung cu do dién trd loai tiép xtc (Loresta GP MCP-T610, dugc san xuét bdi Mitsubishi
Analytech Co., Ltd.).

Khi dién tré bé mat c6 thé dugc do (thu duge gia tri dién trd bang hodc thip hon
gié tri do gi¢i han trén cta thiét bi do (107 Q/0)) tai tat ca 10 diém do, mang duoc danh
gid 1a "tot", va khi dién trd bé mat khong do duoc tai bét ky diém nao, mang dugc danh
gid a "kém". Céc két qua duoc thé hién trong bang 2.

Thir nghiém d6 bén sang

Bing céch st dung bo mo phong mat troi YSS-80B (duge san xudt bdi Yamashita
Denso Corporation), chiéu xa cudong do 1sun (1000W/m2) trong 250 gio dugce thuc hién.

Sau do, dién tré tim va dac tinh quang hoc (do mo) duoc danh gia.
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Dién tro tAm

Theo phép do st dung dung cu do dién trd loai khong tiép xuc (EC-80P, loai dau
do Cao: tir 10 dén 1000 /o, duoc san xudt boi Napson Corporation), danh gia trén co s&
két qua dudi day duge thuc hién. Céc két qua duoc thé hién trong bang 2.

Tét: Sau khi thir nghiém dd bén séng, ty 18 ting so v6i gia tri ban dau 1a 10% hodc
nho hon.

Kha t6t: Sau khi thtr nghiém do bén sang, ty 18 ting so v6i gid tri ban dau 1a 16n

hon 10% va 20% hoac nho hon.

Kém: Sau khi thir nghiém do bén sang, ty 1& tang so vai gid tri ban dau 1a 16n hon

20%.

N/A: Sau khi thtr nghiém do bén sang, khong thé do duge (vuot qué gid tri do gisi

han trén).
Gia tri ban dau la dién tré bé mat (40€Q/0) ctiia mau dan dién trong sudt néu trén.
Do mo

Cac mau thir, sau khi thir nghiém do bén sang, dugc do bing may do do mo NDH
2000 (duge san xuat bai Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.), va dugc danh gia theo

tiéu chi dudi day. Cac két qua duge thé hién trong bang 2.

Tét: Sau khi thu nghiém do bén sang, ty 1€ tdng so v&i gia tri ban dau 1a 30% hoac
nho hon.
Kha tét: Sau khi thr nghiém do bén sang, ty 18 ting so v6i gia tri ban dau 1a 16n

hon 30% va 35% hoac nho hon.

Kém: Sau khi thir nghiém do bén sang, ty 1¢ tang so v4i gié tri ban ddu I 16n hon

35%.

Gia tri do mo ban dau cta nén dan dién trudce khi chiéu xa anh sang (trong cac vi
dutu 1 dén 5, cdc vi du so sanh 1, 2, va tor 4 dén 6, trong khoang tir 0,95 dén 1,1, trong vi

du so séanh 3, 1,3).
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Béang 2
, Thay doi dién tro )
Dién trd tiép xtc . Thay doi d0 mo
tam

Viduy 1 Tt Tot T6t

Vi du 2 Tét Tét Kha tot

Vidu3 Tét Kha t6t Tt

Vi du 4 Tot Tot Tt

Vidus Tbt Kha t6t Tot
Vi du so sénh 1 Tot Tot Kém
Vi du so sanh 2 Tot Kém Tot
Vidu so sanh 3 Tot Kém Kém
Vi du so sanh 4 Tt N/A Kém
Vidusosanh 5 Tot N/A Kém
Vi du so sanh 6 Tot N/A Kém

Dién tré tiép xtc ¢6 thé duogc do cho tit ca cac nén dan dién trong subt thu duge
béng cdc vidu tir 1 dén 5 va cac vi du so sanh tur 1 dén 6, va do do, tat ca ching dugc xac
dinh 1a httu ich khi dung lam dién cuc cho thiét bi dién to. Tuy nhién, theo cac vi du so
sanh tir 4 dén 6 trong d6 khong c6 mang bao vé nao duogc st dung, sau khi thir nghiém do
bén sang trong 250 gio, dién tro tdm co thé duge do trong tht ca cac vi du so sanh tir 4
dén 6, va do do, chirc nang la nén dan dién bi mét di. Gia dinh réng khong c6 mang bao
v€ nao duoc 4p dung, cac day nano bac tr¢ thanh cac hat, va do do, d0 mo tang Ién, va

khong thé do duoc dién trd tam.

