(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

(19) Cong hoa xa hgi chi nghia Viét Nam (VN) (11)
CUC SO HU'U TRI TUE
1-0035813
(51201801 CO8L 75/06; CO8G 18/42; CO8K 5/00; (13) B
CO08G 18/34; CO8K 3/013

(21) 1-2018-05138 (22) 10/04/2017
(86) PCT/JIP2017/014629 10/04/2017 (87) WO 2017/183496 26/10/2017
(30) 2016-086308 22/04/2016 JP
(45) 25/05/2023 422 (43) 25/01/2019 370A

(73) Nippon Polytech Corp. (JP)

370-1, Nibukata-machi, Hachioji-shi, Tokyo 193-0822 Japan
(72) OOGA, Kazuhiko (JP); SUZUKI, Kai (JP).
(74) Cong ty TNHH Truong Xuan (AGELESS CO.,LTD.)

(54) CHE PHAM CO THE HOA RAN, MANG HOA RAN THU PUGC TU CHE
PHAM NAY, MANG PHU CHONG, VA PHUONG PHAP SAN XUAT BANG
NOI DAY MEM

(57) Sang ché dé cap dén ché pham nhya ran nhiét tao ra mang bao v¢ cho bang ndi day

mém, mang bao v¢ nay c6 kha nang chiu ubn rat tot va su cong vénh dugc ngan ngira hitu

hiéu trong khi duy tri d6 tin cdy vé su cach dién cao trong diéu kién nhiét do cao va do am

cao.

Ché pham c6 thé hoa ran theo sang che chtra: thanh phan (A) 13 hop chat co don vi cu
trac cu thé, co it nhat mot lién két trong s6 lién két imit va lién két amit, va c6 nhom chirc
c6 kha niang phan tng v&i chat hoa ran; thanh phan (B) 14 chat héa ran; va thanh phan (C)
12 dung méi hiru co. Tét hon, neu thanh phan (A) chira hop chat thu dugc bang phan ting
st dung thanh phan chinh bao gdm nguyén liéu tho (a) 1a din xudt axit polycarboxylic hoa
tri ba va/hodc hoa tri bdn c6 nhoém anhydrit axit, nguyén liéu thé (b) 1a hop chét polyol co
cong thuce (2), va nguyén liéu tho (c¢) 1a polyisoxyanat.
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Linh vue ky thuit dwoe dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham nhya rdn nhiét, phuong phap tao ra mang bao
vé cho bang néi diy mém, bang néi ddy mém, linh kién dién t, va phuong phap
san xuét bang ndi ddy mém nay.

Tinh trang ky thuit cia sang ché

Trong nhitng nim gin ddy, trong linh vuc linh kién dién tir, cac ché phdm
nhwa ding cho linh kién dién t&r (vi du, chit han kin, 16p bao vé mdi han vay) cin
c6 d bén nhiét, dic tinh dién va kha nang chéng 4m cao hon dé dap ung yéu ciu
lam giam thich thudc, 1am méng va tang téc. Nhim muc dich nay, nhuwa polyimit,
nhya polyamit imit, va nhwa polyamit ngdy cang dugc st dung nhidu dé thay thé
cho nhya epoxy lam nhua tao thanh ché phém nhya. Tuy nhién, cac nhua nay c6
cau tric nhua cling va mang héa rin khéng c6 tinh d& udn. Do do, ¢6 cac van dé
nhu sy cong vénh 16n clia nén va kha ning chiu uén kém sau khi héa rin khi céc
nhua ndy dugce dung 1am nén dang mang méng.

Pé cai thién dic tinh cong vénh va tinh d& ubn cua cac nhua néu trén,
phuong phép tao ra tinh d& uén va lam gidm modun dan hdi bang cach thay ddi
nhua duge tinh dén va nhiéu loai nhua polyamit imit duoc cai bién da duoc dé xuit
(vi dy, céc tai lidu sang ché 1, 2 va 3).

Tai liéu sang ché 4 boc 16 ché phdm nhwa rin nhiét duge cai thién c6 dic
tinh cong vénh thip, tinh d& udn, do bén nhiét ctia mdi han vay va do bén ciia 16p

ma thi€c. Ch€ pham nhya ran nhiét cta tai liéu sang ché 4 c6 tinh ning rat tét vé
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dic tinh cach dién dé duy tri ddc tinh dién cao & nhiét d6 cao va d6 4m cao.

Tuy nhién, trong nhitng nim gan day, v6i viéc thu nho kich thudc cta su nbi
day, xuét hién cac van d& vé sy dat day ni trong khi vin chuyén, khi lip dat bang
hién thi ma bang ndi day mém duoc ndi voi, trong khung & mot vi tri khac. Do d6,
can c6 mang bao vé ¢ chirc nang bao vé dbi voi sy dat day ndi (sau day chuc nang
nay c6 thé dugc goi 1a “kha ning chiu uén™).

Tai liéu sang ché 5 boc 16 ché phém nhwa rin nhiét chtra polyuretan duogc cai
bién bang polyamit imit, chit héa rin va dung méi hitu co ¢ dic tinh cong vénh
thép, tinh d& udn va kha nang chiu udn. Dic tinh cach dién & nhiét do cao va d6 Am
cao, dic tinh cong vénh thép va tinh d& udn dugce xac dinh trong tai liéu sang ché 5.

Tuy nhién, ngay ca v&i cic ché pham nhua ran nhiét nay, kha ning chiu uén
mong mudn trén thi truong van cé thé khong duoge dap tmg hoan toan, va cin c6
cic mang bao vé cach dién c6 kha ning chiu udn cao hon nira.

Tuy nhién, lién quan dén nhya ding dé tao ra mang bao vé trén bang nbi day
mém, céc phéan tir nudc cé xu hudng di vao diéu kién nhiét do cao va do 4m cao va
kho duy tri duge déac tinh dién cao §6i cac ché phém nhua thong thuong cé déc tinh
cong vénh va tinh d& uén duoc cai thién. Phuong phép dua thanh phén c6 d6 cimg
vao cu trac nhua @ thu duoc nhiét doé chuyén héa thiy tinh cao cé thé duoc cho 1a
hitu hi¢u dé tao ra dic tinh dién cao nhung phuong phép nay gay ra cac van dé nhu
d6 cong vénh 1én va kha nang chiu udn kém ctia nén sau khi hoa rén.

Lién quan dén ché phém nhua rdn nhiét cia tai lidu séng ché 4, kho tao ra
céc chiic nang bao vé ddi véi sy dit day ndi mic du dic tinh cong vénh thip, tinh
d& uén, do bén nhiét ctia mdi han vay va do bén cua 16p ma thiéc duoc cai thién &

murc d6 nhét dinh.
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Ngoai ra, mac du ché pham nhua ran nhiét cua tai liéu sang ché 5 ¢ mirc do

chiu udn nhat dinh, mic do nay van chua du.

CAc tai lidu sang ché

Tai liéu séang ché 1: JP S62-106960 (A)

Tai liéu séang ché 2: JP HO08-12763 (A)

Tai liéu sang ché 3: JP H07-196798 (A)

Tai lidu sang ché 4: JP 2006-117922 (A)

Tai liéu séang ché 5: JP 2015-147940 (A)

Ban chit ky thuit ciia sdng ché

Do dé, muc dich chinh ctia sang ché 1a dé xuét ché phém nhua rin nhiét c6
mirc d§ cong vénh dugc ngdn nglra hiru hiéu va kha ning chiu uén rat tt trong khi
duy tri d6 tin cdy vé su cach dién cao trong didu kién nhiét d6 cao va do 4m cao khi
tao ra mang bao vé trén bang nbi ddy mém.

Nho nhiéu nghién ciru khac nhau dé giai quyét cac van d& néu trén, cac tac
gia sang ché da phat hién dugc ring khi in ché pham c6 thé héa rin chira hop cht
6 chu trac cu thé va it nhat mot lién két trong s6 lién két imit va lién két amit 1am
thanh phan chinh trén bang ndi day mém, su cong vénh cua bang néi ddy mém nay
1a nho khi ché pham c6 thé hoa rén da in duoc hoa rin, va mang bdo vé chtra san
phdm héa rin cia ché phdm c¢6 thé hoéa rin nay c6 tinh d& udn rat t6t va dic tinh
cach dién trong thoi gian dai, va 6 thé thu dugc hidu qua ngan ngira sy dat day ndi
cao khi bang nbi ddy mém duoc phu bang mang bao vé nay bj rung lic. Sang ché
duoc hoan thanh dua trén cac phat hién nay.

Séng ché dé cap dén cac déi'tucyng sau.

[1] Ché pham c6 thé hoa rén chira:
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thanh phan (A) 1a hop chit c6 don vi cdu trac dugc thé hién bing cong
thirc (1) dudi day, c6 it nhat mot lién két trong s6 lién két imit va lién két amit, va
¢6 nhém chire ¢6 kha nang phan tng voi chét héa réin,

thanh phan (B) 14 chit héa rin, va

thanh phén (C) 14 dung méi hitu co

o ' = '
of R _o_ o\
Mﬁq “;C"J \Cj R % Coéng thue (1)
M ;
o o

trong cong thirc (1), mdi nhém R! doc 1ap 1a gbe hitu co c6 ngudn gbc tir
diol ¢6 tir 3 dén 36 nguyén tir cacbon, va mdi nhém R? doc 13p 1a nhém phenylen
hozc nhém phenylen ¢6 nhém thé.

[2] Ché phdm c6 thé héa rin nhu duoc md ta trong muc [1], trong d6 nhom
chirc c6 kha ning phan ting v6i chit hoa rén 1a it nhit mét nhém trong s6 nhém
carboxyl, nhom hydroxyl, nhém anhydrit axit, nhém isoxyanato, nhém amit, va
nhém amino.

[3] Ché pham c6 thé héa rén nhu duge md ta trong muc [1] hodc [2], trong
d6 thanh phan (A) chira hop chét thu duoc bing phan tng st dung cc thanh phan
chinh bao gbm:

nguyén liéu thé (a) 1a din xudt axit polycarboxylic héa tri ba va/hodc hoa tri
bén ¢6 nhém anhydrit axit,

nguyén liéu tho (b) 1a hop chit polyol c6 cong thice (2) dudi day, va

nguyén li€u tho (c) 1a polyisoxyanat
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trong cong thirc (2), mdi nhom R} véi gia tri clia (n+1) doc lap 1a gbe hiru co
c6 ngudn gde tir diol c6 sb lwong nguyén tir cacbon nam trong khoang tir 3 dén 36,
mdi nhém R? véi gid tri ctia n d@é 1ap 1a nhém phenylen hodc nhém phenylen cé
nhém thé, va n 13 s6 nguyén nim trong khoang tir 1 dén 60.

Céc nguyén lidu ctia thanh phan (A) trong ché phim c6 thé héa rin dugc chi
1 trong muc [3] bao gém nguyén liéu thé (a) 1a din xuvét axit polycarboxylic héa tri
ba va/hodc hoa tri bén c6 nhém anhydrit axit, nguyén lidu tho (b) 1a hop ‘Ch(?’lt polyol
c6 cong thirc (2), va nguyén liéu tho (c) 1a polyisoxyanat, va nhiéu hop chét trong
img v&i nguyén liéu thd (a), nguyén liéu thd (b) va nguyén lidu tho (c) c6 thé duoc
cho phan tmg v6i nhau. Ngoai ra, cdc polyme c6 thé thu dugc thay dbi tiry theo ty
1& tron cia mdi monome va céc diéu kién phén tng. Do d6, cdu tric cta thanh phﬁn
A thu dugc bao gdm khoang rong, va dua vao su hidu biét k¥ thuat thong thuong
ctia nguoi ¢ hidu biét trung binh trong linh vuc ndy, khé xé4c dinh duge thanh phan
A béng cAu trac cu thé. Do chu tric khong thé dugc xac dinh cu thé, cac ddc tinh
cling khong thé dugc xac dinh cu thé. Nghia 14 khong thé xac dinh dugc ché pham
polyme dugc chi rd trong muc [3] theo cdu triic va cac ddc tinh clia no, va ché
phidm polyme duoc chi 3 trong muc [3] chi ¢6 thé duoe xac dinh theo quy trinh
(quy trinh san xuit). Do do, "nhitng trudng hop ma trong d6 khong thé hoic hoan

toan khong thuc té dé x4c dinh truc tiép san phém theo ciu triic hodc cac dic tinh
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ctia né & thoi diém nop don sang ché" duge hidu 1a ¢6 x4y ra.

[3'] Ché pham c6 thé hoa réin nhu duge md ta trong muc [1] hodc [2], trong
d6 thanh phan (A) chira it nhit mot san phim phan tmg cua nguyén liéu tho (a) 1a
dan xuét axit polycarboxylic hoa tri ba va/hoac hoda tri bbn c6 nhém anhydrit axit,
nguyén liéu tho (b) 1a hop chét polyol c¢6 cong thirc (2) dudi day, va nguyén liéu thd

(c) 1a polyisoxyanat.

: 2
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trong cong thirc (2), mdi nhém R! véi gia tri ctia (n+1) doc 1ap 1a gbe hiru co
¢ ngudn gde tir diol ¢6 sb luong nguyén tir cacbon ndm trong khoang tir 3 dén 36,
mdi nhém R? v6i gia tri ctia n doc 1ap 14 nhém phenylen hodc nhém phenylen cé
nhém thé, va n Ia s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 60.

[4] Ché phim c6 thé héa rin nhu duoc mé ta trong muc bat ky trong s cac
muc tir [1] dén [3], trong d6 thanh phan (A) con c6 lién két uretan.

[5] Ché pham c6 thé hoéa rin nhu duge mo ta trong muc bét ky trong sb cc
muyc tir [1] dén [4], trong d6 thanh phan (A) ¢6 chi s axit nim trong khoang tir 10
dén 50 mgKOH/g.

[6] Ché pham c6 thé hoa rdn nhu duge mo ta trong muc bét ky trong sb céac
muc tir [1] dén [5], trong d6 thanh phan (B) chita hop chét ¢6 hai hodc nhidu nhém
epoxy trong mdt phan tir.

[7] Ché pham c6 thé hoa rén nhu duge mo ta trong muc bét ky trong s6 cac
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muc tir [1] dén [6], trong d6 thanh phin (C) 14 it nhat mot dung mdi hitu co dugce
chon tir nhém bao gém dung mdi trén co sd ete, dung mdi trén co s¢ este, dung moi
trén co s& keton, va dung mdi trén co s& hydrocacbon thom.

[8] Ché phim c6 thé héa rin nhu duoc mo ta trong muc bét ky trong s6 cac
muc tir [1] dén [7], trong d6 ché phim nay con chua:

thanh phﬁn (D) 12 it nhat mdt loai hat min dugc chon tir nhém bao gé)m hat
min vO co va hat min hitu co.

[9] Ché phim c6 thé héa rin nhu dugc mo ta trong muc bt ky trong sb céac
muc tir [1] d&én [8], trong d6 ché phidm nay chira thanh phin (B) véi lwong nim
trong khoang tlr 1 dén 55 phan khdi luong so voi téng luong cta thanh phan (A) va
thanh phan (B) 1a 100 phin khéi luong.

[10] Ché pham c6 thé hoa rin nhu duoc mé ta trong muc bt ky trong sb cac
muc tir [1] dén [9], trong d6 ché i)hém nay chira thanh phan (C) véi luong nam
trong khoang tir 25 dén 75 phan khéi lwong so véi tong lwong cua thanh phan (A),
thanh phan (B), thanh phan (C) va thanh phin (D) (tbng luong cta thanh phén (A),
thanh phéan (B) va thanh phan (C) khi thanh phan (D) khong c6 mit) 1a 100 phin
khéi Iugng.

[11] San phdm héa rén cta ché pham c6 thé héa rdn nhu duoc mo ta trong
muc bt ky trong sb cac muc tir [1] dén [10].

[12] Mang pht: chdng cho bang ndi ddy mém thu duoc bing cach phi ché
phdm c6 thé héa rin nhu duoc mo ta trong muc bit ky trong s cac muc tir [1] dén
[10] 1én mot phan hodc toan bd bé mit ma su ndi day dugc tao ra cta bang ndi day
mém, va trong d6 su ndi day duqé tao ra trén nén mém déo, va hoa rin ché phém

c6 thé hoa ran nay.
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[13] Bang ndi ddy mém, trong d6 mot phan hoic toan bd bé mit ¢ su ndi
day cta bang ndi day mém duoc tao ra, va trong dé su ndi day duoc tao ra trén nén
mém déo, dugc phu bang mang phui chdng nhu duoc mb ta trong muc [12].

[14] Bang ndi ddy mém nhu duge mo ta trong muc [13], trong d6 su ndi day
1a su ndi day déng duoc ma thiée.

[15] Phuong phép san xuét bang néi diy mém dugc phi bang mang phu
chong, trong d6 phuong phap nay bao gdm bude (1) va budc (3) va, bude (2) sau
day, néu cén:

budce (1)

in ché pham c6 thé héa ran nhu dugc mé ta trong muc bat ky trong s6 céc
muyc tir [1] dén [10] 1én it nhat mot phén cua kiéu ndi diy cta bang ndi day mém dé
tao ra mang in trén kidu néi day nay,

budc (2)

cho mang in thu dugc trong bude (1) vao mdi trudong & nhiét d6 ndm trong
khoang tir 40 dén 100°C d lam bay hoi mot phan hoic toan bd dung moi trong
mang nay, va

bude (3)

gia nhiét mang in thu dugc trong budce (1) hodc mang in thu duoc trong
bude (2) & nhiét d6 ndm trong khoang tir 100 dén 170°C dé hoa rin mang nay dé
thu duge mang phi chong.

[16] Linh kién dién tir c6 mang héa rin nhu dugc md ta trong muc [11].

Thuat ngit "mdi nhém R véi gid tri ctia (n+1) doc lap” trong ban md ta nay
c¢6 nghia 13 tit ca cac nhom R! véi gid tri ctia (n+1) ¢6 cing c4u truc, hodc mot sb

nhém R! v6i gié tri cta (nt+1) c6 cing ciu triic va cic nhém con lai ¢6 ciu tric
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khéc, hodc moi nhom R! véi gi4 tri cua (nt+1) ¢6 chu truc khac. Tuong tu, thuat ng
"mdi nhém R? véi gia tri cia n doc 1ap” ¢6 nghia 1a tit ca cac nhom R? v6i gia tri
clia n ¢6 cing cu tric, hodc mot sé nhém R? véi gid tri ctia n ¢6 cling ciu tric va
cac nhom con lai ¢ clu tric khac, hodc moi nhom R2 véi gia tri clia n ¢6 clu tric
khéc.

Hiéu qua dat dwoc cia sang ché

C6 thé thu duge mang bao vé ¢6 déc tinh cong vénh thép, tinh d& ubn va do
tin cdy vé su cach dién trong thoi gian dai bang cach hoa rin ché phim c6 thé héa
rin theo sang ché, va c6 thé tao ra mang bdo vé co6 hiéu qﬁé ngadn ngla sy dut day
ndi cao khi bang ndi ddy mém dugc phi bing mang hoa rén bi rung lac.

Ngoai ra, sdng ché tao ra mang bao vé gbm san phdm hoéa ran ctia ché phdm
c6 thé hoa rin, va bang ndi ddy mém dugc phu bing mang bdo vé va cd su cong
vénh dugc ngan ngra hitu hiéu va c6 kha nang chiu uén rat t6t trong khi van duy tri
do tin cay vé sur cach dién cao.

Mo té chi tiét sang ché

Cac phuong an dugc uu tién cta sang ché s& dugc giai thich chi tiét dudi day.
Tuy nhién, sing ché khong bi giéi han boi cac phuong an nay.

Sang ché dé cap dén:

ché phim c6 thé héa ran, khac biét & chd, ché phdm nay chra:

thanh phén (A) 1a hop chat c6 don vi cAu tric dugc thé hién bing cong thirc
(1) duéi day, it nhat mot lién két trong sd lién két imit va lién két amit, va nhém
chitc ¢6 kha ning phan tmg v6i chit hoa ran,

thanh phan (B) 1 chat hoa rén, va

thanh phan (C) 1a dung méi hiru co

-10-
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Cong thuce (1)

trong cong thire (1), mdi nhém R! doc 1ap 1a gbe hitu co ¢6 ngudn gde tir
diol c6 tir 3 d&n 36 nguyén tir cacbon, va mdi nhém R? doc lap 1a nhém phenylen
hoic nhém phenylen c6 nhom thé.

thanh phan (A), thanh phan chinh ctia ché phédm c6 thé héa rén theo séng ché,
1a hop chét c¢6 don vi cAu trac duoc thé hién bﬁng cong thtc (1), va it nhat mot lién

két trong s6 lién két imit c6 cong thirc

O O

5 H H §
C—N—CGC 3

va lién két amit (-C(=0)-NH-). Thanh phin (A) c¢6 thé con ¢6 lién két uretan (-O-
C(=0)-NH-). Ngoai ra, thanh phin (A) ¢6 nhém chirc c6 kha ndng phan Ung voi
chit héa ran. Céc vi du v& nhém chirc duge wu tién dé phan tmg voi chat hoéa rin
bao gdm it nhit mot nhém chirc duoc chon tr nhom carboxyl, nhém hydroxyl,
nhom anhydrit axit, nhém isoxyanato, nhom amit va nhém amino. Khi nhém
isoxyanato ¢6 mit, tot hon néu nhém nay dugc bao vé béng chét bao vé. C4c nhém

khac ciing c6 thé duogc bao vé bang chat bao vé, va nhém bat ky trd nén dé& phan

-11-
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ung khi nhém bdo vé duge gidi phong duge cho 1a nhém chire. Puong dang song
thé hién dau tan cung cua lién két va vi trf lién két voi lién két khac.

Trong cong thirc (1), mdi nhém R! doc 1ap 1a gde hiru co ¢6 ngudn gbe tir
diol c6 tir 3 dén 36 nguyén tir cacbon. N6i theo cach khac, gbc hitu co ¢6 ngudn
gbc tir diol 1a nhém hoa tri hai tao thanh sau khi loai bo hai nhém hydroxy ra khoi
diol.

