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(54) MANG BOC TREN CO SO NHUA VINYLIDEN CLORUA

(57) Muc dich cua sang ché 1a dé cap dén mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua ma
phat trién sy bam dinh tot va cac dic tinh gidn ra trong méi trudng s dung qua qua trinh
nhiét thong thudng, vuot trdi vé cac dic tinh gidn ra ngay ca khi né duoc bao quan trong
chu ky thoi gian dai hoac phoi dudi nhiét d§ cao, tao ra cam gidc mém khi tiép xuc ma
khong dinh, va dat dugc cam giac str dung thich hop.

Sang ché dé cap dén mang boc trén co sd nhwa vinyliden clorua 1am bang nhua trén co
so vinyliden clorua, trong d6 nhiét do dinh thu nhiét phu ¢ nhiét do thép dugc danh gia
bang phén tich nhiét quét vi sai (DSC) cta oligome chay ra trén bé mit ciia mang boc sau
khi cuén mang ctia mang boc dugc luu giir & 60°C trong 3 tuan 13 tir 35 dén 50°C.
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Linh vue k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché d& cap dén mang boc trén co s¢ nhua vinyliden clorua.
Tinh trang k§ thuit ciia sing ché

Trong nhimg nam gan day, cé yéu cu vé cac loai mang boc duoc cai thién
khéng chi vé cé4c dic tinh nhu do trong, tinh chiu nudc, va cac dac tinh can khi
ma con vé cac dic tinh nhu tinh trang co thé xu ly ép khuon va do bén nhiét, va
con yéu cau thém 1a duoc tao ra véi tinh ning ting cuong. Cac vi du vé cac phuong
phap tao ra mang boc véi tinh ning ting cudng bao gdm phuong phap trén cac

chét phu gia nhu chét 1am déo va chit chiu nhiét.

Tuy nhién, néu cac mang boc tron véi céc chat phu gia nay dugc luu gitr
trong mot thoi gian dai thi cac chit phu gia c6 thé chay ra gy cac dic tinh gifn
ra dén bién tinh. Néu mang c6 cac dic tinh gidn ra bién tinh nay bi kéo ra bang

cach gitt mdt dau ciia mang thi cé rat nhiéu van dé vé su rach mang.

Nham muc dich ngan su chay ra nhu vay, vi du nhu tai li€u patent 1 dé xuét
mang da 16p c6 it nhat hai hodc nhiéu 16p gom 16p X 1am bang ché phdm nhua C
chira ché phdm nhua polyeste béo A va chat lam déo B va 16p Y 1am bang ché
phdm nhua D gdm nhua polyvinyliden clorua va/hodc nhua copolyme
polyvinyliden clorua.

Ngoai ra, nhu k¥ thuat dugc mo ta trong tai li€u patent 2, van dé vé su rach
mang c6 thé duoc ngan lai bang cach kiém soat mirc d6 dinh hudng tinh thé.

Trong k¥ thuat dugc mo ta trong tai liéu patent 3, sy thay déi theo thoi gian
cac dic tinh vat Iy nhu su giam pham chét do nhiét trong qué trinh duc ép, dinh,
va cac dac tinh gian ra tang 1én.

Ngoai ra, tai lidu patent 4 dé xuét tao ra ché phdm nhua copolyme vinyliden
clorua vuot trdi vé tinh trang c6 thé xtr Iy dac ép va vat dic chtra né, trong khi
ngan viéc str dung céc chit phu gia 1éng nhu chét 1am déo, chat 1am 6n dinh, chét/
dinh nhét, va chét dinh, ma khong tron hai loai nhua. |

Danh sach cac tai liéu dugc vién dan

Tai li€u patent
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Tai liéu patent 1: Cong bd don chua qua tham dinh s6 2008-273004
Tai liéu patent 2: Cong bd don chua qua thdm dinh s6 2011-168750
Tai liéu patent 3: Cong bd don chua qua thdm dinh s6 2008-74955
Tai liéu patent 4: Cong bd don qudc té s6 WO 2014-054413

Ban chét k§ thuit cia sang ché

Céc van d& can duoc giai quyét boi sang ché

Tuy nhién, k§ thuat dugc mé ta trong tai liéu patent 2 khong thé tao ra ca
su giam vén dé rach mang va tinh ¢6 thé cit dugc can c6 cho mang boc. Ngoai ra,
k¥ thuat duge mé ta trong tai liéu patent 3 khong dép tmg su tiép xtic ctia mang

boc.

Ngoai ra, trong tai liéu patent 4, khong cé yéu cau vé sy chay ra, va khong

¢é su tham khao nao dugc dua ra dé cai thién cac dac tinh gian ra.

Lién quan dén méi truong sir dung mang boc, mang nay thuong dugc st
dung gan ngudn nhiét nhu bép ddt ga va 10 khi viée niu nuéng duogc thuc hién
trong nha bép. Ngoai ra, mang boc ¢6 thé bi phoi dudi nhiét d6 cao trong mua he
khi n6 duoc luu gitt & dang nguyén liéu bao quan san phdm. Mang boc ¢6 tinh
ning ting cudng ma duoc tron véi cae chit phu gia nhu chat 1am déo va chét chiu
nhiét d& dép tng yéu cau dugc md ta néu trén c6 cac dic tinh rat t6t trong moi
trrong st dung qua qua trinh nhiét thong thuong. Tuy nhién, sau khi mang boc
duoc gitr trong chu ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét d6 cao tham chi néu chi
1a tam thoi nhu duoc md ta néu trén thi cac chat phu gia s& chay ra khién cho cac
dic tinh gifn ra dén hu hai, ma thudng gy ra cac van d& nhu sy rach mang khi

mang bi kéo ra bang cach gilt mdt dau cua nd.

Vi véy, muc dich cua sang ché 14 tao ra mang boc nhua vinyliden clorua ma
phat trién sy bam dinh t6t va cac ddc tinh gidn ra trong méi truong st dung qua
qué trinh nhiét thong thudng, 13 vuot trdi vé cac dic tinh gidn ra ngay ca khi né
dugc gitt trong chu ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét do cao, tao cdm giac

mém khi tiép xtc ma khong dinh, va dat dugc cam gic str dung thich hop.

Céch thire giai quyét van dé
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La két qua cua cac nghién ctru chuyén sau dé giai quyét cac vin d& néu trén
tr quan diém ngan su chay ra cua vat liéu chay tir cudn mang ctia mang boc tham
chi trong cac moéi truong sir dung khéac nhau, céc tac gia sang ché da phat hién ra
rang su chay ra c¢6 thé duoc kiém soat mot cach thich hop bang cach dit nhiét do
dinh thu nhiét phu & nhiét do thap ma duoc danh gia bang phan tich nhiét quét vi
sai (trong ban md ta nay con dugc goi la DSC) cla oligome chay ra trén bé mit
ciia mang boc sau khi cudén mang cia mang boc dugc luu gitr & 60°C trong 3 tudn
1a tir 35 dén 50°C, va két qua la c6 thu dugc mang boc ma phat trién tinh bam
dinh t6t va cc dic tinh gifn ra trong moi truong sir dung qua qué trinh nhiét thong
thudng, vuot troi vé& cac dic tinh gidn ra ngay ca khi né duge luu giit trong chu
ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét do cao, va dat dugc cam giac st dung thich

hop. Sang ché di dugc hoan thién dua trén cac phat hién nay.
Cu thé 13 sang ché dé cap dén céc khia canh sau day.

[1] Mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua lam bang nhua trén co so
vinyliden clorua, trong d6 nhiét do dinh thu nhiét phu ¢ nhiét do thép dugc danh
gia bing phan tich nhiét quét vi sai (DSC) clia oligome chdy ra trén bé mit cla
mang boc sau khi cuén mang ctia mang boc duoc luu giit & 60°C trong 3 tuan 13
tlr 35 dén 50°C.

[2] Mang boc trén co sé nhya vinyliden clorua theo muc [1], trong d6 luong
chay ra ctia oligome trén bé mit cia mang boc sau khi cuén mang ctia mang boc
duoc luu gitt & 60°C trong 3 tudn 1a 10mg hodc nhiéu hon va 35mg hodc it hon

trén moi m? mang boc.

[3] Mang boc trén co s¢ nhua vinyliden clorua theo muc [1] hodc [2], trong
d6 luong chay ra cta thanh phan khac ngoai oligome trén bé mit cia mang boc
sau khi cudn mang ctia mang boc dugc luu giit & 60°C trong 3 tudn 1a 40mg hodc

nhiéu hon va 60mg hodc it hon trén moi m? mang boc.

