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va chat khoi mao polyme hoa tao cation (c); vat li¢u nhua hoa ran dugc tao ra béng cach
hoa rin ché pham nay, va thiét bi dién tir dugc bit kin bang cach héa ran ché pham nay,
trong do trong cong thic (1), R 1a (i) nhom axyl, (ii) nhom hydrocacbon, hodc (iil) nhom
c6 it nhat mot nhom duoc chon tir nhém bao gém -O-, -S-, -CO-, va -NH- nam giira lién
két cacbon-cacbon ctia nhom hydrocacbon néu trén; M 13 nguyén tir bo hoic nhom; n 13 sd
nguyén nam trong khoang tir 2 dén 20; va mbi ky hiéu *1 va *2 cho biét vi tri gin két vao
nhom tan cing hodc dugc lién két véi nhau.
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Linh vue ki thuit dugc dé cip

Sang ché d& cap dén ché phdm nhua hit 4m va ¢ thé héa ran dé bit kin
céc thiét bi dién ti, trong do ché phém nay co6 kha nang tao ra vat liéu nhua héa
rin c6 dac tinh bit kin cao, vat liéu nhua hoa ran va cac thiét bi dién tir dugce bit
kin béng vat liéu nhua héa rin nay. Cu thé, sang ché dé cap dén viéc bit kin cac
bo phan ciu thanh cua cac thiét bi dién tir, nhu thiét bi dién tir hitu co, phan tir
phat quang hitu co (organic EL (electroluminescence) element: phan t dién
phéat quang hiru co), bang diéu khién cam tng, diot phat quang (LED: light-

emitting diode), va pin mat troi.
Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Phan tu phat quang hitu co, mét vi du vé céc thiét bi dién tu, co nhuoc
diém 1a c4c tinh chat phat sang ctia n6, nhu d6 sang phat sang va hiéu suat phat
sang bi giam dan khi sir dung phan tr nay. Céc vi du vé nguyén nhan gy ra van
dé néu trén bao gém su bién tinh cta vat liéu hitu co va oxy hoa dién cuc, do Am
hodic téc nhan twong tu thdm nhap vao phan tir phat quang hitu co. Van dé vé
xubng cip do 4m nhu vay ciing duoc phat hién & cac thiét bi dién tir khong phai

13 phan tr phat quang hitu co thong thuong.

V@ diéu nay, céc nghién ctru da dugc thuc hién bang cac ki thuat khac
nhau dé ngan chan sy xudng cip cua cac thiét bi dién tr, bang cach bit kin cac
thiét bi dién tr nay, va ngan khéng cho 4m hoic cac chét tuong tu thAm nhap
vao céc thiét bi dién tu nay. Hon nira, cac nghién ctu cling da dugc thuc hién
trén cac k§y thuat dé thu gitt am da tham nhap vao thiét bi dién tir, bang cach st

dung chat hut am.

Hon nita, gin day, trong linh vuc thiét bi phat quang hitu co, bang cach
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phéng theo cAu tric bit kin dang ran trong d6 khe gifta dé chtra phan tir phét
quang hiru co va dé bit kin dugc dién dﬁy hoan toan bé'mg vat liéu nhua hoa ran,
d6 day cua thiét bi dién tir hitu co s& tré nén méng hon, va su phan chiéu & bé
mat chuyén tiép ciia d& duoc ngin chin, bang cach d6 do nhin thiy duoc cai

thién.

Mot vi du cua ché phém ma c6 thé tao ra cAu trac bit kin dang ran va chira
chét hut 4m, vi du, Tai liéu patent 1 mo ta chét hép thu 4m chia chit héa rin
béang tia cuc tim (bao gém monome md va chét khoi mao polyme héa) va chét
hép thu 4m cau thanh béi hop chat kim loai hitu co ¢6 céu tric cu thé, trong d6
acrylat va/hodc metacrylat dugc s dung lam monome néu trén. Hon nita, Tai
liéu patent 2 mo ta ché phélm nhiét rin dé tao ra vat thé thu gilt Am, ma chtra hop

chat hut Am cé ciu tric cu thé va monome c6 thé hda ran.

Theo céch thong thudng, ciu tric bit kin dang ran néu trén dugc tao ra
bang cach nap va héa ran ché phdm nhua bit kin chtra hop chét c6 thé polyme
héa va chét khoi mao polyme héa & gitta dé chtra phan tir phat quang hitu co va
dé bit kin. Tuy nhién, 16p phat quang hitu co hodc 16p tuong tu cla phan tir phét
quang hitu co rat d& bi pha hily do nhiét hoac biic xa cuc tim & thoi diém hoéa rén

ché pham nhua bit kin.

Vi ly do nay, cac phuong phéap dé lam giam su ph4 hiy do nhiét hodc buc
xa cuc tim di duoc nghién ctru. M6t trong nhiing phuong phap nay la ché phdm
c6 thé héa rén loai héa rin cham dam bao thoi gian sau khi tron du (thoi gian gia
cong sau khi bat dau hoa rén ché pham c6 thé hoa ran nho chiéu sang hodc gia
nhiét ban d4u) sau khi chiéu séng hozc gia nhiét dugc nghién ctu. Néu loai ché
phém loai hoa ran chAm ma cé thé héa ran nay duoc st dung lam chit don dé bit
kin phén tir phat quang hitu co, c6 thé chip nhan phuong phép dé 1am giam muc
d6 ma phan tir phéat quang hitu co nay tiép xtc véi tia cuc tim hodc nhiét & thoi
diém hoa rén ché phém nhua bit kin. Vi du, vat liéu nhya hoa ran bit kin phﬁn t

phat quang hitu co co thé duoc tao ra, bing cach phu ché phim co thé hoa ran
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nay trén dé bit kin va, sau khi chiéu sang hodc gia nhiét ban dAu dé hoat hoa chét
khoi mao polyme héa, dat méng dé chira phan tr phat quang hitu co trén dé
trong khoang thoi gian pot-life, hoac theo cach khac bang cach hoat héa so bd
chét khoi mao polyme hoéa bang cach chiéu sang hoic gia nhiét ban du trudc
khi dién ché phim c6 thé hoa ran niy & giita cac dé c6 tinh chat chéng am, va
sau d6 dién ché phim c6 thé héa rén nay & giita cac dé trong khoang gian pot-
life, va sau do, hoa ran ché phém c6 thé hoa ran. La chat 1am cham héa rin tao
ra dac tinh hoa rin chim, nhiéu loai hop chét duoc nghién ctu. Tai liéu patent 3
md ta vat liéu bit kin déi vdi cac phan tir cia man hinh EL hitu co, va con mé ta
rang hop chét polyete va cac chat trong tu ¢6 thé duoc s dung chat 1am cham

héa rin trong vat liéu bit kin.
Tai liéu trich dan Tai liéu patent

Tai liéu patent 1: JP-A-2005-298598 (“JP-A” 1a don yéu ciu cip patent
Nhét d3 cong bd chua duge tham dinh)

Tai liéu patent 2: JP-A-2013-108057
Tai liéu patent 3: JP-A-2014-225380
Van dé ky thuat

Trong mdi ché phim di mé ta trong Tai liéu patent tir 1 dén 3, viéc ngan
chin sy xubng cip do 4m tham nhap vao céc thiét bi dién tir 1a khong dat yéu

cau, va do d6 van c6 nhu cau cai thién dac tinh bit kin.

Hon nira, trong ché phim bt ky di mé ta trong Tai liéu patent 1 va 2, d6i
khi phan ung polyme héa xay ra trong qua trinh bdo quan, hoac su hut 4m xay ra
trong qua trinh lam viéc, va do do can cai thién do 6n dinh bao quan va van

hanh.

Ban chit ky thuét ciia sang ché
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Cu thé, sang ché dugc tao ra trong cac hoan canh néu trén. Muc dich cua
sang cheé 1 tao ra ché pham nhua hat am va c6 thé hda ran dé bit kin cac thiét bi
dién tir, trong d6 ché pham nay c6 theé tao ra vat liéu nhua hoa ran c6 dac tinh bit

kin rat tot, va con cé d6 on dinh van hanh va bao quan rét tot.

Hon nita, sang ché dugc dy tinh dé tao ra ché pham nhya hit am va co thé

héa rin c6 cac dic tinh néu trén va hon nita 1a dang héa ran cham.

Hon nita, sang ché dugc du tinh dé tao ra vat liéu nhya hoa ran va thiét bi
dién tir bao gom viéc sir dung che pham nhya hit am va c6 the hoa rdn néu trén

dé bit kin céc thiét bi dién tur.
Giai phép dé giai quyét van dé

Cac tac gia sang ché da thuc hién cac nghién ctru chuyén sdu 1én cac
phuong phép bit kin c6 s dung vt liéu nhya hoa rén. C4c tac gia sang ché phat
hién ra rang vt liéu nhua hoa rin thu dugc bing cach hoa ran ché phém nhua
hit 4m va c6 thé hoéa ran st dung hop chét c6 thé polyme hoa tao cation, hop
chét hat 4m c6 cau tric cu thé, va chat khoi mao polyme hoa tao cation c6 déc

tinh bit kin rat tét.

Hon nita, ché pham nhya hat 4m va c6 thé hda ran nay co d6 on dinh gia

cong va do on dinh bdo quan rat tot.

Hon nita, cac tac gia sang ché phét hién ra rang, trong truong hop mot ché
phém cu thé, thi ché phém nhua hut 4m va héa rin nay c6 dic tinh hoa rin chim
ngodi cc dic tinh duge md ta trén ddy. Tin tudng rang d6 1a do hop chét hut am
6 chu tric cu thé néu trén hoat dong tuong tu nhu chét khoi mao hoéa rén trong

qua trinh héa ran chdm néu trén.
Nhu vy, cac van dé cua sang ché duoc gidi quyet bang céc cach sau:
(1) Ché pham nhya hut &m va c6 thé hoa ran dé bit kin cac thiét bi dién tu,
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trong do ché phém nay chua:
hop chét c6 thé polyme hoa tao cation (a);

hop chat hit 4m (b) chira cAu tric duge thé hién bang cong thuc (1); va

chét khoi mao polyme hoa tao cation (¢):

OR
!
1 _ 2
Cong thire (1) *‘{‘M Oi‘*
i

trong do, trong cong thirc (1), R 1a (i) nhom axyl, (ii) nhom hydrocacbon,
hodc (iii) nhom co it nhat mot nhom dugc chon tir nhém bao gém -O-, -S-, -
CO-, va -NH- nam gitra lién két cacbon-cacbon ctia nhém hydrocacbon néu trén;
v6i didu kién 1a mot phan cac nguyén tir hydro c6 mat trong cac nhom (i), (i) va
(iii) néu trén co thé duoc thé bang nhém hydroxyl, nguyén tur halogen hoac
nhém xyano; M la nguyén ti bo hoac nguyén to nhom; n 1a s6 nguyén nam
trong khoang tu 2 dén 20; cac nhom R va M co thé tuong Ung 12 gidng hoic
khéac nhau; va mdi ky hiéu *1 va *2 cho biét vi tri gan két vao nhém tén cung

hoic duoc lién két véi nhau.

Q) Ché phém nhya hit 4m va c6 thé hoa rén de bit kin cac thiét bi dién t
nhu theo muc (1) néu trén, trong do hop chat c6 thé polyme hoa tao cation (a) 12

hop chét epoxy, hop chét vinyl ete hoac hop chét oxetan.

(3) Ché phdm nhya hat 4m va c6 thé héa ran dé bit kin céc thiét bi dién thr
nhu theo muc (1) hodc (2) néu trén, trong do ché phdm nay con chira dung moéi

(d); trong d6 diém si ctia dung méi (d) 16n hon hodc bang 100°C.

4) Ché phim nhya hit 4m va c6 thé héa ran d8 bit kin cac thiét bi dién tr
nhu theo muc bt ky trong s6 cac muc tir (1) dén (3) néu trén, trong d6 hop chit

c6 thé polyme hoa tao cation (a) c6 mot hodc nhiéu khung vong béo.
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(5) Ché phdm nhua hut 4m va c¢6 thé héa rén dé bt kin cac thiét b dién ti
nhu theo muc (4) néu trén, trong do khung vong béo la it nhit mét trong sd

khung trixyclodecan va khung bisphenol A da hydro hoa.

(6) Ché phdm nhua hut 4m va c¢6 thé hoa rén dé bit kin céc thiét b dién ti
nhu theo muc bét ky trong sb cac muc tir (1) dén (5) néu trén, trong dd, trong

cong thie (1), *1 va *2 duoc lién két v6i nhau.

(7) Ché phdm nhua hut 4m va c¢6 thé hoa rén dé bit kin céc thiét b dién tr
nhu theo muc bat ky trong sé cac muc tir (1) d&én (6) néu trén, trong d6 ty 1€
trong luong cua hop chét hiit 4m (b) véi chét khoi mao polyme héa tao cation

(¢) nam trong khoang tir 0,5 dén 5.

() Vat liéu nhua héa ran dugce tao ra bang cach hoa ran ché phim nhya hut
Am va c6 thé hoa rén dé bit kin cac thiét bi dién tr nhu dugce x4c dinh trong muc

bét ky trong sd cac muc tir (1) dén (7).

9) Thiét bi dién tir dugc bit kin bang cach héa rén ché phdm nhua hit 4m
va c6 thé héa rin dé bit kin cac thiét bi dién ti nhu duoc xac dinh trong muc bt

ky trong s6 cac muc tir (1) dén (7).

(10)  Thiét bi dién tir, trong do thiét bi nay dugc bit kin bang vét liéu nhua
hoa rin nhu duoc xac dinh trong muc (8) néu trén.
MG ta chi tiét sang ché

Theo sang che, khoang gia tri s6 dugc biéu hién bang cach st dung tu
“tir” nghia 14 khodng bao gom céc gid tri so trude va sau tr “tu” dudi dang gidi

han dudi va gidi han trén.

Hon nita, theo sang ché, thuat ngit “(met)acrylat” c6 thé 1a nhém bét ky
trong sb metacrylat va acrylat va duoc st dung lam thuat ngt chung. Do do,

thuat nglt nay bao gdm mot trong s6 cac nhom metacrylat va acrylat, va hon hop
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cua chung.

Hon nira, viéc mo ta mot hop chit dugc st dung, ngoai ban than hop chét
nay, con c6 nghia bao gdm mudi ctia né, ion cua nod va este ciia nd. Hon nita,
hop chit ma su thé hodc khéng thé khoéng duoc biéu hién ngém béng van ban cé
nghia 1a hop chit c6 mot nhom thé bit ky trong pham vi ma khong lam giam

hiéu qua du dinh. Diéu nay 4p dung cho cdc nhém thé va cac nhom tuong tu.
Téc dung c6 loi cua sang ché

Ché phim nhua hit 4m va c6 thé hoa rin @é bit kin céc thiét b dién tu
theo sang ché chta hop chét c6 thé polyme hoa tao cation, hop chét hat 4m c6
cAu trac cu thé, va chét khoi mao polyme hoa tao cation. Vét liéu hoa ran cu thé
ctia ché pham nhuya bit kin nay cho phép viéc ngan chan su xudng cép do am,

bing cach bit kin thanh phin cu thanh cta thiét bi dién tir bing vat liéu héa rén.

