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(57) Sang ché dé xuat tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt ma cé thé kiém soat dugc
sy cong phat sinh trong budc xu ly nhi€t va sau budc xur ly nhiét, va phuong phap xu ly
mang nay. TAm mang nhleu lop dan dién trong subt gdm mang dan dién trong suot (20) va
mang mang (10) dugc xép chong Ién do, trong d6 mang dan dién trong sudt (20) gom
mang nhya trong sudt (3), 16p dan dién trong sudt (4), va 16p phu ngoai (5) dugc xép chong
theo thtr tu nay, mang nhya trong sudt (3) c6 do day T, tur 5 dén 25um va duogc 1am bang
nhwra gdc xycloolefin vo dinh hinh, mang mang (10) dugc xép chong theo cach co thé tach
dugc trén mat chinh con lai, mat nay ngugce voi mat co 16p dan dién trong subt (4), ciia
mang nhya trong sudt (3) co 10p chat két dinh (2) ¢ giita, va mang bao vé (1) c6 46 day T,
day gap 5 lan hodc hon so v6i d6 day T, cua mang nhya trong sudt (3) va bang 150um
hoic moéng hon, va duoc 1am bang polyeste ¢ vong thom trong khung phan tir ctia no.
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Linh vue ky thuit di_ri,rc dé_é@p |

Sang ché d& cap dén tim mang nhiéu 16p .dﬁn dién trong sudt va phurong phap san xudt
tAim mang nay, va cu thé 1a d& cap dén tAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt c6 tac dung
ngin chdn sy cong phat sinh trong budc gia nhiét, va phuong phap san xuét tAm mang nay.
Tinh trang k§ thuit cia sang ché

Thong thudng, mang polyetylen terephtalat (PET) dd va dang dugc st dung rong réi
lam mang nén cho mang dan dién trong sudt ma cdu thanh bang diéu khién cam tng loai di¢n
dung tinh dién. Tuy nhién, mang PET c6 d¢ ludng chiét cao vi sy kéo gidn hai truc dugc ap
dung khi tao thanh mang, va do d6, su 1éch pha xay ra khi mot anh sang t6i phén cuc tuyén
tinh di qua mang PET. Do d6, s€ kho khén khi st dung mang PET dudi tAm phén cuc. Do do,
mang dan dién trong sudt str dung nhwa gde xycloolefin dugc diung lam mang nén cho su léch
pha thap.

Hon nita, gin day, cac bang didu khién cam Gng duoc st dung cho dién thoai thong
minh, hé théng dinh vi ctia 6 t0, mdy ban hang tu dong, v.v.. Déc biét, vi dién thoai thong
minh ¢6 thé gdp duge thu hit sy cha ¥, nén ¢6 mong mudn vé bang diéu khién cam tng c6
thé gap duge. Do d6, mong mudn ¢6 mang din dién trong sudt st dung mang nén rit mong.

N6i chung, khi mang dan dién trong sudt duge tao ra bang cach tao lé'p dan dién va
16p bao vé (16p phd ngoai) trén mang nén, mang bao vé cin dugc dinh 1én mit sau dé tao ra
than nhiéu 16p, dé ngin chin hu t6n trén nén trong qua trinh van chuyén.

Tai lidu sang ché 1 boc 16 than nhidu 16p ctia mang nén dugc tao bdi mang dan dién
trong sudt, va mang bao vé b& mit (mang tach), ci mang nén va 16p bao vé bé mit déu 1a
mang PET. Bing cach diéu chinh ty 1¢ co nhi¢t ctia mang dan dién trong sudt dugc cung cip

mang moéng dan dién trong subt vo dinh hinh (mang ITO), va mang bao vé (mang tach), dat
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duoc su giam cong. Tuy nhién, khéng c6 md ta cling nhu khong co6 dé xuét vé viéc st dung
nhua gdc xycloolefin cho mang nén.

Tai lidu sang ché 2 boc 16 tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt ma bao gdbm mang
mang c¢6 mang bao v¢ va lép chét két dinh dugc cung cAp trén it nhéit mot mit ciia mang bao
v¢, va mang dan dién tfong subt ¢6 mang nhya trong subt va mang dan dién trong sudt, duoc
xép chdng theo cich c6 thé tach dugc trén mang mang c6 16p chét két dinh & giita, va mang
nhua trong sudt dugc tao boi nhua géc xycloolefin v dinh hinh, va mang bao v¢ dugc tao
boi nhya vo dinh hinh khac véi nhya tao ra mang nhya trong subt va co nhiét do chuyén pha
thity tinh bing 130°C hodc cao hon. Bing cach didu chinh nhiét do chuyén pha thuy tinh va
d6 day cua mang nhya trong subt va mang bao vé, dat dugc sy giam cong trong qua trinh gia
nhiét. Tuy nhién, khong c6 mo ta cling nhu khong co dé xuét vé viéc st dung mang nhua
mong trong sudt va mang bao vé PET.

Tai liéu theo giai phap k¥ thuét da biét

Tai liéu sang ché 1: Cong bd don sang ché Nhat Ban chua dugc thAm dinh (Kokai) s6
2008-251529

Tai li€u sang ché 2: Cong b don sang ché Nhat Ban chua duoc thdm dinh (Kokai) )
2016-107503
Ban chét ky thuét ciia sang ché

O mang dan dién trong sudt, khi mang nhua gdc xycloolefin dugc sir dung cho mang
nén, va mang PET dugc st dung cho mang bao v€, do su chénh léch vé ty 1€ co nhiét, hé sb
giéin ng tuyén tinh, v.v., su cong (cong vénh) ¢ xu huéng xdy ra trong qua trinh x®r 1y nhiét,
hodc sau khi gia nhiét/lam ngudi. Két qua 13, c6 mot sé han ché 1a khi c4c tim mang nhiéu
16p dan dién trong subt duoc xir 1y va van chuyén, cac tim mang nhiéu 16p dan dién trong
subt bi cong vénh c6 thé cham vao phan trén hoic phan duéi cia 10 sdy. Do d6, s& kho khan

cho viéc san xuat 6n dinh va lién tuc.
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Trong qué trinh san xuét bang diéu khién cam Gng c6 st dung tAm mang nhiéu 16p dan
dién trong subt, co bude in phﬁn mach ndi béng keo bac, v.v., b%mg k§ thuét in lua, va budc
gia nhiét dé 1am kho va/hodc luu hoa biang nhiét keo bac da in. Trong bude xir Iy nhiét, néu
cac tAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt bi cong (cong vénh), ¢6 han ché 14 keo bac khong
thé duoc lam khé va/hoic luu hoa béng nhiét mdt cach déng déu hodc d6 chinh xac cia mau
hinh s& kém hon, dAn dén giam hiéu suét ctia qué trinh sén xuét bang didu khién cam Gng.

Hon nita, néu sy cong (cong vénh) xuét hién sau qua trinh gia nhiét, xay ra sy lénh vi
tri khi tAm mang nhiéu 16p duge dinh vao kinh bao vé hodc mang dién cuc khéac, va do do, s€
kho khiin cho viée san xudt cac bang didu khién cdm Gng.

Ngoai ra, & mang dan dién trong subt, khi mang nhya gbc xycloolefin day 25um hodc
moéng hon dugc dung cho mang nén, va mang nhua gbc xycloolefin duge ding cho mang bao
vé, trlr khi mang bao vé déy & mot mc do nhét dinh nao do, viéc xir Iy khi gfn két két cac
mang nay, v.v, s& kho khén, va do do, cac tAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt s& rat dat.

Ca tai li€u sang ché 1 va tai liéu sang ché 2 déu néu ra cdc van dé lién quan dén su
cong con lai sau khi gia nhiét va 1am nguoi, nhung khong dé cap dén viéc ngan chin sy cong
x4y ra trong qud trinh gia nhiét.

Mot trong cac muc dich cua sang ché 1a @& xuit tAm mang nhiéu 16p dan dién trong
sudt va phuong phép xtt Iy mang nay, c6 thé ngan chin su cong tAm mang nhiéu 16p dan diéri
trong subt trong budc gia nhiét va sau bude gia nhi¢t va cé thé dam bao hiéu suét trong cac
bude tiép theo, khi mang nhua mong gbc xycloolefin duge dung cho nén ctia mang dan dién
trong sudt.

Sang ché bde 10 cac khia canh sau day.

[1] TAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt bao gdbm mang mang va mang dan dién
tro.ng sudt duoc xép chdng trén mang mang, trong d6 mang mang gdm me‘mg bao v¢ dugc

cung cp 16p chét két dinh trén mot trong cdc mat chinh clia mang, mang dan dién trong sudt
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gém_ mang nhya trong subt dugc cung cép, trén mot hodc ca hai mat chinh cia mang, 16p dan
dién trong sudt chira ddy nano kim loai va nhua két dinh, va 16p pht ngoai, dugc xép chdng
theo thir tu nay, mang nhua trong subt dugc 1am béng nhua géc xycloolefin vd dinh hinh, va
6 do day Ty tir 5 dén 25um, tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt duge tao ra bang cach
cung cip mang dan dién trong sudt dugc xép chdng theo cach c6 thé tach duoc trén 16p chit
két dinh ctia mang mang dé 16p phti ngoai tré thanh 16p ngoai cling, va, mang bao vé dugc
lam bang polyeste c6 vong thom trong khung phan it ctia nd, va mang bao v€ co6 do day T»
day gép 5 1an hodc hon so v6i do day Ti cua mang nhua trong subt, va bang 150pm hoic
mong hon.

[2] TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo muc [1], trong d6 16p dan dién trong
sudt chua day nano kim loai va nhya két dinh, va 16p pht ngoai dugc xép chéng, theo tha tu
nay, trén mot trong cac mat chinh ctia mang nhya trong sudt.

[3] TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo muc [1], trong d6 16p dan dién trong
subt chira day nano kim loai va nhua két dinh, va 16p pht ngoai dugc xép chdng, theo thu tur
nay, trén mdi trong sb cac mit chinh nguoc nhau ctia mang nhya trong sudt.

[4] TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo muc bét ky trong sb cac muc tir [1]
dén [3], trong d6 mang bao vé duoc lam bang nhya gdc polyetylen terephtalat.

[5] TAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt theo muc bit ky trong s6 cac muyc tir [1]
dén [4], trong d6 day nano kim loai chura trong 16p dAn dién trong sudt 1a day nano bac.

[6] Phuong phap xt ly tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt bao gdm budc xtt 1y
nhiét tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo muc bat ky trong s& cac muc tir [1] dén
[5], va budc tach 16p mang mang ra khoi mang din dién trong sudt cua tAm mang nhiéu 16p

dan dién trong sudt.
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[7] Phuong phap xtr ly tAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt theo muc [6], trong d6
budce xit Iy nhiét 1a bude tao mau din dién bang cach lam kho va/hodc lam ran nhiét mau keo
din dién duoc tao trén 16p pht ngoai béng keo dan dién.

Theo sang ché, tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt va phuong phép xu ly mang
nay, c¢6 thé ngan chin su cong tAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt trong budc gia nhiét
va sau budc gia nhiét va co thé dam bao hidu suét trong cic budc tiép theo, co thé duoc dé
xudt, khi mang nhua méng gbc xycloolefin duge dung cho nén ctia mang dan dién trong sudt.
MO ta vén tit cac hinh vé

Fig.1 1a hinh chiéu mit cit ngang so lugc cua tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt
theo khia canh thir nhét cia sang ché.

Fig.2 14 hinh chiéu mat cit ngang so lugc cua tdm mang nihiéu 16p dan dién trong sudt
theo khia canh thtr hai ciia sang ché.

Fig.3 1a lugc d6 quy trinh thé hién phuong phap sén xut tim mang nhiéu lép dan dién
trong sudt theo khia canh thir nhét.

Fig.4 1a lugc dd quy trinh thé hién mot vi du cai bién ctia phuong phap san xudt tim
mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo khia canh thi nhat.

Fig.5 1a lugce dod quy trinh thé hién phuong phap san xuét tAim mang nhiéu 16p din dién
trong sudt theo khia canh tht hai.

Fig.6 1a lugc d6 quy trinh thé hién vi du céi bién ctia phuong phép san xudt tim mang
nhidu 16p dan dién trong sudt theo khia canh thir hai.

Fig.7 12 hinh minh hoa phuong phép do gi tri do cong theo céc vi du.