[4] Mang boc trén co s¢ nhya vinyliden clorua theo muc bt ky trong s6 céc
muc tir [1] dén [3], trong d6 ty 1& cta luong chay ra clia oligome trén téng luong
chay ra trén bé mit cla mang boc sau khi cuon mang ciia mang boc duoc luu gilt

& 60°C trong 3 tuan 1a tir 5 dén 40% trong lwong/trong luong
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[5] Mang boc trén co sé nhya vinyliden clorua theo muc bét ky trong sb céc
muc tir [1] dén [4], trong d6 ty 1& ctia mét don vi vinyliden clorua (don vi VDC)
trong oligome chay ra sau khi cuén mang clia mang boc dugc luu giltt ¢ 60°C
trong 3 tudn 13 60% trong lwong/trong luong hodc nhiéu hon va 70% trong

luvong/trong luong hodc it hon.
Hiéu qua cla sing ché

Séang ché co thé tao ra mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua ma phat
trién tinh bam dinh t6t va cac dic tinh gifn ra trong méi trudng st dung qua qué
trinh nhiét thong thuong, 1a vuot trdi vé cac dic tinh gifin ra ngay ca khi né duoc
bao quan trong chu ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét do cao, tao ra cam giac

mém khi tiép xtuc ma khong dinh, va dat dugc cam giac str dung thich hop.
MO ta vin tit cic hinh vé

Fig.1 la so 0 gian lugc thé hién vi du vé thiét bi dugc st dung dé san xuét

mang boc trén co so nhya vinyliden clorua theo sang ché.

Fig.2 1a so dd gian lugc thiét bi dé do cac dic tinh gidn ra dugc st dung
trong céc vi du ctia sang ché.
MO ta chi tiét sang ché

Sau day, phuong an thuc hién sang ché (sau day con dugc goi 1a "phuong
4n cta sang ché") s& duge mb ta chi tiét. Phuong 4n clia sang ché dugc mé ta dudi
day 1a nhdm cdc muc dinh minh hoa dé mé ta sang ché va khong nham gidi han
sang ché chi & phuong 4n cta séng ché nay. Sang ché c6 thé duogc thuc hién mot

cach thich hop béng cach thay dbi cac ham lugng trong pham vi clia séng ché.
Mang boc trén co sd nhya vinyliden clorua

Trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua, thuong hiéu qua khi lam
giam luong chay ra ctia cac chat phu gia va oligome dé ngan su thay dbi cac dac
tinh vat 1y khi mang nay duoc bao quan trong mét chu ky thoi gian dai hodc phoi
dudi nhiét d6 cao. Trong mang boc trén co sd nhua vinyliden clorua, lugng chay
ra thuong c6 thé duoc lam giam khi ham lugng oligome trong nhya duge lam
giam, tuy nhién su cung hién hiru cta tinh bam dinh va céc déc tinh gidn ra 6 muc

do6 cao khong thé duoc cai thién chi bang viéc nay.
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Mang boc trén co s& nhua vinyliden clorua theo phurong 4n cla sang ché 1a
mang boc lam béng nhua trén co sé vinyliden clorua, trong d6 nhiét do dinh thu
nhiét phu & nhiét do thdp dugc danh gia bang DSC ctia oligome chdy ra trén bé
mit cia mang boc sau khi cuén mang ctia mang boc dugc luu gitt ¢ 60°C trong 3
tuan 13 tir 35 dén 50°C.

Trong mang boc trén co s nhya vinyliden clorua theo phuong an cua sang
ché, sy 1am mém oligome c6 thé duoc 1am cham dé giam lugng chay ra béng cach
it nhiét d6 dinh thu nhiét phu & nhiét do thip dugc danh gia bing DSC dén
khoang tir 35 dén 50°C nhu duge mé ta néu trén, vi dy, ngay ca trong moi truong
str dung gan voi ngudn nhiét nhu bép d6t ga va 10 khi viec niu nuéng duoc thuc
hién trong nha bép. Khi nhiét d6 dinh thu nhiét phy & nhiét d¢ thap 1a 35°C hogc
cao hon, viéc 1am mém va chay ra cia oligome trong céc nhiét do moi truong sir
dung nay c6 thé dugc ngan lai trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua,
din dén céc dic tinh gian ra tot. Khi nhiét do dinh thu nhiét phu & nhigt d6 thap
14 50°C hodc thép hon, su két tinh polyme dugc ngin lai trong mang boc trén co

s& nhua vinyliden clorua, dan dén tinh c6 thé xt 1y tot.

Trong mang boc trén co sd nhuya vinyliden clorua theo phuong an cua sang
ché, nhiét do dinh thu nhiét phu & nhiét do thip t6t hon 1a tir 38 dén 48°C.

Nhiét do dinh thu nhiét phu ¢ nhiét do thép cua oligome ma chay ra va duoc
tach duogc x4c dinh 1a ty 1& cia don vi vinyliden clorua (don vi VDC) va trong
luong phén tir trung binh theo trong lugng (Mw) cua oligome ma thuc su chay ra,
phu thudc vao ty 1€ cua don vi VDC va Mw cua chinh oligome c6 trong mang nay
va luong chay ra/ché pham oligome di kém véi qué trinh nhiét. Nhu vay, céc vi
du vé cac phuong phép kiém soat nhiét d6 dinh thu nhiét phu & nhiét d thip trong
khoang néu trén bao gdm phuong phép kiém soat ty 1¢ ciia don vi VDC ctia chinh
oligome co6 trong mang nay, vi du, bing cach dat ty 1& cia monome vinyliden
clorua (VCD) trén monome vinyl clorua (VC) luc bat ddu phan Gng polyme hoa
va thoi gian polyme hoa (su chuyén héa) dén khoang thich hgp va cho nhya
vinyliden clorua tao thanh tham gia quy trinh ngam rtra véi dung moi hdn hop

tetrahydrofuran/metanol.
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Luu ¥ ring, theo phuong 4n clia sang ché, nhiét d6 dinh thu nhiét phu &
nhiét do thip c6 thé dugc do bang phuong phap duwgc md ta trong cac Vi du dugce
mo ta dudi day.

Ngoai ra, trong mang boc trén co s& nhua vinyliden clorua theo phuong 4n
cta sang ché, t6t hon 1a duy tri lugng chay ra cta oligome sau khi mang dugc luu
gift & 60°C trong 3 tuin trong khoang dinh trudc gia dinh ring qua trinh nhiét khi
mang duge luu gilt trong chu ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét do cao. Tuc
13, trong mang boc trén co sd nhua vinyliden clorua theo phuong an cua sang ché,
lugng chay ra ctuia oligome trén bé mit ciia mang boc sau khi cuén mang ctia mang
boc duge luu gitt & 60°C trong 3 tuan t6t hon 1a 10mg hodc nhiéu hon va 35mg
hoc it hon, tot hon nita 1a tir 15 dén 30mg, con t8t hon nita 1a tir 15 dén 20mg

trén moi m? mang boc.

Trong mang boc trén co so nhya vinyliden clorua theo phuong an cua sang
ché, chit dinh trong méi trudng sir dung qua qua trinh nhiét thong thuong s& dugce
cai thién néu lugng chay ra ctia oligome la 10mg hodc nhiéu hon, va cdc dic tinh
gidn ra khi mang nay duoc luu gilt trong chu ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét

dod cao s& duoc cai thién khi lugng chay ra cia oligome 1a 35mg hodc it hon.

Luu y rang, trong phuong an cta sang che, luong chay ra cia oligome c6

thé duoc do bang phuong phép duoc mb ta trong cac vi du duge mo ta dudi day.

Ngoai ra, trong mang boc trén co sé nhua vinyliden clorua theo phuong an
ctia sang ché, lugng chay ra clia cac thanh phan khac ngoai oligome trén bé mit
cta mang boc sau khi cuén mang ctia mang boc dugce luu gitt & 60°C trong 3 tudn
t6t hon 12 40mg hodc nhidu hon va 60mg hodc it hon, t&t hon nira 14 tir 40 dén

50mg trén moi m? mang boc.

Mang boc trén co s nhua vinyliden clorua theo phuong an cua sang ché
phat trién su bam dinh tot va cac dic tinh gidn ra trong mdi truong st dung qua
qua trinh nhiét thong thuong, 1a vuot troi vé céc dic tinh gian ra ngay ca khi no
dugc luu gitr trong chu ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét do cao, tao ra cam
gidc mém khi tiép xtic ma khong dinh, va c6 thé dat duoc cam gidc st dung thich
hop, bang cach dat lugng chay ra cac thanh phan khéc ngoai oligome trén bé mit

ctia mang boc sau khi n6 duogc luu gitt & 60°C trong 3 tudn dén 40mg hoic nhiéu
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hon va 60mg hodc it hon trén mdi m?> mang boc. Néu luong chay ra cac thanh
phan khac ngoai oligome 1a nhd hon 40mg thi mang nay c6 xu hudng ¢ tinh truot
kém va mét di tinh mém. Néu luong chay ra cia cac thanh phan khac ngoai
oligome 13 nhiéu hon 60mg thi mang nay c6 xu huéng dinh va mét di su tiép xic
phu hop.

