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(57) Sang ché dé cap dén ché pham luu hoa duogc c6 kha nang tao thanh mang phu dung

cho bang mach ndi day linh hoat ma c6 dic tinh cong vénh thap, do linh hoat cao, do bén

cach dién trong thoi gian dai, va déc tinh ngan ngat két ndi cua day ndi. Polyuretan co:
thanh phan ciu trac c¢6 cong thirc (1) (Trong cong thuc (1), n-so cta R! doc 1ap la nhom
1,2-phenylen hoic nhém 1,2-phenylen c6 phan tir thé, (nt1)- -s6 clia R? doc 1ap 1a nhom
hydrocacbon co tur 3 dén 9 nguyén tir cacbon, va n 1 sé nguyén tir 1 dén 50); thanh phan
cau trac c6 cong thirc (2) (Trong cong thire (2), R3 12 nhom hitu co hoéa tri hai c6 tir 6 dén

14 nguyén tir cacbon); va thanh phan cdu triic c¢6 cong thire (3) (Trong cong thic (3), R3 1a

nhém hitu co hoa tri hai ¢6 tir 6 dén 14 nguyén tir cacbon, va R* 1a nhém metyl hodc etyl).

Sang ché ciing dé cap dén vat pham luu hoéa, mang phi, bang mach ndi day linh hoat va

phuong phap san xuit bang mach nay.
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Linh vue k§ thuit dwoe dé cip

Sang ché d& cap dén ché phdm luu hoa duoc chira polyuretan, vat phdm luu héa
chtra ché phdm luu hoa dugce, mang phi bang mach nbi day linh hoat bao gém vat phdm
luu héa, bang mach ndi ddy linh hoat duge phii bdi mang pht, va phuong phap san Xuét
bang mach ndi day linh hoat dugc phu béi mang phu.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Polyuretan c6 cu tric floren da duoc biét dén (vi du nhu, cong b6 don sang ché
Nhat ban chua qua xét nghiém (Kokai) No. H11-209454, H11-255859, H11-279252, va
H8-003260).

Tuy nhién, khong cé tai liéu sdng ché nao trong cac tai lidu néu trén mo ta
polyuretan ¢6 nhém carboxyl ¢6 ngudn gdc tir axit 2,2-dimetylolbutanoic hogc axit 2,2-
dimetylolpropionic, hodc polyuretan cé cdu traic c6 ngudn gbc tUr axit
phenylendicarboxylic.

Hon nita, cong bd don sang ché Nhat ban chua qua xét nghiém (Kokai) s6 2008-
101160 boc 16 polyuretan ma chira thanh phan chu trac c6 cau trac floren va nhém
carboxyl ¢6 ngudn gdc tir axit 2,2-dimetylolbutanoic hodc axit 2,2-dimetylolpropionic.
Tuy nhién, polyuretan c6 céu triic c6 ngudn gdc tir axit phenylendicarboxylic 1a khong
dugc mo ta trong do.

Mit khéc, cong bd don sang ché Nhat ban chua qua xét nghiém No. H9-510250,
2008-506830 va 2014-196411 boc 16 polyuretan c6 chu triic ¢6 ngudn gde tir axit
phenylendicarboxylic va nhém carboxyl c6 ngudn gbc tir axit 2,2-dimetylolbutanoic hoic
axit 2,2-dimetylolpropionic. Tuy nhién, polyuretan c6 ciu tric floren 1a khong dugc mo
ta trong do.

Trong khi d6, chii y dén mang bao vé bé mit ciia bang mach ndi day linh hoat, c6
loai mang ma thu duoc bang cach dap khudn mang polyimit con goi 1a “mang pht ngoai”
bang cach sir dung khuén twong tmg véi miu va tiép d6 dan mang d6 bang chét dinh, va
loai mang ma thu duoc bing cich dung chat phu linh hoat Iuu héa duge bang cach gia
nhiét hoic bang UV theo phuong phap in Iuéi. Dic biét 13, loai mang sau 1a hitu ich trong
gia céng. Cac ché pham nhya trén co s& nhua epoxy, nhua acrylic, hogc hdn hop cua céc
nhua nay dugc biét dén 1 cac chat phu loai c6 thé luu hoa dugc. Ché pham nhuya nay
thuong chira nhua bién ddi duoc bing cach dua vao hodc twong tu, cu thé 13, vi du nhu,
butadien skeleton, siloxan skeleton, polycacbonat diol skeleton hodc skeleton béo chudi

dai, va sy bién dbi nay lam ting do linh hoat va ngin cong vénh do kho hao trong qua
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trinh Iuu héa trong khi t1 thiéu hoa sy giam v& d6 bén nhiét, do bén hoa hoc va kha ning
c4ch dién ma vén gan lién v6i mang bao vé bé mat.

Tuy nhién, trong nhitng nam gén day, cung véi sy gidm vé kich thudc va trong
lugng cua thiét bi dién, chét nén linh hoat ciing giam vé trong luong va do day, do d6
hiéu qua vé do linh hoat va su kho hao trong qua trinh luu héa cia ché phém nhua duoc
phu ngoai tr¢ nén ndi bat va 13 rang hon. Theo do, chét pht loai luu hoa dugce hién co6
khong dép tng yéu cu vé do linh hoat va bi cong vénh do khd hao trong qué trinh luu
héa.

Vi dy, cong bd don sang ché Nhat ban chua qua xét nghiém (Kokai) s& 2004-
182792 boc 16 nhya polyamit-imit chira organosiloxan skeleton; tuy nhién, khong chi vat
phim luu héa chita nhya nay khong c6 do tinh t6t voi chit nén ma no con yéu ciu st
dung dung mdi dic biét vi du nhu N-metyl-2-pyrolidon va, dic biét la, dung moi nay co
thd hoa tan chat nhil hoa trong suét qué trinh in ludi, gdy ra mot sé van dé trong mot vai
truong hop.

Hon nita, Cong bd don sang ché Nhat ban chua qua xét nghiém (Kokai) s6 2006-
348278 boc 16 ché phdm ma chira: polyuretan chita nhém carboxyl ¢6 thanh phan polyol
duoc chon tr nhom bao gdm polybutadien polyol, polyisopren polyol, polybutadien
polyol di hydro héa va polyisopren polyol da hydro hoa; va hop chat epoxy. Vi dy, luu y
dén phuong phép tao miu mach dugc thyc hién trén hé théng chuong trinh chip trén
mang (Chip-on-Film — COF), phuong phép trir hién dang dugc ap dung dé san xuat day
nbi ma dang duoc sir dung rong rai va thong dung trong hé théng chuong trinh COF. Déi
vGi mang phu cach dién dung cho day néi duge san xuét theo phuong phap trir, vat phim
Iwu héa thu duoc tir ché phdm duoc boc 16 trong Cong bd don sang ché Nhat ban chua
qua x¢ét nghiém (Kokai) s6 2006-348278 c6 du kha ning céach dién.

Hon thé, WO 2007/105713 A1 boc 16 ché phim lwu héa bing cach gia nhigt ma c6
6 dinh t6t v6i cht nén ddng ma thiée. D&i vi san phim luu héa thu duge bang cach luu
hoa ché phdm nay, san phim lwu héa (mang pht bang mach linh hoat) bdc 16 trong WO
2007/105713 A1 ¢6 di kha ning cach dién dé 1am méang phu cach dién cho day ndi dugce
san xuét theo phuong phap tru.

Tuy nhién, khi phuong phap phan ntra bd sung dugc phat trién hon, khoang cach
156 cua day ndi trén bang mach nbi day linh hoat duge mong doi 1a gidm hon nita (vi du
nhu, 20 pum hodc nhé hon).

Cung v6i sy giam hon nita khoang cach 16 nhu vay, mong mudn 14 tao ra nhya ma
c6 d6 bén cach dién tuyét voi va c¢6 do cong vénh thép va do linh hoat ma thich hop cho

bang mach ndi day linh hoat.
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Ngoai ra, c6 vAn @ 1a sy giam trong khoang cach 18 ctia day néi ctia bang mach
ni dy linh hoat dbi khi s& d&n dén day ndi b gdy khi module Iap rap so bo ma trén do
bang mach n6i day linh hoat duoc lap vao bi thao ra, nén c6 yéu ciu 13 tao ra mang phu
¢6 kha ndng ngin su dat giy day ndi do.

Hon nita, Cong bd don sang ché Nhat ban chua qua xét nghiém (Kokai) s6 2014-
189746 bdc 10: ché phém nhua uretan dic trung bdi chira nhya uretan thu dugc béng cach
cho polyisoxyanat phan tmg v&i polyol ma chira polyol dac hiéu va it nhat mot polyol
dwoc chon tlr nhém bao gdm polyeste polyol thom va polyéte polyol thu duoc bang cach
thém alkylen oxit vao bisphenol (diém 1); va polyuretan duoc diéu ché bang cach cho
polyeste polyol thu dugc bing phan mg véi etylen glycol, neopentyl glycol, axit
terephthalic va axit isophthalic phan tmg voi 9,9-bis(4-(2-hydroxyetoxy)phenyl)floren,
axit 2,2-dimetylolpropionic va tolylen diisoxyanat (Vi du tdng hop 3). Tuy nhién, trudong
hop ma axit o-phthalic dugc st dung thay thé axit terephthalic hodc axit isophthalic
khong dugc md ta trong do.

Danh muc tai liéu tham khao
Tai liéu sang ché

[Tai liéu sang ché 1] Cong bd don sing ché Nhét ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 H11-209454

[Tai liéu séng ché 2] Cong bd don sing ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 H11-255859

[Tai liéu sang ché 3] Cong b don sing ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 H11-279252

[Tai liéu sang ché 4] Cong bd don sing ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 H8-003260

[Tai liéu sang ché 5] Cong b6 don sang ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 2008-101160

[Tai liéu sang ché 6] Céng bd don séng ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kohyo) No. H9-510250

[Tai lidu séng ché 7] Cong bd don sing ché Nhit ban chua qua xét nghigm
(Kohyo) No. 2008-506830

[Tai liéu sang ché 8] Céng b6 don sang ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 2014-196411

[Tai liéu sang ché 9] Cong bb don séng ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 2004-182792

[Tai liéu sang ché 10] Cong bd don sing ché Nhat ban chua qua x¢ét nghi¢m
(Kokai) s6 2006-348278
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[Tai lidu sang ché 11] Cong bd don qudc € s6 WO 2007/105713 Al

[Tai licu sang ché 12] Coéng b don séng ché Nhat ban chua qua xét nghiém
(Kokai) s6 2014-189746
Ban chét ky thuit ciia sing ché
Vén dé k¥ thuat

Sang ché dugc tao ra dé giai quyét céc van dé mo ta trong phén tinh trang k¥ thuat
cua sang ché duoc mo ta bén trén, va muc dich cla sang ché 12 tao ra ché phém Iuu hoa
dugce dung cho mang phit ma c6 d§ cong vénh thép, do linh hoat tuyét véi va do bén cach
dién trong thoi gian dai va cé hiéu qua ndi trdi trong ngan ngira dit gly day ndi khi bang
mach ndi day linh hoat dugc pht béi mang phu bi ran nut.

Muc dich khéc cta sang ché 1a dé xuét polyuretan méi thich hop lam thanh phan
clia ché phém luu hda duoc duge mo ta bén trén.

Muc ti€u khéc nita ctia sang ché 1a @ xuit mang phi thu duoc bang cach luu hoa
ché phém luu héa duoce duge mo ta bén trén, bang mach nbi day linh hoat dugc pht boi
mang phu, va phuong phap san xudt bang mach ndi day linh hoat duge phu bdi mang
phu.

Céch thuc giai quyét van dé

Céc tac gia sang ché da nghién ctru chuyén siu dé giai quyét vén dé néu trén va
két qua 1a phat hién ra rang, khi ché phidm luu héa dugc chira polyuretan méi c6 cdu tric
cu thé 1am thanh ph?in khong thé thay thé duoc duoc in trén bang mach ndi day linh hoat,
viéc luu hoa cua ché phém luu héa duge duge in tir d6 chi tao sy cong vénh it cho bang
mach ndi day linh hoat, va mang phu thu dugc bang cach luu hoa ché pham luu héa dugc
nay khong chi c6 do linh hoat tuyét voi va déc tinh cich dién trong thoi gian dai ma con
tao ra hiéu quéa ngan dat mach cao khi bang mach nbi day linh hoat dugc phti bdi mang
phu bi ran nit, tir d6 hoan thanh sang ché..

N6i cach khéc, sang ché bao gdm céc phuong an sau.

[1] Polyuretan c6

thanh phan cau tric c6 cong thue (1)

trong d6 mdi n R' doc 14p 1a nhém 1,2-phenylen hodc nhém 1,2-phenylen co phin
tir thé; mdi (n + 1) R? doc 14p 1a nhém hydrocacbon héa tri hai ¢6 3 dén 9 nguyén tir
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cacbon; va n la s6 nguyén tu 1 dén 50;

thanh phéan ciu tric ¢6 cong thite (2)
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trong d6 R? 12 nhom hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va

\/

v

thanh phan ciu tric ¢6 cong thic (3)
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H H
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trong d6 R® 1a nhém hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va R* 1a nhém
metyl hodc nhom etyl.
[2] Polyuretan c6 trong luong phén tir trung binh s6 tir 10000 dén 50000, ma bao

1
A

gom

thanh phén ciu tric c6 cong thic (4)

(4)

trong d6 modi y R3 doc 1ap 1a nhom hiru co héa tri hai c6 6 dén 14 nguyén tir
cacbon; va y 1a s6 nguyén khong nhé hon 1;

thanh phén cAu tric c¢6 cong thirc (5)

i i
4
R/\ PN xRS\ A {5)
o) o) N N
H H
COOH /

7

trong d6 mdi z R? doc 14p 1a nhém hiru co héa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir

cacbon; mdi z R* doc 1ap 1a nhom metyl hodc nhom etyl; va z la s6 nguyén khong nho
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hon 1; va

thanh phén cu tric c6 cong thirc (6)

O
R? (il (6)
\.N/ -\N/ N
| H H

trong d6, mdi (1 x m) R' doc 1ap 12 nhém phenylen hodc nhém phenylen c6 phan
tir thé; mdi [(1 + 1) x m] R? ddc 1ap 1a nhém hydrocacbon c6 3 dén 9 nguyén tir cacbon;
imc:)i m R3 doc 14p 1a nhém hitu co héa tri hai c6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; m 12 s6
nguyén khong nho hon 1; va I doc lap 1a s& nguyén tir 0 dén 50, ngoai trr trudmg hop tat
cacacmllao.

[3] Polyuretan theo muc [1] hodc [2], ¢6 chi s6 axit 10 dén 70 mg-KOH/g.

[4] Polyuretan theo muc bat ky trong s& cac muc tir [1] dén [3], c6 ndng dd vong
thom tir 0,1 dén 5,0 mmol/g.

[5] Ché phédm Iuu hoa duge chira

(thanh phan (a)) polyuretan c6

thanh phin c4u tric ¢6 cong thirc (1)

Il I
C

2 .
/R\O S 7N TN an)
n
trong d6 mdi n R" doc 1ap 1a nhém phenylen hodc nhém phenylen c6 phén tir thé;

mdi (n + 1) R? doc 1ap 1a nhém hydrocacbon héa tri hai ¢6 3 dén 9 nguyén tir cacbon; va

n 13 s6 nguyén tir 1 dén 50;

thanh phan cdu tric c6 cong thic (2)

(2)

trong d6 R? 1a nhém hitu co hoa tri hai c6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va

thanh phan céu tric c6 cong thic (3)
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o 0
R g R? g
o i R VR (3)
H W
cooH

trong d6 R3 12 nhom hitu co héa tri hai c6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va R 1a
nhém metyl hodc nhom etyl;

(thanh phan (b)) 1a dung moi; va

(thanh phén (¢)) 12 hop chét c6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong mdt phén tir.

[6] Ché pham luu héa duge theo muc [5], trong d6

luong thanh phan (b) 1a 25 dén 75% theo khéi luong so véi tong lugng cia cac
thanh phan (a), (b) va (c), va

luong thanh phén (a) 12 40 dén 99% theo khdi lugng va luong thanh phan (c) 1a 1
dén 60% theo khdi lwong, so voi tdng luong ctia cac thanh phén (a) va (c).

[7] Ché phim luu héa duge theo muc [5], con chira

(thanh phan (d)) it nhat mét hat dugce chon tir nhom chira hat v6 co va hat hitu co.

[8] Ché pham luu hoa duge theo muc [7], trong d6 thanh phan (d) chira hat silica.

[9] Ché phim luu hoéa duoc theo muc [7], trong d6 thanh phan (d) chtra hat
hydrotanxit.

[10] Ché phim luu héa dugc theo muc bat ky trong s6 cac muc tir [7] dén [9],
trong dé

luong thanh phan (b) 1a 25 dén 75% theo khdi luong va lugng thanh phén (d) 1a
0,1 dén 60% theo khéi Iugng, so v6i tong lugng clia céc thanh phan (a), (b), (c) va (d), va

lugng thanh phin (a) 1a 40 dén 99% theo khdi lugng va lugng thanh phén (c) 1a 1
dén 60% theo khdi luong, so v6i tong luong ctia cac thanh phan (a) va (c).

[11] Vat pham luu hoa chia ché pham luu héa duge theo muc bat ky trong s6 cac
muc tir [5] dén [10].

[12] Mang phu bang mach ndi dy linh hoat chitta vat pham luu héa theo muc [11].

[13] Bang mach nbi day linh hoat chira chét nén linh hoat va day néi duoc tao
thanh trén chit nén linh hoat, trong d6 mot phz‘in ho#ic toan bd bé mit ma trén d6 day ndi
duoc tao thanh dugc duge pht boi mang phu theo muc [12].