Hon nfira, trong ché phém nhua hut 4m va c6 thé hda rin dé bit kin cac
thiét bi dién tir theo sang ché, su giam dic tinh bit kin trong qua trinh bao quan

ching dugc ngén chan, béng cach do dat duoc do 6n dinh bao quan rat tét.

Hon nita, ché phém nhua hat 4m va ¢6 thé hoa ran dé bit kin céc thiét bi
dién tr theo séng ché duoc str dung rat tdt, va dac tinh hut 4m cla ché phém
khong bi giam, ngay ca khi ché pham khéng duoc stt dung trong moi truong cuc

ky khd nhu hop géng tay va moi truong tuong tu.

Theo phuong 4n dugc uu tién trong d6 luong cua mdi thanh phan cua ché
phim nhya hit Am va c6 thé hoa rén dé bit kin cac thiét bi dién tir theo sang ché
duoc dat tuong Ung & luong cu thé, mac du budc hoa ran duoc khoi mao bmeg
cach chiéu tia cuc tim hodc gia nhiét ban dau, tdc do hoa rin no rat cham, béng
cach d6 c6 thé dam bao dugc thoi gian sau khi tron di. Hon nira, tde d6 héa ran
ny c6 thé duoc kidm sodt bang céch gia nhiét. Do d6, viée bit kin c6 the duge

thuc hién, trudc hodc sau, bang cach phu no trén bé mat de, de ché pham nhua
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htt Am va c6 thé hoa ran bit kin céc thiét bi dién tir khi chiéu tia cuc tim hodc
gia nhiét ban dau, va sau d6 dat mong dé chira phan ti va de bit kin dé kep no

gifra ching, va tiép tuc gia nhiét. Piéu nay cho phép giam sy pha hiy phén tir.
MB®b ta vin tit cac hinh vé

Céc dAu hiéu va loi ich khac va tiép theo cua sang che s& xuat hién day du

hon & phin mo ta dudi day, c6 dé cap thich hop dén céc hinh vé dinh kem.

Fig. 1 1a hinh chiéu cit ngang phac hoa thé hién phuong én trong do phan
tr phat quang hitu co duoc bit kin bang vét liéu hoa rén cta ché pham nhya hut

Am va c6 thé hoa rin dé bit kin cac thiét bi dién tir theo sang che.

Fig. 2 14 hinh chiéu cit ngang phac hoa thé hién mot phuong 4n trong do
phan tir phat quang hitu co dugc bit kin bing vt liéu hoa rén ctia ché pham
nhua hut 4m va ¢6 thé héa rén dé bit kin cac thiét bi dién ti theo sing ché, cing

v6i miéng dém, dé bit kin dong déu.

Fig. 3 1a hinh chiéu cét ngang phéc hoa thé hién mdt phuong an khac
trong do phan tir phat quang hiru co dugc bit kin bang vat liéu héa rén cua ché

pham nhua hat Am va c6 thé hoa rén dé bit kin céc thiét bi dién tr theo sang ché.

Fig. 4 1a hinh chiéu cit ngang phac hoa thé hién mot phuong an khac nita
trong do phan tir phat quang hiru co dugc bit kin bang vt liéu hoa rén cua ché

phim nhya hit 4m va c6 thé hoa rén dé bt kin c4c thiét bi dién tir theo sang ché.

Fig. 5(a) 1a hinh chiéu qua 16p trung gian 1a dé thuy tinh, thé hién mot
mAu thir duge st dung cho thir nghiém &n mon canxi, va Fig. 5(b) 1a hinh chiéu
qua 16p trung gian la dé thay tinh, thé hién trang thai bi &n mon cua bbn gbc cia
16p kim loai canxi trong mAu thir nghiém dugc st dung cho thir nghiém dn mon

canxi.

Phuong thic thuc hién sang ché
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Sau diy, ché pham nhya hit &m va c6 thé hoa ran dé bit kin cac thiét bi
dién tir theo sang ché (sau diy, con dugc goi don gian 1a ché pham nhua bit kin)
va cac phuong 4n duge uu tién cua nd, duge mo ta chi tiét cd dé cap dén cac

hinh v&. Luu ¥ rang, cac phuong 4n theo sang ché khong bi gi¢i han & dé.

Ché phém nhua bit kin theo sang ché duge st dung, vi du, dé bit kin phén
tr phat quang hitru co 3 trong thiét bi phat quang hiru co 5, nhu dugc thé hién
trong Fig.1. Cu thé hon, ché phém nhua bit kin dugc tao ra dudi dang vat liéu
nhua héa rén 2 gifta phan tir phat quang hitu co 3 ma dugc tao ra trén dé chua
phén tir 4, va dé bit kin 1. Theo cach nay, phan tir phat quang hitu co 3 dugc bit
kin khi bing dé chua phan tir 4 va dé bit kin 1, nén nhan dugc thiét bi phat
quang hitu co 5 ¢o cAu tric bit kin bam dinh rén chic. Thiét bi phat quang hiru
co nay dugc st dung lam vi du trong phan mb ta trén day. Tuy nhién, ché pham
nhua bit kin theo sang ché c6 thé dugc st dung cho nhiéu thiét bi dién ti khéac
nhau. Vi du vé céc thiét bi dién tir bao gdm man hinh EL hitu co, thiét bi phat
sang EL hitu co, thiét bi ban dan hitu co, va pin mat troi hitu co. Luu y rang vt
liéu nhua hoéa ran 2 13 vat liéu dd hoa ran dugc tao ra béng cach héa ran ché

pham nhua bit kin theo sang ché.
Ché phim nhua hit 4m va c6 thé hoa ran dé bit kin cac thiét bi dién ti

Ché pham nhua bit kin theo sang ché 1a ché pham nhua bit kin chia hop
chét c6 thé polyme hoa tao cation (a), hop chét hut 4m (b) ¢6 cu tric duge thé
hién biang cong thic (1) md ta dudi day, va chét khoi mao polyme héa tao cation

(©).

Theo sang ché, bang cach st dung phéi hop hop chét c6 thé polyme hoa
tao cation (a), hop chat hut 4m (b) chira chu triic duge thé hién bing cong thic
(1), va chat khoi mao polyme héa tao cation (c), diéu ché duoc ché pham nhua
bit kin c6 ca do én dinh bao quan va dé 6n dinh gia cong rat tot, va bang cach

tao ra vét liéu nhua héa rén tir do, dat duge dic tinh bit kin rat tét.
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Hon nira, theo mot trong sb cac phuong an dugc uu tién theo sang ché,
ché phém nhua bit kin c6 thé duoc tao ra dudi dang ché phém nhua bit kin loai

hoa ran cham.

Néu hop chit co thé polyme héa tao cation dugc su dung, phan Ung
polyme hda xay ra ngay sau khi chiéu séng, khong gidng nhu trudng hop su
dung hop chét c6 thé polyme hoa gbc. Hon nita, nhém hydroxyl c6 mit trong
trong ché phim nhua bit kin 1am cho phan tmg dung lai, c6 tic dung nhu 1a mot
chét chuyén mach, bang cach d6 1am giam trong luong phan tir ctia polyme. Do
do, xét vé viée kiém soat chat lugng cua vat liéu nhua hoa ran, dugc vu tién 1a

lwong 4m trong vat liéu nhya hoa rin dugc kiém soat.
Hop chét c6 thé polyme héa tao cation (a)

Hop chét ¢6 thé polyme héa tao cation (a) khong bi gidi han cu thé, mién
1a n6 khoi mao phan Gng polyme hoa béang cach b sung cation nhu proton duoc

tao ra tir chét khoi mao polyme hoa bang anh sang hogc nhiét.

Vi du vé& hop chét ¢ thé polyme hoa tao cation (a) bao gém hop chat
epoxy (hop chat glyxidyl ete, hop chét epoxy vong béo, hop chét epoxy ndi (hop
chét c6 nhom epoxy & bén trong clia mach phén tir, khéc biét so v6i nhom cubi
cia mach phan tu, nhu dau epoxy héa), va cac hgp chét twong tu), hop chét
oxetan, hgp chét vinyl ete, va hop chét cacbonat (phan tir trong d6 chu trac chira
nhém cacbonat tao vong bang lién két C-C). Trong s6 cac hop chét nay, hop
chét epoxy, hop chét vinyl ete, hop chét oxetan 1a dugc uu tién; va hop chat
glyxidyl ete, hop chit epoxy vong béo, hop chat oxetan, va hop chét vinyl ete 1a
dugc uu tién hon. Hon nita, duoc uu tién 1a hop chét c¢6 thé polyme héa tao

cation (a) khong phai 1a hop chét silic hiru co bat ky.

Tin réng khi so sanh véi nhua thu dugc tir hop chét acrylat, nhua thu dugc
tur cac hop chét nay thuong c6 do co ngdt khi hoa ran nho hon, va do d6 gay ra

ung suit bién dang nho hon, tao ra sy bAm dinh tot v6i mat bam.
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Trong lugng phan tir cta hop chat c¢é thé polyme héa tao cation (a) tbt
hon 12 nhd hon 1000. Giéi han dudi cua trong luong phén tir ctia hop chét ¢ thé
polyme hoa tao cation (a) khong bi gidi han cu thé, nhung t6t hon 13 16n hon

hoic bang 200.

T6t hon nira 13 hop chét c6 thé polyme hoa tao cation (a) theo sang ché
chua it nhit mét nhém chie c6 thé polyme héa va it nhit mot khung vong béo
(ngoai trr nhom chuc tuong Umg véi nhém chuce co thé polyme hoa néu trén).
Viéc dua khung vong béo vao cho phép ngan chdn mét cach hiéu qua hon su
xudng cAp cua thiét bi dién tir do phan tir nude, khi thiét bi dién tir ndy duge bit
kin. Méac du ly do nay chua duogc biét dén, mot ly do co thé dugc cho 1a nhu sau.
Bing cach polyme héa hop chit c6 thé polyme hoa tao cation qua phan ting
polyme hoa, ciu triic cdng kénh va bén viing cua khung vong béo gan nhu dugc
dinh vi trong vét liéu nhya héa ran, béng cach do su di qua cua phan tor nudc
trong vat liéu nhua hoa rin c6 thé duoc 1am cham lai. Két qua la, tde do truyén
hoi nudc (WVTR: water vapor transmision rate) giam xubng va dic tinh chin
hoi nuéc tang lén. Su Xuéng cép cla céc thiét bi dién tor duge bit kin béng nhua

néu trén do phan tir nudc co6 thé duge ngan chéan.

Pé lam giam tdc do truyén hoi nudc, tot hon nita 1a it nhét hai khung vong
béo ¢6 mit trong phén tir cia hop chat ¢ thé polyme hoa tao cation. Tuong tu,
t8t hon nita 12 it nhat hai nhém chirc ¢6 thé polyme hoéa cé mit trong phan tir clia

hop chét c¢6 thé polyme héa tao cation.

Vi du cu thé v& nhém chirc ¢6 thé polyme hoa bao gdbm ete mach vong,
nhu nhém epoxy va nhém oxetanyl; amin mach vong; va nhém vinyl, nhu nhom

vinyl ete, nhom vinyliden va nhém vinylen.

La khung vong béo, khung xyclohexan, khung decalin, khung norbornan,
khung dixyclopentan, khung trixyclodecan, khung bisphenol A da hydro héa va

khung bisphenol F d4 hydro hoa 1a dugc uu tién; va khung trixyclodecan va
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khung bisphenol A da hydro hoa la dugc uvu tién hon.

La hop chét c6 thé polyme hoa tao cation (a), hop chét epoxy c6 khung
vong béo 1a duogc uu tién. Hop chét epoxy c6 khung vong béo dugc phan loai
tiép thanh loai rugu da chiic polyglyxidyl ete vong béo, trong d6 nhom vong béo
va nhom glyxidyl ete dugc phdi hop, va loai xycloalken oxit ma thu dugc bang
cach oxy hoa xycloalken. Trong s6 cac hop chét nay, loai rugu da chirc

polyglyxidyl ete vong béo 1a duoc vu tién.

Vi du vé hop chét c6 thé polyme hoa tao cation bao gbm bisphenol A
diglyxidyl ete dugc hydro hda, bisphenol F diglyxidyl ete dugc hydro hoa, 1,4-
xyclohexandimetanol diglyxidyl ete, va dixyclopentadiendimetanol diglyxidyl

ete.

La hop chét co thé polyme héa tao cation, t6t hon 14 cac chét sau dugc su

dung:

- hop chét alkyl-epoxy: ED-502, ED-509E, ED-509S, ED-503 va ED-503G
(mdi nhn hiéu hang hoéa, san xuét boi ADEKA Corporation);

- hop chét polyete-epoxy: SR-2EG, SR-8EG, SR-8EGS, SR-16H, SR-16HL,
SR-GLG, SR-PG, SR-TPG va SgR-4PG (méi nhan hiéu hang hda, san xuét boi
SAKAMOTO YAKUHIN KOGYO CO., LTD.); ST-3000 (nhan hiéu hang hoa,
san xuit boi Nippon Steel Chemical Co., Ltd.); va EPOLIGHT 1500NP va
EPOLIGHT 1600 (mdi nhan hiéu hang hoa, san xuét boi Kyoeisha Chemical
Co.,Ltd.); |

- hop chét oxetan: OXT-101, OXT-121, OXT-211, OXT-212 va OXT-221 (mdi
nhan hiéu hang hoa, san xuat béi TOAGOSEI CO., LTD.); va ETERNACOLL
(nhan hiéu hang héa da dang ky) OXMA va OXBP (mdi nhin hiéu hang hoa,
san xuét boi Ube Industries, Ltd.);

hop chét vinylete: YED loai 111N, 111AN, 122, 188, 216M va 216D (mSi

-13-



34542

nhan hiéu hang hoa, san xuat bai Mitsubishi Chemical Corporation); TEGDVE,
DPGDVE va BDVE (mbi nhén hiéu hang héa, san xuét bai NIPPON CARBIDE
INDUSTRIES CO.,INC.); TDMDVE, DCPDVE, EHDVE va TDVE (mdi nhan
hiéu hang hoda, san xuat bdi Maruzen Petrochemical Co., Ltd.); va ONB-DVE,
OXT-DVE va 4CH-DVE (mdi nhan hiéu hang hoéa, san xudt boi Daicel
Corporation);

- hop chit c6 khung xyclohexan: ZX-1658GS (san xuét boi NIPPON STEEL
& SUMIKIN CHEMICAL CO., LTD.); DME-100 (nhan hiéu hang hoéa, san
xuit béi New Japan Chemical Co., Ltd.); va CEL2021P, CEL2081 va CEL2000

(mdi nhan hiéu hang hoéa, san xuat boi Daicel Corporation);

- hop chit c¢6 khung trixyclodecan: epoxy hop chit nhu dixyclopentadien
dimetanol diglyxidyl ete EP-4088S, dixyclopentadien dimetanol diglyxidyl ete
EP-4088L (mdi nhan hiéu hang hda, san xuit bdi ADEKA Corporation), HP-
7200, HP-7200L, HP-7200H, HP-7200HH va HP-7200HHH (m6i nhan hiéu
hang hoa, san xuét boi DIC Corporation); hop chét vinyl ete nhu DCPD- VE va
TCD-VE (mdi nhan hiéu hang hda, san xuét béi Maruzen Petrochemical Co.,
Ltd.); va hop chit dd mo ta trong JP-A-10-25262, “vinyl ete da chirc ndng, hop

chat c6 thé polyme hoda, va vat liéu dong ran cua no”;

- hop chét c6 khung bisphenol A da hydro hoéa: epoxy hop chét nhu YX-8000
va YX-8034 (mdi nhin hiéu hang hoda, san xuit boéi Mitsubishi Chemical
Corporation), EPICLON750 (nhadn hiéu hang hoa, san xudt boi DIC
Corporation), SR-HBA (nhadn hiéu hang hoa, san xuit bdi SAKAMOTO
YAKUHIN KOGYO CO., LTD.), EPOLIGHT 4000 (nhan hiéu hang héa, san
xuit boi Kyoeisha Chemical Co., Ltd.), va RIKARESIN HBE-100 (nhan hiéu

hang héa, san xuét boi New Japan Chemical Co., Ltd.).

