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(54) TAM MANG NHIEU LOP DAN DIEN TRONG SUOT VA PHUONG PHAP XU
LY MANG NAY

(57) Sang ché dé cap dén tam mang nhiéu 16p dan dién trong sudt co thé kiém soat sy cong

trong va sau qua trinh gia nhiét, va phuong phap xtur ly mang nay.

T4Am mang nhiéu lop dan dién trong sudt bao gdm mang dan dién trong sudt (10), va
mang mang (1) duoc xép chong trén mang dan dién trong sudt (10), trong d6 mang mang
1a mang polycacbonat khong co 16p chat két dinh, mang din dién trong subt (10) gém
mang nhwra trong sudt (2), 16p deNm dién trong sudt (3) chira ddy nano kim loai va nhya két
dinh, va 16p phu ngoai (4) dugc xép chong theo thtr ty ndy, mang nhya trong sudt (2) duoc
1am bang nhua gbc xycloolefin vo dinh hinh, va mang mang duoc xép chong theo cach ¢
thé tach dwoc trén mot mit chinh ciia mang dan dién trong sudt (2), mit chinh ndy nguoc
lai v6i mét chinh ma trén d6 16p dan dién trong sudt (3) dugc xép chong.
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Linh vue ky thuit dugc dé cap

Sang ché dé cap dén tdm mang nhiéu 16p din dién trong sudt va phuong phap xur
1y mang nay, va cu thé 1a dé cap dén thm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt ¢o tac dung

ngan chan su cong phat sinh trong budc gia nhiét, va phuong phap xur ly mang nay.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Thong thudng, mang polyetylen terephtalat (PET) di va dang dugc su dung rong
rai lam mang nén cho mang dan dién trong sudt ma ciu thanh bang diéu khién cam tng
loai dién dung tinh dién. Tuy nhién, mang PET c¢6 d6 ludng chiét cao vi su kéo gian hai
truc dugc ap dung khi tao thanh mang, va do do, su léch pha xdy ra khi mot anh sang
phan cuc tuyén tinh t6i di qua mang PET. Do d¢. s& khé khan khi st dung mang PET
dué6i thm phan cuc. Do d6, mang dan dién trong subt sir dung nhua gbe xycloolefin dugc

diing 1am mang nén cho su léch pha thép.

Hon nita, gan déy, cic bang diéu khién cam tng duoc st dung cho dién thoai
thong minh, hé fhéng dinh vi cta 6 t6, may ban hang ty dong, v.v.. DPac biét, vi dién thoai
théng minh c6 thé gap dugc thu hit sy chi ¥, nén ¢6 mong mubn vé bang diéu khién cam
{mg ¢6 thé gap duoc. Do d6, mong mudn c6 mang din dién trong sudt sir dung mang nén

rat mong.

No6i chung, khi mang dan dién trong sudt dugc tao ra bang cach tao 16p dan dién
va 16p bao vé (I6p phti ngoai) trén mang nén, mang bao vé can dugc dinh 1én mit sau dé

tao ra than tam mong, dé ngdn chin hu ton trén nén trong qua trinh van chuyén.

Tai li¢u sang ché 1 boc 16 than tam mong cua mang nén dugc tao boi mang dan
dién trong sudt, va mang bao vé bé mit (mang tach), cd mang nén va 16p bdo vé bé mit
déu 1a mang PET. Bang cach diéu chinh ty & co nhiét ctia mang din dién trong sudt duoc
cung cap tam mang nhiéu iép dan dién trong sudt vo dinh hinh (mang ITO), va mang bao
v€ (mang tach), dat dugc su gidm cong. Tuy nhién, khong cé md ta cting nhu khong co

de xuat ve viéc su dung nhua gdc xycloolefin cho mang nén.

Tai li¢u sang che 2 boe 10 tam mang nhiéu 16p dan dién trong sudt ma bao gom

mang mang c¢6 mang bdo v¢ va 16p chat két dinh dugc cung cap irén it nhat mot mat cua
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mang bao vé, va mang dan dién trong sudt c6 mang nhya trong sudt va 16p din dién trong
sudt, dugc x&p chdng theo cach co thé tach ra dugc trén mang mang c6 16p chat két dinh
& gilta, va mang nhua trong sudt dugc tao bdi nhya gbc xycloolefin vé dinh hinh, va
mang bao vé dugc tao bdi nhyua vo dinh hinh khac véi nhya tao ra mang nhua trong subt
va ¢6 nhiét d chuyén pha nhiét do chuyén pha thiy tinh biang 130°C hodc cao hon. Bang
cach diéu chinh nhiét d6 chuyén pha thity tinh va d6 day cua mang nhya trong sudt va
mang bao v¢, dat dugc sy giam cong trong qua trinh gia nhiét. Tuy nhién, khéng co sy
mo ta hay goi ¥ nao st dung mang nhua trong sudt va mang bao vé co dic tinh tu dinh

(khéng can phai thém 16p chét két dinh).

Tai liéu theo giai phap ky thuét da biét

Tai liéu sang ché 1: Céng b don sang ché Nhat Ban chua duoc tham dinh (Kokai)
56 2008-251529

Tai liéu sang ché 2: Cong bd don sang ché Nhat Ban chua duoc thdm dinh (Kokai)

56 2016-107503
Ban chét ky thuit cia sang ché

O mang dan dién trong sudt, khi mang nhya gdc xycloolefin duge st dung cho
mang nén, va mang PET duoc sir dung cho mang bao v¢, do su chénh 1éch vé ty I¢ co
nhiét, hé sé gidn nd tuyén tinh, v.v., sy cong (cong vénh) ctia tAim mang nhiéu 16p dan
dién trong sudt c6 xu hudng xay ra trong qua trinh xir 1y nhiét, hoic sau khi gia nhiét/lam
ngudi. Két qua 13, c6 mot s6 han ché 1a khi cac tAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt
duogc xir Iy va van chuyén, cic tim mang nhiéu 16p din dién trong sudt bi cong vénh co
thé cham vao phan trén hodc phin duéi cua 10 sdy. Do d6, s& kho khin cho viée san xuét

on dinh va lién tuc.

Trong qua trinh san xuat bang dicu khién cam Gng c6 sir dung tAim mang nhiéu 1ép
dan dién trong sudt, c6 budc in phan mach ndi bang keo bac, v.v., bang k¥ thuat in lua,
v.v. va budc gia nhiét dé lam kho va/hodc fuu hoa bang nhiét keo bac di in. Trong budce
gia nhiét, néu tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt bi cong (bi cong vénh), c6 han ché
12 keo bac khong thé duoc thidu két déng nhéat. Ngoai ra, co mbi lo ngai la do chinh xac
ctia mau s& kém hon, dan dén lam giam hiéu suét ciia qué trinh san xuét bang didu khién

cham.
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Hon nira, néu su cong (cong vénh) xuat hién sau qué trinh gia nhiét, xay ra su Iénh
vi tri khi tam mang nhicu 16p duge dinh vao kinh bdo v¢ hodc mang dién cuc khac, va do
d6, s& kho khan cho viéc san xuat cac bang diéu khién cam ang.

Ca tai liéu sang ché 1 va tai liéu sang ché 2 déu néu ra cic van de lién quan dén sy
cong con lai sau khi gia nhiét va lam ngudi, nhung khong de cép dén viéc ngan chan sy

cong xay ra trong qua trinh gia nhiét.

Trong tai liéu sang ché 1 va tai liéu sang ché 2, chét két dinh gbc acrylic dugc su
dung dé dat mong mang bdo vé va mang dan dién trong sudt c6 do két dinh gia ting khi
dugc gia nhiét. Do do, khi bang didu khién cham duoc san xuét bang cach st dung mang
bao vé duoc bdc 10 trong tai liéu sang ché | va tai lidu sang ché 2, chit két dinh c6 luc két
dinh qua manh sau khi gia nhiét dé 1am kho va/hoic dong rin keo bac bﬁng nhiét. Do do,
¢6 méi lo ngai rang mang bao vé khong thé tach dugc ra khéi mang nén cia mang dan
dién trong sudt. Ciing ¢ cac lo ngai khac rang mot phan cua 16p chit két dinh c6 thé van
duoc gan (van con keo) vao canh bén cua nén cia mang dan dién trong sudt, gay khoé

khan trong qua trinh san xuat bang dicu khién cham.

Mot trong cac muc dich cua sang ché 1a dé xuét tim mang nhiéu 16p dan dién
trong subt va phuong phap xt Iy mang nay, cd thé ngan chan su cong tAm mang nhiéu
16p dan dién trong sudt trong budc gia nhiét va sau bude gia nhiét va ¢6 thé dam bao hiéu
sudt trong cac bude tiép theo, khi mang nhya méng gbc xycloolefin duge dung cho nén

cua mang dan di¢én trong suot.
Sang ché boc 1§ cac khia canh sau day.

[1] TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt bao gdbm mang dan dién trong sudt,
va mang mang duoc xép chong trén mang dan dién trong sudt, trong d6 mang mang 1a
mang polycacbonat khong co 16p chat két dinh, mang dan dién trong sudt gom mang
nhua trong subt ma dugc cung cip 16p dan dién trong sudt chira day nano kim loai va
nhua két dinh, va 16p phu ngoai dugc xép chéng theo thir tu nay trén mdt hoac ca hai mat
chinh cuia n6, mang nhya trong subt duoc lam b%mg nhya géc xycloolefin vo dinh hinh,
va tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt dugc tao ra bang cach cung cip mang mang
dugc xép chdng theo cich co thé tach duge trén mang din dién trong sudt dé 16p phu

ngoai trd thanh 16p ngoai cung.
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[2] TAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt theo muc [1], trong d6 16p dan dién
trong sudt chira diy nano kim loai va nhua két dinh, va 16p pht ngoai duge xép chong,

theo thtr tw ndy, trén modt trong cic mat chinh cia mang nhya trong sudt.

[3] TAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt theo muc [1], trong d6 16p dan dién
trong sudt chira diy nano kim loai va nhya két dinh, va 16p phi ngoai duge xép chong,

theo thir tw ndy, trén mdi trong s6 cac mit chinh nguoc nhau ciia mang nhya trong subt.

Tam mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo muc bat ky trong s§ cac muc tir 1

dén 3, trong d6 mang mang c6 do day T, tir 50 dén 125um.

TAm mang nhiéu 1ép din dién trong suot theo muc bat ky trong sO cac muc tr 1

dén 4, trong d6 mang nhya trong sudt ¢o do day T, tir 5 dén 150pm.

[6] TAm mang nhiu 16p dan dién trong subt theo muc bét ky trong s6 cac muc tir
[1] dén [5], trong d6 day nano kim loai chira trong 16p dan dién trong sudt 1a day nano

bac.

[7] Phuong phap xt Iy tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt bao gém bude xir
1y nhiét tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo muc bt ky trong sb cac muc tir [1]
dén [6], va bude tach 16p mang mang ra khéi mang din dién trong sudt cua tim mang

nhiéu 16p dan dién trong subdt.

[8] Phuong phap xir Iy tAm mang nhidu 16p din dién trong subt theo muc [7],
trong d6 budc xir 1y nhiét bao gdom bude tao miu dan dién bang cach 1am khé va/hodc

lam ran nhiét mau keo dan dién duoc tao trén 16p phi ngoai béng keo dan dién.

[9] Phuong phap san xuit tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo muc [3],
bao gdm céac bude: xép chong theo cach cé thé tach ra duge mang mang trén mang nhya
trong sudt, tao 16p dan dién trong subt va 16p phu ngoai, theo thir tu nay, trén mot mat
chinh clia mang nhua trong sudt, mat chinh nay nguoc lai véi mat chinh ma trén dé6 mang
mang duoc xép chong, xép chong theo cach co thé tach ra dugc mot mang mang khac
trén 16p pht ngoai, tich mang mang dugc xép chdng trén mang nhua trong sudt, va tao
mot 16p dan dién trong sudt khac va mot lé“prphﬁ ngoai khac, theo thr ty nay, trén mot
mat chinh cua mang nhya trong subt, mit chinh nay nguoc lai voi mat chinh ma trén do

16p dan dién trong sudt dugc xép chong.
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Theo sang ché, tim mang nhiéu 16p din dién trong sudt va phwong phip xt 1y
mang nay, co thé ngan chan su cong 16p tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt trong
budc gia nhiét va sau budce gia nhiét va céd thé dam bao hiéu sut trong cac budc tiép
theo, c6 thé dwoc dé xuét, khi mang nhya méng gdc xycloolefin duge ding cho nén cua

mang din dién trong sudt.
M6 ta van tat cac hinh vé

Fig.1 hinh chiéu mat cit ngang dang so do clia tAm mang nhiéu 16p dan dién trong

suét theo khia canh thir nhit ciia sing ché.

Fig.2 1a hinh chiéu mit cét ngang dang so do cua tAm mang nhiéu 16p dan dién

trong sudt theo khia canh thit hai ciia sang ché.

Fig.3 1a lwoc d6 quy trinh thé hién phuwong phip san xuit tAm mang nhiéu 16p din

dién trong sudt theo khia canh thtr nhat.

Fig.4 1a lugc do quy trinh thé hién mot vi du cai bién ctia phwong phap san Xuét

tAm mang nhiéu 16p dAn dién trong sudt theo khia canh tht nhat.

Fig.5 1a lugc d6 quy trinh thé hién phuong phap sin xuét tim mang nhiéu 16p dan

dién trong sudt theo khia canh thtr hai.

Fig.6 1a lugc d6 quy trinh thé hién vi du cai bién cua phuong phap san xuat tim

mang nhiéu 16p din dién trong sudt theo khia canh thir hai.
Fig.7 1a hinh minh hoa phuong phap do gia tri d cong theo cac vi du.
M5 ta chi tiét sang ché

Duéi day, cac khia canh cua sang ché (duéi day dugc goi 1a cac khia canh) s&

dugc giai thich dya trén céc hinh vé.

Tam mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo sang ché bao gom mang din dién
trong subt 10 hodc 20, va mang mang 1 dugc xép chdng trén mang dan dién trong subt 10
hodc 20. Mang mang 1 duoc lam bang mang polycacbonat, va khong ¢6 16p chét két dinh
trén mat chinh cua ndé. Mang dan dién trong subt 10 gém mang nhya trong sudt 2 duoc
cung cap 16p dan dién trong sudt 3 chtra day nano kim loai va nhya két dinh trén mot mit
chinh, va 16p phu ngoai 4, duoc xép chong theo thir ty nay. Mang dan dién trong sudt 20

gdm mang nhya trong subt 2 duoc cung cép 16p dan dién trong sudt 3 chira day nano kim
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loai va nhua két dinh 14n luot trén ca hai mdt chinh ngugc lai , va 16p phu ngoai 4, dugc
xép chdng theo thir tw ndy. Mang nhya trong sudt 2 duoc 1am bang nhua gdc xycloolefin
v6 dinh hinh. Trong tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt, mang mang 1 duoc xép
chdng theo cach c6 thé tach ra dugc trén mang dan dién trong sudt 10 hoic 20, theo cach
sao cho 16p phu ngoai (trong truong hop cdu trac mat nguoc lai duwgc cung cAp hai 16p
phu ngoai, ching han mang din dién trong subt 20, mot trong cac 16p phu ngoai) 4 tao
thanh 16p ngodi cing. Fig.1 va Fig2 1an luot thé hién hinh chiéu mit cat ngang dang so

dd cua tAm mang nhicu 16p dan dién trong suot theo céac khia canh.