[14] Bang mach ndi day linh hoat theo muc [13], trong d6 day ndi 1a day déng ma
thiée. '

[15] Phuong phép san xuét bang mach ndi day linh hoat dugc phu béi mang phu,
bao gdm

(budc 1) bude in ché pham Iuu héa dugc theo muyc bat ky trong 36 cac muc tur [5]
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dén [10] trén it nhit mot phan cua phin méu day nbi ctia bang mach nbi day linh hoat aé
tao thanh mang in trén mau;

(budc 2) bude dit mang in thu duge & budce 1 trong nhiét do 40 dén 100°C dé 1am
bay hoi mot phin hoic toan bo dung mdi chira trong mang in; va

(budc 3) bude gia nhiét va luu héa mang in thu duge ¢ bude 1 hodc mang in thu
duoc & bude 2 & 100 dén 170°C d tao thanh mang phu.
Hiéu qua cua sang ché

Viéc luu hoéa ché phém luu hoa dugc theo sang ché tao ra mang phi ma c6 do
cong vénh thép, do6 linh hoat tuyét voi va do bén cach dién trong thoi gian dai, va tir d6
sang ché dé xuit mang phi ma c6 hiéu qua ngin dit mach tuyét voi khi bang mach nbi
day linh hoat duoc pht béi mang phu bi dut gay.
M@ ta chi tiét cac hinh v&

FIG.1 md ta quang phé "H-NMR (dung mdi: CDCls) ctia polyuretan Ul thu dugc
trong vi du téng hop 1.

FIG. 2 mo ta quang phd IR cua polyuretan U1 thu dugc trong vi du téng hop 1.

FIG.3 md ta quang phd 'H-NMR (dung mdi: CDCls) ctia polyuretan U2 thu duoc
trong vi du téng hop 2.

FIG. 4 mo ta quang phd IR ctia polyuretan U2 thu dugce trong vi du téng hop 2.

FIG. 5 m6 ta quang phd 'H-NMR (dung mdi: CDCls) ctia polyuretan U3 thu dugc
trong vi du tong hop 3.

FIG. 6 mé ta quang phd IR ctia polyuretan U3 thu dugc trong vi du téng hop 3.
MG ta chi tiét sang ché

Sang ché dugc md ta chi tiét dudi day.

DAu tién, polyuretan theo sdng ché duge mbd ta.

Polyuretan theo sang ché 1a polyuretan ¢ thanh phan cu trac c6 cong thic (1)
dudi day, thanh phan cAu tric ¢6 cong thire (2) dudi day, va thanh phin céu tric c6 cong
thirc (3) dudi day:

ﬁ (ﬁ
RZ_lc. o R
/ \O \R‘/ \0/ \0 (1)
n

trong d6 mdi n R! dc 1ap 1a nhém 1,2-phenylen hodc nhém 1,2-phenylen co phan
tir thé; mdi (n + 1) R? doc 1ap 1a nhom hydrocacbon hoa tri hai c6 3 dén 9 nguyén tir

cacbon; va n 1a s6 nguyén tir 1 dén 50.
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(2)

trong d6 R3 1a nhoém hiru co hda tri hai c6 6 dén 14 nguyén tlr cacbon.

i i
R* 3
\0 O/C\ﬁ/R\?l{fc\

COOH

(3)

trong d6 R3 1a nhom hitu co héa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va R* 1a
nhom metyl hodc nhom etyl.

Trong cong thirc (1), n R! doc 1ap 1a nhém 1,2-phenylen hodc nhém 1,2-phenylen
¢6 phén tir thé. Vi du vé phin tir thé bao gdm nhém alkyl ¢6 1 dén 5 nguyén tir cacbon,
nguyén tr halogen, etc. Vi du cu thé vé& R! bao gdm nhém 1,2-phenylen, nhom 3-metyl-
1,2-phenylen, nhém 4-metyl-1,2-phenylen, nhom 3-cloro-1,2-phenylen, nhém 4-cloro-
1,2-phenylen, nhom 3-bromo-1,2-phenylen, nhém 4-bromo-1,2-phenylen, va tuong tu, va
tht can R! ¢6 thé gidng nhau, hodc mot s6 hodc tat ca chung c6 thé khac nhau.

Trong s6 do, it nhit mot trong s6 n R! tét hon 1a nhém duogc chon tir nhém chira
nhém 1,2-phenylen, nhém 3-metyl-1,2-phenylen va nhom 4-metyl-1,2-phenylen, va t6t
hon nita 13 it nhAt mot trong s6 n R! 1a nhém 1,2-phenylen.

Trong cong thic (1), (n + 1) R? ddc 14p 1a nhém hydrocacbon hoéa tri hai ¢6 3 dén
9 nguyén tir cacbon. Nhém hydrocacbon héa tri hai ¢6 3 dén 9 nguyén tir cacbon t&t hon
1a nhom alkylen hodc nhém xycloalkylen va, gitra cac nhém nay, nhém alkylen duoc uu
tién hon. Vi du ctia n6 bao gdm nhém c6 cong thic (7) dén (17) dudi day, va tat ca (n +
HR?¢o thé giéng nhau, hodc mot s6 hoic tat ca chiing c6 thé khac nhau. Uutiénlanlal
dén 20.

‘_Cﬁzcl'szHz““’“ 7 )

""CHzCHzCHzC}’iz"‘“ (8)
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CH,
—— CH,CHCHy—— (o)
—CH,CH,CH,CHoCHy— (10
(1 1)
~——LHyCHy;CHCH,CHyCHy
CHa
f {12)
~—CHyCH,CHCH,CHy— '

{13
—~CH,CH,CH,CH,LC HyCHZCHCHCHp—

CHy
WCHZC HCH2CH1C Hzc ch HzCHZ

{(14)

CH,CH3
~—CHy,CHCHyCHCH,—— (15)
CH,CH;

CH,CH3

~—CHyCHyCCHyCHy— (18)
|
CH,CH3

—CHg

(17}

CHz—
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Trong s6 do, it nhit mot trong s (n+ 1) R? t6t hon 1a nhém duoc thé hién bang
mot cong thure bat ky trong s6 cac cong thirc (10) dén (12), t6t hon 1a nhém dugce thé hién
boi cong thie (11) hodc (12), va tot hon ca 1a (n + 1) R? 1a nhém duoc thé hién boi cong
thire (11) hoac (12).

Trong cong thuc (1), nla s6 nguyén tur 1 dén 50. Uu tién lan 1a 1 dén 20.

Trong cong thitc (2) va (3), R? 1a nhom hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir
cacbon. Vi du vé nhém hitu co héa tri hai c6 6 dén 14 nguyén tir cacbon bao gbébm nhém
hitu co hoa tri hai béo dang chudi, nhém hiru co hoa tri hai chira vong thom, nhém hitu
co hoa tri hai ¢6 cu tric vong no, va tuong tu. Vi du vé& nhom hitu co héa tri hai béo
dang chudi bao gbém nhom duoc thé hién boi cong thirc (18) dén (21) dudi day. Vi du vé
nhém hitu co héa tri hai chira vong thom bao gdm nhém duoc thé hién béi cong thirc
(22) dén (25) dudi day. Vi du vé nhém hitu co hoa tri hai ¢6 cu tric vong no bao gbm
nhém duge thé hién béi cong thie (26) dén (30) dudi day. Tt ca cac R® c6 thé gidng
nhau, hoic mdt sb hodc tat ca chiing c6 thé khéc nhau.

——CH,CHyCHyCHyCH,CHy—— (18)
CHy CHy
MCHE(lZCH;CHCHZCHz———W (19)
I
CH;s
CH; CHs
~—CH,CHCH,CCHaCHy— (20)
|
CH,
—CHyCH;CH,CH,CH— (213
s
COOCH;

O
CH,
. \
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(23)

(24)

(25)

(28)

(27

(28)

{29}

-13-



34701

CHs
(30)
HyC

Xem xét do bén cach dién trong thoi gian dai cia mang phu bang mach ndi day
linh hoat duoc md ta dudi day, it nhit mot trong s& nhidu R® tot hon la nhém hitu co hoéa
tri hai ¢6 cAu tric vong no. Tét hon nita 1a tit ca cac R3 12 nhém hitu co héa tri hai c6 céu
triic vong no, va dic biét tot hon 1a tit ca cac R3la it nhit mot nhém duge chon tir nhém
cb cong thuc (28) va (29).

Trong cong thic (3), R* 1a nhém metyl hodc nhom etyl.

Phuong phép tong hop polyuretan theo sing ché khong bi giéi han cu thé, va
polyuretan theo sang ché c6 thé dugc san xuét, vi dy, theo phuong phap sau.

D41 v6i phuong phap téng hop polyuretan theo sang ché, vi du, polyuretan theo
sang ché 6 thé dugc tdng hop bing cich cho hop chét ¢ cong thire (31) dusi day, hop
chét c6 cong thirc (32) dudi day, hop chét diisoxyanat trong d6 nhom isoxyanato dugc
lién két véi nhém hitu co héa tri hai ¢6 6 @én 14 nguyén tir cacbon, hop chét c6 cong thirc
(33) dudi day va, khi cin thiét, polyol khong phai la hop chat c6 cong thie (31), (32) va
(33), hop chéat monohydroxyl, va hop chit monoisoxyanat phén ng v&i nhau sir dung
dung mdi v4i su ¢ mit hodc khong ¢6 mat cua chét xuc tac uretan hoéa da biét nhu
dibutyl tin dilaurat. Phan Umg nay t6t hon 1a duge thuc hién ma khong c6 chét xtc tac,
hodc néu c6 thi chi c6 luong nho chét xtc tac duge st dung vi chi s6 dac tinh vat 1y cta
mang phu dugc mo ta dudi day theo sang ché trong viéc st dung thuc té dé cach dién la

duoc cai thién dang ké.

o™ 0 ‘Y&\/\ou |
P (3 1)
-
O O
Rz “ ” Rz
Ho~ \0 C\R‘/C\O/ o H (32)
n
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trong d6 n R! doc 14p 12 nhém 1,2-phenylen hodc nhom 1,2-phenylen co phan tir
thé; (n + 1) R? ddc 1ap 12 nhém hydrocacbon héa tri hai ¢6 3 dn 9 nguyén tir cacbon; va

n 1a s8 nguyén tir 1 dén 50.

Rd
HO v OoH {(33)
COOH

trong d6 R* 1a nhom metyl hodc nhém etyl.

Vi du cu thé v& hop chét diisoxyanat trong d6 nhém isoxyanato dugc lién két voi
nhém hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon bao gdm isophoron diisoxyanat,
metylenebis(4-xyclohexylisoxyanat), 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, diphenylmetan-4,4'-diisoxyanat, 1,3-xylylen
diisoxyanat, 1,4-xylylen diisoxyanat, biuret chira isophoron diisoxyanat, biuret chtra
hexametylen diisoxyanat, 2,4,4-trimetylhexametylen diisoxyanat, 2,2,4-
trimetylhexametylen diisoxyanat, norbornan diisoxyanat, va tuong tu.

Dé giit duge kha ning cach dién t5t cia mang pht duge mod ta dudi day theo sing
ché, isophoron diisoxyanat, metylenebis(4-xyclohexylisoxyanat), 1,3-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, diphenylmetan-
4,4-diisoxyanat,  1,3-xylylen  diisoxyanat,  1,4-xylylen  diisoxyanat, 2,4,4-
trimetylhexametylen diisoxyanat, 2,2,4-trimetylhexametylen diisoxyanat va norbornan
diisoxyanat dugc uu tién, va metylenebis(4-xyclohexylisoxyanat) va isophoron
diisoxyanat dugc uu tién hon.

Céc hop chit diisoxyanat ¢6 thé st dung riéng, hodc trong hdn hop gbm hai hozc
nhiéu chat.

Vi du vé& hop chat c6 cong thie (32) bao gbm polyeste polyol cAu tao boi hon hop
bao gdm ft nhat mot hop chét duge chon tir nhém bao gbm axit dicarboxylic duge md ta
dudi day va it nhét mot hop chit duoc chon tir nhém bao gém diol duoc md ta duoi day.

Vi du vé axit dicarboxylic bao gdm axit o-phthalic, axit 3-metyl-benzen-1,2-
dicarboxylic, axit 4-metyl-benzen-1,2-dicarboxylic, va tuong tu.

Hon nita, vi du v& diol bao gdm 1,3-propanediol, 1,2-propanediol, 1,4-butanediol,
1,5-pentanediol, 1,6-hexanediol, 3-metyl-1,5-pentanediol, 1,8-octanediol, 1,9-nonanediol,
2,4-dietyl-1,5-pentanediol, 2-etyl-2-butyl-1,3-propanediol, va tuong fur.

T quan diém dong thoi ngén su két tinh va dic tinh thiy phan cta lién két este
nhidu nhat c6 thé dé c6 d6 cong vénh thap va do bén cach dién tdt, axit dicarboxylic tot
hon 1 axit o-phthalic, axit 3-metyl-benzen-1,2-dicarboxylic, va axit 4-metyl-benzen-1,2-

dicarboxylic, dic biét t6t hon 14 axit o-phthalic.
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Vi du uu tién vé diol bao gém 1,3-propanediol, 1,4-butanediol, 1,5-pentanediol,
1,6-hexanediol, va 3-metyl-1,5-pentanediol. Diol dugc dédc biét vu tién 1a 1,6-hexanediol
va 3-metyl-1,5-pentanediol, va diol dugc uu ti€n nhét 1a 1,6-hexanediol.

D41 voi hop chét co cong thirc (32), uu tién sir dung mot chét c6 trong lugng phan
tir trung binh s6 tir 800 dén 5000, tét hon 1a 800 dén 3000, dac biét tét hon 1a 900 dén
2500.

Pbi v6i hop chit duoe thé hign béi cong thire (32), polyeste polyol ¢6 the dugc st
dung riéng, hodc hai hodc nhidu chit c¢6 thé duoc stir dung két hop.

Vi du v& hop chit c6 cong thirc (33) bao gbm axit 2,2-dimetylolpropionic va axit
2,2-dimetylolbutanoic.

Khi polyol trong luong phan tu thip dugc str dung lam polyol khong phai hop chit
c6 cdng thie (31), (32) va (33), vi du, 1,2-propanediol, 1,3-butanediol, 1,4-butanediol, 3-
metyl-1,5-pentanediol, 1,6-hexanediol, 1,4-xyclohexandimetanol, neopentyl glycol,
dietylen glycol, dipropylen glycol, glyxerin, trimetylolpropan, va tuong tw c6 thé duoc st
dung riéng hodc két hop hai hodc nhiéu chét, va dugc uu tién st dung 1,6-hexanediol
hodc 3-metyl-1,5-pentanediol.

Trong lugng phén tir ciia polyuretan theo sang ché khong bi giéi han cu thé; tuy
nhién, xem xét sy dé dang diéu chinh d6 nhét cta ché phém luu hoa dugc dugc md ta
dudi day theo sang ché, trong lugng phén tir trung binh s6 cta polyuretan theo sang ché
tt hon 12 10000 dén 50000, t5t hon 1a 10000 dén 40000, con tét hon la 10000 dén 30000.
Khi trong luong phén tir trung binh s6 13 10000 dén 50000, tinh dan hoi, do linh hoat va
d6 bén ctia mang luu hoa tao thanh khong giam, va polyuretan c6 kha nang hoa tan t6t
trong dung moi va khong tao ra dung dich nhét du thira khi dugc hoa tan; do do,
polyuretan c6 thé thich hop st dung trong ché pham Iuu hoéa duge duge mo ta dudi day
theo sang ché.

Thuat ngit “trong lugng phan tir trung binh s§” trong ban mo ta nay dung dé chi
trong Iuong phén ti trung binh s& dbi véi polystyren ma duge do bing sc ky thim gel
(trong ban md ta nay dung dé chi “GPC”).

Trong ban md ta nay, trir khi c6 chi dan khac, diéu kién do GPC 1a nhu sau.

Thiét bi: HPLC unit HSS-2000, dugc san xuét béi JASCO Corporation

Cot: SHODEX c6t LF-804 (ba cot duge két ndi theo thu ty)

Pha di dong: tetrahydrofuran

Ti & dong: 1,0 mL/phut

Thiét bi do: RI-2031 Plus, duogc san xuét bai JASCO Corporation

Nhiét do: 40,0°C

Luong mau: Mau Loop 100 pL
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Néng do miu: duoc didu chinh & khoang 0,1% theo khoi luong

Chi sb axit cia polyuretan theo sdng ché t6t hon 14 10 dén 70 mg-KOH/g, t6t hon
nita 14 tir 0 dén 50 me-KOH/g, dic biét t6t hon 1a 15 dén 35 mg-KOH/g. Khi chi sb axit
ctia polyuretan theo sang ché 1a tir 10 dén 70 mg-KOH/g, sy can bang t6t co thé dé dang
dat dugc gitra do bén ctia dung mdi ctia mang phi duge md ta dudi day theo sang ché va
dd cong vénh ctia bang mach nbi day linh hoat dugc md ta dudi day theo sdng ché.

Luu y rang, trong ban mo ta nay, chi sd axit ctia polyuretan A 1a chi s axit duge
do bing phuong phép chuén d6 dién thé theo JIS K0070.

Ham luong vong thom (chu yéu c6 ngudn gbe tir RY) (sau day cling dung dé chi
“ndng d6 vong thom™) clia polyuretan theo sang ché t6t hon 14 0,1 dén 5,0 mmol dya trén
lg cta polyuretan theo sang ché (nghia la, 0,1 dén 5,0 mmol/g), t5t hon 13 0,5 dén 4,5
mmol dua trén 1g cta polyuretan theo sang ché (nghia 13, 0,5 dén 4,5 mmol/g), dic biét
tdt hon 1a 1,0 dén 4,0 mmol dua trén 1g cua polyuretan theo sdng ché (nghia 13, 1,0 dén
4,0 mmol/g). Khi ham lugng vong thom ctia polyuretan theo sang ché is 0,1 dén 0,5
mmol dua trén 1g cua polyuretan theo sang ché (nghia 13, 0,1 dén 0,5 mmol/g), su can
béng t6t co thé dé dang dat duoc gitta do bén cua dung mdi clia mang phu dugc md ta
dudi day theo sang ché va d6 cong vénh ctia bang mach nbi day linh hoat dugc mo ta
du6i day theo sang ché. |

Néng do vong thom c6 thé duge tinh tir ti 18 thém nguyén ligu; tuy nhién, no cling
¢6 thé duoc phan tich bing cach xac dinh chu tric dua vao phd 'TH-NMR, *C-NMR va IR
va sau do so sanh sd lugng proton c6 ngudn gbe tir vong thom va s6 luong proton cd
ngudn goc tir thanh phan trong quang ph6 '"H-NMR (so sanh dwa vao duong cong tich
phan 'H-NMR).

