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(57) Sang ché dé cap dén ché pham trg dung va ché pham han dang kem ¢ d6 sy khuéch
tan chat trg dung duoc ngan chan.
Ché pham tro dung chira chat chdng khuéch tan ¢ cong thirc (1) sau day,
[Cong thirc hda hoc 1]
OH OH
R! R?

4
R’ R )

trong do
Z 1a alkylen tuy y dugc thé,
mdi R! va R2 doc 1ap 1a alkyl ty y duogc thé, aralkyl tuy y duoc thé, aryl tiy ¥ dugc thé,
heteroaryl tiy ¥ dugc thé, xycloalkyl tity y dugc thé, hodc heteroxycloalkyl tiy v duoc thé,
mbi R3 va R* doc 1ap 1a alkyl tuy ¥ duoc thé.
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Linh vwe k§ thuit dwge dé cip

Séang ché dé cap dén ché pham trg dung, ché phdm han dang kem, va mdi
han.
Tinh trang k¥ thuat cia sang ché

D& 1ip va ghép céc linh kién dién tir ciing v6i nén cta thiét bi dién tir, qué
trinh han st dung ché phdm han dang kem 14 c6 loi nhat xét vé& chi phi va do tin
cdy, va thuong dugc tién hanh nhat. Ché phdm han dang kem 12 hdn hgp thu dugce
bang cach ngao tron bot han va ché pham tro dung ma bao gdm céc thanh phan
khac v6i bot han nhu nhua thong, chat hoat hoa, chit xtic bién, va dung méi dé

tao thanh bdt nhéo.

Khi pht ché pham han dang kem 1én nén, su phan tan chét trg dung trén
nén dan dén viéc 1am ban céc linh kién dién tir & xung quanh, va nhu vay can ngéan

chan sy phéan tan chét tro dung.

Ngoai ra, viéc phu ché phém han dang kem 1én nén duoc thuc hién béng
cach, vi du, in ludi st dung tAm che kim loai. Nhu vay, dé dam bao kha ning in
ctia ché pham han dang kem, ché phdm han dang kem can phai ¢é dd nhét thich
hop. Tuy nhién, cac loai ché phrflm han dang kem cu thé ¢6 tinh 6n dinh bao quan
kém, va trong mot s6 trudng hop do nhét cua céc ché phdm han dang kem nay c6

thé tang 1én theo thoi gian.

V& céc ché phdm han dang kem thong thudng, vi du, ché pham han dang
kem chtra bot han khong c¢é chi, nhya trén co sé nhya thong, chét hoat hoa, dung
mdi, va chét chéng oxy héa chtra hop chét trén co s& phenol khéng tu do ¢6 trong
lugng phan tir it nhat 1a 500 da dwoc dé xudt (tai liéu sang ché 1).

Tuy nhién, nguoi nop don da nghién ctru vé ché pham han dang kem dugc
néu trong PTL 1, va két qua 13, ¢4 nhan thdy rang di xay ra su khuéch tan chét trg

dung.
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Do vay, ché phim trg dung va ché phdm han dang kem dugc mong doi
trong do su khuéch tan chét tro dung dugc ngén chan.
Danh muc tai liéu
Tai liéu sang ché

PTL 1: Patent Nhat Ban s6 4447798
Ban chit k§ thuét clia sang ché
Vén dé k¥ thuat

Muc dich cia sang ché 13 dé xuét ché phidm han dang kem va ché pham
tro dung duogc chira trong d6 ma & do su khuéch tan chét trg dung dugc ngén chan.

Hon nita, muc dich khac nita cia sang ché 13 d& xuét ché pham han dang
kem va ché pham trg dung dugc chira trong d6 ma, ngoai sy khuéch tan chit tro
dung, su gia tang d6 nhét theo thoi gian cling dugc kim ham.