Luu ¥ rang, trong phuong 4n cia sing ché, lvong chay ra cta cc thanh
phan khéac ngoai oligome c6 thé duoc do bing phuong phap duge md ta trong cac

vi du dugc mo ta dudi day.

Hon nfta, trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo phuong an
cta sang ché, ty 18 cta lugng chay ra ctia oligome trén téng luong chay ra trén bé
mit clia mang boc sau khi cuén mang cuia mang boc duoc luu gitt & 60°C trong 3
tuén tot hon 13 tr 5 dén 40% trong luong/trong luong, t5t hon nira 1a tir 10 dén
35% trong luong/trong luong, con tot hon nira 1a tir 15 dén 30% trong luong/trong

lugng

Mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo phuong an cua sang ché s&
phat trién tinh bam dinh va céc dic tinh gidn ra t6t hon, va cung lac c6 thé dat
duoc cam giac mém khi tiép xtGic ma khong dinh khi ty 1& lugng chay ra cua
oligome trén tong luong chay ra la tlr 5 dén 40% trong luong/trong lwong. Néu ty
16 luong chay ra cua oligome trén tong luong chay ra 1a nho hon 5% trong
lwong/trong luong thi su phat trién tinh bam dinh t6t cia mang ndy ¢ xu hudng
mét di, va néu ty 1€ nay 1a 16n hon 40% trong lugng/trong lugng thi luc kéo ra cua

mang nay c6 xu hudng 16n, dan dén céc dac tinh gidn ra kém dang ke.

Luu ¥ rang, trong phuong 4n cua sang ché, luong chay ra cua cac thanh
phan khéc ngoai oligome c6 thé duoc do bang phuong phép duge md ta trong cac

vi du duoc mo6 ta duoi day.

Ngoai ra, trong mang boc trén co sd nhua vinyliden clorua theo phuong an
ctia sang ché, ty 1& cua don vi vinyliden clorua (don vi VDC) trén lugng oligome
chay ra sau khi luu gilt cuén mang cua mang boc ¢ 60°C trong 3 tuan t6t hon 1a
60% trong luong/trong luwong hoac nhiéu hon va 70% trong luong/trong lugng

hodc it hon.
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Néu ty 1é ctia don vi VDC trong oligome 1a trong khoang néu trén thi mang
boc trén co s& nhua vinyliden clorua theo phuong 4n cua sang ché s& cai thién do
ctng ma cho phép d6 bén mang du dé duoc cam nhén boi nguoi tidu dung 14 tao
ra cho ngudi tiéu ding cam gidc an toan trong khi sir dung (sau day con dugc goi
1a cam gidc dan hoi) va, cung ltc, 6 thé duy tri tinh trang c6 thé xir 1y ép khudn
t6t. Néu ty 1é cia don vi VDC trong oligome 13 nh6 hon 60% trong luong/trong
lugng thi tinh trang c6 thé xu ly ép khuon sé 1a t6t, nhung mang nay sau khi ép
khudn s& ¢ xu hudng cam giac khong du cimg, va néu ty 1é nay 13 16n hon 70%
trong luong/trong lugng thi do két tinh ctia nhua vét liéu nén s& co xu huéng dugc

lam tang 1én, ddn dén mét di tinh trang c6 thé xtr Iy ép khudn t6t.

Trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo phuong 4n cta sang
ché, cac vi du vé cac phuong phép kiém soét lugng chay ra cia oligome trén bé
mit clia mang nay sau khi n6 duogc luu gitr & 60°C trong 3 tun trong khoang néu
trén bao gém, nhung khong gidi han cu thé & phuong phép diéu chinh mdt cach
thich hop ham luong chét 1am déo va dau thuc vat dugc epoxy hoa duge md ta
dudi day va phuong phap loai bo oligome bang cach rira nhua trén co sé vinyliden
clorua (polyme) bang dung moi ma trong d6 d§ phan cyc duoc diéu chinh. Cac vi
du con bao gdm phuong phap kiém soét luc cing quin trong mdi budc ngodi cac

budc néu trén.

Ngoai ra, trong mang boc trén co s nhua vinyliden clorua theo phuong an
ctia séng ché, cac vi du vé cac phuong phap kiém soét ty 18 ctia don vi VDC trong
oligome trong khoang néu trén bao gbém, nhung khong gisi han cu thé & phuong
phép dit ty 1€ ciia monome VCD so véi monome VC khi bét dau quy trinh polyme
héa va thoi gian polyme hoa (su chuyén hoa) dén khoang thich hop va phuong
phap cho nhya vinyliden clorua tao thanh tham gia quy trinh ngédm rtra v6i dung
m6i hon hop tetrahydrofuran/metanol.

Mang boc trén co s nhya vinyliden clorua theo phuong 4n cua sang ché 6t
hon 14 chita chét lam déo va dau thuc vat duoc epoxy héa ngoai nhua trén co s&

vinyliden clorua.

Céc thanh phan clia mang boc trén co s nhua vinyliden clorua cuia phuong

an cla sang ché s€ dugc mo ta chi tiet dudi day.
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Chét 1am déo

Chét 1am déo dugc st dung trong phuong 4n cla sang ché khéng bi gidi
han cu thé mién 1a n6 dugc sir dung trong khoang ma khong lam giam sut céc hiéu
qué cta sang ché, va céc vi du bao gdm céc xitrat nhu axetyl tributyl xitrat; cac
sebacat nhu dibutyl sebacat; este phtalat nhu dimetyl phtalat, khuéntyl phtalat, va
dioctyl phtalat; glyxerin, este glyxerol, chét sap, parafin 1ong va phosphat. Trong
sd chung, cac xitrat va sebacat dugc uu tién hon, va céc xitrat dugc uu tién hon
nita. Néu chat lam déo nhu vay dugce str dung thi su tiép xuc va cac dic tinh gifin

ra clia mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua cé xu huéng dugc cai thién hon.

Chét 1am déo c6 thé duge str dung riéng hodc két hop v6i hai hodc nhiéu
chét khéac.

Trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo phudéng 4n cta sang
ché, ham luong chét 1am déo tdt hon 12 tr 1,0 dén 6,0% khdi luong, t5t hon nita
1a tir 1,5 dén 5,5% khéi luong, con tét hon 14 tir 2,0 dén 5,0% khdi luong. Néu
ham luong chat lam déo nay 1a bing hozc 16n hon gidi han duéi néu trén thi su
bam dinh & nhiét d6 thap cia mang boc trén co s& nhua vinyliden clorua s& c6 xu
hudng dugc cai thién thém. Ngoai ra, néu ham luong chit lam déo nay 1a bang
hodc it hon gidi han trén néu trén thi su tiép xUc va cac dac tinh gian ra cua mang

boc trén co s& nhua vinyliden clorua s& cé xu hudng dugc cai thién thém.
Dau thuc vat dugc epoxy hoa

Dau thuc vit duoc epoxy héa duge st dung trong phuong 4n cua sang ché
khong bi giéi han cu thé mién 1a n6 duge sir dung trong khoang ma khong gay
giam sut cac hiéu qua cua sang ché, va cac vi du bao gdm dau déu nanh duoc
epoxy héa, dau hat lanh dugc epoxy héa, dAu thau dau duogc epoxy hoa, dau ngd
duoc epoxy héa, dau hat nho durge epoxy héa, dau cay rum duoc epoxy hoa, dau
cay huéng duong duge epoxy hoa, dau co duge epoxy hoda, dau hat bong duoc
epoxy héa, dau oliu dugc epoxy hda, va dau ca cao duoc epoxy hoa. Trong sb
chung, ddu dau nanh duoc epoxy hoa va dau hat lanh duogc epoxy hoéa duge wu
tién hon. Néu dau thuc vat duoc epoxy hoa nhu vay dugc str dung thi sy bién mau
do nhiét phan c6 thé duoc ngan lai va sw bdm dinh & nhiét do thap s& c6 xu hudéng

duoc cai thién.
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DAu thuc vat dugc epoxy héa cé thé duoc st dung riéng hoic két hop hai

hodc nhiéu loai.

Trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo phuong an cia sang
ché, ham luong dau thuc vat duogc epoxy hoa t8t hon 1a tir 0,5 dén 5,0% khdi
lugng, tt hon nita 1a tir 1,0 dén 3,0% khéi lugng, con t6t hon 14 tir 1,2 dén 2,5%
khéi lvgng. Trong mang boc trén co sé nhya vinyliden clorua, néu ham lugng dau
thuc vat duogc epoxy hoéa l1a béng hodc 16n hon gidi han dudi néu trén thi sy bién
mau do nhiét phan co thé dugc ngan lai, va sy bam dinh & nhiét do thép s€ cO xu
huéng duoc cai thién. Trong mang boc trén co s¢ nhua vinyliden clorua, néu ham
lugng cua dau thuc vat duoc epoxy hoéa 1a bé'mg hodc it hon so v6i gidi han trén

néu trén thi su tiép xtc va cac dic tinh gidn ra s€ c6 xu huéng dugc cai thién thém.
Tong ham luong cia chat lam déo va dau thuc vat dugc epoxy hoa

Trong mang boc trén co sd nhyua vinyliden clorua theo phuong an cua sang
ché, téng ham lugng cua dau thuc vat dugc epoxy héa va chét 1am déo tét hon 1a
tir 3,0 dén 11,0% khéi luong, tot hon nira 14 tir 3,5 dén 8,5% khdi luong, con tot
hon 12 tir 4,0 dén 7,5% khéi luong.

Trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo phuong an cta sang
ché, tét hon 14 dit ham luong ctia dau thuc vat duoc epoxy hoa va ham lugng cua
chét 1am déo dén cac khoang néu trén va dat tong ham luong cia dau thuc vat
dugc epoxy hoa va chat 1am déo dén khoang néu trén. Bang cach diéu chinh mot
cach thich hop ham luong cta dau thuc vat dugc epoxy héa, ham lugng chét lam
déo, va téng ham luong dau thuc vat dugc epoxy héa va chat 1am déo trong
khoang duoc dé cap néu trén, trong mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua
duoc tao thanh, lugng chay ra cua oligome trén bé mit ciia mang sau khi né duoc
luu gift & 60°C trong 3 tuan c6 thé duoc kiém soét trong khoang duge mé ta néu
trén. Mang boc trén co s& nhyua vinyliden clorua, ma trong d6 luong chay ra cua
oligome trén bé mit ctia mang nay sau khi né dugce luu giit & 60°C trong 3 tuan
duoc kiém soat trong khoang dugc mo ta néu trén, phat trién sy bam dinh tt va
c4c dic tinh gidn ra trong moi trudng st dung qua qua trinh nhiét thong thuong,
1a vuot trdi vé cac dic tinh gidn ra ngay ca khi né duoc bao quan trong chu ky
thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét do cao, tao ra cam giac mém khi tiép xUuc ma

khong dinh, va dat dugc cam giac st dung thich hop.
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Nhua trén co s¢ vinyliden clorua

Nhua trén co s& vinyliden clorua dugce st dung trong phuong 4n cta sang
ché khoéng bi gidi han cu thé mién 14 nd 1a nhya chtra don vi vinyliden clorua,
nhung né t6t hon 12 nhyra ma con chira don vi monome c6 thé copolyme hoéa duge
voi monome vinyliden clorua ngoai don vi vinyliden clorua. Cac vi dy vé monome
c6 thé copolyme héa dugc véi monome vinyliden clorua bao gbm, nhung khong
gidi han & vinyl clorua, acrylat nhu metyl acrylat va butyl acrylat; metacrylat nhu
metyl metacrylat va butyl metacrylat; acrylonitril; va vinyl axetat. Cic monome
nay c6 thé dugc sir dung riéng hodc két hop hai hodc nhiéu loai. Ngoai ra, nhya
trén co s& copolyme vinyliden clorua co thé duoc sir dung riéng hodc két hop hai

hodc nhiéu loai.

Trong nhuya trén co s& vinyliden clorua duoc sir dung theo phuong an cua
sang ché, ham luong don vi vinyliden clorua tét hon 14 tir 72 dén 93% mol, tot
hon nita 12 tir 81 dén 90% mol. Nhua trén co s vinyliden clorua ma trong d6 ham
luong don vi vinyliden clorua la trong khoang néu trén c6 su twong thich tdng voi
dau thuc vat duge epoxy héa. Trong mang boc trén co s¢ nhua vinyliden clorua
duoc tao thanh, do su chay ra ciia dau thuc vat dugc epoxy héa ¢ thé duogc ngan
mot cach chinh xac, sy tiép xtic va cac dic tinh gidn ra & dang mang boc c6 xu

hudng dugce cai thién.

Luu ¥ rang, trong phuong 4n clia sing ché, ham luong don vi vinyliden
clorua c6 thé duoc do bang thiét bi cong huéng tir hat nhan (NMR).

Trong lugng phan ti trung binh theo trong lugng cla nhua trén co s¢
vinyliden clorua dugc st dung trong phuong an cua sang ché t4t hon 14 tr 75.000
dén 95.000, t6t hon nita 12 tir 80.000 dén 90.000. Nhya trén co s& vinyliden clorua
ma trong d6 ham lugng c6 trong lugng phan ti trung binh theo trong lugng 1a
trong khoang néu trén c6 su twong thich dugc gia ting voi dau thuc vat duoc
epoxy héa. Trong mang boc trén co s¢ nhua vinyliden clorua dugc tao thanh, do
su chay ra ctia dau thuc vat dugc epoxy héa c6 thé dugc ngan mot cach chinh x4c
ngay ca khi mang duoc luu gilt ¢ nhiét do cao trong chu ky thoi gian dai thi sy

tiép xtc va cac dic tinh gifn ra c6 xu hudng duoc cai thién.
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Nhua trén co sé vinyliden clorua ma trong do6 trong lugng phéan tir trung
binh theo trong lugng la trong khoang néu trén la cé thé thu duoc, vi du nhu bang
cach kiém soat ty 16 nap monome vinyliden clorua trén monome vinyl clorua,

luong chit khéi ddu polyme héa, hoic nhiét do polyme hoa.

Luu ¥ ring, trong phuong 4n clia sang ché, trong luong phan tir trung binh
theo trong lugng cuia nhya trén co s vinyliden clorua cé thé dugc do béng séc ky

loc gel (gel permeation chromatography-GPC).

Trong mang boc trén co s& nhua vinyliden clorua theo phuong an cta sang
ché, ham lurong cua nhuya trén co sé vinyliden clorua t8t hon 12 tir 92,0 dén 95,5%
khéi lwong, t8t hon nira 14 tir 92,5 dén 94,0% khdi lugng. Néu ham luong cia
nhua trén co sé vinyliden clorua 13 trong khoang néu trén thi mang boc trén co s¢
nhua vinyliden clorua cé xu hudng la vuot trdi vé tinh c6 thé xir Iy duoc trong khi

dac ép tan chay.
Céc chat phu gia khéc

Mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo phuong 4n cua sang ché co
thé chira cac chat phu gia khac mién 1a ching dugc st dung trong khoang ma
khong gay giam sut cac hiéu qua cua sang ché. Cac vi du vé cac chit phu gia khac
bao gdm, nhung khong bi gidi han cu thé &, cac chét 1am 6n dinh khéc ngoai dau
thue vat duoc epoxy hda duge mo ta néu trén, cac chét cai thién tinh bén khi quyén,
chét tao mau nhu thudc nhuém hoic chit mau, céc chét chéng suong mu, cac chét
khang vi khudn, chit bbi tron, va cac chét tao nhan. Céc chét phu gia nay c6 thé

duoc st dung riéng hodc két hop hai hogc nhiéu loai.

Céc vi du vé céc chit 1am 6n dinh ngoai dau thuc vat duge epoxy hoa duge
md t4 néu trén bao gdm, nhung khong bi giéi han cu thé &, cac chat chéng oxy
héa nhu 2,5-t-butyl hydroquinon, 2,6-di-t-butyl-p-cresol, 4,4'-thiobis-(6-t-
butylphenol), 2,2'-metylen-bis-(4-metyl-6-t-butylphenol), octadexyl-3-(3',5'-di-t-
butyl-4'-hydroxyphenyl)propionat, va 4,4'-thiobis-(6-t-butylphenol); va chét chiu
nhiét nhu laurat, myristat, palmitat, stearat, isostearat, oleat, rixinoleat, 2-etyl-

hexanoat, isodecanoat, neodecanoat, va canxi benzoat.

Céc vi du v& chit cai thién tinh bén khi quyén bao gém, nhung khéng bi

giéi han cy thé & cac chit hip phu tia cuc tim nhu etylen-2-xyano-3,3'-diphenyl
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acrylat, 2-(2'-hydroxy-5'-metylphenyl)benzotriazol, 2-(2'-hydroxy-3'-t-butyl-5'-
metylphenyl)-5-clobenzotriazol, 2-hydroxy-4-metoxybenzophenon, va 2,2'-
dihydroxy-4-metoxybenzophenon.