Céc vi du vé hop chét diol ¢o tir 3 dén 36 nguyén tir cacbon bao gdm cac
hop chét diol ¢6 chu tric mach nhu 1,3-propandiol, 1,2-propandiol, 1,4-butandiol,
2-metyl-1,3-propandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-
octandiol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,9-nonandiol, 1,10-decandiol,
1,12-dodecandiol, (C36) dime diol dugc hydro hda, dietylen glycol, va trietylen
glycol, va

cac hop chét diol ¢ cu trac vong béo nhu céc hop chat diol dang vong ¢6 5
canh nhu 1,2-xyclopentandimetanol, 1,3-xyclopentandimetanol, va
bis(hydroxymetyl)trixyclo[5.2.1.0]decan, va cc hop chit diol dang vong c6 6 canh
nhu 1,2-xyclohexandiol, 1,3-xyclohexandiol, 1,4-xyclohexandiol, 1,2-
xyclohexandimetanol, 1,3-xyclohexandimetanol, ‘1,4-xyc10hexandimetanol, va 2,2-
bis(4-hydroxyxyclohexyl)-propan.

D6i voi nhém R, cac nhém hydrocacbon c6 tir 3 dén 18 nguyén tir cacbon
va cAu trac mach 14 duge uu tién, cac nhom hydrocacbon ¢6 tir 4 dén 9 nguyén tir
cacbon va cdu tric mach duge wu tién hon nita, va cidc nhom hydrocacbon cé tur 4
dén 6 nguyén tir cacbon va cau tric mach dugce dac biét wu tién. Noi theo cach khéc,
vi du vé céc hop chat diol dugc wu tién ma gde axit hitu co ctia nhém R! ¢6 thé ¢6

ngudn gdc tir d6 bao gdbm 1,3-propandiol, 1,2-propandiol, 1,4-butandiol, 2-metyl-

-12-
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1,3-propandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-
octandiol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,9-nonandiol, va 1,10-decandiol.
Cac vi du duoc vu tién hon nita bao gém 1,4-butandiol, 2-metyl-1,3-propandiol,
1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,9-nonandiol,
2-metyl-1,8-octandiol, va 1,9-nonandiol. Cac vi du dugc dic biét uu tién bao gém
1,4-butandiol, 2-metyl-1,3-propandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, va 3-metyl-
1,5-pentandiol, va cac vi du dwoc wu tién nhdt 1a 1,6-hexandiol va 3-metyl-1,5-
petandiol.

Trong cong thirc (1), mdi nhém R? doc 14p 14 nhém phenylen hoic nhém
phenylen c6 nhém thé. Cac vi du ;/é nhém phenylen bao gdm nhém 1,2-phenylen,
nhém 1,3-phenylen, va nhém 1,4-phenylen. Ngoai ra, cic vi du vé nhém thé cla
nhoém phenylen c¢6 nhém thé bao gdm cdc nhém alkyl c6 tir 1 dén 10 nguyén tir
cacbon. Céc vi du cu thé bao gdm cac nhém phenylen ¢6 nhém alkyl 1am nhém thé
nhu nhém 3-metyl-1,2-phenylen, nhém 4-metyl-1,2-phenylen, nhém 4-metyl-1,3-
phenylen, nhém 2-metyl-1,4-phenylen, nhom 3-etyl-1,2-phenylen, nhom 4-etyl-1,2-
phenylen, nhém 4-etyl-1,3-phenylen, va nhém 2-etyl-1,4-phenylen. Cac vi du vé
nhém phenylen c6 nhém thé bao gdm céc nhém phenylen c6 halogen nhu nhém 3-
bromo-1,2-phenylen, nhém 4-bromo-1,2-phenylen, nhém 4-bromo-1,3-phenylen,
nhém 2-bromo-1,4-phenylen, nhém 3-clo-1,2-phenylen, nhém 4-clo-1,2-phenylen,
nhom 4-clo-1,3-phenylen, va nhc’nﬁ 2-clo-1,4-phenylen ciing c6 thé duoc dé cap
lam nhém phenylen ¢é nhém thé.

Trong sé cac vi du nay, nhém 1,2-phenylen, nhom 1,3-phenylen, nhém 1,4-
phenylen va nhém phenylen ¢6 nhém alkyl 1am nhém thé 14 duoc wu tién, nhém

1,2-phenylen, nhém 1,3-phenylen, va nhém 1,4-phenylen duge wu tién hon nita, va

-13-



35813

nhom 1,2-phenylen va nhém 1,3-phenylen dugc dac biét vu tién.

Tb hop duoc wu tién nhét ciia nhém R! va R? 12 nhém R! 1a gde hitu co 6
ngudn gdc tir 1,6-hexandiol hodc 3-metyl-1,5-pentandiol khi R? 13 nhém 1,2-
phenylen, va R 13 géc hitu co ¢6 ngudn gde tir 3-metyl-1,5-pentandiol khi R? Ia

nhém 1,3-phenylen.

Quy trinh tdng hop thanh phan (A) duoc giai thich dudi day.
Thanh phan (A) c6 thé duqc. téng hop, vi du, bing quy trinh sau.
Quy trinh (1)

Nguyén liu tho (b) 14 hop chat polyol ¢6 cong thire (2) sau day:

HO. .0 MR{“CJD . AOL
l::} (’}] Cong thirc (2)
11

trong cong thirc (2), mdi nhém R! véi gia tri ctia (n+1) doc 1ap 1a gbe hitu co
¢6 ngudn gdc tir diol ¢6 tir 3 dén 36 nguyén tr cacbon, mdi nhém R2 véi gia tri ctia
n doc 14p 12 nhém phenylen hogc nhém phenylen c¢6 nhém thé, va mbi n doc lap 1a
s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 60,

dugc cho phan tmg véi nguyén li€u tho (c) 1a polyisoxyanat,

dé thu duge hop chit ¢6 lién két uretan va duoc ngét mach béng nhom
isoxyanato, va sau d6 polyisoxyanat chira hop chét thu duogc c6 lién két uretan va
duge ngit mach bang nhém isoxyanato dugc cho phan tng véi nguyén li¢u tho (a)

1a dan xuét axit polycarboxylic hoa tri ba va/hodc hoa tri bdn ¢ nhém anhydrit axit
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(dwoc thé hién dudi day).

T
§ C—O0—GC

Quy trinh (2)

Nguyén li€u tho (c), polyisoxyanat, dugc cho phan tng voi nguyén liéu tho
(a), dan xuit axit polycarboxylic hoa tri ba va/hodc héa tri bdn ¢ nhém anhydrit
axit, dé thu dugc polyisoxyanat c6 it nhit mot lién két trong sd lién két imit va lién
két amit, va sau d6 nguyén ligu thd (b), hop chat polyol c6 cong thirc (2), duoc cho
phan tmg véi hop chit néu trén.
Quy trinh (3)

Nguyén li€u tho (c), polyisoxyanat, dugc cho phan g véi nguyén liéu tho
(a), din xuét axit polycarboxylic héa tri ba va/hodc hoa tri bdn c6 nhém anhydrit
axit, dé thu dugc hop chét c6 it nhat mot lién két trong s6 lién két imit va lién két
amit va duoc ngét mach béng nhom anhydrit axit va/hodc nhdém carboxylic, va sau
d6 nguyén liu thd (b) 1a hop chat polyol ¢ cong thirc (2), duoc cho phan tng vai
hop chét néu trén.

Trong qua trinh téng hop cua quy trinh (1), nguyén liéu tho (b), hop chat
polyol ¢6 cong thire (2), duoc cho phan tng vdi nguyén liéu thd (c), polyisoxyanat,
dé trudc tién 1a t6ng hop hop chat c6 lién két uretan va duge ngit mach bang nhém

isoxyanato (hop chit nay sau ddy duoc goi 1a "hop chat (A'-1)").
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Nhém R! va R? trong cong thirc (2) 14 giéng véi nhém R! va R? trong cong
thte (1). |

n trong cong thirc (2) 1a s6 nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 60. Tt hon,
néu 13 sé nguyén ndm trong khoang tir 1 dén 45, dic biét t6t hon néu 1a sb nguyén
nam trong khoang tir 1 dén 30. Tt hon, néu gid tri trung binh cia n ndm trong
khodng tlr 3 dén 11, t6t hon nita 1 nim trong khoang tir 5 dén 10.

T6t hon, néu trong luong phén tir trung binh sb luong ctia hop chit diol c6
cong thirc (2) ndm trong khoang tir 500 dén 5000, t&t hon nita 14 nim trong khoang
tr 750 dén 4000, dic biét t5t hon 14 ndm trong khoang tir 1000 dén 3000,

Khong c6 gi6i han cy thé vé hop chit polyisoxyanat (nghia la nguyén lidu
thé (c)) duoc cho phan tmg véi polyol, 1a nguyén ligu thé (b), mién I hop chit nay
la hop chét c¢6 hai hodc nhiéu nhém isoxyanato. Cac vi du cu thé vé hop chét
polyisoxyanat bao gdm céc hop chit polyisoxyanat vong béo nhu 1,3-xyclohexan
diisoxyanat, 1,4-xyclohexan diisoxyanat, isophoron diisoxyanat, metylenbis(4-
xyclohexyl isoxyanat), 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, norbornen diisoxyanat, va dang biuret cua
isophoron diisoxyanat;

céc hop chat polyisoxyanat ¢6 vong thom nhu diphenylmetan-2,4'-
diisoxyanat, 3,2'-dimetyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 3,3'-
dimetyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 4,2'-dimetyldiphenylmetan-2,4'-
diisoxyanat, 4,3'-dimetyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 5,2'-
dimetyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 5,3'-dimetyldiphenylmetan-2,4'-
diisoxyanat, 6,2'-dimetyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 6,3'-

dimetyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 3,2'-dietyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat,
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3,3'-dietyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 4,2'-dietyldiphenylmetan-2,4'-
diisoxyanat, 4,3'-dietyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 5,2'-dietyldiphenylmetan-
2,4'-diisoxyanat, 5,3'-dietyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 6,2'-
dietyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 6,3'-dietyldiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat,
3,2'-dimetoxydiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 3,3'-dimetoxydiphenylmetan-2,4'-
diisoxyanat, 4,2'-dimetoxydiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 4,3'-
dimetoxydiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 5,2'-dimetoxydiphenylmetan-2,4'-
diisoxyanat, 5,3'-dimetoxydiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 6,2'-
dimetoxydiphenylmetan-2,4'-diisoxyanat, 6,3'-dimetoxydiphenylmetan-2,4'-
diisoxyanat, diphenylmetan-4,4'-diisoxyanat, diphenylmetan-3,3'-diisoxyanat,
diphenylmetan-3,4'-diisoxyanat, diphenylete-4,4'-diisoxyanat, benzophenon-4,4'-
diisoxyanat, diphenylsulfon-4,4'-diisoxyanat, 2,4-tolylen diisoxyanat, 2,6-tolylen
diisoxyanat, m-xylylen diisoxyanat, p-xylylen diisoxyanat, 1,5-naphtalen
diisoxyanat, va 4,4'-[2,2-bis(4-phenoxyphenyl)propan]diisoxyanat;

cac hop chat polyisoxyanat béo c6 ciu tric mach nhu dang biuret cua
hexametylen diisoxyanat, lysin triisoxyanat, lysin diisoxyanat, hexametylen
diisoxyanat,  2,4,4-trimetyl hexametylen diisoxyanat va = 2,24-trimetyl
hexanmetylen diisoxyanat; va

cac hop chat polyisoxyanat di vong nhu dang isoxyanurat cla isophoron
diisoxyanat, va dang isoxyanurat ciia hexametylen diisoxyanat. Chung c6 thé duoc
stt dung m6t minh hodc & dang hon hop ctia hai hodc nhiéu loai.

Khi tinh dén kha ning phan tng gitra hop chat téng hop duoc c6 lién két
uretan va duoc ngit mach bang nhém isoxyanato va nguyén liéu thé (a), din xuit

axit polycarboxylic hoa tri ba va/hodc hda tri bdn c6 nhém anhydrit axit, dugc cho

-17-



35813

phan ng v6i nhau, polyisoxyanat ¢6 vong thom la duge uu tién trong sd céc hop
chat polyisoxyanat néu trén. Cac hop chit polyisoxyanat ¢6 vong thom nhu
diphenymetan-4,4'-diisoxyanat, diphenylmetan-3,3'-diisoxyanat, diphenylmetan-
3,4'-diisoxyanat, va diphenylete-4,4'-diisoxyanat dugc wu tién hon nfta, va
diphenylmetan-4,4'-diisoxyanat duoc uu tién nhét.

Nhém isoxyanato trong hgp chét polyisoxyanat c¢6 thé duogc 1am én dinh
béng chét bao vé dé tranh su thay. dbi theo thoi gian. Chit bao vé c6 thé 1a ruou,
phenol hodc oxim vi du nhu hydroxy acrylat, metanol hodc 2-butanon oxim, mic
du khong c6 gidi han cu thé.

Phan tng gitta polyol, 1a nguyén liéu tho (b), va polyisoxyanat, 1a nguyén
lidu thd (c), c6 thé duoc thuc hién béng cach gia nhiét chung véi su ¢c6 mat cua
dung mdi hitu co, tot hon néu 1a dung méi phan cyuc khong chura nito.

Dung mdi phéan cuc khong chira nito dugc chon tir cac dung moéi trén co s&
ete nhu dietylen glycol dimetyl ete, dietylen glycol dietyl ete, trietylen glycol
dimetyl ete, va trietylen glycol dietyl ete; cac dung moéi chira luvu huynh nhu
dimetyl sulfoxit, dietyl sulfoxit, dimetyl sulfon va sulfolan; cdc dung moi trén co s&
este nhu y-butyrolacton va xenlosolve axetat; cac dung moi trén co s keton nhu
xyclohexanon va metyl etyl keton; va dung méi trén co s& hydrocacbon thom vi du
nhu toluen va xylen. Chung c¢6 thé duoc st dung mdt minh hodc & dang hon hop
ctia hai hodc nhiéu loai.

Trong sb cac dung moi néu trén, dung mdi trong dé nhua can duoc tao ra ¢
kha nang hoa tan dugc wu tién chon va st dung. Ngoai ra, dung méi thich hop dé
st dung truc tiép lam dung mdi cho ché pham nhua rin nhiét sau khi téng hop duoc

uu tién st dung. Lién quan dén tinh d& bay hoi va tién hanh phan tng c6 hiéu qua
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trong hé dong nhét, xyclohexanon, y-butyrolacton va dietylen glycol dietyl ete duoc
dic biét wu tién trong s6 cac dung méi néu trén.

Tét hon, néu lugng dung moi duge sir dung ndm trong khoang tir 80 dén 500
phan khéi luong so v6i tdng lugng ctia cac nguyén lidu ding dé téng hop hop chit
(A'-1) bing 100 phan khéi lugng. Luong ndm trong khoang tir 80 dén 500 phin
khéi luong so v6i tong luong ctia cac nguyén lidu dung dé tdng hop hop chét (Al-1)
bang 100 phin khéi luong 1a duoc uu tién do dd nhét trong khivténg hop khong tré
nén qua cao, qua trinh téng hop khong trd nén khé khin do khong khudy duoc, va
téc do phan tmg khong bi giam dang ké.

T4t hon, néu nhiét do phan tmg nam trong khoang tir 60 dén 210°C, t6t hon
nita 1a ndm trong khoang tir 70 dén 190°C, dic biét t&t hon 13 nim trong khodng tir
80 dén 180°C. Thoi gian phan ting c6 xu hudng ting 1én khi nhidt do néu trén thip
hon 60°C, va hién tugng gel héa c6 xu huéng xuat hién trong khi phan Gng khi
nhiét d6 néu trén cao hon 210°C. Thoi gian phan tng c6 thé duoc chon thich hop
theo thé tich ciia binh phan tmg va cac diéu kién phan ung duoc su dung.

Néu can, phan timg c6 thé duoc tién hanh véi su ¢6 mit ctia chat xuc tac nhu
amin béc ba, kim loai nhu kim loai kiém, kim loai kiém thd, thiéc, kém, titan hodc
coban, va hop chat nira kim loai. Ty 18 tron & thoi diém phan Umg cta polyol, 1a
nguyén liéu tho (b), véi polyisoxyanat, 1a nguyén liéu thd (c), dugc diéu chinh thich
hop tuy thudc vao trong luong phan tir trung binh sé lugng can thiét ctia hop chét
(Al-1) cén dugc tao ra. Tuy nhién, do hop chét (A!-1) duoc tao ra c6 nhém
isoxyanato & d4u tan ciing, s6 lvgng nhém hydroxyl trong nguyén liéu thd (b) cin
phai < s6 lugng nhém isoxyanato trong nguyén liéu tho (c).

Khi t6ng hop hop chat (A!-1) ¢6 nhém isoxyanato & dau tan cing, t6t hon 1a
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ty 1& cta sd luong nhém isoxyanato voi s6 Tuong nhém hydroxyl (sé lvong nhém
isoxyanato/sé lwgng nhém hydroxyl) dugc diéu chinh dé 16n hon hoic bing 1,01,
t6t hon nita 14 nho hon hodc bang 2.,0.

T6t hon, néu trong lwong phén tir trung binh sb Iugng cta hop chét (Al-1) ¢6
nhom isoxyanato & dau tin cing nim trong khoang tlr 500 dén 30000, t&t hon nita
14 ndm trong khoang tir 1000 dén 25000, dic biét tbt hon 1a nim trong khodng tr
1500 dén 20000.

Hop chit (A'-1) c¢6 nhém isoxyanato & ddu tan cting duge cho phan Ung véi
nguyén lidu thé (a), 1a dan xudt axit polycarboxylic hoa tri ba va/hodc hoéa tri bén
c6 nhém anhydrit axit, dé tao ra hop chét c6 lién két uretan va lién két amit va/hosic
lién két imit. Khi nguyén liéu tho (a) 1 dAn xuét axit polycarboxylic hoa tri ba c6
nhom anhydrit axit, nguyén liéu nay c6 mot cap anhydrit axit va mot nhom
carboxyl, va khi nguyén li¢u thd (a) 1a din xuat axit polycarboxylic héa tri bén c6
nhém anhydrit axit, nguyén li€u nay cé hai cdp anhydrit axit, hoic mét cdp nhom
anhydrit axit va hai nhém carboxyl. Nhém carboxyl nay c¢6 thé tao ra lién két este
v6i ruou dé tao thanh dan xuat. O day, dAn xuit axit polycarboxylic ¢6 nghia 1a din
xuét ciia axit polycarboxylic ¢6 nhém anhydrit axit hodc este cta axit carboxylic
cua no.

Khong cé gisi han cu thé vé& dan xuét axit polycarboxylic hoa tri ba c6 nhom
anhydrit axit, va cac vi du bao gém céc hop chét c6 cong thuc chung (3) hoic (4)

dudi day.
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Cong thuec (3)

Trong cong thie (3), R® 1a nguyén tir hydro, nhém alkyl c¢6 tir 1 dén 10

nguyén tr cacbon hodc nhém phenyl.

0O
- O ©\
~ o I
” O Cong thirc (4)
0 X Y!
O

Trong cong thie (4), R* 1a nguyén tir hydro, nhém alkyl c¢6 tir 1 dén 10
nguyén tir cacbon hodc nhém phenyl, va Y! 1a nhom -CHa-, -CO-, -SO;-, hoic -O-.

T6t hon, néu R? va R* trong céc cong thirc trén ddy 1a nguyén tir hydro, va
t6t hon néu Y' 1a nhém -CO- hoc -O-.

Anhydrit trimelitic dugc dic biét uu tién lam din xuét axit polycarboxylic
héa tri ba ¢6 nhém anhydrit axit khi tinh dén chi phi va yéu t6 tuong tu.

Cling khong c6 gi6i han cu thé vé dan xuét axit polycarboxylic héa tri bdn
¢6 nhém anhydrit axit, v céc vi du bao gdm dianhydrit tetracarboxylic c6 cong
thirc chung (5) dudi day. Ching c6 thé duoc st dung mot minh hodc & dang hén

hop ctia hai hodc nhiéu loai.
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_ O Cong thure (5)

O O

Trong cong thirc (5), Y2 14 nhém hitu co héa tri bdn.