Cach thte giai quyét vén dé

Céc tac gia sang ché da tién hanh nghién ctru k§ dé dat duge muc dich néu
trén, va sau d6 hoan thanh sang ché nho su phét hién réng ché pham trg dung va
ché phim han dang kem chira chat chéng khuéch tan cu thé ¢6 thé ngan chin sy
khuéch tan chit tro dung khi ché pham han dang kem duoc sir dung va sy gia tang

d6 nhdt theo thoi gian. Cac phuong én cu thé cta sang ché 1 nhu sau.
[1]
Ché phém trg dung chira chit chbng khuéch tan c6 cdng thic (1) dudi day,

[Cong thic hoa hoc 1]
OH OH
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trong do

7 14 alkylen tiy y dugc thé,

m3i R vaR2doc 14p 12 alkyl tlly ¥ dugc thé, aralkyl tily ¥ dugc thé, aryl
tuy y duoc thé, heteroaryl tiy y dugc thé, xycloalkyl tuy y duoc thé, hoic

heteroxycloalkyl tuy y duoc thé, va

mdi R3vaR*doc 1ap 12 alkyl tily ¥ duoc thé.

(2]

Ché phim tro dung theo myc [1], trong d6

Z 1a C;-Cg alkylen,

mdi R! vaR? ddc 1ap 1a C;-Ce alkyl hodc alkylxycloalkyl, va

mdi R3vaR* doc 1ap 1a C-Cealkyl.

[3]

Ché pham trg dung theo muc [1] hodc [2], trong d6 chat chéng khuéch tan
1a 2,2'-metylenbis[6-(1-metylxyclohexyl)-p-cresol].

[4]

Ché pham trg dung theo muyc bat ky trong s& cac muc tir [1] dén [3], trong
doty 1& phén trdm trong lugng clia chét chéng khuéch tan ndm trong khoang tir
0,5 dén 10% trong luong.

[5]

Ché pham trg dung theo myc bét ky trong sé cac muc tir [1] dén [4], con
chira nhua thong, chit hoat hoa, chit xtc bién, va dung mdi.

[6]

Ché phdm han dang kem chira ché pham tr¢ dung theo muyc bét ky trong

sé cac muc tlr [1] dén [5] va bdt han.

[7]
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Mdi han dugce tao ra béi ché phdm han dang kem theo muc [6].
Hiéu qua cia sang ché

Ché pham trg dung va ché phém han dang kem theo sang ché ¢6 thé ngan
chan sy khuéch tan chét tro dung.

Hon nita, ché phdm trg dung va ché phdm han dang kem theo sang ché c6
thé ngan chan sy khuéch tan chét trg dung va cé thé kim ham sy gia ting do nhét

theo thoi gian.
MO ta vin tit cac hinh vé

Fig.1 12 dd thi minh hoa biéu dd ctia profin hdi luu trong thir nghiém dénh
gi4 sy khuéch tan.

Fig.2 1 d6 thi minh hoa bidu dd cta profin hdi luu trong thir nghiém dénh
gia kha nang han.

M6 ta chi tiét sang ché

Ché phim trg dung va ché phdm han dang kem theo sdng ché s& dugc md
ta dudi day.

"Ché phim tro dung" hodc "chét tro dung" trong séng ché c6 nghia la cac
thanh phan khéc véi bot han trong ché pham han dang kem. Trong ché phdm han
dang kem theo sang ché, ty 1é trong luong ctia bot han voi ché phim trg dung (bot
han : ché phdm tro dung) t6t hon 14 tir 80:20 dén 90:10, t&t hon nta 1a tr 85:15 dén
90:10.

Ché pham tro dung theo sang ché chtra chét chdng khuéch tan c6 cong
thtrc (1) néu trén.