M ta chi tiét sang ché
Dudi day, cac khia canh cua sang ché (dudi day dugc goi 1a cac khia canh) s& dugc

giai thich dua trén cdc hinh veé.
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T4m mang nhidu 16p din dién trong sudt theo sang ché gdm mang mang 10 va mang
dan dién trong sudt 20 hodc 30 xép chdng 1én mang mang 10. Mang mang 10 duoc cung cip
mang bao vé 1, va 16p chat két dinh 2 dugc cung cip trén mot mit chinh ciia mang bao vé 1.
Mang dan dién trong sudt 20 gdbm mang nhya trong sudt 3 dugc cung cip, trén mdt mit chinh,
16p dan dién trong subt 4 chira day nano kim loai va nhya két dinh, va 16p pht ngoai 5, duoc
xép chdng theo thi trr nay. Mang dan dién trong sudt 30 gdm mang nhua trong subt 3 duogc
cung cip, 1an luot trén ca hai mt chinh ngugc nhau, 16p dan dién trong sudt 4 chira day nano
kim loai va nhya két dinh, va 16p pht ngoai 5, duge xép chdng theo tht tw nay. Mang nhya
trong sudt 3 duoc lam biang nhua gbc xycloolefin vo dinh hinh, va mang nhuya trong sudt ¢o
d6 day T tir 5 dén 25um. Trong tAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt, mang dan dién trong
sudt 20 hodc 30 dugc xép chdng theo céch c6 thé tach duoc trén 16p chit két dinh 2 ctia mang
mang 10, theo cach sao cho 16p pht ngoai (trong truong hop cdu tric ¢6 hai mit ngugc nhau
duoc cung cép hai 16p phti ngoai, nhu mang dan dién trong subt 30, thi s& 1a mot trong céc
16p phli ngoai nay) 5 tao thanh 16p ngoai ciing. Mang bdo v¢ 1 duge lam bang polyeste c6
vong thom trong khung phén tir. Mang bao vé 1 ¢6 do day T» day gép 5 1an hogc hon so voi
do day T: cua mang nhya trong sudt 3, va bang 150pum hoic moéng hon. Fig.1 va Fig.2 lan
luot thé hién hinh chiéu mat cit ngang so lugc cla tAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt
theo cac khia canh.

Nhu duoc thé hién trén Fig.1, theo khia canh thu nhét, 16p din dién trong sudt 4 chira
day nano kim loai va nhua két dinh, va 16p phi ngoai 5 dugc xép chong, theo thit tu ndy, trén
moOt mit chinh cia mang nhua trong subt 3. Cu thé 1, tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt
gdm mang dan dién trong subt 20, va mang mang 10 xép chdng trén mang dan dién trong sudt
20. Mang mang 10 dugc cung cép mang bao v¢ 1 va 16p chét két dinh 2 dugc cung cip trén
mot mit chinh cia mang bao vé 1. Mang dan dién trong sudt 20 gdm mang nhya trong sudt 3

dugc cung cap, trén mot mat chinh ctia mang, 16p dan dién trong suot 4 chtra day nano kim
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loai va nhua két dinh, va 16p phu ngoai 5, dugc xép chdng theo thtr ty nay. Mang mang 10
duoc xép chdng theo cach co thé tach duoc trén mang dan dién trong sudt 20 ¢6 16p chat két
dinh 2 & gitta, theo cach sao cho mit chinh cla mang nhya trong sudt 3 nguoc véi mit chinh
ma c6 cung cip 16p din dién trong sudt 4, quay mit vao 16p chét két dinh 2.

Nhu duoc thé hién trén Fig.2, theo khia canh thir hai, 16p dan dién trong sudt 4 chira
day nano kim loai va nhya két dinh, va 16p phti ngoai 5 duge xép chdng, theo th tu nay, lan
luot trén ca hai mat chinh ngugc nhau ciia mang nhya trong sudt 3. Cu thé, tim mang nhiéu
16p dan dién trong sudt gdm mang dan dién trong sudt 30 va mang mang 10 duoc xép chong
trén mang din dién trong subt 30. Mang mang 10 gdm mang bao vé 1 va 1op chét két dinh 2
dugc cung cAp trén mot mit chinh cia mang bao vé 1. Mang dan dién trong sudt 30 gbm lan
lugt mang nhua trong subt 3 duge cung cép, trén ca hai mit chinh nguoc nhau clia mang, 16p
dan dién trong sudt 4 chira day nano kim loai va nhua két dinh, va 16p pht ngoai 5 dugc xép
chdng theo th tw nay. Mang mang 10 dugc xép chong theo cach ¢6 thé tach duoc trén bé mit
cia mot trong cac 16p phd ngoai 5 cia mang din dién trong subt 30, 16p chét két dinh 2 &
gitta.

<Mang nhya trong sudt 3>

Mang nhua trong subt 3 dugc tao bdi nhua géc xycloolefin v dinh hinh, va ¢6 do
trong subt cao va dic tinh hép thu nudc thip. Bang cach lam phu hop mang nhua gbe
xycloolefin v dinh hinh cho mang nhua trong sudt 3, ¢6 thé thu duge tAim mang nhiéu 16p
dAn dién trong sudt dugc cung cAp mang dan dién trong subt c¢6 dic tinh quang hoc tot.

Nhua gbc xycloolefin v dinh hinh 1a (co)polyme chira 50% mol hodc nhiéu hon
xycloolefin ¢hing han norbornen, v.v., bao gdm: polyme xycloolefin loai tring hop hoén vi
mé vong duge hydro hoa ctia norbornen (ZEONOR (nhan hi¢u da dang ky, duge san xuét boi
Zeon Corporation), ZEONEX (nhan hiéu da ddng ky, dugc san xuét boi Zeon Corporation),

ARTON (nhdn hiéu di dang ky. dugc san xudt bdi JSR Corporation), v.v.), va polyme
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xyclooleﬁn loai copolyme cdng hop norborneﬁ/etylen (APEL (nhan hiéu da ding ky, dugc
san xuat bc"fi‘ Mitsui Chemicals Inc.), TOPAS (nhan hiéu di ding ky, dugc san xuét boi
Polyplastics Co., Ltd.)).

Céc vi du cu thé bao gdbm ZEONOR ZF-14, ZF-16, ARTON RX4500, RH4900, R5000.
Trong ban md ta nay, “trong subt” ¢6 nghia 1a c6 do truyén sang toan phin bing 70% hodc
cao hon.

Bé mit cua mang nhua trong sudt 3 c6 thé duoc xir 1y plasma, xtr ly dién hoa trudc,
v.v., dé nhd d6 1am ting dic tinh dinh cta 16p din dién trong sudt 4, v.v., duoc tao trén mang
nhua trong subt 3. Ngoai ra, trude khi 16p dan dién trong subt 4 duoc tao ra, viéc lam sach
bang dung mdi hogc lam sach bang siéu 4m c6 thé duoc 4p dung cho mang nhya trong sudt 3
theo nhu cAu, dé khtt bui va 1am sach bé mit.

Mang nhua trong subt 3 c6 dd day Ti trong khoang tir 5 dén 25um, tot hon 1a trong
khoang tir 10 dén 23pm, va t6t hon nita 1a trong khoang tir 13 dén 23pm. Khi do day cua
mang nhua trong sudt 3 vugt qua gié tri giéi han trén ctia khoang néu trén, dé xay ra vét ran
nit khi mang duge cudn gép. Mait khéc, néu d6 day nho hon gia tri gidi han‘dué'i cua khoang
néu trén, thi viéc tao ra mang c6 do nhin va c6 do day déng nhét tré nén kho khin.

Nhiét do chuyén pha thiy tinh (Tg) cua nhya gbc xycloolefin vo dinh hinh cho mang
nhua trong sudt 3 khong bi gi¢i han cu thé, nhung tot hon 13 trong khoang tir 130 dén 170°C.
Nho d6, lwong xudt hién va huéng cong sau budce gia nhiét ching han nhu lam khé c6 thé
duoc kiém soat, va do do6, qua trinh xtr ly va van chuyén tAm mang nhiéu 16p dan dién trong
sudt tré' nén d& dang.

<Lép dan dién trong sudt 4>

D4i v6i vat liéu dan dién cAu thanh nén 16p dan dién trong sudt 4 duoc tao trén mang
nhya trong sudt 3, c6 thé st dung cac day nano kim loai. Day nano kim loai la kim loai c6

duong kinh ¢& nano mét, va la kim loai dan dién c6 dang day dan. Theo khia canh nay, cung
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voi (két hop vé6i) day nano kim loai, hodc thay vi d&y nano kim loai, co thé st dung éng nano
kim loai 13 vat liéu dan dién c6 dang dng rdng hoic khong rong. Trong ban md ta, ca dang
“day” va dang “6ng" déu dung dé chi hinh dang tuyén tinh, va dang “day” 1a khong rong,
trong khi d6 dang “fng” 1a rong. Chung ¢6 thé mém hodc ctung. Dang “day” dugc goi la “day
nano kim loai theo nghia hep”, va dang “dng” duge goi la “dng nano kim loai theo nghia hep”.
Dudi déy, trong ban mo ta nay, “ddy nano kim loai” duge st dung dé bao gdbm ca diy nano
kim loéi theo nghia hep va bng nano kim loai theo nghia hep. Chi day nano kim loai theo
nghia hep, hodc chi dng nano kim loai theo nghia hep c6 thé duoc st dung, hoic ching ¢6 thé
duoc két hop v6i nhau. |

Trong ban mo ta nay, “I6p din dién trong sudt” dung dé chi 16p ¢ dang mang mong
bao gdm day nano kim loai néu trén va nhya két dinh dugc dé cap dudi day, khong chi 2iGi
han & 16p c6 d6 day ddng nhit. Do day t&t hon 12 ndm trong khoang tlr 20 dén 200nm.

Déi vai phuong phap san xuét ddy nano kim loai, phuwong phap da biét c6 thé duge ap
dung. Vi dy, cac ddy nano bac co thé duoc téng hop bérig cach khur bac nitrat véi sy cO mat
cla pOly—N-Villjflpyrolidon, nho st dung phuwong phéap poly-ol (tham khao Chem. Mater.,
2002, 14, 4736). Tuong tw, cac ddy nano vang c6 thé dugc tong hop bang cach khir axit vang
clorua hydrat v6i sut c6 mit ciia polyvinylpyrolidon (tham khao J. Am. Chem. Soc., 2007, 129,
1733). Tai liéu WO 2008/073143 va WO 2008/046058 da néu chi tiét mo ta vé cong nghé
tbng hop quy mo 16n va tinh ché cac day nano bac va diy nano vang. Ong nano vang ¢6 cau
trac rong ¢6 thé dugc tdng hop bang cach st dung cac ddy nano bac lam khudn mau, va khir
dung dich axit vang clorua. Cac day nano bac dung lam khu6n mau dugc hoa tan trong dung
dich bang phan 1’Ing oxy hoa khtr v6i axit vang clorua, va két qua 13, co thé san xuat duoc cic
éng nano vang c6 cu tric rdng (tham khao J. Am. Chem. Soc., 2004, 126, 3892-3901).

Céc day nano l{im loai c¢6 kich thudc duong kinh trung binh (duong kinh trung binh)

t&t hon 13t 1 dén 500nm, t&t hon nita 1a tir 5 dén 200nm, con tot hon nita 1 tir 5 dén 100nm,
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va ddc b1et tbt hon I tir 10 dén 50nm. Céc day nano kim loai ¢o chiéu dai truc chinh trung
blnh (chidu dai trung binh) t6t hon 1a tir 1 dén 100um, tot hon nita 1a tir 1 den 80um, con tbt
hon nita 1 tir 2 dén 70um, va ddc biét t6t hon 14 tir 5 dén 50um. Khi kich thude dudng kinh
trung binh va chidu dai truc chinh trung binh théa man khoang néu trén, day nano kim loai ¢o
ty 16 phuong dién trung binh t&t hon 12 16n hon 5, tot hon nita 1a 10 hodc 16n hon, con tot hon
nita 1a 100 hodc 16n hon, va déc biét tot hon 12 200 hodc 1on hon. 0 day, ty 1¢ phuong dién
dung dé chi gia tri thu dugc bang a/b, trong d6 “b” biéu dién kich thuéc dudng kinh trung
binh cua day nano kim loai va “a” bidu dién chiéu dai truc chinh trung binh ctia né. Céc gia
tri “a” va “b” ¢6 thé dugc do béng kinh hién vi dién t quét (scanning electron microscope -
SEM), va kinh hién vi quang hoc. Cu thé, “b” (dudng kinh trung binh) thu dugc bing cach do
cac duong kinh lan ludt cia 100 day nano kim loai dugc chon bt ky nho st dung kinh hién
vi dién tr quét phat xa truong JSM-7000F (dugc san xuit béi JEOL Ltd.), va tinh gié tri trung
binh s6 hoc ctia ching. Hon nita, “a” (chiéu dai trung binh) thu dugc bing cach do cac chiéu
dai cta lan lvot 100 diy nano kim loai dugc chon bét ky nho st dung kinh hién vi laze do
hinh dang VK-X200 (dugc san xuét boi Keyence Corporation), va tinh gia tri trung binh sb
hoc cda chung.