Fig.1 1a hinh chiéu mat cit ngang dang so dd cua tAm mang nhiéu 16p din dién
trong sudt theo khia canh thir nhat. Trén Fig.1, tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt
gdbm mang din dién trong subt 10, va mang mang 1 lam bang mang polycacbonat va
duoc xép chong trén mang dan dién trong subt 10. Mang mang 10 duoc cung cAp mang
bao vé 1 va 1op chét két dinh 2 duoc cung cAp trén mot mit chinh cua mang bao vé 1.
Mang din dién trong sudt 10 gom mang nhya trong subt 2 duge cung cp 16p din dién
trong subt 3 chura day nano kim loai va nhua két dinh, va 16p phii ngoai 4 trén mot mat
chinh, dugc xép chong theo thir tw ndy. Mang mang 1 dugc xép chong theo céach co thé
tach ra dugc trén mot mat chinh cua mang nhua trong sudt 2 theo cach sao cho mit chinh
cua mang nhua trong sudt 2 noi ma mang mang 1 dugc cung cip, nguoc v6i mit chinh
noi ma 16p dan dién trong sudt 3 dugc cung cAp. Mang mang 1 khong cé 16p chat két

dinh trén mat chinh cta né dugc xep chong trén mang nhua trong sudt 2.

Fig.2 13 hinh chiéu mit cit ngang so luge clia tAm mang nhiéu 16p dan dién trong
subt theo khia canh thir hai cua sang ché. Trén Fig.2, tfAm mang nhiéu 16p dan dién trong
sudt bao gém mang dan dién trong suét 20, va mang mang 1 lam bang mang
polycacbonat va duoc xép chong trén mang dan dién trong sudt 20. Mang dan dién trong
sudt 20 gdm mang nhua trong sudt 2 dugc cung cap 16p din dién trong sudt 3 chira day
nano kim loai va nhua két dinh Ian Iuot trén ca hai mit chinh nguoc lai , va 1op phu ngoai
4, duge xép chong theo thir ty niy. Mang mang 1 duoc xép chong theo cach c6 thé tach
ra duoc trén bé mit cia mot trong cac 16p phu ngoai 4 ciia mang dan dién trong sudt 20.
Mang mang khong co6 16p chit két dinh trén mat chinh cua né dugc xép chong 16p phu

ngoai 4.

<Mang nhya trong sudt 2>



35750

Mang nhya trong sudt 3 dugc tao boi nhua géc xycloolefin v6 dinh hinh, va c6 do
trong sudt cao va dic tinh héap thu nudc thip. Bang cach 1am phu hop mang nhua gbe
xycloolefin vé dinh hinh cho mang nhya trong subt 2, c6 thé thu duoc tim mang nhiéu
16p dan dién trong subt duge cung cAp mang din dién trong subt c6 dic tinh quang hoc

tbt.

Mang nhya gbc xycloolefin v dinh hinh 1& copolyme chira 50% mol hodc nhiéu
hon xycloolefin chang han norbornen, v.v., bao gdm: polyme xycloolefin loai trung hop
ho4n vi mé vong dugc hydro hoa cua norbornen (ZEONOR (nhan hi¢u da dang ky, duoc
san xuét bai Zeon Corporation), ZEONEX (nhdn hiéu da dang ky, duoc san xuit boi
Zeon Corporation), ARTON (nhan hiéu da ding ky, dugc san xuét boi JSR Corporation),
v.v.), va polyme xycloolefin loai copolyme cdng hop norbornen/etylen (APEL (nhén hiéu
da dang ky, dugc san xuit bdi Mitsui Chemicals Inc.), TOPAS (nhan hi¢u da ding ky,
dugc san xuat boi Polyplastics Co., Ltd.)).

Céc vi du cu thé bao gdbm ZEONOR ZF-14, ZF-16, ARTON RX4500, RH4900,
R5000. Trong ban md ta nay, “trong sudt” c6 nghia 14 c6 do truyén sang toan phin bang

70% hoac cao hon.

Bé mit cua mang nhya trong sudt 2 c6 thé duoc xur 1y plasma, xir Iy dién hoa
trudce, v.v., dé nho d6 1am ting dic tinh dinh cua 16p dan dién trong subt 3, v.v., dugc tao
trén mang nhuya trong sudt 2. Ngoai ra, trude khi 16p dan dién trong subt 3 dugc tao ra,
viéc lam sach bang dung méi hodc lam sach bang siéu am co thé duoc 4p dung cho mang

nhya trong sudt 2 theo nhu cau, dé khir bui va lam sach bé mat.

Mang nhua trong sudt 2 ¢6 d6 day T, trong khoang uu tién 1a tir 5 dén 150pm, tot
hon 1a trong khoang tir 10 d&én 125pum, va tét hon nita 1a trong khoang tir 13 dén 100pm.
Khi d¢ day T, ciia mang nhua trong sudt 2 vuot qué gia tri giéi han trén cua khang néu
trén, dé xay ra vét ran nat, v.v., khi mang nhua trong sudt duoc tao ra & dang doc duogc
cudn thanh dang cudn. Mit khac, néu do day nho hon gia tri giéi han dudi cua khoang
néu trén, thi viéc tao ra mang c6 do nhan va c6 do day d@)ng nhét tré nén khoé khin.

Nhiét d6 chuyén pha thiy tinh (Tg) cta nhua gde xycloolefin vo dinh hinh cho
mang nhya trong sudt 2 khong bi gidi han cy thé, nhung tét hon 13 trong khoang tir 130

dén 170°C. Nho d6, lugng xuat hién va hudng cong sau budc gia nhiét chang han nhu
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lam khé ¢6 thé duoc kiém soat, va do do, qua trinh xu Iy va van chuyén tdm mang nhiéu

16p dan dién trong sudt tr& nén dé dang.
<L6p dan dién trong sudt 3>

D1 v6i vat lidu din dién cAu thanh nén 16p dan dién trong sudt 3 duoc tao trén
mang nhua trong sudt 2, ¢6 thé st dung cac day nano kim loai. Day nano kim loai la kim
loai ¢6 duong kinh c& nano mét, va la kim loai dan dién c6 dang day dan. Theo khia canh
nay, két hop véi diy nano kim loai, hodc thay vi ddy nano kim loai, c6 thé sir dung dng
nano kim loai 12 vat liéu din dién c6 dang ng rong hodc khong rong. Trong ban mo ta,
ca dang “day” va dang “bng" déu dung dé chi hinh dang tuyén tinh, va dang “day” la
khéng rong, trong khi d6 dang “bng” 14 rong. Ching c6 thé mém hoic cting. Dang “day”
duoc goi 1a “day nano kim loai theo nghia hep”, va dang “5ng” dugce goi 1a “6ng nano
kim loai theo nghia hep”. Duéi day, trong ban mo ta nay, “day nano kim loai” dugce su
dung dé bao gom ca day nano kim loai theo nghia hep va 6ng nano kim loai theo nghia
hep. Chi diy nano kim loai theo nghia hep, hodc chi dng nano kim loai theo nghia hep co

thé duoc st dung, hodc chiing c6 thé duoc Kkét hop v6i nhau.

Trong ban mé ta nay, “lop dan dién trong sudt” dung dé chi 16p & dang mang
mong bao gém day nano kim loai néu trén va nhua két dinh duoc d& cap dudi day, khong
chi giéi han ¢ 16p co do day ddng nhét. Do day tdt hon 14 nam trong khoang tir 20 dén
200 nm.

Déi voi phuong phap san xuat day nano kim loai phuong phap da biét c6 thé duoc
ap dung. Vi dy, cac day nano bac ¢ thé duoc tong hop bang cach khir bac nitrat véi su
¢6 mit cua poly-N-vinylpyrolidon, nhd st dung phuong phap poly-ol (tham khao Chem.
Mater., 2002, 14, 4736). Tuong tu, cac day nano vang co thé duoc téng hop béng cach
khtr vang clorua hydrat v6i sy c6 mat ctia poly-N-vinylpyrolidon (tham khao J. Am.
Chem. Soc., 2007, 129, 1733). Tai liéu WO 2008/073143 va WO 2008/046058 da néu
chi tiét mo ta vé cong nghé téng hop quy mo 16n va tinh ché cac day nano bac va day
nano vang. Ong nano vang c6 cAu tric rdng c6 thé duoc téng hop bang cach sir dung cic
day nano bac lam khudn mau, va khir dung dich axit vang clorua. Cac day nano bac dung
1am khudn miu dugc hoa tan trong dung dich bang phan g oxy héa khi v6i axit vang
clorua, va két qua 13, c6 thé san xuat dugc cac bng nano vang c6 ciu trac rong (tham

khao J. Am. Chem. Soc., 2004, 126, 3892-3901).
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Céc day nano kim loai ¢6 kich thu¢c duong kinh trung binh (duong kinh trung
binh) t&t hon 1a tir 1 dén 500 nm, tot hon nita 1 tir 5 dn 200 nm, con t6t hon nira 13 tir 5
dén 100 nm, va dic biét tot hon 1a tir 10 dén 50 nm. Céc day nano kim loai c6 chiéu dai
truc chinh trung binh (chidu dai trung binh) 5t hon 1a tir 1 dén 100 um, tt hon nita 1a ti
1 dén 80 um, con tot hon nita 1a tir 2 dén 70 pm, va ddc biét tot hon 14 tir 5 dén 50 pm.
Khi théa man khoang néu trén vé kich thuéc dudng kinh trung binh va chiéu dai truc
chinh trung binh, diy nano kim loai c6 ty 1& phuong di¢n trung binh t6t hon 13 16m hon 5,
t&t hon nita 14 10 hodc 16n hon, con tét hon nita 1a 100 hodc 16n hon, va ddc biét tot hon
14 200 hoiic 16n hon. O diy, ty 1¢ phuong dién ding dé chi gia tri thu dwgc bang a/b,

[1P-2)

trong d6 “b” biéu dién kich thuéc duong kinh trung binh cua day nano kim loai va “a
biéu dién chiéu dai truc chinh trung binh cua no. Cac gia tri “a” va “b” ¢6 thé dugc do
bing kinh hién vi dién tit quét (scanning electron microscope - SEM), va kinh hién vi
quang hoc. Cu thé, “b” (dudng kinh trung binh) thu duoc bang cach do cac dudng kinh
1an luot cia 100 day nano kim loai dugce chon bat ky nho su dung kinh hién vi dién tu
quét phat xa truong JSM-7000F (duogc san xuit béi JEOL Ltd.), va tinh gia tri trung binh
s6 hoc cta chung. Hon nita, “a” (chiéu dai trung binh) thu dugc bang cach do cac chiéu
dai cta 1an luot 100 day nano kim loai dugc chon bat ky nho st dung kinh hién vi laze do
hinh dang VK-X200 (dugc san xuét boi Keyence Corporation), va tinh gia tri trung binh

s0 hoc cuia chiing.

Loai kim loai dung lam véat liéu cho day nano kim loai ¢ thé 12 mot loai duoc
chon tr nhém bao gf‘)ln vang, bac, bach kim, df‘mg, niken, sét, coban, kém, ruteni, rodi,
paladi, catmi, osimi, hodc iridi, hodc co6 thé 1a hop kim, v.v., dugc tao ra béng cach két
hop mét s6 kim loai trong s6 d6. Pé thu dugc mang phi ¢6 dién tro bé mit va do truyén
sang toan phan thap, wu tién 1 chira it nhit mot trong vang, bac, va dong. Cac kim loai
ndy c6 do dan dién cao, va do do, khi can thu dugc dién tr& bé mat nhat dinh, mat do cua
kim loai trong bé mit c6 thé dugc giam di, va c6 thé dat duge do truyén sang toan phan
cao. Trong sd cac kim loai nay, uvu tién hon 1a chua it nhat 13 vang hodc bac. Vi du thich

hop nhit c6 thé 1a day nano bac.

Lé6p din dién trong sudt 3 bao gdbm nhua két dinh ngoai day nano kim loai. Poi
v6i nhua két dinh, ¢6 thé str dung chét két dinh trong sudt bat ky ma khong co giGi han.
Trong truong hop diy nano kim loai dugc tao ra bang phwong phap poly-ol duge sir dung

lam vat liéu dan dién, nhya két dinh tan dugc trong ruou hodc nude duoc wu tién, xét vé
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kha nang tuwong thich voi dung moi dé san xuét (polyol). Cu thé 1, chét két dinh c6 thé 1a
poly-N-vinyl pyrolidon, nhya xenluloza tan duoc trong nuéc nhu metyl xenluloza,
hydroxyetyl xenluloza, carboxymetyl xenluloza, va twong tw, nhua butyral, hodc poly-N-
vinylaxetamit (PNVA (nhén hiéu da dang ky)). Nhya néu trén c6 thé duoc str dung duy
nhéat, hodc hai hodc nhiéu loai nhya c6 thé dwoc st dung Kkét hop. Poly-N-vinylaxetamit la
polyme dong nhat cia N-vinylaxetamit (NVA), nhung copolyme c¢6 70% mol hodc hon
cua N-vinylaxetamit (NVA) cling c6 thé dugc sur dung. Viduy vé monome ma c6 thé duoc
ddng tring hop véi NVA bao gdm: N-vinylformamit, N-vinylpyrolidon, axit acrylic, axit
metacrylic, natri acrylat, natri metacrylat, acrylamit, acrylonitril, va twong tu. Ham lugng
ctia thanh phan dugc dong tring hop cang cao, thu duge dién trd tAm cua mau dan dién
trong sudt cang 1om, su bam dinh gifta cdc day nano bac (ddy nano kim loai) va mang nén
cang thap, va do chiu nhiét (nhiét do bat dau phan hay nhiét) cang thip. Do d6, polyme
cha don vi monome dan xudt tir N-vinylaxetamit tdt hon 13 70% mol hoic nhiéu hon, tot
hon ntta 1a 80% mol hoac nhiéu hon, va con tdt hon nira 13 90% mol hoidc nhiéu hon.
Polyme (homopolyme hodc copolyme) gdm don vi monome N-vinylaxetamit c6 trong
lugng phan tir trung binh trong lugng tinh theo trong lwong phén tir tuyét dbi tét hon 1a
30.000 dén 4.000.000, tdt hon nita 1a 100.000 dén 3.000.000, va con tot hon nita 1a
300.000 dén 1.500.000. Trong lugng phin tr trung binh trong lwong xét vé trong luong
phan tir tuyét ddi duoc do bang phuong phap sau.