Mic du khong c6 gi6i han cu thé vé dianhydrit tetracarboxylic ¢6 cong thurc
(5), cac vi du bao gdm dianhydrit pyromelitic, dianhydrit 3,3',4,4'-benzophenon
tetracarboxylic, dianhydrit 2,3,2',3'-benzophenon tetracarboxylic, dianhydrit
2,3,3',4'-benzophenon tetracarboxylic, dianhydrit 3,3',4,4'-diphenyltetracarboxylic,
dianhydrit 2,2',3,3"-diphenyltetracarboxylic, dianhydrit 4,4'-oxydiphtalic, dianhydrit
2,2-bis(3,4-dicarboxyphenyl)propan, dianhydrit 2,2-bis(2,3-
dicarboxyphenyl)propan, dianhydrit 1,1-bis(2,3-dicarboxyphenyl)etan, dianhydrit
1,1-bis(3,4-dicarboxyphenyl)etan, dianhydrit bis(2,3-dicarboxyphenyl)metan,
dianhydrit bis(3,4-dicarboxyphenyl)metan, dianhydrit bis(3,4-
dicarboxyphenyl)sulfon, dianhydrit 3,4,9,10-perylen tetracarboxylic, dianhydrit
bis(3,4-dicarboxyphenyl)ete, dianhydrit 1,2,5,6-naphtalen tetracarboxylic,
dianhydrit 2,3,6,7-naphtalen tetracarboxylic, dianhydrit 1,2,4,5-naphtalen

tetracarboxylic, dianhydrit 1,4,5,8-naphtalen tetracarboxylic, dianhydrit
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phenanthren-1,8,9,10-tetracarboxylic, dianhydrit pyrazin-2,3,5,6-tetracarboxylic,
dianhydrit thiophen-2,3,4,5-tetracarboxylic, dianhydrit bis(3,4-
dicarboxyphenyl)dimetylsilan, dianhydrit bis(3,4-dicarboxyphenyl)diphenylsilan,
dianhydrit 1,4-bis(3,4-dicarboxyphényl dimetylsilyl)benzen, dianhydrit 1,3-bis(3,4-
dicarboxyphenyl)-1,1,3,3-tetrametyldixyclohexan, p-phenylbis(anhydrit trimelitic
monoeste), dianhydrit etylen tetracarboxylic, dianhydrit 1,2,3,4-
butanettracarboxylic, dianhydrit decahydronaphtalen-1,4,5,8-tetracarboxylic,
dianhydrit 4,8-dimetyl-1,2,3,5,6,7-hexahydronaphtalen-1,2,5,6-tetracarboxylic,
dianhydrit xyclopentan-1,2,3,4-tetracarboxylic, dianhydrit pyrolidin-2,3,4,5-
tetracarboxylic, dianhydrit, 1,2,3,4-xyclobutantetracarboxylic, bis(anhydrit exo-
bixyclo[2,2,1]heptan-2,3-dicarboxylic)sulfon, dianhydrit bixyclo-(2,2,2)-oct(7)-en-
2,3,5,6-tetracarboxylic, dianhydrit 2,2-bis(3,4-dicarboxyphenyl)hexaflopropan,
dianhydrit 2,2-bis[4-(3,4-dicarboxyphenoxy)phenyl]hexaflopropan, dianhydrit 4,4'-
bis(3 ,4-dicarboxyphenoxy)diphenyisulfua, 1,4-bis(2-
hydroxyhexafloisopropyl)benzenbis(anhydrit trimelitic), 1,3-bis(2-
hydroxyhexafloisopropyl)benzenbis(anhydrit trimelitic), anhydrit 5-(2,5-
dioxotetrahydrofuryl)-3-metyl-3-xyclohexen-1,2-dicarboxylic, dianhydrit
tetrahydrofuran-2,3,4,5-tetracarboxylic, 1,3,3a,4,5,9b-hexahydro-5-(tetrahydro-2,5-
dioxo-3-furanyl)naphtho[1,2-c]furan-1,3-dion, va etylen glycol bis(anhydrit
trimelitic) (con dugc goi 1a "etylene glycol bis-anhydro trimelitat" hoic "TMEG").
Tét hon, néu dianhydrit tetracarboxylic 1a etylen glycol bis(anhydrit
trimelitic) (TMEG), dianhydrit 3,3',4,4'-diphenyl tetracarboxylic (BPDA),
dianhydrit pyromelitic (PMDA), dianhydrit 3,3',4,4'-benzophenon tetracarboxylic

(BTDA), hoic dianhydrit 4,4'-oxydiphtalic (ODPA).
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Céc hop chit dianhydrit tetracarboxylic nay c6 thé duoc sir dung mot minh
hodc & dang hon hop cia hai hoic nhiéu loai.

Trong quy trinh 1, hgp chét c6 lién két uretan va lién két amit va/hodc lién
két imit c6 thé thu dwoc bang cach cho hop chit (A!-1) phan tmg v6i nguyén liéu
tho (a) cling véi polyisoxyanat khong phai hop chit (A'-1) (hop chit polyisoxyanat
nay sau day duoc goi 12 "hop chit (A'-2)"). Khéng c¢6 gi6i han cu thé vé hop chét
(A'-2) mién la polyisoxyanat khong phai 1a hop chit (A'-1), va c6 thé 13, vi du,
nguyén liéu thd (c). Chung c6 thé duoc st dung mot minh hodc & dang hon hop clia
hai ho#ic nhiéu loai. Ty 1€ cua téng s6 lugng nhom anhydrit axit va nhém carboxyl
trong nguyén liéu tho (a) v6i tong s6 lugng nhém isoxyanato trong hop chit Al-1
va trong hop chat A'-2, mic du khong cé gidi han cu thé, t6t hon 1a ndm trong
khoang tir 0,9 : 1,0 dén 1,1 : 1,0, tot hon nita 1a nim trong khoang tir 0,95 : 1,0 dén
1,05 :1,0.

Hop chét polyisoxyanat ¢6 thé duoc st dung két hop voi hop chit amin
trong phuong 4n nay. Hop chit amin c6 thé 1a hop chét thu duge bang cach chuyén
héa nhém isoxyanato thanh nhém amino trong qué trinh polyisoxyanat hoa néu trén.
Su chuyén héa nhém isoxyanato thanh nhém amino c6 thé duoc thuc hién bing
phuong phap da biét,

Tét hon, néu tir 50 dén 100% khéi luong cta tong luong hop chit (A!-2) 1a
polyisoxyanat thom. Dic biét t6t hon néu hop chit polyisoxyanat thom nay la
diphenylmetan-4,4'-diisoxyanat, khi tinh dén sur cn bing vé do tan, cac tinh cht
co hoc, chi phi va yéu té tuong tu. |

Trong qué frinh tong hop clia quy trinh (2), nguyén li€u thé (c),

polyisoxyanat, dugc cho phan tmng v6i nguyén lieu thé (a), din xudt axit
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polycarboxylic héa tri ba va/hosc héa tri bdn ¢6 nhém anhydrit axit, dé trudc tién 1a
téng hop polyisoxyanat c6 it nhat mot lién két trong sb 1ién két imit va lién két amit
(hop chét nay sau day duoc goi 13 "hop chat (AZ-1)").

Ty 18 tron & thoi diém phan tng ctia polyisoxyanat, 1a nguyén liéu tho (c),
v6i dan xudt axit polycarboxylic hoa tri ba va/hoic hoa tri bén ¢6 nhom anhydrit
axit, la nguyén liéu thd (a), dugc diéu chinh thich hop theo trong luong phan tir
trung binh s6 lugng mong mudn ctia hop chét (A2-1) can duoc tao ra. Tuy nhién, do
dau tan cung cua hop chét (A2-1) duoc tao ra 1a nhém isoxyanato, diéu kién can
thiét 14 tong s6 lwong nhom anhydrit axit va nhém carboxylic trong nguyén liéu tho
(a) < s6 luong céc nhém isoxyanato trong nguyén liéu thé (c). O day, sb luong
nhém carboxyl bao gdm sb Iugng cac nhém carboxyl trong trudong hop R3 va R* 1a
nguyén tir hydro nhir nhém -COOR? trong cac hop chit ¢6 cong thirc (3) va nhém -
COOR* trong cac hop chét ¢ cong thire (4).

Nguyén lidu thé (a) va nguyén lidu tho (c) gibng véi cac nguyén liéu dugc
str dung trong qué trinh téng hop ctia quy trinh (1) duoc st dung trong qua trinh
t6ng hop ctia quy trinh (2). Khi tdng hop hop chét (A%-1) ¢6 nhém isoxyanato & dau
tn clng, t6t hon néu ty 1& cta sé lugng nhém céc isoxyanato véi tdng sb lugng
nhom anhydrit axit va nhém carboxyl (s6 lugng nhém isoxyanato/tdng sb lugng
nhém anhydrit axit va nhom carbogiyl) duoc diéu chinh dé 16n hon hoic béng 1,01
va t6t hon 1a dwoc diéu chinh dé nho hon hodc bang 2.0.

Tét hon, néu trong luong phan tir trung binh sé lwong ctia hop chét (A2-1) ¢b
nhém isoxyanato & dau tn cling nam trong khoang tir 500 dén 15000, t&t hon nita
1a ndm trong khoang tir 800 dén 10000, dic biét tbt hon 1a ndm trong khoang tir

1000 dén 5000.
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Tiép theo, hop chit (A2-1) ¢c6 nhom isoxyanato & diu tan cing duoc cho
phan Umg véi nguyén liéu thd (b), hop chét polyol ¢é cong thirc (2), dé thu duoc
hop chat c6 lién két uretan va lién két amit va/hodc lién két imit,

Polyol ¢6 nhém carboxyl nhu axit 2,2-dimetylolpropionic hodc axit 2,2-
dimetylolbutanoic c6 thé dugc st dung cting nhau khi cho hop chit (A2-1) ¢6 nhém
isoxyanato & dau tin cing phan Wing véi nguyén liéu thd (b), hop chit polyol ¢6
cong thire (2).

Mic du khéng c6 gidi han cu thé, t6t hon néu ty 1& ctia tdng sb luong nhém
isoxyanato trong hop chit A2-1 véi tng sb lwong nhém hydroxyl bao gdm ca sb
luong nhém hydroxyl trong nguyén liéu tho (b) va sé luong nhém hydroxyl trong
polyol c¢6 nhom carboxylic nhu axit 2,2-dimetylolpropionic hodc axit 2,2-
dimetylolbutanoic nam trong khoang tir 0,9 : 1,0 dén 1,1 : 1,0, t5t hon nita 14 nim
trong khoang tir 0,95 : 1,0 dén 1,05 : 1,0 khi hop chit A%-1 chira nhém amit. Ngoai
ra, tot hon néu ty 1€ néu trén nam trong khoang tr 0,9 : 1,0 dén 0,95 : 1,0, hoic ndm
trong khoang tir 1,0 : 0,95 dén 1,0 : 0,9 khi hop chat A2-1 khong chira nhom amit va,
ngoai ra, polyol c6 nhém carboxyl nhu axit 2,2-dimetylolpropionic hodc axit 2,2-
dimetylolbutanoic khéng dugc sir dung.

Nguyén lidu thd (b) gidng v6i nguyén lidu dugce sir dung trong quy trinh (1)
néu trén cé thé duoc sir dung trong quy trinh (2). Ngoai ra, polyol c¢6 thé duoc cho
thém tiép dé tao ra lién két uretan bang phan {mg gifta nhém isoxyanato ¢ dau tin
cung va polyol duogc thém vao.

Trong qué trinh téng hop cua quy trinh (3), nguyén lidu thd (c),
polyisoxyanat, dugc cho phan tmg v&i nguyén liéu thé (a), ddn xudt axit

polycarboxylic héa tri ba va/hodc hoa tri bdn ¢6 nhém anhydrit axit, dé trude tién la

-26-



35813

tdng hop hop chét ¢6 it nhat mot lién két trong sé lién két imit va lién két amit va
¢6 nhém anhydrit axit va/hodc nhém carboxyl & dau tan ciing (hop chit nay sau day
duoc goi 1a "hop chat (A3-1)").

Ty 18 tron & thoi diém phan ung ciia polyisoxyanat, 1a nguyén liéu thd (c),
v6i dan xudt axit polycarboxylic hoa tri ba va/hodc hoa tri bdn c6 nhém anhydrit
axit, 1a nguyén lidu thé (a), duoc diéu chinh thich hop theo trong lugng phan tir
trung binh s lugng mong mudn ctia hop chat (A3-1) cAn duoc tao ra. Tuy nhién, do
hop chét (A3-1) can duoc tao ra c¢6 nhom anhydrit axit va/hodc nhém carboxyl &
dau tan cing, diéu kién can thiét 14 téng sb lwong nhém anhydrit axit va nhém
carboxyl trong nguyén lidu thd (a) > sd lwong nhém isoxyanato trong nguyén liéu
thd (c). O day, sé lugng nhém carboxyl bao gém s lugng cac nhém carboxyl trong
truong hop nhém R? va R* 1a nguyén tir hydro nhu trong nhém -COOR? ctia hop
chét c6 cong thirc (3) va trong nhém -COOR* ctia hgp chit c6 cong thic (4).

Nguyén liéu thd (a) va nguyén lidu tho (c) giéng nhu cic nguyén lidu duge
sir dung trong qué trinh tong hop ctia quy trinh (1) duoc sir dung trong qué trinh
téng hop clia quy trinh (3).

Khi tong hop hop chit (A3-1) ¢6 nhém anhydrit axit va/hodc nhém carboxyl
& dau tan cung, tot hon néu ty 1& cta tong sd luong nhém anhydrit axit va nhém
carboxyl véi s6 lwong cic nhém isoxyanato (tdng s6 luong ciia cac nhém anhydrit
axit va nhom carboxyl/sb lugng nhém isoxyanato) duge didu chinh dé 16n hon hoic
béng 1,01, va tot hon 1a duoc diéu chinh d& nho hon hodc b%’mg 2.0.

T6t hon, néu trong lugng phén tir trung binh s lugng ctia hop chit (A3-1) c6
nhom anhydrit axit va/hoéac nhémAcarboxyl & dau tdn cling nam trong khoang tir

500 dén 15000, t5t hon nita 1a nim trong khoang tir 800 dén 10000, dic biét t6t hon
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14 ndm trong khoang tir 1000 dén 5000,

Tiép theo, hop chit (A3-1) c6 nhém anhydrit axit va/hoic nhém carboxyl &
dau tan cing duge cho phan ting véi nguyén liéu tho (b), hop chit polyol ¢ cong
thirc (2), dé thu duoc hop chat c6 lién két amit va/hogc lién két imit. Mic di khong
c6 gi6i han cu thé, tot hon néu ty 18 cta tong sb lwong nhém anhydrit axit trong hop
chat A3-1 véi sb lugng nhém hydroxyl trong nguyén liéu thd (b) ndm trong khoang
tir 0,9 : 1,0 d&én 1,1 : 1,0, t6t hon nita 14 nim trong khoang tir 0,95 : 1,0 dén 1,05 :
1,0. |

Nguyén lidu tho (b) gibng nhu nguyén liéu duoc st dung trong quy trinh (1)
néu trén c6 thé duoc sir dung trong qua trinh tdng hop ctia quy trinh (3).

Quy trinh trong do hop chét c¢6 nhém isoxyanato & dau tan cing thu duoc
trong phan tmg thir nhét (nghia 1a quy trinh (1) va quy trinh (2)) 13 dwoc wu tién
theo quan diém cai thién do bén hoa hoc va dic tinh dién, va kiém soét cac nhém
chirc nhur chi s6 axit.

Céc phan tmg ctia quy trinh (1) dén quy trinh (3) ¢6 thé duoc tién hanh bang
céch gia nhiét cdc nguyén liéu véi su ¢6 mit clia dung méi hitu co, tét hon néu 1a
dung moi phan cuc khong chira nito.

Dung mo6i phén cuc khong chira nito duge chon tir dung méi trén co s& ete
nhu dietylen glycol dimetyl ete, dietylen glycol dietyl ete, trietylen glycol dimetyl
ete, va trietylen glycol dietyl ete; cac dung méi chra luvu huynh nhu dimetyl
sulfoxit, dietyl sulfoxit, dimetyl sulfon va sulfolan; dung modi trén co s& este nhu y-
butyrolacton va xenlosolve axetat; dung mdi trén co s& keton nhur xyclohexanon va
metyl etyl keton; va dung mdi trén co s& hydrocacbon thom vi du nhu toluen va

xylen. Chung cé thé dugc sur dung mdt minh hodc & dang hdn hop cua hai hoic
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nhiéu loai.

Trong sd céc dung moi néu trén, dung mai trong d6 nhua can duoc tao ra c6
kha ning hoa tan duoc wu tién chon va sir dung. Ngoai ra, t6t hon néu dung moi
thich hop dé sir dung truc tiép lam dung méi cho ché phadm nhua rin nhiét sau khi
téng hop dugc str dung. Trong sd cac dung moi néu trén, t6t hon néu y-butyrolacton
hodc dung moi hdn hgp chira y-butyrolacton duge st dung dé tién hanh phan tmg
c6 hiéu qua trong hé dong nhit.

Dé téng hop thanh phin (A), t6t hon néu luong dung méi dugce sir dung nim
trong khoang tir 0,8 dén 5,0 14n (theo ty 1& khéi lwong) tdng luong ctia thanh phin
(A). D9 nhét trong qua trinh tong hop khéng trd nén qué cao va tbe d6 phan tmg
khéng bi giam di khi lugng néu trén nim trong khoang tir 0,8 dén 5,0. Do d6 luong
néu trén la co loi.

Tét hon, néu nhiét do phén Ung ndm trong khodng tir 60 dén 210°C, &t hon
nita 12 ndm trong khoang tir 70 dén 190°C, dic biét t&t hon 14 ndm trong khoang tir
80 dén 180°C. Thoi gian phan g ¢ xu hudng ting 1én khi nhiét d6 néu trén thp
hon 60°C, va hién twong gel héa c6 xu huéng xuit hién trong khi phan tmg khi
nhiét do néu trén cao hon 210°C. Thoi gian phan tng c6 thé duoc chon thich hop
theo thé tich ctia binh phan tmg va céc didu kién phan tng dugc st dung.

Néu cén, phén ing cé thé dugc tién hanh v6i sy ¢6 mit cia chit xuic tic nhu
amin bac ba, kim loai nhu kim loai kiém, kim loai kiém thd, thiéc, kém, titan hodc
coban, va hop chat nira kim loai.

Trong ban mo ta nay, trong lugng phéan tr trung binh ) Iuong 1a gia tri dugc
xac dinh bang phuong phép sic ky thim gel (gel permeation chromatography:

GPC) va duoc tinh bang cach sir dung dudng cong hiéu chinh déi v6i chit chuin
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polystyren. Trong Iuong phan tir trung binh sé lwong, trong lwong phan tir trung
binh khéi lwong, va mirc do phan tan dugc xac dinh nhu sau:
(a) Trong lugng phén tir trung binh s6 lwong (Mn)

Mn = X(NiM;) / N = EX;M;

Xi =ty 1€ mol cta cic phan tu cta trong lugng phan tr M = Ni/ZN;
(b) Trong lwong phan it trung binh khéi lugng (Mw)

Mw = Z(NiM?) / ZNM; = ZWiM;

Wi = ty 18 khéi luong cta cac phan tir cia trong luong phan tor Mi =
NiMi/ZN;M;
(c) Su phan bd trong lugng phén tir (mirc d6 phén tan)

Mtrc d6 phan tan = Mw / Mn

Trong ban md ta nay, cac diéu kién x4c dinh ctiia phwong phap GPC 1a nhu

sau, trir khi dugc dé cap theo cach khac:

Tén may: thiét bi HPLC Pon vi HSS-2000, duoc san xuét boi
JASCO Corp.
Cot: Cot Shodex® LF-804 x 3 cot

(duoc bd tri ndi tiép)
Pha dong: Tetrahydrofuran
Téc do dong: 1,0 ml/phut

Thiét bi phat hién: RI-2031 Plus, duoc san xuit boi JASCO Corp.

Nhiét do: 40,0°C
Thé tich mau: vong mau 100p]
Néng d6 mau: Puoc diéu chinh dén khoang 0,1% khéi lugng

Tét hon, néu chi sb axit ctia thanh phan (A) ndm trong khoang tir 10 dén 50
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mgKOH/g, t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 10 dén 35 mgKOH/g, dic biét t&t
hon 13 ndm trong khoang tir 15 dén 30 mgKOH/g. Tt hon, néu chi sb axit cua
thanh phan (A) ndm trong khoang tir 10 dén 50 mgKOH/g do su cong vénh khong
tréd nén qua 16n, co thé thu duoc su héa rin dua, va su giam kha nang chiu dugc bién
ddi cua thoi tiét, kha nang chiu ubn, va dic tinh tuong tu c6 thé duoc ngan ngura khi
chi s4 axit nam trong khoang néu trén.

Chi sb axit ctia thanh phan (A) ¢6 thé duoc x4c dinh bing phuong phap sau.
Trudc tién, khoang 1g dung dich chira thanh phan (A) dugc cén chinh xéc, sau d6
30g dung méi hdn hop cua rugu isopropylic/toluen = 1/2 (ty 1é khdi luong) duoc
cho thém vao va hdn hop dugc hoa tan dong nhit. Lwong thich hop cia
phenolphtalein duoc cho thém vao dung dich thu duge lam chit chi thi, va su chudn
d6 duoc tién hanh bang cach sir dung dung dich KOH 0,1N (trong rugu). Chi sb
axit dugc tinh dya trén két qua chuén do theo cong thirc (o) sau day:

A=10xVfx 56,1/ (WpxI) - cong thirc (o)
Trong cong thirc (a), A 1a chi sb axit (mgKOH/g), Vf 1a thé tich chudn d6 (ml) cta
dung dich KOH 0,1N, Wp 1a khdi lugng (g) ctia dung dich chira thanh phén (A), va
I 13 ty 18 (% khéi luong) clia dung méi khong hay hoi trong dung dich chira thanh
phan (A).

T6t hon, néu trong lwong phén tir trung binh sé lIwong cla thanh phan (A)
thu dugc ndm trong khoang tir 5000 dén 50000, t&t hon nita 1a nim trong khoang tir
6000 dén 40000, dic biét t6t hon la nim trong khoang tir 7000 dén 25000. Trong
lwong phan tir trung binh s§ lwong nidm trong khoang tir 5000 dén 50000 13 c6 loi
do su giam kha nang chiu dugc bién dbi ciia thoi tiét hodc do bén hoa hoc o thé

dugc ngan ngira va nhd dé do tan trong dung moi phan cuc khong chira nito ¢6 thé
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duoc duy tri.

Thanh phan (B), 14 thanh phén chinh ctia ché phdm c6 thé hoa ran theo sang
ché, dugc giai thich dudi day.

Ché pham c6 thé héa rin theo sang ché con chira chat héa ran c6 kha ning
hoéa rin thanh phan (A). Chit héa ran 1a hop chét c6 hai hodc nhiéu nhém chire c¢6
kha ning phan tng véi nhém chire trong thanh phin (A). Khi thanh phin (A) c6
nhém bét ky trong sé nhém carboxyl, nhém hydroxyl, nhém anhydrit axit, nhém
isoxyanato, nhém amit hoic nhém amino, tot hon néu chit héa rin, 1a thanh phin
(B), c6 nhidu nhém epoxy, nhém isoxyanato, nhém hydroxyl, hoic nhom carboxyl
c6 kha ndng phan ung véi cdc nhdm chirc nay.

Khong c6 gidi han cu thé vé hop chit chira nhém epoxy duoc st dung 1am
chat hoa ran mién 14 hop chat nay 12 mét hodc nhiéu hop chit c6 nhém epoxy trong
mdt phan tir, it nhat mot hop chét 1a hop chit ¢6 hai hodc nhidu cic nhém epoxy
trong mot phén tr.