Loai kim loai ding 1am vat liéu cho ddy nano kim loai ¢6 thé 12 mot loai duoc chon tir
nhom bao gﬁ“)m vang, bac, bach kim, déng, niken, sit, coban, kém, ruteni, rodi, paladi, catmi,
osimi, hodc iridi, hodc c6 thé 1a hop kim, v.v., dugc tao ra béng cach két hop mot 6 kim loai
frong s6 d6. Dé thu duge mang phu ¢6 dién tro bé mit thip va do truyén sang toe‘lnvph?m cao,
wu tién 12 chia it nhat mot trong vang, bac, va déng. Céc kim loai nay c6 do dﬁn’dién cao, va
do do, khi cAn thu duoc dién trd bé mit nhét dinh, mat do cta kim loai trong bé mit ¢6 thé
dugc giam di, va co thé dat dugc do truyén sang toan phan cao. Trong sb cac kim loai néy; uu

tién hon 1a chira it nhit 12 vang hodc bac. Vi du thich hop nhét ¢6 thé 1a day nano bac.
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Lép d?m dién trong subt 4 bao gGm nhua két dinh ngoai ddy nano kim loai. DPéi véi
nhua két dinh, ¢6 thé st dung chit két dinh trong subt bt ky ma khong c6 gidi han. Trong
truong hgp diy nano kim loai duoc tao ra bang phuwong phép poly-ol duge sir dung lam vat
liéu dan dién, nhua két dinh tan dugc trong rugu hodc nude duge uu tién, x€t vé& kha ning
tuong thich v4i dung moi dé san xuét (polyol). Cu thé 13, chét két dinh c6 thé 12 poly-N-vinyl
pyrolidon, nhya xenluloza tan dugc trong nu6e nhu metyl xenluloza, hydroxyetyl xenluloza,
carboxymetyl xenluloza, va twong tu, nhua butyral, hodc poly-N-vinylaxetamit (PNVA (nhén
hiéu d3 dang ky)). Nhura néu trén 6 thé duge st dung duy nhét, hodc hai hogc nhiéu loai nhura
c6 thé dugc st dung két hop. Poly-N-vinylaxetamit la polyme ddng nhit ctia N-
vinylaxetamit(NVA), nhung copolyme c6 70% mol hodc nhiéu hon cua N-
vinylaxetamit(NVA) cling co thé duoc st dung. Vi du vé monome ma ¢6 thé dugc dong tring
hop vdi NVA bao gdm: N-vinylformamit, N-vinylpyrolidon, axit acrylic, axit metacrylic, natri
acrylat, natri metacrylat, acrylamit, acrylonitril, va twong tu. Ham luong ctia thanh phin duoc
ddng tring hop cang cao, thu dugc dién trd bé mét cia mau dan dién trong sudt (16p dan dién
trong sudt 4) cang cao, sy bam dinh gifta cdc day nano bac (déy kim loai) va mang nén cang
thép, va do chiu nhidt (nhiét do bit ddu phan hiy nhit) cang thap. Do d'é, polyme chira don
vi monome dan Xudt tir N-vinylaxetamit tot hon 1a 70% mol hodc nhiéu hon, tdt hon nita 1a
80% mol hozic nhiéu hon, va con t6t hon nita 1a 90% mol hodc nhiéu hon. Polyme (polyme
d6ng nhét hodc copolyme) gbm don vi monome N-vinylaxetamit c6 trong luong phan tir trung
binh trong lugng xét vé trong lugng phan tir tuyét dbi tot hon la 30.000 dén 4.000.000, tbt
hon nita 12 100.000 dén 3.000.000, va con t&t hon nita 12 300.000 dén 1.500.000. Trong luong
phén tir trung binh trong lugng xét vé trong lugng phan tr tuyét déi duoc do bang phuong
phap sau.

<Po trong lugng phan ta>
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Nhua két dinh dugc hoa tan trong dung mdi rira giai sau, dung moi nay dugc dé tinh
dén 20 gid. Nong do ctia nhua két dinh trong dung dich thu duoc 1a 0,05% khéi luong.

Dung dich duoc loc béng mang loc 0,45um, dich loc duoc do bang GPC-MALS, va
ﬁ'ﬁh trong lwong phan tit trung binh trong lugng dwa vao trong luong phén tir tuyét dbi.

GPC: Shodex (nhan hiéu da dang ky) SYSTEM 21, dugc san xuét bdi Showa Denko

K.K.
Cot: Gel TSK (nhan hiéu da ding ky) G6000PW, dugc san xut bai Tosoh Corporation
Nhiét do cot: 40°C
Dung mdi rira gidi: 0,1 mol/L dung dich nuéc NaH2PO4 + 0,1 mol/L dung dich nuéc
Na;HPO4

Téc do dong: 0,64 mL/phut

Thé tich bom mau: 100 uL

B6 do MALS: DAWN (nhin hi¢u da ding ky) DSP, dugc san xudt boi Wyatt
Technology Corporation

Budc séng laze: 633 nm

Phuong phap diéu chinh da goc: Phuong phap Berry

Lép dan dién trong subt 4 duoc tao bang phuong phép in, dudi dang chét long pht,
muc dan dién (muc diy nano kim loai) chira day nano kim loai, nhua két dinh, va dung moi
trén moOt mit chinh hodc cé hai mét chinh ctia mang nhya trong sudt 3, va 1am kho va loai bd
dung moi.

Dung moi khong bi giéi han cu thé mién 1a dung moi ¢6 kha nang phan tin day nano
kim loai tdt, va nhua két dinh c6 thé hoa tan trong dung moi. Tuy nhién, néu day nano kim
loai duoc tong hop bang phuong phap poly-ol duge st dung lam vt liéu dan dién, ruou, nudc
hodc dung moi hdn hgp ctia rugu va nude dugce uvu tién, x¢t vé kha nang twong thich véi dung

mdi duoc st dung dé san xuét (polyol). Nhu néu trén, nhua két dinh duoc wu tién con 1a nhua
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két dinh tan duoc trong rugu, nude, hodc dung moi hdn hop clia rugu va nude. Dung moi hdn
hop ctia rugu va nude duge uu tién hon do tdc d6 1am kho ctia nhua két dinh c6 thé dugc
kiém soat dé& dang. Déi véi rugu, it nhit mot loai rugu no don chic ¢6 tr 1 dén 3 nguyén tr
cacbon (metanol, etanol, n-propanol, va isopropanol), dugc biéu dién boi cong thuc
CuHonr1OH (n 12 6 nguyén tir 1 dén 3) (dudi day, dugc goi don gian 12 “rugu no don chuc co
tir 1 dn 3 nguyén tir cacbon). Uu tién 1a chira 40% khdi lugng hodc nhidu hon rugu no don
chitc ¢6 tir 1 dén 3 nguyén ti cacbon trong tdng s6 ruou. C6 loi khi sir dung rugu no don chire
¢6 tir 1 dén 3 nguyén ti cacbon boi vi qua trinh lam kho s& dé dang.

Ruogu khong phai rugu no don chirc ¢6 tir 1 dén 3 nguyén ti cacbon co thé duogc st
dung cting nhau. Vi du vé cac rugu khac ma co thé duoc stir dung cing v&i rugu no don chire
¢6 tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon bao gdm etylen glycol, propylen glycol, etylen glycol
monometylete, etylen glycol monoetylete, propylen glycol monometylete, propylen glycol
monoetylete, va twong tu. Viéc sit dung rugu nay cung voi rugu no don chue ¢6 tir 1 dén 3
nguyén tir cacbon dugc biéu dién boi cong thire CoHanr1OH (n 12 sb6 nguyén tir 1 dén 3) néu
trén 14 c6 loi boi vi toe do 1am kho c6 thé duge diéu chinh. Hon nita, tong ham lugng rugu
trong dung mdi hdn hgp t6t hon 14 tir 5% dén 90% khéi lwong. Néu ham lugng nay it hon 5%
khéi Tugng hodc vuot qua 90% khdi lugng, ¢6 han ché d6 1a mau dang soc (phu khong déu)
duoc tao ra vao lic phu.

Muc dan dién c6 thé duoc san xuét béng cach khuéy va tron day nano kim loai, nhua
gén két, va dung moi, nho st dung thiét bi khudy ly tdm hanh tinh va tuong tu. Ham luong
nhua gén két trong muc dan dién t6t hon 13 trong khoang tir 0,01% dén 1,0% khéi lwong. Ham
lugng day nano kim loai trong muc dan dién tot hon 14 trong khoéang tir 0,01% dén 1,0% khéi
lugng. Ham lugng dung mdi trong muc dan dién t6t hon 1a trong khoang tir 98,0% dén 99,98%
khéi Iwgng. Nhor thanh phin néu trén, ¢6 thé thu duoc myc dan di¢n c6 do nhot tur 1 dén 50

mPa-s. Bang cdch in myc trén mét chinh cia mang nhya trong sudt 3, va lam kho/loai bo
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dung méi, c6 thé thu duoc 16p dan dién trong sudt 4 c6 do day mang tir 20 dén 200nm. Do
nhét cua muc dan dién t5t hon 14 tir 1 dén 20 mPa's, va con t6t hon nita 1a tr 1 dén 10 mPas.
D6 nhét duoc do bé“mg nhot ké k¥ thuat s6 DV-E (truc: SC4-18) dugc san xuét boi Brookfield,
¢ 25°C

Phuong phép san suit mang dan dién trong sudt 20, 30 (phwong phép in muc dan dién)
c6 thé 12 phuong phap phu dung thanh lin, phuong phdp in chim, phuong phép in phun,
phuong phap phun ranh, va twong tu. Trong s6 cac phuong phap nay, phwong phép pht ding
thanh lan cé kha nang phu myc in c6 do nhot thip tot hon, va dic tinh tao mang mong tt.
Hon nira, khong giéng v4i phuong phap in phun, phwong phép phu dung thanh ln c6 thé in
muc c6 d6 nhét thap chira cac hat vo co hodc kim loai, ma khong gay tac nghén.

<Lép phu ngoai 5>

Lép pht ngoai 5 ma bao vé 16p dan dién trong sudt 4 t6t hon 1a mang luu hoa ctia ché
phdm nhua luu hoa duge. Ché pham nhua luu hoa duoc tot hon 14 gbdm (A) polyuretan chira
nhém carboxy, (B) hop chét epoxy, (C) chat thuc day luu hoa, va (D) dung méi. Ché pham
nhua luu hoa duoc dugc phu trén 16p dan dién trong subt 4 béng cach in, phu, v.v., va dugc
luu héa tao ra 16p phu ngoai 5. Viée luu hoa ché phém nhua luu hoa duoc co thé duoc thuc
hién bang cach gia nhiét va lam kho ché phdm nhya luu hoa duge bang nhiét.

(A) Polyuretan ¢6 nhoém carboxy c6 trong luong phan tir trung binh trong lugng t6t
hon 14 tir 1.000 dén 100.000, tot hon nira 1a tir 2.000 dén 70.000, va con t5t hon nita la tir
3.000 dén 50.000. Trong lwong phén tir 14 tri s6 twong dwong polystyren dugc do bang phuong
phap sic ky tham gel (duéi day duoc goi 1a GPC). Néu trong lugng phan tir nhd hon 1.000,
dac tinh gian, do mém déo, va do bén cua mang phu in dugc co thé bi giam di. Trong khi do,
néu trong lugng phan tir vugt qua 100.000, do hoa tan cua polyuretan vao dung moi giam, va
ngay ca khi polyuretan co thé hoa tan trong dung méi, d6 nhot tré nén qua cao, dan dén nhidu

han ché trong s dung.
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Trong ban mo ta nay, trtr khi dugc mo ta cu thé, cac diéu kién do ctia phuong phap

GPC 1a nhu sau.

Tén thiét bi: Thiét bi HPLC HSS-2000, dugc san xuat bdi JASCO Corporation

Cot: Cot Shodex LF-804

Pha dong: tetrahydrofuran

Tée d6 dong: 1,0 mL/phut

B0O do: RI-2031 Plus dugc san xuit boi JASCO Corporation

Nhiét d9: 40,0°C

Thé tich mAu: vong mau 100 pL

Né)hg do mau: Puoc chuin bi dén Xép xi 0,1% khéi luong

(A) Polyuretan chira nhém carboxy co tri 56 axit tot hon 1a tr 10 dén 140 mg-KOH/g,
va tdt hon nita 1a tir 15 dén 130 mg-KOH/g. Néu tr s6 axit 1a 10 mg-KOH/g hodc 16n hon, ca
dic tinh luu hoa va do bén dung moi déu tot. Néu tri sb axit 1a 140 mg-KOH/g hodc nho hon,
dd hoa tan trong dung moi 1a polyuretan la tbt, va viéc dicu chinh dén @6 nht mong mudn 12
dé dang. Ngoai ra, co thé ngan chin céc vin d& nhu san phdm luu hoa tré nén qua cing va
xudt hién su cong vénh, v.v., clia mang nén.

Hon nita, theo sang ché, tri s axit clia nhua 14 tri s6 duge do bang phuong phap sau
day. |

Xép xi 0,2g mau duge can chinh xac bang can tiéu ly cho vao trong binh Erlenmeyer
100mL, va 10mL dung mdi hdn hgp etanol/toluen = 1/2 (ty 1¢ khdi luong) dugc cho vao do
dé hoa tan mau. Ngoai ra, 1 dén 3 giot dung dich phenolphtalein etanol dugc cho vao binh
chita 1am chét chi thi, ma duoc khudy di cho t6i khi mAu tré nén ddng nhat. Dung dich thu
duoc duge dua vao chuan do bang dung dich kali hydroxit - etanol 0,1N. Khi chét chi thi duy
tri mau do nhat trong 30 gidy, xac dinh dugc ring qua trinh trung hoa da két thae. Tri s6 thu

duoc tir két qua st dung cong thire tinh toan sau day duge coi la tri sO axit ctia nhyra.
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| Tri sb axit (mg-KOH/g) = [Bxfx5,611]/S

B: Luong st dung (mL) cua dung dich kali hydroxit - etanol 0,1N

f: Hé s cua dung dich kali hydroxit - etanol 0,IN

S: Luong thu thap (g) cia miu

Cu thé hon polyuretan (A) chra nhom carboxy la polyuretan dugc tdng hop bang cach
stt dung (al) hop chit polyisoxyanat, (a2) hop chét polyol, va (a3) hop chét dihydroxy chira
nhom carboxy, lam cdc monome. X¢Et v& do bén anh sang, tdt hon 13, mdi trong sb (al), (a2),
va (a3) khong chira nhém chic ¢6 cic ddc tinh két hop nhu hop chét thom. Sau day, mdi
monome s& dugc giai thich chi tiét hon.