Luong hop chét c6 thé polyme hoa tao cation (a) t6t hon 13 16n hon ho#ic

bang 50% trong luong trong 100% trong lugng cia ché pham nhua bit kin, dé
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lam tang dac tinh chén hoi nuge. Dé duy tri dac tinh chin hoi nuéce t6t nho do
lién két ngang thich hop, luong hop chét co thé polyme héa tao cation (a) tdt
hon nita 12 16n hon hoic bing 70% trong luong trong 100% trong luong clia ché
phim nhua bit kin. Tét hon nita 1 lugng hop chét c6 thé polyme hoa tao cation
(a) 16n hon 80% trong lugng trong 100% trong lugng cua ché pham nhura bit
kin, béi vi néu ding nhu vay thi khong chi dat duge dic tinh chin hoi nudc rat

t5t, ma phan tir phat quang d bit kin con c6 dic tinh chéng va cham rat tét.

Luong hop chat c6 thé polyme hoa tao cation (a) t6t hon 14 nho hon hoic
bang 99,8% trong lugng trong 100% trong lugng cua ché phdm nhua bit kin. Tt
hon nita 13 luong hop chét c6 thé polyme héa tao cation (a) nho hon hozic béng
90% trong luong trong 100% trong lugng cua ché phim nhua bit kin, do d6
trong truong hop nay, mang thu dugc bang cach hoéa ran ché phdm nhua bit kin

c6 d0 mém déo tot.

Hon nita, dé diéu chinh d6 nhét ciia ché phdm nhua bit kin, hop chét

(met)acrylat c6 trong luong phan tir thap c6 thé duoc thém vao do.

La hop chét d& diéu chinh d6 nhét, cac hop chit sau day c6 thé duoc

sudung:

- hop chét (met)acrylat: SR833 (nhin hiéu hang hoéa, san xuat boi
ARKEMA); A-DCP va DCP (mdi nhan hiéu hang hoa, san xuit béi Shin
Nakamura Chemical Co., Ltd.); LIGHT ACRYLAT DCP-A (nhan hi€u hang
héa, sén xuat boi Kyoeisha Chemical Co., Ltd.); va dixyclopentenyl acrylat FA-
511AS, dixyclopentenyloxyetyl acrylat FA-512AS, dixyclopentanyl acrylat FA-
513AS, dixyclopentenyloxyetyl metacrylat FA-512M, dixyclopentenyloxyetyl
metacrylat FA-512MT va dixyclopentanyl metacrylat FA-513M (mdi nhan hiéu
hang hoa, san xuat boi Hitachi Chemical Company, Ltd.).

Hon nita dé ché phdm nhua bit kin c6 tinh dan hdi, monome (met)acrylat

trong d6 mot dau cua polyolefin nhu polybutadien dugc (met)acrylat hda qua
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lién két este hodc qua lién két uretan, hoic glyxidyl ete trong d6 mot dau cla
polyolefin nhu polybutadien dugc este hoa glyxidyl qua lién két ete, mdi hop
chét trong s ching c6 trong lugng phan tir ndm trong khoang tir 1000 dén
100000, c6 thé duoc tron mot cach thich hop vao d6 dudi dang chat lam déo. Vi
du cu th8 v& cac hop chit nay bao gém TE-1000, TEAI-2000, EMA-3000, JP-
100 va JP-200 (mdi nhan hiéu hang héa, san xuét bai Nippon Soda Co., Ltd.); va
EPO-LEAD PB4700 (nhan hiéu hang hoéa, san xut boi Daicel Corporation).

Hop chét néu trén dé diéu chinh d6 nhét va chit lam mém déo c6 thé
duge sir dung mot cach thich hop véi luong dé nhan dugc tac dung cua ché

phim nhua c6 thé héa ran theo sang ché.
Hop chat hat 4m (b)

Hop chat hut 4m (b) 1 hop chat chira chu truc duoc thé hién bang cong
thuc (1).

OR
i
41 _ %2
Cong thuc (1) M -0
n

Vat liéu nhua héa rén chtra hop chat hut 4m (b) nay c6 dic tinh hit 4m tot.
N6 dugc dénh gia nhd dic tinh ma nhd d6 M-OR cua hop chat hit am (b) phan
g v6i 4m dé tao ra M-OH. Sau day, hop chét hat 4m (b) dugc mo ta chi tiét.

Trong cong thac (1) néu trén, R la (i) nhém axyl, (ii) nhom
hydrocacbon, hoac (iii) nhém co it nhit mot nhém duogc chon tir nhém bao gém—
O-, -S-, -CO-,va -NH- nam gitra lién két cacbon-cacbon ctia nhom hydrocacbon
néu trén. Tuy nhién, mot phan cac nguyén tir hydro cé mit trong cac nhom (i),
(i1) va (iii) néu trén co thé duogc thé bang nhém hydroxyl, nguyén tir halogen
hodc nhém xyano. M la nguyén tir bo hodc nguyén tir nhém. n 1a s6 nguyén nim

trong khoang tir 2 dén 20. Cac nhém R va M c6 thé tuong tmg 1a gibng hoic
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khac nhau. Moi ky ki€éu *1 va *2 thé hién vi tri lién két véi nhom cudi hoidc

duoc lién két voi nhau.

S6 luong nguyén tir cacbon ctia mdi nhém trong sb (i) nhém axyl, (ii)
nhom hydrocacbon, hoac (iii) nhém cé it nhét mot nhom duogc chon tir nhém
bao gbém -O-, -S-, -CO-, va -NH- nim gitra lién két cacbon-cacbon ctia (ii) nhém
hydrocacbon, tAt ca cac nhém nay duogc ky hiéu bédi chit cai R néu trén, tot hon
1a ndm trong khoang tir 1 dén 30. V& khia canh ctia d6 twong hop véi hop chét
c6 thé polyme hoa tao cation (a), sé luong nguyén tir cacbon ctia R t6t hon 1a
nhé hon hoac b.%mg 20, t6t hon nita 1a nhé hon hodc béng 10, con t6t hon nira 1a
nhé hon hoac béng 8,va dic biét tét hon 12 nhd hon hoic béng 7. Hon nita, s6
luong nguyén tir cacbon ciia R tt hon 13 16n hon hodc bang 2, va t6t hon nita 13
16n hon hodc bang 5 dé ngan ngira su nha khi xay ra, va dé ngan khong cho céc
thiét bi dién tor xuéng cép do su di chuyén cua cac hop chit nhu rugu, axit
carboxylic va cac nhom tuong tu dugce tao ra tr nhom R néu trén, ma bi gay ra

b6i su hip phu 4m.

Vi du v& (i) nhém axyl dugc mé ta trén ddy bao gébm nhdém propenoyl,

nhom propanoyl, nhom hexyloyl, nhém octyloyl, va nhom stearoyl.

Nhém hydrocacbon (ii) 1a nhém hydrocacbon héa tri mét, va c6 thé la
mach thing, mach nhanh hoic mach vong. Vi du vé nhém hydrocacbon bao
gbém nhém alkyl, nhém xycloalkyl, nhém alkenyl va nhém xycloalkenyl. Vi du

cu thé vé c4c nhém nay bao gdm nhém i-propyl, nhém sec-butyl va nhém octyl.

Vi du vé nhém (iii) néu trén c6 it nhat mot nhém duoc chon tir nhém bao
gbm -O-, -S-, -CO-, va -NH- nim gitra lién két cacbon-cacbon cua (ii) nhém
hydrocacbon bao gdm cac nhém cé cau tric -nhém alkylen-L-nhém alkyl, hodc
-nhom alkylen-L-nhém alkylen-L-nhom alkyl, véi diéu kién 13 - O-, -S-, -CO-,
hodc -NH- duge ky hiéu bang L.

Mot phan cac nguyén tir hydro c6 mit trong cac nhém (i), (ii) va (iii) néu
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trén c6 thé dugc thé bing nhom hydroxyl, nguyén tir halogen hodc nhém xyano.
Trong truong hop nay, vi du vé nguyén tir halogen bao gém nguyén ti flo,

nguyén tit clo, nguyén tir brom, va nguyén tu iot.

Pé ngin chin qua trinh nha khi, t5t hon néu R 14 (i) nhém axyl. M 1a
nguyén tr bo hodc nguyén tir nhom. M tot hon 1a nguyén tr nhom. n 1a 30
nguyén nam trong khoang tir 1 dén 20, t6t hon 13 s6 nguyén nam trong khoang
tir 2 dén 20, tét hon nita 1a s6 nguyén ndm trong khoang tir 2 dén 15, va con tot

hon nita 1a s6 nguyén nim trong khoang tir 3 dén 10.

V&i mbi vi tri trong sb céac vi tri *1 va *2 trong cAu trac duoc thé hién béi
cong thie (1) néu trén, nhom cudi nhu nhém hitu co va nhém tuong tu c6 thé
duoc lién két, hodc cac vi tri *1 va *2 néu trén co thé duoc lién két véi nhau dé
tao ra cAu trac vong. Tuy nhién, dugc vu tién la cac vi tri *1 va *2 néu trén dugc

lién ket véi nhau dé tao ra cau tric vong.
Vi du vé& nhém cudi bao gdom nhém hydroxy va nhom axyl.

Hop chét hut 4m (b) c6 thé 13 hop chét mach thing hoic hop chit mach

vong.

Hop chit hut 4m (b) t6t hon 13 bao gém vong 6 canh cua hop chat
aluminoxan mach vong co cau tric dugc thé hién bdi cong thirc dudi day (n
trong cong thirc (1) néu trén bang 3) (sau day, hop chét aluminoxan mach vong
nay con dugc goi 1a “hop chit aluminoxan mach vong cu thé”). Nguoi ta cho
réng vat liéu hoa ran thu duoc tir ché phém nhua bit kin theo sang ché co tinh
chit bam dinh rit tét trén nén ma hop chat hut 4m nay chira hop chét
aluminoxan mach vong cu thé néu trén. Py duoc cho 12 1y do ma hop chét hat
4m nay c6 do6 tuong hop vira phai vé6i hop chét c6 thé polyme héa tao cation (a)

va mang lai tinh chit bam dinh cho ché phdm nhua bit kin.
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R
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R' ¢6 cling nghia nhu R trong cong thire (1).

Vi du vé& hop chét cu thé bao gdm trime nhdém oxit isopropoxit
(ALGOMAER), trime nhém oxit hexylat (ALGOMAER 600AF), trime nhom
oxit octylat (ALGOMAER 800AF), va trime nhom oxit stearat (ALGOMAER
1000SF) (nhan hiéu hang hoa trong mdi d4u ngodc tron, san xuét boi Kawaken

Fine Chemicals Co.,Ltd.).

Pé loai 4m trong ché phdm nhua bit kin, lugng hop chit hut 4m (b) tét
hon 1a 16n hon hoac béng 0,1% trong lugng trong 100% trong luong cua ché

pham nhua bit kin.

Néu luong hop chét hut 4m (b) nhé hon hodc bang 50% trong lugng trong
100% trong luong cua ché phém nhua bit kin, dac tinh chin hoi nuéc cta vat
liéu nhua héa ran khong bi gidm qua nhiéu, nén luong ndy tao ra sy can bang tét
gitta sy ngan chdn 4m tham nhép vao vat liéu nhua héa ran va su thu gitt Am boi
hop chat hut 4m (b). Dé giir dic tinh bit kin t5t bdi su cAn bang gifta su ngin
chan 4m thdm nhép vao vat liéu nhua hoa rin va su thu gitt 4m boi hop chét hut
am (b), luong hop chit hat 4m (b) t6t hon nita 1a nhd hon hodc bang 20% trong

luong.

C6 thé hidu duoc rang hop chat hut 4m (b) cling c6 tic dung nhu 1a chat
khoi mao chéng lai chét khoi mao polyme hoa tao cation. Vé viéc thu dugc ché
phdm nhua bit kin loai héa rin cham, hop chét hit 4m (b) tot hon 14 dugc thém
vao d6 & ty 18 it nhat bang 1% trong lugng trong 100% trong luong cla ché
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pham nhua bit kin. Véi viéc bb sung theo cach nay, ngay ca khi ché phidm nhua
bit kin duoc gia nhiét hoic chiéu sang, su héa rin khong xay ra ngay lap tic,
nhung phan mg polyme héa dan dién ra trong luc gitt duoc dé nhét cia ché

pham & mirc thép.

Néu luong hop chit hit 4m (b) nho hon hodc bang 10% trong luong trong
100% trong lugng cua ché phém nhua bit kin, lugng chét khoi mao polyme hoa
tao cation (c) can thiét & hoa ran do gia nhiét sau khi chiéu sang hoic gia nhiét

ban dau cling khong can tang, bang cach do thu dugc dac tinh chan hoi nudc tot.
Co ché cia qua trinh khoi mao hoéa ran nay dugc du doan la nhu sau.

Theo mdt co ché, cho ring budc séng hap thu anh sang chdng chéo gifta
hop chét hiit 4m (b) duoc dai dién béi cong thirc (1) va chét khoi mao polyme
héa loai khoi mao polyme hoa bing cach chiéu sang, nén hop chit hut 4m (b)
lam gidm luong ning luong phan manh do anh sang ma chat khoi mao polyme
héa hap thu. Theo mét co ché khac, cho rang cac hop chét cation hoat tinh tao ra
tir chat khoi mao polyme héa tao cation dugc thu giit boi nguyén tir oxy clia -M-
O- cua hop chét hat am (b) va két qua 13 tré nén khong phan tng v6i nguyén tir
oxy ctia hop chit c¢6 thé polyme héa tao cation (a) nhu hop chit epoxy, hop chat
oxetan, va hop chét vinyl ete. Vi ly do ndy, bing c4ch gia nhiét thém nita sau khi
chiéu sang hoic gia nhiét ban ddu dé bat dau hoa rén, cac hop chét cation hoat
tinh dugc giai phéng ra khéi hop chit hit 4m (b) va duoc phép phan Gng vdi
hop chét ¢ thé polyme héa tao cation (a), cho phép qué trinh polyme hoa xay

ra.