Vi du cu thé vé cac hop chit chita nhém epoxy duoc sir dung lam chét hoa
rin bao gdm cac nhua epoxy loai novolac, vi du nhu nhwa epoxy loai phenol
novolac va nhua epoxy loai ortho-cresol novolac, thu dugc bing cach epoxy hoa
nhwa novolac duoc tao ra bang cach ngung tu hodc ddng ngung tu phenol, cresol,
xylenol, resorxin, catechol hodc phenol va/hodc naphtol nhu a-naphtol, f-naphtol
hogc dihydroxynaphtalen v6i hop chit chira nhém aldehyt nhu formaldehyt,
axetaldehyt, propionaldehyt, benzaldehyt hodc salixylaldehyt v&i su c6 mat cia
cht xtc tac axit,

cac ete diglyxidyl ctia bisphenol A, bisphenol F, bisphenol S, biphenol

khong dugc thé hoic dugc thé bang alkyl hodc phenol trén co s stilben (hop chét
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epoxy loai bisphenol A, hop chit epoxy loai bisphenol F, hop chit epoxy loai
bisphenol S, hop chét epoxy loai biphenyl, hop chit epoxy trén co s stilben),

cic ete glyxidyl cua rugu nhu butandiol, polyetylen glycol hoac
polypropylen glycol,

cac nhua epoxy loai este glyxidyl cta axit carboxylic nhu axit phtalic, axit
isophtalic hodc axit tetrahydrophtalic,

cac nhua epoxy loai glyxidyl hodc loai metylglyxidyl nhu cadc nhua thu duge
bang cach thé hydro ¢ hoat tinh dﬁqc lién két voi nguyén tir nito cia anilin, bis(4-
aminophenyl)metan, axit isoxyanuric, va hop chit twong tur bang nhém glyxidyl,

cac nhua epoxy loai glyxidyl hodc loai metylglyxidyl nhu cac nhya thu duoc
bang cach thé hydro c6 hoat tinh duoc lién két voi nguyén tir nito ctia aminophenol
nhu p-aminophenol va hydro c¢6 hoat tinh trong nhém phenol hydroxy!l bang nhém
glyxidyl,

céc nhya epoxy vong béo thu duge bang cach epoxy hoa lién két olefin trong
phan tr nhu vinyl xyclohexen diepoxit, 3,4-epoxyxyclohexyimetyl-3,4-
epoxyxyclohexan carboxylat, va 2-(3,4-epoxy)xyclohexyl-5,5-spiro(3,4-
epoxy)xyclohexan-m-dioxan,

cac ete glyxidyl cia nhya phenol duoc cai bién bang para-xylylen va/hoic
meta-xylylen,

céc ete glyxidyl ctia nhya phenol duoc cai bién bang terpen,

céc ete glyxidyl ctia nhua phenol duoc cai bién bang dixyclopentadien,

céc ete glyxidyl ctia nhua phenol duoc cai bién bang xyclopentadien,

céc ete glyxidyl ctia nhwa phenol dugc cai bién bang vong thom c¢6 nhiéu

vong,
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céc ete glyxidyl cia nhua phenol chira vong naphtalen,

céc nhua epoxy loai phenol novolac dugc halogen hda,

cac nhya epoxy loai hydroquinon,

cdc nhya epoxy loai trimetylolpropan,

céc nhua epoxy béo mach thing thu dugc biang cich oxy hoa lién két olefin
béng axit peroxy nhu axit axit peraxetic,

cac nhya epoxy loai diphenylmetan,

cac san pham epoxy hoéa cua nhwa phenol loai aralkyl nhu nhua phenol
aralkyl hodc nhyua naphtol aralkyl,

cdc nhua epoxy chtra nguyén tr luu huynh,

cac ete glyxidyl cta trixyclo[5,2,1,0%%]decandimetanol, va

cdc nhua epoxy c6 ciu tric adamantan nhu 1,3-bis(1-adamantyl)-4,6-
bis(glyxidyloyl)benzen,  1-[2',.4"-bis(glyxidyloyl)phenyl]ladamantan,  1,3-bis(4'-
glyxidyloylphenyl)adamantan va 1,3-bis[2',4'-bis(glyxidyloyl)phenyl]adamantan.
Chuing ¢6 thé duoc st dung mét minh hodc & dang hén hop ciia hai hodc nhiéu loai.

Hop chit ¢6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong modt phan tir va ¢ ciu tric
vong thom va/hoic cau triic vong béo dugc uu tién lam hop chét ¢6 hai hodc nhiéu
cac nhom epoxy trong mdt phan tur.

Khi tinh dén dic tinh cach dién trong thoi gian dai cta mang héa rén theo
sang ché duoc mé ta sau day, cac hop chat c¢6 ciu tric trixyclodecan va cu trac
vong thom va hai hodc nhiéu nhém epoxy nhu cac ete glyxidyl ctia nhya phenol
dugc cai bién bang dixyclopentadien (nghfa 1a céc hop chat c¢6 clu truc
trixyclo[5,2,1,0>6]decan va cau tric vong thom va hai hodc nhiéu nhom epoxy), va

cic nhua epoxy c6 chu tric adamantan nhu 1,3-bis(1-adamantyl)-4,6-
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bis(glyxidyloyl)benzen,  1-[2',4'-bis(glyxidyloyl)phenyl]adamantan,  1,3-bis(4'-
glyxidyloyl phenyl)adamantan Vé 1,3-bis[2',4'-bis(glyxidyloyl)phenyl]adamantan
(nghia 14 cdc hop chat ¢6 cau tric trixyclo[3,3,1,1>7]decan va cdu triic vong thom
va hai hozc nhidu nhém epoxy) 1a duoc wu tién, trong s6 cac hop chit ¢6 hai hodc
nhiéu nhém epoxy trong mét phan tir va cu triic vong thom va/hodc cdu triic vong
béo, khi tinh dén sy tao ra cac san pham héa rén c6 mirc do hép thu nude thép. Cac

hop chét ¢6 cong thire (6) dudi day duoc dic biét wu tién.

:;7/\1\‘ | ?07/\0 \07/\0
o ' - . Sy Cong thire (6
COIOQOO™"

Trong cong thire (6), m 14 s6 nguyén duong.

Khi tinh dén kha nang phan tmg voi thanh phin (A), cic hop chit c6 nhom
amino va cau tric vong thom va hai hodc nhiéu nhém epoxy nhu cac nhya epoxy
loai glyxidyl hodc loai metylglyxidyl nhur cac nhua epoxy thu duoc bing cach thé
hydro c6 hoat tinh dugc lién két véi nguyén tir nito cia anilin hodc bis(4-
aminophenyl)metan bang nhém glyxidyl, va cic nhua epoxy loai glyxidyl hoac loai
metylglyxidyl nhu cdc nhwa epoxy thu duge biang cach thé hydro c6 hoat tinh dugc
lién két v6i nguyén tir nito va hydro c¢6 hoat tinh trong nhém phenol hydroxyl cua
céc hop chit aminophenol nhu p-aminophenol bang nhém glyxidyl 1a dugc uu tién
trong s cac hop chit ¢6 hai hodc nhiéu nhoém epoxy trong mdt phan tir va ciu tric
vong thom va/hodc ciu tric V(‘)ng‘ béo. Cac hop chit c6 cong thic (7) dusi day

duogc dac biét uu tién.
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Cong thuc (7)

Ngoai ra, vi du vé cac hop chit ¢ nhidu nhém isoxyanato, nghia 14 cac hop
chat polyisoxyanat, dugc st dung lam chit héa rin bao gdm céc hop chit
diisoxyanat, triisoxyanat, va cac hop chét isoxyanat c6 bdn chirc hodc cao hon. Khi
tinh dén su thay dbi theo thoi gian xuét hién khi tron 13n thanh phan (A) voi chét
hoéa rin, t5t hon néu cac hop chit polyisoxyanat trong d6 (cac) nhom isoxyanato
duoc lam 6n dinh béng chit bao vé dugce s dung. Ching cé thé duoc st dung mot
minh hodc & dang hdn hop cia hai hodc nhiéu loai.

Mac du khong c6 gidi han cu thé, chit bao vé c6 thé 1a ruou, phenol, oxim,
hodc chit tuong tu. Vi du vé céc hop chét isoxyanat dugc bao vé bao gém
"DURANATE 17B-60PX, TPA-B80OE, MF-B60X, MF-K60X, E402-B80T" Ia cac
san pham ciia Asahi Kasei Chemicals Corp., "Karenz MOI-BM, MOI-BP" 1a cac
san pham cua cong ty  Showa Denko K.K., va "BL-3175, BL-4165, Desmocap 11,
Desmocap-12" 13 c4c san pham cia cong ty Sumika Bayer Urethane Co., Ltd. Tét
hon, néu hop chét isoxyanat dugc bao vé dugce chon theo nhiét dd rin nhiét cua
thanh phan (A), va dic biét t6t hon néu BL-3175 duoc st dung trong trudng hop
nhiét d6 héa rin thap.

Khong c6 gi6i han cu thé vé hop chat chira nhém hydroxyl duoc sir dung
lam chit héa rin midn 1a hop chét nay 13 moét hodc nhidu hop chét c6 nhém

hydroxyl trong mét phan tir, trong d6 it nhit mot hop chét c6 hai hodc nhiéu nhém
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hydroxyl trong mot phéan tu.

Hop chét chira nhém hydroxyl duge st dung lam chét héa ran c6 thé 14 cac
ruou polyhydric va chét twong ty, va cac vi du cu thé bao gdm etylen glycol,
glyxerin, butandiol, va pentaerytritol.

Khong c6 gioi han cu thé vé& hop chit chira nhém carboxyl duoc sir dung
lam chét hoéa ran, mién 1a hop chit nay 13 mét hodc nhiéu hop chit c6 nhém
carboxyl trong mét phén tir, trong d6 it nhit mét hop chat c6 hai hodc nhiéu nhém
carboxyl trong mot phén ttr.

Hop chét chira nhém carboxyl duoc str dung lam chat héa rin c6 thé 1a cac
axit carboxylic da hoa tri va axit tuong tu, va cac vi du cu thé bao g@)m axit phtalic,
axit sucxinic, axit trimelitic, axit adipic, va axit pyromelitic.

Hop chét chtta nhém epoxy, hop chit polyisoxyanat, hop chit chirta nhém
hydroxyl, va hop chét chira nhém carboxyl ¢6 thé dugc stir dung mdt minh hodc &
dang hdn hop 1am chét héa rén, va c6 thé duoc chon theo cac nhém coé kha nang
phan tmg trong thanh phan (A). Vi du, tot hon néu hop chit isoxyanat duoc bao Vé
duoc sir dung khi thanh phan (A) ¢6 nhom hydroxyl, va t6t hon néu hop chét chira
nhém epoxy duoc sir dung khi thanh phan (A) ¢6 nhém carboxyl hodc nhém amino.
Chit hoa ran khong chi giéi han & hop chit chia nhém epoxy, hop chat
polyisoxyanat, hgp chat chita nhém hydroxyl, va hop chit chira nhém carboxyl
mién 14 hop chét nay c6 kha ning phan (mg v6i nhém cé kha ning phan tmg trong
thanh phin (A).

Luong ctia thanh phan (B) trong ché pham c6 thé héa rin theo sang ché nim
trong khoang tir 1 dén 55% khdi luong, tot hon 1a nﬁm trong khoang tir 2 dén 45%

khéi luong, t6t hon nita 1a nim trong khoang tir 2,5 dén 30% khdi lugng so voi
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téng lwong cta thanh phin (A) va thanh phin (B) trong ché phim c6 thé héa rin.
C6 loi néu lugng thanh phin (B) trong ché phdm c6 thé hoa rén theo sang ché ndm
trong khoang tir 1 dén 55% khdi lwong so véi tong khdi lugng cta thanh phan (A)
va thanh phan (B) trong ché phim c6 thé hoa rén, theo quan diém v& do bén voéi
dung méi cia mang hoéa rin theo ééng ché dugc mo ta sau day. Ngoai ra, dic tinh
cong vénh thﬁp, do tin cay vé su cach dién tbt, va su ngdn ngra hién tugng dut day
ndi ctia bang néi ddy mém khac biét bang nay bdi duoc phu bang mang c6 thé hoa
rin, mang nay c6 thé duoc cin bang t6t khi lwong thanh phin (B) nim trong
khoang néu trén.

Luong thanh phin (A) trong ché phdm c6 thé hoa rén theo sang ché nim
trong khoang tir 45 dén 99% khéi luong, t6t hon 1a nim trong khoang tir 55 dén
98% khdi lugng, tt hon nita 1a ndm trong khoang tir 70 dén 97,5% khéi luong, so
v6i tong luong cua thanh phan (A) va thanh phan (B) trong ché phim c6 thé hoa
ran. C6 loi néu luong thanh phan (A) trong ché pham c6 thé héa rén theo sang ché
nam trong khoang tir 45 dén 99% khéi luong so véi téng luong clia thanh phin (A)
va thanh phén (B) trong ché phim c6 thé hoa rin, theo quan diém vé& d6 bén véi
dung mbi ctia mang hoa rdn ciia sang ché duge mé ta sau day. Ngoai ra, dic tinh
cong vénh thip va sw ngin ngira hién tuong dat day ndi cta bang nbi ddy mém
khéc biét boi bang nidy dwoc phii bing mang c¢6 thé hoa rén, mang nay cé thé duoc
cén bang t6t khi lugng thanh phin (A) ndm trong khoang néu trén.

Tiép theo, thanh phin (C) Ia thanh phdn chinh ciia ché phdm c6 thé hoa rin
theo sdng ché duoc giai thich dudi day.

Khéng c6 gi6i han cu thé vé dung méi hitu co dugc st dung 1am thanh phan

(C) mién 14 thanh phan (A) va thanh phan (B) ¢6 thé dwoc hoa tan trong do, va cac
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vi du bao gém dung mdi trén co s& ete nhu dietylen glycol dimetyl ete, dietylen
glycol dietyl ete, dietylen glycol etyl metyl ete, dietylen glycol dibutyl ete, dietylen
glycol butyl metyl ete, dietylen glycol isopropyl metyl ete, trietylen glycol dimetyl
ete, trietylen glycol butyl metyl ete, tetraetylen glycol dimetyl ete, dipropylen
glycol dimetyl ete, va tripropylen glycol dimetyl ete,

cac dung mdi trén co s este nhu etylen glycol monometyl ete axetat, etylen
glycol monoetyl ete axetat, propylen glycol monometyl ete axetat, propylen glycol
monoetyl ete axetat, dipropylen glycol monometyl ete axetat, dipropylen glycol
monoetyl ete axetat, dietylen glycol monoetyl ete axetat, dietylen glycol
monometyl ete axetat, metyl metoxypropionat, etyl metoxypropionat, metyl
etoxypropionat, etyl etoxypropionat, va y-butyrolacton,

dung moi trén co s hydrocacbon nhu decahydronaphtalen,

dung méi trén co s& keton nhu xyclohexanon, va

cac dung moi trén co s¢ hydrocacbon thom nhu toluen va xylen. Cac dung
moi nay c6 thé duoc s dung mdt minh ho#c & dang hon hop cia hai hodc nhiéu
loai.

Trong s& cic dung moi néu trén, y-butyrolacton, dietylen glycol dietyl ete,
dietylen glycol monoetyl ete axetat, va dietylen glycol monometyl ete axetat duoc
uu ti€n, y-butyrolacton, dietylen glycol monoetyl ete axetat, va dietylen glycol
dietyl ete dugc wu tién hon nita, va dung mdi don cua y-butyrolacton, dung méi kép
cua y-butyrolacton va dietylen glycol monoetyl ete axetat, dung moi kép cua -
butyrolacton va dietylen glycol dietyl ete, va dung mdi ba thanh phan coa v-
butyrolacton, dietylen glycol monoetyl ete axetat va dietylen glycol dietyl ete duoc

uu tién nhat khi tinh dén sy can bing giita dic tinh in lu6i va tinh d& bay hoi cta
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dung moi hitu co.

Céc hdn hop dugc wu tién cia cac dung moi nay 14 ¢6 loi do ching 13 dung
mdi rat 6t trong muc in ludi.

Ngoai ra, cé thé va duoc wu tién khi tinh dén quy trinh st dung truc tiép
dung moi dé tdng hop thanh phin (A) duoc néu trén ddy lam mot phan cia cac
dung méi hiru co dugc wu tién nay ciia ché phim c6 thé héa rén theo sang ché.

T6t hon, néu ham lugng cua thanh phan (C) trong ché pham c6 thé hoéa rin
theo sang ché nim trong khoang tir 25 dén 75% khéi luong, tot hon nita 14 nim
trong khoang tir 35 dén 65% khdi luong so voi tong lugng cua thanh phin (A),
thanh phan (B), thanh phan (C), va thanh phan (D) dugc mb ta sau diy (so véi téng
luong cta thanh phan (A), thanh phan (B) va thanh phan (C) khi thanh phan (D)
khéng c6 mit trong ché phdm c6 thé héa rin theo sang ché), 14 céc thanh phan cua
ché phdm c6 thé hoa rin theo sang ché. Khi ham lwong cta thanh phan (C) nim
trong khoang tir 25 dén 75% khdi luong so voi tdng lwong cta thanh phin (A),
thanh phan (B), thanh phén (C), va chét don dugc md ta sau day (so voi téng lugng
ctia thanh phan (A), thanh phan (B) va thanh phén (C) khi cht don nay khong c6
mit trong ché phdm c6 thé hoa rén theo sang ché), 1a cac thanh phin cua ché phim
c6 thé hoa rin theo sang ché, do nhét ciia ché phim c6 thé hoa rén 1a ¢6 loi dé in
ludi va su phan b ctia ché phdm c6 thé hoa rin do muc do chay lan sau khi in lu6i
khong tré nén qué 16n. Do 4o, diéﬁ tich thuc té duoc in bang ché phém c6 thé hoa
rin khong tré nén qué 16n so voi dién tich méa ché phim c6 thé héa rén cn duge
phu (nghia 1a hinh dang cta ban in).

Tét hon, néu thanh phan (C) ¢6 mit v6i luong nam trong khoang tir 0,5 dén

20 phan khdi lwong so v6i 100 phan khdi lwong ctia thanh phin (A) trong ché phim
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c6 thé hoa rén.

Ngoai ra, ché phdm c6 thé héa rin theo séang ché c6 thé chira va tt hon la
chira it nhat mot loai hat min dugc chon tir nhém bao gém hat min vd co va hat min
hitu co, 1a thanh phan (D).

Céc vi du vé hat min v co bao gdm silic oxit (SiOz), nhom oxit (ALO3),
titan oxit (TiO»), tantan oxit (Ta20s), ziricon oxit (ZrO,), silic nitrit (Si3Ns), bari
titanat (BaO-TiO3), bari cacbonat (BaCO3), chi titanat (PbO-TiOz), chi ziriconat
titanat (PZT), chi lantan ziriconat titanat (PLZT), gali oxit (Ga203), spinel
(MgO-ALLO3), mulit (3A1203-2S10,), cordierit (2MgO-2A103-5S10,), da talc
(3Mg0-4S102-Hy0), nhom titanat (TiO2-A1203), ziricon oxit chira ytri oxit (Y203~
Z10y), bari silicat (BaO-8Si02), bo nitrua (BN), canxi cacbonat (CaCOs3), canxi
sulfat (CaSOgs), k€m oxit (ZnO), magie titanat (MgO-TiO,), bari sulfat (BaSOys),
bentonit hitu co, cacbon (C), va hydrotalxit. Ching c6 thé duoc st dung mot minh
ho#ic & dang hdn hop cua hai hodc nhiéu loai.

Céc hat min 1 nhua chiu nhiét ¢6 lién két amit, lién két imit, lién két este
hodc lién két ete dugc wu tién lam hat min hitu co. Nhya polyimit hozic tién chét
clia n6, nhua polyamit-imit hozic tién chit cia né, va nhua polyamit duoc uu tién
lam céc nhya néu trén theo quan diém v& tinh chiu nhiét va céac tinh chit co hoc.
Chung c6 thé duoc st dung mdt minh hodc & dang hdn hop ctia hai hodc nhiéu loai.

Tt hon, néu thanh phén (D) chira it nhat mot loai hat min duoc chon tr cac
hat min silic oxit va c4c hat min hydrotalxit trong s6 c4c hat min néu trén.

Céc hat min silic oxit dugc st dung trong ché phém ¢6 thé héa ran theo séng
ché duoc x4c dinh 12 bao gbm cac hat min duoc phu vé mit vat ly béng bot hodc

duoc xtr ly bé mat vé mit hoa hoc béng hop chét hiru co.
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Khong cé giéi han cu thé vé céac hat silic oxit duoc st dung trong ché phém
¢6 thé hoa rén theo sang ché, mién 1a chung phén tan trong ché phim c6 thé héa rin
theo séang ché @ tao ra bot nhio, va cé thé 1a san phém Aerosil dugc cung cép, vi
du, tir cong ty Nippon Aerosil Co., Ltd.

Céac hat min silic oxit nay, vi du nhu Aerosil co thé dugc st dung dé tao ra
dac tinh in & thoi diém in luéi, va cac hat min silic oxit dugc sir dung dé tao ra dic
tinh sol-gel thudn nghich trong truong hgp nhu vay.

Hydrotalxit 1a mét loai khodng vat d4t sét duge tao ra trong tu nhién, vi du
nhu MgsAL(OH)16CO3-4H,0 va khodng vat twong tu, va 1 hop chit vo co dang
16p. Hydrotalxit cfing ¢6 thé Ia san phim téng hop, va hydrotalxit nay 14 hop cht
dang 16p-Mg/Al va c6 thé cb dinh céac ion clorua (CI) va/hoic céc ion sulfat (SO*),
1a c4c ion am, nho su trao dbi ion véi cac nhém axit cacbonic ¢é mit gitta cac 16p.
Béng cach st dung chirc nang nay, n6 c6 thé dugc sir dung theo cich c6 loi dé gitt
lai cac ion clorua (CI) va céc ion sulfat (SO*) 1a cac ion gy ra su di chuyén cia
déng va thiéc dé cai thién do tin cay vé su cach dién.