(al) Hop chét polyisoxyanat

Déi véi (al) hop chit polyisoxyanat, thong thuong, diisoxyanat c¢6 hai nhém
isoxyanato trén mdi phan tr duge st dung. Vi du vé& hop chit polyisoxyanat bao gom:
polyisoxyanat béo, polyisoxyanat vong béo, va tuong tu. Mot trong s6 ching ¢6 thé duoc st
dung riéng, hodc hai hodc nhiéu chét trong sb chung c6 thé duoc st dung két hgp. Khi (A)
polyuretan chira nhom carboxy khong chuyén thanh dang gel, lugng nho polyisoxyanat c6 ba
hodc nhiéu hon ba nhém isoxyanato cling ¢6 thé dugc st dung.

Vi du vé polyisoxyanat béo bao gbém: 1,3-trimetylen diisoxyanat, 1,4-tetrametylen
diisoxyanat,b 1,6-hexametylen diisoxyanat, 1,9-nonametylen diisoxyanat, 1,10-decametylen
diisoxyanat, 2,2,4-trimetylhexametylen diisoxyanat, 2.4, 4-trimetylhexametylen diisoxyanat,
lysin diisoxyanat, 2,2’-dietyl ete diisoxyanat, axit diisoxyanat dang dime, va tuong tu.

Vi du vé. polyisoxyanat vong béo bao gdm: 1,4-xyclohexan diisoxyanat, 1,3-
bis(isoxyanatométyl)xyclohexa'n, 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 3-isoxyanatometyl-
3,5,5-trimetylxyclohexyl isoxyanat (IPDI, isophoron diisoxyanat), bis'(4—isokyanato
xyclohexyl)metan (MDI dugc hydro héa), (1,3- hodc 1,4-)xylylen diisoxyanat dugc hydro

hoa, norbornan diisoxyanat, va tuong tu.
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O day, néu hop chét vong béo c6 tir 6 dén 30 nguyén tir cacbon khéc vé6i cac nguyén
tr cacbon trong nhém isoxyanato (nhom -NCO) duge su dung lam (al) hop chat
polyisoxyanat, mang bao vé dugc tao ra béi nhya polyuretan theo khia canh nay c6 do 6n
dinh cao dac biét la trong diéu kién nhiét do cao va do 4m cao, va thich hop 1a bd phén cuia
thanh phén thiét bi dién tt,

Tir gbc d6 chdng chiu thoi tiét va do bén anh séng, d6i voi (al) hop chit polyisoxyanat,
uu tién st dung hop chét ma khong c6 vong thom. Ham lugng cta polyisoxyanat thom va
polyisoxyanat thom - béo t5t hon 1a bing 50% mol hodc it hon, t6t hon nita 1a 30% mol hodc
it ho’n; va con tot hon nita 1a 10% mol hodc it hon, so voi tong luong (100% mol) cua (al)
hop chét polyisoxyanat.

(a2) Hop chét polyol

Trong luong phan tr trung binh s6 cta (a2) hop chét polyol (véi diéu kién 1a (a2) hop
chét polyol khong bao gdm (a3) hop chét dihydroxy c¢6 nhom carboxy) thuong la tir 250 dén
50.000, t&t hon 1a tir 400 dén 10.000, va tét hon nira 1a S00 dén 5.000. Trong luong phan tu
1a tri s& twong duong polystyren dugc do bang phuong phap GPC trong cic diéu kién néu
trén day.

Tét hon, (a2) hop chét polyol 1a diol ¢6 cdc nhém hydroxy & ca hai dau. Vi dy vé (a2)
hop chét polyol bao gbm: pOchacbonat polyol, polyete polyol, polyeste pblyol, polylacton
polyol, }polysilicon ¢ cac nhom hydroxy & ca hai dAu, va hop chét polyol c6 tir 18 dén 72
nguyén tu cacbon thu dugc bing cach cong hop hydro vao axit béo khong no C18 (nguyén tu
cacbon sb 18) duoc tao ra tir diu thuc vat va axit polycarboxylic thu dugc tir polyme cta axit
béo khong no C18, va bién ddi axit carboxylic thanh nhém hydroxy. Trong s6 nay, tir goc do
v sy can bang cia kha ning chéng nuéc, do an toan cach dién, va do bam dinh vao nén duéi

dang mang bao V¢, polycacboriat polyol dugc uu tién st dung.
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Polycacbonat polyol cé thé thu duoc tur diol ¢6 tir 3 dén 18 nguyén t cacbon dudi
dang nguyén liéu tho, qua phan tng véi cacbonat este hodc phosgen, va cé thé duoc biéu dién

bé1, vi du, cong thirc c4u tao (1) sau day:

e AR --- (1)
~
HO o) o1 owu

Ny

Trong cong thic (1), R? biéu dién gbc thu duge bang cach loai nhém hydroxy tir diol
trong ung (HO-R3-OH), 1a nhoém alkylen co tur 3 dén 18 nguyén t&r cacbon, n3 bidu dién sb
nguyén duong, ma t6t hon 1a tir 2 dén 50.

Polycacbonat polyol dugc biéu dién béi cdng thire (1) co thé dugc tao ra bing cach sir
dung nguyén li¢u tho, vi dy, : 1,3-propandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol,
3-metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol,
1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, va 1,2-tetradecandiol, v.v..

Polycacbonat polyol c6 thé 1a polycacbonat polyol (polycacbonat polyol dugc dong
tring hop) ¢6 nhiéu loai nhom alkylen trong khung ctia né. Viée su dung polycacbonat polyol
dugc doéng trung hop co loi trong nhiéu trudng hop tr goc do ngan ngua sy két tinh ctia (A)
polyurétan chita nhém carboxy. Hon nita, xét vé do hoa tan vao dung moi, viéc st dung két
hop polycacbonat polyol ¢6 khung nhanh va c¢6 cac nhom hydroxy ¢ cac dau ctia mach nhanh
duoc uu tién.

Polyete polyol thu dugc bang cach ngung tu khtr nude diol co tir 2 dén 12 nguyén tir
cacbon, hodc trung hop md vong hop chit oxiran, hop chit oxetan, hodc hop chét
tetrahydrofuran, V.V., o tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon, va co thé duoc biéu dién béi, vi du,

cdng thtc cAu tao (2) sau déy:
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R R? o
HO ~o-T oH @)
n,

Trong cong thirc (2), R* biéu dién gbc thu dugc bang cach loai nhom hydroxy tir diol
twong tmg (HO-R*-OH), 1a nhém alkylen ¢6 tur 2 dén 12 nguyén tir cacbon, n4 bidu din sb
nguyén duong, ma t6t hon 1a tir 4 dén 50. Mot loai ctia diol ¢6 tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon
¢6 thé duge st dung riéng dé tao thanh polyme d6ng nhét, hodc hai hoic nhiéu loai c6 thé
duoc st dung két hop dé tao thanh copolyme.

Céc vi du cu thé vé polyete polyol dugc biéu dién boi cong thie (2) trén day bao gbm:
céc polyalkylen glycol nhu polyetylen glycol, polypropylen glycol, poly-1,2-butylen glycol,
polytetrametylenv glycol (poly  1,4-butandiol), poly-3-metyltetrametylen  glycol,
polynéopentyl glycol, va tuong tu. Hon nita, dé tang dic tinh ky nude cia polyete polyol,
copolyme ctia ching, vi dy, copolyme cta 1,4-butandiol vaneopentyl glycol, v.v., cO thé duoc
st dung.

Polyeste polyol co thé thu duoc bang cach ngung tu khir nude axit dicarboxylic va
diol, hodc chuyén hoa este cua diol vdi este rugu bac thép cda axit dicarboxylic, va co thé

duoc biéu dién bai, vi du, cong thic cAu tao (3) sau day:
, o o ,
RS )J\ /“\ R> - (3)
Ho T Yo7 Sk No-T o
n
5

Trong cong thic (3), R biéu dién gdc thu dugc bang cach loai nhém hydroxy tur diol
tuong tng (HO-R?>-OH), 1a nhém alkylen hodc nhom hitu co c6 tir 2 dén 10 nguyén tir cacbon,
RE biéu diéﬁ gbc thu dugce bing céch loai bd hai nhém carboxy tlr axit dicarboxylic trong ing
(HOCO-R®-COOH), 1a nhom alkylen hodc nhém hitu co ¢6 tir 2 dén 12 nguyén tir cacbon, va

ns biéu dién sé nguyén duong, t5t hon 1a tir 2 dén 50.
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Céc vi du cu thé vé diol (HO-R’-OH) bao gdm: etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-
propandiol, 1,2-butandiol, 1,3-butandiol, 1,4-butandiol, 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-
metyl-1,5-pentandiol, 1,8-octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol,
1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-octandiol, 1,10-decametylen glycol, 1,2-tetradecandiol, 2,4-
dietyl-1,5-pentandiol, butyl etyl propandiol, dietylen glycol, trietylen glycol, dipropylen
glycol, va tuong tu.

Céc vi du cu thé vé axit dicarboxylic (HOCO-RS-COOH) bao gbm: axit suxinic, axit
glutaric, axit adipic, axit azelaic, axit sebaxic, axit decan dicarboxylic, axit brasylic, axit 1,4-
xyclohexan dicarboxylic, axit hexahydrophtalic, axit metyl tetrahydrophtalic, axit
endometylen tetrahydrophtalic, axit metyl endometylen tetrahydrophtalic, axit clorendic, axit
fumaric, axit maleic, axit itaconic, axit xitraconic.

Polylactori polyol co thé thu duogc bang phan (mg ngung tu cua lacton trung hop mo
vong va diol, hodc phan (g ngung tu ctia diol va axit hydroxy alkanoic, va ¢o thé dirge bicu

di&n béi, vi du, cong thirc cdu tao (4) sau day:

0
HO )]\ 7
R 0 OH
R o \”/ \RS/ - (4)
' n
6 O ‘

Trong cong thic (4), R bidu dién gbc thu duge bang cach loai nhém hydroxy va nhom
carboxy tir axit hydroxy alkanoic tuong ung (HO-R7-COOH), 1a nhém alkylen ¢6 4 dén 8
nguyén tir cacbon, R® biéu dién gbc thu duoc bang cach loai nhom hydroxy tir diol twong tng
(HO-R3-OH), 14 nhom alkylen ¢6 tu 2 dén 10 nguyén t& cacbon, va ne la s nguyén duong,

s& nay t6t hon 1a tir 2 dén 50.
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Cac vi du cu thé vé axit hydroxy alkanoic (HO-R7-COOH) bao gdm: axit 3-
hydroxybutanoic, axit 4-hydroxypentanoic, axit 5-hydroxyhexanoic, va tuong tu. Vi du vé
lacton bao gdm e-caprolacton.

Polysilicon ¢6 cac nhom hydroxy ¢ ca hai dAu co6 thé duogc biéu dién bai, vi dy, cong
thire cdu tao (5) sau day:

R1O

Rg——S 0 l-—O |-—R ---(5)

|
| —
HO l
R‘IO n R10

Trong cong thtc (5), R? doc 1ap biéu dién gbe hydrocacbon béo hoa tri hai ¢6 tir 2 dén
50 nguyén tr cacbon, n7 la s6 nguyén duong, s6 nay tot hon 1a tir 2 dén 50. R® ¢6 thé bao gdbm
nhém ete. M3 trong s& cac R!® doc 1ap biéu dién nhom hydrocacbon béo ¢o tir 1 dén 12
nguyén tu cacbon.

Céc san pham trén thi trudong cua polysilicon ¢6 cac nhém hydroxy & ca hai dau bao
gdm, vi du, “X-22-160AS, KF6001, KF6002, KF-6003” dugc san xudt bdi Shin-Etsu
Chemical Co., Ltd., va tuong tu.

Céc vi du cy thé vé “hop chét polyol 6 tir 18 dén 72 nguyén t cacbon thu dugc béng
cach cdng hop hydro vao axit béo khong no C18 tao ra tu dAu thuc vat va axit polycarboxylic
thu dugc tir polyme cta axit béo khong no C18, va bién doi axit carboxylic thanh cac nhom
hydroxy" bao gbm hop chét diol ¢6 khung axit dime dugc hydro héa, va san phim trén thi
trudng cta nd, vi dy, “Sovermol (nhan hi¢u da dang ky) 908” dugc san xuét boi Cognis.