Vé sb luong cua vong thom trong ban md ta nay, vong thom dugc tinh 1a 1, va
vong ngung tu ciing duge tinh 1a 1. Vi dy, vong benzen cua cong thire (5 1) dudi day duogc
tinh 1a mot vong thom. Mdi cAu trac biphenyl ctia cong thic (52) dudi day va cAu tric
9H-fluoren ctia cong thirc (53) dudi day c6 hai vong benzen va do d6 dugc tinh la hai
vong thom. Ciu triic naphtalen cua cong thirc (54) duéi day cling duoc tinh 1a hai vong
thom. Theo cach twong tu, mdi cAu tric anthraxen (cong thuc (55)) va cAu tric
phenanthren (cong thirc (56)) duoc tinh 1a ba vong thom. MBOi céu tric triphenylen (cong
thite (77)) va céu tric binaphtyl (cong thirc (58)) dugc tinh 1a bbn vong thom.

Luu vy ring s6 lugng cia khoanh tron (o) trong mdi cong thie (51") dén (58" dudi

day 14 s6 luong ctia vong thom trong cong thic (51) dén (58) tuong tmg.
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{(81)

(52)

{53)

{54)

(55)

(66}

(87)
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(58" )

(67" )

(687 )

Dung méi dugc st dung trong diéu ché polyuretan theo séng ché khong bi gi6i han
cu thé néu n6 c6 kha ning hoa tan polyuretan theo sang ché, va cac vi du clia n6 bao gdm
dung mai trén co s& éte, vi du nhu dietylen glycol dimetyl éte, dietylen glycol dietyl éte,
dietylen glycol etyl metyl éte, dietylen glycol dibutyl éte, dietylen glycol butyl metyl éte,
dietylen glycol isopropyl metyl &te, trietylen glycol dimetyl &te, trietylen glycol butyl
metyl éte, tetraetylen glycol dimetyl éte, dipropylen glycol dimetyl €te, va tripropylen
glycol dimetyl éte; dung mdi trén co so este, vi du nhu etylen glycol monometyl éte
axetat, etylen glycol monoetyl éte axetat, propylen glycol monometyl éte axetat, propylen
glycol monoetyl éte axetat, dipropylen glycol monometyl €te axetat, dipropylen glycol
monoetyl éte axetat, dietylen glycol monoetyl éte axetat, dietylen glycol monometyl éte
axetat, metyl metoxypropionat, etyl metoxypropionat, metyl etoxypropionat, etyl
etoxypropionat, va y-butyrolacton; dung mdi trén co s¢ hydrocacbon, vi du nhu
decahydronaphtalen; va dung moi trén co s& keton, vi du nhu xyclohexanon. Cac dung
mdi ndy c6 thé st dung riéng, hodc trong hén hop gdm hai hodc nhiéu chit.

Trong s6 do, xem xét viéc dé dang diéu chinh trong lugng phéan tir va cac dic tinh
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in ludi cua ché phiam luu héa duge duge moé ta dudi ddy, y-butyrolacton, dietylen glycol
dietyl éte, dietylen glycol monoetyl éte axetat va dietylen glycol monometyl éte axetat
duoc wu tién; y-butyrolacton, dietylen glycol monoetyl éte axetat va dietylen glycol dietyl
éte duoc uu tién hon; va dung méi mot thanh phin chira y-butyrolacton, dung mdi trén
hai thanh phén chita y-butyrolacton va dietylen glycol monoetyl éte axetat, dung méi tron
hai thanh phin chita j-butyrolacton va dietylen glycol dietyl éte, va dung moi tron ba
thanh phan chira j-butyrolacton, dietylen glycol monoetyl éte axetat va dietylen glycol
dietyl éte dugc uu tién hon ca.

Nbng do chit ran sau didu ché cua polyuretan theo sang ché t6t hon 14 10 dén 90%
theo khéi Iuong, t6t hon 1a 15 dén 70% theo khdi luong, ddc biét tot hon 1a 20 dén 60%
theo khéi luong. Khi dung dich co nong do chét rén tir 20 dén 60% theo khdi luong duoc
sir dung dé truc tiép diéu ché ché pham luu héa duge duge mo ta dudi day theo sang ché,
tr quan diém dé dat duoc sy phan tan déu, d6 nhét cta dung dich chira polyuretan theo
sang ché ot hon 13, vi du, 5000 dén 1000000 mPa-s trong didu kién do dugc md ta trong
cac vi du.

[0086]

Thé tu thém nguyén liéu thd trong quy trinh didu ché polyuretan theo sing ché
khong bi gi6i han cu thé; tuy nhién, hop chét ¢6 cong thic (31), (32) va (33) va, khi can
thiét, polyol khong phai 13 hop chét c6 cong thirc (31), (32) va (33) dugc hoa tan dung
mdi, va hop chit diisoxyanat trong d6 nhém isoxyanato dugc lién két v&i nhom hitu co
hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon dugc thém timg giot vao d6 ¢ 30 dén 140°C, t6t
hon 14 60 dén 120°C, sau d6 cac nguyén liéu nay duge cho phép phan tmg véi nhau ¢ 50
dén 160°C, tét hon 1a 60°C dén 150°C.

[0087]

Ti 1& mol cta nguyén liéu thd duoc thém vao dugc diéu chinh theo trong lugng
phan tr va chi s6 axit cuia polyuretan mong mudn (nghia 13, polyuretan theo sang ché).
P& diéu chinh trong lwong phan tir cua polyuretan, hop chit monohydroxyl ¢ thé dugc
stt dung lam nguyén liéu th6é cua polyuretan theo sang ché. Trong trudng hop do, hop
chAt monohydroxyl duge thém vao khi polyuretan chita nhém carboxyl ma duoc diéu ché
theo phwong phap mé ta ¢ trén da dat duge (hodc gan nhu dat dugce) trong luong phén tir
trung binh s6 mong mudn, nham muc dich bao nhém isoxyanato & cubi mach clia
polyuretan chira nhém carboxyl dugc didu ché va ngin trong luong phén ti trung binh 56
tang hon nita.

Khi hogp chat monohydroxyl dugc st dung, khéng ¢6 bét ¢t vAn dé gi lién quan
dén viéc xem 1a tong s6 lugng nhoém isoxyanato chira trong tAt ca cac thanh phan nguyén

liéu thd cua polyuretan theo sang ché 1a it hon, bﬁng, hoac 16n hon téng sd lugng nhém
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hydroxyl ma duoc xéac dinh béng s6 lugng clia nhom alcoholic hydroxyl chia trong tat ca
céc thanh phan nguyén liéu tho cua polyuretan theo sang ché trir di s6 luong cua nhom
hydroxyl ctia hop chit monohydroxyl (nghia 1a, téng s6 luong clia nhom alcoholic
hydroxyl cta hop chét c6 hai hodc nhiéu nhém alcoholic hydroxyl ma duoc sir dung lam
nguyén liéu thd cta polyuretan theo sang ché).

Khi hop chat monohydroxyl duoc sir dung du, két qua 1a hop chit monohydroxyl
khong phan tmg con nguyén. Trong truong hop nay, hop chit monohydroxyl du ¢6 thé
truc tiép sir dung nhu mot phén cua dung mdi, hoac ¢ thé loai bd bang cach chung ct
hodc tuong tu.

Hop chit monohydroxyl duoc st dung lam nguyén li¢u thé ctia polyuretan véi
muc dich ngan su ting 1én cua trong lugng phén tir cta polyuretan tao thanh theo sang
ché (nghta 14, t6i). Hop chat monohydroxyl dugc thém timg giot vao dung dich ¢ 30 dén
150°C, tbt hon 12 70 dén 140°C, va chét tao thanh tiép tuc dugc duy tri & nhiét do tuong
tu dé hoan thanh phan tGng.

Hon nita, dé diéu chinh trong luong phan tir ciia polyuretan tao thanh, hop cht
monoisoxyanat cling co thé duoc sir dung 1am nguyén liéu thd cua polyuretan theo sang
ché. Trong truomg hop nay, yéu cAu 1a gié tri thu dugc tir s6 lugng cua nhém isoxyanato
chua trong tit ca cic thanh phan nguyén lidu thd cua polyuretan theo séng ché trir di sb
luong ctia nhom isoxyanato ctia hop chit monoisoxyanat (nghia 1a, téng sb lugng cta
nhém isoxyanato cua hop chét polyisoxyanat dugc s dung lam nguyén li¢u th6 cua
polyuretan theo sang ché) nho hon tong s6 luong nhom alcoholic hydroxyl chia trong tat
c& cac thanh phan nguyén liéu thd cta polyuretan theo sing ché trong d6 dau cudi cia
polyuretan ma duoc diéu ché trudc khi st dung hop chat monoisoxyanat trong phan tmg
dugce chuyén doi thanh nhém hydroxyl. Khi phan tng gifta nhom alcoholic hydroxyl
chira trong tit ca cac thanh phan nguyén liéu thd cua polyuretan theo séang ché va nhém
isoxyanato ctia hop chit polyisoxyanat sir dung trong polyuretan theo sang ché gan hoan
hanh, hop chit monoisoxyanat dugc thém timg giot vao dung dich chira polyuretan chira
nhém carboxyl duge didu ché & 30 dén 150°C, tét hon 1a 70 dén 140°C, dé cho phép
nhom hydroxyl gitt nguyén & vi tri d4u cudi cua polyuretan ma duoc diéu ché dé phan
ung voi hop chit monoisoxyanat, va dung dich tao thanh tiép tuc duoc duy tri & nhiét do
tuong tu dé hoan thanh phan tng.

Trong phuong phép diéu ché polyuretan theo séang ché, luong cia cac thanh phan
tuong tmg dugc thém vao t6t hon 1a nhu sau. Luong cia hop chét cé cong thie (33) t6t
hon 1a 1 dén 20% theo khéi lugng, tot hon 1a 2 dén 10% theo khéi luong, so véi tong
luong nguyén liéu tho cua polyuretan theo sang ché. Ti 1é gitra tong luong clia nhom

alcoholic hydroxyl ctia hop chét ¢6 hai hodc nhiéu nhém alcoholic hydroxyl ma dugc sir
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dung lam nguyén liéu thd clia polyuretan theo sing ché va téng luong clia nhom
isoxyanato cta hop chét polyisoxyanat duge sir dung lam nguyén liéu th6 cia polyuretan
theo sang ché t5t hon 1a 1:0,9 dén 0,9:1, t5t hon 1a 1:0,92 dén 0,92:1. Hon nifa, lugng ctia
hop chét c6 cong thire (31) dugc sir dung so véi khdi lugng thu duge bang cach iy tong
khéi luong clia cac thanh phan nguyén liéu tho cia polyuretan theo sing ché trir di khoi
luong cua hop chit monohydroxy va hop chit monoisoxyanat t6t hon 1a 3 dén 20% theo
khéi luong, t6t hon 1a 5 dén 15% theo khdi luong. Khi hop chét c6 cong thie (31) duge
stt dung trong khoang tir 3 dén 20% theo khéi lugng so v6i khéi luong thu duge bing
cach 14y tong khdi lugng ctia cac thanh phan nguyén liéu tho cua polyuretan theo séng
ché trir di khdi lugng ctia hop chit monohydroxy va hop chit monoisoxyanat, sy cin
bing tét c6 thé dat dugc gifra hiéu qua vc ché dut day ndi cua bang mach nbi day linh
hoat duoc md ta dudi day theo sang ché va do cong vénh cua bang mach nbi day linh
hoat.

Tiép theo, ché phém luu héa duogc theo sang ché dugc md ta.

Ché phém luu héa duge theo sang ché 1a ché pham chita it nhét thanh phan (a) dén
(c) dudi day:

(thanh phén (a)) 1a polyuretan c6

thanh phén cAu tric ¢6 cong thire (1)

0 0
R? ¢|213 g R?
1
" N ~o~ Yo a)

n

trong d6 n R!" doc 1ap 1a nhém phenylen hodc nhém phenylen ¢6 phén tir thé; (n +
1) R? ddc lap 1a nhém hydrocacbon hda tri hai ¢6 3 dén 9 nguyén tir cacbon; va n 1a s6
nguyén tur 1 dén 50;

thanh phan cAu tric c6 cong thire (2)

o

g .,
O
W R (2)

trong d6 R* 12 nhém hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va

thanh phan c4u tric c6 cong thirc (3)
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o )
il f
c

R4
R:, _C
\Q/Y\Q/ S SN (3)
H H
.OQH

trong d6 R3 1a nhém hitu co héa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va R* 1a
nhom metyl hodc nhom etyl;

(thanh phan (b)) 12 dung moi; va

(thanh phan (c)) 14 hop chét ¢6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong mot phéan tir.

Trong c6ng thirc (1'), n R doc 1ap 1a nhom phenylen hodc nhém phenylen c6 phan
tir thé. Vi du vé& phén tir thé bao gbém nhom alkyl ¢6 1 dén 5 nguyén tir cacbon, nguyén tir
halogen, v.v. Vidu cu thé v& R! bao g@)m nhém 1,2-phenylen, nhom 1,3-phenylen, nhém
1,4-phenylen, nhém 3-metyl-1,2-phenylen, nhém 4-metyl-1,2-phenylen, nhém 4-metyl-
1,3-phenylen, nhém 2-metyl-1,4-phenylen, nhém 3-cloro-1,2-phenylen, nhém 4-cloro-
1,2-phenylen, nhém 4-cloro-1,3-phenylen, nhom 2-cloro-1,4-phenylen, nhém 3-bromo-
1,2-phenylen, nhom 4-bromo-1,2-phenylen, nhom 4-bromo-1,3-phenylen, nhém 2-
bromo-1,4-phenylen, va tuong tu, va tht ca n R! ¢6 thé giéng nhau, hoic mdt s6 hodc tat
ca chung c6 thé khac nhau.

Trong sb do, it nhat mot trong sé n RY tdt hon 1a nhom duge chon tir nhém bao
gébm nhom 1,2-phenylen, nhoém 1,3-phenylen, nhém 3-metyl-1,2-phenylen, nhom 4-
metyl-1,2-phenylen va nhém 4-metyl-1,3-phenylen. Tét hon nita 1a it nhét trong s6 n R"
14 nhém 1,2-phenylen hodc nhom 1,3-phenylen, va ddc biét t6t hon 1a it nhit mot trong s6
n R' 1a nhém 1,2-phenylen.

Trong cong thirc (1'), R? va n ¢6 nghia tuong tu nhu trong cong thue (1).

Polyuretan chtra thanh phan (a) ¢6 thé dugc didu ché theo cach tuong tu nhu
polyuretan dugc mo ta ¢ trén theo sang ché, trir trudng hop hop chét c6 cong thirc (32)
trong d6 R! dugc thé bang R" dugce sur dung.

Vi du v& hop chét ¢6 cong thic (32) trong d6 R! dugc thé boi RY bao gbm
polyeste polyol chu tao boi hdn hop bao gdm it nhit mot hop chét dugc chon tir nhém
bao gém axit dicarboxylic dugc mé ta dudi day va it nhit mét duoc chon tir nhém bao
gom diol duge md ta dudi day.

Vi du vé axit dicarboxylic bao gdm axit o-phthalic, axit isophthalic, axit
terephthalic, axit 3 -metyl-benzen-1,2-dicarboxylic, axit 4-metylbenzen-1,2-dicarboxylic,
axit 4-metylbenzen-1,3-dicarboxylic, axit 5-metylbenzen-1,3-dicarboxylic, axit 2-
metylbenzen-1,4-dicarboxylic, va tuong tu.

Hon nita, vi du vé diol bao gém 1,3-propanediol, 1,2-propanediol, 1,4-butanediol,
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1,5-pentanediol, 1,6-hexanediol, 3-metyl-1,5-pentanediol, 1,8-octanediol, 1,9-nonanediol,
2,4-dietyl-1,5-pentanediol, 2-etyl-2-butyl-1,3-propanediol, va tuong tu.

Thanh phan (b), ma la thanh phan khong thé thay thé dugc cta ché pham luu héa
duoc theo sang ché, 1a dung moi.

Dung moi dugce st dung 1am thanh phan (b) khong bi gi6i han cu thé néu né co
kha nang hoa tan polyuretan theo sang ché, va vi du cua no bao gdm dung mdi trén co s
éte, vi du nhu dietylen glycol dimetyl éte, dietylen glycol dietyl €te, dietylen glycol etyl
metyl éte, dietylen glycol dibutyl éte, dietylen glycol butyl metyl éte, dietylen glycol
isopropyl metyl éte, trietylen glycol dimetyl éte, trietylen glycol butyl metyl éte,
tetractylen glycol dimetyl éte, dipropylen glycol dimetyl &te, va tripropylen glycol
dimetyl éte; dung moéi trén co s& este, vi du nhu etylen glycol monometyl €te axetat,
etylen glycol monoetyl éte axetat, propylen glycol monometyl éte axetat, propylen glycol
monoetyl éte axetat, dipropylen glycol monometyl éte axetat, dipropylen glycol monoetyl
&te axetat, dietylen glycol monoetyl éte axetat, dietylen glycol monometyl &te axetat,
metyl metoxypropionat, etyl —metoxypropionat, metyl etoxypropionat,  etyl
etoxypropionat, va p-butyrolacton; dung moéi trén co s¢ hydrocacbon, vi du nhu
decahydronaphtalen; va dung moi trén co s keton, vi du nhu xyclohexanon. Cac dung
mdi ¢6 thé stt dung riéng, hodc trong hdn hop gdm hai hozc nhiéu cht.