Vi du vé cac san phidm hydrotalxit c6 ban trén thi truong bao gdm
STABIACE HT-1, STABIACE HT-7 va STABIACE HT-P tir cong ty Sakai
Chemical Industry Co., Ltd., va DHT-4A, DHT-4A2 va DHT-4C tur cong ty Kyowa
Chemical Industry Co., Ltd.

Tt hon, néu cac hat min v co va/hoic hat min hitu co niy c6 ¢& hat trung
binh ndm trong khoang tir 0,01 dén 10um, t6t hon nita 14 ndm trong khoang tir 0,1
dén 5pm.

Luong tron cua thanh phin (D) ndm trong khoang tir 0,1 dén 60% khdi

lwong, t6t hon 12 ndm trong khoang tir 0,3 dén 55% khdi luong, t6t hon nita 1a nam
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trong khoang tir 0,5 dén 40% khéi lugng so véi tong lugng cia thanh phan (A),
thanh phan (B), thanh phan (C) va thanh phan (D). Khi lugng tron ctia thanh phan
(D) nim trong khoang tir 0,1 dén 60% khdi luong so véi tong luong ctia thanh phan
(A), thanh phan (B), thanh phan (C) va thanh phan (D), d6 nhét clia ché phim co
thé héa rén 1a ¢6 1oi cho viée in ludi va sy phan bb ché phém c6 thé hoa ran do muc
d6 chay lan sau khi in ludi khong trd nén qué lon. Do d6, dién tich thuc t€ duoc in
bang ché phdm c6 thé hoa rin khong trd nén qué 16n so véi dién tich ma ché pham
c6 thé hoa ran can dugc phu (nghia 13 hinh dang cia ban in).

Ngoai ra, tbt hon néu thanh phan (D) c6 mit v6i luong ndm trong khoang tir
1 dén 30 phén khéi luong so v6i 100 phan khéi lwong cia thanh phan (A) trong ché
phim c6 thé hoa rin theo séng ché.

Céac phuong phap nhu phudng phap ngao tron bang cach st dung truc can,
phuong phap tron bang cach sir dung may tron, va phuong phéap tuong tu thudng
dugc thuc hién trong linh vuc k¥ thuat tao 16p phti va nhd dé mic d6 phéan tan du
c¢6 thé duoc tién hanh 1am phuong phép phan tan cic hat min v6 co va/hoic hitu co
trong ché phim c6 thé hoa ran theo sang ché.

Ché pham c6 thé hoa rin theo sang ché co thé con chira va t6t hon 13 con
chira chit khir bot dé ngn ngira hoic trc ché su tao bot & thoi diém in.

Céac vi du cu thé vé chat kht bot dugc st dung trong ché phém ¢ thé hoéa
rin theo sang ché bao gdm céc chét khir bot trén co sé silicon nhu BYK-077 (dugc
san xuit boi céng ty BYK Chemie Japan K.K.), SN-DEFOAMER 470 (duoc san
xuét boi cong ty San Nopco Ltd.), TSA750S (duoc san xuét boi cong ty Momentive
Performance Materials), va dau silicon SH-203 (dugc san xuét bdi cong ty Dow

Corning Toray Co., Ltd.),
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cac chat khir bot trén co s& polyme acrylic nhu DAPPO SN-348 (dugc san
xuét bai cong ty San Nopco Ltd.), DAPPO SN-354 (dugc san xuét boi cong ty San
Nopco Ltd.), DAPPO SN-368 (dugc san xuit béi cong ty San Nopco Ltd.), va
DISPARLON 230HF (duogc san xuat bai cong tyKusumoto Chemicals, Ltd.),

céc chat khir bot trén co s& axetylen diol nhur Surfynol DF-110D (dwoc san
xuét bdi cng ty Nisshin Chemical Industry Co., Ltd.) va Surfynol DF-37 (dugc sén
xuat boi cong ty Nisshin Chemical Industry Co., Ltd.), va

céc chat khir bot trén co s& silicon chira flo nhuw FA-630. Ching c¢6 thé duoc
str dung mot minh hodc & dang hon hop ciia hai hoic nhiéu loai.

Tét hon, néu ham lugng ctia chat khir bot ndm trong khoang tir 0,01 dén 5
phan khéi lwong, t&t hon nita 14 nim trong khoang tir 0,05 dén 4 phan khéi lugng,
dic biét tot hon 1a nam trong khoang tir 0,1 dén 3 phin khéi luong so véi téng
lwong ctia thanh phan (A), thanh phan (B), thanh phan (C) va thanh phin (D) (téng
lwong ctia thanh phéan (A), thanh phan (B) va thanh phin (C) khi thanh phén (D)
khéng c6 mit) bang 100 phan khdi luong.

Ngoai ra, t6t hon néu chét khir bot c¢6 mat trong ché phim c6 thé hoa rén véi
lwong nam trong khoang tir 0,2 dén 10 phan khdi lwong so v6i 100 phan khéi luong
ctia thanh phan (A).

Ché phim c6 thé héa ran theo sang ché c6 thé con chira va t6t hon 13 con
chira chét xiic tién héa rin. Khong c6 gidi han cu thé vé chat xidc tién héa rén, mién
1a chit nay 1a hop chét xuc tién phan tmg gitta nhém epoxy va nhém carboxyl. Céc
vi du bao gém cac hgp chét trén co s triazin 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 pham cong 2,4-
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diamino-6-vinyl-s-triazin-axit isoxyanuric,

céc hop chat imidazol 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]ure, 1-xyanoetyl-2-undexylimidazol, 1-xyanoetyl-2-
metylimidazoli trimelitat, 1-xyanoetyl-2-phenylimidazoli trimelitat, 1-xyanoetyl-2-
etyl-4-metylimidazoli trimelitat, 1-xyanoetyl-2-undexylimidazoli 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-4'-metylimidazolyl-
(1"]-etyl-s-triazin, 1-dodexyl-2-metyl-3-benzylimidazoli clorua, N,N'-bis(2-metyl-
I-imidazolyletyl)ure, N,N'-bis(2-metyl-1-imidazolyletyl)adipamit, 2-phenyl-4-
metyl-5-hydroxymetylimidazol, 2-phenyl-4,5-dihydroxymetylimidazol, san phdm
cong 2-metylimidazol-axit isoxyanuric, san phdm cong 2-phenylimidazol-axit
isoxyanuric, san phim cong 2,4-diamino-6-[2'-metylimidazolyl-(1')-etyl-s-
triazin-axit 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, vinyl imidazol, 1-metylimidazol, 1-
alylimidazol, 2-etylimidazol, 2-butylimidazol, 2-butyl-5-hydroxymetylimidazol,
2,3-dihydro-1H-pyrolo[1,2-a]benzimidazol, 1-benzyl-2-phenylimidazol
hydrobromua, va 1-dodexyl-2-metyl-3-benzylimidazoli clorua,

cdc hop chét xycloamidin va din xudt cla chung nhu cdc hop chét

diazabixycloalken nhu 1,5-diazabixyclo(4.3.0)nonen-5 va cac mudi cta né va hop
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chét 1,8-diazabixyclo(5.4.0)undexen-7 va cac mudi cia no,

cdc hop chat trén co s& amin nhu trietylendiamin, benzyldimetylamin,
trietanolamin, dimetylamino etanol, va tris(dimetylaminometyl)phenol,

céc hop chét trén co s& phosphin nhu triphenylphosphin, diphenyl(p-
tolyl)phosphin, tris(alkylphenyl)phosphin, tris(alkoxyphenyl)phosphin,
tris(alkyl-alkoxyphenyl)phosphin, tris(diaralkylphenyl)phosphin,
tris(trialkylphenyl)phosphin, tris(tetraalkylphenyl)phosphin,
tris(dialkoxyphenyl)phosphin, tris(trialkoxyphenyl)phosphin,
tris(tetraalkoxyphenyl)phosphin, trialkylphosphin, dialkylarylphosphin, va
alkyldiarylphosphin, va

dixyan diazit.

Céac chit xuc tién hoa ran nay co thé duoc st dung m&t minh hodc & dang
hén hop ciia hai hozc nhiéu loai.

Trong sb cac chét xtc tién hda rin nay, melamin, cac hop chit imidazol, cac
hop chit xycloamidin, dén xut ctia cic hop chét xycloamidin, cic hop chét trén co
s& phosphin va cac hgp chit trén co sé amin 13 duge wu tién, va melamin, 1,5-
diazabixyclo(4.3.0)nonen-5 va cac mudi - cua no, va 1,8-
diazabixyclo(5.4.0)undexen-7 va cdc mudi cia né duge wu tién hon nira khi tinh
dén su can bing vé hiéu qua xic tién héa ran va tinh ning cach dién.

Khéng c6 giéi han cu thé vé luong tron cia cac chit xuc tién hoa rén nay,
mién 14 dat duoc hiéu qua xuc tién hoa ran. Tuy nhién, theo quan diém vé dic tinh
héa ran cla ché phém ¢6 thé hoa ran theo sang ché va dic tinh cach dién va tinh
chiu nuée ciia mang phii chdng thu duge bing cach hoéa rin ché phim c6 thé hoa

ran theo sdng che, tot hon néu chat xuc tién hda ran dugc thém vao vdi lugng nam
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trong khoang tir 0,05 dén 5 phan khéi luong, t&t hon nita 1a ndm trong khoang tir
0,1 dén 3 phan khéi luong so véi tong lugng cua thanh phan (A) va thanh phan (B)
14 céc thanh phin chinh ctia ché phdm c6 thé héa rin theo sang ché bang 100 phin
khdi lwong. Khi chit xtc tién héa rin dwoc thém vao véi lugng nam trong khoang
tir 0,05 dén 5 phéan khdi lugng so voi téng luong ciia thanh phan (A) va thanh phin
(B) bang 100 phan khéi luong, sy hoa rin ¢6 thé duge thuc hién trong khoang thoi
gian ngin va mang pht chong thu dugc bang cach héa ran ché phdm c6 thé hoa rin
theo sang ché c6 dac tinh cach dién va tinh chiu nuéce tdt.

Khi can ngin ngira sy giam chit luong do qua trinh oxy hoéa ctia nhya va su
bién mau khi gia nhiét ctia nhua, céc chat chéng oxy héa nhu chit chng oxy héa
trén co s& phenol, chat chdng oxy héa trén co s& phosphit, va chat chéng oxy héa
trén co s thioete ¢6 thé duoc cho thém vao ché phdm c6 thé hoa ran theo sang ché.

Ngoai ra, chit 1am déu, chat tao mau nhu thude nhudém va chit mau, chét
lam cham ngon lira, va chat lam tron c6 thé dugc cho thém tiép vao ché phdm c6
thé hoa ran theo sang ché nhim muc dich cai thién kha niang gia cong ¢ thoi diém
str dung va dédc tinh mang trude va sau khi tao mang.

Khong c6 gi6i han cu thé vé phuong phap tao ra ché phim c6 thé hoa rin
theo sang ché mién 13 thanh phan (A), thanh phan (B) va thanh phan (C), va céc
thanh phan khac, néu cin, dugc hoa tan hodc phan tan trong dung méi hiru co. Vi
du, ché phém ¢6 thé hoa ran theo sang ché ¢6 thé dugc tao ra béng cach didu ché
thanh phan chinh chia it nhit 1a thanh phin (A) va chat hoa rén chira it nhit 1a
thanh phan (B), va sau d6 tron thanh phan chinh v6i chit hoa rin.

T6t hon, néu ché phim c6 thé hoa rén theo sang ché co chi sé sol-gel thuan

nghich & nhiét d6 25°C 16n hon hoic bang 1,1, t6t hon nita 12 nim trong khoang tr
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1,1 dén 3,0, dic biét t6t hon 1a nim trong khoang tir 1,1 dén 2,5 dé thu duoc dic
tinh in Iudi tot va ngan nglra ché phdm c6 thé hoa rin chay sau khi in ché phdm nay
lam cho d6 day clia mang tré nén khong déu. C6 thé dat duoc chi sb sol-gel thuan
nghich & nhiét d 25°C 16n hon hodc bing 1,1, vi du, bing cach diéu chinh chi s6
sol-gel thuan nghich béng cach st dung cac hat min v6 co hodc hat min hiru co,
hoac béng cach diéu chinh chi s6 sol-gel thuan nghich béng cach sir dung chét phu
gia polyme, va phwong phap trong d6 chi s sol-gel thuén nghich duoc diéu chinh
béng cach sir dung hat min v6 co va hat min hitu co 1a dugc wu tién.

Thuat ngit "chi sb sol-gel thuén nghich" dugc st dung trong ban mo ta nay
dugc dinh nghia 1a ty 1& ctia d6 nhot & nhiét do 25°C véi te do quay bang 1
vong/phiit va d6 nhét & nhiét d6 25°C véi tée do quay bang 10 vong/phut dwoc xac
dinh bang cich st dung nhdt ké dang nén/dia (san phim cta Brookfield, model:
DV-II+Pro, s4 hiéu model cta truc chinh: CPE-52).

Tét hon, néu ché phdm c6 thé héa rin c6 do nhét & nhiét do 25°C duge xéac
dinh bang cach str dung nhét ké kiéu quay nim trong khoang tir 20 Pa-s dén 80
Pa-s, tot hon nita 1a nim trong khoang tir 30 Pa-s dén 50 Pa‘s. Ché phim nay ¢6 xu
huéng chay lan rong sau khi in va d¢ day mang c6 xu hudng giam di khi d6 nhot
néu trén thip hon 20 Pa's, va luong chuyén ché pham nay dén nén c6 xu hudng
giam di va cac khoang trong va 18 13 ¢6 xu hudng tang lén trong mang in khi do
nhét néu trén cao hon 80 Pa-s.

Cudi cting, mang héa rin theo sang ché, mang phu chdng theo sang ché,
bang ndi ddy mém va phuong phép san xuit bang néi ddy mém duoc giai thich.

Mang héa ran theo séng ché chira san phim hoa rin c6 thé thu duoc bing

cach hda ran ché pham cé thé hoa ran theo sang ché. Ngoai ra, linh kién dién tir ctia
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sang ché c6 mang héa rén.

Ming pht chdng theo sang ché 1 mang phu chdng cho bang nbi ddy mém
va chira san pham héa rén ctia ché phim c6 thé hoa rin theo sang ché, cu thé hon
mang pht chéng cho bang ndi ddy mém thu dwgc bing cach phii ché phdm c6 thé
héa rin theo sang ché trén mot phén hodc toan bd bé mit ¢6 su nbi day cta bang
ndi day mém duoc tao ra, va trong-dé su ndi day dugc tao ra trén nén mém déo, va
héa ran ché phdm nay.

Ngoai ra, bang ndi diy mém theo sang ché 14 bang ndi diy mém, trong d6
mot phén hodc toan bd bé mit c6 sy nbi day cua bang nbi day mém dugc tao ra, va
trong d6 su ndi day duoc tao ra trén nén mém déo, duoc phi bang mang phi chdng.

Tét hon, néu sy ndi ddy duoc phii bang mang phu chdng 1a sy ndi diy dong
duoc ma thiée khi tinh dén viéc ngan ngua hién tugng oxy hoa cua phén nbi day va
khi tinh dén chi phi.

Phuong phép san xuit bang nbi diy mém theo sang ché 1a phuwong phap san
xuit bang nbi didy mém dugc pht bing mang phu chong, phuong phép nay bao
gbm bude 1' va budce 2' duge mo ta dudi day.

Bude (1'): in ché pham c6 thé hoa rén theo sang ché 1én it nhit mot phan cta
kiéu nbi day ctia bang nbi day mém dé tao ra mang in trén kiéu ndi day nay.

Budce (2'): gia nhiét mang in thu duoc trong budc 1' & nhiét d6 ndm trong
khoang tir 100 dén 170°C, mang in ma mot phan dung méi da duoc loai bo ra khoi
d6 thu dugce bang cach cho mang in thu dugc trong bude 1' vao mdi trudng & nhiét
d6 nim trong khoang tir 40 dén 100°C dé lam bay hoi mot phan dung méi duoc
chtra trong mang in, hodc mang in ma toan b6 dung méi da dugc loai bo ra khoi do

thu dugc bang cdch cho mang in thu dugc trong bude 1' vao mdi truong & nhiét do
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nim trong khoang tir 40 dén 100°C dé 1am bay hoi toan bd luong dung moi duge
chira trong mang in, dé héa rin mang nay dé thu duoc mang pht chdng.

Ché phém c6 thé héa rin theo sang ché c6 thé duoc st dung, vi dy, lam muc
dung cho mang phti chdng dé bao vé su cach dién ctia ddy néi. San phim hoa rin
ctia sang ché c6 thé duge sir dung lam mang phu chdng dé bao vé su cach dién. Cu
thé, san phdm héa rin cia sang ché c6 thé duge sir dung 1am mang pha chong dé
bao vé su cach dién cia day ndi béng cach phu mot phén hoic toan bd su nbi day
trén bang néi ddy mém, vi du nhu chip trén mang (chip on film: COF).

Cac budc cu thé duoc thyc hién trong phuong phap san xudt bang ndi day
mém theo sdng ché duwoc mé ta dudi ddy. Mang phu chdng ¢6 thé duoc tao ra trén
bang ndi day mém, vi du, béng budc (1) va bude 3, va budc 2, néu can, duoc mo ta
dudi day.

Bude (1): in ché pham c6 thé héa rén theo sang ché 1én it nhit mot phan ctia
kiéu ndi day ctia bang néi day mélﬁ dé tao ra mang in trén kiéu ndi day nay.

Budce (2): cho mang in thu duge trong bude (1) vao mdi trudong ¢ nhiét do
nim trong khoang tir 40 dén 100°C dé 1am bay hoi mot phin hodc toan bd dung
moi dugc chira trong mang in nay.

Budce (3): gia nhiét mang in thu duge trong bude (1) hodc mang in thu duge
trong budc (2) & nhiét do nam trong khoang tir 100 dén 170°C dé hoa rin mang nay
dé thu duoc mang phu chdng.

Nhiét d6 dé lam bay hoi trong budc (2) dung mdi trong mang in thu duoc
trong budce (1) bang cach cho mang in nay vao moi truomg & nhiét dé nim trong
khoang tir 40 dén 100°C, thuong 14 & nhiét d6 ndm trong khoang tir 40 dén 100°C,

tdt hon 1a ndm trong khoang tir 60 dén 100°C, t6t hon nita 14 ndm trong khoang tr
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70 dén 90°C khi tinh dén téc d6 bay hoi ciia dung mdi va su chuyén nhanh dén
cong doan tiép theo (cong doan hoa rdn mang in bang cach gia nhiét & nhiét d6 nim
trong khoang tir 100 dén 170°C). Khong c¢6 gidi han cu thé vé thoi gian dé lam bay
hoi dung méi trong mang in trong bude (2) bing cach cho mang in thu dugc trong
bude (1) vao mdi trudng & nhiét dd ndm trong khoang tir 40 dén 100°C, nhung t5t
hon 13 thoi gian nay ndm trong khoang tir 10 dén 120 phut, t6t hon nita 1a nim
trong khoang tir 20 dén 100 phat.

Cong doan lam bay hoi dung méi trong mang in thu duogc trong bude (1)
bing cach cho mang in nay vao mdi trudng & nhiét d6 ndm trong khoang tir 40 dén
100°C dugc thyuce hién tiy theo nhu cau. Ciing ¢ thé chuyén budce 3 1én ngay sau
budc (1) va gia nhiét mang in & nhiét d6 ndm trong khoang tir 100 dén 170°C dé
hoa rin mang nay dé thu dugc mang pht chdng dé thuc hién phan tng hoéa rén va
loai bé dung mdi dong thoi. Lién quan dén cac diéu kién ran nhiét duoc thuc hién &
day, t6t hon néu nhiét d6 rin nhiét ndm trong khoang tir 105 dén 160°C, t6t hon
nfta 13 nam trong khoang tir 110 dén 150°C theo quan diém vé viéc ngin ngira su
khuéch tan cua 16p dugc ma va thu dugce dédc tinh cong vénh thép va tinh d& udn
thich hop 1am mang bao vé. Mic di khong c6 giéi han cu thé vé thoi gian rén nhiét
dé hoéa rin mang in bang nhiét dé thu duoc mang pht chdng, t&t hon 13 thoi gian
nay nam trong khoang tir 10 &&n150 phut, t5t hon nita 1a ndm trong khoang tir 15
dén 120 pht.

C6 thé thu duoc bang ndi day mém, trong d6 mot phﬁn hodc toan bd bé mit
6 su ndi day cua bang ndi day mém dugc tao ra, va trong do su ndi day duoc tao
ra trén nén mém déo, duoc phi bing mang pht chdng bang phuong phap néu trén.

Ngoai ra, ché phim c6 thé héa ran theo sang ché, trong d6 cac thanh phan
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tuy y néu trén c6 thé duge thém vao va dugce tron dong nhat, néu can, hitu ich de
diing lam vat liéu tao mang, muc phi chong dung cho thiét bi ban dan va céc linh
kién dién tir khac nhau, myc bado vé mdi han vay va mang ngan cach gitra cac 16p,

va c6 thé duoc st dung lam vét liéu phu, chét phu, keo, va vét liéu tuong tu.

Vi du thwe hién sang ché
Séng ché s& duoc giai thich chi tiét thém dua vao cac vi du sau day. Tuy

nhién, pham vi ctia sang ché khong bi gidi han badi cac vi du nay.

Xéc dinh chi sd axit

Chi s6 axit cua dung dich chtra thanh phan (A) dugc sir dung trong sang ché
dugc xac dinh bang phuong phap duoc mé ta dudi day, va chi sé axit cua thanh
phan (A) duoc tinh bing cich str dung cong thirc (o). Dung mdi c6 chi sb axit bing
"0" dugc sur dung trong dung dich.