Mién 13 hiéu qué cua sang ché khong bi anh hudéng, diol ¢6 trong lugng phén tir bing
300 hodc nhé hon, ma thl'xb'hg duoc st dung 1am thanh phan diol dé tong hop polyeste hodc
polycécbonat c6 thé duoc st dung 1am (a2) hop chét polyol. Cac vi du cu thé v& diol trong
lrong phan tu thép bao gém: etylen glycol, 1,2-propandiol, 1,3-propandiol, 1,2-butandiol,

1,3-butandiol,'1,4—butandiol,' 1,5-pentandiol, 1,6-hexandiol, 3-1nety1-1,5—pentandiol, 1,8-
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octandiol, 1,3-xyclohexandimetanol, 1,4-xyclohexandimetanol, 1,9-nonandiol, 2-metyl-1,8-
octandiol, 1,10-decametylen glycol, 1,2-tetradecandiol, 2,4-dietyl-1,5-pentandiol, butyl etyl
propandiol, dietylen glycol, trietylen glycol, va dipropylen glycol, va tuong tu.

(a3) Hop chét dihydroxy chita nhom carboxy

Tét hon 13, (a3) hop chét dihydroxy chira nhém carboxy la axit carboxylic hodc axit
amino carboxylic ¢é trong lugng phén tur bang 200 hodc nhd hon, ¢6 hai nhom duge chon tir
nhém hydroxy, nhém hydroxyalkyl ¢6 mét cacbon, va nhom hydroxyalkyl c6 2 cacbon, b6i
vi diém lién két ngang la diéu chinh dugc. Cac vi du cu thé bao gdm: axit 2,2-
dimetylolpropionic; axit 2,2-dimetylolbutanoic, N,N-bis hydroxyetyl glyxin, N,N-bis
hydroxyetyl alanin, va twong tu. Trong sé chung, xét vé do hoa tan vao dung mdi, axit 2,2-
dimetylolpropionic, axit 2,2-dimetylolbutanoic duge uu tién dic biét. Mot loai hop chét cta
(a3) hop chét dihydroxy chira nhom carboxy c6 thé duoc st dung riéng, hodc hai hoic nhiéu
loai ¢6 thé duge st dung két hop.

(A) polyuretan chira nhom carboxy néu trén ¢o thé duoc tong hop tur chi ba thanh phan
((al), (a2), va (a3)) trén day. Tuy nhién, (a4) hop chit monohydroxy va/hodc (a5) hop chét
moneisoxyanat co thé duoc phan tng tiép dé tong hop. Xeét v& d0 bén 4nh séng, uu tién st
dung hop chit ma khong ¢6 vong thom va lién két d6i cacbon - cacbon trong phén ti.

(a4) Hop chit monohydroxy

Vi du vé (a4) hop chit monohydroxy 12 hgp chét ¢6 nhom carboxy nhu axit glycolic,
axit hydroxypivalic, v.v..

Mot loai ctia (a4) hop chét monohydroxy ¢6 thé duoc st dung riéng, hodc hai hodc
nhidu loai cia (ad) c6 thé duoc s dung két hop.

Céc vi du khéc vé (a4) hop chit monohydroxy bao gom: metanol, etanol, n-propanol,
isopropahol,'n—butanol, isobutanol, sec-butanol, t-butanol, rugu amylic, ruou hexyl, rugu

octyl, va tuong tu.
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(a5) Hop chat monoisoxyanat

Vi du vé (a5) hop chit monoisoxyanat bao gdm: hexyl isoxyanat, dodexyl isoxyanat,
va tuong tu.

(A) Polyuretan chira nhom carboxy néu trén co thé duogc tong hop bang cach phéan tmg
(al) hop chét polyisoxyanat, (a2) hop chét polyol, va (a3) hop chit dihydroxy chita nhom
carboxy néu trén, v4i sy c6 mat hodc khong ¢6 mat cta chat xuc tac uretan hoa nhu dibutyitin
dilaurat, s dung dung mdi hitu co thich hop. Tuy nhién, tot hon 13 thuc hién phan ung ma
khong co chit xtic tac boi vi & khong can quan tAm dén viée tron thiée, v.v., trong san pham
cudi cling.”

Dung moi hitu co khong dugc gidi han cu thé v6i diéu kién 1a kha ning phan tmg voi
hop chit isoxyanat thap, nhung dung mdi dugc wu tién la dung moi khéng chira nhom chirc
bazo nhu amin, v.v., va ¢6 nhiét dé sbi bang 50°C hodc cao hon, t&t hon 1a biang 80°C hodc
cao hon, va t6t hon nita 1a bang 100°C hodc cao hon. Vi du v& dung mdi nay bao gOm: toluen,
xylylen, etylbenzen, nitrobenzen, xyclohexan, isophoron, dietylen glycol dimetyl ete, etylen
glycol dietyl ete, etylen glycol monometyl ete axetat, propylen glycol monometyl ete axetat,
propylen glycbl monoetyl ete axétat, dipropylen glycol monometyl ete axetat, dictylen elycol
monoetyl ~ete axetat, metyl metoxypropionat, etyl metoxypropionat, axit metyl
etoxypropionat , etyl etoxyprbpionat, etyl axetat, n-butyl axetat, isoamyl axetat, étyl lactat,
axeton,A metyl etyl kcton, xyclohexanon, N, N-dimetylformanmit, N,N-dimetylaxetamit, N-
metylpyrolidoﬁ, y-butyrolacton, dimetyl sulfoxit, va tuong tu.

Tinh dén viéc khong wu tién st dung dung mdi hitu co trong d6 polyuretan duoc tao
ra khong hoa tan 'hét, va polyuretan dugc st dung lam nguyén licu tho cho ché pham nhua
luu hoéa dugce cho 16p phtt ngoai 5"trong viée stt dung lam vt liéu dién tir, propylen glycol

monometyl ete axetat, propylen glycol monoetyl ete axetat, diprbpylen glycol monomety! ete
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axetat, dietylen glycol monoetyl ete axetat, y-butyrolacton, v.v., dugce wu tién ddc biét trong
36 cac dung moi trén.

Trinh tu thém céc nguyén lidu thd khong bi gidi han, nhung thong thuong, trude tién
(a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhom carboxy dugc cung cip, va hoa tan
hodc phén tan trong dung méi, va sau do, (al) hop chét polyisoxyanat duoc cho vao bang
céich nhé giot & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tét hon nita 14 tir 60 dén 120°C, ma sau d6 dugc
phan Gng & nhiét do tir 30 dén 160°C, va tot hon 1 tir 50 dén 130°C.

Ty 1€ mol cda cac nguyén liéu thd thém vao duoc diéu chinh theo trong luong phan tir
va tri sb axit ctia polyuretan muc tiéu. Trong truong hop (a4) hop chit monohydroxy dugc
cho vao polyuretan, dé phan t& polyuretan c6 nhom isoxyanato & cudi, (al) hop chét
polyisoxyanat phai duoc st dung nhidu hon téng cua (a2) h.qp chét polyol va (a3) hop chét
dihydroxy c6 nhom carboxy (tdng céc nhom isoxyanato nén nhidu hon téng cic nhém
hydroxy). Trong truong hop (a5) hop chét monbisoxyanat duogc cho vao polyuretan, dé phan
tr polyuretan cé nhém hydroxy ¢ cubdi, (al) hop chét polyisoxyanat nén dugc str dung it hon
tdng cla (a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy c6 nhom carboxy (téng céc nhém
isOxyanatd nén it hon téng cac nhom hydroxy).

Cu thé, ty 1¢ mol cta vt liéu dugc cung cip 1a nhém isoxyanato cta (al) hop chat
136.131isbxyanat: (nhom hydroxy clia (a2) hqp'chét polyol + nhém hydroxy cua (a3) hop chét
dihydroxy c6 nhém éarboxy) 14 tir 0,5 dén 1,5:1, t6t hon 12 tir 0,8 dén 1,2:1, va tdt hon nita 1a
tir 0,95 dén 1,05:1.

| Hon nita, nhém hydroxy cua (a2) hop chét polyol: nhém hydroxy cta (a3) hop chat
dihydroxy c6 nhom carboxy Ia tir 1:0,1 dén 30, va tét hon 12 tir 1:0,3 dén 10.
Khi (a4) hqp chét nionohydroxy duoc st dung, sé mol cta (al) hop chét polyisoxyanat

nén nhidu hon sé mol Cﬁa ((a2) hop chét polyol + (a3) hop chét dihydroxy ¢6 nhom carboxy),
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va tur 0,5 dén 1,5 lan lvong mol, ot hon 1a tr 0,8 dén 1,2 lan luong mol cta (a4) hop chét
monohydroxy dugc st dung, so voi s6 mol nhiéu hon ctia nhom isoxyanato.

Khi (a5) hop chét monoisoxyanat dugc st dung, s6 mol cua ((a2) hop chét polyol +
(a3) hop chit dihydroxy c6 nhom carboxy) nén nhidu hon s& mol cia (al) hop chét
polyisoxyanat, va tir 0,5 dén 1,5 lan lugng mol, t&t hon 1a tir 0,8 dén 1,2 lan lrong mol cua
(a5) hop chit monoisoxyanat dugc st dung, so v6i s6 mol nhiéu hon cia nhém hydroxy.

Dé cho (a4) hop chat monohydroxy vao (A) polyuretan chita nhom carboxy, khi phan
ung cua (a2) hop chét polyol va (a3) ho‘p chét dihydroxy c¢6 nhom carboxy véi (al) hop chét
polyisoxyanat gan nhur hoan thanh, (a4) hop chit monohydroxy dugc nho vao dung dich phan
{mg & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tdt hon nita 1a tir 70 dén 120°C, dé phan tng céc nhom
isoxyanato con O ca hai diu ciia (A) polyuretan chtra nhém carboxy véi (a4) hop chét
monohydroxy, va nhiét d§ dugc duy tri cho t6i khi két thuc phan kl’xng.

Dé cho (a5) hop chit monoisoxyanat vao (A) polyuretan chira nhém carboxy, khi phan
ung clia (a2) hop chét polyol va (a3) hop chét dihydroxy c¢6 nhom carboxy véi (dl) hop chét
poiyfiSOXy'anat odn nhu hoan thanh, (a5) hop chit monoisoxyanat duge nhé vao dung dich
phan tmg & nhiét do tir 20 dén 150°C, va tét hon nita 1a tir 70 dén 120°C, dé phan tng cc
nhom hydroxy con & ca hai ddu cta (A) polyuretan chta nhém carboxy véi (as) hop chat
monoisoxyanat, va nhiét do duoc duy tri cho téi khi két thuc phan tng.

Vi du vé& (B) hop chit epoxy bao gbm hop chét epoxy c6 hai hodc nhidu nhém epoxy
trong moét phén tt, nhu nhua epoxy loai bisphenol-A, nhua epbxy loai bisphenolQA duoc
hydro hoa, nhua‘epovxy loai bisphenol-F, nhua epoxy loai novolac, nhya epoxy loai phenol
novolac, nhya epoxy loai cfenol novolac, nhua epoxy loai N-glyxidyl, nhua epoxy loai
bisphenol A novolac, nhua epoxy loai chelat, nhya epoxy loai glyoxal, nhua epoxy chira nhém

amino, nhyua epoxy bién tinh bdi cao su, nhua epoxy loai dixyblopentadien phenolic, nhua
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epoxy bién tinh bai silicon, nhya epoxy bién tinh béi e-caprolacton, nhya epoxy loai béo chia
nhém glyxidyl, nhua epoxy vong béo chira nhom glyxidyl, v.v..

Cu thé, hop chét epoxy c6 ba hodc nhiéu hon ba nhém epoxy trong mot phan tir duoc
uu tién hon. Vi du v& hop chit epoxy niy bao gbm: EHPE (nhén hi¢u da dang ky) 3150 (dugc
san xuit béi Daicel Corporation), jER (nhan hiéu da dang ky) 604 (dugc san xuat boi
Mitsubishi Chemical Corporation), EPICLON (nhan hiéu da dang ky) EXA-4700 (dugc san
xuét bai DIC Corporation), EPICLON (nhan hiéu da dang ky) HP-7200 (duoc san xuét béi
DIC Corporation), pentaerytritol tetraglyxidyl ete, pentaerythritol triglyxidyl ete, TEPIC
(nhan hi¢u da dang ky) -S (duoc san xuét boi Nissan Chemical Corporation), va tuong tu.

(B) Hop chat époxy ¢6 thé chira vong thom trong phén tir, va trong trudng hop nay,
khéi lugng ciia (B) tét hon 1a 20% khdi lrgng hodc it hon, so véi tong khdi luong ctia (A) va
(B).

Ty 1€ tron cua (A) polyuretan chra nhém carboxy so v6i (B) h(jp chit epoxy tot hon
latr 0,5 dén 1,5, tot hon nira 13 tir 0,7 dén 1,3, va con t6t hon nita 13 tir 0,9 dén 1,1, xét vé ty
1é twong dwong clia cac nhom carboxy clia polyuretan so voi cac nhom epoxy cua (B) hop
chét epoxy.