Luu ¥ rang Tai liéu patent 3 mé t4 hop chét polyete va chat tuong ty dung
lam chét lam chdm héa rén cho qué trinh polyme héa cation. Tuy nhién, hop
chat hat 4m (b) duoc dai dién boi cong thirc (1) néu trén cling ¢6 tac dung nhu la
hop chét hit 4m, va do d6 c6 thé phan Gng v6i 4m dd thim nhép véo nhua sau

khi bit kin, nguoc lai véi hop chét polyol va polyete nhu ete vuong mién.
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Theo cach nay, bang cach st dung phdi hop chét khoi mao polyme héa
tao cation nho anh sang va hop chét hat 4m (b), c6 thé bit kin phan tir phat
quang hiru co theo cac quy trinh dudi day, sau khi chiéu tia cuc tim vao ché
pham nhua bit kin, phit ché phim nhua bit kin 1én dé bit kin hogc dé chira phan
tir phat quang hiru co, va sau do xép chdng né 1én mot dé khac, va sau d6 gia
nhiét chung. Noi theo cach khac, viéc chiéu 4nh sang truc tiép 1én phan tir phat
quang hitu co tré nén khong can thiét, nén c6 thé ngan ph.;fm tir phat quang hitu

co xuong cap do tia cuc tim.

Ciing theo mot phuong an bang cach st dung chét khoi mao polyme hoéa
tao cation nho nhiét, béng cach thuc hién budc gia nhiét ban dau thay vi chiéu
tia cuc tim, chét khoi mao polyme héa c6 thé dugc hoat hoa, va néu can, sau do

tdc do hoa ran c6 thé duoc thay dbi bang cach gia nhiét thém.

Pdi véi muc dich dé thu duogc ché pham nhuya bit kin loai hda ran chdm
bang cach st dung co ché khoi mao héa ran nhu duge mé ta trén day, hop chat

hat 4m (b) va hop chét polyalkylenoxit c6 thé duoc st dung phéi hop.
Chat khoi mao polyme héa tao cation (c)

La chét khoi mao polyme héa tao cation (c), chét khoi mao polyme héa

tao cation tao ra cation bang anh sang hodc nhiét dugc st dung.

Chét khoi mao polyme héa tao cation hép thu ning luong béng cach chiéu
sang hodc gia nhiét, bang cach d6 chit khoi mao polyme hoéa tao cation phén
tach dé tao ra axit Bronsted hodc axit Lewis, va cic monome dugc polyme hoa

nho cation nay.

Chét khoi mao polyme hoéa tao cation 1a mudi chu yéu chira ion onium
(thanh phan cation) va thanh phan anion khong 4i nhén.

Vi du vé thanh phan cation bao gbm: cac thanh phan chu yéu chita cac
nguyén td thudc nhém 15 clia bang tudn hoan, nhu ion hop chit amoni, ion hop
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chét pyridini, va ion hop chét triphenyl phosphoni; cac thanh phan chu yéu chira
nhom nguyén t6 16, nhu ion hop chit sulfoni (bao gbm triaryl sulfoni, ion hop
chét sulfoni thom, va ion hop chét sulfoni béo), va ion hop chét selen; cac thanh
phan chii yéu chtra nhém nguyén t6 17, nhu ion hop chét diaryl clo, brom, va

iot; va phurc chat sat-aren.

Trong s6 cac thanh phﬁn nay, cac thanh phﬁn ion nhu iot, sulfoni, va

amoni 1a duogc uu tién.

Vi du vé thénh'pha}m anion bao gom pertlorua (gbe anion clia axit cuc
manh) clia cic nguyén t6 thudc nhom 13 va 15 cta bang tuan hoan, nhu BF,,
B(CeFs)s, Ga(CeFs)s, PFg, va PF.Rfsn (Rf 1a nhom perﬂoalkyl;‘vé n la sb
nguyénvné‘lr'n trong khoang tu 1 dén 5), AsFg, SbFs, va cac ion tuong tu.Trong

sb ching, SbF¢, PF¢, PF,Rf(.ny, va Ga(CeF 5)s 1a duoc uu tién.

Tuy nhién, chat khoi mao polyme héa tao cation la mudi va do d6 doi khi
tan kém d6i v6i hop chét hitu co. Xét v& do hoa tan, mudi aryl sulfoni la duoc
uu tién va, xét vé mubi nay, chét khoi mao sir dung perflorua (gbc anion cia axit
cuc manh), PE,Rfs.) (RF 12 nhém perfloalkyl), la thanh phan anion dugc uu

tién.

La chit khoi mao polyme hoda tao cation, mudi haloni duoc dai dién boi
mudi iodoni; mudi sulfoni ma chu yéu dugc phén loai thanh 4 loai: mubi triaryl,
diarylmonoalkyl, monoaryldialkyl, va trialkyl sulfoni (nhom alkyl bao gbm
nhom aralkyl); mubi amoni duge dai dién boi mudi phenaxyl pyridini va alkoxy

pyridini; phuc chét sit-aren va cac chét tuong tu tdt hon 1a dugc st dung.

Vi du vé chit khoi mio polyme hoa tao cation nho anh sang bao gébm
CPI-100P, CPI-101A, CPI-200K, CPI-201S va CPI-500K (mdi nhan hiéuhang
héa, mubi triarylsulfoni, san xuit bai San-Apro Ltd.); va nhom Adekaoptomer

SP (nhén hiéu hang hoa, mudi sulfoni, san xuét béi ADEKA Corporation).
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Vi du vé chét khoi mao polyme hoa tao cation nhd nhiét bao gdm K-
PURE (nhén hiéu hang héa d3 ding ky) TAG, nhém CXC (mbi nhian hiéu hang
héa, san xuit boi KING INDUSTRIES); nhém SAN-AID SI, SI-150L, SI-110L,
SI-60L, SI-80L, va SI-100L (mdi nhin hiéu hang hoa, mudi sulfoni thom, san
xudt boi SANSHIN CHEMICAL INDUSTRY CO.LTD.); va nhém
Adekaoptomer CP (nhan hiéu hang hoéa, mudi sulfoni béo, san xuit boi ADEKA
Corporation).

Chét khoi mao polyme héa tao cation (c) tot hon 13 duoc st dung véi
luong ndm trong khoang tir 0,1 dén 10% trong luong trong 100% trong luong
ctia ché phdm nhua bit kin.

Trong ché phdm nhua bit kin theo sang ché, cac dic tinh hoéa rin cua né
c6 thé duoc diéu chinh bing cach diéu chinh ty 18 tron (b/c) (ty 18 trong luong)

ctia hop chat hut 4m (b) va chét khoi mao polyme héa tao cation (c).

Néy ty 1€ nay b/c nam trong khoang tur 0,5 dén 5, viéc hoat héa duoc thuc
hién béng cach chiéu tia cuc tim hodc gia nhiét ban dau, va c6 thé nhan duoc cac
dic tinh ma phéan tmg héa ran dugc khoi mao bing su gia nhiét tiép theo, nghia

la cac dac tinh hoa ran cham.

Néu ty 1€ nay b/c nhé hon 0,5, vat liéu nhua hoa ran chi c6 thé nhan duoc
bang cach chiéu tia cuc tim hodc gia nhiét ban dau. Néu ty 1& b/c nay 16n hon 5,
thi d6i khi khéng thé thu duoc vat liéu nhua hoa ran thdm chi bang cach chiéu

tia cuc tim hoac gia nhiét ban dau.

bé thu dugc vat liéu nhya hda ran bang cach str dung cac dac tinh hoa ran
cham trén day, duoc uu tién 1a cac di€u kién hoa ran sau day duogc chap nhan

ngoai phan cong thuc di€u ché ctua ché pham néu trén.

Trong truong hop chita cht khoi mao polyme hoa tao cation nhd anh

sang, tat ca nhimg gi can 1a ché pham nhua bit kin dugc chiéu tia cuc tim &
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cuong do chiéu sang (céng sudt toa sang) nam trong khoang tir 5 dén
100mW/cm? va dd roi séng nam trong khoang tr 500 dén 5000mJ/cm’, va sau
d6 dugc gia nhiét ¢ nhiét do nim trong khoang tr 50 dén 150°C trong khoang
thoi gian tir 0,5 dén 24 gio. Do roi séng néu trén 1a do roi sang ma tac dung khoi
mao héa rén cta hop chat hut 4m (b) c6 thé thu dugc. Bang cach dit do roi 4nh
sang cuc tim & khoang néu trén, vat liéu nhua hoa ran ¢ db cung du, t5t hon 13,
c6 thé thu duoc ma khéng 1am xudng cAp céc vt liéu xung quanh nhu mit bam
va vat liéu tuong tu. Pé han ché anh hudng cua 4m va vt liéu khoi mao héa ran,
ma c6 mit trong khong khi va trén bé mat cia mit bam, dé thu duoc theo cach
6n dinh vét liéu nhua hoa rén, tot hon 13, d6 roi 4nh sang cuc tim 16n hon hodc

bang 1000mJ/cm’.

Hon nfra, trong truong hop su dung chét khoi mao polyme héa tao cation
nho nhiét, tit ca nhitng gi can 14 gia nhiét ban diu & nhiét d6 nim trong khoang
tir 50 dén 150°C trong khoang thoi gian tir 5 phut dén 10 gio. Sau do, bang cach
gia nhiét (gia nhiét chinh) & nhiét do nam trong khoang tir 50 dén 150°C trong
khoang thoi gian tir 0,5 dén 24 gid, c6 thé thu dugc vét lidu nhya héa ran ¢6 do
ctng di. O day, gia nhiét ban dau 1 gia nhiét c6 mic ma nho d6 thu duoge tac
dung khoi mao hoa rin boi hop chit hit 4m (b). Vi du, trong trudng hop gia
nhiét & nhiét d6 cao, dugc uu tién 1a gia nhiét trong khoang thoi gian néu trén va

ngoai ra con trong khoang thoi gian ngan hon.

Béng cach gia nhiét sau khi chiéu tia cuc tim hodc gia nhiét ban dau,
cation bi thu giit bdi cAu triic -M-O- ctia hgp chat hut am (b) duoc giai phong,
bing cach d6 phan tmg héa rén dugc khoi mao. Nhiét do gia nhiét & thoi diém
nay tot hon 13 cao hon hodc bang 70°C d8 thu duoc vat liéu nhua hoa ran dong
nhét, trong lic do tét hon 1a cao hon hoc bing 80°C déi véi phan tmg héa rén
nhanh. Trong truong hop st dung vat liéu nhua héa rén trong phan tir phét
quang hitu co, viéc gia nhiét ¢ nhiét do nho hon hoac bang 150°C 1a dugc uu

tién, do phan tir phat quang hitu co nhay véi nhiét d6 cao. Hon nira, phan Ung
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hoéa rén nhanh néi chung 14 1am ting d6 co ngdt héa rin va do d6 nhiét do gia
nhiét t6t hon 1& nhé hon hodc bang 120°C dé thu dugc vat liéu nhua héa ran 6
su co ngdt hoa rin nho, trong lic trong trudng hop quan tAm dén luc bam dinh,

nhiét d6 nhé hon hosc bang 100°C 14 duoc wu tién.

Hon nira, dé thu duoc vat liéu nhua hoa ran ma khong sur dung dac tinh

héa ran cham, cac phuong phéap sau 1a duge uu tién.

Trong trudong hgp st dung chét khoi mao polyme héa tao cation nhd anh
sang, ché phém nhua bit kin tét hon 1a duogc chiéu tia cyc tim & cuong do chiéu
sang (cong suit téa sang) nim trong khoang tir 10 dén 100mW/cm” va dé roi

sang nam trong khoang tir 1000 dén 5000mJ/cm”.

Hon nita, trong trudong hop st dung chat khoi mao polyme héa tao cation
nho nhiét, viéc gia nhiét & nhiét d6 ndm trong khoang tir 60 dén 150°C trong

khoang thoi gian tir 10 phut dén 3 gid 1a dugc wu tién.

Hon nita, bang cach st dung phdi hop véi chét ting nhay, hiéu suit
polyme hoa cling c6 thé dugc gia ting bing cach sir dung chiéu dai budc song
dai ctia nang lugng chiéu xa. Vi du, hop chit anthraxen, hop chit keton thom
dugc dai dién boi hop chét benzophenon, va hop chét thioxanthon c6 thé duoc

uu tién st dung.

Vi du cu thé v& hop chét anthraxen bao gébm nhém ANTHRACURE
(nhan hiéu hang hoa dd dang ky), UVS-1331 (9,10-dibutoxyanthraxen), va
UVS-1221 (mdi nhan hiéu hang héa, san xuit boi Kawasaki Kasei Chemicals

Ltd.).

Vidu cu thé vé hop chét benzophenon bao gém KEMISORB 10, 11, 118,
12,valll (mSi nhan hiéu hang hda, san xuét boi Chemipro Kasei Kaisha, Ltd).

Vi du cu thé vé& hop chat thioxanthon bao gém DETX va ITX (mdi nhan
hiéu hang hoa, san xuit béi LAMBSON).
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Hon nita, d& 1am ting muc do polyme hoa, chit khoi mao polyme héa gbe

c6 thé dugc thém vao do.
Dung moi (d)
Ché phém nhua bit kin theo sang ché, t6t hon 13, chira dung méi (d).

Dung mbi (d) khong bi gi6i han cu thé, mién nd 1a hop chét c6 kha ning
hoa tron tét véi cac nguyén liéu cAu thanh khac. Vi du, hydrocacbon (hexan,
octan, naphten, polyisobutylen, polybuten, va cac chét tuong tu), ruou (butanol
va cic chét tuong tu), ete, este, va du silic 1a duoc uvu tién. Dung méi (d) ¢ thé
duoc st dung dé cai thién do twong hop gilia hop chét c6 thé polyme héa tao
cation (a) va hop chét hut 4m (b). Hon nita, ¢ thoi diém b sung cac chét phu gia
khong phai 12 hop chat hut 4m (b) vao ché phim nhya bit kin, dung mdi (d) c6
thé duoc st dung dé hoa tan so bd cac chét phu gia trong d6 dé bd sung tiép

theo.

Vi du vé dung mdi (d) bao gbém dung mdi AF tir s& 4 dén sb 7 (san xuat
boi JX Nikko Nisseki Energy Co.) 1a dung moi chu yéu chira naphten, va loai
dung moi IP (san xut boi Idemitsu Petrochemical Co., Ltd.) 1a dung méi trén co

sG isoparafin.