<Po trong luong phan tu>
Nhua két dinh duoc hoa tan trong dung moi rira giai sau, dung méi nay dugc dé

finh dén 20 gio. Nong do cta nhua két dinh trong dung dich thu duoc 1a 0,05% khdi

luong.

Dung dich dugc loc bﬁng mang loc 0,45um, dich loc dugce do b?lng GPC-MALS,
va trong luong phan ti trung binh trong lugng dua vao trong luwong phéin tir tuyét a6i

duoc tinh.

GPC: Shodex (nhdn hiéu da dang ky) SYSTEM 21, dugc san xuat boi Showa
Denko K.K.

Cot: Gel TSK (nhén hi¢u da diang ky) G6000PW, dugc san xuit bai Tosoh

Corporation
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Nhiét do cot: 40°C
Dung méi rira giai: 0,1 mol/L dung dich nu6c NaH2PO4 + 0,1 mol/L dung dich
nuédc Na2HPO4

Téc do dong: 0,64 mL/phut
Thé tich bom mau: 100 pL

Bo do MALS: DAWN (nhan hi¢u d& dang ky) DSP, dugc san xuét boi Wyatt

Technology Corporation
Budc song laze: 633 nm
Phuong phap lip khop da goc: Phuong phap Berry

L6p dan dién trong sudt 3 duoc tao bang phuong phap in, dudi dang chat long
phd, muc din dién (muc diy nano kim loai) chira ddy nano kim loai, nhya két dinh, va
dung moi trén mot mat chinh cua mang nhya trong sudt 2, va 1am kho va loai bo dung

A

mol.

Dung mo6i khong bi giéi han cu thé mién 1a dung moi c6 kha ning phan tan day
nano kim loai tdt, va nhua két dinh c6 thé hoa tan trong dung méi. Tuy nhién, néu day
nano kim loai dugc téng hop bang phuong phdp poly-ol dugc st dung lam vat ligu dan
dién, rugu, nudc hoac dung moi hon hop cua rugu va nude duge wu tién, xét vé kha nang
tuong thich véi dung moi duoce st dung dé san xuét (polyol). Nhu néu trén, nhua két dinh
dugc vu tién con la nhua két dinh tan dugc trong rugu, nude, hodc dung moi hdn hop cua
ruou va nude. Dung mdi hdn hop ctia rugu va nude duge uvu tién hon do toc do 1am kho
ctia nhua két dinh c6 thé dugc kiém soat dé dang. DPéi véi ruou, it nhét mot loai rugu no
don chirc ¢o tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon (metanol, etanol, n-propanol, va isopropanol),
duoc biéu dién boi CnH2n+10H (n 1a s6 nguyén tir 1 dén 3)(dudi day, dugc goi don gian
13 “ruou no don chiic ¢ tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon). Uu tién 1a chira 40% khéi lugng
hodc nhiéu hon ruou no don chiic ¢6 tong cong tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon trong rugu.
C6 101 khi str dung rugu no don chire ¢o tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon boi vi qua trinh 1am
kho s& dé dang.

Céac ruou khac ngoai rugu no don chtic co 1 dén 3 nguyén tur cacbon, duoc biéu
dién béi cong thire CnH2n+10H (n 14 sé nguyén 1 dén 3), ¢6 thé dugc st dung cung. Vi

du vé cac ruou khac ¢ thé duge dung cing véi rugu no don chirc ¢6 1 dén 3 nguyén tur
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cacbon bac gdm etylen glycol, propylen glycol, etylen glycol monometylete, etylen
glycol monoetylen, propylen glycel monometylete, propylen glycol monoetylen, va
trong tw. Viéc sit dung rugu nay cung véi ruou no don chire co tir 1 dén 3 nguyén tir
cacbon duoc bidu didn béi cong thire CnH2n+10H (n 14 s6 nguyén tir 1 dén 3) néu trén 1a
¢6 loi boi vi tdc do 1am kho co thé duoc diéu chinh. Hon nita, téng ham Iwong rugu trong
dung méi hdn hop t6t hon 1 tir 5% dén 90% khéi lugng. Néu ham lugng nay it hon 5%
khéi lwong hodc vuot qua 90% khdi lugng, c6 han ché d6 13 miu dang soc (phu khong

déu) dugc tao ra vao luc pha.

Muc din dién c6 thé duoc san xudt bing cach khudy va tron ddy nano kim loai,
nhua gin két, va dung mdi, nhe sir dung thiét bi khudy ly tim hanh tinh va tuong tu. Ham
luong nhua gén két trong mue dan dién tdt hon 1a trong khoang tir 0,01% dén 1,0% khdi
Juong. Ham luong ddy nano kim loai trong muc dén dién tét hon la trong khodng tur
0.01% dén 1,0% khéi luong. Ham luong dung méi trong muc din di¢n tt hon 1a trong
khoang tir 98,0% dén 99,98% khéi lugng. Nho thanh phin néu trén, c6 thé thu dugc myc
dan dién c6 do nhét tir 1 dén 50 mPaes. Bﬁng cach in muc trén mat chinh cda mang nhya
trong sudt 2, va lam kho/loai bé dung mdi, co thé thu dugc 16p dan dién trong sudt 3 co
d6 day mang tir 20 dén 200nm. D¢ nhét ciia myc dan dién 6t hon 1a tr 1 dén 20 mPass,
va con tt hon nita 1a tir 1 dén 10 mPaes. Do nhdt duge do bang nhét ké k¥ thuat s6 DV-E
(truc: SC4-18) dugc san xuit boi Brookfield, o 25°C

Phuong phap san sudt mang dan dién trong subt 10 (phuong phap in myc din
dién) c6 thé la phuong phap phu dung thanh lan, phuong phap in chim, phuong phép in
phun, phuong phap phun ranh, va tuong tu. Trong s6 cac phuong phap nay, phuwong phap
phu dung thanh 1an c6 kha nang phu myc in ¢6 do nhot thép tdt hon, va dic tinh tao tAm
mang nhiéu iép t6t. Hon nita, khong gidng voi phuong phép in phun, phuong phap phu
dung thanh 1an c6 thé in muc c6 d6 nhat thép chira cac hat vo co chfmg han cac hat kim

loai, v.v., ma khong gy tic nghén.

<L6p phu 4>

L6p phit 4 ma bao vé 16p din dién trong sut 3 t6t hon 1a mang luu hoa ciia ché
phim nhua luu héa duoc. Ché phdm nhya luu héa duoc tét hon 1a gdm (A) polyuretan
chira nhém carboxy, (B) hop chét epoxy, (C) chat thuc day luu hoa, va (D) dung mbi.

Ché phém nhya luu héa duge duge phu trén 16p dan dién trong sudt 3 béng cach in, phu,
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v.v., va duoc luu hoa tao ra 16p phii ngoai 4. Viéc luu hoa ché phém nhua luu hoa duogc
6 thé duge thuc hién béng cach gia nhi¢t va lam kho ché phém nhua luu hoa duge béng
nhiét.

(A) Polyuretan c6 nhém carboxy c6 trong lugng phén tir trung binh trong lugong
tt hon 1a tir 1.000 dén 100.000, tét hon nira 1a tir 2.000 dén 70.000, va con tot hon nita la
tir 3.000 dén 50.000. Trong luong phén tir 1a tri s6 tuong duong polystyren dugc do bang
phuong phéap sic ky thAm gel (du6i day dugc goi la GPC). Néu trong lugng phéan tir nho
hon 1.000, dic tinh gidn, dd mém déo, va do bén cua mang phit in duge ¢6 thé bi giam di.
Trong khi do, néu trong lugng phén tir vuot qua 100.000, d6 hoa tan cua polyuretan vao
dung moi giam, va ngay ca khi polyuretan co thé hoa tan trong dung mdi, dd nhdt tré nén

qué cao, dan dén nhicu han ché trong st dung.

Trong ban mo ta nay, trir khi dwge md ta cu thé, cac diéu kién do ctia phuong phéap

GPC la nhu sau.
Tén thiét bi: Thiét bi HPLC HSS-2000, dugc san xuét boi JASCO Corporation
Cot: Cot Shodex LF-804
Pha dong: tetrahydrofuran
Téc d6 dong: 1,0 mL/phut
Bd do: RI-2031 Plus duogc san xuét bai JASCO Corporation
Nhiét do: 40,0°C
Thé tich mu: vong mau 100 pL
Nong do miu: Pugc didu ché dén xdp xi 0,1% khéi luong

(A) Polyuretan chira nhém carboxy c6 tri s6 axit tot hon 1a tir 10 dén 140 mg-
KOH/g, va tot hon nira 1a tir 15 dén 130 mg-KOH/g. Néu tri s axit 12 10 mg-KOH/g
hoac 16n hon, ca dac tinh luu hda va do bén dung moi déu tét. Néu tri sd axit 140 mg-
KOH/g hodc nho hon, d6 hoa tan trong dung mdi 1 polyuretan 13 tot, va viéc di¢u chinh
dén do nhét mong mudn 12 d& dang. Ngoai ra, 6 thé ngan chan cac vin dé nhu san pham

luu héa tré nén qué cliing va xuat hién sy cong vénh, v.v., cia mang nén.

Hon nita, theo sang ché, tri sb axit cua nhwa 14 tri s6 dugc do bang phuong phép

sau day.
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Xap xi 0,2 g mau dugc can chinh xac bing cin tiéu ly cho vao trong binh
Erlenmeyer 100mL, va 10mL dung mdi hon hop etanol/toluen=1/2 (ty 1& khéi luong)
duoc cho vao d6 dé hoa tan mau. Ngoai ra, 1 dén 3 giot dung dich phenolphtalein etanol
duoc cho vao binh chita 1am chét chi thi, ma duoc khuéy da cho t&i khi mau tré nén déng

nhét. Dung dich thu dugc duge dua vao chuén do béng

dung dich kali hydroxit etanol 0,IN. Khi chét chi thi duy tri mau d6 nhat trong 30
gidy, xac dinh dugc ring qué trinh trung hoa da két thic. Tri s6 thu dugc tir két qua st

dung cong thire tinh toan sau dau duge coi la tri sb axit ctia nhua.
Tri s6 axit (mg-KOH/g)=[Bxfx5.611]/S
B: Luong sir dung (mL) cua dung dich kali hydroxit etanol 0,1 N
£ Hé sb cua dung dich kali hydroxit etanol 0,1N
S: Luong thu thap (g) clia mau

Cu thé hon polyuretan (A) chira nhém carboxy la polyuretan duoc téng hop bang
cach st dung (al) hop chét polyisoxyanat, (aZ) hop chét polyol, va (a3) hop chat
dihydroxy chtra nhom carboxy, lam cac monome. Xeét vé tinh chiu thoi tiét va tinh bén
mau, tot hon 14, mdi trong sb (al), (a2), va (a3) khong chira nhéom chire ¢6 cac dac tinh

két hop nhu hop chat thom. Sau day, mdi monome s& duge giai thich chi tiét hon.
(al) Hop chét polyisoxyanat

Pbi voi (al) hop chét polyisoxyanat, thong thuong, diisoxyanét c6 hai nhom
isoxyanat trén mdi phan tir dwoc sir dung. Vi du vé hop chit polyisoxyanat bao gom:
polyisoxyanat béo, polyisoxyanat vong béo, va tuong tu. Mot trong s6 chiing c6 thé dugc
sir dung riéng, hoac hai hoac nhiéu chét trong s6 ching ¢6 thé dwgc sir dung két hop. Khi
(A) Polyuretan chta nhom carboxy khong chuyén thanh dang gel, luong nho

polyisoxyanat c6 ba hodc nhiéu hon ba nhém isoxyanat ciing c6 thé duoc st dung.

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

diisoxyanat dang dime, va tuong ty.
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Vi du vé polyisoxyanat vong béo bao gdm: 1,4-xyclohexan diisoxyanat, 1,3-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, - 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 3-
isoxyanatometyl-3,5,5-trimetylxyclohexyl isoxyanat (IPDI, isophoron diisoxyanat),
bis(4-isoxyanato xyclohexyl)metan (MDI dugc hydro hoa), (1,3- hoac 1,4-)xylylen

diisoxyanat dugc hydro héa, norbornan diisoxyanat, va tuong tu.

O day, néu hop chit vong béo c6 tir 6 dén 30 nguyén tir cacbon khac voi cac
nguyén tir cacbon trong nhom isoxyanat (nhém -NCO) dugc sir dung lam (al) hop chét
polyisoxyanat, mang bao vé dugc tao ra béi nhya polyuretan theo khia canh nay co d6 on
dinh cao dac biét 1a trong diéu kién nhiét do cao va do Am cao, va thich hop 1a bd phéin
ctia thanh phn thiét bi dién tir. Trong s6 cac vi du trén vé polyisoxyanat vong béo, 1,4-
xyclohexan diisoxyanat, 1,3-bis(isoxye;r;z;tometyl)xyclohexan, 3-isoxyanatometyl-3,5,5-
trimetylxyclohexyl isoxyanat (IPDI, isophoron diisoxyanat), bis-(4-isoxyanato

xyclohexyl)metan (MDI duoc hydro hoa) duoc uu tién.

Tir goc do chéng chiu thoi tiét va do bén anh sang, doi véi (al) hop chét
polyisoxyanat, wu tién st dung hop chit ma khong c6 vong thom. Trong (al) hop chét
polyisoxyanat, him lugng ctia polyisoxyanat thom va polyisoxyanat thom - béo tot hon 1a
béng 50% mol hoac it hon, tdt hon nita 1a 30% mol hoic it hon, va con tdt hon nira 1a

10% mol hodc it hon, so voi tong lugng (100% mol) cta (al) hop chat polyisoxyanat.
(a2) Hop chét polyol

Trong lugng phén tr trung binh s6 cua (a2) hop chét polyol (véi didu kién 1a (a2)
hop chit polyol khéng bao gdm (a3) hop chit dihydroxy c6 nhom carboxy) thuong 1a tir
250 dén 50.000, tét hon 1a tir 400 dén 10.000, va tét hon nita la 500 dén 5.000. Khoi
luong phan tr 1a tri s6 trong duong polystyren dugc do bing phuong phap GPC trong
cac diéu kién néu trén day.

Tét hon, (a2) hop chat polyol 14 diol c6 cac nhém hydroxy & ca hai dau. Vi du vé
(a2) hop chit polyol bao gdm: polycacbonat polyol, polyete polyol, polyeste polyol,
polylacton polyol, polysilicon cé cac nhom hydroxy & ca hai d4u, va hop chét polyol c6
tir 18 dén 72 nguyén tir cacbon thu dugc bang cach bd sung hydro vao axit béo khéng no
C18 (nguyén tir cacbon sb 18) duoc tao ra tir dau thuc vét va axit polycarboxilic thu duge
tur polyme cua axit béo khong no C18, va bién d6i axit carboxylic thanh nhém hydroxy.