Céc vi du vé cac chat tao mau nhu thuéc nhudm hodc chat nhudm bao gom,
nhung khong bi gidi han &, cacbon den, phtaloxyanin, quinacridon, indolin, chat

nhudm azo, va oxit sat doé.

Céc vi du vé céc chét chéng swong mi bao gdm, nhung khéng bi gi6i han
& este glyxerin cia axit béo, este sorbitan cia axit béo, rugu ete polyoxyetylen
cla axit béo, este polyoxyetylen cta axit glyxerin béo, va este polyoxyetylen cua

axit sorbitan béo.

Céc vi du vé céc chét khang vi khuén bao gém, nhung khéng bi gi6i han &

chat khang vi khuan v co trén co sé bac.

Céc vi du chét bdi tron bao gdm, nhung khdng bi gisi han & chét bdi tron
axit hydrocacbon béo, chét boi tron axit béo cao hon, chit boi tron axit amit béo,
va chit boi tron este cta axit béo, nhu etylenbisstearamit, butyl stearat, chét sap

polyetylen, chit sép parafin, chét sép carnauba, myristyl myristat va stearyl stearat.

Cac vi du vé cac chat tao nhin bao gom, nhung khong bi gidi han & cac

mubi kim loai phosphat.
Phuong phép san xuat mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua

Phuong phép dé biét c¢6 thé duge sir dung lam phuong phap san xudt mang
boc trén co s& nhua vinyliden clorua theo phuong an cua sang ché ma khong co
bt ky gidi han cu thé nao, mién 1a thu dugc mang boc ma trong d6 nhiét do dinh
thu nhiét phu & nhiét do thdp dugc dénh gia bang phan tich nhiét quét vi sai (DSC)
clia oligome chay ra trén bé mit clia mang boc sau khi cudn mang ctia mang boc
duogce luu gift & 60°C trong 3 tudn 1a trong khodng duge md ta néu trén. Vi dy, ché
phém nhua thu dugc dau tién béng cach tron cac thanh phﬁn vat liéu tho bao gém
dau thuc vat dugc epoxy héa, chét 1am déo, va nhua trén co s vinyliden clorua
nhu dugc md ta néu trén & ty 1€ sao cho thu dugc ham lugng nhu duge mo ta néu
trén. Phuong phap tron cac thanh phan vat liéu thd 1a khong bi gidi han cu thé.
Cac thanh phan vt liéu thd c6 thé dugc thém vao ché pham nhya trén co s&

vinyliden clorua & trang thai huyén pht sau khi polyme héa hodc c6 thé duoc thém

-14-



33767

vao bot ché phdm nhua trén co s& vinyliden clorua trude khi dic chay. Céc vi du
vé phuong phap tron khi cac chit phu gia nay duoc trén véi bot ché phdm nhuya
bao gdm trén bang may tron Henschel va tron bang mdy xay nhu may xay quay

vong va may xay bang chuyén.

Tiép theo, cac vi du v& phuong phap thu duge mang boc bao gdbm phuong
phap ép chay ché phdm nhua dugc md ta néu trén tir may ép dun, sau d6 cang va
quén quanh 18i. Cac vi du vé phuong phap tao mang va cang ché phdm nhua dugc
ép chdy ma co thé duoc st dung bao gdm, nhung khong bi giéi han & phuong
phép bom phdng va phuong phap cing khung. Tinh ¢6 thé cét duoc cia mang boc
tao thanh c6 xu hudéng dugc cai thién bang cach kiém soét cu thé hudng ngang
cla mang (sau diy con duoc goi la "TD") trong khi cang va kiém soat d6 bén kéo
két qua trong TD (sau dy con duoc goi 1a "d bén kéo TD"). D bén kéo TD tot
hon 12 nim trong khoang tir 2,0 dén 6,0 cN, tSt hon nita 1a trong khoang tir 2,3

dén 5,0 cN xét tir goc do tinh co thé cat dugc ctia mang boc.

Luu ¥ riang trong phuong 4n cla sang ché, dd bén kéo TD c6 thé duoc do
theo tai liéu JIS-P-8116 (2000).

Mang cang con dugc cang thém cho dén khi né c6 dd day thich hop cho
mang boc. D3 day ciia mang boc t6t hon 1 tir 6 dén 18pum, tot hon nita 14 tir 8 dén
15um, con t8t hon 12 tir 9 dén 12um xét tir gbc d6 tao ra sy xé mang vuot troi,

tinh c6 thé cat duoc, dic tinh gidin ra va sy bam dinh trong sy can bang hai hoa.

Sau day, phuong phap bom phdng st dung ché pham nhya nhu duge md ta
néu trén sé dugc mo ta cu thé hon lam vi du cta cdc phuong phéap san xuét mang
boc trén co s& nhua vinyliden clorua theo phuong én cua sang ché. Fig.1 1a so dd
tdng quan thé hién vi du cac phuong phép san xudt mang boc trén co s& nhya
vinyliden clorua theo phuong &n cua sang ché.

Pau tién, ché phdm nhua dugc niu chay nhu duge mo ta néu trén dugce ép
dun thanh dang hinh dng qua mép khuon 3 ciia khudn tron 2 st dung may ép dun
1 dé tao thanh doan nhua 4 ma 1a ché phém nhua hinh 6ng.

Tiép theo, phén bén ngoai cua doan nhya 4 ma la vat liéu dac ép dugc cho
tiép x0c v6i nudc lanh trong bé nudce lanh 6, va dung dich 1am méat doan nhya 5

duoc phun vao phan bén trong ciia doan nhua 4 bang phuong phap thong thuong
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va duoc bdo quan, nhd d6 1am mat doan nhya 4 tir bén trong va bén ngoai dé hoéa
cung nd. Cung ltc nay, doan nhya 4 & trong trang thai ma bén trong n6 dugc phu
dung dich 1am méat doan nhya 5. Poan nhua 4 héa cimg dugc gép lai béng truc
lan kep tht nhat 7 dé tao thanh tAm nhya déo 8 ma 13 tAm mang kép. Luong phu
dung dich lam mat doan nhua 5 dugc kiém soét béng ap suét kep cua truc lan kep
thtr nhét 7.

Nuée, dau khoang, ruou, rugu polyhydric nhu propylen glycol va glyxerin,
va cac dung dich nudc ctia xenluloza va rugu polyvinyl cé thé duoc sir dung 1am
dung dich lam mat doan nhya 5. Ching c6 thé duoc str dung riéng hozc két hop
hai ho#ic nhiéu loai. Ngoai ra, cac chét cai thién tinh bén khi quyén, céc chét chéng
suong mu, cac chit khang vi khudn va tuong tu ma dugce sit dung cho céc vt liéu
bao gobi thuc phém thong thuong co thé duoc thém vao dung dich 1am mét doan

nhua trong khoang ma khong gay giam sut cac hi¢u qua cluia sang che.

Luong phu dung dich 1am mat doan nhya 5 13, nhung khong bi giéi han ¢,
t6t hon 12 tir 50 dén 20.000ppm, tét hon nita 1 tir 100 dén 15.000ppm, con t6t hon
14 tir 150 dén 10.000ppm tr goc dd vé tinh c6 thé md dugce clia tm nhya déo va
su bam dinh cia mang. Trong ban md ta ndy, luong phu (ppm) thé hién khéi luong
dung dich 1am mat doan nhua 5 dugc ding cho doan nhya 4 tinh theo tong khéi

luong ctia doan nhua 4 theo ppm khdi lugng.

Tiép theo, tim nhwa déo 8 dugc mé lai trong dang bng bang cach phun khi
vao trong tAm nhua déo 8. TAm nhua déo 8 dugc gia nhiét lai béng nuéc Am
(khong duoc thé hién) dén nhiét do thich hop dé cang. Nude 4m bam vao bé mit
ngoai ctia tim nhuya déo 8 dugc ép ra bing truc 1an kep thir hai 9. Tiép theo, trong
budc bom phong, khong khi duge phun vao trong tAm nhua déo 8 hinh éng duoc
gia nhiét dén nhiét d6 t6i wu dé tao thanh bot 10 béng cach cang bom phong dé

thu dugc mang cang.