Khi so sanh vi du 1 véi cac vi du so sanh 1 va 2, mic di cic mang bao vé giéng
nhau, d0 mo bi huy hoai trong vi du so sanh 1, va muc tang dién tré vuot qué 20% trong
vi du so sanh 2. Co6 su khac nhau nay 1a boi vi cac nhua gén két 1a khac nhau, va do do,
su huy hoai cling xay ra khac nhau. Su hty hoai do dnh sdang xay ra bai vi ban than nhua
bi phén htty, va chirc ning 1a nhua gin két khong thé duge duy tri. Nhiét do bat dau phan
huy nhiét ¢6 thé la chi so cho tde dd hiy hoai. Su phan hiiy nhua do nhiét ciing c6 thé xay
ra do bd sung nang luong. Do d6, mac du céc co ché 1a khac nhau, nhung khéng c6 van

dé gi khi st dung nhiét do bt dau phan hiy nhiét 1am chi sé cho sy huy hoai do anh
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sang. Nhua gén két PNVA khong cho thy su hiy hoai do bén sang hay do md, c6 nhiét
do bit ddu phan huy nhiét bang 270°C, trong khi d6, PVP c6 nhiét do bét dau phan hiy
nhiét bang 200°C, va ETHOCEL c¢6 nhiét do bit ddu phan huy nhiét bang 170°C. Chi
PNVA c6 nhiét do bat dau phan huy nhiét cao co vé van duy tri dugc chtrc ning. Hon
nfra, lién quan dén mang bao v¢, uu tién mang cd nhiét do b4t dau phéan hdy nhiét cao
hon, tac 13, tt hon 14 250°C hodc cao hon, va tdt hon nira 1a 270°C hodc cao hon. Mdi
trong s6 cac mang bdo v¢ 1, 2, va tu 4 dén 6 dugc st dung trong céac vi du c¢6 nhiét do bat

du phan huy nhiét 1a x4p xi 300°C.

Fig.1 va Fig.2 thé hién anh cta cac nén dan dién sau thL’r‘nghiém do bén sang, lan
luot theo vi du 1 va vi du so sénh 1. So véi Fig.1, Fig.2 thé hién lugng 16n céc tap chit
tuong tu hat trén mat bén cta cac day nano bac. Nguyén nhén cua diéu nay duoc gia dinh
la do muc do huy hoai v6i nhua géan két do thir nghiém d6 bén sang 12 16n hon trong PVP

so voi PNVA.

Trong vi du 1, 2 va vi du so sanh 3, PNVA duoc sir dung lam nhua gan két, nhung
cac mang bao vé 1a khac nhau trong s chung. Trong cac vi du 1 va 2, nhua ran nhiét
dugc st dung cho mang bdo v¢, trong khi dé trong vi du so sanh 3, nhya luu hoa dugc
bang anh sang duoc st dung cho mang bao vé. Cho rang su huy hoai trong ca do bén
sang va do mo trong vi du so sanh 3 dén tir phan con lai (chi yéu la cac vong thom) cua
chit nhay sang. Gia dinh rang boi vi nhiéu anh sang hon duoc hép thu trong vi du so sanh
3, xay ra nhiéu hty hoai hon so v6i cac vi du 1 va 2. Trong vi du 2, d0 mo bi huy hoai it,
mic du mtc do huy hoai nim trong ngudng chip nhan duoc dé st dung. Cho ring
nguyén nhén cia viéc nay 1a do st dung hop chit cé vong thom, dbi véi mang bao vé, ma
dong g6p vao viée tang toc su hiy hoai, mac du khéng 16n bang truong hop cua vi du so
sanh 3. Lién quan dén ca nhua gén két va mang bao v¢, t5t hon 1a chtra luong nho6 hon
ctia hop chat ¢6 vong thom trong mdt phan ti, va tot nhat 1a khong chtra hop chét cé

vong thom.

Trong cac vi du 3, 4, cic muc mang bao vé 4, 5 trong mdi muc nay lugng hop chat
epoxy cho muc mang bao vé 1 dung trong vi du 1 dwoc thay doi, 1an luot dugc sit dung.
Ca vi du 3 va 4 déu thé hién do bén va do bén sang vu tién. Diéu nay cho thy rang khi
hop chéit epoxy duge st dung 1a hop chit epoxy béo da chuc, viée tang luong st dung

khong anh huéng dén do bén sang. Mt khéc, trong vi du 5, muc mang bao vé 6 trong do
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luong hop chét epoxy cho muc mang bao vé 2 dugc sir dung trong vi du 2 duoc thay ddi,
duoc st dung. Cavidu2vas thé hién déu thé hién do bén va do bén sdng uu tién. Tuy
nhién, khi luong hop chat epoxy da chirc c6 vong thom dugce ting [én, ty 1€ cta cac vong
thom tang 1&én, ma dugc coi la ¢6 anh huong x4u dén do bén sang. Ty 1& (% khdi lugng)
cta hop chat chira vong thom trong mang bao vé c6 thé duoc x4c dinh bang cong thirc

sau day:

[(lugng str dung cua hop chét chira vong thom) (khéi luong ctia mang bao vé (khbi

luong cta nhua uretan + khdi luong ctia hop chat epoxy))]x100(%)

Ty 1& ctia hop chét chira vong thom trong mang bao vé 1a 20% khéi lugng hoic it
hon trong ca vi du 2 va 5 (ty 1& lan luot 1a 15,6%, 8,99%). Vi du 5 véi ty 1é nhd hon cta
hop chit chira vong thom thé hién két qua wu tién hon v6i do mo thdp hon. Pidu nay cho
thdy riang ty 1& ctia hop chit chia vong thom trong mang bao vé t5t hon 1a duoc nén

Xuéng 15% khdi lugng hoac it hon.
Cacvidu6 dén 9 va cdc vi du so sanh tir 7 dén 11

Muc mang bao v¢ 7 dugc in dé phu moi mang in ran 20cm2 dugc tao ra béng cach
phu cac muc day nano bac tu 4 dén 12 duoc san xuét nhu trén day voi lan luot cac loai
chit gan két khac nhau va ndng do khéc nhau, bang may phun ranh néu trén, va dugc dua
vao luu héda nhiét ¢ 100°C, trong 10 phut, dé tao ra mang bao v¢ va thu dugc mdi nén dan

dién trong suot theo cac vi du tu 6 dén 9 va cac vi du so sanh 7 dén 11.

Theo quan sat dudi SEM dbi voi bé mat tiét dién, st dung JSM-7500FA, dugc san
xudt bgi JEOL Ltd., trong vi du 35, tong do day cta 16p diy nano bac (mang dan dién

trong suot) va mang bao vé dugc luu hoa xap xi 100 nm.

Dién tro tiep xuc, kha nang chong chiu moéi truong, va dédc tinh quang hoc cua cac
nén dan dién trong suot theo cac vi du tr 6 dén 9 va cac vi du so sanh tir 7 dén 11 duoc

do bang phuong phap sau ddy. Bang 3 thé hién cic két qua.

Dién tro tiép xtc: Puoc do bing Loresta GP MCP-T610, duoc san xuit bai
Mitsubishi Chemical Analytech Co., Ltd. Phép do dugc thuc hién tai 10 diém duoc chon
tuy y trén mang bao vé. Khi dién tr¢ co thé duoc do & tit ca cac diém do, mang dugc
danh gia 1a "tét"; dién tré co thé duge do & mot s6 diém, mang dugce dénh gid 1a "kha

tot", va dién trd khong thé dugc do tai diém nao, mang dugc danh gid la "kém".
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Kha ning chdng chiu méi trudng: Trong budng diéu dm-nhiét duge duy tri &
85°C, 85%, néu muc thay ddi dién trd sau 500 gi0 troi qua la 10% hodc it hon, do on
dinh dugc danh gia 1a "tét", néu muc thay doi vuot qua 10% va 20% hodc it hon, dugc

danh gia la "kha tot", va néu muic thay doi vuot qua 20%, duge danh gid [a "kém".

Pic tinh quang hoc: Trong budng diéu am-nhiét duoc duy tri & 85°C, 85%, néu
muc thay ddi dd mo va do truyén sang toan phan cia mang do duge (bdi may do do mo
NDH 2000 (duge san xuat boi Nippon Denshoku Industries Co., Ltd.)) sau 500 gid troi
qua déu 1a 10% hodc it hon, dac tinh quang hoc dugc danh gia la "ot mot trong hai muc
thay ddi vuot quéa 10% va 20% hodc it hon, dugc danh gia la "kha t5t", néu ca hai vuot