Trong s6 do, xem xét su can bﬁng gifta ddc tinh in ludi va tinh dé bay hoi cla
dung mdi, y-butyrolacton, dietylen glycol dietyl €te, dietylen glycol monoetyl éte axetat
va dietylen glycol monometyl éte axetat dugc wu tién; y-butyrolacton, dietylen glycol
monoetyl &te axetat va dietylen glycol dietyl éte duoc uu tién hon; va dung mdi mot
thanh phan chira j~butyrolacton, dung méi trén hai thanh phan chira y-butyrolacton va
dietylen glycol monoetyl éte axetat, dung moi tron hai thanh phan chira y-butyrolacton va
dietylen glycol dietyl éte, va dung moi tron ba thanh phin chira y-butyrolacton, dietylen
glycol monoetyl éte axetat va dietylen glycol dietyl te duge uu ti€n nhét.

Hdn hop goém cac dung mdi duge wu tién bat ky tuyét voi dung lam dung méi cho
muec in ludi va do do thich hop sir dung.

Hon nira, lam mot phén trong cac dung mdéi duoc uu tién nay, co thé va wu tién dé
st dung tryc tiép dung méi duge st dung dé tong hop polyuretan theo séng ché 1am mot
phan ctia dung méi chira ché pham hru hoa dugc theo séng ché.

Thanh phan (c), ma la thanh phin khong thé thay thé duge clia ché pham luu hoa
dugc theo sang ché, 12 hop chit c6 hai hodc nhidu nhém epoxy trong mot phén tr. Thanh
phan (c) phan tng v6i -COOH hogc -OH cua polyuretan chira thanh phin (a) dé tao thanh
vét phim luu héa.

Thanh phn (c) khong bi gi6i han cu thé néu né la hop chét c6 hai hogc nhiéu
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nhém epoxy trong mét phan tir. Vi du ctia nd bao gdm nhua epoxy loai novolac vi du nhu
nhua epoxy loai phenol novolac va nhua epoxy loai o-cresol novolac, ma dugc san Xuét
béng cach epoxy héa nhya novolac thu dugc bang cach ngung tu hodc tai ngung tu
phenol (vi du nhu, phenol, cresol, xylenol, resorcin, hodc catechol) va/hoac naphtol (vi du
nhu, oa-naphtol, Anaphtol, hodc dihydroxynaphtalen) véi hop chit chira nhém andehyt
(vi du nhu, formandehyt, axetandehyt, propionandehyt, benzandehyt, hodc
salixylandehyt) voi su ¢6 mit cia chit xuc tac axit; diglyxidyl éte ctia bisphenol A,
bisphenol F, bisphenol S, biphenol duoc thé hosdc khong duge thé boi nhom alkyl, va
phenols trén co s¢ stilben (hop chét epoxy loai bisphenol A, hop chat epoxy loai
bisphenol F, hop chét epoxy loai bisphenol S, hop chat epoxy loai biphenyl, va hop chat
epoxy loai stilben); glyxidyl éte chira alcohol, vi du nhu butanediol, polyetylen glycol va
polypropylen glycol; nhua epoxy loai glyxidyl este chira axit carboxylic, vi du nhu axit o-
phthalic, axit isophthalic va axit tetrahydrophthalic; nhua epoxy loai glyxidyl hodc
metylglyxidyl, nhu nhya thu dugc béng cach thé (c4c) hydro hoat tinh lién két vai (céc)
nguyén tir nito ctia anilin, bis(4-aminophenyl)metan, axit isoxyanuric hodc tuong tu V61
(cac) nhém glyxidyl; nhya epoxy loai glyxidyl hodc metylglyxidyl, nhu nhya thu duoc
bing cach thé hydro hoat tinh lién két v6i nguyén tir nito va hydro hoat tinh clia nhém
phenolic hydroxyl ma chira trong aminophenol (vi du nhu, p-aminophenol) véi nhém
glyxidyl; nhua epoxy alixyclic thu dugc bang cach epoxy héa lién két olefin noi phan tt,
vi du nhu  vinylxyclohexen  diepoxit,  3,4-epoxyxyclohexylmetyl — 3,4-
epoxyxyclohexancarboxylat, va 2-(3,4-epoxy)xyclohexyl-5,5-spiro(3,4-
epoxy)xyclohexan-m-dioxan; glyxidyl éte cta nhya phenolic bién ddi para-xylylen
va/hoiic meta-xylylen; glyxidyl éte cua nhya phenolic bién ddi terpen; glyxidyl éte cla
nhua phenolic bién d6i dixyclopentadien; glyxidyl éte ctia nhwa phenolic bién dbi
xyclopentadien; glyxidyl éte ctia nhua phenolic bién dbi polyxyclic vong thom; glyxidyl
éte cua nhya phenolic chita vong naphtalen; nhya epoxy loai phenol novolac da halogen
héa; nhya epoxy loai ’hydroquinon; nhua epoxy loai trimetylolpropan; nhua epoxy loai
béo mach thing thu dugc bang cach oxy hoa lién két olefin bang paraxit vi du nhu axit
peraxetic; nhya epoxy loai diphenylmetan; san pham epoxy héa chira nhua phenolic loai
aralkyl, vi du nhu nhya phenol aralkyl va nhya naphtol aralkyl; nhyua epoxy chira nguyén
tir lvu huynh; diglyxidyl éte cua trixyclo[5.2.1.0%¢]decandimetanol; va nhua epoxy co
chu tric adamantan, vi du nhu 1,3-bis(1-adamantyl)-4,6-bis(glyxidyloyl)benzen, 1-[2',4'-
bis(glyxidyloyl)phenylladamantan, 1,3-bis(4'-glyxidyloylphenyl)adamantan, va 1,3-
bis[2',4'-bis(glyxidyloyl)phenyl]adamantan.

Hop chat ¢6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong mot phin tir tot hon 13 hop chit ma

¢6 hai hodc nhiéu nhom epoxy va cau tric vong thom va/hodc cau fruc alixyclic trong
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mdt phan tir.

Khi tdm quan trong vé& ddc tinh cach dién trong thoi gian dai cua mang phu dugc
mo ta dudi diy dugc xem xét, trong s& cac hop chit ma c6 hai hodc nhiéu nhém epoxy va
cAu trac vong thom va/hodc cAu trac alixyclic trong mot phan tir, mot chit c6 cau tric
trixyclodecan va cAu tric vong thom cting véi hai hodc nhidu nhém epoxy, vi du vé chit
nay bao gém glyxidyl éte ctia nhyua phenolic bién dbi dixyclopentadien (nghia 13, hop
chit ma c6 cAu truc trixyclo[5.2.1.0%¢]decan va cAu tric vong thom cung véi hai hodc
nhiéu nhém epoxy) va nhua epoxy co chu truc adamantan, vi du nhu 1,3-bis(1-
adamantyl)-4,6-bis(glyxidyloyl)benzen, 1-[2',4'-bis(glyxidyloyl)phenyl]Jadamantan, 1,3-
bis(4'-glyxidyloylphenyl)adamantan va 1,3-bis[2',4'-bis(glyxidyloyl)phenylJadamantan
(nghia 1a, hop chét ma ¢6 céu tric trixyclo[3.3.1.1%"]decan va cAu tric vong thom va hai
hodc nhiéu nhém epoxy), dugc wu tién vi cac hop chit nay c6 thé tao ra vat pham luu héa

c6 kha ning thdm nude thip, va hop chét c6 cong thic (34) dudi day la dic biét uu tién.

trong d6 p la s6 nguyén.

Trong khi do, khi xem xét tAm quan trong vé kha niang phan tng voi polyuretan
theo sang ché, trong s& céc hop chat ma c6 hai hodc nhiéu nhém epoxy va ciu tric vong
thom va/hodc cau tric alixyclic tfong mot phan tir, chit 6 nhém amino va cAu triic vong
thom cung véi hai hodc nhiéu nhém epoxy, vi du vé chit nay bao gdbm nhua epoxy loai
glyxidyl hodc metylglyxidyl, vi du nhu chit thu duoc bing cach thé hydro hoat tinh lién
két v6i nguyén tir nito cua anilin hodc bis(4-aminophenyl)metan vGi nhom glyxidyl va
chét thu duoc bang céch thé hydro hoat tinh lién két v6i nguyén tr nito va hydro hoat
tinh cia nhom phenolic hydroxyl group ma chira trong aminophenol (vi du nhu, p-
aminophenol) véi nhom glyxidyl, duge wu tién, va hop chét duoe the hién béi cong thire
(35) dudi déay la dac biét uu tién.

td/vj@ (a5)

O (8]

Trong ché phim Iuu héa dugc theo sang ché, luong thanh phan (c) 1a 1 dén 60%
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theo khéi luong, tdt hon 1a 2 dén 50% theo khéi lugng, t6t hon 1a 3 dén 40% theo khoi
luong, so voi tong lugng cua céc thanh phan (a) va (c) chta trong ché phdm luu hoa
duoc. Khi lugng thanh phan (c) trong ché phdm luu héa dugc theo sang ché 1a trong
khoang 1 dén 60% theo khéi lugng so véi tdng luong cua céac thanh phan (a) va (c) chira
trong ché pham Iuu héa dugc, sy can bang t6t gitta d6 cong vénh thip va hiéu qué ngin
dut mach ¢6 thé tao ra cho bang mach ndi day linh hoat dugc pht béng mang phu duoc
md ta dudi day theo sang ché.

Hon nita, trong ché phim luu héa duge theo sang ché, lugng thanh phan (a) 1a 40
dén 99% theo khéi luong, tét hon 1 50 dén 98% theo khéi luong, 5t hon 1a 60 dén 97%
theo khéi luong, so véi tdng lwong clia céc thanh phan (a) va (c) chta trong ché pham luu
héa duoge. Khi lugng thanh phan (c) trong ché pham Iuu hoéa dugc theo sang ché 14 trong
khoang 40 dén 99% theo khdi luong so véi tong luong clia céc thanh phan (a) va (c) chira
trong ché pham luu héa dugc, su cin béng tét gitta d6 cong vénh thip va hiéu qua ngin
dut mach c6 thé tao ra dbi v4i bang mach ndi day linh hoat dugc phu bang mang phi
dugc mo ta dudi day theo sang ché.

Ham lugng cua thanh phan (b) trong ché phdm luu héa duge theo séng ché t6t hon
14 25 dén 75% theo khdi luong, t&t hon 14 35 dén 65% theo khdi lugng, so véi tong lugng
ctia cac thanh phén (a), (b) va (c) va thanh phan (d) dugc mo ta dudi day la thanh phan
ctia ché pham luu héa duge theo sang ché (hodc, so véi tong lugng cla cac thanh phan
(2), (b) va (c) khi ché phdm luu hoa dugc theo sang ché khong chira thanh phan (d)). Khi
ham lugng cua thanh phan (b) 1a trong khoang tir 25 dén 75% theo khdi lugng, Ché pham
lwu héa duoc ¢6 d6 nhot phit hop dé in theo phuong phép in ludi va khong bi tran do day
muc sau khi in ludi; do d6, két qua 13, dién tich in thuc té ctia ché pham luu hoa khong bi
rong qua so voi phin mong muén duoc pht bai ché phdm luu héa duge (nghia 14, hinh
dang cua khuén in).

Ché pham luu héa duge theo sang ché c6 thé con chira thanh phan (d) dudi day:

(thanh phén (d)) la it nh4t mot hat duge chon tir nhdém chira hat vo co va hat hitu
co.

Vi du vé& hat vo co bao gbm silic dioxit (SiO2), nhém oxit (ALOs), titan dioxit
(TiOy), tantali oxit (Ta20s), k&m dioxit (ZrOy), silicon nitrit (SizsN4), bari titanat
(BaO-Ti0»), bari cacbonat (BaCOs), chi titanat (PbO-TiOz), chi zirconat titanat (PZT),
chi lantan zirconat titanat (PLZT), gali oxit (Ga203), spinen (MgO-ALOs3), mulit
(3A1L03-28i02), cordierit (2MgO-2A1,03-58i02), talc (3MgO-48i02 H20), nhom titanat
(Ti0,-A1,03), zirconia chira ytri (Y203-ZrOy), bari silicat (BaO-8510z2), boron nitrit (BN),
canxi cacbonat (CaCOs), canxi sulfat (CaSOs4), k&m oxit (ZnO), magie titanat

(MgO-TiO2), bari sulfat (BaSO4), bentonit hiru co, cacbon (C), hydrotanxit, va tuong tu,
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va cac chét nay c6 thé str dung riéng, hodc trong hén hop gdm hai hodc nhiéu chét.

P6i v6i hat hitu co, hat ctia nhya bén nhiét ¢6 lién két amit, lién két imit, lién két
este hodc lién két éte duoc wu tién. T quan diém vé d6 bén nhiét va dic tinh co hoc, cac
vi du dugc uu tién vé nhua nay bao gém nhua polyimit va tién chét ctia nd; nhua
polyamit-imit va tién chit ctia n6; va nhya polyamit.

Trong s6 d6, thanh ph?m (d) t5t hon 1a chita it nhdt mét hat duge chon tir hat silica
va hat hydrotanxit.

Puoc x4c dinh trong ban mo ta nay rang hat silica ding trong ché phdm luu héa
duoc theo sang ché bao gdm cac hat ma & dang bdt va duge phi vat ly hodc duge xu ly
bé mit héa hoc bdi hop chit hitu co.

Hat silica dugc str dung trong ché pham luu hoéa dugc theo sang ché khéng bi gi6i
han cu thé néu chung c6 thé dugc phan tan trong ché phdm Iuu héa duge theo sang ché dé
tao thanh hon hop bot nhdo, va vi du ctia né bao g(‘Sm AEROSIL do Nippon Aerosil Co.,
Ltd cung cép.

Hat silica duoc cung cAp bdi AEROSIL c6 thé dugc sit dung dé truyén kha nang in
trong in ludi va, trong trudng hop do, hat silica dugc sir dung véi muc dich truyén chét
xuc bién.

Hydrotanxit 1a hop chit vo co phan 16p ma 14 loai khoéng chat dat set c6 sin trong
tu nhién duoc thé hién boi, vi du, MgsAlL(OH)16CO3-4H20. Hon nita, hydrotanxit dugc
thé hién boi MgixAlL(OH)2(CO3)w2 mH0 hodc tuong tu cling c6 thé duge tong hop. Noi
cach khéc, hydrotanxit 1a hop chét phan 16p trén co s6 Mg/Al ¢6 kha nang c¢b dinh anion
nhu ion clorua (CI") va/hodc ion sulfat (SO«") bang céch trao ddi ion v4i nhém cacbonat
16p gitra. Tan dung chirc ndng nay, hydrotanxit co thé duoc str dung véi muc dich ting do
bén cach dién bing cach giit cac ion clorua (CI") va ion sulfat (SO4) ma gly ra su di
chuyén ctia dong va thiéc.

Céac vi du vé hydrotanxit c6 sin trén thi trudong bao gébm STABIACE HT-1,
STABIACE HT-7 vi STABIACE HT-P, ma dugc san xuit béi Sakai Chemical Industry
Co., Ltd.; va DHT-4A, DHT-4A2 va DHT-4C, ma dugc san xuét boi Kyowa Chemical
Industry Co., Ltd.

Céc hat hitu co va/hoic hat hitu co nay c6 kich thude hat trung binh t6t hon 14 0,01
dén 10 pm, t6t hon nita 12 0,1 dén 5 um.

Thanh phin (d) duoc két hop voi lugng 0,1 dén 60% theo khéi luong, tdt hon 1a
0,5 dén 40% theo khdi luong, t6t hon la 1 dén 20% theo khéi lugng, so véi tong lugng
cta cac thanh phén (a), (b), (c) va (d). Khi lugng thanh phén (d) 1a trong khoang tur 0,1
dén 60% theo khbi luong so véi tong luong clia cac thanh phin (a), (b), (¢) va (d), ché
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pham luu héa duge ¢6 do nhat phit hop dé in bang phuong phap in ludi va do d6 khong
l1am loang do day muc sau khi in; do do, két qua 13, dién tich in thuc té ctia ché phdm luu
héa duoc khong 16n hon phin mong muén duge phi bang ché pham luu héa duge (vi du
nhu, hinh dang ctia khuon in).

Ché phdm luu héa duge theo sang ché con c6 thé chira chit chdng sti bot (nghia
13, thanh phén (e)) dé lam tan bot hodc ngan tao ra bot trong khi in.

Vi du cu thé v& chét chéng sui bot dugc st dung trong ché phém luu héa dugc
theo sdng ché bao gbm chat chéng sui bot trén co sd silicon, vi du nhu BYK-077 (dugc
san xuét bai BYK Japan K.K.), SN-DEFOAMER 470 (dugc san xuét boi San Nopco
Ltd.), TSA750S (dugc san xuat bdi Momentive Performance Materials Inc.), va
SILICONE OIL SH-203 (dugc san xuit bdi Dow Corning Toray Co., Ltd.); chét chéng
sti bot trén co s& acrylic polyme, vi du nhu DAPPO SN-348 (dugc san xuét bdi San
Nopco Ltd.), DAPPO SN-354 (dugc san xuit boi San Nopco Ltd.), DAPPO SN-368
(duoc san xuAt béi San Nopco Ltd.), va DISPARLON 230HF (dugc san xuit boi
Kusumoto Chemicals, Ltd.); chét chéng sti bot trén co s¢ axetylen diol, vi du nhu
SURFYNOL DF-110D (dugc san xuat boi Nissin Chemical Industry Co., Ltd.) and
SURFYNOL DF-37 (duge san xuit boi Nissin Chemical Industry Co., Ltd.); va chat
chéng sti bot trén co s6 silicon chira flo vi du nhu FA-630.