Mic du dd bén xé rach ctia mang khong can thiét duoc xac dinh chi bang ty
1é cang, no c6 thé duge kiém soat chli yéu bang ty 18 cang. Pé thu duoc mang ma
vuot troi ve tinh ¢o thé ¢4t duoc va mang ma trong do van dé rach duoc ngan lai,
ca cac ty 1& cang theo hudng tién (machine direction-MD) va theo huéng ngang
(transverse direction-TD) t6t hon 1a gép tir 4 dén 6 1an dudi diéu kién nhiét do
cang la tir 30 dén 45°C.
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Tiép theo, mang d3 cing dugc gap bang truc lan kep thirba 11 dé tao thanh
thm mang kép 12. TAm mang kép 12 dugc quin véi cudn quin 13. Ngoai ra, tAm
mang kép 12 dugc rach va bdc ra dé tao thanh tim mang (su tao thanh mang don
16p). Cudi cling, mang nay dugc quén, vi du trén 18i dé thu dugc cuén mang clia

mang boc.

Phin mé t4 néu trén 14 vi du vé cac phuong phap san xuit mang boc trén co
s& nhua vinyliden clorua theo phuong 4n cua sang ché, va mang boc c6 thé dugc
san xuét st dung da dang cac co cAu thiét bi, diéu kién va cac yéu t6 tuong tu
ngoai cac phudng an néu trén; vi dy, cac phuwong phap da biét khac c6 thé duge

st dung.
Vi du thue hién sang ché

Sang ché s& duge mo ta cu thé hon dudi day theo céc vi du va vi du so sénh,
nhung sang ché khong bi gidi han & cac vi dy sau day, trir khi sang ché tréch khoi

muc dich chinh nay.

Céc thanh phéan vat liéu thd va cac phuong phdp danh gia duogc st dung

trong cac vi du va vi du so sanh 1a nhu sau.
Dinh lugng chay ra

Mang mau thir (1500cm?) duge 14y tr cudn mang cia mang boc sau khi 140
hoéa trong cic vi du va vi du so sanh dugc md tad dudi day. Mang mau thir
(1500cm?) dugc chuyén sang dia thiy tinh (25 x 30cm) bang truc lan (1kg) &
25°C; mAu thir dinh vao dia thuy tinh duoc rira bang cloroform (100cc); va dung
dich chira vét liéu chay dugc gom lai trong cdc mé. Dung dich tao thanh dugc cd
bing may lam bay hoi, va tat ca cac thanh phan (oligome, chat lam déo va dau
thuc vat dugce epoxy hoéa) cua vét liéu chay trong dung dich dd ¢6 duge phén tich
1an luot bang 1H-NMR.

Quy trinh chuyén néu trén duoc 13p lai 6 14n tt ca, va tri s6 tich hgp NMR
ctia mdi thanh phan chay dugc tinh béng cach sir dung dimetyl terephtalat 1am
chét chudn ndi. Néu ty 1& chuyén trong mdi 14n chuyén dugc tinh bang cach xac
dinh tdng lugng chuyén dén lan chuyén thtr sau 13 100 thi ty 1& chuyén 1a phép

xép xi tuyén tinh cho mdi 1an chuyén khéng quan trong céc thanh phén cia vat
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lidu chay. Luu ¥ rang gia tri trung binh cua ty 1é chuyén ctia mdi thanh phan chay

trong qua trinh chuyén thtr nhét vao lac nay 14 0,46.

Vi vy, gia tri dinh lugng cua sy chay ra dugc str dung trong ban mo ta nay
duoc x4c dinh 14 tri sd tich hop 1H-NMR trong qué trinh chuyén thr nhét chia
cho 0,46 ma 12 gia tri trung binh cua ty 18 chuyén.

Su tach oligome

Vit liéu chay da loai bd khoi phuong phap chuyén dia thily tinh néu trén
(25°C) duoc hoa tan trong cloroform (dung dich 1%); dung dich tao thanh dugc
dua vao GPC diéu ché quy mé 16n (LC-9101 (do Japan Analytical Industry Co.,
Ltd. san xuét, cot: JAIGEL-2H x 2 cdt)); va ving ty 18 trong luong tir 5000 dén
2000 (v& PS) dugc tach dé thu duoc thanh phan oligome trong vat lidu chay.

Nhiét do dinh thu nhiét phy & nhiét d6 thap cla oligome

Trong cac vi du theo sang ché, nhiét d6 dinh thu nhiét phu & nhiét do thép
cua oligome dugc do nhu sau. Oligome thu dugc nhu duge mo ta néu trén duge
do nhiét dd dinh thu nhiét phu & nhiét do thép cia oligome & nhiét d do tir 0 dén
180°C va téc do gia nhiét 1a 10°C/phit st dung DSC (Diamond DSC do
PerkinElmer, Inc. san xuét). Trong ban md ta ndy, nhiét do dinh thu nhiét phu &
nhiét do thip dugc xac dinh 14 nhiét d6 dinh cao nhét thu nhiét & phia nhiét do
thip trong dudng cong dong nhiét thu duoc.

Dinh lugng oligome

Luong chay ra cua oligome dugc phan tich dinh lugng tir vat li¢u truyén
tinh chay néu trén st dung dinh & 5,0 dén 4,4ppm (nhém CH ctia VC) thu dugc
trong viéc do luong 1H-NMR, ma trong d6 dinh vong benzen (8,09ppm) cua
dimetyl terephtalat lam chét chuan ndi duoc st dung lam dinh gbe.

Ham lugng don vi vinyliden clorua trong vat liéu chay oligome

Ham luong don vi vinyliden clorua (ty 1€ ctia don vi VDC) trong oligome
chay ra (vat liéu chay oligome) dugc do bing 1H-NMR theo cach giéng nhu trong
viéc do ham luong don vi vinyliden clorua trong nhya trén co s¢ vinyliden clorua

str dung oligome thu dugc nhu duge mo ta néu trén va duoc tinh tir cong thirc sau

day.
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Ty 1€ cuia don vi VDC (% trong lugng/trong luwgng) = lugng don vi vinyliden
clorua trong oligome x trong lugng phan t cia don vi vinyliden (trong
lugng)/(lugng don vi vinyliden clorua trong oligome x trong luong phén tir cua
don vi vinyliden (trong luong) + lugng don vi vinyl clorua trong oligome x trong

lugng phén ti cuia don vi vinyl (trong luong)) x 100
Chat lam déo

Axetyl tributyl xitrat (sau day con dugc goi la "ATBC", do Taoka Chemical
Co., Ltd. san xuét) duoc sir dung 13m chit 1am déo. Luong chay ra cia ATBC
duoc phan tich dinh lwong st dung dinh 2,1ppm (nhém CH3 cuia nhém axetyl)
trong phép do luong 1H-NMR theo cung céch thirc nhu dugc md ta néu trén.

Dau thuc vat dugce epoxy hoa

Dau dau nanh duogc epoxy héa (sau day con duoc goi 12 "ESO", nhan hiéu:
NEWCIZER 510R, do NOF CORPORATION séan xuét) duoc str dung lam dau
thuc vat duoc epoxy hda. Lugng chay ra cia ESO dugc phén tich dinh lugng sir
dung dinh 2,3ppm (nhém CH3 lién ké nhém C=0O cia axit béo) trong phép do

ludng 1H-NMR theo cung cach thtrc nhu duge mo ta néu trén.
Dic tinh gian ra

Dic tinh gifn ra ctia cudn mang clia mang boc (mang boc da cudn) sau khi
130 hoa trong cac vi du va vi du so sanh da dugc mo ta dugc danh gia nhu sau.
Viéce do cac dac tinh gian ra dugc thuc hién trong khi quyén & 23°C va do 4m
twong di (RH) 1a 50%. Nhu dugc thé hién trong Fig.2, cudn ty do ma lam bang
chét déo bao gdm chi tiét dong 14 c6 chiéu dai khoang 310mm ma trong d6 dudng
kinh cua né theo dudng kinh trong cia dng gidy 16 clia mang boc da cudn 20 va
truc ban 18 15 ¢6 chidu dai 330mm duoc dtc vao éng gidy 16 ctia mang boc da
cudn 20 sao cho tdm cua chiéu rong ctia mang boc da cudn 20 co thé dugc can
theo tAm clia chiéu dai cua chi tiét dong cudn tu do 14. Truc ban 1& 15 clia cudn
tu do duogc két hop v6i mang boc di cudn 20 duoc dat trong gid tua can 19 duoc
14p trén phan dudi 18 ctia may thtr d6 cing va nén (do Shimadzu Corporation san
xult; Autograph (AG-IS)) va dugc ¢d dinh sao cho gié treo 17 treo trén phia hop
do luc trén ctia may thir nghiém c6 thé 13 song song véi truc ban 1& 15, va tam

theo chiéu rong ciia mang boc dad cudn 20 cé thé dugc dat theo chiéu doc cua tim
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cua gia treo 17. Hon nita, mang boc da cudn 20 lép vao cudn tu do dugc thao ra
va ¢ dinh vao gid treo 17 treo trén phia hop do lyc trén cia may thir nghiém véi
bang hai mit sao cho mang c6 thé khong co nép.