Trong sd nay, nho su can bang kha nang chong tham nudce, tinh 6n dinh céch dién, va kha
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nang bam dinh vao nén duéi dang mang bao vé, polycacbonat polyol dugc uu tién st

dung.

Polycacbonat polyol co thé thu duoc tir diol ¢6 tir 3 dén 18 nguyén tir cacbon dudi
dang nguyén liéu thd, qua phan mg voi cacbonat este hodc phosgen, va c6 thé duoc biéu

din boi, vi du, cong thirc cdu tao (1) sau day:

o
R )J\ R - (1)
HO \O O}/n \OH
3

Trong cong thirc (1), R® biéu dién gbc thu duge bing cach loai bé nhom hydroxy
ra khoi diol twong tng (HO-R*-OH), 14 nhém alkylen c6 tir 3 dén 18 nguyén tir cacbon,

n3 biéu din s nguyén duong, ma tot hon 1a tir 2 dén 50.

Polycacbonat polyol dugc biéu dién bai cong thire (1) co thé duoc tao ra bang
cach st dung nguyén liéu tho, cu thé 1a, 1,3-propandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol,
1,6-hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-
xyclohexandimetanol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, va

1,2-tetradecandiol, v.v..

Polycacbonat polyol ¢ thé 1a polycacbonat polyol c6 nhiéu loai nhém alkylen
trong bd khung cia n6 (polycacbonat polyol dugc ddng tring hop). Viée sir dung
polycacbonat polyol dugc déng tring hop c6 1o trong nhiéu trudng hop tir goc dd ngin
ngira su két tinh cia (A) polyuretan chira nhém carboxy. Hon nita, xét v& d6 hoa tan vao
dung moi, viéc sir dung két hop polycacbonat polyol ¢6 khung nhanh va c¢é cac nhoém

hydroxy & cac dau cua mach nhanh dugc uu tién.

Polyete polyol thu dugc bang cach ngung tu khir nude diol ¢6 tir 2 dén 12 nguyén
tir cacbon, hodc trung hgp m& vong hop chit oxiran, hop chét oxetan, hodc hop chit
tetrahydrofuran, v.v., ¢6 tir 2 d&én 12 nguyén tir cacbon, va c6 thé duoc bidu dién boi, v

du, cong thiic ciu tao (2) sau day:

R* R
HO ~o-T oH -2
n4
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Trong Cong thuc (2), R* biéu dién gbc thu duoc bang cach loai bé nhém hydroxy
ra khoi diol tuong ng (HO-R*-OH), 14 nhém alkylen c6 tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon,
n4 bidu didn s6 nguyén duong, ma t6t hon 1a tir 4 dén 50. Mot loai ctia diol c6 tir 2 dén 12
nguyén tir cacbon co thé duoc sit dung riéng dé tao thinh homopolyme, hodc hai hodc

nhiéu loai ¢6 thé dugc sir dung két hop dé tao thanh copolyme.

Céc vi du cu thé vé polyete polyol duge biéu dién boi cong thirc (2) trén day bao
gdm: cac polyalkylen glycol nhu polyetylen glycol, polypropylen glycol, poly-1,2-
butylen glycol, polytetrametylen glycol (poly 1,4-butandiol), poly-3-metyltetrametylen
glycol, polyneopentyl glycol, va tuong tu. Hon nira, dé tang dic tinh ky nudc cua polyete
polyol, copolyme cuia ching, vi dy, copolyme cta 1,4-butandiol va neopentyl glycol, v.v.,

c6 thé duoc st dung.

Polyeste polyol c6 thé thu dugc bang cach ngung tu khir nude axit dicarboxylic va
diol, hodc chuyén hoa este cua diol vGi este ruou bac the"ip cua axit dicarboxylic, va c6 thé

duoc biéu dién boi, vi du, cong thirc cau tao (3) sau day:

o o0
S N\ ¥
ot Yo7 SrT NgT o
n5

Trong cong thie (3), R’ biéu dién gbc thu dugc bang cach loai nhém hydroxy ra
khéi diol twong tmg (HO-R®-OH), 1a nhém alkylen hodc nhom hiru co c6 tir 2 dén 10
nguyén tir cacbon, R® bidu dién gbc thu dugc bang cach loai bo hai nhém carboxy tir axit
dicarboxylic tuong tmg (HOCO-R®-COOH), 12 nhém alkylen hodc nhém hiru co 6 tir 2

dén 12 nguyén tir cacbon, va n5 biéu din sb nguyén duong, tot hon 1a tir 2 dén 50.

Céc vi du cu thé vé diol (HO-R’-OH) bao gdm: etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-
propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-
metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol,
1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, 1,2-tetradecandiol, 2,4-
dietyl-1,5-pentandiol, butyl etyl propandiol, dietylen glycol, trietylen glycol, dipropylen
glycol, va tuong tu.

Céc vi du cu thé vé axit dicarboxylic (HOCO-R®-COOH) bao gdm: axit suxinic,

axit glutaric, axit adipic, axit azelaic, axit sebaxic, axit decan dicarboxylic, axit brasylic,
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axit 1,4-xyclohexan dicarboxylic, axit hexahydrophtalic, axit metyl tetrahydrophtalic, axit
endometylen tetrahydrophtalic, axit metyl endometylen tetrahydrophtalic, axit clorendic,

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

- Polylacton polyol ¢o thé thu dugc bang phan ting ngung tu ciia lacton tring hop
m& vong va diol, hodc phan ng ngung tu cta diol va axit hydroxy alkanoic, va c6 thé

duoc bidu dién béi, vi du, cong thirc cau tao (4) sau day:

0
HO )k 7
o
R N RY N @
ns 5

Trong cong thirc (4), R7 biéu dién gbc thu duge bang cach loai bd nhém hydroxy
va nhom carboxy ra khodi axit hydroxy alkanoic twong tmg (HO-R’-COOH), 12 nhoém
alkylen c6 4 dén 8 nguyén tir cacbon, R® bidu dién gdc thu duge bang cich loai bd nhom
hydroxy ra khoi diol twong ung (HO-R®*-OH), 1a nhém alkylen c6 tir 2 dén 10 nguyén tu

cacbon, va n6 1a sé nguyén duong, s nay t6t hon 1a tir 2 dén 50.

Céc vi du cu thé v& axit hydroxy alkanoic (HO-R’-COOH) bao gdm: axit 3-
hydroxybutanoic, axit 4-hydroxypentanoic, axit 5-hydroxyhexanoic, va tauong tu. Vi du

ve lacton bao gom e—caprolacton.

Polysilicon ¢6 cic nhoém hydroxy & ca hai ddu c6 thé dugc biéu dién boi, vi duy,

cong thirc ciu tao (5) sau day:

R10 R1O R1O

| | on
RS — O——8i — 0—8i —R*

!
i ---(5)
éﬂ) R1D n7 RiO

HO/

Trong cong thire (5), R’ doc 1ap bidu dién gdc hydrocacbon béo héa tri hai c6 tix 2
dén 50 nguyén tir cacbon, n7 1a s6 nguyén duong, sb nay t6t hon 1a tir 2 dén 50. R’ co thé
bao gdm nhém ete. Mdi trong sé cac R'® doc 14p bidu dién nhém hydrocacbon béo c¢o tir

1 dén 12 nguyén tir cacbon.

Céc san pham trén thi trudng cta polysilicon ¢6 cac nhom hydroxy & ca hai dau
bao gom, vi du, “X-22-160AS, KF6001, KF6002, KF-6003" dugc san xuét boi Shin-Etsu
Chemical Co., Ltd., va twong tu.

-19-



35750

5
A

Céc vi du cu thé v& “hop chit polyol c6 tir 18 dén 72 nguyén tit cacbon thu dugc
bang cach bd sung hydro vao axit béo khong no CI8 tao ra tir dau thyc vat va axit
polycarboxilic thu dugc tir polyme cua axit béo khong no CI8, va bién dbi axit
carboxylic thanh cac nhom hydroxy" bao gdm hop chét diol c6 khung axit dime duoc
hydro hoa, va san pham trén thi trudng cia n6, vi du, “Sovermol (nhan hi¢u da ding ky)

908" duoc san xuét bai Cognis.

Mién la hiéu qua cta sang ché khong bi dnh hudng, diol c6 trong luong phén tir
bang 300 hodc nhdé hon, ma thuong duoc sir dung lam thanh phin diol dé tong hop
polyeste hodc polycacbonat co thé duoc st dung 1am (a2) hop chét polyol. Cac vi du cu
thé vé diol trong luong phan ti thip bao gdém: etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-
propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-
metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol,
1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, 1,2-tetradecandiol, 2,4-
dietyl-1,5-pentandiol, butyl etyl propandiol, dietylen glycol, trietylen glycol, va
dipropylen glycol, va tuong tu.

(a3) Hop chat dihydroxy chita nhém carboxy

Tt hon 13, (a3) hop chat dihydroxy chita nhém carboxy 1a axit carboxylic hodc
axit amino carboxylic ¢6 trong lugng phan tir bang 200 hodc nhd hon, ¢6 hai nhém dugce
chon tir nhém hydroxy, nhém hydroxyalkyl c6 mdt cacbon, va nhom hydroxyalkyl véi 2
cacbon, boi vi diém lién két ngang la diéu chinh duoc. Cac vi du cu thé bao gém: axit
2,2-dimetylolpropionic, axit 2,2-dimetylolbutanoic, N,N-bis hydroxyetyl glyxin, N,N-bis
hydroxyetyl alanin, va tuong tu. Trong s chung, xét vé d6 hoa tan vao dung méi, axit
2,2-dimetylolpropionic, axit 2,2-dimetylolbutanoic dugc uu tién ddc biét. Mot loai hop
chit cua (a3) hop chét dihydroxy chira nhém carboxy c6 thé duge st dung riéng, hoic hai

hodc nhidu loai ¢6 thé duoc sir dung két hop.

(A) Polyuretan chira nhom carboxy néu trén ¢ thé dugc tong hop tir chi ba thanh
phin ((al), (a2), va (a3)) trén day. Tuy nhién, (a4) hop chit monohydroxy va/hodc (a5)
hop chat monoisoxyanat ¢ thé dugc phan mg tiép dé téng hop. Xét vé d6 bén mau va
tinh chiu thoi tiét, uu tién sir dung hop chat ma khong c6 vong thom va lién két doi

cacbon - cacbon trong mot phan tur.

(a4) Hop chat monohydroxy
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Vi du vé (a4) hop chat monohydroxy 1a hop chat c6 nhém carboxy nhu axit

glycolic, axit hydroxypivalic, v.v..

Mot loai cua (a4) hop chét monohydroxy c6 thé duoc st dung riéng, hodc hai hoac

nhiéu loai ctia (a4) c6 thé duogc sit dung két hop.

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

hexyl, ruou octyl, va tuong tu.
(aS) Hop chat monoisoxyanat

Vi du v& (a5) hop chit monoisoxyanat bao gdm: hexyl isoxyanat, dodexyl

isoxyanat, va tuong tu.

(A) Polyuretan chira nhém carboxy néu trén co thé duoc tong hop bang cach phan
tmg (al) hop chat polyisoxyanat, (a2) hop chat polyol, va (a3) hop chét dihydroxy néu
trén chra nhém carboxy, vdi sy c6 mat hodc khong c6 mat cua chét xuc tac uretan hoa
nhu dibutyltin dilaurat, st dung dung mdi hitu co thich hop. Tuy nhién, t6t hon 1a thuc
hién phan tng ma khong c6 chit xac tic boi vi s& khong can quan tim dén viéc tron

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

Dung méi hiru co khong bi giéi han cy thé mién 14 1a kha nang phan tmg véi hop
chét isoxyanat thap, nhung dung méi duoc wu tién 1a dung méi khéng chira nhom chire
bazo nhu amin, v.v., va c¢6 diém soi béng 50°C hoéc cao hon, tot hon 1a 80°C hodc cao
hon, va tét hon nita 14 tir 100°C hodc cao hon. Vi du vé& dung méi nay bao gdm: toluen,
xylylen, etylbenzen, nitrobenzen, xyclohexan, isophoron, dietylen glycol dimetyl ete,
etylen glycol dietyl ete, etylen glycol monometyl ete axetat, propylen glycol monometyl
ete axetat, propylen glycol monoetyl ete axetat, dipropylen glycol monometyl ete axetat,
dietylen glycol monoetyl ete axetat, metyl metoxypropionat, etyl metoxypropionat, axit
metyl etoxypropionat , etyl etoxypropionat, etyl axetat, n-butyl axetat, isoamyl axetat,
etyl lactat, axeton, metyl etyl keton, xyclohexanon, N,N-dimetylformamit, N,N-
dimetylaxetamit, N-metylpyrolidon, y-butyrolacton, dimetyl sulfoxit, va twong tu.

Tinh dén viéc khong vu tién sir dung dung méi hitu co trong do polyuretan duoc
tao ra khong hoa tan hét, va polyuretan duoc st dung lam nguyén liéu thd cho ché pham

nhua luu hoa duge cho 16p phu ngoat 4 trong viée sit dung lam vat liéu dién tir, propylen
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glycol monometyl ete axetat, propylen glycol monoetyl ete axetat, dipropylen glycol
monometyl ete axetat, dietylen glycol monoetyl ete axetat, y-butyrolacton, v.v., dugc uu

tién dac biét trong so cac dung mo1 trén.

Trinh ty thém cac nguyén liéu tho khong bi gidéi han, nhung thdng thuong, trude
tién (a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhoém carboxy dugc cung cép, va
hoa tan hodc phan tan trong dung moéi, va sau do, (al) hop chét polyisoxyanat dugc cho
vao bing cach nhé giot & nhiét do tir 20 dén 150°C, v tt hon nita 1a tir 60 dén 120°C,
ma sau d6 duoc phan Gmg & nhidt do tir 30 dén 160°C, va t6t hon 1a tir 50 dén 130°C.

Ty 1& mol cta cac nguyén li¢u thé thém vao duoc diéu chinh theo trong luong
phan tr va tri sd axit cla polyuretan muc tiéu. Trong trudng hop (a4) hop chat
monohydroxy dugc cho vao polyuretan, dé phan tir polyuretan c6 nhom isoxyanat & cudi,
(al) hop chat polyisoxyanat phai dugc st dung nhiéu hon téng cua (a2) hop chét polyol
va (a3) hop chat dihydroxy c6 nhém carboxy (tong cac nhom isoxyanat nén nhiéu hon
tong cac nhom hydroxy). Trong truong hop (a5) hop chat monoisoxyanat dugc cho vao
polyuretan, dé phan tir polyuretan c6 nhém hydroxy & cudi, (al) hop chit polyisoxyanat
nén duoc sir dung it hon tdng cia (a2) hop chat polyol va (a3) hop chét dihydroxy co

nhém carboxy (tdng cic nhém isoxyanat nén it hon tong cic nhém hydroxy).