Luogng dung moi (d) t6t hon 12 1én hon hodc bang 0,1% trong lugng trong
100% trong lugng cua ché phém nhua bit kin, dé cai thién d6 tuong hop. Gidi
han trén khéng bi gi6i han cu thé, nhung tot hon 12 nho hon hodc bang 10%

trong luong.

Hon nita, d& dat dugc do tuong hop va do nhét thap, diém séi clia dung
méi (d) tbt hon 12 16n hon hogc bang 80°C, va tot hon nifa 1a 16n hon hodc bang
100°C. Xét v& d6 dn dinh bao quan, diém soi cua dung méi (d) t6t hon 1a lén
hon hodic bing 160°C, va diém s6i cta dung méi (d) ot hon 1a 16n hon hogc

bang 240°C, vi sy xudng cip cua phan tir phat quang do su nha khi ¢6 thé duoc
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ngin chin. Gi6i han trén khong bi gidi han cu thé, nhung t6t hon 1a nho hon

hodc bang 400°C.
Chét phu gia

Ché phdm nhya bit kin theo sing ché c6 thé chira chét phu gia bat ky
khéc, & muc tai d6 ching khong 1am xudng cip dic tinh bit kin cua vt liéu nhua
hoéa rin. Vi du vé chét phu gia néu trén bao gff)m: chit 1am lodng, chét dinh, chét
hd trg lién két ngang, chit 1am cham ngon lira, chét khoi mao polyme hoa, chét

d6n, chat két dinh, va céc chét tuong tu.

Pic tinh cua ché pham nhya hat am va ¢6 thé hoa ran dé bit kin cac thiét

bi dién tir va vat liéu nhya hoa ran

Dic tinh ctia ché pham nhua bit kin theo sang che va vét liéu nhya hoa ran

ma 12 vat liéu héa ran cia ché pham nhya bit kin dugc md ta dudi day.

Trong truong hop ché pham nhya bit kin theo séang ché chira chét khoi
mao polyme héa tao cation nho dnh sang, su phan hiy cua no ¢ thé duoc ngin

chiin cho t6i khi khoi mao phan g polyme hoa, bang cach chén anh sang.

Trong truong hop ché pham nhya bit kin theo séng ché chira chat khoi
mao polyme hoa tao cation nho nhiét, su phén huy cia no co thé dugc ngin chan
cho dén khi khoi mao phan tng polyme hoa, bing cach gilt & nhiét do thap hon
nhiét d6 phan huy cua chit khoi mao polyme hoa.

Dic tinh bit kin: th nghiém &n mon canxi

Thir nghiém &n mon canxi co thé duoc thuc hién theo phuong phdp danh

gia d3 mo ta trong cac vi du.
Luu y rang, tht nghiém an mon canxi nay la dé danh gia kha nang bit kin
ctia vAt liéu nhua héa ran, bang cach st dung mdt thuc té 1a kim loai canxi mau

tréng bac ¢6 anh kim loai, ma duoc bit kin béng nhua trén dé thuy tinh, phan

-27-



34542

g v6i phén tir nudc da thAm nhép vao trong nhua dé tao ra canxi hydroxit
trong sudt. Vi Iy do nay, thir nghiém nay 13 phuong phéap thir nghiém gin hon
v6i hinh anh ctia méi bt kin thue.

Trong mau thir nghiém duoc st dung trong thir nghiém néu trén, ban kinh
cong R & phén géc ctia 16p kim loai canxi 54 sau thir nghiém, nhu dugc thé hién

trong Fig. 5(b), tbt hon 1a nhé hon 5mm, va t6t hon nira 12 nhé hon Imm.

Trong thir nghiém néu trén, néu ban kinh cong R nhé hon 5mm, diéu nay
c6 nghia la trong trudong hop thiét bi dién tir duogc bit kin béng nhua nay, su
tham nhap cua 4m vao trong thiét bi dién tir 13 & thp, va do dé nhwa nay tdt

hon 12 duoc sir dung dé bit kin thiét bi dién tu.

Luu y rang viéc danh gia thir nghiém chin hoi nudc mé ta duéi day
khong nhét thiét phai twong tmg véi viée dénh gia thir nghiém an mon canxi néu
trén. Du doan 12 téc do truyén hoi nudc la thép trong thtr nghiém chin hoi nude
c6 thé dugc cho 12 mét trong s cac 1y do dé danh gia tt trong thir nghiém &n
mon canxi néu trén. Tuy nhién, hanh trinh ctia phan tir nuéc bao gdm: hanh trinh
qua nhya bit kin to mat tiép xuc gifra khi quyén va vat liéu nhua héa rén; va
thém vao do la hanh trinh qua mat phan cach (mat phan cach bit kin) gilta vat
liéu nhua hoa ran va dé. Vi 1y do ndy, néu su bam dinh gifta vét liéu nhua hoa
ran va dé 1a khong du, su tic dong cta 4m di qua mit phan cach bit kin tré nén
16n hon, nén viéc danh gia thir nghiém dac tinh chén hoi nuée va thir nghiém an
mon canxi déi khi khong phu hop vdi nhau. Noéi theo cach khéc, trong thu
nghiém dn mon canxi, ddc tinh bit kin co thé dugc x4c nhén tir cc khia canh bao

gdm dic tinh bam dinh.
D6 6n dinh bao quan

Viéc danh gia d6 6n dinh bao quan ché phim nhua bit kin ¢ thé duoc

thue hién theo phuong phép thir nghiém da mé ta trong cac vi du.
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Trong ché phim nhua bit kin, ddi khi phan Gmg polyme hoa dan dién ra
phu thudc vao cac didu kién bao quan no, va ché pham nhya bit kin chuyén
thanh gel, didu nay dan dén viéc 1am giam do chay. Néu do chay giam xubng,
dic tinh phu d6i khi cling bi giam xudng.

Khoang thoi gian cho t6i khi do chay trong phuong phap thir nghiém mét

di t6t hon 12 16n hon hodc bing 4 ngay.

Duoc uu tién la ché phém nhua bit kin theo sang ché va vat liéu duoc luu

hoa cta nd con co cac dic tinh sau.
Do tuong hop (sau khi trén nhung trude khi hoa ran)

Thir nghiém vé d6 tuong hop & trang théi sau khi tron nhung trude khi
héa rén ché phém nhua bit kin, c6 thé duogc thuc hién theo phuong phap dad mo

ta trong cac vi du.

P6 tuong hop duoc wu tién ctia ché phim nhua bt kin c6 thé dugc danh

gi4 dua trén cac tiéu chuén dd mo ta trong cdc vi du.

Luu ¥ ring, trang théi tach hai 16p 12 khong dugc wu tién, do n6 khong thé

héa rén ché pham mot cach dong déu.
Do tuong hop (sau khi hoa rén)

Hon nita, thr nghiém vé d6 tuong hop ¢ trang thai sau khi héa ran ché
phém nhua bit kin da trén ¢6 thé dugc thuc hién theo phuong phap dénh gia da

mo ta trong céac vi du.

D6 tuong hop duoc u tién cia vat liéu nhua héa rén c6 thé dugc danh gia
dua trén cac tiéu chuin d3 mé ta trong cac vi du. Trong truong hop khi khong
quan sat dugc sy tach pha do duc, vat liéu nhua hoa ran khong duoc hoéa rén

ddng nhét, va do d6 truong hop nay 1a khong duge uu tién.
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D6 nhét

Viéc do d6 nhét cia nhua co thé duoc thuc hién theo phuong phap danh

gia dd mo ta trong cac vi du.

D6 nhét toan phan n* cua ché phdm nhua bit kin t6t hon 13 nhd hon hodc
bang 5Pars, va tét hon nita 1a nho hon hozic bang 2Pa's. Néu d6 nhét toan phan

n* nhé hon hodc bang 5Pa-s, thi budc xir Iy pha dbi véi dé bit kin 1a dé dang.
Luong khi nha

Trong ché phdm nhua bit kin theo sang ché, luong khi hitu co (sau dy,
con duoc goi la “khi nha,” thoat co thé chua ém) phat ra tir vat 1iéu nhua hoa ran
c6 thé dugc giam xubng. Viéc do lugng khi nha cé thé duge thuc hién theo
phuong phap danh gia d& mo ta trong cac vi du. Luong khi nha phat ra t6t hon 1a
nho hon hoic bang 500ppm, va tét hon nita 1a nho hon hoic bang 300ppm. Néu
lugng khi nha phat ra duoc diéu chinh t6i mirc nhé hon hodc bang 500ppm, thi
su xudng cAp clia phan tir duogc bit kin dbi véi thiét bi dién tir do khi nha c6 thé

duoc ngéan chin thém nira.

Dé didu chinh luong khi nhé phat ra t6i mtic nho hon hodc bang 500ppm,
dung méi va phan tir hitu co dé& bay hoi trong ché phim nhua bit kin hoic vat
liu nhua héa rén nén duoc loai bo bang thiét bi 1am kho nhu thiét bi lam kho
dang nén, va thiét bi 1am bay hoi, hoic 10 1am khé khi ché phdm nhya dugc gia

cong thanh dang mang.
Pic tinh chin hoi nude

Thir nghiém dac tinh chén hoi nuéc c6 thé duoc thuc hién theo phuong

phap danh gia da mé ta trong céac vi du.

D6 thim 4m cua vat liéu nhua héa ran c6 d6 day 100pm dugc do trong

thtr nghiém déc tinh chan hoi nude néu trén, ma dugc tao ra bang cach hoéa ran
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ché phdm nhua bit kin néu trén, t6t hon 12 nhé hon hodc bang 100g/m>24gid, va
t5t hon nira 12 nhé hon hodc bing 50g/m>24 gid, trong diéu kién nhiét do 40°C
va d6 4m tuong dbi 90%. Luu y rang giéi han dudi clia gia tri nay 16n hon hoic

bang 1g/m>24 gid trong thuc té.

Ché phim nhua bit kin néu trén c6 thé dugc str dung bing cach phu truc
tiép né 1én thiét bi dién tir. Hon nita, ché phrflm nhua bit kin néu trén co thé duoc
tao hinh & dang mang hoac cac dang tuong tu, va co thé duoc st dung bang cach

dua n6 vao trong thiét bi dién tu.
Vat liéu nhua hoa rin

Vat liéu nhya héa ran theo sang ché c6 thé thu duoc béng cach hoéa ran
ché phdm nhua bit kin néu trén theo sing ché. Ché pham nhua bit kin c6 thé
duge st dung dé dua n6 1én mat bam dinh nhu dé va dang tuong tu bang cich
phil va sau d6 bang cach hoéa rdn né & dang mang, khdi, hoic dang tuong tu.
Hon nira, thiét bi dién td co thé duoc tao ra béng cach su dung vat li€u da hoa

rin so bd clia ché phém nhua bit kin & dang mang, khéi, hoic dang tuong tu.

Vat liéu nhua hoa ran theo sang ché dugc st dung dbi voi thiét bi dién tur
va céc thiét bi tuong tu. Hinh dang va diéu kién tao hinh dang cuia vat liéu nhua
hoa rén, hoic tac dung co loi cu thé cia né dugc mo ta trong phr:fln thiét bi dién
ta dudi day.

Thiét bi dién tur

Thiét bi dién tir theo sang ché 14 thiét bi dién tu, tot hon 1a thiét bi dién tir
hitu co, duoc bit kin bang cach héa rin ché phdm nhua bit kin néu trén hozc

bang cach str dung vt liéu nhya hoa ran néu trén theo sang che.

Sau d4y, thiét bi phat quang hiru co (thiét bi hién thi hinh anh) 1a mot vi

du ve thiet bi dién tir hitu co dugc mo ta.
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Thiét bi phat quang hitu co 5 nhu duge thé hién trong Fig. 1 ¢ cAu tric
dap Ung véi dang phat sang bat ky trong s6 dang phat sang duoc goi 13 dang
phat sang dinh va dang phét sang day. Phan tir phat quang hitu co 3 ma dugc tao
ra trén dé chua phén tr 4 duoc bit kin béng dé bit kin 1 nho vat liéu nhua hoa
ran 2. V4t liéu nhua hoa rén 2 13 vat liéu d3 héa rin ma duogc tao ra bﬁng cach

héa rin ché pham nhua bit kin theo séang ché.

Luu y ring, lién quan dén thiét bj phat quang hitu co 5 néu trén, mit bén
bit kin ctia n6 c6 thé dugc 16 sang, nhu duoc thé hién trong Fig. 1. N6i theo
cach khac, khong can phai thuc hién qua trinh xi 1y bit kin kin thém nita bang
cach st dung thuy tinh frit, chit bam dinh, hodc chét tuong tu lam vat liéu bit
kin mat bén. Theo cach nay, co thé nhan dugc san phém nhe va cit gidm dugc
chi phi bang cach loai bo qué trinh xt 1y bit kin kin thém nita bang thiy tinh frit
va céc chét tuong ti nhu vira néu trén, va bang cach d6 don gian hoéa duge ciu

tric ctia thiét bi phat quang hitu co 5.

Hon nifa, trong truong hop thity tinh frit bén viing khéng dugc st dung,
viéc st dung vat liéu mém déo cho dé chira phz‘?m tr 4 va dé bit kin 1 cho phép
tao ra thiét bi ma dugc goi la thiét bi mém déo, trong d6 do mém déo duoc taora
cho ban than thiét bi phat quang hitu co 5. Hon nita, toan bo thiét bi nay mém
déo va nhe, va do d6 tré nén it bi pha huy hon, ngay ca khi thiét bi nay bi va

cham, nhu bi roi.

Theo sang ché, khéc véi thiét bi phat quang hitu co 5 nhu dugc thé hién
trong Fig. 1, thiét bi phat quang hiru co 5A nhu duogc thé hién trong Fig. 2 ciing
duoc uvu tién. Trong Fig. 2, dé lam ting do song song gitta dé bit kin 1 va dé
chtra phan tir 4, miéng dém b c6 d6 cao thich hop véi do day cta vat liéu nhua
héa ran dugc dua vao vat liéu nhua héa rén. Fig. 2 thé hién mat cét ngang khi
thiét bi phat quang hitu co 5A dugc cit song song v6i canh cudi cua phan ti
phat quang hitu co 3 trong ving khong ton tai phan tir phat quang hitu co 3 (thé
hién bing dudng nét dut).

-32-



34542

Vé chiéu cao cia miéng dém b dugc st dung, co ban thi cdc miéng dém
(b) c¢6 chiéu cao nhu nhau dugc uu tién khi xét vé viéc lam tang do song song

gifta dé bit kin 1 va dé chira phan tr 4.

Lién quan dén miéng dém b, dugc uu tién st dung miéng dém hinh cau,
hodc tru d& dugc tao ra béng cach in anh litd. Hon nita, lién quan dén vat liéu
cua miéng dém b, vat liéu hiru co hodc vo co cod thé duogc chép nhén, trir khi co
nguy hiém la miéng dém bat ky trong s6 chung bi v& va phé hiy béi ap sudt &
thoi didm bit kin phan tir phat quang hitu co. Luu y rang, vé vat liéu ndy, nhya
hitu co 12 duoc uu tién, do nhua hitu co ¢6 4i luc rat t5t ddivéi ché phém nhua
bit kin hodac vat liéu nhua hoéa rin theo sang ché, va nhua acrylic lién két ngang

1a dugc wu tién hon, do su giam dac tinh bit kin dugc giam bat.