Trong chét chéng khuéch tan c6 cong thirc (1), Z 1a alkylen tuy y dugc thé,
5t hon 14 C;-C alkylen, tét hon nita 1a C-C alkylen, tot nhat la metylen. Mdi R
vaR?2 doc 14p 13 alkyl tiy y dugc thé, aralkyl tity ¥ dugc the, aryl tiy y duge thé,
heteroaryl tuy y dugc thé, xycloalkyl tuy y duoc thé, hodc heteroxycloalkyl tuy y
duoc thé, tdt hon 1a Ci-Csalkyl hoic alkylxycloalkyl, tt hon nita 1a tert-butyl

-5



33841

hogic 1-metylxyclohexyl, t6t nhat 1a 1-metylxyclohexyl. Mbi R3 vaR* doc 1ap 1a
C,-Cealkyl, tdt hon 13 C1-Cs alkyl, t6t hon nita 12 etyl hogc metyl, tt nhét 13 metyl.
V& chét chéng khuéch tén c6 cong thie (1), vi du, 2,2'-metylenbis(4-metyl-6-tert-
butylphenol), 2,2'-metylenbis(4-etyl-6-tert-butylphenol), 2,2'-metylenbis[6-(1-
metylxyclohexyl)-p-cresol] c6 thé duoc stir dung, va cu thé, 2,2'-metylenbis[6-(1-
metylxyclohexyl)-p-cresol] la dugc uu tién str dung dé ngin chin sy khuéch tan
chét tro dung. Ty 1& phan tram trong luong cta chét chdng khuéch tan c6 cong
thirc (1) néu trén trong ché phim trg dung theo sang ché t6t hon 1 ndm trong
khoang tu 0,5 dén 10% trong luong, t5t hon nfta 1a nim trong khoang tir 1 dén 6%

trong lugng.
Ché phdm han dang kem theo sang ché chira bot han.

V& thanh phan hop kim ctia bdt han trong séng ché, hop kim trén co s&
Sn-Ag, hop kim trén co s& Sn-Cu, hop kim trén co s& Sn-Ag-Cu, hgp kim trén co
s& Sn-In, hop kim trén co s¢ Sn-Bi, hop kim trén co s& Sn-Sb, va cac hop kim
néu trén ma duogc bd sung it nhét 1a mét trong ) Ag, Cu, Ni, Co, P, Ge, Sb, In,

Bi, Znv.v., cb thé duoc st dung.

Ché phdm han dang kem theo sang ché c6 thé con chita nhya théng, chat
hoat héa, chit xtc bién, va dung mdi ngoai bot han va chét chéng khuéch tan c6

cong thuc (1).

V& nhya théng, nhua thong dugc hydro hoéa, nhya thdng dugc cai bién
b?mg axit, nhua thong dugc polyme hoa, este nhya thong v.v., ¢6 thé dugce str dung.
Ty 1€ phan tram trong luong cuia nhua thong trong ché phadm trg dung theo sang
ché t8t hon 14 ndm trong khoéng tir 10 dén 70% trong luong, t6t hon nira 1a nam

trong khoang ttr 30 dén 60% trong luong.

Céc vi du v& cac chat hoat héa bao gbm axit hitu co, mudi ctia hydroaxit
duoc halogen héa amin, va hop chét halogen hitu co. Céc chét hoat héa nay tot
hon 13 tan dugc trong nuédce hodc tan dugc trong rugu. Céc vi du cu thé vé cac chét
hoat héa nay 1a nhu sau. Céc vi du v& céc axit hitu co bao gdm axit stearic, axit

sucxinic, axit glutaric, axit adipic, axit azelaic, axit sebacic, dime axit v.v.. Céac vi
_6-
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du v& c4c hop chit amin cla mudi cua hydroaxit dugce halogen hoa amin bao gbm
etylamin, dietylamin, dibutylamin, tributylamin, isopropylamin,
diphenylguanidin, xyclohexylamin, anilin v.v.; cac vi du vé cac hydroaxit dugc
halogen hoa bao gbm axit clohydric, axit bromhydric, axit hydroiodic v.v.. Cac vi
du vé céc hop chit halogen hitu co bao gbm 1-bromo-2-butanol, 1-bromo-2-
propanol, 3-bromo-1-propanol, 3-bromo-1,2-propandiol, 1,4-dibromo-2-butanol,
1,3-dibromo-2-propanol, 2,3-dibromo-1-propanol, 2,3-dibromo-1,4-butandiol,
2,3-dibromo-2-buten-1,4-diol v.v.. Ty 1€ phan trim trong lugng clia chét hoat héa
trong ché pham trg dung cua sang ché tét hon 1a nim trong khoang tur 0,1 dén
50% trong luong, t5t hon nita la ndm trong khoang tir 1 dén 40% trong luong, tbt

nhét 14 ndm trong khoang tir 5 dén 30% trong lugng.