Cu thé, ty 16 mol cua vat li¢u dugc cung cép la nhém isoxyanat cua (al) hop chét
polyisoxyanat: (nhém hydroxy ctia (a2) hgp chat polyol+nhém hydroxy cua (a3) hop chit
dihydroxy c6 nhém carboxy) 1a tir 0,5 dén 1,5:1, t&t hon 1 tir 0,8 dén 1,2:1, va tét hon
nita 1a tir 0,95 dén 1,05:1.

Hon nira, nhom hydroxy ctia (a2) hop chéat polyol: nhém hydroxy ctia (a3) hop
chét dihydroxy c6 nhom carboxy la 1:tir 0,1 dén 30, va tot hon 14 1:tir 0,3 dén 10.

Khi (a4) hop chat monohydroxy duogc st dung, s6 mol cta (al) hop chét
polyisoxyanat nén nhiéu hon s6 mol cta ((a2) hop chat polyol+(a3) hop chat dihydroxy
c6 nhém carboxy), va tur 0,5 dén 1,5 lan lugng mol, tdt hon 1a tr 0,8 dén 1,2 lan lugng
mol ctia (a4) hop chit monohydroxy dugc st dung, so v6i s& mol nhiéu hon cua nhém

1soxyanat.

Khi (a5) hop chit monoisoxyanat duoc st dung, s6 mol cia ((a2)hop chét

polyol+(a3) hop chat dihydroxy c6 nhém carboxy) nén nhidu hon sé mol cua (al) hop
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chét polyisoxyanat, va tir 0,5 dén 1,5 1an luong mol, t6t hon 1a tir 0,8 dén 1,2 lan lugng
mol cua (a5) hop chét monoisoxyanat dugc sir dung, so v6i 6 mol nhiéu hon cta nhém

hydroxy.

Pé cho (a4) hop chit monohydroxy vao (A) polyuretan chira nhom carboxy, khi
phan Gng cta (a2) hop chit polyol va (a3) hop chat dihydroxy c6 nhém carboxy véi (al)
hop chét polyisoxyanat gan nhu hoan thanh, (a4) hop chat monohydroxy dugc nhé vao
dung dich phan tmg & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tt hon nira 1 tir 70 dén 120°C, dé
phéan (g cac nhom isoxyanat con & ca hai dau ciia (A) polyuretan chita nhém carboxy

v6i (a4) hop chat monohydroxy, va nhiét d§ duoc duy tri cho téi khi két thuc phan tmg.

Dé cho (a5) hop chit monoisoxyanat vao (A) polyuretan chira nhom carboxy, khi
phan g cua (a2) hop chat polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhém carboxy véi (al)
hop chét polyisoxyanat gan nhu hoan thanh, (a5) hop chit monoisoxyanat dugc nho vao
dung dich phan tmg & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tét hon nita 13 tir 70 dén 120°C, dé
phan Umg cac nhom hydroxy con & cd hai dau cua (A) polyuretan chita nhém carboxy véi

(a5) hop chat monoisoxyanat, va nhiét d§ dugc duy tri cho t&i khi két thiic phan ang.

Vi du v& (B) hop chit epoxy bao gdm hop chat epoxy co hai hodc nhiéu nhém
epoxy trong mdt phan tir, nhu nhya epoxy loai bisphenol-A, nhya epoxy loai bisphenol-A
dugc hydro hoa, nhya epoxy loai bisphenol-F, nhya epoxy loai novolac, nhya epoxy loai
phenol novolac, nhya epoxy loai crenol novolac, nhua epoxy loai N-glyxidyl, nhua epoxy
loai bisphenol A novolac, nhua epoxy loai chelat, nhuya epoxy loai glyoxal, nhua epoxy
chira nhém amino, nhua epoxy bién ddi tinh cao su, nhua epoxy loai dixyclopentadien
phenolic, nhua epoxy bién tinh béi silicon, nhya €poxy bién tinh bsi g-caprolacton, nhya

epoxy loai béo chira nhom glyxidyl, nhya epoxy vong béo chira nhém glyxidyl, v.v..

Cu thé, hop chét epoxy c6 ba hodc nhiéu hon ba nhém epoxy trong mot phéan tir
dugc uu tién hon. Vi du vé hop chit epoxy nay bao gdm: EHPE (nhin hiéu di ding ky)
3150 (duoc san xuat boi Daicel Corporation), jJER (nhdn hiéu da dang ky) 604 (dugc san
xult boi Mitsubishi Chemical Corporation), EPICLON (nhan hiéu da dang ky) EXA-
4700 (dugc san xuat bai DIC Corporation), EPICLON (nhin hiéu d3 dang ky) HP-7200
(dwoc san xudt bai DIC Corporation), pentaerytritol tetraglyxidyl ete, pentaerythritol
triglyxidyl ete, TEPIC (nhdn hiéu d3 ding ky) -S (duoc san xuit béi Nissan Chemical

Corporation), va tuong tu.
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(B) Hop chét epoxy c6 thé chia vong thom trong phan ti, va trong trudng hop
nay, khéi luong cia (B) t5t hon 1a 20% khdi lugng hodc it hon, so véi téng khdi luong.

cua (A) va (B).

Ty 1& tron cta (A) polyuretan chira nhém carboxy so v6i (B) hop chét epoxy tbt
hon 14 tir 0,5 dén 1,5, tdt hon nita 1a tir 0,7 dén 1,3, va con tot hon nita la tix 0,9 dén 1,1,
xét vé ty 1é twong duong ctia cdc nhém carboxy cua polyuretan so véi nhém epoxy ctia

(B) hop chit epoxy.

Vi du vé chat thac day luu hoéa (C) bao gém: hop chat gbc phosphin nhu
triphenylphosphin, tributylphosphin (duoc san xuat béi Hokko Chemical Industry Co.,
Ltd.), Curezol (nhan hiéu da dang ky) (tdc nhan luu héa nhua epoxy gbc imidazol: duoc
san xudt boi Shikoku Chemicals Corporation), 2-phenyl-4-metyl-5-hydroxy metyl
imidazol, U-CAT (nhan hiéu da dang ky) cac dong SA (mudi DBU: dugc san xut boi
San-Apro Ltd.), Irgacure (nhan hi¢u da dang ky) 184, va tuong tu. Déi v6i lugng sir dung
ctia chit nay, néu lugng nay qua nhd, s& khong thu dugc hiéu qua tir viéc thém vao, trong
khi d6 néu lugng ndy qué 16n, s& giam kha ning cach dién. Do d6, tir 0,1 dén 10 phin
khéi lugng, tdt hon nita 1a tir 0,5 dén 6 khéi lugng, con tét hon nita 1a tir 0,5 dén 5 khéi
lugng, va dac biét tdt hon 12 tir 0,5 dén 3 khoi luong, dugc st dung, so voi téng 100 phé‘ln

khéi lwong cua (A) va (B).

Hon nira, chat hd tro luu hoa co thé dugc st dung cung nhau. Chét hd tro luu hoa
c6 thé 1a hop chat thiol da chirc, hop chit oxetan, va twong tu. Vi du vé& hop chit thiol da
chuce bao gbém: pentaerytritol tetrakis(3-mercaptopropionat), tris-[(3-
mercaptopropionyloxy)-etyl]-isoxyanurat, trimetylolpropan tris(3-mercaptopropionat),
Karenz (nhdn hiéu da ding ky) cac dong MT (duoc san xuat béi Showa Denko K. K.), va
twong tu. Vi du vé hop chat oxetan bao gdm: Cac dong ARON OXETANE (nhén hi¢u da
dang ky) (dwoc san xuit boi Toagosei Co., Ltd.), ETERNACOLL (nhin hiéu da dang k)
OXBP hoic OXMA (dugc san xuét béi Ube Industries Ltd.), va tuong tw. Di véi luong
str dung, néu luong nay qua nho, khéng thu duoc hidu qua tir viée thém vao, trong khi d6
néu luong nay quéa 16n, sé din dén giam dic tinh xr Iy. Do do, tir 0,1 dén 10% khdi

luong, va t6t hon 1a tir 0,5 dén 6% khoi lugng dugce st dung, so voi khéi lugng cua (B).

Ham lugng cua (D) dung méi dugc st dung trong ché phdm nhya lwu hoa dugce tdt

hon 1a tir 95,0% khéi lwong dén 99,9% khéi luong, t6t hon nita 14 tir 96% khéi luong dén
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99,7% khéi lugng, va con tét hon nita 1a tir 97% khéi lugng dén 99,5% khéi luong. (D)
Dung mdi c6 thé 1a dung méi duoc st dung dé tong hop (A) polyuretan chira nhém
carboxy nhu ban dau. Hon nita, dung méi khac ¢6 thé duoc sit dung cho (D) dé didu
chinh d6 hoa tan hoic kha ning in dugc cua polyuretan. Khi dung mdi khac duoc sur
dung, dung moi phan tmg c6 thé dugc chung cAt hét truéc hoic sau khi dung moi méi
duoc thém vao, dé thay thé dung méi. Xem xét dén céc phién toai trong thao tic va phi
tdn ning luong, wu tién st dung it nhat mot phan cia dung méi ding dé tong hop (A)
polyuretan chira nhom carboxy nhu ban diu. Xem xét dén tinh én dinh cta ché pham
nhwa lwu hoa duge, dung méi c6 nhiét do soi tot hon 14 tir 80°C dén 300°C, va tét hon
nita 13 tir 80°C dén 250°C. Néu nhiét do soi thap hon 80°C, dé bi kho trong qua trinh in,
didu nay din dén tinh trang in khong déu. Néu nhiét dd soi cao hon 300°C, can xur Iy
nhiét ¢ nhiét do éao trong thoi gian dai dé 1am kho va luu hoéa, didu nay khong thich hép

cho san xuat cong nghiép.

Vi du v& dung méi bao gdm: dung méi duoc st dung dé tong hop polyuretan nhu
propylen glycol monometyl ete axetat (nhiét d6 s6i 146°C), y-butyrolacton (nhigt do so61
204°C), dietylen glycol monoetyl ete axetat (nhiét d9 s6i 218°C), tripropylen glycol
dimetyl ete (nhiét d6 s6i 243°C), v.v., dung modi gbc ete nhur propylen glycol dimetyl ete
(nhiét do s6i 97°C), dietylen glycol dimetyl ete (nhiét d9 so6i 162°C), v.v., dung moi co
nhom hydroxy nhu rugu isopropyl (nhiét do so6i 82°C), ruou t-butyl (nhiét 6 soi 82°C),
1-hexanol (nhiét @6 séi 1570C), propylen glycol monometyl ete (nhiét do s61 120°C),
dietylen glycol monometyl ete (nhiét d6 so1 194°C), dietylen glycol monoetyl ete (nhiét
do so61 196°C), dietylen glycol monobutyl ete (nhiét do séi 230°C), trietylen glycol (nhiét
do soi 276°C), etyl lactat (nhiét do s61 154°C), v.v., va metyl etyl keton (nhiét do soi
80°C), va etyl axetat (nhiét do s6i 77°C). Mot trong hai dung méi nay c6 thé duogc st
dung riéng, hoic hén hop cta hai hoic nhiéu loai trong sb chung c6 thé duge sur dung.
Khi hai hodc nhiéu loai dung mdéi dugce tron voi nhau, vu tién sir dung dung moi c6 nhoém
hydroxy va c6 nhiét d§ séi trén 100°C xét vé d6 hoa tan cua nhua polyuretan, nhua
epoxy, v.v., dugc su dung va dé ngan chan su két cum hoic két tua, hodc su dung dung
moi ¢6 nhiét do soi béng 100°C hodc thép hon xét vé dic tinh 1am khd cua muc, ngoai

dung méi dugc sir dung dé téng hop (A) polyuretan chira nhém carboxy.

Ché phém nhwa luu héa duoc néu trén c6 thé duoc san xuit béng cach tron (A)

polyuretan chira nhém carboxy, (B) hop chat epoxy, (C) chit thac diy luu hoa, va (D)
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dung moéi sao cho ham luong cua (D) dung mai la tir 95,0% khéi luong dén 99,9% khdi

luong, va khudy hdn hon cho t¢i khi hdn hgp dong nhét.

Ham luong ran trong ché phém nhua luu hoa co thé khac nhau, tuy thudc vao do
day mang mong mudn hodc phuong phép in, nhung t6t hon 1a tir 0,1 dén 5,0% khdi
luong, va tét hon nira 1a tir 0,5% khdi lugng dén 3,0% khdi luong. Néu ham luong rén
nim trong khoang tir 0,1 dén 5,0% khéi lwong, khi ché phdm dugc phu 1én mang dan
dién trong sudt, khong xay ra cac han ché nhu khong thé thu dugc su tiép xtc dién tir keo
bac, v.v., do d day qua 16n, va c6 thé thu dugc mang béo vé c6 du kha ning chéng chiu

thoi tiét va do bén anh sang va do day tir 50 dén 500nm.

Tu goc do vé do chéng chiu thoi tiét va do bén 4nh sang, ham luong cua hop chét
chita vong thom xac dinh theo cong thire dudi day bi gi6i han t6t hon 1a & 15% khdi
lugng hodc it hon, trong 16p phu ngoai 4 (ham luong rén trong ché pham nhua luu hoa
duoc, vi du, (A) polyuretan nhira nhém carboxy, (B) hop chét epoxy, va phan con lai luu
hoa cua (C) chat thac ddy lwu hoa). O day, xét rang toan bd hodc mot phan cia (C) chét
thic diy luu hoa co thé bién mat (do su phan hiy, bay hoi, v.v.) ty thudc vao cac didu
kién luu héa, “phan con lai luu héa cua (C) chat thic ddy heu héa” chi (C) chét thic diy
luu héa ma con lai trong 16p phu ngoai 4 trong cac diéu kién luu héa. Tuy nhién, khi
khong thé xac dinh ham luong con lai mot cach chinh xéc, vi luong tron nho, trong
truong hop ma (C) chit thuc dy Iuu hoa 1a hop chat chita vong thom, lugng duoc tron
ctia (C) chét thiic ddy luu hoa co thé duoc sir dung cho “cin luu hoa cua (C) chat thic
day luu héa” trong cong thirc sau. Trong khi d6, trong trudng hop ma (C) chét thuc day
luu héa khong phai 12 hop chét chira vong thom, gi tri tinh ctia cng thirc sau bo qua “+
can luu hoa cia (C) chét thue diy Iwu hoa”, t6t hon 1a 15% khéi luong hodc it hon. O

day, “hop chét chira vong thom” chi hop chét ¢6 it nhit mot vong thom trong phén tir.