Vi du vé miéng dém b bao gdbm ENEOS Unipowder (nhan hiéu hang héa)
san xuét bai JX Nikko Nisseki Energy Co., va HAYABEADS (nhén hiéu hang
héa) san xuit béi HAYAKAWA RUBBER CO.,LTD.

Mat d6 phan bd cta miéng dém b tot hon 13 16n hon hodc bang 10
miéng/mm®, t6t hon nita 13 16n hon hogc bang 50 miéng/mm®, va con t6t hon
nita 12 16n hon hodc bang 100 miéng/mm’, xét vé viéc lam ting do song song
gitra dé bit kin 1 va dé chira phan tir 4, va duy tri su ddng nhét ctia khoang cach

gitra dé & phia trén va dé ¢ phia dudi.

Néu db nhét cua ché phém nhua bit kin cé gia tri qua cao, budc bao tr¢
nén kho khan. Xét vé do nhét cia ché phém nhua bit kin, mat do phan bd cua
miéng dém b tét hon 1a nhé hon hoic bang 1000 miéng/mm’, tot hon nita la nho
hon hoac béng 500 miéng/mmz, va con tbt hon nita 1a nhé hon hoic béng 300
miéng/mm”.

Xét vé dic tinh nhéam tao vét bé mat déi véi dé (bé mit bit kin), do day
cua vat liéu nhua hoa ran tot hon 13 16n hon hoidc béng 0,5um, tot hon nira 12 16n
hon hodc bang 1pm, va con t6t hon nita 1a 16n hon hodc bang 2um. Néu d6 day
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cua vat liéu nhua hoa ran 1én hon hodc béng 0,5um, thi d6 nham bé mit cua
phan tir phat quang hitu co ¢o thé dugc hip thu du, va két qua 1a khoang cach

gitra cac dé cé thé duoc bit kin hoan toan.

Hon nita, xét vé dac tinh bit kin, d6 day cua vat liéu nhua héa ran t6t hon
1a nhé hon hodc bang 100um, tét hon nita 13 nhé hon hodc bang 50um, va con
t5t hon nita 12 nhé hon hodc bang 30pm. Néu d6 day cua vat liéu nhua hoéa rin
bang nho hon hodc bang 100um, thi dién tich cta vat liéu nhua héa rin tiép xuc
v6i khi quyén khong qua 16n, diéu nay tao ra su cn bang cua luong am di vao

va luong 4m bi thu gitr.

Trong trudng hop sir dung miéng dém b, d6 day cua vat liéu nhya héa rin

co gia tri gan tuong tu nhu d6 cao cia miéng dém b.

Ché phdm nhuya bit kin theo séng ché c6 thé duoc sir dung cho thiét bi
phat quang hiru co 15 nhu duoc thé hién trong Fig. 3, ma di dugc xir 1y bit kin
chat thém nira bé'mg cach tao ra céu tric bit kin mit bén 10 béng vat liéu bit kin
mat bén (thuy tinh frit hodc chit bam dinh) hoic chat tuong tu, dé bao quanh vat
liéu nhya hoéa rén 12. La ciu tric bit kin mat bén 10, phén c4u truc chin nay co
thé duoc tao ra bang chét bam dinh, v4t lidu bit kin chén khi, hodc vat lidu thiy
tinh frit héa rdn va cac chét twong tu. Trong trudng hop ndy, nho tac dung hiép
déng cua vat liéu nhua hoa ran theo sang ché va cAu tric bit kin mat bén 10, duy
tri duoc tinh khong thim khi. Vi I do nay, thiét bi phat quang hitu co 15, trong
d6 vat liéu nhua hoa rin 12 thu duoc tir ché phém nhua bit kin theo sang ché
duoc su dung phéi hop véi cAu truc bit kin mat bén 10, 1a duoc wu tién, xét ve

viéc hién thuc hoa thoi han sir dung dai cda thiét bi phat quang hiru co 15.

Hon nita, vat liéu nhua héa ran thu dugc boi ché phém nhua bit kin theo
sang ché c6 thé duoc sir dung cho thiét bi phat quang hiru co 25 nhu dugc thé
hién trong Fig. 4. Trong thiét bi phat quang hitu co 25, phan tir phéat quang hiru

co 23 duoc tao ra trén dé chua phén tir chin khi 24 d3 dugc xr ly bit kin kin
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bang cach pht nhiéu 16p mang méng vé co 21 va mang méng hitu co 22. Trong
truong hop nay, vat liéu nhua hoa ran duoc tao ra 1a mang mong hiru co 22. Tac
dung hiép déng ciia mang méng hiru co 22 thu dugc béi ché phdm nhua bit kin
theo sang ché va mang méng vo co 21, duy tri duoc tinh khong thim khi. S6
luong cua cac 16p mang moéng néu trén khong bi gidi han & phuong an dugc thé
hién trong Fig. 4 va ¢6 thé dugc thiét ké tiy y, mién 13 c6 thé nhan dugc cac tac

dung néu trén nho cac 16p mang mong nay.

O day, mang méng vo6 co 21 dugc tao ra tir hop chét silic nitrit, hop chét
silic oxit, hop chat nhom oxit, nhom hodc hop chét tuong tu. Xét vé do mém déo

thi d6 day ctia mét 16p mang méng v co 21 bt hon 1a nhd hon hodc bang 1pm.

Xét vé 46 mém déo thi d6 day ctia mot 16p mang mong hiru co 22 t6t hon
12 nhé hon hodc bang 5pum. Tuy nhién, xét vé d6 chéng va cham cta phan tir EL
hitu co, o diy cta né tdt hon 1a 16n hon hodc bang 1pm va tot hon nira la 16n

hon hodc bang 5um.

Phuong phap san xut thiét bi phat quang hiru co st dung ché pham nhua
bit kin theo sang ché 1a dugc mé ta nhu sau, sir dung ché pham nhua bit kin loai
héa rén cham chtra chit khoi mao polyme héa tao cation nho anh sang lam vi

du.

Trong truong hop nay, vi du cu thé vé phuong phap phu ché phdm nhua
bit kin bao gdm: phuong phap phi quay, phuong phap phi nhing, phuong phap
phu phun, phuong phap phi khe, phuong phép phi thanh, phuong phap phu can,
phuong phép in 16m, phuong phap in ndi bang khuén mém, phuong phép in
ludi, va phuong phép phu chay.

Thiét bi phat quang hitu co 5 ma khéng duoc bit kin cac phan mit bén
nhu duoc thé hién trong Fig. 1 dugc tao ra nhu sau. Dau tién, trén dé chira phén
tir phat quang hiru co 4 trén do phan tr phat quang hitu co 3 dugc tao ra theo

cach xép chong, mdt luong thich hop cua ché phdm nhua bit kin theo sang ché
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dugc phu sao cho bao trum phén tir phat quang hitu co 3, va sau d6 dugc chiéu
tia cuc tim. O thoi diém nay, nhua van chua hoa ran do dic tinh hoa ran cham
cua no. Viéc chiéu tia cuc tim vao ché phém nhua bit kin theo séng ché c6 thé
dugc thuc hién trude khi phu né lén dé chira phan tir phat quang hitu co 4. Sau
do, hon nira, dé bit kin 1 dugc dat 1én phﬁn trén cla ché phém nhua bit kin theo
sang ché dé kep né giita céc dé nay. Bing cach nay, ngin chin dugc sy tao ra
khoang khong gitra dé chira phan tir 4 va dé bit kin 1, va sau d6 bang cach gia
nhiét (vi du, ¢ nhiét d6 90°C trong 30 phut), ché phém nhua bit kin theo sang
ché duoc héa ran dé tao ra vat liéu nhyua hoa ran 2, bﬁng cach @6 hoan thanh

budce bit kin.

Theo cach khac, dau tién, ché phém nhua bit kin theo sang ché duoc phu
trén dé bit kin 1 va duge chiéu tia cuc tim. Sau d6, ché pham nhua bit kin nay
duogc kep gifra dé bit kin 1 va dé chira phan tir 4 trén do6 phan tir phat quang hitu
co 3 duoc tao ra theo cach xép chong 1én, va tiép d6 bang cach gia nhiét (vi du,
& nhiét do 90°C trong 30 phtt), vat liéu nhua hoa ran 2 duoc tao ra, béng cach
do thuc hién dugc bude bit kin. Trong truong hop nay, budc chiéu tia cuc tim
vao ché phém nhua bit kin theo sang ché c6 thé duoc thuc hién trude khi phi n6

trén dé bit kin 1.

CAu tric ma 1am giam dugc ham lugng 4m tham nhép tir mit bén cta vat
liéu nhua hoa ran 12 béng cach tao ra cAu tric bit kin mit bén 10 nhu duge thé
hién trong Fig. 3 ¢o thé duoc tao ra nhu duoc mé ta dudi day. DAu tién, cAu tric
bit kin mit bén 10 dugc tao ra trén dé chira phan tir 14 hodc dé bit kin 11, dé bao
quanh phan tir phat quang hiru co 13. Sau do, ché phdm nhua bit kin theo sang
ché dugc phun vao phia bén trong cua cAu truc bit kin mat bén 10, va dugc chiéu
tia cuc tim, sau d6 ché phim nhua bit kin theo séng ché dugc kep véi mot dé
khéc. O thoi diém nay, dé chtra phén tr 14, dé bitkin 11, va cAu trac bit kin mat
bén 10 khong tao ra khoang khong gitta ching. Sau do, bing cach gia nhiét (vi
du, & nhiét @6 90°C trong 30 phut), ché phdm nhua bit kin theo sang ché duoc
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hoa rén dé tao ra vat liéu nhua héa rén 12, bang cach d6 phan tir phat quang hiru
co 13 duoc bit kin. Luu y ring viée chiéu tia cuc tim vao ché phdm nhua bit kin
theo sang ché c6 thé dugc thuc hién truéc khi phun né vao phia bén trong cla

cAu trac bit kin mat bén 10.

Thiét bi phat quang hifu co 25 nhu dugc thé hién trong Fig. 4 c6 thé dugc
tao ra nhu sau. Dau tién, phan tir phat quang hiru co 23 dugc tao ra trén dé chira
phan tir chan khi 24, va toan bd phan trén va phin bén canh cia phan tir phat
quang hitu co 23 nay dugc bao phu bang mang méng vo co 21. Sau do, ché
phim nhya bit kin theo séng ché dugc phi trén mang méng vo co 21, va ché
pham nay dugc hoa ran, bang cach d6 tao ra mang méng hiru co 22. Sau do,
mang méng v6 co 21 dugce tao ra trén mang méng hitu co nay. Néu can, budc

tao ra mang moéng hiru co 22 va mang moéng vo co 21 duoc 1ap lai.

Mang méng vo co 21 ¢o thé dugc tao ra biang phuong phép ling dong hoi
héa hoc bing plasma (PECVD: plasma enhanced chemical vapor deposition),
phuong phap ling dong hoi hoéa hoc vat ly (PVD: physical vapor deposition),
phuong phap lang dong 16p nguyén tr (ALD: atomic layer deposition) hodc céc
phuong phap tuong tu.

Mang méng hitu co 22 ¢ thé duoc tao ra bang cach phu ché pham nhua
bit kin theo sang ché bing phuong phép da biét nhu phuong phap phun muc,
phuong phap pht phun suong, phuong phép phi khe, phuong phép phu thanh,
hodc phuong phap tuong tu, va sau do bang cach hoa rén n6 bang cach chiéu
chia cuc tim va gia nhiét. Luu y réng budc chiéu tia cuc tim vao ché phém nhua

bit kin theo séng ché c6 thé duoc thuc hién trude khi phii ché pham nhua bit kin.

Hon nira, trong truong hop su dung ché phdm nhua bit kin theo phuong
4n st dung chét khoi mao polyme hoa tao cation nho nhiét thay vi chét khoi mao
polyme hoa tao cation nho anh sang, thiét bi phat quang hiru co c6 thé duoc tao

ra theo céach tuong tu nhu phuong phép san xuét dugc mé ta trén ddy, ngoai trir
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budc gia nhiét ban dau duoc thuc hién thay cho budc chiéu tia cuc tim.

Hon nira, trong trudng hop st dung ché phém nhua bit kin loai héa rin
khéng cham, thiét bi phat quang hitu co ¢6 thé dugc tao ra theo cach tuong tu
nhu phuong phép san xuét dugc mo ta trén ddy, ngoai trir budc chiéu tia cuc tim
hodc budc gia nhiét ban dau khéng dugc thuc hién trude bude phi ché pham
nhua bit kin, chiéu tia cuc tim hodc budc gia nhiét dugc thuc hién sau budc phu

ché pham nhura bit kin.

Néu quy trinh bit kin néu trén dugc thuc hién trong méi trudng khé, su
giam céc dic tinh hut 4m trong ché phim nhua bit kin theo sang ché tét hon 1a

duoc giam bot.

Trong thiét bi phat quang hitu co st dung ché phdm nhua bit kin theo
sang ché, chét loc mau dé diéu chinh d6 mau c6 thé dugc dua vao. Trong truong
hop nay, vé vi tri dua chit loc mau vio, trong truong hop cia cac phuong an
duoc thé hién trén céc hinh v& tir Fig.1 dén Fig. 3, chét loc mau cé thé dugc dua
vao giita vat liéu nhua hoa ran 2(12) va dé bit kin 1(11) hodc dé chira phan tir
4(14), hoac chét loc mau c6 thé duoc dua vao dé kep dé chira phan tir 4(14) &
gifta chit loc mau va phén tir phat quang hiru co 3(13), hoic theo cach khac ¢
thé dugc dua vao dé kep dé bit kin 1(11), vat liéu nhua héa ran 2(12) va phan tir
phat quang hiru co 3(13) & gitra chat loc mau va dé chta phan tir 4(14). Trong
trudng hop phuong 4n duge thé hién trong Fig. 4, chit loc mau c6 thé duoc dua
vao mang méng v6 co 21 néu trén dinh vi & mit ngoai cung, hoic phia dudi dé
chira phan tir 24. Trong trudng hop ndy, duge wu tién 14 chat loc mau duogc giir
) dinh béng ché phém nhua bit kin theo sang ché hodc mét ché phém nhua

trong sudt khéc.

Theo phuong an c6 st dung déc tinh hoa rin cham, ché phém nhua bit kin
theo sang ché khong duoc luu hoa & thoi diém chiéu tia cuc tim, nén budc bit

kin c6 thé duoc thuc hién ma khong can chiéu tia cuc tim 1én linh kién EL hiru
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co bang cach st dung chat mau nhay véi tia cyuc tim.