Khoang 1g dung dich chira thanh phan (A) duoc cén chinh xac, sau do 30g
dung moi hdn hop cia ruou isopropylic/toluen = 1/2 (ty 1& khdi lugng) duge cho
thém viao va hdn hop nay duoc hoa tan dong nhit. Luong thich hop cua
phenolphtalein dugc cho thém vao dung dich thu duge lam chét chi thi, va sy chuin
d6 dugc tién hanh bing cach st dung dung dich KOH 0,1N (trong ruou). Chi sb
axit duoc tinh dua trén két qua chuan do theo cOng thire sau (a):

A=10xVEfx 56,1/ (WpxI) - cong thic (o)
Trong cong thirc (o), A 1a chi s6 axit (mgKOH/g), Vf 1a thé tich chuén d6 (ml) cua
dung dich KOH 0,1N, Wp Ia khéi lugng (g) ctia dung dich chira thanh phin (A), va

I 14 ty 1& (% khéi lwong) cua thanh phan (A) trong dung dich chira thanh phin (A).
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Xéc dinh chi s6 hydroxyl

Chi s6 hydroxyl dugc x4c dinh theo phwong phép JIS K0070.

Xéc dinh trong luong phan tir trung binh sé lugng

Trong luong phan tir trung binh s6 luong 13 trong Iugng phan ti trung binh
s6 luong tinh theo polystyren duoc xac dinh bang phuong phap GPC, va céc didu

kién x4c dinh ctia phuong phip GPC la nhu sau:

Tén may: thiét bi HPLC HSS-2000, duoc san xuét boi
JASCO Corp.
Cot: Shodex® Cot LF-804 x 3 cot

(dwoc bb tri ndi tiép)
Pha dong: Tetrahydrofuran
Téc do dong: 1,0 ml/phut

Thiét bi phat hién: RI-2031 Plus, duoc san xut bai JASCO Corp.

Nhiét do: 40,0°C
Thé tich mau: vong mau 100pl
Nbng d6 mau: duoc diéu chinh dén khoang 0,1% khdi lugng

Xéc dinh chi s sol-gel thuan nghich

Chi sb sol-gel thudn nghich cia ché phém ¢6 thé héa ran duoc xac dinh béng
phuong phép sau.

Béng céach sir dung 0,8g ché phadm c6 thé héa rin, do nhét duge xac dinh sau
khi bét diu do 7 phut & nhiét d6 25,0°C va tdc do quay bang 10 vong/phit bing
cach str dung nh6t ké kiéu non/dia (duoc san xuat béi Brookfield, model: DV-
[I+Pro, s& hiéu model cta truc chinh: CPE-52). Sau d6, d6 nhét duge xéac dinh sau

khi bit d4u do 7 phiit & nhiét d6 25,0°C va véi tc d6 quay bang 1 vong/phiit.
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Chi s sol-gel thuan nghich dugc tinh nhu sau:
Tinh chi s sol-gel thuén nghich:
Chi s6 sol-gel thuan nghich = [d0 nhét & téc do quay 1 vong phit]/ [d6 nhét & toe

do quay 10 vong/phut]

Téng hop polyeste polyol
Vi du tong hop tham chiéu 1 <Polyeste diol (a)>

983,5g (6,74mol) anhydrit phtalic va 879,2g (7,44mol) 1,6-hexandiol dugc
cho vao binh phéan tmg c6 trang bi thiét bi khudy, nhiét ké va bo ngung tu c6 thiét bi
chung cét, nhiét d6 bén trong binh phan tng dugc ting 1én 140°C bing cach sir
dung bé diu, va viéc khudy duogc tiép tuc trong 4 gid. Sau d6, trong khi tiép tuc
khudy, 1,74g mono-n-butyltin oxit dwoc thém vio, nhiét do bén trong binh phan
tmg dugc tang dan, bom chan khéng dugc ndi voi binh phan tmg dé 1am giam dan
&p suat bén trong binh phan tmg, va nudc dugce loai bo ra khéi binh phan tmg bang
cach chung cit dudi ap suit giam. Cudi ciing, nhiét do bén trong duoc ting 1én
220°C va 4p suat dugc giam dén 133,32 Pa. Phan tmg duoc két thic sau 15 gior khi
khing dinh duge ring khong con nude duge chung cét thém. Polyeste polyol thu
dugc (sau day dugc goi 1a "Polyeste diol (0))") ¢6 cAu triic cua cong thirc (2) néu
trén, va n nam trong khoang tir 1 dén 20. Chi sé hydroxyl dugc x4c dinh bing 53,1
mg-KOH/g.
Téng hop thanh phan (A)
Vi du téng hop 1 <Dung dich A-1>

270,7 phan khdi luong dianhydrit 3.,3",4,4'-benzophenontetracarboxylic
(BTDA) lam tetracarboxylic dianhydrit, va 964,4 phan khdi luong y-butyrolacton

lam dung moéi dugce cho vao binh phdn ing c6 4 cd duge trang bi thiét bi khuéy,
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6ng 1am ngudi, éng nap nito va nhiét k&, va hdn hop nay duoc khudy & nhiét do
120°C d& hoa tan BTDA. 142,6 phan khdi luong 4,4'-diphenylmetan diisoxyanat
(MDI) dugc cho thém vao 1am hop chat diisoxyanat va dugc khudy tiép, sau d6 0,1
phan khdi lugng 1,8-diazabixyclo[5.4.0]-7-undexen (DBU) duoc cho thém vao lam
chit xtic tic, va phan tmg dugc tién hanh trong 3 gidy & nhiét do 120°C trong dong
nito. Sau do, san phim cua phan tmg duoc 1am ngudi dén nhiét do trong phong dé
thu dugc prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & dau tan cing c6 ndéng d6 ham
luong chit rin bing 30% khdi luong.

Sau d6, prepolyme imit chita nhém anhydrit axit & dAu tan cling thu duogc co
néng dd ham luong chét rén béng 30% khdi luong duoc gia nhiét dén nhiét do
100°C va duoc khudy, tiép do 908,7 phan khéi lugng polyeste diol (o)) va 1018,7
phan khéi lugng y-butyrolacton dwgc cho thém vao va hén hop nay duge khudy
tiép. 2,4 phan khdi luong 4-dimetylaminopyridin (DMAP) dugc cho thém vao lam
chét xuc téc, va phan tmg dugc tién hanh trong 8 gid & nhiét d6 100°C. Sau d6, san
phim ciia phan tmg duoc lam ngudi dén nhiét d6 trong phong dé thu duoc dung
dich chira hop chit ¢6 lién két imit va nhém hydroxyl va cé ndéng d6 ham luong
chét rin bang 40% khéi luong (hop chét nay sau ddy duoc goi 1a "hop chét (A-1)").
Hop chit (A-1) c¢6 trong lugng phén tir trung binh sé luong bang 15000 va muic do
phan tan bang 4,0, va chi sb axit cia ham lugng chat rin bing 25 mgKOH/g.

Vi du téng hop 2 <Dung dich A-2>.

270,7 phan khdi lugng dianhydrit 3,3'4,4'-benzophenontetracarboxylic
(BTDA) 1am dianhydrit tetracarboxylic, va 964,4 phan khéi Iuong y-butyrolacton
lam dung méi duge cho vao binh phan tng c6 4 ¢d duge trang bi thiét bi khudy,

bng 1am ngudi, 6ng nap nito va nhiét ké, va hdén hop nay dugc khudy & nhiét do
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120°C dé hoa tan BTDA. 142,6 phan khdi luong 4,4'-diphenylmetan diisoxyanat
(MDI) duoc cho thém vao 1am hop chit diisoxyanat va hén hop niay duoc khudy
tiép, sau d6 0,1 phan khéi luong 1,8-diazabixyclo[5.4.0]-7-undexen (DBU) duoc
cho thém vao lam chét xtic tac, va phan tng dugc tién hanh trong 3 gid ¢ nhiét do
120°C trong dong nito. Sau d6, san phim cta phan tng dwoc 1am ngudi dén nhiét
d6 trong phong dé thu duoc prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & déu tin
cling ¢6 ndng dd ham luong chat rin bang 30% khdi luong.

Tiép d6, prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & d4u tin cling thu dugc
co néng do ham lugng chét rén béng 30% khdi luong dugc gia nhiét dén nhiét do
100°C va dugc khudy, sau d6 908,7 phan khdi lugng polyeste polyol trén co sé 3-
metyl-1,5-pentandiol: axit isophtalic (duoc san xuét boi céng ty Kuraray, tén san
pham: Kuraray Polyol P-2030 (*)) va 1018,7 phan khéi lugng y-butyrolacton duoc
cho thém vao va hdn hop nay duoc khudy tiép. 2,4 phan khdi luong 4-
dimetylaminopyridin (DMAP) duoc cho thém vao lam chit xtic tac, va phan ung
duoc tién hanh trong 8 gid & nhiét do 100°C. Sau do, san phém cua phan ng duoc
lam ngudi dén nhiét d6 trong phong dé thu duoc dung dich chira hop chét c6 lién
két imit va nhém hydroxyl va c6 ndng d6 ham lwong chat rén bing 40% khéi luong
(hop chat nay sau day duoc goi 1a "hop chit (A-2)"). Hop chit (A-2) co trong
lwong phén tir trung binh sé Iugng bing 15000 va mirc d6 phan tan bang 4,0, va chi
s axit cta ham Iugng chét ran bang 25 mgKOH/g.

(* Polyeste polyol ¢6 cdu tric cta cong thirc (2) néu trén, trong d6 n ndm trong

khoang tir 8,0 dén 8,1 khi tinh trung binh).

Vi du téng hop 3 <Dung dich A-3>

270,7 phin khdi lwong dianhydrit 3,3',4,4'-benzophenontetracarboxylic
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(BTDA) dianhydrit lam tetracarboxylic, va 863,2 phan khéi lwong y-butyrolacton
lam dung mdéi dugc cho vao binh phéan mg c6 4 cb duoc trang bi thiét bi khudy,
éng lam ngudi, éng nap nito va nhiét ké, va hdn hop nay duoc khqu ¢ nhiét do
120°C dé hoa tan BTDA. 99,3 phan khéi lugng COSMONATE T-80 (dwoc san xuét
boi cong ty Mitsui Chemicals Polyurethanes, Inc.), 1a hdn hop ciia 2,4-tolylen
diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat (TDI) c6 ty & khéi lugng béng 80 : 20, dugc
cho thém vao 1am hop chét diisoxyanat va hdn hop nay dugc khudy tiép, sau d6 0,1
phin khéi luong 1,8-diazabixyclo[5.4.0]-7-undexen (DBU) duoe cho thém vao lam
chit xuc tac, va phan tmg duoc tién hanh trong 3 gir & nhiét d6 120°C trong dong
nito. Sau do, san phém ctua phan Umg dugc 1am ngudi dén nhiét do trong phong dé
thu duoc prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & dau tan ciing cé ndng do ham
lwong chét ran biang 30% khéi lugng.

Sau do, prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & dau tan cing thu duoc c6
ndng do ham luong chit rédn bing 30% khéi lwong dugc gia nhiét dén nhiét do
100°C va duogc khudy, sau d6 908_,7 phan khéi lugng polyeste diol (o) va 1054,8
phan khéi lugng y-butyrolacton dwoc cho thém vao va hdn hop nay dugc khudy
tiép. 2,4 phan khdi luong 4-dimetylaminopyridin (DMAP) duoc cho thém vao lam
chét xuc tac, va phan mg dugc tién hanh trong 8 gid & nhiét d6 100°C. Sau d6, san
phim cua phan tmg dugc 1am ngudi dén nhiét do trong phong dé thu dugc dung
dich chtra hop chit ¢6 lién két imit va nhém hydroxyl va c¢6 ndng d6 ham luong
chit rin bang 40% khéi luong (hop chét nay sau ddy dwoc goi 1a "hop chét (A-3)").
Hop chét (A-3) ¢6 trong lwong phan tir trung binh s6 luong bang 15000 va mirc do

phan tan bing 4,0, va chi s6 axit ctia ham luong chét rén bang 26 mgKOH/g.
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Vi du téng hop 4 <Dung dich A-4 >

270,7 phan khdi luong dianhydrit 3,3',4,4'-benzophenontetracarboxylic
(BTDA) lam dianhydrit tetracarbokylic, va 863,2 phan khdi lugng y-butyrolacton
lam dung moéi dugc cho vao binh phan Umg c6 4 cd duoc trang bi thiét bi khuéy,
6ng lam ngudi, 6ng nap nito va nhiét ké, va hon hop nay dugc khuéy ¢ nhiét do
120°C dé hoa tan BTDA. 99,3 phén khéi lvong COSMONATE T-80 (dugc san xuAt
bdi cong ty Mitsui Chenﬁcals Polyurethanes, Inc.), 1a hdn hop cua 2,4-tolylen
diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat (TDI) c6 ty 1& khdi luong bang 80 : 20, duoc
cho thém vao 1am hop chat diisoxyanat va hdn hop nay dwoc khudy tiép, sau do 0,1
phan khdi lugng 1,8-diazabixyclo[5.4.0]-7-undexen (DBU) dugc cho thém vao lam
chit xtc tac, va phan tmg duoc tién hanh trong 3 gid & nhiét d6 120°C trong dong
nito. Sau d6, san pham ctia phan tmg dwoc 1am ngudi dén nhiét do trong phong dé
thu dugc prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & dau tan cing c6 ndng d6 ham
lwong chat ran bang 30% khdi luong.

Sau dé6, prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & déu t4n cing thu duoc c6
néng do ham luong chit rin béng 30% khbi lugng duoc gia nhiét dén nhiét do
100°C va hdn hop nay duoc khudy, tiép d6 908,7 phan khdi luong polyeste polyol
trén co s 3-metyl-1,5-pentandiol : axit isophtalic (dwoc san xudt boi cong ty
Kuraray, tén san phim: Kuraray Polyol P-2030) va 1054,8 phan khéi luong y-
butyrolacton dugc cho thém vao va hdn hop nay duoc khudy tiép. 2,4 phan khdi
lugng 4-dimetylaminopyridin (DMAP) duoc cho thém vio 1am chat xtc tic, va
phan g duoc tién hanh trong 8 gir & nhiét d6 100°C. Sau d6, san pham ctia phan
g duoc 1am ngudi dén nhiét d6 trong phong dé thu duoc dung dich chira hop chit

c6 lién két imit va nhém hydroxyl va cé nong do ham lugng chét rin bing 40%
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khdi lugng (hop chit nay sau ddy duoc goi 1a "hop chit (A-4)"). Hop chit (A-4) c6
trong lugng phan tir trung binh s6 lwong bang 15000 va mirc d6 phén tan bing 4,0,

va chi s axit ctia ham Iuong chét rén bing 26 mgKOH/g.

Vi du téng hop 5 <Dung dich A-5>

378,29¢g (0,179mol) polyeste diol (o) dugc cho vao binh phan tng cé trang
bi thiét bi khudy, nhiét k& va thiét bi ngung tu, va 53,65g (0,214mol)
MILLIONATE MT (dugc san xuat béi cong ty Nippon Polyurethane Industry Co.,
Ltd), 1a hop chit 44-diphenylmetan diisoxyanat, 24,89g (0,143mol)
COSMONATE T-80 (duoc san xuit boi cong ty Mitsui Chemicals Polyurethanes,
Inc.), 1a hdn hop ctia 2,4-tolylen diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat véi ty 1&
khéi luong bang 80 : 20, va 685,3g y-butyrolacton duoc cho thém vao d6. Tt ca
cac nguyeén liéu dugc hoa tan & nhiét d6 150°C va phan tng dugc tién hanh trong 4
gidr dé thu duge polyisoxyanat c¢6 lién két uretan.

Sau do, nhiét do cia dung dich phan tng dugc giam dén nhiét d6 60°C,
63,71g (0,332mol) anhydrit trimelitic dugc thém vao dé va dugc hoa tan hoan toan
trong dung dich nay, sau do 23,00g (0,092mol) MILLIONATE MT, 10,67¢g
(0,061mol) COSMONATE T-80, va 146,07g y-butyrolacton dugc thém vao, tAt ca
céc nguyén liéu duge hoa tan bang cach ting nhiét d6 dén 120°C, va phan Ung
dugc tién hanh trong 1 gio.

Tiép d6, nhiét d6 ctia dung dich phan tmg dugc tang 1én 180°C va phan Ung
duoc tién hanh trong 2 gio & nhiét d6 180°C. Tiép do, nhiét do cua dung dich phan
g duge giam dén 120°C, 5,61g 2-butanon oxim (dugc san xuét boi cong ty Wako
Junyaku K.K.) dugc thém vao d6 dé két thuc phan tmg, va san phdm cta phan ung

duoc lam ngudi dén nhiét do trong phong dé thu duoc dung dich chira hop chét c6
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lién két amit va lién két imit va nhom isoxyanato dugc bao v€, va co néng dd ham
lwong chét ran bing 40% khdi lugng (hop chit nay sau day dugc goi 1 "hop chit
(A-5)").

Hop chét (A-5) thu duoc ¢ trong lwong phan tir trung binh sé luong bing
10500 va mic do phan tan bang 3,1, va chi sd axit ctia ham luong chét ran bang 19

mgKOH/g.

Vi du tong hop 6 <Dung dich A-6>

378,29¢g (0,179mol) polyeste polyol trén co s& 3-metyl-1,5-pentandiol : axit
isophtalic (dwoc san xuit béi cong ty Kuraray, tén san phiam: Kuraray Polyol P-
2030) dugc cho vao binh phan tmg c6 trang bi thiét bi khudy, nhiét ké va thiét bi
ngung tu, va 53,65g (0,214mol) MILLIONATE MT (dugc san xuit bdi cong ty
Nippon Polyurethane Industry Co., Ltd.), 1a hop chéat 4,4-diphenylmetan
diisoxyanat, 24,89g (0,143mol) COSMONATE T-80 (duoc san xuét bdi cong ty
Mitsui Chemicals Polyurethanes, Inc.), 1a hdn hop cua 2,4-tolylen diisoxyanat va
2,6-tolylen diisoxyanat c6 ty 1& khdi luong bang 80 : 20, va 685,3g y-butyrolacton
duoc cho thém vao dé. Tat ca cac nguyén liéu dugc hoa tan & nhiét do 150°C va
phan tig duoc tién hanh trong 4 gir dé thu duoc polyisoxyanat c6 lién két uretan.

Sau d6, nhiét do cua dung dich phan tmg duoc giam dén 60°C, 63,71g
(0,332mol) anhydrit trimelitic dugc thém vao d6 va dugc hoa tan hoan toan trong
dung dich nay, sau dé 23,00g (0,092mol) MILLIONATE MT, 10,67g (0,061mol)
COSMONATE T-80, va 146,07g y-butyrolacton duoc thém vio, tit ¢ cic nguyén
lisu dugc hoa tan bang cach ting nhiét d6 dén 120°C, va phéan tmg duogc tién hanh
trong 1 gio.

Tiép d6, nhiét d6 ctia dung dich phan tmg duoc ting 1én 180°C va phan Ung
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duoc tién hanh trong 2 gio ¢ nhiét d6 180°C. T iép do, nhiét do ctia dung dich phan
mg duoc giam dén nhiét do 120°C, 5,61g 2-butanon oxim (dwoc san xuat boi cong
ty Wako Junyaku K.K.) dugc thém vao d6 dé két thuc phan tmg, va san phdm cua
phan tng duoc 1am ngudi dén nhiét do trong phong dé thu dugc dung dich chira
hop chit c6 lién két amit va lién két imit va nhom isoxyanato dugc bao vé, va co
nong do ham luong chit ran bang 40% khdi lugng (hép chat nay sau dy duoc goi
13 "hop chét (A-6)").

Hop chit (A-6) thu dugc c6 trong lwong phéan tir trung binh sb luong bang
10500 va mirc d6 phan tan bang 3,1, va chi sb axit ciia ham luong chét ran bang 19

mgKOH/g.

Vi du téng hop 7 <Dung dich A-7>

369,85g (0,175mol) polyeste diol (o), 91,70g (0,350mol) Desmodur-W
(duoc san xuét boi cong ty Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.), 1a hop chét 4,4'-
dixyclohexylmetan diisoxyanat, va 692,33g y-butyrolacton (dugc san xuit boi cong
ty Mitsubishi Chemical Corp.) lam dung mbi, dugc dua vio binh phan img cé trang
bi thiét bi khudy, nhiét ké va thiét bi ngung tu. Tét ca cac nguyén lidu duoc hoa tan
¢ nhi¢t d¢ 150°C va phan ung duoc tién hanh trong 4 gio dé thu duoc
polyisoxyanat c¢6 lién két uretan.

Sau d6, nhiét do cua dung dich phan ung duoc giam dén 80°C, 45,85g
(0,175mol) Desmodur W, 33,60g (0,175mol) anhydrit trimelitic (duoc san xudt bai
cong ty Mitsubishi Gas Chemical Company, Inc.), va 119,18g y-butyrolacton (dugc
san xuét boi cong ty Mitsubishi Chemical Corp.) dugc thém vao, tit ca cac nguyén
liu duoc hoa tan bang cach ting nhiét d6 dén 150°C, va phan tmg duoc tién hanh

trong 3 gio.
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Nhiét @6 cta dung dich phan tng dwoc giam dén 80°C, 16,40g (0,158mol)
neopentyl glycol (dugc san xudt boi cong ty Kanto Chemical Co., Inc.), hop chét
nay la diol, dugc thém vio, nhiét do dugc ting 1én 120°C dé hoa tan toan bod
nguyén lidu, va phan tmg duogc tién hanh trong 4 gid. Sau d6, nhiét do cta dung
dich phan vmg dugc giam dén 80°C, 9,67g (0,105mol) glyxerin (dugc san xuit boi
cong ty Kanto Chemical Co., Inc.), san phdm nay 14 triol, va 39,10g y-butyrolacton
(dugc san xudt bdi cong ty Mitsubishi Chemical Corp.) duoc thém vao, va nhiét do
duoc ting 1én 110°C @ cho phan tmg dién ra. Phan tng duoc tién hanh trong khi
khing dinh sy c6 mit clia cic nhom isoxyanato trong dung dich phan tng bang
phuong phdp do IR, va phan tmg duoc két thic khi khing dinh khong con cac
nhém isoxyanato trong hé théng. San pham ctia phan g duoc 1am ngudi dén nhiét
do6 trong phong dé thu dugc dung'dich chira hop chit c6 nhom hydroxyl, lién két
amit va lién két imit va nhém hydroxyl, va ¢6 ndng d6 ham lwong chit rin bing
40% khdi lugng (hop chét nay sau ddy duoc goi 1a "hop chat (A-7)").