[(Luong st dung ctia hop chét chira vong thom)/(khdi lwong cta 16p phi ngodi 4
(khéi lugng cta (A) polyuretan chira nhém carboxy + khéi luong cua (B) hop chét epoxy
+ phan con lai Juu hoa cua (C) chét thic ddy luu hoa))*100(%)

Ché pham nhya Iuu hoa dugc nhu trén duoc ding dé tao 16p pha ngoai 4, bang
cach phu ché pham nhuya luu héa duge trén mang nhya trong suét 2 c6 16p dan dién trong
sudt 3 bang cach st dung phuong phap in ching han phép phu dung thanh l&n, phuong
phép in chim, phuong phép in phun, phuong phap phun rianh, va tuong tw, 1am kho va
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loai bé dung mdi, va dua san pham vao xu ly nhiét va chiéu xa quang, theo nhu cau, dé

luu hoa nhua luu hoa dugc.
<Mang mang 1>

Theo khia canh cua sang ché, vat liéu dé tao mang mang 1 1a mang polycacbonat
tu goc do vat liéu nay c6 do truyén sang, tinh chéng xudc va chéng thAm nudce tt va cac
dic tinh co hoc duge wu tién. Vi du vé polycacbonat bao gdm: polycacbonat béo,
polycacbonat thom, polycacbonat thom béo, va tuong tw. Vi du cu thé bao gom
polycacbonat bisphenol-A, polycacbonat bisphenol-A mach nhanh, copolycacbonat,
copolycacbonat khdi, polyeste cacbonat, polyphosphonat cacbonat, va twong tu. Nhua
gbe polycacbonat c6 thé 1a hdn hop véi thanh phan khac nhu hdn hgp polycacbonat
bisphenol-A, hdn hop polyeste, hon hgp ABS, hdn hop polyolefin, hdn hgp copolyme
styren-maleic anhydrit, va tuong tu. Vi du vé nhua polycacbonat ¢6 ban trén thi truong
bao gém: “OPCON (nhan hiéu da dang ky)”, dugc san xuét boi KEIWA Incorporated,
“Panlite (nhdn hiéu da ddng ky)”, duogc san xuat béi TEIJIN Limited, va tuong tw. Mang
mang 1 ¢6 do day T, tét hon 1a tir 50 dén 125um. Khi do day T, nam trong khoang nay,
s& d2 dang gia cong. Mang mang 1 ¢6 do day T, t6t hon nita 1a tir 55 dén 120pm, va va

con tot hon nita 1a tir 60 dén 115um.

Mang mang (mang polycacbonat) 1 can dugc xép chong trén mang nhua trong
sudt (mang nhua gbc xycloolefin v6 dinh hinh) 2 khong c6 16p chét két dinh trén mot
trong cac mdt chinh. Mang nhya géc xycloolefin v dinh hinh c6 d§ nhin bé mat tét, va
do d6, c6 thé duoc dinh vao mang mang (mang polycacbonat) 1 ma khong can 16p chét
két dinh ¢ gitra. Do khéng c6 mit 16p chét két dinh, nén khong c6 cac han ché nhu 1ép
chat két dinh van con trén bé mat ciia mang nhua trong sudt (mang nhya goc xycloolefin

v6 dinh hinh) 2 sau khi tach ra.

Tét hon, viée xtr Iy d6 nham bé& mit (x{r Iy mo) dugc ap dung cho mit chinh cia
mang mang (méang polycacbonat) 1 ngugc véi mit chinh duge xép chong trén mang nhya
trong sudt 2. Khi mit chinh cia mang mang (mang polycacbonat) 1, nguoc véi mit chinh
duogc xép chong trén mang nhya trong subt (mang nhua gbe xycloolefin vo dinh hinh) 2,
bi nham, khi tim mang nhiéu 16p dan dién trong subt duge cudn thanh dang cudn, su két
dinh (su tao khoi) giita mang nhya trong sudt (mang nhua gbc xycloolefin vo dinh hinh)

2 va mang mang (mang polycacbonat) 1 ¢6 thé dugc ngin chin, va c6 thé ngin chin su
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trugt mang dugc cudn, v.v., khi tam mang nhi€u 16p dan dién trong sudt dugc van

chuyeén.
<Tam mang nhiéu 16p dan dién trong suét>

Tam mang nhiéu 16p dan dién trong sudt gdm mang dan dién trong sudt 10 hodc
20, va mang mang 1 duoc xép chéng theo cach tach duge trén it nhit mot mit chinh cia

mang dan dién trong sudt 10 hoic 20.

Tam mang nhidu 16p dan dién trong sudt gdm mang din dién trong sudt 10 hodc
20, va mang mang 1 dugc xép chdng trén mang dan dién trong sudt 10 hodc 20, va mang
mang 1 duge lam bang mang polycacbonat va khong c6 16p chét két dinh trén mit chinh
clia n6. Trong trudng hop mang dan dién trong sudt 10, 16p dan dién trong sudt 3 chia
day nano kim loai va nhya két dinh, va 16p phu ngoai 4 duoc xép ch(‘“)ng','theo th ty nay,
trén mot trong cac mit chinh cia mang nhya trong sudt 2. Trong trudng hop mang dan
dién trong sudt 20, 16p dan dién trong sudt 3 chira day nano kim loai va nhua két dinh, va
16p phu ngoai 4 dugc xép chdng, theo thir tu nay, trén ca hai mat chinh cua mang nhua
trong subt 2. Trong trudng hop mang din dién trong sudt 10, mang mang 1 dugc xép
chong theo cach c6 thé tich ra duoc trén mang nhya trong sudt 2 of mang dan dién trong
sudt 10. Trong truong hop mang din dién trong subt 20, mang mang 1 dugc xép chong
theo cach ¢ thé tach ra dwgc trén mot trong cac 16p phu ngoai 4 ctia mang dan dién trong

sudt 20.

Khi tdm mang nhidu 16p dan dién trong su(‘)t‘cé cdu triic néu trén duoc cit dé co
kich thudc 15 cm * 21 cm, va dugc dua vao xur Iy nhiét & 100°C trong 30 phut, gia tri do
cong ngay sau khi gia nhiét t6t hon 1a t& 0 dén 25 mm, va gia tri do cong sau khi lam
ngudi trong 30 phit t5t hon 14 tir 0 dén 10 mm. Do d6, c6 thé kiém soat luong va hudng
cong tao ra sau budc gia nhiét dé lam khd, v.v., va do @6, viéc van chuyén thm mang
nhiéu 16p dan dién trong sudt s& dé dang.

<Phuong phap san xuat va phuon g phap xi Iy tim mang nhidu 16p dan dién trong

suot>

Phuong phap san xuat tim mang nhiéu 16p din dién trong sudt theo khia canh thir
nhat gdm: bude chudn bi mang dan dién trong sudt 10 c6 mang nhya trong subt 2 duge

cung cap, trén mét trong cac mat chinh ciia nd, 16p dan dién trong sudt 3 va 16p phu ngoai
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4 dugc xép chong theo thir tur ndy; va budc xép chdong mang mang 1 trén mit chinh
nguoc lai (mat con lai) cia mang nhya trong subt 2 tao thanh mang dan dién trong sudt
10, tirc 14, mat chinh ngugc voi mat chinh ma trén do6 16p din dién trong subt 3 duoc xép
chong.

Phuong phép san suit tim mang nhiéu 16p din dién trong sudt theo khia canh thi
hai bao gém: budc chuan bi mang dan dién trong sudt 20 c6 mang nhya trong sudt 2
duoc cung cap, lan lugt trén ca hai mit chinh cia mang, 16p dan dién trong subt 3 va 1op
phu ngoai 4 theo tht tur nay; va budce xép chong mang mang 1 trén mot trong cac mit

chinh (16p phu ngoai 4) ciia mang dan dién trong sudt 20.

Phuong phéap xir Iy tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo khia canh cia
sang ché gdm: budc xur 1y nhiét tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt; va tach mang
mang trong sudt 1 ra khoi mang dan dién trong sudt 10 hogc 20 cua tam mang nhiéu 16p
dan dién. Bude xir Iy nhiét c6 thé, vi du, 12 budce tao miu dan dién (day dan, cuc dién,
V.V.) bﬁng cach 1am khé va/hodc 1am ran nhiét miu keo din dién (mau cia diy dan, cuc
dién, v.v.) dugc in trén 16p phi ngoai 4 cia mang dan dién trong sudt 10 hodc 20, bang
keo dan dién nhu keo bac, v.v., dé duoc ndi dién voi 16p dan dién trong subt 3 ciu tao

nén mang dan dién trong sudt.

Fig.3A dén Fig.3D thé hién c4c budc cua phuong phap san xuit tim mang nhiéu
16p dan dién trong sudt theo khia canh thir nhat. Fig.4A dén Fig.4D thé hién vi du cai
bién cla cac budc cia phuong phap san xuit tim mang nhidu 16p din dién trong sudt

theo khia canh tht nhat.

Nhu dugc thé hién trén Fig.3A dén Fig.3C, budc chuan bi mang din dién trong
sudt 10 bao gém viéc tao 16p dan dién trong subt 3 trén mot trong cdc mat chinh cua
mang nhya trong subt 2 (Fig.3A, Fig.3B), va tiép theo 13 tao 16p pha ngoai 4 trén 16p dan
dién trong sudt 3 (Fig.3C). Cu thé, nhu dugc thé hién trén Fig.3D, budc xép chdng theo
cach c6 thé tach ra duogc mang mang 1 trén mat chinh nguoc lai (mat con lai) cia mang
dan dién trong subt 10, mat chinh nguogc lai 1a mat chinh ngugc véi mat chinh ma trén do
16p dan dién trong sudt 3 duoc xép chéng, duoc tao ra trude. Nho d6, co thé tao ra thm

mang nhiéu 16p dan dién trong sudt.

Hon nita, nhu trong vi du cai bién thé hién trén Fig.4A dén Fig.4D, tam mang

nhiéu 16p din dién trong sudt c6 thé dugc bang ra nhd bude tao tim moéng nhwa trong
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sudt c6 mang nhya trong sudt 2 trén mot trong cac mit chinh cia mang ma mang mang 1
dugce xép chong theo cach co thé tach ra duoc (Fig.4A, Fig.4B), tao 16p dan dién trong
sudt 3 trén mit chinh nguoc lai cia mang nhya trong subt 2, mat chinh nguogc lai mat
chinh nguoc véi (mit con lai cha) mat chinh ma trén d6 mang mang 1 dugc xép chdng

(Fig.4C), va sau do, tao 16p phu ngoai 4 trén 16p dan dién trong sudt 3 (Fig.4D).

Fig.5A dén Fig.5G thé hién cac budc clia phuong phap san sudt tim mang nhiéu
16p dan dién trong sudt theo khia canh tht hai. Fig.6A dén Fig.6I thé hién cac budc cia
vi du cai bién ctia phuong phap san xuét tAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt theo

khia canh thir hai.

Nhu duge thé hién trén Fig.5A dén Fig.5F, budc chuin bi mang dan dién trong
sudt 20 bao gdm vidc tao 16p dan dién trong sudt 3 va 16p phti ngoai 4 theo thu tu nay
trén mot trong cac mat chinh ctia mang nhya trong sudt 2 (Fig.5A dén Fig.5C), va tiép
theo la tao mot 16p dan dién trong sudt 3 khac va mdt 16p pht ngoai 4 khac theo thir tu
ndy trén mit chinh nguogc lai (mdt con lai) cua mang nhya trong subt 2 (Fig.5D dén
FIG.5F). Tiép theo, nhu duoc thé hién trén Fig.5G, budc xép chéng theo cach c6 thé tach
ra dugc mang mang 1 trén bé mit ctia mot trong cc 16p phi ngoai 4 cua mang din dién

trong sudt 20, va do d6, c6 thé tao ra tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt.

Nhu vi du cai bién duge thé hién trén Fig.6A dén Fig.6], ciing c6 thé thu duge tim
mang nhidu 16p dan dién trong sudt bang cac budc: trong khi mang nhya trong subt 2
dugc cung cap, trén mot mit chinh cia 'me‘mg, mang mang 1 dé dugc xép chong theo cach
tach ra duoc, 16p dan dién trong sudt 3 va 16p phit ngoai 4 duoc xép chdng, theo thir tur
nay, trén mat chinh ngwoc lai (mat con lai) ciia mang nhua trong sudt 2, mit chinh nguoc
lai 12 mét chinh ngugc v6i mat chinh ma trén d6 mang mang 1 dugc cung cip (Fig.6A
dén Fig.6D); sau d6, mot mang mang 1 khac dwoc xép chdng theo cach co thé tach ra
duoc trén 16p pht ngoai 4 (Fig.6E); sau d6, mang mang 1 dugc xép chong trén mang
nhya trong subt 2 duoc tach ra (F ig.6F, Fig.6G); va mot 16p dan dién trong sudt 3 khac va
16p phu ngoai 4 khac dugc tao theo thu tu nay, trén mat chinh ngugc véi (¢ bén con lai
ctia) mat chinh ma trén d6 16p dan dién trong sudt 3 dwoc xép chdng, ciia mang nhua

trong sudt 2 (Fig.6H, Fig.6I).

Hon nita, c6 thé thu duoc miu dan dién bang cach, vi du, tao mau 16p dan dién

trong suot 3 bang cach khic, v.v., va sau d6, 1am kho va/hodc 1am ran nhiét mau keo din
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dién (miu day dan, cuc dién, v.v.) dugc tao bfmg cach in keo dan dién, bﬁng phuong
phap in lua, v.v., trén 16p pha ngoai 4 dat trén 1op dan dién trong subt 3 duoc tao miu. pé
néi dién cho miu dan dién trong sudt sir dung diy nano bac (I6p din dién trong subt duoc
tao mau 3), véi mau keo dan dién, mot phan (dau cudi cua diy din, chd giao nhau cua
cac day dan co chiéu cao 1om hon) cta diy nano bac can duge boc 16 tir bé mat cia 16p
phil ngoai. S lrong cac phan duoc boc 16 cang 16m, viée ndi dién gitta mau dan dién
trong sudt st dung diy nano bac va miu keo dan dién cang dé dang. Mic du phu thudc
vao hinh dang (duong kinh, d¢ dai) cua day nano bac va s6 luong cua day nano bac dugc
phu trén nén, khi 16p phu ngoai mong, c6 d day, vi du, béng 500 nm hoac méng hon, sb
luong cac phén duoc boc 16 trd nén du dé dat duoc su ndi dién. PO day cua lop phu ngoai
t6t hon 1a trén 30nm va nhd hon hodc bang 300nm, tot hon nita 1a trén 50nm va nhé hon
hoac béng 250n1ﬁ, va con tot hon nita 13 trén 100 nm va nho hon hoic béng 200nm. Khi
d6 day bang 300nm hoic mong hon, viéc két néi dién néu trén trong buéce tiép theo trd
nén dé dang. Khi do day 1a trén 30nm, hiéu qua béo vé 16p diy nano kim loai c6 thé dat
duoc mot cach day du. Khi 16p phu ngoai ¢6 d6 day vuot qua 500nm, c6 mot sé phan cia
day nano bac duoc boc 16, va khé thu duge két néi dién, 16p phit ngodi ¢o thé dugc loai

bo biang cong nghé khic mon da biét dé boc 16 diy nano bac.