muc thay doi vugt qua 20%, dugc danh gia la "kém".
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Nhu ¢6 thé thiy tir cac két qua thé hién trong bang 3, lién quan dén cac vi du tir 6
dén 9 va vi du so sanh 7, tham chi néu st dung cung nhua gén két, néu cac ty 1€ khdi
luong gitta nhua gin két va diy nano bac (nhua gin két/day nano bac) 1a khac nhau, kha
ning chdng chiu moéi truong s& khac nhau. Nguyén nhén cta viée nay dugc gia dinh 13,
néu ty 18 khéi luong gitra nhya gan két duge sir dung va ddy nano bac (nhua gin két/day
nano bac) 1a nho hon 0,8, cdc nhom chtre trong nhua gén két duoc tao cu trac dé dinh
quanh bac, va do d6, ndng d6 nhom chirc trong chét gin két tai bé mit ciia mang dan dién
trong sudt (nhya gin két) [chi nhua gin két cdu thanh mang dan dién trong sudt] bi giam
di, ddn dén viéc giam ai luc voi mang bao vé. Trong khi do, néu ty 18 khdi luong giira
nhua gén két va day nano bac (nhua gén két/déy nano bac) béng 0,8 hoac 16n hon, ai luc
gilta mang din dién trong sudt (nhya gin két) va mang bao vé ting 1én, va trong khi luu
héa, cdc nhém chirc trong nhya mang bao vé ((A) polyuretan chra nhom carboxyl, v.v.)
dinh quanh bé mit ctia mang dan dién trong subt (nhua gin két), tao ra gradien mat do, va
tang tde luu hoa. Xét dén cac két qua cua vi du 6 va cac vi du so sanh tir 8 dén 11, khi
nhua gin két khac véi PNVA duoc sir dung, do én dinh va dic tinh quang hoc gidm di.
Nguyén nhén cta viéc nay duge gia dinh 1a cac nhém chue ctia cac nhya gin két duoc st
dung 1a khac nhau, 4i luc v6i mang bao vé bi giam di. Trong PVP va ETHOCEL, chu yéu
1a, cdc nguyén tir oxy dudong nhu tuong tic vdi cac nhom carboxyl trong (A) polyuretan
chtra nhém carboxyl. Trong khi dé, trong PNVA, nho ¢6 céc lién két amit (-NH-CO-),
khong chi xdy ra tuong tdc véi cdc nhém carboxyl trong (A) polyuretan chira nhoém
carboxyl, ma c4 twong tc véi céc lién két uretan (-NH-COO-). Do d6, nhya mang bao vé

dugc kéo manh hon xudng ranh gidi véi mang dan dién trong suot (nhua gan két).
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YEU CAU BAO HO
1. Nén dan dién trong sudt bao gdm:
nén,

mang dan dién trong suot dugc tao ra trén it nhat mot bé mat chinh cua nén va

chira nhya gan két va céc soi dan dién, va
mang bao v¢ dugc tao ra trén mang dan dién trong suot,

trong d6 nhua gén két c6 nhiét do bat dau phan huy nhiét 1a 210°C hodc cao hon,

va chtra polyme ¢6 70% mol hodc nhiéu hon don vi monome N-vinylaxetamit (NVA),

mang bao vé 12 mang rin nhiét lam bing ché phdm nhya rin nhiét bao gdm (A)
polyuretan chita nhém carboxyl, (B) hop chét epoxy, va (C) chét tang tdc luu hoa, va
trong do ty 18 hop chat chta vong thom trong ham luong chét rdn cta ché phdm nhya rin

nhiét 1a 15% khéi luong hodc it hon,
soi dan dién la day nano kim loai, va

ty 16 khéi luong gitta nhyua gin két va ddy nano kim loai (nhua gén két/day nano

kim loai) 1a tir 0,8 dén 20.

2. Nén dan dién trong sudt theo diém 1, trong d6 polyme 1a homopolyme ciia N-

vinylaxetamit (NVA).

3. Nén din dién trong subt theo diém 1 hodc diém 2, trong d6 day nano kim loai 1a day

nano bac.

4. Nén dan dién trong sudt theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 3, trong do6 ca

mang bao vé va nhua gin két khong c¢6 vong thom trong phén tir.

5. Nén dan dién trong sudt theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4, trong d6 nén

nay la mang nhua.
6. Nén dan dién trong sudt theo diém 5, trong d6 nhua gan két 13 polyme cta xycloolefin.
7. Phuong phap san xuat nén dan dién trong sudt, phwong phap nay bao gdm cac bude:

tao ra mang dan dién trong sudt bang muc dan dién chira nhya gan két va céc soi

dan dién, trén it nhat mot bé mat chinh cia nén, nhua gin két c6 nhiét do bat dau phéan
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hty nhiét 12 210°C hodc cao hon va chira polyme ¢6 70% mol hodc nhiéu hon don vi

monome N-vinylaxetamit (NVA),

tao ra mang bao V¢, béng muc mang bdo v¢ ran nhiét, trén mang dan dién trong
subt, muc mang bao vé ran nhiét gdm (A) polyuretan chtra nhém carboxyl, (B) hop cht
epoxy, (C) chét ting téc luu hoa, va (D) dung moi, ham luwong ctia dung moi (D) la tir
95,0% khoi lugng dén 99,9% khdi lwong, va ty 18 hop chét chtra vong thom trong ham
luong chét rin cua muc mang bao vé 1a 15% khéi lugng hodc it hon, va

gia nhiét va luu hoa mang bao vg¢,

trong d6 sgi dan dién 1a ddy nano kim loai, va ty 1& khdi luong gitta nhua gin két
va day nano kim loai (nhua gén két/déy nano kim loai) la tir 0,8 dén 20.

8. Phuong phap san xuit nén dan dién trong sudt theo diém 7, trong do polyme la

homopolyme ctiia N-vinylaxetamit (NVA).

9. Phuong phdp san xuit nén dan dién trong sudt theo diém 7, trong d6 diy nano kim loai

la day nano bac.
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Fig.1

Fig.2
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