Hop chit (A-7) thu dugc c¢6 trong lugng phéan tir trung binh sb luong bing
10000 va mitc d6 phan tan bang 4,3, va ham luong chit rén c6 chi sé axit bang 17

mgKOH/g va chi s6 hydroxyl bang 10 mgKOH/g.

Vi du téng hop so sanh 1 <Dung dich CA-1>

270,7 phan khéi lwong dianhydrit 3,3'4,4'-benzophenontetracarboxylic
(BTDA) lam dianhydrit tetracarboxylic, va 863,2 phan khdi luong y-butyrolacton
lam dung moéi dugc cho vao binh phan ung co6 4 cd duoge trang bi thiét bi khuéy,
éng lam ngudi, 6ng nap nito va nhiét ké, va hdn hop nay duogc khuéy O nhiét do
120°C dé hoa tan BTDA. 99,27 phin khéi luong COSMONATE T-80 (dugc san

xuét boi cong ty Mitsui Chemicals Polyurethanes, Inc.), 1a hdn hop ctia 2,4-tolylen
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diisoxyanat va 2,6-tolylen diisoxyanat c6 ty 1& khdi luong bang 80 : 20, dugc cho
thém vao 1am hop chit diisoxyanat va hdn hop nay dugc khudy tiép, sau d6 0,1
phan khéi lwong 1,8-diazabixyclo[5.4.0]-7-undexen (DBU) dugc cho thém véao 1am
chét xuc tac, va phan tmg duoc tién hanh trong 3 gi & nhiét d6 120°C trong dong
nito. Sau d6, san phdm ctia phan mg dugc 1dm ngudi dén nhiét do trong phong dé
thu dugc prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & dau tan ciing ¢6 ndng d6 ham
luong chét rén bang 30% khéi lugng.

Sau do, prepolyme imit chira nhém anhydrit axit & dau tan cung thu dugc c6
néng dd ham luong chét rin béng 30% khdi lugng duoc gia nhiét dén nhiét do
100°C va duoc khudy, sau dé 100,0 phan khéi luong hop chét polycacbonat diol
(tén san pham: DURANOL T5650E, dugc san xuit boi céng ty Asahi Kasei
Chemicals Corp., Mn = 500) 1am hop chét polyol, 460,0 phan khéi luong polyeste
diol trén co s& axit adipic/neopentyl glycol/1,6-hexandiol (tén san pham: OD-X-
688, duoc san xuit bdi DIC Corp., trong luong phén tir trung binh sé luong:
khoang 2000), va 531,71 phan khéi luong y-butyrolacton dugc cho thém vao va
hén hop nay duge khudy tiép. 2,4 phan khdi luong 4-dimetylaminopyridin (DMAP)
duoc cho thém vao 1am chét xtc tac, va phan g duogc tién hanh trong 8 gio &
nhiét @6 100°C. Sau d6, san pham ctia phan tng dugc lam ngudi dén nhiét do trong
phong dé thu dugc dung dich chita hop chét c6 lién két imit va nhém carboxyl, va
nhém hydroxyl va c6 ndng d6 ham luong chét ran bang 40% khdi luong (hop chét
nay sau day duoc goi 1a "hop chat (CA-1)"). Hop chét (CA-1) ¢6 trong luong phan
tir trung binh s6 luong bing 13500 va mic do phén tan bing 4,0, va chi sb axit cua

ham lwong chat rin bang 36 mgKOH/g.
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Vi du tong hop so sanh 2 <Dung dich CA-2>

161,44g (0,179mol) polycacbonat diol UM-CARB 90 (1/1) (dugc san xuét
bdi cong ty Ube Industries, Ltd.) chira don vi cu tric c6 ngudn gbe tir 1,4-
xyclohexan dimetanol va don vi ciu triac c6 ngudn gde tir 1,6-hexandiol véi ty 18
mol béng 1 : 1 duge cho vao binh phan tmg c6 trang bi thiét bi khuéy, nhiét ké va
thiét bi ngung tu, va 53,65g (0,214mol) MILLIONATE MT (duoc san xuat boi
cong ty Nippon Polyurethane Industry Co., Ltd.), 1a hop chét 4,4'-diphenylmetan
diisoxyanat, 24,89g (0,143mol) COSMONATE T-80 (duoc san xudt béi cong ty
Mitsui Chemicals Polyurethanes, Inc.), 12 hdn hop ctia 2,4-tolylen diisoxyanat va
2,6-tolylen diisoxyanat cé ty 1é khdi luong bang 80 : 20, va 159,93g y-butyrolacton
duoc cho thém vao. Tét ca céac nguyén liéu dugc hoa tan & nhiét d¢ 150°C va phan
tmg duoc tién hanh trong 4 gidr dé thu dugc polyisoxyanat ¢6 lién két uretan.

Sau d6, nhiét d6 cta dung dich phan ung duoc giam dén 60°C, 63,71g
(0,332mol) anhydrit trimelitic dugc thém vao va dugce hoa tan hoan toan trong dung
dich nay, 23,00g (0,092mol) MILLIONATE MT, 10,67g (0,061mol)
COSMONATE T-80, va 342,98g y-butyrolacton duoc thém vao, tit ca cic nguyén
liéu duoc hoa tan bﬁng cach tang nhiét do dén 120°C va phéan ing dugc tién hanh
trong 1 gio.

Tiép d6, nhiét do ctia dung dich phan tng duoc ting 1én 180°C va phén Ung
duoc tién hanh trong 2 gid & nhiét do 180°C. Tiép d6, nhiét d6 cta dung dich phan
tmg duoc giam dén 120°C, 3,13g 2-butanon oxim (dugc san xuét boi cong ty Wako
Junyaku K.K.) dugc thém vao dé két thiic phan tmg, va san phdm cta phan tng
duoc lam ngudi dén nhiét do trong phong dé thu duoc dung dich chtra hop chét c6

lién két amit, lién két imit va nhém carboxyl, va cé nong do ham lugng chat ran
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bang 40% khéi lugng (hop chét nay sau ddy duoc goi 1a "hop chéit (CA-2)").
Hop chét (CA-2) thu duoc ¢6 trong luong phén tir trung binh sb luong bang
9200 va mic do phén tan béng 3,1, va chi s axit ctia ham luong chét rin béng 31

mgKOH/g.

Vi du tong hop so sanh 3 <Dung dich CA-3>

156,98g (0,175mol) polycacbonat diol UM-CARB90 (3/1) (dugc san xuét
boi cdng ty Ube Industries, Ltd., trong lugng phan tir trung binh: khoang 900) chira
don vi cAu triic ¢6 ngudn gbc tir 1,4-xyclohexandimetanol va don vi cdu tric c6
ngudn gbc tir 1,6-hexandiol véi ty 16 mol béng 3 : 1, 91,70g (0,350mol) Desmodur-
W (duoc san xuét béi cong ty Sumika Bayer Urethane Co., Ltd.), san phim nay 1a
hop chét 4,4'-dixyclohexylmetan diisoxyanat, va 165,80g y-butyrolacton (duoc san
xut boi cong ty Mitsubishi Chemical Corp.), san phdm nay 1 dung méi, duoc dua
vao binh phan g c6 trang bi thiét bi khuéy, nhiét ké va thiét bi ngung tu. TAt ca
cac nguyén li¢u dugc hoa tan ¢ nhiét 46 150°C va phan tmg duogc tién hanh trong 4
gior dé thu duge polyisoxyanat cé lién két uretan.

Sau d6, nhiét do cia dung dich phdn tng dugc giam dén 80°C, 45,85¢g
(0,175mol) Desmodur-W, 33,60g (0,175mol) anhydrit trimelitic (duoc san xudt boi
cong ty Mitsubishi Gas Chemical Company, Inc.), va 162,33g y-butyrolacton (duoc
san xut boi cong ty Mitsubishi Chemical Corp.) dugc cho thém vao, tit ca cac
nguyén liéu duoc hoa tan biang cach ting nhiét do dén 150°C, va phan tng duoc
tién hanh trong 3 gio.

Nhiét d6 cia dung dich phan tmg duoc giam dén 80°C, 16,40g (0,158mol)
neopentyl glycol (dugc san xuit boi cong ty Kanto Chemical Co., Inc.), san phdm

nay la diol, dugc thém vao, nhiét d¢ dugc tang 1én 120°C dé hoa tan toan bod
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nguyén lidu, va phan tmg dugc tién hanh trong 4 gid. Sau dé, nhiét d cta dung
dich phan tmg dugc giam dén 80°C, 9,67g (0,105mol) glyxerin (dugc san xuit bsi
cong ty Kanto Chemical Co., Inc.), san phim nay 14 triol, va 26,07g y-butyrolacton
(dugc san xuit bai cong ty Mitsubishi Chemical Corp.) duoc thém vao, va nhiét do
duoc tang 1én 110°C d& cho phan mg dién ra. Phan ung dugc tién hanh trong khi
khing dinh su c6 mit cia cic nhom isoxyanato trong dung dich phan tmg bang
phuong phap do IR, va phan tmg duoc két thic khi khing dinh khong con cac
nhém isoxyanato trong hé théng. 177,1g y-butyrolacton dugc thém vao dé thu dugce
dung dich chira hop chét ¢c6 nhém hydroxyl, lién két amit, lién két imit va nhom
hydroxyl, va ¢c6 ndng d6 ham luong chét rin bang 40% khéi luong (hop chit nay
sau day duoc goi 13 "hop chit (CA-3)").

Hop chat (CA-3) thu dugc ¢6 trong lugng phan tir trung binh s6 lwong bing
8000 va muc d6 phan tan bang 4,4, va ham luong chat ran co chi s6 axit bang 27

mgKOH/g va chi sb hydroxyl bang 16 mgKOH/g.
Tao ra hon hop chét chinh

Hbn hop chét chinh 1

160,0 phan khéi lugng dung dich chira hop chat (A-1), 6,3 phan khéi luong
bot silic oxit (duge san xudt boi cong ty Nippon Aerosil Co., Ltd., tén san pham:
Aerosil R-974), 0,72 phan khéi luong melamin (dugc san xudt boi cong ty Nissan
Chemical Industries, Ltd.) lam chit xuc tién hoa rin, va 8,4 phﬁn khdi luong
dietylen glycol dietyl ete dwgc tron 14n, va bot silic oxit va chit xic tién héa ran
dugc trén 1An vao hop chit (A-1) bang cach sir dung may nghién cé ba truc can
(dwoc san xudt boi céng ty INOUE MFG,, INC., model: S-4 3/4 x 11). Sau d6, 2,0

phan khéi lwong chat khir bot (duge san xuit boi cong ty Momentive Performance
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Materials, tén san phim: TSA750S) dugc thém vao va trén 1in bang cach st dung
dao tron. Hon hop thu d‘uqc duoc goi 14 hdn hop chét chinh CI.
Céc hdn hop chit chinh tir 2 dén 7 va cac hdn hop chét chinh so sanh tir 1 dén 3

Céc hdn hop chét chinh duoc tron 1an bang phuong phap gidng nhu phuong
phap tao ra hdn hop chit chinh 1 theo cac thanh phan tron dugc thé hién trong
Bang 1. Cac hén hop thu duge dugc goi 1a cac hdn hop chét chinh tir 2 dén 7 va cac
hdn hop chat chinh so sanh tir 1 dén 3.

Céc gié tri bang sb trong bang duoc tinh theo "phén khéi lugng".
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Tao ra dung dich chét hoa rin
Vi dy trén 1 ctia dung dich chit héa rin <Dung dich B-1 >

16,85 phan khéi lugng nhua epoxy c6 chu tric clia cong thic (7) dudi day
(duoc san xuét béi cong ty Mitsubishi Chemical Corp., tén san phim: JER 604,
trong luong duong lugng epoxy: 120g/dwong luong) va 18,25 phan khdi Iugng
dietylen glycol dietyl ete dugc thém vao dd chira ¢6 trang bi thiét bi khudy, nhiét ké
va thiét bi ngung ty, va qua trinh khuéy duoc bit dau.

Trong khi tiép tuc khudy, nhiét do bén trong dd chira duoc ting 1én 40°C
bing cach str dung bé dau. Sau khi ting nhiét do bén trong 1én 40°C, viéc khudy
duoc tiép tuc trong 30 phut. Sau khi khang dinh sy hoa tan hoan toan JER 604, san
phém thu duoc duogc lam ngudi dén nhiét do trong phong dé thu duoc dung dich

chira JER 604 v6i ndng d6 bang 48% khdi lugng. Dung dich nay dwoc goi 1a dung

\*f\ \O\
# & N ”‘ﬁx""*v;\-? Cong thuc (7)
. O

o : O

dich chét hoa ran B-1.

Vi du trdn 2 ctia dung dich chét hoa ran 2 <Dung dich B-2>

16,85 phan khéi lugng nhura epoxy chira N,N-glyxidyl-4-(glyxidyloxy)anilin
lam thanh phan chinh (dwoc san xuét boi cong ty Mitsubishi Chemical Corp., tén
san phim: JER 630, trong lugng duong luong epoxy: 98g/duong luong) va 18,25

phan khdi luong dietylen glycol dietyl ete duoc thém vao do chira ¢ trang bi thiét
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bi khudy, nhiét ké va thiét bi ngung tu, va qua trinh khudy duoc bt dau.

Trong khi tiép tuc khudy, nhiét d6 bén trong dd chira duge ting 1én 40°C
bang cach sir dung bé dau. Sau khi ting nhiét do bén trong 1én 40°C, viéc khudy
duoc tiép tuc trong 30 phit. Sau khi khang dinh sy hoa tan hoan toan JER 630, san
phim thu dugc duoc 1am ngudi dén nhiét do trong phong dé thu dwoc dung dich
chira JER 630 véi ndng do bang 48% khoi luong. Dung dich nay duoc goi 1a dung

dich chéit hoa rin B-2.

Tron 14n hdn hop chat chinh véi dung dich chira chét hoa ran
Vi du 1 ctia ché phim c6 thé héa rin

88,71 phan khdi luong hdn hop chét chinh C1 va 3,51 phan khéi luong dung
dich chat héa rin B-1 duoc cho vao db chira bang chit déo. Tiép do, 3,0 phan khdi
lwong dietylen glycol dietyl ete va 1,5 phan khéi luong dietylen glycol etyl ete
axetat dugc thém vao lam dung moi dé 1am cho do6 nhét phu hop v6i d§ nhét cua
cac ché phém c6 thé hoa ran cia cac vi du tron va cac vi du tron so sanh khac duge
néu dudi day. Viéc tron duogc tién hanh & nhiét do trong phong trong 5 phut bang
cach sir dung dao trén dé thu duogc ché phém c¢6 thé hoa rin (sau day dugc goi 1a

"ché phim c6 thé héa rén F1").

Céc vi du tr 2 dén 8 va vi du so sénh tir 1 dén 3

Céc ché pham c6 thé héa rén duoc diéu ché bang phuong phap giéng nhu
phuong phép trong vi du 1 ctia ché phim c6 thé héa rén theo cic thanh phin trén
duoc thé hién trong Bang 2. Cac hdn hop duoc diéu ché trong céc vi du tur 2 dén 8
ctia ché pham c6 thé hoa rin duoc goi tuong tng 14 ché phim c6 thé héa rin tir F2
dén F8, va cac hdn hop duoc diéu ché trong céc vi du so sanh tir 1 dén 3 cta ché

phim c6 thé héa rén dugc goi tvong tmg 1 ché pham c6 thé hoéa ran tir G1 dén G3.
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Isoxyanat dugc bao vé "7950" dugc san xuét bai cong ty Baxenden tuong
tmg v6i thanh phan (B) dugc cho thém tiép vao cac ché phim c6 thé hoa rén F8 va
G3.

Céc gia tri bang sb trong céc bang duoc tinh theo "phéan khéi lugng".

Béng 2 thé hién céc thanh phén tron 1An cta céc ché phim c6 thé hoa rén tir
F1 dén F8 va cac ché pham c6 thé hoa rén tir G1 dén G3. Ngoai ra, Bang 3 thé hién
lwong tinh theo phan khéi luvong ctia céc thanh phan ciia cic ché pham c6 thé héa
rén tir F1 dén F8 va c4c ché phdm c6 thé hoa rin tir G1 dén G3. Céc gia tri cta sd
lwong nhém epoxy/sd lwong nhém carboxyl trong Bang 2 va Bang 3 duoc tinh tir

chi so axit.
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Bang 3
Ponvi | Ché phim | Ché phdm | Ché phdm
c6 thé héa | c6 thé hoa | ¢ thé hoa
ran F1 ran F2 rin F3
Dung dich (A-1) | Thanh phan (A) | Phankhdi | 32,0
(dung dich y-BL, A-1 lugng
nong do ham lugng | Thanh phén (C) 48,0
chét rin 40,0%) y-BL
Dung dich (A-2) | Thanh phén (A) | Phin khéi 32,0 32,0
(dung dich y-BL, A-2 lugng
ndng d6 ham luong | Thanh phan (C) 48,0 48,0
chat ran 40,0%) v-BL
Dung dich (A-3) | Thanh phan (A) | Phén khéi
(dung dich y-BL, A-3 luong
noéng do ham luong | Thanh phan (C)
chat ran 40,0%) v-BL
Dung dich (A-4) | Thanh phin (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-4 luong
ndng d6 ham lugng | Thanh phin (C)
chit rin 40,0%) y-BL
Dung dich (A-5) | Thanh phin (A) | Phéan khéi
(dung dich y-BL, A-5 luong
ndng d6 ham lwong | Thanh phan (C)
chat ran 40,0%) y-BL
Dung dich (A-6) | Thanh phin (A) | Phn khéi
(dung dich y-BL, A-6 luong
néng d ham luong | Thanh phan (C)
chat rin 40,0%) y-BL
Dung dich (A-7) | Thanh phin (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-7 luong
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ndng d6 ham luong | Thanh phén (C)
chét ran 40,0%) v-BL
Dung dich (CA-1) CA-1 Phan khéi
(dung dichy-BL, | Thanh phén (C) luong
néng d6 ham luong v-BL
chét ran 40,0%)
Dung dich (CA-2) CA-2 Phan khéi
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) luong
n6ng dd ham lugng v-BL
chét ran 40,0%)
Dung dich (CA-3) CA-3 Phan khéi
(dung dichy-BL, | Thanh phan (C) | Iuong
ndng d6 ham luong v-BL
chét ran 40,0%)
Dung dich chdt héa | Thanh phin (B) | Phinkhdi | 1,68 1,68
ran B-1 (JER604) luong
Dung dich chit héa | Thanh phan (B) | Phéan khéi 1,38
rin B-2 (JER630) luong
Céc chét ran trong | Thanh phan (B) | Phin khéi
7950 *D lugng
Propylen glycol Thanh phan (C) | Phan khéi
metyl ete axetat lugng
Dietylen glycol | Thanh phan (C) | Phankhéi | 9,03 9,03 8,69
dietyl ete lugng
Dietylen glycol etyl | Thanh phéan (C) | Phén khéi 1,5 1,5 1,5
ete axetat luong
B6t silic oxit Thanh phan (D) | Phankhéi | 3,15 3,15 3,15
Aerosil R-974 lugng
Chit xtc tién héa Phankhdi | 0,36 0,36 0,36
rin luong
Melamin
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Chét khir bot Phan khéi 1,00 1,00 1,00
TSA750S luong
S6 lugng nhoém 1,0 1,0 1,0

epoxy/sd luong

nhom carboxyl

*1) Isoxyanat duoc bao vé duogc san xuat boi cong ty Baxenden, trong luong duong
lwong NCO: 567, ham luong chat rin: 65% trong luong, dung méi: propylen glycol

metyl ete axetat
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Ponvi | Ché phim | Ché phim | Ché phim
c6 thé héa | co thé hoa | c6 thé héa
ran F4 ran F5 ran F6
Dung dich (A-1) | Thanh phin (A) | Phan khdi
(dung dich y-BL, A-1 lugng
ndng d6 ham lugng | Thanh phén (C)
chat ran 40,0%) v-BL
Dung dich (A-2) | Thanh phin (A) | Phan khdi
(dung dich y-BL, A-2 luong
nong d6 ham lugng | Thanh phdn (C)
chit rin 40,0%) y-BL
Dung dich (A-3) | Thanh phin (A) | Phankhéi | 32,0
(dung dich y-BL, A-3 luong
nong do ham lugng | Thanh phéan (C) 48,0
chit ran 40,0%) y-BL
Dung dich (A-4) | Thanh phan (A) | Phan khéi 32,0
(dung dich y-BL, A-4 luong
nong d6 ham lugng | Thanh phin (C) 48,0
chét rin 40,0%) y-BL
Dung dich (A-5) | Thanh phin (A) | Phan khéi 32,0
(dung dich y-BL, A-5 luong
nong d6 ham lwong | Thanh phin (C) 48,0
chét ran 40,0%) v-BL
Dung dich (A-6) | Thanh phan (A) | Phén khéi
(dung dich y-BL, A-6 luong
nong d6 ham lwong | Thanh phan (C)
chat rin 40,0%) v-BL
Dung dich (A-7) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-7 luong
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Thanh phan (C)

néng d6 ham lugng
chat rén 40,0%) y-BL
Dung dich (CA-1) CA-1 Phéan khéi
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) | luong
ndéng d6 ham luong v-BL
chét ran 40,0%)
Dung dich (CA-2) CA-2 Phan khéi
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) luong
néng d6 ham lugng v-BL
chét rdn 40,0%)
Dung dich (CA-3) CA-3 Phan khdi
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) | Iluong
néng d6 ham lugng v-BL
chat ran 40,0%)
Dung dich chit héa | Thanh phan (B) | Phankhéi | 1,75 1,75 1,28
rin B-1 (JER604) luong
Dung dich chét hoa | Thanh phan (B) | Phén khéi
ran B-2 (JER630) luong
Céc chét rdn trong | Thanh phan (B) | Phén khéi
7950 *V luong
Propylen glycol Thanh phan (C) | Phan khéi
metyl ete axetat luong
Dietylen glycol | Thanh phan (C) | Phankhéi | 9,10 9,10 8,59
dietyl ete luong
Dietylen glycol etyl | Thanh phan (C) | Phéan khéi 1,5 1,5 1,5
ete axetat luong
Bt silic oxit Thanh phan (D) | Phankhéi | 3,15 3,15 3,15
Aerosil R-974 luong
Chat xuc tién hoa Phankhéi | 0,36 0,36 0,36
rin lugng
Melamin
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Chét khtr bot Phan khdi 1,00 1,00 1,00
TSA750S luong
S6 lugng nhém 1,0 1,0 1,0