Tiép theo, mang boc da cudn 20 duoc thao vudng gbc tir dng gidy 16 theo
tde do 1000mm/phut sit dung may thir d6 cang va nén. Luc nay, gié tri do dugc
cua cac dic tinh gian ra (don vi: ¢cN/30 cm chiéu rong) dugc xac dinh lam gié tri
trung binh cta luc can dé thdo mang boc dd cudn ra khoi éng gidy.

Hé s ma sat tinh

Hé s6 ma st tinh 12 ty 1& ciia ma sét véi luc tac dung vudng goc véi bé mit
ctia mAu thir va duoge tinh tir ma sat xay ra khi 1am cho déi twong khéng chuyén
dong truot va bat dau chuyén dich. Trong khong khi & 23°C va do Am tuong dbi
(RH) 13 50% theo ASTM D1894, trong lwong ma quanh khoang d6 mau thir duge
cudn dugc dat trén dia ngang duoc pht mau thir ndy; trong luong gay truot & toc
d6 khong ddi; luc ma sat xuat hién gitra cac mau thir ma tiép xtic véi nhau duoc
do béng hop do luc; va hé s6 ma sat tinh dugc tinh tir lyc ma sat (lyc thir nghiém
cao nhét) va stic ning cia trong luong.
Su bam dinh

Mot tram nguoi ma thuodng st dung mang boc dé boc thuc phém duoc chon
lam nguoi danh gia, va sy bam dinh ciia mang boc dugc danh gid bdi ho trong
khéng khi & 23°C va do 4m twong d6i (RH) 14 50% theo céc tiéu chi sau day. Viée
danh gia duoc x4c dinh bing trung binh cic danh gid ctia 100 ngudi danh gia.
Céc ti€u chi danh gia sy bam dinh

©: Cé lyc di bam dinh va & murc tuyét voi.

0: C6 lyc bam dinh va & mtrc thuc té.

A: C6 luc bam dinh nhe va ¢6 van dé trén thuc té.

x: Luc bam dinh 1a qué thap va viéc str dung trén thuc té 12 khong thé.
Su tiép xuc (cam giac kho)

MGt traim nguoi ma thuodng st dung mang boc dé boc thuc phém duoc chon

lam nhitng nguoi danh gid, va su tiép xic (cam gidce kho) cia mang boc duge danh
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gid béi ho trong khong khi & 23°C va d 4m tuong dbi (RH) 12 50% theo céc tiéu
chi sau day. Viéc danh gia duoc x4c dinh bang trung binh cic danh gia ctia 100
nguoi danh gia.

Céc tiéu chi danh gia su tiép xtc (cam giac kho)

©: Murc do rat tot trong d6 mang khong dinh va khd.

0: Mire dd tdt trong dé mang hau nhu khdng dinh.

A: Murc do hoi khong thoai mai trong d6 mang dugc cam nhén 1a hoi dinh.

x: Mtrc d6 khong thoai méi trong d6 cam nhén thay do dinh.

Su tiép xuc (cam giac dan hoi)

Mot trim ngudi ma thuong st dung mang boc dé boc thuc phém duoc chon
lam nhiing ngudi danh gia, va su tiép xtic (cam giac dan hoi) cia mang boc duoc
ho danh gia trong khong khi & 23°C va d6 am tuong ddi (RH) 1a 50% theo céc
tiéu chi sau day. Viéc danh gia dugc xéc dinh bang trung binh cac dénh gia ctia
100 nguoi danh gia.

Céc tiéu chi danh gié sy tiép xtc (cam gidc dan hoi)

©: Mtrc d6 trong d6 mang dugc cam nhén la ciing (cam giac dan hdi), va
c6 thé cam thdy d6 bén mang 14 du.

0: Mt d6 trong d6 mang duoc thay 14 hoi c6 cam gidc dan hdi.

A: Mt do trong d6 mang khong dem lai cam gidc dan hoi va dugce cam

nhan 1a gy hoi ban khoan vé do bén.

x: Mirc do trong d6 mang khéng dem lai cam gidc dan hoi va dugc cam

nhén 14 gy nhiéu ban khon vé d6 bén.
Vidul

Nhua trén co sé¢ vinyliden clorua c6 ham lugng don vi vinyliden clorua la
88% trong luong va trong lugng phan tir trung binh theo trong lugng la 90.000
thu dugc bang cach ddng trung hop 82% trong lugng monome vinyliden clorua
va 18% trong luong monome vinyl clorua & nhiét do bat dau su polyme héa la
45°C trong thoi gian polyme héa 1a 30 gio sao cho c6 thé thu duoc su chuyén hoa

90%. Ngoai ra, nhya trén co sé vinyliden clorua tao thanh dugc cho nhung rira
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trong dung méi hén hop tetrahydrofuran/metanol = 20/80 trong 1 phut dé loai bo

mdt phan cac thanh phan oligome ra khoi nhua trén co sé vinyliden clorua.

Luu ¥ rang, trong vi du nay, ham lugng (% mol) ctia mdi don vi monome,
nhu don vi vinyliden clorua trong nhya trén co sé vinyliden clorua, dugc do béng
thiét bi cong hudng tir hat nhan (NMR). Ngoai ra, trong luong phén ti trung binh
theo trong luwgng cta nhya trén co s¢ vinyliden clorua dugc do béang sic ky loc
gel (GPC).

ATBC (axetyl tributyl xitrat, Taoka Chemical Co., Ltd.) va ESO
(NEWCIZER 510R, NOF CORPORATION) dugc thém lién tuc vao nhya trén co
s& vinyliden clorua tao thanh mot cach tuong ung theo ty 1€ 5,2% trong luong va
1,8% trong luong, tinh theo toan bd ché phim. Cac thanh phan nay trong tong
lugng 5kg duge tron trong may tron Henschel trong 5 phuat va dugc hoa gia trong

24 gid hodc 1au hon d thu dugc ché phim nhya trén co s& vinyliden clorua.

Ché phém nhua trén co s& vinyliden clorua dugc mo ta néu trén dugc nap
vao may ép dun nung chay dé dugc nung chay va ép dun thanh dang hinh khuyén
&ty 16 ép dun 10kg/gid trong khi diéu chinh cac diéu kién gia nhiét cia mdy ép
din sao cho nhiét do ctia ché phidm nhua néng chdy & rinh xa cia khudn hinh
khuyén dugc gén vao chop clia méy ép dun c6 thé dat dén 170°C. Vit lidu dtic ép
duoc 1am ngudi qua mirc va sau d6 duoc cang ra gap 4,1 14n theo hudng tién (MD)
va 5,6 1an theo huéng ngang (TD) bang cach cing phdng dé thu duoc mang bao
hinh éng. Cudn mang cia mang bao tao thanh duoc héa gia (dugc bao quan trong
3 tudn) trong bé nhiét do én dinh 14 28°C va bé nhiét d6 on dinh 13 60°C va sau
do duoc do céc dac tinh nhu dugc mo ta néu trén. Cac két qua do duogc thé hién

trong bang 1.
Vidu?2

Cudn mang cua mang boc thu dugc theo cung cach thirc nhu trong vi du 1
ngoai trir 1a mang boc tao thanh dugc cho dinh hinh thém bang nhiét & 120°C
trong 10 gidy. Cudn mang cia mang boc dugc hoa gia (dugc bdo quan trong 3
tudn) trong bé nhiét do khong ddi & 28°C va bé nhiét do khong d6i & 60°C va sau
d6 duge do cac dic tinh nhu dugc md ta néu trén. Cac két qua do duoc thé hién

trong bang 1.
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Vidu3

Cudn mang cia mang boc thu dugc theo cung cach thirc nhu trong vi du 1
ngoai trir 1a nhua trén co s& vinyliden clorua tao thanh dugc cho nhung rira trong
dung mdi hon hop tetrahydrofuran/metanol = 50/50, thay vi dung moi hdn hop
tetrahydrofuran/metanol = 20/80, trong 1 phut dé loai bé mdt phan cac thanh phan
oligome ra khéi nhya trén co s& vinyliden clorua. Cudn mang cuia mang boc dugc
héa gia (duge bao quan trong 3 tudn) trong bé nhiét d6 on dinh & 28°C va bé nhiét
dd 6n dinh & 60°C va sau d6 dugc do cac dic tinh duge md ta néu trén. Céc két

qua do dugc thé hién trong bang 1.
Vidu4

Cudn mang cia mang boc thu duge theo cung cach thic nhu trong vi du 1
ngoai trir 1 nhua trén co s& vinyliden clorua cé ham lugng don vi vinyliden clorua
12 86% trong luong thu duge bang cach ddng tring hop 78% trong lwgng monome
vinyliden clorua va 22% trong lugng monome vinyl clorua dugc sit dung lam
nhua trén co sé& vinyliden clorua. Cuén mang ciia mang boc duoc hoa gia (dugc
bao quan trong 3 tudn) trong bé nhiét d6 én dinh & 28°C va bé nhiét d6 6n dinh at
60°C va sau do dugc do cac dac tinh dugc mo ta néu trén. Céc két qué do dugc

thé hién trong bang 1.
Vidub

Cudn mang cia mang boc thu dugc theo cung cach thirc nhu trong vi du 4
ngoai trir 1a mang boc tao thanh dugc dinh hinh thém bang nhiét & 120°C trong
10 gidy. Cudn mang cia mang boc dugc hoa gia (dugc bao quan trong 3 tudn)
trong bé nhiét d6 én dinh & 28°C va bé nhiét d6 6n dinh & 60°C va sau d6 dugc
do céc dic tinh dugc mo ta néu trén. Céc két qua do dugc thé hién trong bang 1.