Hon nita, phuong 4n nay t5t hon vé do én dinh bao quan & nhiét d6 trong
phong, do ngay ca khi budc gia nhiét dugc thuc hién trudc bude chiéu tia cuc
tim, phan Umg hoa ran van khéng xay ra. Hon nita, phuong 4n nay cling c6 thé
ap dung véi phuong phéap tao diéu kién thuét loi cho budc phu bang cach gia
nhiét phan dau phun cia thiét bj pht & thoi diém phu nhya, dé ha thdp do nhét
ctia ché phdm nhua bit kin, ma cho phép ting do tu do lya chon phuong phap
phu va nhua.

Trong truong hop ché phdm nhua bit kin theo sang ché chira chat khoi
mao polyme hda tao cation nho anh sang va dugc tao ra nho ché phém tron cu
thé, c6 thé 1am giam luc bam dinh sau khi héa ran nhua va luc bong tréc. Vi ly
do nay, ché pham nhua bit kin c6 thé duoc ap dung cho muc dich st dung chét
bam dinh dé cb dinh tam thoi cac thanh phdn dién tir va cac thanh phan tuong tu,

trong d6 su bdc lai trd nén deé dang bang cach hoa ran no.
Vi du thuc hién sang che

Sang ché s& dugc md ta chi tiét hon dua vao cac vi du dugc thé hién dudi

day, nhung khong dugc hiéu 1 sang ché bi gii han & cac vi du nay.

Diéu ché ché pham nhya hit am va cd thé héa ran dé bit kin cac thiét bi

dién tur
Vidul

9,7g HBE-100 (nhan hiéu hang hoéa, san xuét béi New Japan Chemical
Co., Ltd.) 1a hop chit c6 thé polyme héa tao cation (a), 0,1g ALGOMAER
800AF (nhan hiéu hang hoa, san xuét béi Kawaken Fine Chemicals Co., Ltd.) 1a
hop chit hit am (b), 0,1g chét khoi mao trén co s& mudi triarylsulfoni (nhan
hiéu hang héa: “CPI-500K”, san xuét boi San-Apro Ltd.) 13 chit khoi mao

polyme hoa tao cation (c), va 0,1g hexan la dung moi (d) dugc thém vao va
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khudy cho dén khi hon hop tré nén ddng nhat, dé thu dugc ché phdm nhua bit
kin.
Vi du tir 2 dén 13 va vi du so sénh tir 1 dén 5

Ché phém nhua bit kin thu dugc tir cac vi du tir 2 dén 13 va vi du so sanh
tir 1 dén 5 duoc didu ché theo cach tuong tu nhu trong vi du 1, ngoai tru cac
nguyén liéu cAu thanh duge thé hién trong Bang 1 dugc trén sao cho tdng trong
lugng bang 10g bang cach st dung cac nguyén liéu ciu thanh véi lugng tinh

theo % trong luong dugc thé hién trong Bang 1, thay vi nguyén liéu c4u thanh

duogc sir dung trong vi du 1.

Luu y rang cac don vi (% trong luong) cla cac nguyén liéu chu thanh tir

(a) dén (d) trong Bang 1 khéng duogc thé hién trong phan mb ta.

Ché pham cua Vi du so sanh 3 1a ché pham tuong tu véi ché phdm ctia Vi

du cua Tai liéu patent 1.

Ché pham ctia Vi du so sanh 4 la ché pham tuong tu véi ché pham ctaVi

du 1 cia JP-A-2014-14814.
Dé tron ché phém nhua bit kin, cac hoa chét sau dugc st dung:
- hop chatco thé polyme hoa (a):

EPOLIGHT 1500NP (nhén hiéu hang héa, san xuit boi Kyoeisha Chemical
Co., Ltd., neopentyl glycol diglyxidylete)

OXT-221 (nhan hiéu hang hoda, san xuit bdi TOAGOSEI CO., LTD.) (3-
etyl-3-{[(3-etyloxetan-3-yl)metoxy]metyl joxetan)

DME-100 (nhén hiéu hang héa, san xuit béi New Japan Chemical Co., Ltd.,
1,4-xyclohexan dimetanoldiglyxidylete)
HBE-100 (nhén hiéu hang hoa, san xuit boi New Japan Chemical Co., Ltd.,
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bisphenol A diglyxidyl ete duoc hydro hoa)

EP-4088L (nh3n hiéu hang hoéa, san xuit bdi ADEKA Corporation,
dixyclopentadien dimetanol diglyxidylete)

DCPD-VE (nhan hiéu hang hoa, san xuat béi Maruzen Chemical Co., Ltd.,

dixyclopentadien vinylete)

NK ester A-DCP (nhan hiéu hang hoa, san xuAt béi Shin Nakamura
Chemical Co., Ltd., trixyclodecan dimetanoldiacrylat)

- Hop chit hit am (b):
ALCH (nhom etyla-xetoaxetat/ diisopropylat)
Algomaer 600AF (trime nhom oxithexylat)
Algomaer 800AF (trime nhom oxitoctylat)
Algomaer 1000SF (trime nhém oxitstearat)
Algomaer (trime nhom oxitisopropoxit)

(mdi nhan hiéu hang hoa, san xuat boi Kawaken Fine Chemicals Co., Ltd.)
Trong s6 cac hoa chat néu trén, ALGOMAER 600AF, ALGOMAER 800AF, va
ALGOMAER 1000SF duoc cung cip & dang dung dich, va do d6 ching dugc
]am bay hoi dén khé bang thiét bi 1am bay hoi trude khi st dung.

Hon nita, trong vi du so sanh 4, pyridin (diém sdi 115°C, trong lugng
phén tu 79, san xuht bdi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) duoc phéi tri v6i
ALGOMAER 800AF trudc khi st dung. Phuong phéap phéi tri pyridin dugc néu
trong Vi du 1 ctia JP-A-2014-14314.

- Chét khoi mao polyme héa (c):

V-601 (nhin hiéu hang hoéa, san xuat boi Wako Pure Chemical Industries,

-41-



34542

Ltd., dietyl-2,2'-azobis(2-metylpropionat), chét khoi mao polyme hoa gbc nhiét)

CPI-500K (nhdn hiéu hang hoda, san xuat béi San-Apro Ltd., triarylsulfoni

salt, chit khoi mao polyme hoa tao cation quang hoc)

SI-60L (nhin hiéu hang hoa, san xuat béi SANSHIN CHEMICAL
INDUSTRY CO.,LTD., mubi sulfoni thom, chit khoi mao polyme hda tao
cation nho nhiét)

Irgacure907 (nhdn hiéu hang hoéa, san xudt béi BASF, 2-metyl-1-(4-
metylthiophenyl)-2-morpholinopropan-1-one, chit khoi mao polyme hda gbc
nho anh sang)

- Chét khoi mao polyme hoa:
Trietanolamin (san xuit boi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.)
- Dung méi (d):
Hexan (san xuét béi Wako Pure Chemical Industries, Ltd., diém séi: 68°C)
Octan (san xuat boéi Wako Pure Chemical Industries, Ltd., diém soi: 126°C)

Dung m6i AF-7 (nhan hi¢u hang hda, san xuét boi JX Nikko Nisseki Energy
Co., dung moéi bao gbém naphten lam thanh phan ban dau, diém séi: 260°C)
Phuong phap danh gia

DPéi véi ché phém nhua bit kin dugc diéu ché trong cac Vidu tu 1 dén 13
va vi du so sanh tir 1 dén 5 néu trén, cac danh gia dudi day duge tién hanh trong
phong sach duoc kiém sodt & nhiét 46 25°C va do am tuong ddi 50%. Ket qua
dugc thé hién trong Bang 1.

Thir nghiém an mon canxi

Thir nghiém #n mon canxi dugc giai thich bang cach tham khéo Fig. 5,
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néu can.

Pé thiy tinh hién c6 ban san trén thi truong (thiy tinh trong sudt) c6 kich
thude 1,2mm x 22,5mm x 24mm duoc 1am sach bang siéu am & 45°C trong 10
phut. Hon nira, viéc lam sach béng ozon dugc thuc hién béng cach lam sach
bing UV trong 30 phit dé thdi sach céc chat hiru co trén bé mat cia né. Sau do,
trén dé thiy tinh, 16p kim loai canxi 52 hinh vudng cé kich thuéc 10mm x
10mm va do day 100nm dugc tao ra béng thiét bi léng dong chan khong. Sau do,
10p1 ché phim nhua bit kin dugc didu ché trong phan néu trén duoc cho nhé
giot 1én 16p kim loai canxi. Tia cyuc tim (muc 10 sang: 3OOOmJ/cm2) duoc chiéu
xa voi cong suat 50mW/cm? trong 60 gidy bang cach sir dung may chiéu biic xa
cuc tim, va sau d6 hon nita thay tinh bit kin (thty tinh trong sudt) ¢é kich thudc
0,15mm x 18mm x 18mm duoc cho 1én trén 16p kim loai canxi. Ché pham nhua
bit kin dugc trai ra & gitra 16p thuy tinh bit kin va dé thuy tinh hozc 16p kim loai
canxi, bang cach d6 mot 16p c6 kich thude gan nhu tuong duong véi kich thude
ctia bé mit thuy tinh bit kin dugc tao ra. Vat lidu ndy dugc dit trong 1o gia nhiét
& nhiét d6 90°C trong 30 phut, d& héa rin ché phdm nhua bit kin, bang cach d6

16p kim loai canxi dugc bit kin va bang cach d6 thu duoc mau thir nghiém.

Thém nira, trong vi du so sanh 1 va Vi du 12, mau thtr nghiém thu duogc
theo cach tuong tu nhu trén, ngoai trur ché phém nhua bit kin duoc hoa rin béng
cach dat no trong 10 gia nhiét & nhiét do 100°C trong 90 phut va khong chiéu tia

cuc tim.

Thém nira, doi véi vi du so sanh 3, thu dugc mot mau thtr nghiém theo

cach tuong tu nhu trén, ngoai trir khong thuc hién viéc gia nhiét.
Do day cua vat liéu nhya hoa rén 51 sau khi hoa ran 1a 30 pum.

Luu y rang mdi ché phim nhuya bit kin thu duge tir cac Vi du tir 1 dén 11
va 13 ¢6 thoi gian sau khi tron du dé xép chdng thiy tinh bit kin sau khi chiéu

tia cuc tim.
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O day, khoang céach tir mit chu vi bén ngoai cia lép thiy tinh bit kin dén
mat chu vi bén ngoai cia 16p kim loai canxi, duoc dit béng 4mm trong mdi
trong s6 4 mat. Fig. 5(a) 1a hinh chiéu ctia mau thu nghiém néu trén ma cé thé
dugc nhin qua dé thiy tinh (tuy nhién, phan thay tinh bit kin néu trén khéng
dugc thé hién trong hinh chiéu nay).

Mau thir nghiém thu dugce duogc bao quan trong diéu kién nhiét do cao va
d6 4m cao 13 nhiét d6 60°C va do 4m tuong ddi 90%, va sau d6 phan gbc cua 1op

kim loai canxi 54 sau khoang thoi gian 48 gio duoc quan sét.

Cu thé hon, 16p kim loai canxi 52 ¢6 mau xam bac v6i anh kim loai. Tuy
nhién, véi su tién trién cta qua trinh dn mon, phan bi &n mon cia nd chuyén
thanh canxi hydroxit trong suét. Vi Iy do nay, phan géc cia 16p kim loai canxi
sau thir nghiém 54 (bién giita phan kim loai canxi va phan canxi hydroxit)
duong nhu hoi khuyét. Mirc d6 an mon trong thir nghiém nay dugc danh gia
bang cach st dung ban kinh cong R & phan géc cia 16p kim loai canxi sau thir

nghiém 54, nhu dugc thé hién trong Fig. 5(b).
Ban kinh cong R dugc danh gia nhu sau.

Hinh anh cua 16p kim loai canxi sau thir nghiém 54 thu duoc béng cach
chup anh mau thir nghiém thu duoc theo cach nhu vay tir phia trén. Trong phan
goc cua 16p kim loai canxi 54 sau thir nghiém trén hinh anh thu duoc, mot
dudng tron (dudng tron chinh khic) duge v& theo d6 tron cia phan gée trong lic
c6 tiép xuc v6i 2 mit tao ra phan géc, gidng duong tron duoc thé hién bing
duong nét dut trong Fig. 5 (b). Sau do, ban kinh ctia duong tron (ban kinh cong)
dugc do. Pbi véi tat ca 4 g6c cua mot mau thir nghiém, cac ban kinh cong clia
ching duoc do. Trong sb 4 ban kinh cong thu duoc, ban kinh cong 16n nhét
duoc x4c dinh 13 ban kinh cong R ctia mau thur nghiém va ban kinh cong dugc

danh gia bang cac tiéu chuan sau.

Mau thur nghiém khong bi d&n mon, ndi theo cach khac, mau thir nghiém
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c6 ban kinh cong R cua né & d6 tron & phan géc ctia 16p kim loai canxi do &n
mon, bang 0mm, dugc dénh gia 1a “A”. Mau thir nghiém bi &n mon ¢6 ban kinh
cong R ctia né 16n hon Omm va nho hon 1mm, dugc danh gia la “B”. Mau thir
nghiém bi an mon c6 ban kinh cong R ctia n6 16n hon hoéc bang 1mm va nhé
hon 5mm, duoc danh gia 1a “C”. Mau thir nghiém bi &n mon cé ban kinh cong R
ctia n6 16m hon hodc bing Smm, duoc danh gia 1a “D”. Cac xép hang tir A dén C

dugc cho 1a ¢6 thé chip nhan dugc.
D6 6n dinh bao quan

10ml mdi trong s cac ché pham nhua bit kin néu trén dugc cho vao trong
binh thuy tinh trong sudt (thé tich: 50ml) ngay sau khi diéu ché chung, day kin,
va b4do quan & nhiét do trong phong (25°C) diéu kién anh sang xung quanh.
Khoang thoi gian hdi quy tir thoi diém dua ché phdm nhua bit kin nay vao trong
binh thity tinh dén thoi diém khi ma do chay trod nén khong thé phét hién dugc
trong ché phim nhua bit kin dugc do, va thoi gian hdi quy nay duoc xéac dinh la
d6 6n dinh bio quan. Viéc xéc nhan do chay duoc thuc hién bang céch lam
nghiéng binh thuy tinh néu trén va bang cach quan sat bang mat thuong trang
thai ctia ché phim nhua bit kin & thoi diém nay. Cu thé, bang cach lam nghiéng
binh thiy tinh & 90°, thoi diém khi su bién dang cla ché pham nhya bit kin
khong dugc x4c nhén trong 10 gidy duogc xac dinh 1a “thoi diém khi do chay tré
nén khong thé phat hién dugc”. Trong trudng hop thdi gian hdi quy 16n hon
hoic bing 4 ngay, d6 én dinh béo quan c6 thé duge dénh gia 1a tot.