Ham luong cua chét chng sti bot t5t hon 12 0,01 d&n 5 phﬁn khdi luong, 6t hon
nita 14 0,05 dén 4 phn khdi luong, ddc biét tdt hon 1a 0,1 dén 3 phan khéi luong, trén
téng 100 phan khéi luong ca cac thanh phén (a), (b), (¢) va (d).

Ché phdm luu hoéa duge theo sang ché con c6 thé chira chét xic tién luu hoa
(nghfa 13, thanh phan (f)). Chét xc tién luu hoa khong bi gi6i han cu thé néu no 1a hop
chét ma tao diéu kién cho phan tg gitta nhom epoxy va nhém carboxyl, va vi du cua nd
bao gém triazin hop chit, vi du nhu melamin, axetoguanamin, benzoguanamin, 2,4-
diamino-6-metacryloyloxyetyl-s-triazin, 2,4-metacryloyloxyetyl-s-triazin, 2,4-diamino-6-
vinyl-s-triazin, va san phim cdng axit 2,4-diamino-6-vinyl-s-triazin isoxyanuric; hop chat
imidazol, vi du nhu imidazol, 2-metylimidazol, 2-etyl-4-metylimidazol, 2-
phenylimidazol, 2-undexylimidazol, 2-heptadexylimidazol, 1-benzyl-2-metylimidazol, 2-
phenyl-4-metylimidazol, 1-xyanoetyl-2-metylimidazol, 1-xyanoetyl-2-etyl-4-
metylimidazol, 1-aminoetyl-2-etyl-4-metylimidazol, 1-aminoetyl-2-metylimidazol, 1-
(xyanoetylaminoetyl)-2-metylimidazol, N-[2-(2-metyl-1-imidazolyl)etyl]urea, 1-
xyanoetyl-2-undexylimidazol, 1-xyanoetyl-2-metylimidazolium trimelitat, 1-xyanoetyl-2-
phenylimidazolium trimelitat, 1-xyanoetyl-2-etyl-4-metylimidazolium trimelitat, 1-
xyanoetyl-2-undexylimidazolium trimelitat, 2,4-diamino-6-[2'-metylimidazolyl-(1")]-etyl-
s-triazin, 2,4-diamino-6-[2'-undexylimidazolyl-(1")]-etyl-s-triazin, 2,4-diamino-6-[2'-etyl-
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4'-metylimidazolyl-(1")]-etyl-s-triazin, 1-dodecyl-2-metyl-3-benzylimidazolium clorua,
N,N'-bis(2-metyl-1-imidazolyletyl)urea, N,N'-bis(2-metyl-1 -imidazolyletyl)adipamit, 2-
phenyl-4-metyl-5-hydroxymetylimidazol, 2-phenyl-4,5-dihydroxymetylimidazol, ~ san
phim cong axit 2-metylimidazol isoxyanuric, san phim cong axit 2-phenylimidazol
isoxyanuric, san phim cong axit 2,4-diamino-6-[2'-metylimidazolyl-(1")]-etyl-s-triazin
isoxyanuric, 2-metyl-4-formylimidazol, 2-etyl-4-metyl-5-formylimidazol, 2-phenyl-4-
metylformylimidazol, 1-benzyl-2-phenylimidazol, 1,2-dimetylimidazol, 1-(2-
hydroxyetyl)imidazol, vinylimidazol, 1-metylimidazol, 1-allylimidazol, 2-etylimidazol,
2-butylimidazol, 2-butyl-5-hydroxymetylimidazol, 2,3-dihydro-1H-pyrrolo[1,2-
a]benzimidazol, 1-benzyl-2-phenylimidazol hydrobromit, va 1-dodecyl-2-metyl-3-
benzylimidazolium clorua; hop chit xycloamidin va dan xudt cia né, vi du nhu
diazabixycloalken (vi du nhu, 1,5-diazabixyclo(4.3.0)nonen-5 va mudi cta n6 va 1,8-
diazabixyclo(5.4.0)undexen-7 va mubi cta nod); hop chidt amin, vi du nhu
trietylenediamin,  benzyldimetylamin, trietanolamin, dimetylaminoetanol,  va
tris(dimetylaminometyl)phenol; hop chit phosphin, vi du nhu triphenylphosphin,
diphenyl(p-tolyl)phosphin,  tris(alkylphenyl)phosphin, tris(alkoxyphenyl)phosphin,

tris(alkylalkoxyphenyl)phosphin, tris(dialkylphenyl)phosphin,
tris(trialkylphenyl)phosphin, tris(tetraalkylphenyl)phosphin,
tris(dialkoxyphenyl)phosphin, tris(trialkoxyphenyl)phosphin,

tris(tetraalkoxyphenyl)phosphin, trialkylphosphin, dialkylarylphosphin, va
alkyldiarylphosphin; va dixyandiazit.

Céac chét xuc tién luu hoéa nay co thé duogc st dung riéng, hodc trong hdn hop chira
hai hogic nhiéu chat.

Trong sb cac chét xic tién luu hoa, tir quan diém dé c6 duoc ca hidu qua xtc tién
luu hoa hai 1ong va kha nang cach dién hai long, melamin, hop chét imidazol, hop chat
xycloamidin, dan xuét cua hop chét xycloamidin, hop chét phosphin va hop chét amin
dugc wu tién, va melamin, 1,5-diazabixyclo(4.3.0)nonen-5 va mudi ctia né cling nhu 1,8-
diazabixyclo(5.4.0)undexen-7 va mudi cta né duge uwu tién hon.

Luong chét xdc tién luu hoa duoc thém vao khong bi giGi han cu thé néu hiéu qua
xtc tién luu héa o6 thé dat duge. Tuy nhién, xét tir quan diém 1a kha ning Iuu héa cua
ché pham luu héa dugce theo sang ché (D) ciing nhu dic tinh cach dién va kha ning chiu
nuéce cua mang phu thu duoc béng cach luu héa ché phim luu héa dugc theo sing ché,
chit xuc tién luu hoa duoc két hop trong khoang t5t hon 12 0,05 dén 5 phan khdi luong,
t6t hon nita 1a 0,1 dén 3 phan khéi luong, so véi tbng 100 phan khdi Iugng cia tong
luong polyuretan theo sang ché (nghia 13, thanh phan (a)) va thanh phan (c) ma dugc

chira trong ché pham luu héa dugc theo sang ché. Khi ham lugng nay trong khoang tir
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0,05 dén 5 phan khéi luong so véi 100 phan khdi lwong trong tong ctia thanh phan (a) va
(¢), khong chi ché pham lru héa dugc theo sang ché ¢6 thé luu hoa trong thoi gian ngan,
ma ca mang phu thu duoc bang cach luu héa ché phim luu héa dugc theo séng ché ciing
¢6 dic tinh cach dién va kha nang chiu nudc tdt.

Pé ché pham luu héa duge theo sing ché c6 dic tinh in luoi tét va dé ngan ché
phém luu héa duge khong bi chay sau khi in va tir d6 lam d§ day mang tao thanh khong
ddng déu, mong mudn 1a ché pham luu héa duge theo sang ché c6 chi sé chét xuc bién &
25°C 1a khong nhé hon 1,1, tdt hon la trong khoang 1,1 dén 3,0, dac biét tot hon 1a trong
khoang tir 1,1 dén 2,5. V6i muc dich kiém soét chi s chét xuc bién khong nho hon 1,1 &
25°C, vi duy, phuong phap didu chinh chi s chit xuc bién bang céch st dung hat v6 co
hoic hat hitu co duge md ta & trén hodc phuong phéap diéu chinh chi sb chit xic bién
béng cach st dung chét phu gia polymer ¢ thé ap dung, va tot hon 12 phuong phap didu
chinh chi s6 chat xuc bién bang cach st dung hat v6 co hodc hat hiru co dugec mo ta &
trén duoc ap dung.

Thuit ngir “chi s6 chét xtic bién” trong ban mé ta ndy duge xac dinh béng tilé do
nhét do duoce & tbe d6 quay 1 vong trén phut v6i d nhét do duge ¢ tbc d6 quay 10 vong
trén phut, trong d6 do nhét duge do bang cach sir dung méy do do nhét loai cone/plate
(DV-III+Pro, dugc san xuit bdi Brookfield Engineering Laboratories, Inc.; kiéu canh
khudy: CPE-52) & nhiét d6 25°C.

Hon nita, khi cAn ngin nhua khong bi doteri hoa boi sy 6xy héa va méat mau do
gia nhiét, chat chéng 6xy héa vi du nhu chét chéng 6xy héa phenolic, chét chéng 6xy hoa
trén co s& phosphit hodc chét chdng dxy héa trén co s& thioéte co thé duoc thém vao ché
pham luu héa duge theo sang ché.

Cudi cing, mang phu, bang mach nbi day linh hoat va phuong phap san Xuit bang
mach ndi day linh hoat theo sang ché duge mo ta.

Mang phu theo sang ché 13 mang phti bang mach nbi day linh hoat chtra vat phim
luu hoa cua ché pham luu héa duoc theo sang ché. Cu thé 13, mang phu theo séng ché 1a
mang phtt bang mach ndi day linh hoat, ma thu dugc bang céch phii va lwu héa ché pham
Iuu héa dugc theo sang ché trén mét phén hoac toan bd cua bé mit clia bang mach ndi
day linh hoat bao g@)m day ndi duoc tao thanh trén chét nén linh hoat, trén d6 bé mit day
ndi dugc tao thanh.

Bang mach ndi day linh hoat theo sang ché 14 bang mach ndi day linh hoat chtra
chit nén linh hoat va diy ndi dugc tao thanh trén chit nén linh hoat, trong d6 mot phan
hodc toan bo bé mit ma trén d6 day néi duoc tao thanh duoc phu bang mang phu duoc
mo ta & trén.

Xét khia canh kinh t& va kha ning chéng dxy hoa ctia day nbi, day néi duge phi

-32-



34701

bdi mang phu tét hon 1 ddy dong ma thiéc.

Phuong phap san xut bang mach ndi day linh hoat theo sang ché 1a phuong phéap
san xuAt bang mach ndi day linh hoat dugc phu bdi mang phi, phuong phéap nay bao gbm
céc bude 1 dén 3 dudi day:

(bude 1) bude in ché phdm luu héa duge theo sang ché trén it nhit mot phan cua
phan méu day ndi ctia bang mach ndi day linh hoat dé tao thanh mang in trén mau;

(budc 2) bude dit mang in thu duge & bude 1 trong nhiét do 40 dén 100°C dé lam
bay hoi mot phan hodc toan bo dung mdi chira trong mang in; va

(bude 3) bude gia nhiét va luu héa mang in thu duge & bude 1 hodc mang in thu
dwoc & bude 2 & 100 dén 170°C dé tao thanh mang phu.

Ché phém luu hoa dugce theo sang ché ¢6 thé st dung 1am, vi dy, myc in cho mang
phu bao vé cach dién ctia day ndi, va vat phém lvu hoa theo séng ché ¢6 thé str dung lam
mang phu bdo vé cach dién. Cu thé 14, vi du, bang cach phii tat ca hodc mot phan ctia day
néi cta bang mach ndi day linh hoat vi du nhu chip trén mang (COF) bing vat pham luu
héa chira ché phém luvu héda duogce theo sang ché, vat phém luu hoa c6 thé sir dung 1am
mang phu cach dién cho day noi.

Céac bude cu thé duge thuce hién trong phuong phap san xuét bang mach néi day
linh hoat theo sang ché dugc mo ta sau day. Vi du, mang phu ctia bang mach nbi day linh
hoat ¢6 thé tao thanh béang cach thuc hién céc budce 1 dén 3 sau day:

(budc 1) bude in ché phdm luu héa duge theo sang ché trén it nhdt mot phan cta
ph?m mau day ndi ctia bang mach ndi day linh hoat dé tao thanh mang in trén mau;

(budc 2) bude dit mang in thu duge & bude 1 trong nhiét do 40 dén 100°C dé lam
bay hoi mdot phan hozc toan by dung méi chira trong mang in; va

(bude 3) budce gia nhiét va luu héa mang in thu duge ¢ bude 1 hodc mang in thu
duoc & bude 2 & 100 dén 170°C d tao thanh mang phu.

Thao tac dit mang da dugc in ¢ budce 1 trong nhiét do 40 dén 100°C dé 1am bay
hoi dung madi chira trong mang duoc in, 1a thao tac dugc thyc hién ¢ bude 2, thuong dugc
thuc hién & nhiét do 40 dén 100°C, tot hon 12 60 dén 100°C, tt hon la 70 dén 90°C, xem
xét ti 1€ bay hoi ciia dung moi va su chuyén tiép nhanh chéng dén thao tac tiép theo (luu
héa do nhiét & 100 dén 170°C). Khoang thoi gian dat mang da duoc in thu duge trong
bude 1 trong nhiét d6 40 dén 100°C dé lam bay hoi dung méi chua trong mang da dugc
in, 14 thao tac duoc thuc hién & budc 2, khong bi gidi han cu thé; tuy nhién, tot hon 1a 10
dén 120 phut, t6t hon 12 20 dén 100 phut.

Thao tac dit mang dd dugc in & bude 1 trong nhiét d6 40 dén 100°C dé lam bay
hoi dung méi chira trong mang duoc in duge thuc hién khi can thiét, va bude 3 la bude

gia nhiét mang da dugc in ¢ 100 dén 170°C c6 thé duoc thuc hién ngay sau bude 1 dé
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thuc hién phan tmg luu hoa va loai bé dung moi cung ltc. Déi v6i diéu kién dé qué trinh
luu héa do nhiét duge thuc hién trong qua trinh nay, tu quan diém ngan su khuéch tan
cua 16p ma tao thanh va dat do cong vénh thép va do linh hoat thich hop lam mang bao
v, nhiét do d& luu héa do nhiét t6t hon 12 105 dén 160°C, tét hon 1a 110 dén 150°C.
Khoang thoi gian dé Iwu hoa do nhiét duoc thuc hién dé tao thanh mang phu khong bi
2i6i han cu thé; tuy nhién, tot hon 12 10 dén 150 phut, tt hon 1a 15 dén 120 phit.

Theo phuong phap duge mo ta ¢ trén, co thé thu duge bang mach néi day linh
hoat bao gém day ndi duoc tao thanh trén chit nén linh hoat, ma mot phén hoac toan bo
bé mat ma trén do6 day ndi duoc tao thanh duge phu béng mang pht duge mo ta ¢ trén.

Vi du thue hién sing ché

Sang ché duge mo ta chi tiét hon qua céc vi dy; tuy nhién, sang ché khong chi gi¢i
han & cac vi du dudi day.
<Do chi sb axit>

Dung moi chita trong dung dich polyuretan sit dung trong sang ché duoc loai bo
bing cach chung cht dudi 4p suét giam va gia nhiét dé chi thu duoc polyuretan theo sang
ché.

Déi voi polyuretan obtained thu duoc bang phuong phép nay, chi s axit dugc do
theo phuong phap chuin d6 dién thé JIS K0070.

Thiét bi st dung trong phuong phép chuén d¢ dién thé nhu dudi déy.

Thiét bi: may do chudn do dién thé ty dong AT-510, duoc sin xuét bdi Kyoto
Electronics Manufacturing Co., Ltd.

Pién cuc: dién cuc kinh composit C-173, dugc san xuét boi Kyoto Electronics
Manufacturing Co., Ltd.
<Do chi s6 hydroxyl>

Dung mdi chira trong dung dich polyuretan st dung trong sang ché dugc loai bo
bang cach chung cht dudi 4p suat giam va gia nhiét dé chi thu duoc polyuretan theo sang
ché.

D&i v6i polyuretan obtained thu duoc bing phuong phip nay, chi s& hydroxyl
dugc do theo phuong phép chudn do dién thé JIS K0070.

Str dung thiét bi gidng véi thiét bi da st dung dé do chi sb axit dugc mo ta & trén.
<Measurement of Number-Average Trong lugng phan tir cuia polyuretan>

Trong luong phan tr trung binh 36 duge do bing GPC lién quan dén polystyren,
va diéu kién do GPC nhu sau.

Thiét bi: HPLC unit HSS-2000, dugc sin xuét bdi JASCO Corporation

Cot: SHODEX Cot LF-804
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Pha di dong: tetrahydrofuran

Ti 1€ dong: 1,0 mL/phut

Thiét bi do: RI-2031 Plus, duoc san xuét boi JASCO Corporation

Nhiét do: 40,0°C

Luong mau: Sample Loop 100 pL

Nong d6 mau: duge diéu chinh & khoang 0,1% theo khéi luong
< Po dd nhét ctia dung dich chira polyuretan >

Do nhdét cna dung dich polyuretan dugc do theo phuong phép sau.

Str dung may do do nhot loai cone/plate (DV-1I+Pro, duge san xuAt boi Brookfield
Engineering Laboratories, Inc.; kidu canh khudy: CPE-52), d0 nhot ctia dung dich
polyuretan & khoang 0,8g & 7 phut sau khi bat dau do duge xé4c dinh & nhiét dd 25,0°C va
tdc do quay 5 vong trén phut.
<Po d nhot cua ché phém lvu héa duoge >

Do nhét ctia ché pham luu héa duge duge do theo phuong phép sau.

Str dung may do do nhét loai cone/plate (DV-II+Pro, duoc san xuét boi Brookfield
Engineering Laboratories, Inc.; kiéu canh khuéy: CPE-52), d0 nhét cua ché phém luu hoa
duoc & khoang 0,8¢ & 7 phut sau khi bit dau do dwoc x4c dinh & nhiét do 25,0°C va tbe
do6 quay 10 vong trén phut.
< Do chi sb chét xac bién >

Chi s chit xtc bién cta ché pham luu héa duge duge xac dinh theo phuwong phép
sau.