Trong budc lam kho va/hodc lam ran nhiét mau keo dan dién, nhiét do gia nhiét tdt

hon 12 100°C hodc thép hon, va tdt hon nita 12 80°C hodc thip hon.

Sau khi tao miu 16p dan dién trong sudt 3, khi miu dan dién duoc tao bing cach
sir dung keo dan dién, can phai diéu chinh vi tri cia ban in miu bing keo dan dién cho
mau dan dién trong sudt, va do dé, wu tién 14 ap dung phuong phap cép tdim. O day, dé
diéu chinh vi tri ciia tAm mang din dién trong sudt 10 v tAim mang nhiéu 16p dan dién
trong sudt, can phai co budc ¢b dinh 1én tim hip thy. Du thuc hién qué trinh thiéu két
trong khoang nhiét do néu trén, c¢6 thé kiém soat luong va huéng cong, va do do, cé thé

ngan chan cic han ché c6 thé xay ra trong budc c¢é dinh 1én tim hip thy, v.v..
Vi du thue hién sang ché

Duéi ddy, cac vi du cu thé cua sang ché s€ duoc trinh bay cu thé. Cac vi du dugc
mo ta dudi day dé gitp hiéu sang ché dé dang hon, va sang che khong chi giGi han & cac

vi du nay.

Vidul
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<Chuin bi mang din dién trong subt 10 c6 mang nhya trong sudt 2 duoc cung cip

16p dan dién trong sudt 3 trén mot mat chinh cia mang>
<Piéu ché day nano bac>

Poly-N-vinylpyrolidon K-90 (dugc san xudt boi Nippon Shokubai Co.,
Ltd.)(0,98g), AgNO3(1,04g), va FeCl3(0,8 mg) duoc hoa tan trong etylen glycol
(250mL), va dugc dua vao phan tng nhiét & 150°C trong mdt giod. Dung dich phéan tan
thé day nano bac thu dugc dugc phéan tan trong 2000 mL metanol, va dugc 16t vao dung
cu th nho dé ban (st dung b loc mang gdm Cefilt, dién tich mang: 0,24 m2, kich thudc
16: 2,0,0um, kich thude ®: 30 mmx>250 mm, ap suat chénh 1&ch cua bo loc: 0,01 MPa,
dugc san xuit boi NGK Insulators, Ltd.), va dugc dua vao qua trinh loc kiéu 1u6ng chéo
& the do dong lwu thong 12 L/phit va nhiét d6 dung dich phan tan bang 25°C, dé loai bo
tap chat. Sau dé, dung dich phéan tan thu dugc dugc co cho dén khi tong lugng con 100g,
nho d6 thu duoc dung dich phén tan trong metanol cta ddy nano bac (dudong kinh trung
binh: 26 nm, chiéu dai trung binh: 20 pm). Duong kinh trung binh cua diy nano bac thu
duoc duge thu bang cach do cac duong kinh ctia 100 diy nano bac dugc chon tuy y bang
cach st dung kinh hién vi dién tir quét phat xa truong JSM-7000F (duoc san xuét boi
JEOL Ltd.), va tinh gié tri trung binh s6 hoc cta cac két qua do. Hon nita, chiéu dai trung
binh ctia didy nano bac thu dugc dugc thu nhan béng cach do céc chiéu dai caa 100 day
nano vbac dugc chon tuy ¥ bfmg‘céch st dung kinh hién vi laze do hinh dang VK-X200
(duoc san xuit bGi blKeyence Corporation), va tinh gi4 tri trung binh s6 hoc ctia cac két
qua do. Péi v6i metanol, etylen giycol, AgNO3, va FeCl3, co thé su dung cac hop chét
duoc san xuit boi FUJIFILM Wako Pure Chemical Corporation.

<Picu ché muc day nano bac>

11g dung dich phéan tan trong metanol ctia ddy nano bac duoc tong hop bang
phuong phip polyol trén diy (ndng do diy nano bac: 0,62% khéi luong), 3,5g nudc,
10,8g etanol (dugc san xuat boi FUJIFILM Wako Pure Chemical Corporation), 12,8g
propylenglycol monometyl ete (PGME, duoc san xuit bdi FUJIFILM Wako Pure
Chemical Corporation), 1,2g propylen glycol (PG, dugc san xuat bdi AGC Inc.), va 0,7g
PNVA (nhin hiéu di ding ky) dung dich nudc {(néng d6 ham luong chét rin: 10% khéi
luong, trong luong phén tir trung binh trong luong: 900.000, duoc san xuit boi Showa

Denko K. K.) duoc tron va khudy bing roto tron VMR-5R (dugc san xuit béi AS ONE
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Corporation) trong 1 gid, ¢ nhiét d§ trong phong va trong moi truong khong khi (tdc do

quay: 100 vong/phut), do do tao ra 40g muc day nano bac lam muyc dan dién.

Néng d6 bac cua muc day nano bac thu dugc dugc do béng quang phé ké hép thu

nguyén tr Zeeman AA280Z, dugc san xuht boi Varian, va két qua 14 0,17% khéi lrong.
<Tao 16p dan dién trong sudt (16p diy nano bac) 3>

Lam mang nhua trong sudt 2, mang polyme xyclo olefin ZF14-013 (ZEONOR
(nhan hiéu da ding ky), nhiét d6 chuyén pha thuy tinh: 136°C [tri s6 theo catal6], 6 day
" Ty: 13pm, duoc san xuit boi Zeon Corporation) ¢ kich thudc A4 duge dua vao xir 1y
plasma (khi st dung: nito, tdc do cap: 50 mm/gidy, thoi gian xur Iy: 6 gidy, dién thé cai
dat: 400 V) bang cach sir dung thiét bi xir Iy plasma (AP-T03, do Sekisui Chemical Co.,
Ltd. san Xufi’[).‘ Muyc day nano bac dugc phu 1én toan bGBé mat cua mang (ZF14-013) (téc
do pha: 500 mm/gidy), bang cach sir dung chuin may tao mang ty dong TQC (TQC
Automatic Film Applicator Standard) (dugc san xuit boi COTEC Corporation), va thanh
khong day OSP-CN-22L (hinh dang thanh/P (budc ranh): 500pum, H (d9 sdu ranh): 42
um, vat liéu: SUS304, dugc san xuét béi COTEC Corporation). Sau d6, mang phu dugc
dwa vao 1am kho bang khong khi néng & 80°C, trong 1 phit, va trong moi truong khong
khi, bang cach sir dung 10 siy nhiét d6 on dinh HISPEC HS350 (dugc san xuit boi
Kusumoto Chemicals Ltd.), va do do 16p day nano bac c¢6 4§ day 90 nm thu dugce lam 16p

dan dién trong sudt 3.
<Piéu ché nhu’a phu>"

42,32 g C-1015N (polycacbonat diol, ty 1¢ mol cua cac diol nguyén liéu tho: 1,9-
nonandiol:2-metyl-1,8-octandiol = 15:85, trong luong phan tir: 964, dugc san xuit boi
Kuraray Co., Ltd.) 1a hop chét polyol, 27,32g axit 2,2-dimetylol butanoic (duoc san xudt
boi Huzhou Changsheng Chemical Co., Ltd.) 1a hop chit dihydroxyl chira nhém carboxy,
va 158 g dietylen glycol monoetyl ete axetat (dugc san xuit boi Daicel Corporation) la
dung mdi dugc cho vao trong binh ba ¢ 2L ¢ que khuéy, nhiét ké, va binh ngung, va

axit 2,2-dimetylol butanoic dugc hoa tan ¢ 90°C.

Nhiét @6 ctia chét 1ong phan tng dwoc ha xudng 70°C, va 59,69g Desmodur (nhin
hiéu da dang ky)-W (bis(4-isoxyanat xyclohexyl)metan), dwgc san xuat béi Sumika

Covestro Uretan Co., Ltd.) 1a polyisoxyanat dugc nhé vao d6 trong 30 phit bang phéu
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giot. Sau khi nh6 xong, nhiét d0 dugc ting 1én 120°C, va phan tng dwoc thuc hién &
“nhiét d6 120°C trong 6 gid. Sau khi c6 x4c nhan béi IR rang hdu hét toan bd isoxyanat da
bién mat, 0,5g isobutanol dugc thém vao, va dugc cho tiép tuc phan ng & nhiét do
120°C trong 6 gid. Polyuretan chira nhom carboxy thu dugc (nhya phu) c6 trong luong
phan tir trung binh trong lugng, thu duoc bang GPC, 14 32300, va dung dich nhya ctia n6
¢6 tri b axit bang 35,8 mgKOH/g.

<Piéu ché myc phi ngoar>

10,0G (A) polyuretan thu dugc néu trén chita dung dich nhém carboxy (ham
lugng cua polyuretan chiua nhom carboxy): 45% khéi lwong) duoc cin trong binh chira
polyetylen, va 85,3g 1-hexanol va 85,2g etyl axetat lam (D) dung moi duogc bd sung vao
d6, dwoc khudy bing rdto tron Mix Rotor VMR-5R (dugc san xuédt boi AS ONE
Corporation) trong 12 gid, & nhiét do trong phong va trong mdi truong khong khi (tdc do
quay: 100 vong/phut Khi hdn hop dugc xac nhan bing mét la dong nhat, 0,63g
pentaerytritol tetraglyxidyl ete (duoc san xuat boi Showa Denko K. K.) 1a (B) hop chét
epoxy va 0,31g U-CAT5003 (dugc san xudt boi San-Apro Ltd.) 1a (C) chét thic day luu
hoa, duge bd sung vio d6, dwoc khudy lai bang réoto tron trong 1 gio. Nhe d6, thu dugce
muc pha. Ty 1& cta chat thuc diy lun héa, tic 13, hop chét chira vong thom trong ham

lwong chét ran ctia muc phi la 5,7% khéi luong.
<Tao 16p phu ngoai 4>

Muc phu dugc pht trén 16p din dién'tfong subt (llc'rp day nano bac) 3 dugc tao trén
mang nhua trong sudt 2, bang cach sir dung may tao mang ty dong TQC (duoc san xuét
bdi COTEC Corporation) (tbc d6 phi: 500 mm/gidy). Viéc pha dugc thuc hién bang cach
sir dung thanh khong day OSP-CN-05M dé c¢6 d6 day mang uét 1a Spm, mang nay sau do
dugc dua vao siy bang khong khi néng va 1am ran nhiét & 80°C, trong 1 phut, va trong
mdi truong khong khi, bang cach sir dung 16 sdy nhiét d én dinh HISPEC HS350 (dugc

san xuat boi Kusumoto Chemicals Ltd.), va nho d6 tao ra 16p phil ngoai 5 (90nm).

<Tao tam mang nhicu 16p din dién trong suét c6 mang nhua trong subt 2 duoc

cung cap 16p dan dién trong sudt (16p day nano bac) 3 trén mdt mat chinh cua mang>

Lién quan dén mang din dién trong sudt 10 co mang nhya trong subt 2 dugc cung

cap 16p day nano bac trén mot mit chinh, mang mang 1, 12 mang polycacbonat c& A4
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(PC#75KM65, nhiét do chuyén pha thity tinh: 147°C [tri s6 theo catald], do day T, bang
75um, xt 1y mo dugce-ap dung trén mot trong cac mat chinh, duoc san xuit boi KEIWA
Incorporated), dugc cung cip trén mit chinh con lai cia mang nhya trong sudt 2, mit
chinh con lai 1a mat ma khong cé 16p diy nano bac, theo cach sao cho mat cia mang
mang 1 khong duge xir Iy md duoc dinh két bang cach ép va dugc xép chong trén mat
khong co 16p day nano bac cua mang nhua trong sudt 2. Nhor @6, tAm mang nhiéu 16p dan

dién trong sudt duoc tao.
Vidu?2

Ngoai trir mang polyme xycloolefin RX4500 (ARTON (nhan hi¢u da dang ky),
nhiét do chuyén pha thay tinh: 132°C [tri sb theo catald], do day T;: 15 pm, duoc san
xuét bai JSR Corporation) dwgc ding 1am mang nhuya trong sudt 2 dé san xuit mang dan
dién trong sudt 10, cac diéu kién khéc 1a giéng nhu trong vi du 1. Két qua dugc thé hién

trong bang 1.
Vidu3

Ngoai trir mang polyme xycloolefin ZF14-023 (ZEONOR (nhan hiéu da dang ky),
nhiét d6 chuyén pha thuy tinh: 136°C [tri sé theo catald], d6 day T,: 23 pm, duoc san
xut boi Zeon Corporation) duge dung lam mang nhya trong sudt 2 dé san xuat mang din
dién trong sudt 10, cac diéu kién khac 14 gidng nhu trong vi du 1. Két qua dwoc thé hién
trong bang 1.

Vidu 4

Ngoai trr mang polyme xycloolefin ZF14-050 (ZEONOR (nhin hiéu da dang ky),
nhiét do chuyén pha thay tinh: 136°C [tri sb theo catalo], do day T;: 50 um, dugc san
xuét béi Zeon Corporation) duoc dung 1am mang nhya trong sudt 2 dé san xut mang dan
dién trong sudt 10, cac diéu kién khéac 13 giéng nhw trong vi du 1. Két qua duge thé hién
trong bang 1.

Vidu5

Ngoai trir mang polyme xycloolefin ZF14-100 (ZEONOR (nhén hiéu d3 ding ky),
nhiét do chuyén pha thiy tinh: 136°C [tri sé theo catald], d6 day T;: 100 um, dugc san

xuat boi Zeon Corporation) dugc dung 1am mang nhya trong sudt 2 dé san xuit mang dan
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dién trong sudt 10, cac diéu kién khac 1a gidng nhu trong vi du 1. Két qua duoc thé hién

trong bang .
Vidu 6

Ngoai trir mang polycacbonat (HRPC#100KM40, nhigt do chuyén pha thuy tinh:
175°C [tri s6 theo catald], do day T,: 100Mm, mat sau cua mat chét két dinh duoc xu Iy
mo, duoc san xuit boi KEIWA Incorporated) dugc sir dung lam mang mang 1, cac diéu

kién khéc 12 gidng nhu trong vi du 1. Két qua dugc thé hién trong bang 1.
Vidu7

Ngoai triv mang polyme xycloolefin RX4500 (ARTON (nhan hiéu da ding ky),
nhiét dd chuyén pha thuy tinh: 132°C [tri sb theo catald], do day Ty: 15 pm, duoc san
xuét boi JSR Corporation) dugc dung lam méhg nhua trong sudt 2 dé san xuit mang dan
dién trong sudt 10, cac diéu kién khac 13 giéng nhu trong vi du 6. Két qua duoc thé hién

trong bang 1.
Vidu 8

Ngoai trir mang polyme xycloolefin ZF14-023 (ZEONOR (nhan hiéu da dang ky),
nhiét do chuyén pha thay tinh: 136°C f[tri b theo catalo], do day T;: 23 um, dugc san
xut boi Zeon Corporation) duge dung lam mang nhua trong sudt 2 dé san xuat mang din
dién trong sudt 10, cac didu kién khac 14 gidng nhu trong vi du 6. Két qua dugc thé hién
trong bang 1. | '

Vidu9

Ngoai trir mang polyme xycloolefin ZF14-050 (ZEONOR (nhan hiéu da dang ky),
nhiét @6 chuyén pha thuy tinh: 136°C [tri s6 theo catald], do day T: 50 um, duoc san
xuat boi Zeon Corporation) duoc ding lam mang nhya trong sudt 2 dé san xuat mang dan
dién trong sudt 10, cac diéu kién khac 14 gidng nhu trong vi du 6. Két qua dugc thé hién
trong bang 1.