Ngodi ra, 1 cac dic tinh tham khao can thiét d6i voi ché pham nhya bit

kin, cdc danh gia dudi day cling dugc thuc hién.
Thr nghiém kha nang tuong thich (sau khi phdi hop nhung trudce khi héa rin)

% trong luong duoc thé hién trong Bang 1 cta hop chét c¢6 thé polyme
héa (a), hop chét hit 4m (b), va chat khoi mao polyme héa (c) (va dung méi (d)
khi dung méi (d) dugc st dung) duoc tron dé thu duogc tong cong 10g, sau do
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khudy & nhiét do trong phong (23°C) trong 1 gio, dé thu dugc ché pham nhua bit
kin. Sau khi khudy, ché phim nhua bit kin dugc dé yén. Trang thai cla céc ché

pham sau 24 gir duge x4c nhin bang mit thuong.

Trang thai trong sudt (trang thai trong d6 ché phdm nhua bit kin c6 cing
d6 trong sudt nhu hop chét ¢6 thé polyme hoa gbc (a) dugc dua vao trong do)
duoc dénh gi4 13 “A”. Trang thai duc (trang thai trong d6 ché phdm nhuya bit kin
c¢6 do trong sudt thip hon d6 trong sudt ctia hop chat c6 thé polyme hoa gbc (a)
dugc dua vao trong d6 téi mirc ma su khac biét co thé duoc xac dinh béng mét

thuong) duge danh gia 1a “B”, va trang thai tich hai 16p dugc danh gia 1a “C”.
Thir nghiém kha nang tuong thich

Ché pham nhua bit kin néu trén sau khi dé yén trong 24 git dugc phu véi
d6 day 100pum trén mang PET da duogc xur ly giai phong c6 d6 day 50um (nhan
hiéu hang héa “E7004”, san xuét boi Toyobo Co., Ltd.). Ché pham nhya bit kin
da pha dugce chiéu tia cuc tim (muc 10 sang: 3000mJ/cm?) duge chiéu xa véi
cong sut 50mW/cm?® trong 60 gidy bang cach st dung may chiéu bic xa cuc
tim (US5-0151, nhén hiéu hang hoéa, san xuét boi EYE GRAPHICS CO., LTD.).
Sau d6, mang PET d4 duoc xt ly giai phong c6 do day 25pm (nhén hiéu hang
hoa “E7004”, san xuét boi Toyobo Co., Ltd.) dugc tao 16p trén ché phém nhua
bit kin da phu. Ché pham nhua bit kin bi kep & gitra hai mang PET dé dugc xur
ly giai phéng, nhu thu dugc theo cach nay duogc dat vao trong 16 gia nhiét ¢
nhiét d6 90°C trong 30 phut. Sau d6, hai mang PET da dugc xu ly giai phong

duoc boc ta tir do dé thu dugc mang hoa rin cta ché phém nhua bit kin.

Hon nita, trong vi du so sanh 1 va Vi du 12, mang hoa rén cua ché phim
nhua bit kin thu dugc theo cach tuong tu nhu trong vi du 1, ngoai tru diéu kién
gia nhiét dugc chuyén thanh 13 dit trong 10 gia nhiét ¢ nhiét 6 100°C trong 90
phut.

Hon nifa, trong vi du so sdnh 3, mang héa rdn cua ché pham nhua bit kin
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thu duoc theo cach twong tu nhu trong vi du 1, ngoai trir bude gia nhiét khong

duoc thuc hién.

Trang thai cda moi trong s6 cadc mang da hda ran nay dugc xac nhén bang

mat tir phia trén d6i v6i mat mang da héa ran.

Trang thai trong sudt (trang thai trong d6 mang d& hoa rin cé cing do
trong subt nhu hop chét ¢ thé polyme hoa (a) duoc dua vao trong ché pham
nhua bit kin néu trén trudce khi héa rin) duogc danh gia 1a “A”. Trang thai trong
d6 mang da héa ran trong sudt, nhung su tach pha 13 c6 thé phat hién dugc do su
khac biét vé hé sb khuc xa duoc danh gia 13 “B”. Trang théi trong d6 mang da
héa ran duc va su tach pha 13 khong thé phat hién dugc (md c6 nghia 1a trang
thai trong d6 mang di héa rin c6 do trong subt thip hon do trong sudt cia hop
chét c6 thé polyme hoa (a) duoc dua vao trong ché pham nhua bit kin néu trén
truge khi héa rén, t6i mic ma sy khac biét ctia né cé thé duoc xac dinh b?mg

mét thudng) dugc danh gia 1a “C”.
Do d6 nhét

Ché phim nhua bit kin duwoc diéu ché trong phan néu trén duoc dé yén
trong 1 gidy, va sau d6 d6 nhét toan phan n* & vén tc goc clia tbe d6 cit bang 1
s va nhiét d binh thuong (25°C) duogc do, trong thiét bi do do nhét dan hoi
dong hoc (tén thiét bi “ARES”, san xuat béi Leometric Scientific F. E. Co., Ltd),

¢c6 st dung dia nén c6 duong kinh nén bang 25mm va gbéc non bang 0,1 radian.

Ché phém nhua c6 d0 nhot toan phén n* nhé hon hoac bé“lng 2Pa's duoc
danh gia 12 “A”. Ché pham nhua c6 d6 nhdt toan phan n* 16n hon 2Pas va nho
hon hodc béng 5Pa‘s duoc dénh gia 1a “B”. Ché phém nhua c6 do nhét toan
phan n* 16n hon 5Pa's duoc danh gia 1a“C”.

Luong khi nha

Bing cach st dung mang ché phim nhua bit kin d4 hoéa rén ¢6 d6 day

-47-



34542

100um da didu ché theo cach tuong tu nhu mau thit nghiém cta thir nghiém kha
ning tuong thich néu trén (sau khi hoa ran), lugng khi nha dugc do bing phuong

phép phan tich sic ky khi quy dinh tai JIS K 0114.

Cu thé, 3mg mau (d6 diy 100pm, lemx3mm) duge st dung va gia nhiét
& 100°C trong 20 phut bing cach st dung thiét bi MULTI-SHOTPYROLYZER
PY-3030D san xuét bsi Frontier Laboratories Ltd., va luong khi giai hép dugc
phén tich. Bing cach sir dung thiét bi UA+-5 san xuit boi Frontier Laboratories
Ltd. dbi vdi cot, va con st dung thiét bi IMS-Q1050GC san xuét bsi JEOL Ltd.
cho may phan tich GC/MS, budc dinh luong dugc thuc hién dudi dang duong

luong toluen.

Mang da hoa ran v6i luong khi nha nhd hon hodc bang 300ppm dugc
danh gia 1a “A”. Mang da hoa ran voi lugng khi nha 16n hon 300ppm va nho
hon hodc bang 500ppm duge dénh gia 1a “B”. Mang da hoa ran v6i luong khi
nha 1én hon 500ppm dugc danh gid la “C”.

Thir nghiém chan hoi nudc

Mang da hoa ran c6 do day 100um da diéu ché theo cach tuong tu nhu
mAu thtr nghiém cua thir nghiém kha nang tuong thich néu trén (sau khi hoa
réri), duoc st dung lam dbi tuong thu nghiém. Do thdm 4m duoc do, trong didu
kién 40°C va d6 4m tuong dbi 90%, theo phuong phép thir nghiém d¢ tham am
(phuong phap cbe) ctia vat lidu bao go6i chéng 4m da mo ta trong JIS Z 0208.

Luu y rang, khi mang duoc dit trong budng 6n nhiét c6 nhiét do 40°C va
d6 Am tuong dbi 90%, c6 kha ning 12 mang dé hoa ran phong 1én do su thay d6i
thé tich cta khong khi trong cde, nén dién tich bé mat va do day cua mang mau
bi thay ddi, va két qua 1a két qua do trd nén khong chinh xéc. Vi 1y do nay,
mang da hoa rén dugc gia cd bang xenlophan c6 do day 20pm. B thAm am cla
xenlophan c¢6 d¢ day 20pm la 3000g/m°/24 gid & diéu kién tuong tu nhu trén,

161 hon rat nhiéu 1an d6 thAm am ctia mang da hoa ran cua moi vi du va vi du so
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sanh, va do d6 xenlophan khong gdy trd ngai cho phép do do thAm 4m ctia mang

da hoéa ran.

Trong trudng hop d6 thim 4m nhé hon hodc bang 100g/m” - 24h, dic tinh

chén hoi nudc ¢6 thé duoc danh gia 13 tot.

Trong Bang 1, don vi (g/m’ - 24h) trong thir nghiém chén hoi nu6c khong

dugc thé hién.
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D3 phat hién ra rang, nhu duoc thé hién trong Bang 1, mdi trong s6 cac
ché phém cua Vi du tur 1 dén 13 nhan duoc danh gia cao trong thir nghiém an
mon canxi va do d6 mang hoéa ran clia ché phdm nhua bit kin theo sang ché ¢6
dic tinh bit kin cao. Hon nira, mdi ché phém nhua bit kin c6 do 4n dinh bao
quan cao. Nhu dugc nhéan thay tir cac didu kién d6i v6i thtr nghiém dn mon
canxi, mdi ché phim nhua bit kin thé hién dic tinh bit kin ma khong phai lam
kho bén trong phong mot cach cu thé, va c6 dic tinh xtt 1y rAt tdt. Mdi trong s6
céc ché pham cta cac Vi du tir 2 dén 13 str dung dung moi (d) co diém soi 16n
hon hoac bé'mg 100°C, cling rat tot vé dic tinh nha khi. Hon nira, mdi vi du trong
sd chung c6 kha ning tuong thich cao va do do tin tuong rang ché pham nhua
bit kin 13 & trang thai duogc hoa rin ddng déu. Tir két qua nay, hidu duoc ring
ché pham nhua bit kin theo sang ché c6 thé duogc st dung dé bit kin, vi du, phan

tr phat quang hifu co 3 cua thiét bi phat quang hiru co dugc thé hién trong Fig.1.

Nguoc lai, vi du so sanh 1 bang cach st dung chét khoi mao polyme héa
géc nhiét tao ra do 4n dinh bao quan kém. Vi du so sanh 2 khong ¢6 hop chét
hat Am (b) c6 danh gia thap trong thi nghiém &n mon canxi. Vi du so sanh 3
bang cach st dung ALCH 1a hop chét hut 4m khéng c6 c6 chu tric cia cong
thirc (1) c6 danh gia thp trong ca thit nghiém an mon canxi va do 6n dinh bao
quan. Hon nira, vi du so sanh 3 vugt qua dugc phép do do nhdt, nhung bi dic lai
trong qué trinh xr ly. Vi du so sanh 4 s dung hop chat hut 4m c6 phdi tir co
danh gia thdp trong thir nghiém &n mon canxi. Vi du so sanh 5 ¢ st dung
ALCH 1a hop chat htt Am khéng c6 chu tric cla cong thic (1) c6 dénh gia thip

trong thur nghiém an mon canxi.

Phén mo ta sang ché nay lién quan dén cac phuong an hién tai, du dinh la
sang ché khong bi gi6i han boi chi tiét bat ky trong phan mé ta ndy, trir khi cé
quy dinh khac, nhung dugc hiéu rong rai trong pham vi ciia né nhu dugce néu

trong cac diém yéu cau bao ho dinh kem.
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Danh séch s6 chi dén:
1: Dé bit kin
2: Vit liéu nhua hoa rin
3: Phan tir phat quang hitu co
4: Dé chira phan tir
b: Miéng dém (miéng don)
5, 5A: thiét bi phét quang hitu co (thiét bi hién thi hinh 4nh)
10: CAu trac bit kin bé mat bén
11: Dé bit kin
12: Vit liéu nhyua héa rén
13: Phan tir phéat quang hitu co
14: P& chira phan tir
15: Thiét bi phat quang hiru co (thiét bi hién thi hinh anh)
21: Mang mong vo co
22: Mang mong hitu co (vat liéu nhua hoa rén)
23: Phan tir phét quang hitu co
24: Dé chira phén tir
25: Thiét bi phét quang hitu co (thiét bi hién thi hinh anh)
51: Vat liéu nhua héa ran

52: Lép kim loai canxi
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54: Lép kim loai canxi sau thir nghiém

R: Bén kinh cong
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Yéu cau bao ho

1. Ché phdm nhua hit 4m va c6 thé hoa rin d bit kin céc thiét bi dién i, ché

pham nay bao gbm:
hop chét c¢6 thé polyme hoa tao cation (a);
hop chat hat 4m (b) chira cAu triic dugc thé hién bang cong thic (1); va

chét khoi mao polyme héa tao cation (c):

Cong thuc (1)
OR

x1 l_ %2
z_{.M O'];—*

trong d6, trong cdng thic (1), R 1a (i) nhom axyl, (ii) nhém hydrocacbon, hoéc
(iii) nhém ¢6 it nhat mot nhém duge chon tir nhém bao gém -O-, -S-, -CO-, va -
NH-, nim gita lién két cacbon-cacbon ctia nhém hydrocacbon néu trén; véi diéu
kién 1a mdt phan cac nguyén tir hydro, c6 mit trong cac nhém (i), (ii) va (iii) néu
trén c6 thé dugc thé biang nhém hydroxyl, nguyén tir halogen hodc nhém xyano;
M 1la nguyén tir bo hodc nguyén tir nhom; n 1a s6 nguyén nam trong khoang tir 2
dén 20; cac R va M c6 thé gidng nhau hodc khac nhau tuong tmg; va mdi *1 va

*2 cho biét vi tri gan két vao nhom tén cung hodc dugc lién két v6i nhau.

2. Ché pham nhua hut 4m va c6 thé héa ran dé bit kin cac thiét bi dién tir theo
diém 1, trong d6 hop chét c¢6 thé polyme hoa tao cation (a) 1a hop chét epoxy,
hop chét vinyl ete hozc hop chat oxetan.

3. Ché phim nhua hut 4m va c6 thé hoéa ran dé bit kin cac thiét bi dién tir theo
diém 1, ché phdm nay con bao gém dung mai (d); trong d6 diém soi cua dung

mbi (d) 13 100°C hoic 16n hon.
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4. Ché phém nhua hit 4m va c6 thé héa rin dé bit kin cac thiét bi dién ti theo
diém 1, trong d6 hop chit c6 thé polyme héa tao cation (a) c6 mdt hodc nhiéu

khung vong béo.

5. Ché phém nhua hit &m va c6 thé héa rén dé bit kin cac thiét bi dién tir theo
diém 4, trong d6 khung vong béo 1a it nhét mot trong sb khung trixyclodecan va

khung bisphenol A da hydro hoa.

6. Ché pham nhua hat 4m va c6 thé hoa rén dé bit kin cc thiét bi dién tir theo

diém 1, trong d6, trong céng thire (1), *1 va *2 dugce lién két v6i nhau.

7. Ché phim nhua hut 4m va c6 thé hoa rén dé bit kin cac thiét bi dién tir theo
diém 1, trong d6 ty 18 khéi lugng cua hop chét hut 4m (b) véi chét khoi mao

polyme hoa tao cation (c) nim trong khoang tir 0,5 dén 5.
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Fig.1
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Fig. 5
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