V& chét xuc bién, amit axit béo cao, este axit béo cao, dau thau dau duoc
hydro hoéa v.v., cé thé duoc st dung. Ty 18 phan trim trong luong cua chét xuc
bién trong ché phim tr¢ dung theo sdng ché t8t hon 14 ndm trong khoang tir 1 dén

15% trong luong.

Dung mdi dugc chon tir cac hop chét trén co sé glycol ete da biét thong
thuong. Cac viduy cu thé vé cac dung méi bao gdm dietylen glycol monobutyl ete,
dietylen glycol dibutyl ete, dietylen glycol monohexyl ete, dietylen glycol mono-
2-etylhexyl ete, etylen glycol monophenyl ete, dietylen glycol monophenyl ete,
dipropylen glycol monobutyl ete, tripropylen glycol monobutyl ete v.v.. Ty 1&
phan tram trong luong cua dung mdi trong ché phém tr¢ dung theo sang ché tbt
hon 13 ndm trong khoang tlr 10 dén 50% trong lugng, t6t hon nira 1a ndm trong
khoéng tlr 20 dén 40% trong lugng.

Trong sang ché, ché pham han dang kem duoc tao ra béang cach didu ché
ché pham trg dung chtra chit chdng khuéch tan c6 cong thirc (1), nhya thong, chét
hoat hoa, chét xuc bién, va dung moi va sau d6 ngao tron ché phém trg dung thu
duoc va bot han.

Ché phdm han dang kem theo sang ché dugc tao ra nhu vay co thé duoc
phu lén phén cn duoc han cia bang mach dién c6 vi cAu trac trong thiét bi dién
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tt, vi du, bang phuong phap in st dung tAm che kim loai, phuong phéap phong
dién st dung thiét bi phan phéi, hoic phuong phap truyén bang chét truyén, va
sau d6 c6 thé duge dem di hoi luu.

Trong séng ché, nhiét do han (nhiét d6 hdi luu) dugc thiét 1ap ¢ nhiét do

cao hon 20 dén 30°C so véi diém néng chay cua bt han.

Trong sang ché, m6i han c6 thé duoc tao ra bang cach st dung ché pham

han dang kem néu trén.

Sang ché s& dugc mo ta cy thé hon st dung céc vi du, tuy nhién, sang ché

khéng bi gi6i han & cac ndi dung duge boc 19 trong cac vi du nay.
Vi du thye hién sdang ché

Ché phim tro dung ctia cac Vi du 1 dén 4 va cac Vi dy so sanh 1 dén
4 dugc didu ché dé c6 timg thanh phan dugc liét ké trong bang 1 dudi day. 11%
trong luong cua ché phdm trg dung cia timg Vi dy 1 dén 4 va Vi du so sanh 1 dén
4 va 89% trong luong cuia bdt ctia hop kim han duge tron dé thu ché phém han
dang kem. Thanh phan ctia hop kim han 13 Sn-3Ag-0,5Cu (mdi trj sb thé hién %
trong luong). Céc tri s6 cua ting thanh phan duoc liét ké & bang 113 % trong

luong cua tung thanh phan trong ché pham trg dung.