Vidu 10

Ngoai trir mang polyme xycicoiefin ZF14-1006 (ZEONOR (nhan hiéu da dang ky),
nhiét do chuyén pha thuy tinh: 136°C [tri s6 theo catal6], do day T;: 100 um, duoc san

xuat boi Zeon Corporation) duge dung lam mang nhya trong sudt 2 dé san xuat mang dan
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dién trong sudt 10, cac diéu kién khac 1a giéng nhu trong vi du 6. Két qua dugc thé hién

~ trong bang 1.

<Tao mang dan dién trong sudt 20 c6 mang nhya trong sudt 2 duoc cung cap 16p

dan dién trong sudt (16p day nano bac) 3 trén ca hai mat chinh cta n6>
Viduy 11

Lép dan dién trong sudt (16p diy nano bac) 3 va 16p phu ngoai 4 duoc tao trén mot
mat chinh (mit thir nhit) ciia mang polyme xycloolefin ZF14-013, lam mang nhya trong
sudt 2, trong cac diéu kién twong tu nhu vi du 1. Tiép theo, 16p din dién trong subt (16p
day nano bac) 3 va 16p pht ngoai 4 duoc tao trén mat chinh con lai (mat thi hai) trén do
16p dan dién trong sudt 3 khong duoc tao trong cac didu kién twong tu nhu vi du 1. Bang
cach d¢ thu du’c_rc. mang dan dién trong sudt 20 co mémgvnhua trong sudt 2 dugc cung cap

16p dan dién trong sudt (16p day nano bac) 3 trén mdi trong ca hai mat chinh ctia mang.

<Tao tim mang nhiéu 16p din dién trong sudt c6 mang nhua trong sudt 2 duoc
cung cap 16p dan dién trong sudt (16p ddy nano bac) 3 trén mdi trong ca hai mat chinh
cuia mang>

Mit chinh A cia mang mang { ma khong xtr ly m¢ duoc dinh két bang cach ép va
duoc xép chong trén 16p phit ngoai 4 dit trén mat thi nhit ctia mang din dién trong subt
20, dé tao ra tim mang nhiéu 16p din dién trong sudt. Két qua dugc thé hién trong bang
1.

Vidu 12

Ngoai trir mang polyme xycloolefin ZF14-100 (ZEONOR (nhan hi¢u da dang ky),
nhiét do chuyén pha thily tinh: 136°C [tri sd theo catald], dd day T;: 100 um, dugc san
xuét boi Zeon Corporation) duge dung lam mang nhuya trong sudt 2 dé san xuat mang din
dién trong subt 20, cac didu kién khac 1a giéng nhu trong vi du 11. Két qua dwoc thé hién
trong bang 1.

Vidu so sanh 1

Ngoai trir mang polycacbonat c6 16p chat két dinh (PC#75KM65/H915, nhiét do
chuyén pha thity tinh: 147°C [tri s6 theo catald], do day T,: 75um, duoc san xuit boi

KEIWA Incorporated) dugc si dung 1am mang mang 1, cdc diéu kién khac 13 giéng nhu
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- trong vi du 1. Viéc dinh két dugc thue hién nho 16p chét két dinh & gitra. Két qua dugc

thé hién trong bang 1.
Vidu so sanh 2

Ngoai trir mang polycacbonat ¢6 16p chét két dinh (HRPC#100KM40/H915, nhiét
do chuyén pha thuy tinh: 175°C [tri sb theo catald], do day T,: 100pum, dugce san xuét boi
KEIWA Incorporated) dugc str dung lam mang mang 1, cac didu kién khac 13 gibng nhu
trong vi du 1. Viéc dinh két duge thuc hién nhd 16p chit két dinh & giita. Két qua duoc
thé hién trong bang 1.

Vi du so sanh 3

Ngoai trir mang polycacbonat c¢o 16p chét két dinh (PC#75KM65/H915, nhiét do
chuyén pha thuy tinh: 147°C [tri s6 theo catald], d6 day T,: 75um, dugc san xuat boi
KEIWA Incorporated) dugc sir dung Iam mang mang 1, cac diéu kién khac 1a gidng nhu
trong vi du 11. Viéc dinh két dugc thuc hién nho 16p chét két dinh & gitra. Két qua dugc

thé hién trong bang 1.
<Panh gia>
(1) Do dd day

Ming ¢6 ¢6 do day bang 1um hodc day hon duge do bang may do do day micro-
gauge. Lién quan dén 16p dan dién trong subt 3 c6 day nano kim loai, va 16p pha ngoai 4,
ma c¢6 d6 day nhé hon lpm, do day duoc do bang hé théng do do day mang F20-UV

(dugc san xudt boi Filmetrics Corporation), dua trén phép do giao thoa quang hoc.
(2) bo gia tri d6 cong

Mbi trong sé cac tm mang nhidu 16p dan dién trong subt c6 kich thudc A4 thu
duoc béng cac vi du va cac vi du so sanh duoc cit vé co ban & tAm theo huéng doc dé co
mau thir nghiém c6 kich thude A5, tic 13, 15cm (theo chidu canh 16n cia khd A4 ban
déu) * 21 cm (theo chidu canh nhé cia khd A4 ban du). Cac mAu thir nghiém duoc dat
trong 10 sdy VO-420 (dwoc san xuét béi Advantec) ¢6 ctra s6 kinh & cira trude, va dugc

gia nhi€t v6i 16p phi ngoai 4 hirdng 1én trén, & 100°C trong 30 phit.

Trong qua trinh gia nhiét, hinh dang khong phing cua mdi tAm mang nhiéu 16p

dan dién trong sudt dugc quan sat qua cira sé kinh. Khi hoan thanh gia nhiét, dat miu thir
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nghiém & vi tri ndm ngang véi 16p phi ngoai 4 huéng 1én trén, va do gia tri dd cong .
nhanh chéng bang thudc do. Gia tri do ndy duogc xem la gid tri d§ cong trong qua trinh
gia nhit. Ngoai ra, mau thir nghiém duoc 1am ngudi trong 30 phit & nhiét do trong
phong, va gid tri d6 cong dugc do béng thudce. Gia tri nay dugc xem la gia tr1 d§ cong sau

khi dugc lam ngudi.

Fig.7A va Fig.7B la cac hinh chiéu minh hoa giai thich phwong phép do gia tri do
cong. Fig.7A giai thich truong hop khi tim mang nhiéu 16p din dién trong sudt & trang
thai cong 16i, trong khi d6 Fig.7B giai thich truong hop khi tim mang nhiéu 16p dan dién
trong sudt & trang thai cong 1dm. Trong ca hai trudng hop, d6 cao hmax ctia diém cao
nhat trén thim mang nhidu 16p dan dién trong sudt tir bé mat ngang Hs ma trén d6 tAm

mang nhiu [6p dan dién trong suot duogc dai, dugc do va xem la gia tri d¢ cong.

Céc két qua duogc thé hién trong bang 1. Trong bang 1, “phang” chi gia tri d6 cong
bang 5mm hodc nhod hon, va “16i” hodc “1dm” chi gi4 tri dd cong vuot qua Smm. Ngoai
ra, “16i” chi trang thai ma tAm cua tAim mang nhiéu 16p din dién trong sudt nho 1én vé
phia 16p phi ngoai 4 so véi cac dau cudi, trong khi d6 “Idm” chi trang thai ma tdm cua

tam mang nhicu 16p dan dién trong sudt nhé vé phia mang bao vé 1 so véi cac dau cudi.
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Lién quan dén_ tAm mang nhiéu Eop din dién trong subt ciia vi du 1 dén vi du 3, vi
du 6 dén vi du 8, va vidu 10 dén vi du i2, ci gia tri dd cong trong qua trinh gia nhiét va
gia tri d§ cong sau khi 1am nguéi la Smm hodc nho hon (Pénh gia: Rét t6t). Trong vi du
4, vidu5vavidu9, gia tri d cong trong qué trinh gia nhiét 1a 10 dén 20mm, trong khi
gia tri do cong sau khi 1am ngudi 1a nhé hon Smm (nhé hon Imm) (Danh gia: Tét). Do
do, trong vi du bat ky trong s6 vi du 1 dén vi du 12, ¢6 thé han ché su bién dang dén muc
ngan chin cac bét loi trong qua trinh van chuyén cudn mang hoic cac qua trinh sau xir ly
khac. Hon nita, nhu ¢6 thé thdy tor vi du 11 va vi du 12, ngay ca khi mang nhya trong sudt
duoc cung cép 16p din dién trong sudt 3 trén ca hai mat ciia nd, c6 thé ngan chan dugc su

bién dang.

Mat khac, lién quan dén tim mang nhidu 16p din dién trong sudt theo vi du so
sanh 1 dén vi du so sanh 3, dé cong 161 bang 30mm hodc 16n hon trong quéi trinh gia
nhiét, va su bién dang sinh ra la qua lon dé thuc hién viéc Vén"chuyén cudn mang va cac
qué trinh sau xu 1y khac (Panh gi4: Kém). Hon nita, sau khi tAm mang nhiéu 16p duoc
13m ngudi, van con d6 cong 1dm 16m 1a 15mm. Co6 vé nhu 1ép chét két dinh duoc lIuu hoa

va co lai do qua trinh gia nhiét giy ra bién dang theo hudng 16m xudng.

Theo sang ché, mang polycacbonat, 1a mang mang, tu dinh két voi mang nhua gbe
xycloolefin v6 dinh hinh c6 bé miat c6 d6 nhin cao. Do d6, mién 13 phuong phéap xir 1y bé
mit bat ky, nhu xir Iy mo, ma c6 thé ngan can su tw dinh két, khéng duoc 4p dung, mang
mang 6 thé duge xép chong theo cich co thé tach ra duoc ma khong cin 16p chét két
dinh. Sang ché sir dung dau hiéu nay. Trong bang 1, tiéu chi dé x4c dinh danh gia “RAt
t6t”, “Tot”, va “Kém” la: “Rat tt” ap dung cho truong hop thoa man gia tri dd cong
trong qua trinh gia nhiét 1a Smm hodc nho hon, va gia tri d¢ cong sau khi duge lam ngudi
1a Tmm hodc nhé hon; “Tét” chi trudng hop théa man gia tri do cong trong quéa trinh gia
nhiét 1a 25mm hodc nho hon, va gia tri dg cong sau khi lam ngudi 1a 10mm hoac nho
hon; va “Kém” chi truong hop ma gia tri do cong trong qué trinh gia nhiét vuot qua

25mm va/hodc gié tri d§ cong sau khi lam ngudi vugt qua 10mm.
Gidi thich cac s6 chi dan
0160]

I mang mang
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2 mang nhua trong sudt

3 16p dén dién trong sudt

4 16p phu ngoai

10 mang dan dién trong sudt

20 mang dan dién trong sudt
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YEU CAU BAO HO
1. TAm mang nhidu 16p dén dién trong sudt bao gom:

mang dan dién trong sudt, va mang mang dugc xép chong trén mang dan dién

trong sudt, trong d6 mang mang la mang polycacbonat khdng c6 16p chét két dinh,

mang din dién trong sudt gom mang nhya trong suot dugc cung cap 16p dan dién
trong sudt chira day nano kim loai va nhya két dinh trén mét hodc ca hai mat chinh cua

mang, va lép phu ngoai dugc xép ch611g theo thwr tu nay,
mang nhya trong suét dugc lam bing nhua gdc xycloolefin vo dinh hinh, va

tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt duoc tao ra bang cach cung cip mang
mang dugc xép chdng theo cach co thé tach dugc trén mang dan dién trong subt dé 16p
phu ngoai trd thanh 16p ngoai cung.
2. TAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt theo diém 1, trong d6 16p dan dién trong sudt
chira day nano kim loai va nhya két dinh, va 16p pha ngoai dugce xép chdng, theo thir ty

nay, trén mot trong cac mat chinh ctia mang nhuya trong suot.

3. TAm mang nhiéu 16p din dién trong subt theo diém 1, trong d6 16p dan dién trong sudt
chtra diy nano kim loai va nhya két dinh, va 16p phii ngoai dugc xép chong, theo thi tu
nay, trén mdi trong s6 cic mat chinh nguoc nhau clia mang nhwa trong sudt.

4. TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém bét ky trong s6 cic diém tir 1 dén
3, trong d6 mang mang c6 do day T, tir 50 dén 125um.

5. TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén
4, trong d6 mang nhua trong sudt c6 d6 day T, tir 5 dén 150pm.

6. TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém bt ky trong sé cac diém tir 1 dén
5, trong d6 day nano kim loai chira trong 16p dan dién trong sudt 1a diy nano bac.

7. Phuong phép xur 1y tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt bao gom bude xir Iy nhiét
tam mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, va
bude tach 16p mang mang ra khoi mang dan dién trong sudt cia tim mang nhiéu 16p din

dién trong sudt.
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8. Phuong phap xir ly tim mang nhiéu iép dan dién trong sudt theo diém 7, trong d6 bude
xtr ly nhiét bao gém budc tao mau dan dién béng'céoh lam khé va/hodc lam ran nhiét

mau keo dan dién duoc tao trén 16p phi ngoai bang keo dan dién.

9. Phuong phap san xuét tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém 3, phuong

phap nay bao gébm cac budc:
xép chong theo cach ¢cd thé tach dugc mang mang trén mang nhya trong sudt,

tao 16p dan dién trong sudt va 16p pht ngoai, theo thlr ty nay, trén mot mat chinh
ciia mang nhua trong suot, mat chinh nay ngugc lai véi mét chinh ma trén d6 mang mang

dugc xip chong,
xép chong theo cach ¢6 thé téch ra durge mét mang mang khéc trén 16p phu ngoai,
tach mang mang dugc xép chong trén mang nhya trong sudt, va

tao mot 16p dén dién trong sudt khac va mot 16p phi ngoai khéc, theo thir ty nay,
trén mot mat chinh cia mang nhya trong subt, mat chinh nay nguoc lai véi mat chinh ma

trén do mang mang dugc xép chong,
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