epoxy/sd lugng

nhom carboxyl

*1) Isoxyanat dugc bao vé duoc san xuét bai cong ty Baxenden, trong luong duong
lwong NCO: 567, ham luong chit rin: 65% trong luong, dung méi: propylen glycol

metyl ete axetat
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DPonvi | Ché phdm c6 | Ché phim c6
thé hoa ran F7 | thé hoa ran F8
Dung dich (A-1) | Thanh phan (A) | Phin khdi
(dung dich y-BL, A-1 luong
ndng d6 ham lugng | Thanh phén (C)
chat rén 40,0%) v-BL
Dung dich (A-2) | Thanh phan (A) | Phén khéi
(dung dich y-BL, A-2 luong
nong d6 ham lwong | Thanh phén (C)
chét rin 40,0%) y-BL
Dung dich (A-3) | Thanh phin (A) | Phin khéi
(dung dich y-BL, A-3 lugng
ndng d6 ham luong | Thanh phan (C)
chét rén 40,0%) v-BL
Dung dich (A-4) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-4 luong
ndng d6 ham Iwong | Thanh phin (C)
chat ran 40,0%) y-BL -
Dung dich (A-5) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-5 lugng
néng do ham lugng | Thanh phin (C)
chét rin 40,0%) v-BL
Dung dich (A-6) | Thanh phén (A) | Phan khéi 32,0
(dung dich y-BL, A-6 lugng
néng d6 ham lugng | Thanh phan (C) 48,0
chit ran 40,0%) v-BL
Dung dich (A-7) | Thanh phén (A) | Phan khéi 32,0
(dung dich y-BL, A-7 luong
nong d6 ham luong | Thanh phan (C) 48,0
chét rén 40,0%) v-BL
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Dung dich (CA-1) CA-1 Phan khéi
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) luong
néng dd ham luong v-BL -
chét rin 40,0%)
Dung dich (CA-2) CA-2 Phén khéi
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) | luong
ndng d6 ham lugng v-BL
chét rin 40,0%)
Dung dich (CA-3) CA-3 Phén khéi
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) luong
nong d6 ham lugng v-BL
chét rin 40,0%)
Dung dich chit héa | Thanh phan (B) | Phan khéi 1,28 1,15
ran B-1 (JER604) luong
Dung dich chit héa | Thanh phan (B) | Phan khéi
ran B-2 (JER630) : luong
Céc chit ran trong | Thanh phan (B) | Phan khdi 3,61
7950 D lugng
Propylen glycol | Thanh phéan (C) | Phan khéi 1,94
metyl ete axetat lugng
Dietylen glycol | Thanh phan (C) | Phan khdi 8,59 8,44
dietyl ete luong
Dietylen glycol etyl | Thanh phan (C) | Phan khi 1,5 1,5
ete axetat luong
Bot silic oxit Thanh phan (D) | Phan khdi 3,15 3,15
Aerosil R-974 luong
Chat xuc tién hoa Phan khéi 0,36 0,36
rin luong
Melamin
Chat khir bot Phan khéi 1,00 1,00
TSA750S luong
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S6 lugng nhém 1,0 1,0

epoxy/s6 luong

nhém carboxyl

*1) Isoxyanat dugc bao vé dugc san xuét boi cong ty Baxenden, trong luong dwong
lwong NCO: 567, ham luong chat rén: 65% trong lugng, dung méi: propylen glycol

metyl ete axetat
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Ponvi | Chéphim | Ché phdm | Ché phim
c6 thé hoa | c6 thé hoa | co thé hoa
rin G1 ran G2 rin G3
Dung dich (A-1) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-1 luong
ndéng d6 ham lugng | Thanh phan (C)
chét ran 40,0%) v-BL
Dung dich (A-2) | Thanh phéan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-2 luong
ndng d6 ham lugng | Thanh phén (C)
chit rin 40,0%) y-BL
Dung dich (A-3) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-3 luong
ndéng d6 ham lugng | Thanh phan (C)
chat rén 40,0%) v-BL
Dung dich (A-4) | Thanh phén (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-4 luong
ndng d6 ham lwong | Thanh phan (C)
chat ran 40,0%) v-BL
Dung dich (A-5) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A5 lugng
nong d6 ham luong | Thanh phén (C)
chét rin 40,0%) v-BL
Dung dich (A-6) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-6 luong
nong d6 ham Iugng | Thanh phén (C)
cht rin 40,0%) v-BL
Dung dich (A-7) | Thanh phan (A) | Phan khéi
(dung dich y-BL, A-7 lugng
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néng do ham lugng | Thanh phén (C)
chét ran 40,0%) v-BL
Dung dich (CA-1) CA-1 Phén khéi 32,0
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) | luong 48,0
ndéng d6 ham luong v-BL
chét rén 40,0%)
Dung dich (CA-2) CA-2 Phan khéi 32,0
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) | luong 48,0
nong d6 ham luong v-BL
chét rin 40,0%)
Dung dich (CA-3) CA-3 Phén khéi 32,0
(dung dich y-BL, | Thanh phan (C) | luong 48,0
ndng do ham luong v-BL
chét rin 40,0%)
Dung dich chét hoa | Thanh phan (B) | Phéan khdi 2,42 2,09 1,82
ran B-1 (JER604) lwong
Dung dich chit hoa | Thanh phin (B) | Phan khi
ran B-2 (JER630) luong
Céc chit ran trong | Thanh phan (B) | Phan khéi 5,77
7950 "D luong
Propylen glycol | Thanh phan (C) | Phan khéi 3,11
metyl ete axetat luong
Dietylen glycol | Thanh phan (C) | Phan khéi 9,83 9,48 9,17
dietyl ete luong
Dietylen glycol | Thanh phan (C) | Phan khéi 1,5 1,5 1,5
etyl ete axetat luong
Bot silic oxit | Thanh phén (D) | Phan khi 3,15 3,15 3,15
Aerosil R-974 luong
Chat xtc tién héa Phinkhéi | 0,36 0,36 0,36
ran luong
Melamin
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Chét khr bot Phan khdi 1,00 1,00 1,00
TSA750S luong
S6 luong nhom 1,0 1,0 1,0

epoxy/sd lugng

nhom carboxyl

*1) Isoxyanat dugc bao vé dugc san xuét bai cong ty Baxenden, trong lugng duong

luong NCO: 567, ham lugng chét ran: 65% trong luong, dung mdi: propylen glycol

metyl ete axetat
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Céc vi du tir 1 dén 8 va cac vi du so sanh tir 1 dén 3

Viéc danh gia tinh d& udn, dic tinh ngin ngira sy dat diy va dic tinh cong
vénh, va danh gia do tin cay vé su cach dién trong thoi gian dai duge thuc hién nhu
duoc giai thich dusi ddy bang cach st dung cac ché pham co thé héa rin tir F1 dén
F8 va cac ché phim c6 thé hoa rén tir G1 dén G3. Céc két qua dugc thé hién trong
Bang 4.
Dénh gi4 tinh d& uén

Ché phim c6 thé hoa ran F1 dugc phi lén dong cua tAim mong ma dong
mém (duoc san xuét boi cong ty Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., tén san pham:
S'PERFLEX, d6 day cua dong: 8um, d6 day ctia polyimit: 38pm) bang cach in ludi
v6i kich thude chiéu rong 75mm va chiéu dai 110mm theo céch sao cho do day sau
khi héa rén s& bang 15um, va tim mong nay dugc duy tri & nhiét do trong phong
trong 10 phut, sau d6 dugc cho vao thiét bi sy bang khong khi néng luu théng &
nhiét d6 120°C dé héa rén ché phim c6 thé hoa rdn F1. Lop 16t mang PET bao vé
ctia mau thir tao thanh bi bong ra, mau thir nay dugc cét thanh céc dai c6 chiéu rong
10mm béng cach sir dung may cit, dai nay duoc ubn khoang180° véi bé mit duoc
phti & bén ngoai, va duoc ép trong 3 gidy voi dp luc 0,5 = 0,2 MPa bang cach sir
dung méy ép. Quan sat phin bi un & trang thai uén bang kinh hién vi c¢6 do phéng
dai 30 14n dé khéng dinh su xuét hién vét nit. Cac két qué dugc thé hién trong
Bang 4.

Viéc dénh gia tuong ty dwoc thuc hién bing cach sir dung cc ché pham c6
thé hoa ran tir F2 dén F8 va cac ché phim c6 thé héa rin tir G1 dén G3. Cac két qua
duoc thé hién trong Bang 4.

Panh gi4 dic tinh ngin ngira sy dit day ndi trén bang nbi day (thtr nghiém
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MIT)

Trén bang ndi ddy mém thu duoc bang cach tién hanh xir Iy ma thiéc trén
nén c6 kiéu ndi day twong tu ring luoc tinh t& nhu duge mé ta trong phuong phép
JPCA-ETO1 (chidu rong cta day ndi bang déng/chiéu rong gitra cac day ndi bang
ddng = 15 pm/15um) dugc tao ra bing cach khic an mon tdm moéng ma dong mém
(duoc san xudt boi cong ty Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., tén san pham:
S'PERFLEX US, d6 day cua dong: 8um, do day ctia polyimit: 38um), ché pham c6
thé hoa rin F1 duoc pht bang quy trinh in ludi sao cho do day ctia mang phu dugc
xéc dinh tir bé& mat polyimit s& bang 10 pm (sau khi khd). Bang nbi day thu duoc co
mang phu tao thanh dugc cho vao thiét bi sdy bang khong khi néng luu théng ré
nhi¢t do 80°C trong 30 phut, sau d6 dugc cho vao thiét bi sy bang khong khi néng
lwu thong & nhiét 6 120°C trong 120 phiit d héa rin mang phi nay.

Béng cach st dung mau thir nay, thir nghiém duoc thuc hién theo phuong
phap dugec moé ta trong phuong phap JIS C-5016 trong cac didu kién thir nghiém
sau.

Céc diéu kién thir nghiém

Thiét bi thtr nghiém: thiét bi thir nghiém MIT BE-202 dwoc san xuét boi
cong ty Tester Sangyo Co., Ltd.

S6 1an ubn: 10 lan/phit

Tai trong: 200g

Géc ubn: + 90°

Ban kinh & goc ctia thiét bi kep: 0,5mm

Trong céc diéu kién thir nghiém néu trén, s6 1an uén duoc tang 1é€n 10 l4n, su

xuat hién vét nit trong bang ndi day dugc quan sat bang mat thudng, va so lan udn
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khi vét nut xuét hién duoc ghi lai. Cac két qua dugc thé hién trong Bang 3.
Viéc dénh gia tuong tu duoc thuc hién bang cach st dung céc ché phim c6
thé héa ran tir F2 dén F8 va céc ché phdm c6 thé hoa rén tr G1 dén G3. Céc két qua

duogc thé hién trong Bang 4.

Danh gia dac tinh cong vénh

Ché phim c6 thé hoa rén F1 dugc phu 18n nén bang cach in ludi bang cach
stt dung lu6i polyeste ¢6 c& 15 #180, va nén nay dugc cho vao thiét bi sdy bang
khong khi néng luu thdng & nhiét do 80°C trong 30 phit. Tiép d6, nén nay duoc
cho vao thiét bj siy bing khong Khi néng luu thong & nhiét d6 120°C trong 60 phut
d& hoa rén ché phdm co thé héa rin F1 da phi. Mang polyimit c6 do day 25um
[Kapton® 100EN, dugc san xut boi cong ty Du Pont-Toray Co., Ltd.] duoc sir
dung lam nén.

Mang phu da héa rin duoc cit cling véi nén thanh hinh tron c6 duong kinh
¢ 50mm bang cach sir dung may cét dia tron. Nén c¢6 mang phu dugc cit thanh hinh
tron ¢6 su bién dang trong d6 ving xung quanh cta phan tdm c6 su cong vénh 16i
hodc 1dm. Sau mdt gio, nén ma mang hoa rin duoc tao ra trén d6 duoc cit béng
méy cét hinh dia dugc dé yén & trang théi 161 hudng xubng dudi, nghia 14 duge aé
yén theo cach sao cho ving xung quanh cua phdn tdm duoc cho tiép xtic v6i mit
phing ndm ngang, chiéu cao 16n hhét va nhé nhét cua sy cong vénh so v6i mit
phing niam ngang dugc xic dinh va tinh gia tri trung binh cta ching. Cac diu hiéu
thé hién hudng cong vénh, va déu "+" thé hién truong hop trong d6 mang hoa rin &
phia trén ctia nén ddng hodc mang polyimit va dau "-" thé hién trudng hop trong dé
mang héa rén & phia dudi clia nén dong hoic mang polyimit khi dugce dé yén &

trang thai 161 huéng xudng dudi. Su cong vénh bing +3,0mm duéi ddy duge cho 1a
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vuot qua thir nghiém.

Céc két qua duoc thé hién trong Bang 4.

Viéc danh gia tuwong tu duoc thuc hién béng cach st dung cac ché phém co
th hoa rén tir F2 dén F8 va cac ché phim c6 thé hoa rén tir G1 dén G3. Cac két qua

duogc thé hién trong Bang 4.

Panh gia d6 tin cay vé su cach dién trong thoi gian dai

Trén bang ndi ddy mém thu duoc bang cach tién hanh xr 1y ma thiéc trén
nén c6 kiéu ndi day twong tu ring lugc tinh té nhu duoc mo ta trong phuong phap
JPCA-ETO1 (chiéu rong cta day ndi bang ddng/chiéu rong gitta céc day néi bang
déng = 15 um/15um) dugc tao ra bing cach khic an mon tAm mong ma dong mém
(dwoc san xudt béi cong ty Sumitomo Metal Mining Co., Ltd., tén san phém:
S'PERFLEX US, d6 day cua dong: 8um, do day ctia polyimit: 38pm), ché pham c6
thé hoa rén F1 duogc phii bang quy trinh in ludi sao cho do day ciia mang phu duge
x4c dinh tir b& mit polyimit s& bang 15um (sau khi kho). Bang nbi ddy mém thu
duoc dugce cho vao thiét bi séy bang khong khi néng luu théng & nhiét do 80°C
trong 30 phut, sau d6 dugc cho vao thiét bi siy bang khong khi néng luu thong &
nhiét d6 120°C trong 120 phut dé hoa rin ché phdm c6 thé hoa ran F1 da phu.

Bing cach sir dung mu thir nay, dat dién 4p dinh thién bing 60V vio, va thir
nghiém do 4m & nhiét d6 on dinh dugc thyc hién trong diéu kién nhiét do 120°C va
d6 Am tuong déi (RH) 85% béng cach st dung thiét bi thir nghiém MIGRATION
MODEL MIG-8600 (duoc san xuét bdi cong ty IMV Corp.). Tri sb dién trd clia nén
¢6 kiéu ndi day tuong tu ring luge tinh té duoc xac dinh & giai doan ban déu cua
thit nghiém d6 Am & nhiét d6 on dinh va sau 100 gid, 250 gid, va 400 gio sau khi

béat dau thir nghiém néu trén duoc thé hién trong Bang 4.
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Viéc danh gia tuong tu dugc thuc hién bing cach sir dung cac ché phim c6
thé hoa rén tir F2 dén F8 va céc ché phim c6 thé hoa ran tir G1 dén G3, va céc két

quéa duoc thé hién trong Bang 4.
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Céc két qua trong Bang 4 cho thdy ring ché phim c6 thé héa rin theo sang
ché c6 tinh d& udn, dic tinh ngin ngira su diat diy va do tin ciy vé su cach dién
trong thoi gian dai rat tot, va san phim héa rin hitu ich lam mang bao vé cach dién
dung cho bang ﬁéi‘ day mém.

Kha ning ap dung cong nghi¢p
Ché phidm c6 thé hoa rin theo sang ché c6 thé dugc sir dung thich hop dé

bao vé tinh cach di¢én cua bang noi day mém.
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché pham c6 thé hoa rin chira:
thanh phan (A) 1a hop chit ¢6 don vi cdu triic duoc thé hién bang cong
thire (1) dudi day, c6 it nhat mot lién két trong sb lién két imit va lién két amit,
va ¢6 nhém chitc ¢6 kha ning phan tmg véi chit hoa ran,
trong d6 thanh phin A bao gdm hop chét thu duge bang phan tng st
dung céc thanh phan chinh bao gom:
nguyén liéu tho (a) & din xuat axit polycarboxylic héa tri ba va/hodc
hoa tri bén c6 nhém anhydrit axit,
nguyén li€u tho (b) 1a hop chat polyol c6 cong thirc (2) dudi day, va
nguyén liéu tho (c) 1a polyisoxyanat;
thanh phan (B) 1a chit hoa ran;
thanh phén (C) 1a dung moi hitu co; va

thanh phﬁn D) la it nhAt mot loai hat min duoc chon tir nhém bao gém

hat min v6 co va hat min hitu co

o O\
P VI P
Ri

cong thuc (1)

/
trong cong thirc (1), mdi nhém R! doc lap 1a gbc hitu co c6 ngudn gdc tir
diol ¢6 tir 3 dén 36 nguyén tir cacbon, va mdi nhém R? doc 1ap 1a nhom phenylen

hodc nhém phenylen ¢6 nhém thé,
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&
HO. .04 _R2 .0 0

i |

l:l O cong thuce (2)
s i 1

trong cong thirc (2), mdi nhém R! véi gid tri ctia (n+1) doc lap 1a goc hitu
co ¢6 ngudn gde tir diol ¢6 s6 lugng nguyén tir cacbon nim trong khoang tir 3
dén 36, mdi nhom R? voi gid tri ctia n doc 1ap 1a nhom phenylen hodc nhém
phenylen c6 nhom thé, va n la s6 nguyén nam trong khoang tir 1 dén 60.
. Ché phim c6 thé héa rin theo diém 1, trong d6 nhém chirc c6 kha ning phan tmg
v6i chat hoa rén 12 it nhit mot nhém trong s& nhém carboxyl, nhém hydroxyl,
nhém anhydrit axit, nhém isoxyanato, nhém amit, va nhém amino.
. Ché phdm c6 thé hoa ran theo diém bit ky trong sd céc diém 1 hodc 2, trong d6
thanh phan (A) con c6 lién két uretan.
. Ché phim c6 thé hoa ran theo diém bt ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong d6
thanh phin (A) ¢6 chi sé axit ndm trong khoang tir 10 dén 50 mgKOH/g.
. Ché phim c6 thé hoéa rin theo diém bat ky trong sb cac diém tir 1 dén 4, trong d6
thanh phdn (B) chita hop chét c6 hai hodc nhiéu nhém epoxy trong mot phan .
. Ché phim c6 thé hoa rén theo diém bt ky trong sb céc diém tir 1 dén 5, trong do6
thanh phan (C) 1a it nhit mot dung mdi hitu co duge chon tir nhém bao gém
dung moi trén co sé ete, dung mdi trén co s& este, dung mdi trén co s& keton, va
dung méi trén co s¢ hydrocacbon thom.
. Ché phim c6 thé héa rin theo diém bat ki trong sb cac diém tir 1 dén 6, trong d6
ché phidm nay chtra thanh phan (B) v6i lwong nam trong khoang tir 1 dén 55

phin khéi lwong so véi tong lugng cua thanh phan (A) va thanh phan (B) 1a 100
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phin khéi luong.

8. Ché phdm c6 thé héa rin theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 7, trong do6

ché phim nay chira thanh phin (C) v6i lugng ndm trong khoang tir 25 dén 75
phin khéi lugng so véi tong lugng clia thanh phin (A), thanh phan (B), thanh
phén (C) va thanh phan (D) (tdng lwong ctia thanh phin (A), thanh phan (B) va

thanh phin (C) khi thanh phén (D) khong c6 mat) 1a 100 phan khéi lugng.

9. Mang hoa ran chira san pham héa ran ctia ché pham c6 thé hoa ran theo diém bat

10.

1.

12.

13.

ky trong s6 cac diém tir 1 dén 8.
Mang phit chdng cho bang ndi diy mém thu duoc bing cach phi ché pham c6
thé hoa rén theo didm bét ky trong sb cac diém tir 1 dén 8 1én mot phan hozc
toan bd bé mat ¢6 su ndi day ctia bang ndi day mém duoc tao ra, va trong do6 su
néi day duoc tao ra trén nén mém déo, va héa ran ché pham c6 thé hoa rin nay.
Béang ndi day mém, trong dé mot phén hodc toan bd bé mat c6 su ndi day cua
bang ndi day mém duge tao ra, va trong do6 su ndi day duogc tao ra trén nén
mém déo, duoc phi bing mang phu chdng theo diém 10.
Bang nbi diy mém theo diém 11, trong d6 su ndi day 1a sy ndi day ddng dugc
ma thiéc.
Phuong phép san xuit bang ndi ddy mém dugc phu bang mang phu chdng,
phuong phép nay bao gém budc (1) va bude (3) va, budce (2) sau diy, néu can:
budce (1)
in ché phim c6 thé héa ran theo diém bét ky trong sb cac diém tir 1 dén
8 1én it nhit mot phan ciia kiéu nbi ddy ctia bang néi diy mém dé tao ra mang
in trén kiéu n6i day nay,

buse (2)
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cho mang in thu duogc trong bude (1) vio méi truong & nhiét d6 ndm
trong khoang tir 40 dén 100°C dé lam bay hoi mot phan hoic toan bo dung mbi
trong mang nay, Vé.

budce (3)

gia nhiét mang in thu dugc trong budce (1) hodc mang in thu dugc trong
bude (2) & nhiét d6 ndm trong khoang tir 100 dén 170°C dé hoa rdn mang nay
dé thu duoc mang phi chong.

14. Linh kién dién t&r c6 mang héa ran theo diém 9.
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