Vi du v& (C) chét thac ddy luu hoéa bao odm: hop chit gdc phosphin nhu
triphenylphosphin, tributylphosphin (dugc san xudt boi Hokko Chemical Industry Co., Ltd.),
Curezol (nhdn higu da déngk)’f) (tac nhan luu hoa nhua epoxy gbc imidazol: duge san Xut
béi Shikoku Chemicals Corporation), 2-phenyl-4-metyl-5-hydroxy metyl imidazol, U-CAT
(nhan hiéu di dang ky) cadc dong SA (mudi DBU: dugc san xuét boi San-Apro Ltd.), Irgaéure
(nhan hiéu da ding ky) 184, va tuong tu. D4i voi luong st dung cla chét nay, néu luong nay
qua nho, séi khong thu duoc hiéu qua tir viée thém vao, trong khi do6 néu luong nay qua 16m,

s& giam kha ning cach dién. Do do, tir 0,1 dén 10 phan khéi lugng, tét hon nita la tir 0,5 dén
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6 khbi lugng, con t5t hon nita 1a tr 0,5 dén 5 khéi luong, va dédc biét tdt hon 1a tir 0,5 dén 3
khéi luong, duge sit dung, so voi tdng 100 phan khdi luong cta (A) va (B).

Hon nita, chit hd tro luu hoa co thé duogc st dung ciing nhau. Chét hd tro luu hoa ¢b
thé 12 hop chét thiol da chirc, hop cht oxetan, va tuong tu. Vi du vé hop chét thiol da chirc
bao gdm: pentaerytritol tetrakis(3-mercaptopropionat), tris-[(3 -mercaptopropionyloxy)-etyl]-
isoxyanurat, trimetylolpropan tris(3-mercaptopropionat), Karenz (nhan hi¢u da dang ky) céac
dong MT (dugc san xuat boi Showa Denko K. K.), va tuong tu. Vidu vé hop chit oxetan bao
gdm: Cac dong ARON OXETANE (nhan hi¢u da dang ky) (duoc san xudt boi Toagosei Co.,
Ltd.), ETERNACOLL (nha”m hiéu da ding ky) OXBP hodc OXMA (dugc sén xuét boi Ube
Industries Ltd.), va tuong tu. Déi véi luong sir dung, néu lugng nay qua nho, khong thu duoc
hiéu qua tir viéc thém vao, trong khi d6 néu lugng ndy qua 16n, s& din dén giam dic tinh x@
I¥. Do do, tir 0,1 dén 10% khéi luong, va tét hon 1a tir 0,5 dén 6% khoi luong duge sir dung,
50 v6i khbi lugng cua (B).

Ham luong clia (D) dung mdi dugce st dung trdng ché phidm nhua luu héa dugc t6t hon
13 tir 95.0% khdi luong dén 99,9% khéi lugng, tdt hon nita 1 tir 96% khéi luong dén 99,7%
khéi luong, va con t6t hon nita 1 tir 97% khéi lugng dén 99,5% khéi lwgng. (D) Dung mdi
c6 thé 1a dung méi duge st dung dé téng hop (A) polyuretan chira nhém carboxy nhu ban
dAu. Hon nira, dung mdi khac ¢6 thé dugc st dung cho (D) dé diéu chinh do hoa tan hogc kha
ning in duge caa polyuretan. Khi dung mdi khac duge st dung, dung moi phan tmg c6 thé
duoc chung ct hét trude hodc sau khi dung mdi méi dugce thém vao, dé thay thé dung moi.
Xem xét dén cac phién todi trong thao téc va phi tdn nang luong, vu tién st dung it nhét mot
phin cta dung moi dung dé tdng hop (A) polyuretan chira nhém carboxy nhu ban dau. Xem
xét dén tinh 6n dinh cta ché phém nhua luu hoa duge, dung moi c6 nhiét do soi t5t hon 1a tir
80°C dén 300°C, va t6t hon nita 1a tir 80°C dén 250°C. Néu nhit o soi thip hon 80°C, d& bi

kho trong qua trinh in, diéu nay dan dén tinh trang in khong déu. Néu nhiét do soi cao hon
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300°C, can xUr Iy nhiét & nhiét d§ cao trong thoi gian dai dé 1am khd va luu hoa, diéu nay
khong thich hop cho san xuét cong nghiép.

Vi du vé& dung mdi bao gdbm: dung mdi dugc st dung dé tdng hop polyuretan nhu
propylen glycol monometyl ete axetat (nhiét do soéi 146°C), y-butyrolacton (nhiét do soi
204°C), dietylen glycol monoetyl ete axetat (nhiét d6 sdi 218°C), tripropylen glycol dimetyl
ete (nhiét do so6i 243°C), v.v., dung moi gbc ete nhu propylen glycol dimetyl ete (nhiét do soi
97°C), dietylen glycol dimetyl ete (nhiét do s6i 162°C), v.v., dung m6i ¢6 nhom hydroxy nhur
rugu isopropyl (nhiét do soi 82°C), rugu t-butyl (nhiét do soi 82°C), 1-hexanol (nhiét do soi
157°C), propylen glycol monometyl ete (nhiét d sdi 120°C), dietylen glycol monometyl ete
(nhiét do sb6i 194°C), dietylen glycol monoetyl ete (nhiét do s6i 196°C), dietylen glycol
monobutyl ete (nhiét dd s6i 230°C), trietylen glycol (nhiét d9 s6i 276°C), etyl lactat (nhiét do
sO1 154°C), v.v., va metyl etyl keton (nhiét do soi 80°C), va etyl axetat (nhiét do s61 77°C).
Mot trong hai dung moi nay co thé duoc st dung riéng, hoac hdn hop ctia hai hoéo nhiéu loai
trong sb ching c6 thé duoc st dung. Khi hai hodc nhiéu loai dung mdi dugc trdn voi nhau,
wu tién st dung dung moi ¢6 nhom hydroxy va c6 nhiét do soi trén 100°C x¢t v& d6 hoa tan
clia nhua polyuretan, nhya epoxy, v.v., dugc st dung vva‘l dé ngan chan sy két cum hoic két
tha, hodc su dung dung méi c¢6 nhiét do soi brfmg 100°C hoic thép hon xét vé& dic tinh lam
kh() clia muc, ngodi dung mdi dugc s dung dé tong hop (A) polyuretan chtra nh6m carboxy.

Ché phéim nhua luu hoa duge néu trén cod thé duogc san Xudt béng cach tron (A)
polyuretaﬁ chtra nhém carboxy, (B) hop chat epoxy, (C) chét thuc diy luu hoa, va (D) dung
moi sao cho ham hiqng cta (D) dung mai la tir 95,0% khéi lwong dén 99,9% khéi luong, va
khudy hdn hon cho t6i khi hdn hop ddng nhét.

Ham lugng rin trong ché phéun nhya luu hoa co thé khac nhau, tiy thudc vao do day
mang mong mubn hodic phuong phép in, nhung t6t hon 1a tir 0,1 dén 5,0% khoi lugng, va tot

hon nfta 1a tir 0,5% khdi hjf(yrig dén 3,0% khéi lugng. Néu ham luong rén ndm trong khoang
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tur O,l déﬁ ‘5,0% khéi luong, khi ché phidm dugc pht 1én mang dan dién trong sudt, khong xay
ra cac han‘ ché nhu khong thé thu duoc su tiép xuc dién tir keo bac, v.v., .do do day qua léﬁ,
va ¢6 thé thu duoc mang bao vé c6 du kha ning chéng chiu thoi tiét va do bén anh sang va do
day tir 50 dén 500nm.

T goc do vé do bén anh sang, ham luong ctia hop chét chira vong thom xdc dinh theo
cong thire dudi day bi giéi han t5t hon 12 & 15% khdi luong hoic it hon, trong 16p phi ngoai
5 (ham lugong rin trong ché phém nhya luu hoa duge, vi du, (A) polyuretan nhira nhém
carboxy, (B) hop chét epoxy, va phan con lai luu hoa cua (C) chét thiic ddy luu hoa). O day,
xét réng toan bo hoac mot phén ctua (C) chét thic déy Iyu hoa c6 thé bién mat (do su phén
huy, bay hoi, v.v.) tiy thudc vao cac diéu kién luu hoa, “phﬁn con lai luu hoa cta (C) chét
thac ddy lou hoa” chi (C) chét thic dy luu hoa ma con lai trong 16p phii ngoai 5 trong céc
diéu kién luu hoa. Hon nita, “hop chit chira vong thom” chi hop chit ¢6 it nhit mot vong
thom trong phan tur.

| [(Lirqﬁg sfr‘dung cua hop chét chira vong thom)/ (khéi lugng ctia 16p phti ngoai 5 (khéi
luong cua (A) polyuretan chira nhom carboxy + khdi lwong cua (B) hop chét epoxy -+ phan
con lai lwu hda cua (C) chét thuc day luu hoa))*100(%)

" Ché pham nhya luu héa duge nhu trén duge dung dé tao 16p phti ngoai 5, bing cach
phti ché pham nhya luu héa duge trén mang nhua trong sudt 3 ¢6 16p dan dién trong sudt 4
bang cach st dung. phuong phép in chdng han phap pht dung thanh ldn, phuong phap in chim,
phuong phap in phun, phuong phap phun ranh, va twong ty, lam kho va loai bé dung moi, va
dua san phé1n vao xur Iy nhiét va chiu xa quang, theo nhu cAu, dé lvu hoa nhua luu hoa duoc.

<Mang mang 10>

Mang mang 10 gdm mang bio Vé 1 duoc cung cip 16p chit két dinh 2 trén mot mat

chinh ctia mang. Mz‘mg 1nang10, va cdc mang dan dién trong subt 20 va 30 duoc xép chong

theo cach c6 thé tach dugc trén mang mang 10, ¢6 16p chit két dinh 2 & gifta, tao ra tAm mang
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nhiéu 16p dan dién trong subt. Khi mang mang 10 duogc tach ra khoi t4m mang nhiéu 16p dan
dién trong sudt, chit két dinh ciing c6 thé dugc tach ra cing v6i mang bao vé 1, hodc chi
mang bao v€ 1 ¢o thé duoc tach ra.

<Mang bao v¢ 1>

DPéi voi mang bao vé 1, mang lam tir polyeste co vong thom trong khung phan tir (sau
day duoc goi la “polyeste thom™) duge sir dung. Polyeste thom dugc dung trong sang ché 1a
polyesté két tinh dugce, va vi du cu thé vé hop chét nay c6 thé 1a nhua gbc polyetylen
terephtalat (PET). Nhua gbc polyetylen terephtalat (PET) dugc dung trong sang ché co thé 1a
chinh nhua gbc polyetylen terephtalat (PET), hodc ¢6 thé bao gdm thanh ph?m khac ngoai
polyetylen terephtalat (PET), mién 1a duy tri dugc kha ndng két tinh. Vi du ¢6 thé 1a copolyme
duoc tao ra bing cach ddng trang hop don phéan etylen isophtalat v&i don phan etylen
térephtalat, ma c6 nhiét do chuyén pha thity tinh 6t hon 1a tir 50 dén 90°C, va t5t hon nita 1a
tir 60 dén 80°C, hodc co thé hop chét duoc tao ra bing cach tron dong nhét polyetylen
isophtalat (PEI), v.v., v6i polyetylen terephtalat (PET). Mang polyeste thom bang polyetylen
terephtalat (PET), v.v., thudng bi kéo gian hai truc, va do do, ¢6 do 4n dinh vé kich thude tot
so v&i mang nhua vo dinh hinh. Mang bao vé 1 ¢6 do day T» day gép 5 14n hozc hon so Vi
4 day Tr cita mang nhya trong subt 3, tte 1a, To/Ti > 5, 16t hon To/Ti = 7, v tot hon nita
T,/T1> 8. Hon nita, T2 bing 150um hodc mong hon, t6t hon 1 140pm hodc mong hon, va tbt
hon nita 13 130pm hodc méng hon, va con tot hon 1a 100pum hodc day hon, t6t hon 1a 110pum
hodc day hon, va con tot hon nita 1a 120pm hodc déy‘hon. Trong khodng néu trén, c6 thé ngan
chin & muc do thép su cong xudt hién khi tim mang nhiéu 16p dan dién trong subt duoc gia
nhiét,lhoac sur cong cua tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt ma duoc gia nhiét va sau do
lam ngudi. Do do, co thé ngan chin cac khiém khuyét xuét hién trong qua trinh san xuét tAm

mang nhi¢u 16p dAn dién trong sudt va trong qua trinh sau xu ly str dung tam mang nhicu 16p
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dén dién trong subt. Hon nita, ¢6 thé ngan chan cac khiém khuyét xuét hién khi cuén mot tAm
mang nhiéu 16p dan dién trong sudt dai duge san xut.