Bang 1

Vi | Vi | Vi |Vi |[VidyVi |Vi |Vidy
dul|du2|du3|dud4|so |du |du |so
sanh | so |so sanh
1 sanh | sanh | 4

l\{huathéngduqccéibién 45 |45 |45 43,5145 38545 |45
bang axit

\]
J

Axit sebaxic
2,3-dibromo-2-buten-1,4- 2 2 2 2 2 2 2
diol

2,2-metylenbis[6-(1- 0,5 13,5 |6 10 {03 |15
metylxyclohexyl)-p-cresol]
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Trietylen glycol-bis[3-(3-t- 3,5
butyl-5-metyl-4-
hydroxyphenyl)propionat]

Diu thau dau duoc hydro | 7,5 |7,5 |7,5 |75 |75 |75 |75 |75
hoa

Dung moi 38 |35 [32,5/30 38230 |35 |38,
Téng 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100 | 100
Déanh gia

(1) Pénh gi4 su khuéch tén chat trg dung, (2) d4nh gia sy thay doi do nht,
va (3) danh gia kha nang han dugc tién hanh nhu duéi day c6 st dung ché phim
han dang kem cua tung vi du trong sb cac Vidu 1 dén 4 va cic Vi du so sénh
] dén 4. Céc két qua cia cée su ddnh gid nay duge thé hién & bang 3.

(1) Banh gia sy khuéch tan chét trg dung

Céc ché pham han dang kem cua cac Vi du 1 dén 4 va cac Vi du so sénh
1 d&én 4 duoc in 14n luot 1én céac tAm mong dugc ma déng (kich thudc: 105mm x
105mm, d6 day: 1,0mm) str dung tAm che kim loai (dd day tAm che: 0,lmm, mau
in: mot mau 1a 6,5mm¢), sau d6 céc tdm nay duoc dem di hdi luu st dung profin
duogc thé hién & Fig.1 trong do su khuéch tan c6 xu huéng xay ra (téc do gia ting
nhiét dé: 1,3°C/gidy, nhiét d¢ dinh: 250°C) d& tao ra cac nén thir nghiém. Céc nén
tht nghiém dugc quan sat, va s6 1an khuéch tan chét trg dung hinh thanh trén khép
nén thtr nghiém duoc do. DP&i v&i mdi ché phém han dang kem cuta cac Vi du
1 @n 4 va cac Vi du so sanh 1 dén 4, thir nghiém duoc tién hanh 3 14n, va sb lan
trung binh cua sy khuéch tan chit tro dung dugc tao thanh duge tinh va duoc st
dung dé danh gia su khuéch tan chét trg dung theo céc tiéu chi dugc thé hién &
bang 2 dudi day.

Bang 2

S6 1an khuéch tan chit tro dung duoc tao thanh nho hon 10: O

S6 14n khuéch tan chét trg dung duoc tao thanh 1a bang hodc 16n hon 10: x
(2) Pénh gia su thay doi do nhét
Do lién tuc dd nhdt cua kem han
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(a) Phuong phép do

Nhét ké duoe st dung cho qué trinh do 1a PCU-205 do Malcom Co., Ltd.
san xuét. Do nhét duoc do lién tuc trong 8 gio dudi diéu kién thtr nghiém 1a 36
vong quay 1a 10 vong/phtt va nhiét do do la 25°C.

(b) Tiéu chi danh gia

Néu do nhét sau 8 gid 12 ndm trong pham vi +20% cta d6 nhét ban dau,
thi duoc danh gia 1a kem han c6 tac dung kim hdm sy téng d6 nhat (O). Néu d6
nhét sau 8 gid vugt qua +20% cta do nhét ban dau, thi dugc danh gi4 12 kem han
khéng c6 tac dung kim ham sy tang do nhét (x).

(3) Panh gia kha nang han

Ché phdm han dang kem dugc in 1én ném st dung tAm che kim loai c6
duong kinh 16 12 280pm, sb luong 16 14 64, do day tAm che 13 0,1mm, va nén dugc
dem di hdi luu trong moi truong st dung profin hdi luu duge thé hién & Fig.2 (gia
nhiét so bd: 180°C trong 120 gidy, nhiét do dinh: 235°C, thoi gian néng chay &
220°C hoiic cao hon: 40 gidy) dé ndu chay bot ctia hop kim han. Dé danh gia kha
nang han, néu toan bo 64 diém in bi néng chay, ché phém han dang kem dugc
dénh gi4 12 dat (O), néu it nhat mét trong s& 64 diém in khong néng chéy, ché
phim han dang kem dugc dénh gid 1a khong dat (x).