Str dung may do d6 nhdt loai cone/plate (DV-II+Pro, duoc san xuét boi Brookfield
Engineering Laboratories, Inc.; kidu canh khudy: CPE-52), d6 nhét ctia ché phim luu héa
dugc & khoang 0,8g ¢ 7 phut sau khi bat dau do duoc xac dinh & nhiét do 25,0°C va tbe
d6 quay 10 vong trén phut. Sau do, do nhét ¢ 7 phut sau khi bét déu do duoc xac dinh &
nhiét d6 25,0°C va téc d6 quay 1 vong trén phit.

Chi s6 chat xuc bién dugc tinh theo cach sau.

Céch tinh chi s chit xtc bién:

Chi s6 chét xtic bién = [P nhét & 1 vong trén phut] + [PO nhét ¢ 10 vong trén
phut]
<Téng hop Polyeste polyol>
(Vi dy téng hop tham khéo 1)

983,5g (6,74 mol) phthalic anhydrit va 879,2g (7,44 mol) 1,6-hexanediol dugc
thém vao binh phan Uimg dugc lap canh khudy, nhiét k& va binh ngung tu ¢6 binh ct, va
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nhiét d6 bén trong ctia binh phéan ting dugc ting lén 140°C bing cach sir dung bé dau, sau
6 tiép tuc khudy trong 4 gid. Sau do, trong khi tiép tuc khudy cac nguyén liéu duge thém
vao, 1,74g mono-n-butyl tin oxit cling dugc thém vao, va nhiét dd bén trong cua binh
phan tng duoc ting dan. Bom chan khong duge két ndi v6i binh phan ung, va ap suét
bén trong binh phan tng dugc giam din dé loai bo nude khoi binh phan img bang cach
chung cét dudi p sudt giam. Cudi cling, nhiét do bén trong duoc tang lén 220°C va ap
sudt giam xubng 133,32 Pa. Phan tmg dimg sau 15 gio khi nude dugce khing dinh 1 bi
loai bd hoan toan bang cach chung cit. Tri s& hydroxyl ctia polyeste polyol thu duoc tir
d6 (sau day dung dé chi “polyester diol (c)”) duge do 1a 53,1 mg-KOH/g.

[0131]

<Tbng hop Polyuretan>

Vi du téng hop 1 (Vi du so sanh)

Thém vao binh phan tmg dugc Iép canh khudy, nhiét ké va binh ngung tu 10,7g
(24,4 mmol, vong thom: 97,6 mmol) cla 9,9-bis[4-(2-hydroxyetoxy)phenyl]floren,
61,52g cua P-2030 (dugc san xudt boi Kuraray Co., Ltd., polyeste polyol gdm axit
isophthalic/3-metyl-1,5-pentanediol), 6,48g cua axit 2,2-dimetylolpropionic (dugc san
xudt boi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) 1am diol chira nhém carboxyl, va 137,7g
cta y~butyrolacton lam dung mdi, va cdc nguyén li¢u ne‘iy duoc gia nhiét & 100°C va tur
d6 hoan toan bi hoa tan.

Nhiét d6 cta dung dich phan Gng tao thanh dugc ha xuéng 90°C, va 28,31g
metylenbis(4-xyclohexylisoxyanat) (dugc san xuét boi Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.,
tén nhan hiéu: DESMODUR-W) lam hop chét polyisoxyanat dugc thém ting giot vao
hdn hop trong khoéang thoi gian 30 phit bing cach str dung phéu giot. Phan tmg dugc cho
phép thuc hién & 145°C dén 150°C trong 8 gidr va, sau khi khing dinh théng qua phan
tich IR rang hau nhu khong con quan sat théy su hép thu clla nhom isoxyanato tao ra sy
rung dong kéo dai C=0, thi 1,5g etanol (dugc san xuat boi Wako Pure Chemical
Industries, Ltd.) va 24,3g dietylen glycol dietyl éte (dugc san xuét boi Nippon Nyukazai
Co., Ltd.) dugc thém ting giot vao, va phan tmg dugc cho phép tiép tuc dién ra & 80°C
trong 3 gi0, bang cach d6 thu dugce dung dich chira polyuretan chira nhém carboxyl cé
ndng d6 vong thom tr 3,1 mmol/g (sau day dung dé chi “dung dich polyuretan A1”).

Dung dich polyuretan A1 thu duge tir d6 ¢6 d6 nhot 1a 120000 mPa-s. Polyuretan
chira nhom carboxyl co ndng d6 vong thom 1a 3,1 mmol/g (sau day dung dé chi
“polyuretan U1”), ma dugc chira trong dung dich polyuretan Al, c6 trong luong phén tr
trung binh sb 1a 20000 va chi sb axit 1a 25,0 mg-KOH/g. Fig.1 va Fig. 2 tuong mg mo6 ta
quang ph6 '"H-NMR (dung méi: CDCls) va quang phé IR cua polyuretan Ul.
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Hon nita, dung dich polyuretan A1 ¢6 nong do chit rin 1a 40,0% theo khéi lugng.
Vi du téng hop 2 (Vi du séng ché)

10,7g 9,9-bis[4-(2-hydroxyetoxy)phenyl]floren, 61,52g polyester diol (o) duoc
mod ta bén trén (polyeste polyol bao gbm axit o-phthalic /1,6-hexanediol), 6,48g axit 2,2-
dimetylolpropionic (dugc san xuét boi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) 1am diol chta
nhém carboxyl, va 137,7g y-butyrolacton lam dung méi dugc thém vao binh phan tmg
duoc 1ip canh khudy, nhiét ké va binh ngung tu, va cac nguyén liéu nay duoc gia nhiét &
100°C va tir d6 hoan toan bi hoa tan.

Nhiét d6 cta dung dich phan tmg tao thanh dugc ha xuéng 90°C, va 28,31g
metylenbis(4-xyclohexylisoxyanat) (dugc san xuét boi Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.,
tén nhin hiéu: DESMODUR-W) lam hop chét polyisoxyanat dugc thém timg giot vao
hdn hop trong khoang thoi gian 30 phit béng cach sir dung phéu giot. Phan tmg dugc cho
phép din ra & 145°C dén 150°C trong 8 gid va, sau khi khdng dinh su bién mét déng ke
cia isoxyanat, thi 1,5g etanol (dugc san xuit bdi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.)
va 24,3g dietylen glycol dietyl éte (duoc san xuét bai Nippon Nyukazai Co., Ltd.) duoc
thém tung giot vao, va phan ung dugc cho phép tiép tuc dién ra & 80°C trong 3 gio, bing
cach d6 thu duge dung dich chira polyuretan chira nhom carboxyl ¢6 nong do vong thom
tir 3,1 mmol/g (sau ddy dung dé chi “dung dich polyuretan A27).

Dung dich polyuretan A2 thu dugc tir d6 c6 do nhét 1a 120000 mPa-s. Polyuretan
chita nhém carboxyl c6 nong do vong thom la 3,1 mmol/g (sau day dung dé chi
“polyuretan U2”), ma chira trong dung dich polyuretan A2, c6 trong luong phén tr trung
binh s8 1a 20000 va chi s6 axit 1a 25,0 mg-KOH/g. Fig.3 va Fig. 4 tuong tmg mo ta quang
phé "H-NMR (dung méi: CDCl3) va quang phd IR ctia polyuretan U2,

Hon nita, dung dich polyuretan A2 ¢6 ndng d6 chét rin 1a 40,0% theo khéi lugng.
Vi du téng hop 3 (Vi du séng ché)

10,7g cta 9,9-bis[4-(2-hydroxyetoxy)phenyl]floren, 30,76g ctia P-2030 (dugc san
xudt boéi Kuraray Co., Ltd., polyeste polyol chira axit isophthalic/3-metyl-1,5-
pentanediol), 30,76g cta polyeste diol (a)dugc mo ta & trén (polyeste polyol chira axit
phthalic/1,6-hexanediol), 6,48g cua axit 2,2-dimetylolpropionic (dugc san xuat boi
Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) lam diol chtra nhom carboxyl, va 137,7g clua p-
butyrolacton lam dung mdi duoc thém vao binh phan tmg dugc lap canh khudy, nhiét ké
v binh ngung tu, va cac nguyén liéu nay duoc gia nhi¢t ¢ 100°C va tir do hoan toan bi

hoa tan.

Nhiét do ctia dung dich phan ung tao thanh dugc ha xubng 90°C, va 28,31g cla
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metylenbis(4-xyclohexylisoxyanat) (dugc san xuét badi Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.,
tén nhan hiéu: DESMODUR-W) lam hop chat polyisoxyanat dugc thém timg giot vao
hdn hop trong khoang thoi gian 30 phut bing céch sir dung phéu giot. Phan timg duge cho
phép dién ra & 145°C dén 150°C trong 8 gid va, sau khi khing dinh su mét di dang ké clia
isoxyanat, thi 1,5g etanol (dugc san xudt boi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) va
24,3g cua dietylen glycol dietyl éte (duoc san xuét boi Nippon Nyukazai Co., Ltd.) duoc
thém timg giot vao, va phan ung dugc cho phép tiép tuc dién ra & 80°C trong 3 gid, béang
cach d6 thu duge dung dich chira polyuretan chira nhém carboxyl c6 néng dd vong thom
tir 3,1 mmol/g (sau day dung dé chi “dung dich polyuretan A3”).

Dung dich polyuretan A3 thu dugc tir phan ing trén c¢6 do nhét 1a 120000 mPa-s.
Polyuretan chira nhém carboxyl c6 ndng d6 vong thom tr 3,1 mmol/g (sau diy dung aé
chi “polyuretan U3”), ma chita trong dung dich polyuretan A3, ¢6 trong luong phén tu
trung binh sé 1a 20000 va chi s6 axit 12 25,0 mg-KOH/g. Fig.5 va Fig.6 tuong img mo ta
quang ph6 "H-NMR (dung méi: CDCls) va quang phé IR cua polyuretan U3.

Hon nita, dung dich polyuretan A3 c6 néng d6 chét ran 1a 40,0% theo khéi lugng.
Vi du tbng hop 4 (Vi du sang ché)

10,7g 9,9-bis[4-(2-hydroxyetoxy)phenyl]floren, 61,52g P-2020 (dugc san xuat boi
Kuraray Co., Ltd., polyeste polyol chira axit terephthalic/3-metyl-1,5-pentanediol), 6,48g
axit 2,2-dimetylolpropionic (dugc san xuét boi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) 1am
diol chra nhém carboxyl, va 137,7g y-butyrolacton lam dung moi dugc thém vao binh
phan Umg dugc lap canh khudy, nhiét k& va binh ngung tu, va cac nguyén liéu nay duogc
gia nhiét & 100°C va tir d6 hoan toan bi hoa tan.

Nhiét d6 cta dung dich phan Umg tao thanh dugc ha xuéng 90°C, va 28,31g
metylenbis(4-xyclohexylisoxyanat) (dugc san xuat boi Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.,
tén nhin hiéu: DESMODUR-W) lam hop chit polyisoxyanat dugc thém ting giot vao
hdn hop trong khoang thoi gian 30 phit bang cach st dung phéu giot. Phén tmg duoc cho
phép dién ra & 145°C dén 150°C trong 8 gio va, sau khi khing dinh sy mit di dang ké cta
isoxyanat, thi 1,5g etanol (dugc san xuit boi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) va
24 3¢ dietylen glycol dietyl éte (dugc san xuit boi Nippon Nyukazai Co., Ltd.) duge
thém ting giot vao, va phan tng dugc cho phép tiép tuc dién ra & 80°C trong 3 gid, béang
cach d6 thu duoc dung dich chtra polyuretan chira nhém carboxyl ¢6 ndng d6 vong thom
tir 3,1 mmol/g (sau day dung dé chi “dung dich polyuretan A4”).

Dung dich polyuretan A4 thu dugc tir phan tmg trén ¢6 do nhét la 120000 mPa-s.
Polyuretan chira nhém carboxyl ¢6 ndng d6 vong thom tir 3,1 mmol/g (sau day ding dé

chi “polyuretan U4”), ma chua trong dung dich polyuretan A4, c6 trong lugng phén tu
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trung binh s6 20000 va chi s6 axit 25,0 mg-KOH/g.

Hon nita, dung dich polyuretan A4 ¢ ndng d6 chat rén 1a 40,0% theo khdi lugng.
Vi du tong hop 5 (Vi du sang ché)

10,27g ctia 9,9-bis[4-(2-hydroxyetoxy)phenyl]fluoren, 59,09g cua polyester diol
(o) duge md ta & trén (polyeste polyol chura axit o-phthalic/1,6-hexanediol), 7,78g cua
axit 2,2-dimetylolpropionic (dugc san xuét boi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) lam
diol chira nhém carboxyl, va 137,7g clia y-butyrolacton lam dung méi duoc thém vao
binh phan g duoc lip canh khudy, nhiét ké va binh ngung tu, va cac nguyén liéu nay
duoc gia nhiét & 100°C va tir d6 hoan toan bi hoa tan.

Nhiét d6 ctiia dung dich phan tmg tao thanh duoc ha xuéng 90°C, va 29,87¢g cua
metylenebis(4-xyclohexylisoxyanat) (dugc san xudt boi Sumika Bayer Urethane Co.,
Ltd., tén nhin hiéu: DESMODUR-W) lam hgp chét polyisoxyanat dugc thém timg giot
vao hén hop trong khoang thoi gian 30 phut bing céch sir dung phéu giot. Phan Gng dugc
cho phép dién ra & 145°C dén 150°C trong 8 git va, sau khi khing dinh su mét di déng
ké cua isoxyanat, thi 1,5g etanol (dugc san XuAt bdi Wako Pure Chemical Industries,
Ltd.) va 24,3g cua dietylen glycol dietyl éte (duge san xuét boi Nippon Nyukazai Co.,
Ltd.) duoc thém timg giot vao, va phan tmg dugc cho phép tiép tuc dién ra & 80°C trong
3 gidy, bang cach d6 thu dugc dung dich chira polyuretan chira nhém carboxyl c6 ndng dd
vong thom 3,0 mmol/g (trong ban md ta nay dung dé chi “dung dich polyuretan A5”).

Dung dich polyuretan A5 thu dugc tlr phan {mg trén c¢6 do nhot 1@ 120000 mPa-s.
Polyuretan chtta nhém carboxyl ¢6 ndng do vong thom tir 3,0 mmol/g (sau déy dung aé
chi “polyuretan U5”), ma chia trong dung dich polyuretan A5, cé trong luong phén tur
trung binh s6 12 20000 va chi s6 axit 1a 30,0 mg-KOH/g.

Hon nita, dung dich polyuretan AS c6 ndng d6 chit rén 1a 40,0% theo khdi lugng.
Vi du téng hop 6 (Vi du sang ché)

10,27g cta 9,9-bis[4-(2-hydroxyetoxy)phenyl]fluoren, 61,52g ctia polyester diol
(a)duge md ta & trén (polyeste polyol chua axit o-phthalic/1,6-hexanediol), 7,21g cua
axit 2,2-dimetylolbutanoic (dugc san xuét bai Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) lam
diol chita nhom carboxyl, va 138,7g cla j-butyrolacton lam dung mdi duoc thém vao
binh phan Ung dugc lip canh khudy, nhiét ké va binh ngung tu, va cac nguyén liéu nay
duoc gia nhiét & 100°C va tir @6 hoan toan bi hoa tan.

Nhiét do ctia dung dich phan tmg tao thanh dugc ha xubng 90°C, va 28,31g cua
metylenebis(4-xyclohexylisoxyanat) (dugc san xuét boi Sumika Bayer Urethane Co.,
Ltd., tén nhan hiéu: DESMODUR-W) lam hgp chét polyisoxyanat dugc thém timg giot
vao hdn hop trong khoang thoi gian 30 phut bang cach sir dung phéu giot. Phan img duoc
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cho phép dién ra & 145°C dén 150°C trong 8 gios va, sau khi khang dinh su mét di dang
ké cua isoxyanat, thi 1,5g etanol (duoc san xuat boi Wako Pure Chemical Industries,
Ltd.) va 24,5g cua dietylen glycol dietyl éte (dugc san xuét bai Nippon Nyukazai Co.,
Ltd.) dugc thém timg giot vao, va phan tmg dugc cho phép tiép tuc dién ra & 80°C trong
3 gid, bing cach d6 thu duge dung dich chira polyuretan chira nhom carboxyl c6 ndng do
vong thom 3,1 mmol/g (trong ban mo ta nay dung dé chi “dung dich polyuretan A6”).

Dung dich polyuretan A6 thu dugc tir phan tmg trén c6 do nhot la 120000 mPa-s.
Polyuretan chtra nhém carboxyl c6 ndng do vong thom tir 3,1 mmol/g (sau day dung aé
chi “polyuretan U6”), ma chira trong dung dich polyuretan A6, ¢6 trong lugng phén tr
trung binh s6 12 20000 va chi s6 axit 1a 25,0 mg-KOH/g.

Hon nita, dung dich polyuretan A6 ¢6 ndng do6 chit rin 12 40,0% theo khdi luong.
Vi du téng hop 7 (Vi du sang ché)

10,00g ctia 9,9-bis[4-(2-hydroxyetoxy)phenyl]fluoren, 66,70g cua polyester diol
(o) duoc md ta & trén (polyeste polyol chira axit o-phthalic/1,6-hexanediol), 6,50g cua
axit 2,2-dimetylolpropionic (dugc san xuét boi Tokyo Chemical Industry Co., Ltd.) 1am
diol chtra nhém carboxyl, va 138,0g cua y-butyrolacton lam dung moi duoc thém vao
binh phén tmg dugc ldp canh khudy, nhiét ké va binh ngung ty, va cic nguyén li¢u nay
duoc gia nhiét & 100°C va tir d6 hoan toan bi hoa tan.