Trong ban mo ta, “tinh két tinh dwoc” c6 nghia 1a khi mang nhya dugc gia nhiét dén
nhiét d6 nong chay hodc cao hon nhiét d6 noéng chay va bi chay ra, va sau do, nhua néng chay
nay dugc iam ngudi dén nhiét do trong phong, thi xay ra sy két tinh. Khi nhua két tinh duoc
dua vao do nhiét luvong quét vi sai (Differential Scanning Calorimetry - DSC) theo JIS K7121,
cac phuong phap thir nghiém v& nhiét d6 chuyén pha cia chét déo, c6 thé thu dugc dinh do
su két tinh (nhiét d6 két tinh). Hon nita, nhiét do chuyén pha thuy tinh cfing ¢6 thé thu dwoc
bang phuong phép do nhiét lugng quét vi sai (DSC) theo JIS K7121, cac phuong phép thu
nghiém vé nhiét do chuyén pha cia chét déo. Polyetylen terephtalat (PET) la nhua dién hinh
thé hién su két tinh. Tuong tu véi mang nhua trong subt 3 néu trén, ¢o thé ap dung xt ly
plasma, xtr Iy dién hoa trén bé mit ciia mang bao vé 1 dé nho d6 1am ting dic tinh dinh bam
cta l6p chit két dinh 2, v.v., |én mang bao vé 1. Hon nira, trudce khi 16p cht két dinh 2 duoc
tao, bé mit ctia m‘a_rig béo vé1lcod thé duoc dua vao budc lam sach va loai bo bui'béng cach
Jam sach béng dung mdi, lam sach bﬁng siéu am, v.v., theo nhu cAu.

<L6p chat két dinh 2>

Dbi voi 16p chit két dinh 2, ¢6 thé st dung hop chit bat ky c6 do trong sudt ma khong
c6 giéi han. Cu thé 1a, hop chét ¢o, dudi dang polyme gbc, polyme gbc acrylic, polyme gbde
silicon, polyeste, polyuretan, polyamit, polyvinyl ete, copolyme vinyl axetat/vinyl clorua,
polyolefin cai bién, polyme gbc epoxy, polyme gdc flo, polyme gbc cao su nhu cao su tu
nhién, cao su térig hop, c6 thé duoc lua chon va st dung thich hop. Cu thé, chit két dinh géc
acrylic dugc uu tién st dung do no6 c6 do truyén quang tot, thé hién cac dic tinh két dinh phu
hop nhu kha néng thAm 4m, tinh cb két, 46 dinh, v.v., va ¢6 do chiu thoi 1iét va do chiu nhiét

tot, v.v..
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Phuong phép tao 16p chit két dinh 2 khong bi gi¢i han. Cac phuwong phap co6 thé ap
dung bao gdbm phuong phép pht ché phdm chit két dinh 1én 16p 16t tach roi, lam kho, va sau
d6, chuyén 1én mang nén (phuong phap chuyén); phuong phap phu truc tiép ché pham cht
két dinh 1én mang bao vé 1, va lam kho (phuong phap phu truc tiép); phuong phap dbng ép
dun; va phuong phap tuong tu. Hon nita, theo nhu cdu, chét dinh, chit déo hoa, chit lam day,
chét chbng oxy hoa, chét hip thu tia cuc tim, chét ngdu hop silan, v.v., c6 thé dugc thém vao
chét két dinh. D9 day wu tién cta 16p chét két dinh 2 1a tir 5 dén SOum.

<TAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt>

T4m mang nhiéu 16p dan dién trong sudt gdm mang dan dién trong subt 20 hodc 30 va
mang mang 10 duoc xép chdng trén mang dan dién trong sudt 20 hozc 30. Mang mang 10
duoc cung cép mang bao v¢ 1 va 1ép chit két dinh 2 duoc dit trén mot mit chinh ctia mang
bao vé 1. Trong trudng hop mang dan dién trong sudt 20, 16p din dién trong sudt 4 chtra day
nano kim loai va nhya két dinh, va 16p phi ngoai 5 dugc Xép chéng, theo thir tu nay, trén mot
trong cidc mit chinh ciia mang nhya trong sudt 3. Trong trudong hop mang dan dién trong sudt
30, 16p dan d’ién trong sudt 4 chira ddy nano kim loai va nhya két dinh, va 16p pht ngoai 5
dirqc xép chdng, theo tht tu nay, trén ca hai mit chinh cia mang nhya trong sudt 3. Trong
truong hop mang dan dién trong sudt 20, mang mang 10 duoc xép chdng theo cach c6 thé
tach duoc trén mang nhua trong sudt 3 ctia mang dan dién trong sudt 20 ¢6 16p chét két dinh
2 & gifta. Trong trudng hop mang dAn dién trong subt 30, mang mang 10 dugc xép chdng theo
cach co thé tach duogc trén mot trong cac 16p phi ngoai 5 clla mang dan dién trong sudt 30 ¢6
16p chét két dinh 2 & giita.

Khi tim mang nhiéu 16p dan dién trong subt co cAu triic néu trén duogc cit dé co kich
thudc 15cm * 21em, va dugce dua vao xu 1y nhiét ¢ 100°C trorig 30 phut, gia tri do cong ngay
sau khi gia nhiét t&t hon 1a tir 0 dén 25mm, va gid tri 46 cong sau khi lam nguoi trong 30 phut

tbt hon 12 tir 0 d@én 10mm. Do do, ¢6 thé kiém soat lugng va hudng cong tao ra sau budc gia
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nhiét dé lam kho, v.v., va do d6, viéc van chuyén tim mang nhiéu 16p din dién trong subt s&
dé dang.

<Phuong phap san xut va phuong phéap xt ly tdm mang nhiéu 16p dan dién trong
subt>

Phuong phép san suAt tAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt theo khia canh thir nhat
bao gdm: budc chuén bi mang dan dién trong subt 20 ¢6 mang nhua trong subt 3 dugc cung
cap, trén mot trong cdc mat chinh clia mang, 16p dan dién trong subt 4 va 16p pht ngoai 5
duoc xép chdng theo thir ty nay; va budc xép chong mang bao vé¢ 1 (mang mang 10), ¢6 16p
chit két dinh 2 & giita, trén mat chinh nguoc lai (mit con lai) cua mang dAn dién trong sudt
20, tire 14, mat chinh nguge véi médt chinh ma trén do 1op din dién trong sudt 4 duge xép
chdng.

Phuong phép san suit tAim mang nhiéu 16p dan dién trong subt theo khia canh thr hai
bao gém: budc chudn bi mang dan dién trong subt 30 c6 mang nhya trong subt 3 duoc cung
cap, 1an luot trén ca hai mit chinh cia mang, 16p dan dién trong subt 4 va 16p phi ngoai 5
theo thir fu ﬁay; va budc Xép chéng mang bao v¢ 1, 16p chét két dinh 2 & gifta, trén mot trong
cac mit chinh (16p phtl ngoai 5) cila mang dan dién trong subt 30. |

Phuong phap xtr ly tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo khia canh clia sang
ché gbm: buse xt Iy nhiét tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt; va budc tich mang mang
trong sudt 10 ra khoi mang din dién trong sudt 20 hogc 30 ciia thm mang nhiéu 16p dan dién.
Bude xur 1y nhiét ¢ thé, vi du, la budc tao mau dan dién (day dan, cuc dién, v.v.) béng cach
lam kho hodc 1am rén nhiét mau keo dan di én (mAu mach dan, cyuc dién, V.‘./.) duoc in trén 16p
pht ngoai 5 clia mang dan dién trong subt 20 hoaé 30, bémg keo dan dién nhu keo bac, v.v.,
dé dugc ndi dién voi 16p din dién trong subt 4 chu tao nén mang dan dién trong subt.

Fig.3A dén Fig.3D thé hién cdc bude cta phuong phap san xut tim mang nhiéu 16p

dAn dién trong sudt theo khia canh thu nhét. Fig.4A dén Fig.4D thé hién vi du cai bién cua
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cac buéc cua phu(mg phép;s‘ém xuét tAm mang nhiéu 16p dan dién troﬁg sudt theo khia canh
thi nhét. | S | |

Nhu duoc thé hién trén Fig.3A dén Fig.3C, budc chuén bi mang dan dién trong sudt
20 bao gdm viéc tao 16p dan dién trong subt 4 trén mdt trong cac mat chinh ciia mang nhya
trong sudt 3 (Fig.3A, Fig.3B), va tiép theo 14 tao 16p pht ngoai 5 trén 16p dan dién trong subt
4 (Fig.3C). Cu thé, nhu duoc thé hién trén Fig.3D, thuc hién budce xép chdng theo cach c6 thé
tach dugc 1Iia‘1ng' bao vé 1 (mang mang 10) trén mat chinh nguoc lai (mét con lai) cua mang
dan dién trong subt 20, ¢o 16p chét két dinh 2 ¢ gitta, mit chinh nguoc lai 1a mét chinh nguoc
v6i mit chinh ma trén d6 16p din dién trong subt 4 duoc xép chdng, va do do, co thé tao ra
tAm mang nhidu 16p din dién trong sudt.

Hon nita, nhu trong vi du cai bién thé hi¢n trén Fig.4A dén Fig.4D, tim mang nhiéu
16p dan dién trong subt c¢6 thé duogc tao ra nhd bude tao tAm mong nhya trong sudt c6 mang
nhua trong subt 3 trén mot trong cac mit chinh cta inémg ma mang bao vé 1 (mang mang 10)
duoc xép chdng theo cach ¢ thé tach duoc véi 16p chat két dinh 2 & gitta (Fig.4A, Fig.4B),
tao 16p din dién trdng sudt 4 trén mit chinh ngugc lai cia mang nhya trong sudt 3, mat chinh
nguoc lai 1a mat chinh nguoc véi (mit con lai cia) mdt chinh ma trén d6 mang mang 10 duoc
xép chong (Fig.4C), va sau do, tao 16p phil ngoai 5 trén 16p dAn dién trong sudt 4 (Fig.4D).

: Fig.SA' dén Fig.SG thé hién céc bude clia phuong phép san sudt tAm mang nhiéu 16p
dn dién trong sudt theo khia canh thi hai. Fig.6A dén Fig.61 thé hién cac budc cia vi du cdi
bién ctia phuong phéap san xuét tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo khia canh thir
hai.

Nhu d’udc thé hién trén Fig.5A dén Fig.5F, budce chuén bi mang dan dién tro'ng subt 30
bao gbm viéc tao 16p dan dién trong sudt 4 va 16p pht ngoai 5 theo thi ty ndy trén mot trong
chc mit chinh ciia mang nhua trong subt 3 (Fig.5A dén Fig.5C), va tiép theo la tao 16p dan

dién trong subt 4 va 16p phu ngoéi 5 theo thtr tu ndy trén mét chinh nguoc lai (mit con lai)
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cda mang nhuya trong sudt 3 (Fig.5D dén FIG.5F). Tiép theo, nhu dugc thé hién trén Fig.5G,
thue hién budc xép chdng theo cach tich dugc mang bao vé 1 (mang mang 10) trén bé mat
ctia mot trong cac 16p phil ngoai 5 cua mang dan dién trong sudt 30 6 16p chét két dinh 2, va
do d6, c6 thé thu duoc tAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt.

Nhu vi du cai bién dugc thé hién trén Fig.6A dén Fig.6l, ciing c6 thé san xudt tim
mang nhiéu 16p dan dién trong sudt bang cach bude: trong khi mang nhua trong subt 3 duge
cung cap, trén mdt mat chinh clia mang, mang bao vé 1 (mang mang 10) dé duge xép chong
theo cach tach duoc, ¢6 16p chét két dinh 2 & gifta, 16p din dién trong subt 4 va 16p phil ngoai
5 duoc xép éhf”)ng, theo thu ty nay, trén mit chinh nguoc lai (mét con lai) cia mang nhua
UmgmﬁﬁxmadmmngwcmuémacMMngwxv&n@ummhmaUmgdémmgnmg
10 dugc cung cip (Fig.6A dén Fig.6D); sau d6, mang bao v¢ 1 (mang mang 10) dugc xép
chdng theo céch ¢6 thé tach duoc trén 16p phi ngodi 5 '¢o 16p chét két dinh 2 & gitra (Fig.6E);
sau do6, tach mang rriang 10 duoc xép chdng trén mang nhya trong sudt 3 (Fig.6F, Fig.6G); va
16p dan dién frong subt 4 va 16p phu ngoai 5 duogc tao theo thtr tw nay, trén mit chinh nguoc
v6i (& bén con lai ctia) mit chinh ma trén d6 16p dan dién trong sudt 4 dugc xép chong, cua
mmgnmmUmgsmﬁ30ﬁgﬂLFg6D

Hon ntta, ¢6 thé thu duge mAu din dién bing cach, vi du, tao mAu 16p dén dién trong
subt 4 bé‘mg cach khic, v.v., va sau do, lam kho va/hodc 1am ran nhiét mau keo din dién (mﬁu
mach dan, ycuAc dién, v.v.) dugc tao b%mg céch in keo déan dién, b'fmg phuong phép in lua, v.v.,
trén 16p phii ngoai 5 dat trén 16p dn dién trong sudt 4 dugc tao miu (mau dan dién trong
suét). Péndi dién cho méu dan dién trong subt str dung ddy nano bac, v&i mau keo dan dién,
mdot phan (dAu cudi cta day din, chd giao nhau cia cac day dn c6 chiu cao 16n hon) cua
day nanb bac cin dLrQ'c boc 10 tur bé mit cua 16p phud ngoai. Sd lvong cac phﬁn duoc boc 10
cang 16n, viéc ndi dién gitta mAu dan dién trong sudt str dung dy nano bac vi mau keo dan

dién cang d3 dang. Mic di phy thude vao hinh dang (dudng kinh, do dai) ctia ddy nano bac
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va s luong cfla day nano bac dugc phu trén nén, khi 16p pht ngoai mong, c6 do day, vi du,
béng SOOmﬁ ﬁoac mong hon, tdt hon 15 200nm hoac méﬁg hon, va t6t hon nita 1a 100nm hodc
mong hon, ) lugng cac phﬁn duoc boc 10 tréd nén du dé dat duoc su ndi dién. Khi 16p pha
ngodi qua day dé dat duge sw ndi dién, 16p phu ngoai c6 thé dugc loai bo bang k§ thuét khic
da biét dé boc 10 cac ddy nano bac.