Vidu6

Cudn mang cia mang boc thu dugc theo cung cach thirc nhu trong vi du 1
ngoai trir 1a nhua trén co s vinyliden clorua c6 ham lugng don vi vinyliden clorua
12 91% trong lugng thu duoc bang cach ddng tring hop 84% trong lwong monome
vinyliden clorua va 16% trong luong monome vinyl clorua dugc st dung lam
nhua trén co sé vinyliden clorua. Cudn mang ciia mang boc dugc héa gia (duoc

bao quan trong 3 tudn) trong bé nhiét d6 6n dinh & 28°C va bé nhiét d6 on dinh &
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60°C va sau d6 duoc do cdc dic tinh dugec mé ta néu trén. Cac ket qua do duoc

thé hién trong bang 1.
Vidu7

Cudn mang ctia mang boc thu dugc theo cung cach thirc nhu trong vi du 6
ngoai trir 1a mang boc tao thanh duoc dinh hinh thém béng nhiét & 120°C trong
10 gidy. Cudén mang cia mang boc dugc hda gia (dugc bao quan trong 3 tuln)
trong bé nhiét d 4n dinh & 28°C va bé nhiét d 6n dinh & 60°C va sau d6 dugc

do céc dic tinh dugc md ta néu trén. Céc két qua do duge thé hién trong bang 1.
Vidu so sanh 1

Nhua trén co sé vinyliden clorua c¢6 ham luwong don vi vinyliden clorua la
90% trong lwong va trong luong phén tir trung binh theo trong luong la 90.000
thu dugc bang cach ddng tring hop 83% trong lugng clia monome vinyliden
clorua va 17% trong luong monome vinyl clorua & nhiét do bét ddu sy polyme
hoéa 1a 45°C trong thoi gian polyme hoa la 28 gio sao cho co thé thu duogc su
chuyén héa 13 90%.

ATBC va ESO duoc thém lién tuc vao nhua trén co sd vinyliden clorua tao
thanh theo ty 1& 5,2% trong lugng va 1,8% trong lugng, mot cach twong tmg, tinh
theo toan bd ché phdm. Céc thanh phan nay trong tdng luong 5kg dugc tron trong
mdy tron Henschel trong 5 phut va dugc hda gia trong 24 gio hodc lau hon dé thu
duoc ché pham nhuya trén co sé vinyliden clorua.

Sau do, cudn mang ctia mang boc thu dugc theo cung céch thirc nhu trong
vi du 1. Cudn mang cta mang boc dugc hda gia (duoc bdo quan trong 3 tuan)
trong bé nhiét d 6n dinh & 28°C va bé nhiét d6 6n dinh & 60°C va sau d6 dugc
do cAc dic tinh duoc md ta néu trén. Cac két qua do duoc thé hién trong bang 1.
Vi du so sanh 2

Cudn mang cua mang boc thu dugc theo cuing cach thirc nhu trong vi du so
sanh 1 chi khéc 1a mang boc tao thanh dugc dinh hinh thém béng nhiét & 120°C
trong 10 gidy. Cudn mang cua mang boc dugc héa gia (dugc bao quan trong 3
tudn) trong bé nhiét do én dinh & 28°C va bé nhiét do 6n dinh & 60°C va sau d6
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duoc do cac dac tinh dugc mo ta néu trén. Cac két qué do duoc thé hién trong

bang 1.
Vi du so sanh 3

Cudn mang ctia mang boc thu dugc theo cung cach thirc nhu trong vi du 1
chi khéc 13 nhua trén co s vinyliden clorua tao thanh dugc cho nhing rira trong
dung méi hdn hop tetrahydrofuran/metanol = 70/30 trong 1 phut dé loai bd phan
céc thanh phan oligome. Cudn mang ctia mang boc dugc hoa gia (duoc bao quan
trong 3 tudn) trong bé nhiét d6 6n dinh & 28°C va bé nhiét do on dinh & 60°C va
sau d6 dugc do cac dac tinh dugc md ta néu trén. Cac két qua do dugc thé hién

trong bang 1.
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Kha nang tng dung trong cong nghiép

Mang boc trén co s¢ nhua vinyliden clorua theo sang ché phat trién tinh
bam dinh va céc dic tinh gin ra tét trong moi trudng st dung qua qué trinh nhiét
thong thuong, 1a vuot troi vé céc dic tinh gidn ra ngay ca khi n6 duge bao quan
trong chu ky thoi gian dai hodc phoi dudi nhiét do cao, tao ra cam giac mém khi
tiép xtc ma khong dinh, va dat duge cam giac sir dung thich hop. Vi vay, n6 c6

thé thich hop duoc st dung lam vat lidu bao goi thuc phim.
Danh s4ch ky hiéu tham chiéu

1 ... may ép dun, 2 ... khudn, 3 ... mép khudn, 4 ... doan nhya, 5 ... dung dich
lam mat doan nhua, 6 ... bé nudc mat, 7 ... truc 1an kep thir nhét, 8 ... thm mang
déo, 9 ... truc lan kep th hai, 10 ... bong, 11 ... truc lan kep thir ba, 12 ... tAm mang
kép, 13 ... truc quan, 14 ... chi tiét dong, 15 ... truc ban 1&, 16 ... dng gidy, 17 ... gia

treo, 18 ... phan duéi gia thir, 19 ... gi4 ta cén, 20 ... mang boc dd cudn
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YEU CAU BAO HQ
1. Mang boc trén co s& nhua vinyliden clorua lam bang nhua trén co sé vinyliden
clorua, trong d6 nhuya trén co s vinyliden clorua chua tir 72 dén 93% mol don vi
vinyliden clorua, ham luong cua dau thuc vat dugc epoxy héa la tr 0,5 dén 5,0%
khéi lvong, ham luong cta chat déo hoa 14 tir 1,0 dén 6,0% khéi luong, va nhiét
d6 dinh thu nhiét phu & nhiét d6 thip dugc dénh gia bang cach phan tich nhiét
quét vi sai (DSC) cua oligome chay ra trén bé mit ctia mang boc sau khi cudn

mang cua mang boc dugc luu gilt & 60°C trong 3 tudn 14 tir 38 dén 48°C.

2. Mang boc trén co s& nhya vinyliden clorua theo diém 1, trong d6 luong chay
ra ciia oligome trén bé mit cua mang boc sau khi cugn mang ctia mang boc dugc
luu gitt & 60°C trong 3 tuln 12 10mg hodc nhidu hon va 35mg hoic it hon trén moi

m? mang boc.

3. Mang boc trén co s¢ nhua vinyliden clorua theo diém 1 hoc 2, trong d6 lugng
chay ra cda thanh phan khic ngoai oligome trén bé mit ctia mang boc sau khi
cudn mang cta mang boc duoc luu gilt & 60°C trong 3 tuan 13 40mg hodc nhiéu

hon va 60mg hoc it hon trén méi m? mang boc.

4. Mang boc trén co s¢ nhya vinyliden clorua theo diém bt ky trong s céac diém
tir 1 dén 3, trong d6 ty 1& ctia lugng chay ra cia oligome trén téng luong chay ra
trén bé mit cia mang boc sau khi cudn mang ctia mang boc duoc luu gitt & 60°C

trong 3 tuan 14 tr 5 dén 40% trong luong/trong luong.

5. Mang boc trén co s& nhua vinyliden clorua theo diém bt ky trong s cac diém
tr 1 dén 4, trong d6 ty 1& ctia mdt don vi vinyliden clorua (don vi VDC) trong
oligome chdy ra sau khi cuén mang ctia mang boc dugc luu gitt & 60°C trong 3
tuan 1a 60% trong luong/trong luong hodc nhiéu hon va 70% trong lugng/trong

luong hodc it hon.
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