Nhiét d6 cta dung dich phan Umg tao thanh duoc ha xubng 90°C, va 24,00g cla
isophoron diisoxyanat (dugc san xuat bsi Evonik Industries AG, trade name: IPDI) lam
hop chét polyisoxyanat dugc thém timg giot vao hdn hop trong khoang thoi gian 30 phut
béng céch st dung phéu giot. Phan tmg dugc cho phép dién ra ¢ 145°C dén 150°C trong
8 git va, sau khi khang dinh su mat di dang ké ctia isoxyanat, thi 1,5g etanol (dugc san
xut boi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) va 24,4g cla dietylen glycol dietyl &te
(duoc san xuit bai Nippon Nyukazai Co., Ltd.) dugc thém ting giot vao, va phan Umg
duoc cho phép tiép tuc dién ra & 80°C trong 3 gio, bang cach d6 thu dugc dung dich chira
polyuretan chtra nhém carboxyl ¢6 ndéng d6 vong thom 3,2 mmol/g (trong ban md ta nay
ding dé chi “dung dich polyuretan A7”).

Dung dich polyuretan A7 thu dugc tir phan {mg trén c6 do nhot la 120000 mPa-s.
Polyuretan chira nhom carboxyl ¢6 ndng do vong thom tir 3,2 mmol/g (sau day dung dé
chi “polyuretan U7”), ma chtra trong dung dich polyuretan A7, c6 trong luong phén tr
trung binh sb 12 20000 va chi s6 axit 1a 25,0 mg-KOH/g. Hon nita, dung dich polyuretan
A7 c6 ndng do chat rén 1a 40,0% theo khdi lugng.

Vi du téng hop 8 (Vi du so sanh)
248,0g cia C-1090 (duoc san xuét boi Kuraray Co., Ltd., (poly)cacbonate diol thu
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duoc bing cach sir dung 1,6-hexanediol va 3-metyl-1,5-pentanediol lam nguyén liu, chi
s6 hydroxyl: 122,22 mg-KOH/g) lam (poly)cacbonat polyol, 47.5g cua axit 2,2-
dimetylolbutanoic (dugc san xudt béi Nippon Kasei Chemical Co., Ltd.) lam diol chta
nhoém carboxyl, 2,7g cta trimetyloletan (dugc san xuét bai Mitsubishi Gas Chemical
Company, Inc.) lam polyol khong phdi (poly)cacbonat polyol va diol chtra nhom
carboxyl, va 467,5¢ cua p-butyrolacton (dugc san xuat boi Mitsubishi Chemical
Corporation) va 82,5g cta dietylen glycol dietyl €te (dugc san xuat boi Nippon Nyukazai
Co., Ltd.) 1am dung mdi duge thém vao binh phan g duge lip canh khudy, nhiét ké va
binh ngung ty, va cc nguyén liéu nay dugc gia nhi¢t & 100°C va tir 6 hoan toan bi hoa
tan. }

Nhiét dd cia dung dich phan Gng tao thanh duoc ha xudng 90°C, va 150,4g cua
metylenebis(4-xyclohexylisoxyanat) (duge san xuit bdi Sumika Bayer Urethane Co.,
Ltd., tén nhin hiéu: DESMODUR-W) lam hop chét diisoxyanat dugc thém timg giot vao
hdn hgp trong khoang thoi gian 30 phut bang cach str dung phéu giot.

Phan tmg duge thye hién ¢ 120°C trong 8 gio, va sy mét di dang ké ctia hop chat
diisoxyanat dugc khang dinh qua phép phan tich quang phd thAm hdng ngoai. Sau do,
1,5g cua etanol (duoc san xuat béi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) dugc thém timg
giot vao dung dich phan tng, va phan {mg dugc thuc hién tiép & 80°C trong 3 gio, bang
cach d6 thu dugce dung dich chira polyuretan c6 nhém carboxyl va lién két cacbonat
(trong ban md ta nay dung d¢ chi “dung dich polyuretan A8”).

Dung dich polyuretan A8 thu dugc tir phan tmg trén ¢6 d¢ nhét la 145000 mPa-s &
25°C. Polyuretan ¢6 nhom carboxyl va lién két cacbonat (trong ban mo ta nay dung aé
chi “polyuretan U8”), ma chira trong dung dich polyuretan A8, c6 trong luong phén tur
trung binh s 1a 14000 va chi s6 axit 12 40,0 mg-KOH/g. Hon nita, dung dich polyuretan
A8 c6 ndng do chét rin 1a 45,0% theo khdi luong.

Vi du tong hop 9 (Vi du so sénh)

248,0g cua C-1015N (duoc san xuit boi Kuraray Co., Ltd., a (poly)cacbonate
polyol thu dugc bing cach st dung 1,9-nonanediol va 2-metyl-1,8-octanediol lam nguyén
liéu, chi sb hydroxyl: 122,22 mg-KOH/g) lam (poly)cacbonat polyol, 47,5g cta axit 2,2-
dimetylolbutanoic (dugc san xuét boi Nippon Kasei Chemical Co., Ltd.) lam diol chtra
nhom carboxyl, 2,7g cta trimetyloletan (duogc san xuAt boi Mitsubishi Gas Chemical
Company, Inc.) lam polyol khéng phai (poly)cacbonat polyol va diol chua nhom
carboxyl, va 467,5g cua pbutyrolacton (dugc san xuit boi Mitsubishi Chemical
Corporation) va 82,5g cta dietylen glycol dietyl €te (dugc san xuét bdi Nippon Nyukazai
Co., Ltd.) lam dung méi duge thém vao binh phan tng duoc lép canh khuéy, nhiét ké va

binh ngung ty, va cdc nguyén liéu nay dugc gia nhiét & 100°C va tir d6 hoan toan bi hoa
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tan.

Nhiét d6 ctia dung dich phan Ung tao thanh dugc ha xuéng 90°C, va 150,4g cua
metylenebis(4-xyclohexylisoxyanat) (dugc san xuit béi Sumika Bayer Urethane Co.,
Ltd., tén nhan hiéu: DESMODUR-W) lam hop chét diisoxyanat duoc thém timg giot vao
hdn hop trong khoang thoi gian 30 phut bang cach st dung phéu giot.

Phén tmg duoe thue hién & 120°C trong 8 gio, va su mét di dang ké ctia hop chat
diisoxyanat dugc khéang dinh qua phép phan tich quang phd thim hdng ngoai. Sau do,
1,5g cua etanol (dugc san xuit bdi Wako Pure Chemical Industries, Ltd.) dugc thém ting
giot vao dung dich phan tmg, va phan tmg duoc thuc hién tiép & 80°C trong 3 gio, bang
cach d6 thu duoc dung dich chtra polyuretan ¢6 nhém carboxyl va lién két cacbonat
(trong ban md ta nay dung dé chi “dung dich polyuretan A9”).

Dung dich polyuretan A9 thu dugc tir phan ng trén 6 do nhét 1a 145000 mPa-s &
25°C. Polyuretan ¢6 nhom carboxyl va lién két cacbonat (trong ban mé ta nay dung dé
chi “polyuretan U9”), ma chira trong dung dich polyuretan A9, c6 trong luong phén tu
trung binh s6 1a 14000 va chi s6 axit 1a 40,0 mg-KOH/g. Hon nira, dung dich polyuretan
A9 ¢6 ndng dd chét rén 12 45,0% theo khdi luong.

Pic tinh cla polyuretan U1 dén U9 duge thé hién trong 1.
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< Didu ché hdn hop chat chinh >
(Vi du pha tron 1)

Str dung may nghién ba truc (dugc san xuat boi Inoue MFG., Inc., loai: S-4 3/4 x
11), 160,0 phan khdi lugng cua dung dich polyuretan Al, 6,3 phin khdi luong clia bot
silica (dugc san xuit boi Nippon Aerosil Co., Ltd., tén nhan hi¢u: AEROSIL R-974),
0,72 phén khéi lugng melamin (duge san xuat bai Nissan Chemical Industries, Ltd.) 1am
chét xtc tién luu héa, va 8,4 phan khbi lugng cta dietylen glycol dietyl éte duoc khuay
8 két hop voi bot silica va chét xuc tién luu hoa vao dung dich polyuretan Al. Tiép theo,
2,0 phan khéi lugng cua chét chong sui bot (dugc san xuét boi Momentive Performance
Materials Inc., tén nhin hiéu: TSA750S) dugc thém vao hdn hop, va hon hop tao thanh
duoc khuéy bﬁng cach str dung ban xéng. Hon hop pha tron thu duge tir d6 duge xac dinh
1a hdn hop chét chinh C1.

(Vi du pha tron 2 dén 7)

Céc nguyén liéu duge pha trén theo cong thirc tuong tmg dugc thé hién trong bang
2 theo cach tuong tu nhu trong vi du pha tron 1. Ho6n hop pha tron duoc diéu ché trong vi
du pha trén 2 dén 7 duoc xé4c dinh tuong tmg 12 hdn hop chit chinh C2 dén C7. Luu y
rang gi tri s6 trong bang 1a gia tri theo “phan khdi lugng.”

(Vi du pha trén 8)

St dung may nghién ba truc (duoc san xuét boi Inoue MFG., Inc., type: S-4 3/4 x
11), 160,0 phin khéi luong cua dung dich polyuretan Al, 6,3 phan khdi lugng cia bot
silica (dugc san xuét boi Nippon Aerosil Co., Ltd., tén nhan hi¢u: AEROSIL R-974), 1,0
phan khéi luong ciia hydrotanxit (dugc san xuét bai Kyowa Chemical Industry Co., Ltd.,
tén nhan hiéu: DHT-4A), 0,72 phén khéi lugng cia melamin (duge san xuét boi Nissan
Chemical Industries, Ltd.) 1am chit xtc tién luu héa, va 8,4 phin khéi lugng ctia dietylen
glycol dietyl éte duoc khudy dé két hop v6i bot silica va chét xtc tién luu héa vao dung
dich polyuretan A 1. Tiép theo, 2,0 phin khéi luong ctia chét chdng stii bot (dugc san Xuét
béi Momentive Performance Materials Inc., tén nhan hiéu: TSA750S) duoc thém vao hdn
hop, va hdn hop tao thanh dugc khuéy bang cach sir dung ban xéng. Hon hop pha tron
thu duoc tir 46 duoc xac dinh 13 hdn hop chit chinh C8.

(Vi du pha trén 9)

Cac nguyén liéu duoc pha tron theo cdng thie duge thé hién trong bang 2 theo
cach twong tu nhu trong vi du pha tron 1. Hon hop pha tron dugc didu ché trong vi du
pha tron 9 dugc xac dinh la hdn hop chat chinh C9. Luu y rang gié tri sd trong bang 1a gia
tri theo “phéan khdi lugng.”

(Vi du pha tron so sanh 1)
St dung may nghién ba truc (dugc san xuit bai Inoue MFG., Inc., type: S-4 3/4 x
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11), 140,0 phan khéi luong ctia dung dich polyuretan A8, 5,5 phan khdi luong cua bot
silica (dugc san xuét boi Nippon Aerosil Co., Ltd., tén nhan hiéu: AEROSIL R-974),
0,72 phén khéi luong ctia melamin (duge san xuit boi Nissan Chemical Industries, Ltd.)
lam chét xuc tién luu hoa, va 8,4 phin khéi lugng cta etylen glycol dietyl €te dugc khudy
dé két hop voi bot silica va cht xtc tién Ivu héa vao dung dich polyuretan A8. Tiép theo,
2,0 phén khdi luong cua chét chéng sti bot (dugc san xuit béi Momentive Performance
Materials Inc., tén nhan hiéu: TSA750S) dugc thém vao hdn hop, va hdn hop tao thanh
duoc khuéy béng cach str dung ban xéng. Hon hop pha tron thu dugc tir d6 duoc xdc dinh
12 hdn hop chét chinh D1.

(Vi du pha tron so sanh 2)

Céac nguyén liéu dugc pha tron theo cong thirc dugc thé hién trong bang 2 theo
cach tuong tu nhu trong vi du pha tron 1. Hon hop pha tron duge didu ché trong vi du
pha tron so sanh 2 dugc xac dinh 12 hdn hop chét chinh D2. Luu ¥ rang gia tri sd trong
bang la gia tri theo “phan khdi luong.”
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< Piéu ché dung dich chira chét luu hoa >
(Vi du pha tron dung dich chira chét luu hoa 1)

16,85 phan khdi luong nhua epoxy ¢ cAu tric duge thé hién bdi cong thirc (35)
(dwoc san xudt boi Mitsubishi Chemical Corporation, tén loai: JER604, duong luong
epoxy: 120 g/duong lugng) va 18,25 phan khéi lugng cua dietylen glycol dietyl éte duoc
thém vao binh dugc lap canh khudy, nhiét ké va binh ngung ty, va bat dau khudy.

Trong khi tiép tuc khudy nguyén lidu, nhiét do bén trong ctia binh dugc téng 1én
40°C bing céch sit dung bé dAu. Sau khi nhiét do bén trong dat 40°C, tiép tuc khudy
trong 30 phut nita. Sau do, JER604 dugc khang dinh 1 hoan toan hoa tan, va dung dich
tao thanh dwoc lam lanh dén nhiét do béng, bing cach d6 thu duge dung dich chta
JER604 ¢6 ndng do 1a 48% tinh theo khéi luong. Dung dich nay dugc xac dinh la dung
dich chtra chét luu hoa E1.

: ™

O

< Tron hdn hop chit chinh véi dung dich chira chat Iuu héa >
(Vi du pha tron ché pham luu héa dugce 1)

88,71 phan khéi luong cta hdn hop chét chinh C1 va 3,51 phan khoi lugng clia
dung dich chtra chét luu hoa E1 duge thém vao binh chira nhya. Hon nita, dé do nhét cua
hdn hop tao thanh phu hgp véi do nhdt cia cac ché pham luu héa duoc twong tmg trong
cac vi du pha tron va vi du pha tron so sanh dugc moé ta dudi day, 3,0 phﬁn khéi luong
cua dietylen glycol dietyl éte va 1,5 phan khéi lugng ctia dietylen glycol etyl éte axetat
duoc thém vao 1am dung modi. Cac nguyén liéu nay dugc khudy & nhiét d6 trong phong
trong 5 phiit bang cach khudy bang ban xéng, tir d6 thu duoc ché pham Iuu héa duge (sau
day dung dé chi “ché pham hru hoa duge F17). Ché phdm Iuu héa duge F1 thu duge tir
d6 c6 dd nhét 1a 37000 mPa-s & 25°C va chi sb chat xtc bién 14 1,15.

(Vi du pha tron ché phém luu héa duge 2 dén 9)

Cac nguyén liéu duge pha tron theo cdng thire tuong tng duoc thé hién trong bang
3 theo cach tuwong tu nhu trong vi du pha tron ché phim luu héa dugc 1. Hon hop pha
tron dugc didu ché trong vi du pha tron ché phém luu hoa duoc 2 dén 9 duge x4c dinh
tuong Gmg 1a ché phdm Iuwu héa dugce F2 dén F9.

(Vi du pha tron ché pham lwu hoéa duoc 10)
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Sau khi khudy 100,0 phan khéi luong ctia dung dich polyuretan Al, 0,25 phan
khéi luong cua 1,5-diazabixyclo(4.3.0)nonen-5 (dugc san xuét boi San-Apro Ltd., tén
nhan hidu: DBN) lam chét xtc tién luu héa, 4,5 phan khéi lugng ctia dung dich chira chét
luu hoa E1 va 2,51 phan khéi lugng cua dietylen glycol dietyl éte, 1,0 phan khéi lugng
cla chét chéng sui bot (dugc san xuat bdi Momentive Performance Materials Inc., tén
nhan hiéu: TSA750S) duoc thém vao, va hdn hop tao thanh duoc khudy béng cach su
dung ban xéng, tir d6 thu dugc ché pham luu hoa dugce (trong ban md ta nay dung dé chi
“ché phim luu hoa dugc F10). Ché pham luu héa duge F10 thu duge tir d6 ¢6 do nhot la
32000 mPa-s & 25°C va chi sb chat xtc bién 1a 1,02,

(Vi du pha tron ché pham lwu hoéa dugc 11)

Han hop pha tron dugc diéu ché theo cach tuong tu nhw “Vi dy pha trdn ché pham
luu hoa duoc 10” duoc mo ta & trén, ngoai trir 14 dung dich polyuretan Al duge thay ddi
thanh dung dich polyuretan A4, tir d6 thu dugc ché pham luu héa duoc (trong ban md ta
nay ding dé chi “ché phdm luu héa duge F11). Ché pham luu héa duge F11 thu dugc tir
d6 ¢6 do nhot 1a 31000 mPa-s & 25°C va chi sb chét xtc bién 1a 1,02.

(Vi du so sanh pha tron ché phdm Iuu héa duge 1)

78,62g hdn hop chét chinh D1 va 5,62g dung dich chia chat Ivu héa E1 duge
thém véao binh chtta nhua. Hon nita, d& d6 nhét clia hdn hop tao thanh phu hop véi do
nhét cta cac ché pham huu héa duge tuong ing trong cac vi du pha tron va vi du pha tron
so sanh duoc md ta dudi day, 4,8g dietylen glycol dietyl éte va 1,3g dietylen glycol etyl
éte axetat duoc thém vao lam dung méi. Cac nguyén li€u nay duogc khudy & nhiét do
trong phong trong 5 phut bang cach khudy bang ban xéng, tr d6 thu dugce ché pham luu
hoa dugc (sau day dung dé chi “ché phém luu hoéa duge G17). Ché pham luu héa dugc
G1 thu duge tir d6 ¢6 do nhét 1a 38000 mPa-s & 25°C va chi sb chat xuc bién 1a 1,25.

(Vi du so sanh pha tron ché pham luu héa dugc 2)

Hoén hop pha tron duge diéu ché theo cach tuong tu nhu trong “Vi du so sanh pha
tron ché phém luu héa duge 17 duoc md ta & trén, ngoai trir la hdn hop pha tron chét
chinh D1 dugc thay d6i thanh hon hop pha tron chét chinh D2, tir d6 thu dugc ché phim
luu héa dugc (trong ban mo ta nay dung dé chi “ché pham luu hoa dugc G27). Ché pham
luu héa duge G2 thu duge tir d6 ¢6 do nhot 1a 38000 mPa-s va chi s6 chét xuc bién 1a
1,25.