Béang 3
Vidu |Vidu |Vidy |Vidu |Vi Vidu | Vi Vi
1 2 3 4 duso |so du du
sanh |sanh |so SO
1 2 sanh | sanh
3 4
Khuéchtan | O O O O X O X X
Kim hdm sy | O @) 0] O X O O X
gia tang do
nhét
Kha nang han | O O O O O X O O

Nhu c6 thé thdy duoc tir cac két qua cua bang 3 & trén, trong cac Vi du

| dén 4 st dung chat chéng khuéch tan (2,2'-metylenbis[6-(1-metylxyclohexyl)-
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p-cresol]) ¢6 cong thire (1), thu dugc cac két qua t6t cho tAt ca cac muc danh gia
vé su khuéch tan chét tro dung, su thay ddi @6 nhét va kha nang han. V& céc ché
phim han dang kem cta cac Vi du 1 dén 4, nhan thiy rang chét trg dung khong
¢6 xu hiréng khuéch tan trén cac nén khi dugc gia nhiét trong khi hoi lwu, va nhu
véy chét trg dung khong bam dinh vao céc linh kién dién ti xung quanh trong qua
trinh lép dat. Hon ntta, céc ché phém han dang kem cua cac Vidu 1 dén 4 ¢6 tinh
dn dinh bao quan tuyét voi, va do nhot clia céc ché phdm han dang kem nay khong
tang 1én theo thoi gian, va nhu vy hiéu qua ngdn chan sy gia tang do nhot dugce

xac nhan.

Mat khéc, trong Vi du so sanh 3 sir dung chit chéng oxy héa (trietylen
glycol-bis[3-(3-t-butyl-5-metyl-4-hydroxyphenyl) propionat]) ma khéng st dung
chét chéng khuéch tan ciia cac Vidu 1 dén 4, thi van dat dugc sy thay ddi d6 nhot

va kha nang han tot, nhung lai thdy co su khuéch tAn mot lwong 16n chat trg dung.

Trong Vi du so sanh 4 ma khong st dung chét chéng khuéch tan clia céc
Vidu 1 dén 4 va cling khong st dung chét chéng oxy héa, thi dat dugc kha ning
han tdt, nhung quan sat thay c¢6 mét lugng 16n chét tro dung bi khuéch tan. Hon
nita, su thay ddi d6 nhot ciing 1a 16n va nhu vay khong dat duoc hiéu qua ngan

chan su gia tang do nhat.

Hon nita, trong Vi du so sanh 1 su dung chét chéng khuéch tén & ty 1€
phan tram trong luong nhé hon 0,5% trong lugng trong ché pham trg dung, kha
nang han dugc danh gia la t6t, nhung van quan sat thdy c6 su khuéch tan mot
lwong 16n chat trg dung. Hon nita, sy thay ddi d6 nhét 13 16n va nhu vay khong
dat duoc hidu qua ngin chan sy gia téng do nhot.

Ngoai ra, trong Vi du so sanh 2 st dung chét chéng khuéch tén & ty 1€
phan trim trong luong 16n hon 10% trong lugng trong ché pham trg dung, su
khuéch tan chét tro dung va su thay déi do nhét duge dénh gié 14 tot, nhung kha

nang han dugc danh gia la kém.
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché phdm tro dung chira 2,2'-metylenbis[6-(1-metylxyclohexyl)-p-cresol] lam
chit chéng khuéch tan.

2. Ché pham tro dung theo didm 1, trong d6 ty 1& phan trim trong lugng clia chét

chéng khuéch tan nam trong khoang tir 0,5 dén 10% trong luong.

3. Ché pham trg dung theo diém 1 hodc 2, con chira nhya thong, chét hoat hoa,

chét xac bién, va dung moi.

4. Ché phdm han dang kem chtra ché phim trg dung theo diém bat ky trong s6 céac

didm tir 1 dén 3 va bot han.
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Fig. 2
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