Béang 3 thé hién cong thirc cua ché phém lwu héa duoc F1 dén F11, G1 va G2.
Hon nfita, bang 4 tinh toan luong (phan khéi luong) cua céc thanh phan tuong Ung cla
ché phim luu héa duoc F1 dén F11, G1 va G2.
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(Vidu 1 dén 11, va vidu so sanh 1 va 2)

Str dung ché phim lhru hoa duoc F1 dén F11, G1 va G2, d6 linh hoat, kha nang
ngin dirt mach, d6 cong vénh va do bén cach dién trong thoi gian dai duge danh gia theo
phuong phép tuong tmg dugc mo ta dudi day. Két qua duoc thé hién trong bang 5.
< Dénh gia do linh hoat >

Trén nén dong cua tAm c4n mong trang d6ng linh hoat (dugc san xudt bai
Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., tén loai: SPERFLEX, d¢ day déng: 8 um, do day
polyimit: 38 pm), ché phim luu héa duge F1 duoc in lu6i & chiéu rong 75 mm va chiéu
dai 110 mm sao cho mang phi tao thanh c6 do day sau khi luu hoa la 15 pm, va tAm cén
mong nay dugc duy tri & nhiét do phong trong 10 phut va tiép d6 dugc dit trong may lam
kho loai luu thong khi nong 120°C trong 60 phut dé luu héa ché pham luu héa dugce F1.
Mang PET 16p dudi cta vat thir nghiém duge xit 1y theo cach do6 duoc boc bo, va vat thir
nghi¢m duoc cit thanh dai c6 chiéu rong 10mm bing c4ch st dung dao hitu dung, sau d6
dai nay duoc ubn cong & 180 dd sao cho bé mit mang luu héa hudng ra ngoai, va san
pham tao thanh dugc nén 6 0,5 £ 0,2 MPa trong 3 gidy bang cach s dung may nén. Phan
bi udn trong trang thai udn duge quan sat dudi kinh hién vi voi d6 phong dai 1a 30, va
kidm tra su ¢ mit hodc khong c6 mit cia cac vét nit. Két qua duoc thé hién trong bang
3.

Hon nita, danh gia twong tu dugc thuc hién st dung ché phém luu héa dugc F2
dén F11, G1 va G2. Két qua duoc thé hién trong bang 5.
< Panh gia kha ning ngén dut mach clia bang mach néi day (thir nghiém MIT)>

Trén bang mach ndi day linh hoat duge xu ly béng cach ma thiéc chit nén ma
duoc san xuét béng cach khic mon tAm can mong trang déng linh hoat (dugc san xuAt boi
Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., tén loai: SPERFLEX US, d¢ day dong: 8 pm, do day
polyimit: 38 um) va c6 hinh dang mAu gidng luge bi nhu duge md ta trong JPCA-ETO01
(bé rong day dong/bé rong day ddéng = 15 um/15 pm), ché pham luru héa duoc F1 dugc in
lu6i sao cho mang phu tao thanh c6 d6 day (sau khi lam kho) 1a 10 pum tinh tir bé mit
polyimit. Bang mach ndi day thu duoc tir d6 ma c6 mang phu dugc tao thanh trén bang
mach dugc dit trong may 1am kho loai luu thong khi noéng 80°C trong 30 phut va sau d6
trong may lam kho loai luu théng khi néng 120°C trong 120 phut, tir d6 mang phu dugc
luu héa.

Miéng thir nghiém thu duge tir d6 duge thir nghiém theo JIS C-5016 véi céc diéu
kién thir nghiém dudi day.

(Diéu kién thir nghiém)
May thir: May thit MIT BE202, duoc san xuét boi Tester Sangyo Co., Ltd.
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Téc dd udn nép: 10 1an/phit

Tai trong: 200 g

Goc ubn nép: £90°

Ban kinh ctia diu chiu kep: 0,5 mm

S4 14n thuc hién thao tac udn nép duoc tang din 1én 10 14n cho mdt 1an trong didu
kién thtr nghiém dugc mo ta & trén, va quan sat bz"ang mat thuong su ¢6 mdt hodc khong
c6 mit cua vét nat day nbi, ghi lai s6 1an thuc hién thao tac ubn nép khi vét nit duoc tao
ra. Két qua dugc thé hién trong béang 3.

Hon nita, ddnh gia twong tu duoc thuc hién sur dung ché phérn luu hoa duoc F2
dén F11, G1 va G2. Két qua dugc thé hién trong bang 5.
<bénh gia d6 cong vénh>

Ché pham lwu héa duge F1 dugc in ludi trén chét nén bang cach st dung ludi
polyeste 180 mit, va chét nén nay duogc dit trong may sdy kho loai Iuu thong khong khi
néng 80°C trong 30 phut. Sau do, chét nén duoc dat trong may siy kho loai luu thong
khong khi néng 120°C trong 60 phut dé luu héa ché pham luu héa duge F1 da dugc in.
Mang polyimit day 25 pm [KAPTON (d4 dang ky nhan hiéu) 100EN, duoc san xudt boi
DuPont-Toray Co., Ltd.] duoc str dung lam chét nén.

Mang luu héa thu dugc bang cach in ché phim luu hoa duoc va sau d6 Iuu héa
ché pham trong mdy lam kho loai luu théng khi néng duoc cit voi kich thude 50 mmé st
dung dung cu sat 15 tron. Ving g?m trung tdm cua mang dugc luu hoéa dugc cat thanh
hinh tron thé hién su bién dang cong vénh dudi dang 161 hodc 18m. Sau mot gio, chit nén
¢6 mang Iuu hoa tao thanh trén d6 ma duge cét bang ding cu sét 18 tron dugc gilt nguyén
v6i miat 161 huéng phia dudi, nghia 13, theo cach ma vung gén trung tAm cua mang luu
hoa tao thanh trén chit nén duge tiép xtic v&i bé mit ngang. Sau do, do gié tri 16n nhét va
nho nhit ciia do cao cong vénh so véi bé mit ngang, va tinh toan gi tri trung binh ctia
né. Mdi ky hiéu cong/trix thé hién hudng cong vénh va, khi vat miu duoc gift nguyén véi
mat 10i huéng phia dudi, truong hop ma mang luu héa & vi tri phia trén cta chét nén
déng hodc mang polyimit thi dugc gén dau “+”, trai lai, trudng hop ma mang luu héa & vi
tri phia dudi thi dugc gén dau “-”. D cong vénh it hon +3,0 mm dugc coi la hai long.

Két qua duoc thé hién trong bang 5.

Hon nita, danh gia tuong tu duoc thyc hién st dung ché phém Ivu héa duoc F2
dén F11, G1 va G2. Két qua ctia n6 ciing duoc thé hién trong bang 5.
<Pénh gi4 d6 bén cach dién trong thoi gian dai >

Trén bang mach ndi day linh hoat dugc xtr ly béng c4ch ma thiée chit nén ma

duoc san xuit bang cach khdc mon tam can mong trang dong linh hoat (duge san xuat bdi
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Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., tén loai: SPERFLEX US, d¢ day déng: 8 um, do day
polyimit: 38 pm) va cé hinh dang mau gidng luge bi duge md ta trong JPCA-ETO1 (bé
rong day ddng/bé rong day ddng = 15 pm/15 pm), ché phdm luu hoéa duge F1 dugce in
lu6i sao cho mang tao thanh c¢6 do day (sau khi lam kho) la 15 pm tinh tur bé mit
polyimit. Bang mach nbi day linh hoat nay dugc dit trong may lam kho loai luu thong
khi néng 80°C trong 30 phit va sau d6 trong may lam kho loai luu thong khi néng 120°C
trong 120 phut, tur do ché phém luru hoa duge F1 da duoc in duge Iuu hoa.

Dién ap phan cuc 60 V dugc dung cho vat thir nghiém thu dugc béng cach do, va
thir nghiém do Am va nhiét do khong ddi dugc thuc hién trén vat thir nghiém ¢ nhiét do
120°C va d6 4m 85% RH su dung MIGRATION TESTER MODEL MIG-8600 (dugc
san xuAt béi IMV Corporation). Két qua do chi s6 d6 bén ctia chit nén c6 hinh dang mau
gibng lugc bi lac bat dAu cta thir nghiém nhiét d6 va do am khong d6i cling nhur lic 100
gidy, 250 gidr va 400 gio sau khi bt diu thir nghiém dugc thé hién & bang 5.

Hon nita, danh gia twong tu dugc thuc hién s dung ché phém luu hoa duoc F2
dén F11, G1 va G2. Két qua dugc thé hién trong bang 5.
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Tur két qua & bang 5, ché phém luu hoa duoc theo sang ché ¢6 do linh hoat cao,
kha nang ngén dit mach va do bén cach dién trong thoi gian dai, va vat phém Iuu héa cua
né do d6 hitu ich 1am mang bao vé cach dién dung cho bang mach nbi day linh hoat.

Kha ning 4p dung cong nghiép
Polyuretan va ché phiam luu héa dugce theo sang ché ¢6 thé thich hop dung d cach

dién va bao vé bang mach ndi day linh hoat.
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché pham luu héa duge chira
(thanh phén (a)) polyuretan c6
thanh phan cau tric c¢6 cong thuc (1)

NG NG N0 Y 0

n

trong d6 m&i n R!' doc 18p 12 nhém 1,2-phenylen hogc nhém 1,2-phenylen c6 phan
ttr thé; mdi (n + 1) R? ddc lap 1a nhom hydrocacbon héa tri hai ¢6 3 dén 9 nguyén tir

cacbon; va n 1a s6 nguyén tir 1 dén 50;

thanh phén c4u tric c6 cong thic (2)

(2)

trong d6 R? 1a nhém hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tit cacbon; va

thanh phan céu tric c6 cong thic (3)

(E? %l)
R4
- c R?
DT A T (@
H H
COOH

trong d6 R? 1a nhém hitu co hoa tri hai c¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va R la
nhém metyl hodc nhom etyl;

trong do6 polyuretan co ndng d6 vong thom 1a 0,1 dén 5,0 mmol/g, va

trong d6 polyuretan khong chta thanh phin ciu trac dugc suy ra tir polyeste
polyol ¢6 nhém 1,3-phenylen;

(thanh phin (b)) 1a dung moi; va

(thanh phan (c)) 1a hop chét ¢6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong mot phan tir.
2. Ché pham luu héa duge chira:

(thanh phén (a)) polyuretan c6

ndng d6 vong thom 1a 0,1 dén 5,0 mmol/g va trong lugng phan ti trung binh s6 tir
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10000 dén 50000, ma bao gém
thanh phan cu tric c6 cong thic (4)

{4)

trong d6 mdi y R3 doc lap 1a nhém hitu co hoa tri hai c6 6 dén 14 nguyén tir
cacbon; va y 14 s6 nguyén khong nhé hon 1;

thanh phan céu tric c6 cong thire (5)

{5}
\ COOH
trong do mdi z R3 doc 1ap 1a nhém hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir

cacbon; mdi z R4 ddc 1ap 1a nhém metyl hodc nhom etyl; va z 1a s6 nguyén khong nhé

hon 1; va

thanh phdn c4u tric ¢6 cong thirc (6)

{6)

trong d6, mdi (1 x m) R! doc 14p 1a nhém phenylen hodc nhém phenylen cé phan
ttr thé, duge thiét 14p it nhat mot trong cac (I x m) R! 1a nhém 1,2-phenylen; mdi [(1+ 1)
x m] R? doc 1ap 1a nhom hydrocacbon ¢6 3 dén 9 nguyén tir cacbon; mdi m R* doc 1ap 1a
nhom hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; m 1a s6 nguyén khong nhé hon 1;
va 1 doc 1ap 1a s6 nguyén tir 0 dén 50, ngoai trir truong hop tat ca cacm 112 0;

trong d6 polyuretan khong chira thanh phin cdu tric dugc suy ra tir polyeste
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polyol ¢6 nhém 1,3-phenylen;
(thanh phan (b)) 1a dung mdi; va
(thanh phin (c)) 12 hop chit c6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong mdt phan tir.
3. Ché phim luu héa dugc theo didm 1, trong d6 thanh phan (a) ¢6 chi sé axit tir 10 dén
70 mg-KOH/g.
4. Ché pham luu héa duge chira:

(thanh phan (a)) polyuretan c6 thanh phin cau tric c¢6 cong thire (1)

n

trong d6 mdi n R" doc 14p 1a nhém phenylen hodc nhom phenylen co phan tir thé;
duoc thiét 1ap ring it nhit mot trong cdc n R" 1a 1,2-phenylen; mdi (n + 1) R? doc lap 1a
nhom hydrocacbon hoa tri hai c6 3 dén 9 nguyén tir cacbon; va n 1a sd nguyén tir 1 dén
50;

thanh phan c6 cong thiic (2)

(2)

trong d6 R* 1a nhom hitu co hoa tri hai ¢6 6 dén 14 nguyén tir cacbon; va
thanh phan céu tric c¢6 cong thire (3)
< i
R _ 3
~o R

o) &3
. N N (3

COOCH
trong d6 R3 1a nhém hitu co héa tri hai c6 6 d&én 14 nguyén tir cacbon; va R 1a
nhom metyl hodc nhom etyl;
trong d6 polyuretan c6 nong d6 vong thom 1a 0,1 dén 5,0 mmol/g, va
trong d6 polyuretan khong chtra thanh phan cdu tric dugc suy ra tir polyeste
polyol ¢6 nhom 1,3-phenylen;
(thanh phan (b)) 1a dung méi; va
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(thanh phén (c)) 1 hop chét ¢6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong mot phan tur.
5. Ché phim luu héa duoc theo diém 4, trong d6 lugng thanh phan (b) 1a 25 dén 75%
theo khdi luong so voi téng lugng cua céc thanh phan (a), (b) va (c), va

luong thanh phin (a) 1a 40 dén 99% theo khdi luong va luong thanh phan (c) 1a 1
dén 60% theo khdi lwong, so véi tong luong clia cac thanh phan (a) va (c).
6. Ché pham hru héa dugce theo diém 4, con chira:

(thanh phn (d)) it nhit mot hat dugc chon tlr nhém chitra hat vo co va hat hitu co.
7. Ché pham luu héa duoc theo diém 6, trong d6 thanh phan (d) chira hat silica.
8. Ché phim Iuu hoa duoc theo didm 6, trong d6 thanh phan (d) chita hat hydrotanxit.
9. Ché phdm Iuu héa duge theo diém 6, trong d6 lwong thanh phan (b) 1a 25 dén 75%
theo khdi luong va lugng thanh phan (d) 1a 0,1 dén 60% theo khdi luong, so véi tong
luong ctia cac thanh phén (a), (b), (c) va (d), va

luong thanh phén (a) 1a 40 dén 99% theo khéi lugng va luong thanh phéan (c) 1a 1
dén 60% theo khdi lugng, so véi tdng luong clia céc thanh phan (a) va (c).
10. Vit phém luu héa chira ché phém luu hoa duge theo diém 4.
11. Mang phu bang mach ndi day linh hoat chira vat phém Iuu héa theo diém 10.
12. Bang mach ndi day linh hoat gém chét nén linh hoat va day ndi duge tao thanh trén
chit nén linh hoat, trong d6 mot phén hoac toan bo bé mit ma trén do day nbi dugc tao
thanh dwoc phi boi mang pht theo diém 11.
13. Bang mach ndi day linh hoat theo diém 12, trong d6 day nbi 1a day dong ma thiéc.
14. Phuong phép san xuét bang mach ndi day linh hoat dugc phu bdi mang phi, phuong
phap nay bao gdm: '

(bude 1) bude in ché pham luu héa duge theo diém 4 trén it nhit mot phan ctia
phén mau day ndi cta bang mach ndi day linh hoat dé tao thanh mang in trén mau;

(bude 2) bude dat mang in thu duoc & bude 1 trong nhiét do 40 dén 100°C @é 1am
bay hoi mot phan hodc toan by dung méi chita trong mang in; va

(budc 3) bude gia nhiét va luu héa mang in thu duge & bude 1 hodc mang in thu
duge & bude 2 & 100 dén 170°C d tao thanh mang phu.
15. Ché phim luu hoa duoc theo diém 2, trong d6 thanh phin (a) ¢6 chi s axit tir 10 dén
70 mg-KOH/g.
16. Ché pham huu héa dugce theo diém 7, trong d6;

lugng thanh phan (b) 1a 25 dén 75% theo khéi lugng va lugng thanh phan (d) 1a
0,1 dén 60% theo khéi luong, so voi tng lwong ciia cac thanh phén (a), (b), (c) va (d), va

luong thanh phin (a) 1a 40 dén 99% theo khdi luong va luong thanh phan (c) 1a 1
dén 60% theo khdi luong, so véi tong lugng ctia cac thanh phan (a) va (c).

17. Ché phém luu héa duge theo diém 8, trong do:
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lugng thanh phan (b) 1a 25 dén 75% theo khéi lugng va lugng thanh phan (d) 1
0,1 dén 60% theo khéi luong, so voi tdng luong clia cac thanh phan (a), (b), (c) va (d), va

luong thanh phan (a) 1a 40 dén 99% theo khdi luong va lugng thanh phan (c) 1a 1
dén 60% theo khdi luong, so véi tong lugng clia cic thanh phan (a) va (c).
18. Ché pham luu hoa dugc theo diém 1, con chira:

(thanh phén (d)) it nhit mét hat dugc chon tir nhém chira hat v6 co va hat hitu co.
19. Ché pham luu héa duge theo diém 2, con chira:

(thanh phén (d)) it nhat mét hat duoc chon tir nhom chira hat vo co va hat hitu co.
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