Trong budc lam kho va/hodc lam rén nhiét mau keo dan dién, nhiét do gia nhiét tt
hon 1a 100°C hoéc thép‘ hon, va tét hon nita 1a 80°C hoic thép hon.

Sau khi tao mau 16p dan dién trong subt 4, khi mau din dién duogc tao bé“mg cach su
dung keo dan dién, can phai didu chinh vi trf cia ban in mAu bang keo dan dién cho mau dan
dién trong sudt, va do d6, wu tién 1a ap dung phuong phap cép tam. O day, dé diéu chinh vi
tri cua té‘mvmz‘mg nhiéu 16p dan dién trong sudt str dung mang dan dién trong sudt 20 hoic 30,
can phéi c6 bude cb 'dinh' 1én tAm hap thu. Tuy nhién, khi thuc hién Jam kho va/hodc lérﬁ ran
nhiét tron.gv khoérig nhiét do néu trén, co thé kiém soat lugng va huéng cong, va do do, co thé
ngan chédn cac khiém khuyét ¢ thé xay ra trong budc ¢ dinh 1én tAm hép thuy, v.v..

Vi du thue hién sang ché

Du6i day, cac vidu cu thé cta sang ché s& duoc trinh bay cu thé. Cac vi du dugc md
4 dudi ddy d& gitip hidu sang ché d& dang hon, va séng ché khong chi gi6i han & cac vi du
nay.

Vi "du 1

<Chuén bi mang dan dién trong subt 20 ¢o mang nhya trong sudt 3 duoc cung cap 16p
dan diénvt'rohg' sudt 4 trén mot mat chinh ctia mang>

<Pidu ché déy nano bac>

Polyvinylpyrolidon K-90 (dwgc san xuét bdi Nippon Shokubai Co., Ltd.) (0,98g),
AgNO; (1,04g), va TeCls (0.8mg) duge hoa tan trong etylen glycol (250mL), va dugc dua vao

phan @ng nhiét & 150°C trong mot gid. Dung dich phan tan tho ddy nano bac thu duge dugc
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phan tan trong 2000mL metanol, va dugc rét vao dung cu thir nho dé ban (st dung bo loc
mang gém Cefilt, dién tich mang: 0,24m?, kich thude 18: 2,0pum, kich thude @: 30mm*250mm,
ap suét chénh 1éch cta bo loc: 0,01 MPa, dugc san xuét béi NGK Insulators, Ltd.), va dugc
dua vao qua trinh loc kidu ludng chéo & téc dd dong luu thong 12 L/phat va nhiét do dung
dich phan tan bing 25°C, dé loai b6 tap chit. Sau do, dung dich phan tan thu dugc duge ¢b
cho dén khi tdng lugng con 100g, nhd d6 thu duge dung dich phéan tan trong metanol cia day
nano bac (duong kinh trung binh: 26nm, chiéu dai trung binh: 20pm). Duong kinh trung binh
cua diy nano bac thu dugce dugc thu bang cach do cac duong kinh cua 100 day nano bac dugc
ch(_ﬁ'n tiy y bang cach st dung kinh hién vi dién tir quét phét xa trudng JSM-7000F (dugc san
xuét boi JEOL Ltd.), va tinh gia tri trung binh s6 hoc cta cac két qua do. Hon nita, chiéu dai
tfung binh cua day nano baé thu duoc duoc thu nhan bﬁmg cach do cac chiéu dai caa 100 day
nano bac duoc chon tly ¥ bang cach st dung kinh hién vi laze do hinh dang VK-X200 (duoc
san xuit boi Keyence Corporation),‘ va tinh gid tri trung binh s6 hoc ctia cac két qué do. Déi
véi metanol, efylen glycol, AgNO;3, va FeCls, ¢o thé st dung céc hop chit duge san xuét boi
FUJIFILM Wako Pure Chemical Corporation.
<Eiéu ché muc day nano bac>

11g dung dich phén tan trong metanol ctia ddy nano bac dugc tdng hop bing phuong
phép polydl trén day (néng d6 day nano bac: 0,62% khéi luong), 3,5¢ nude, 10,82 etanol
(dugc san xuét béi FUJIFILM Wako Pure Chemical Corporation), 12,8g propylenglycol
monometyl ete (PGME, dugc san xuit boi FUJIFILM Wako Pure Chemical Corporation),
1,2g propylen glycol (PG, dugc san xuét béi AGC Inc.), va 0,7g PNVA (nhan hi¢u da déng
ky) dung dich nude (ndng d6 ham lugng chit rén: 10% khéi luong, trong lugng phén tir trung
binh trong lugng: 900.000, dugc san xudt boi Showa Denko K. K.) dugc tr(f)ri va khudy bang

roto tron VMR-5R (dugce san xudt bdi AS ONE Corporation) trong 1 gid, & nhi¢t do treng
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phong va trong mdi truong khong khi (tbc d6 quay: 100 Vbﬂg/phl’lt), do dé tao ra 40g muc
day nano bac lam muyc dan dién.

Nong d6 bac ctia muc day nano bac thu duogc duoc do bing quang phd ké hép thu
nguyén t& Zeeman AA280Z, dugc san xuAt b&i Varian, va két qua la 0,17% khdi luong.

<Tao 16p dan dién trong subt (16p day nano bac) 4>

Lam mang nhya trong subt 3, mang polyme xyclo olefin ZF14-100 ((ZEONOR (nhan
hiéu da dang ky), nhiét do chuyén pha thiy tinh: 136°C [tri s6 theo catald], dd day Ti: 13um,
duoc sén xudt boi Zeon Corporation) c¢6 kich thude A4 dugc dua vao xur Iy plasma (khi sir
dung: nito, tdc d6 cip: 50 mm/gidy, thoi gian xtr ly: 6 gidy, dién thé cai dit: 400V) sir dung
thiét bi xt Iy plasma (AP-T03 dugc san xuat boi Sekisui Chemical Co., Ltd.). Muc ddy nano
bac duoc phi 18n toan bd bé mit ciia mang (ZF14-100) (téc dd phi: 500 mm/gidy), bang cach
st dung chudn may tao mang ty dong TQC (TQC Automatic Film Applicator Standard) (duoc
san xuét bdi COTEC Corporation), va thanh khong ddy OSP-CN-22L (hinh dang thanh/P
(buéc ranh): 500pum, H (d0 sdu ranh): 42um, vat ligu: SUS304, duoc san xuit béi COTEC
Corporation). Sau d6, mang phu dugc dua vao lam khé bang khong khi nong & 80°C, trong 1
phut, va trong méi trudng khong khi, bang cach st dung 10 sdy nhiét do 6n dinh HISPEC
HS350 (dugc san xuit béi Kusumoto Chemicals Ltd.), va do d6 thu duoc 16p day nano bac
c6 d6 day 90nm lam 16p dén dién trong sudt 4.

<Piéu ché nhwa phi>

42,32g C-1015N (polycacbonat diol, ty 1 mol ctia céc diol nguyén li¢u tho: 1,9-
nonandiol:Z-metyl-l,8-0ctandi01 = 15:85, trong luong phan ti: 964, dugc san xudt boi
Kliraray Co., Ltd.) 1a hop chét polyol, 27,32g axit 2,2-di1netyloi butanoic (dugc san xuét boi
Huzhou Changsheng Chemical Co., Ltd.) la hop chét dihydroxyl chira nhém carboxy, va 158g

dietylen glycol monoetyl ete axetat (duoc san xudt boi Daicel Corporation) la dung moi duge
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cho vao trong binh ba ¢d 2L ¢co que khudy, nhiét ké, va binh ngung, va axit 2,2-dimetylol
butanoic dugc hoa tan & 90°C.

Nhiét d6 cta chét 16ng phan tmg dugc ha xubng 70°C, va 59,69g Desmodur (nhén hi¢u
da dang ky)-W (bis(4-isoxyanat xyclohexyl)metan), dugc san xuét boi Sumika Covestro
Urethane Co., Ltd.) 1a polyisoxyanat dugc nhé vao do trong 30 phut bang phéu giot. Sau khi
nho xong, nhiét d6 dugc ting 1én 120°C, va phan tmg duoc thuc hién ¢ nhiét do 120°C trong
6 gid. Sau khi ¢6 x&c nhan boi IR rang hau hét toan bd céc nhom isoxyanat da bién mét, 0,5g
isobutanol dugc thém vao, va duge cho tiép tuc phan tng ¢ nhiét do 120°C trong 6 gio.
Polyuretan chtra nhém carboxy thu dugc (nhya phit) ¢ trong lugng phan ttr trung binh trong
luong, thu duoc béng GPC, 1a 32300, va dung dich nhya ctia no cé tri sb axit bé“mg 35,8
mgKOH/ g.

<Pidu ché muc pht ngoai>

10,0g (A) polyuretan chira dung dich nhom carboxy (ham luong cta polyuretan chira
nhom carboxy): 45% khéi lrong) thu dugc néu trén dugc can trong binh chita polyetylen, va
85,3g 1-hexanol va 85,2g etyl axetat lam (D) dung mdi dugc bd sung vao do, dugc khudy
bang roto trén Mix Rotor VMR-5R (duoc san xuét boi AS ONE Corporation) trong 12 gid, &
nhiét do trong phong va trong mdi truong khong khi (téc dd quay: 100 vong/phut). Khi hdn
hop dugce xac nhin béng mit 12 ddng nhét, 0,63g pentaerytritol tetraglyxidy! ete (duoc san
xuht boi Showa Denko K. K.) 1 (B) hop chét epoxy va 0,31g U-CATS5003 (dwgc san xuat boi
San-Apro Ltd.) 1a (C) chat thuc dy lLwu hoa, dugc bd sung vao d6, duge khudy lai bang roto
tron trong 1 gi’(‘tr; Nho d6, thu duge myuc phu. Ty 1é ctia chét thac ddy Iuu hoa, tire 18, hop chét
chira vong thom trong ham luong chét rén ctia muc phu 1a 5,7% khoi lu‘dng.

<Tao lé'p pht ngoai 5>

‘Mure pht dugce phu trén 16p dan dién trong subt (16p ddy nano bac) 4 duoc tao trén

mang nhya trong sudt 3, bang cach sit dung may tao mang ty dong TQC (dugce san xuét boi
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COTEC Corporation) (t6c d6 phia: 500 mm/ giay). Viéc phu dugc thuc hién bang cach sﬁ dung
thanh khong day OSP-CN—OSM dé co do day mang udGt 1a Spum, inz‘mg hay sau do6 dugc dué
vao sdy bang khong khi nong va lam rén nhiét & 80°C, trong 1 phut, va trong mdi truong
khong khi, bing cach sir dung 16 sdy nhiét do 6n dinh HISPEC HS350 (dugc san xuét boi
Kusumoto Chemicals Ltd.), va nho d6 tao ra 16p pht ngoai 5 (90nm).

<Tao mang mang 10>

Theo phan tmg polyme hoa dung dich thong thuong, ¢ ty 1¢ butyl acrylat/axit acrylic
= 100/6 (ty 1& I(héﬁ), thu dugc polyme gbc acrylic ¢6 trong lugng phén tr trung binh trong
lwong bing 600.000. Sau do, 6 phan khdi lwgng cta tdc nhan tao lién két ngang gdc epoxy
duoc thém vao 100 phén khéi luong cua polyme gbe acrylic dé didu ché chit két dinh gbc
acrylic. Chét két dinh gbc acrylic duge pht trén bé mit da duogc xtr 1y tach cua mang PET da
xit 1y tach, va gia nhiét & 120°C trong 60 gidy, nhdr do thu duge 16p chat két dinh 2 ¢6 do day
bang 20pm. Sau d6, mang PET da xt 1y tach dugc dinh vao mdt mét cua mang PET (mang
bao vé 1) c6 do day T, bing 125um, 6 16p chit két dinh 2 & gitta. Sau do, mang PET da xir
Iy tach duge loai bd, va nho do, tao ra mang mang 10 ¢6 mang bao vé& 1 duge cung cap 16p
chét két dinh 2 trén mot mit ctia né. Mang PET dugc dung cho mang bao vé 1 dugc dua vao
do nhiét lugng quét vi sai (DSC) bang cach sir dung thiét bi do nhiét lwrong quét vi sai DSCI
(duoc san xuit bsi METTLER TOLEDO) theo JIS K7121, phuong phip thir nghiém nhiét do
chuyén pha cta chit déo, va két qua 1a, mang PET ¢6 dinh ¢ 194°C do su két tinh, va nhiét
d6 chuyén pha thiy tinh (nhiét do bét ddu chuyén pha thiy tinh ngoai suy) bing 72°C.

© <Tao tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt c6 mang nhya trong subt 3 dugc cung

cép 16p dan dién trong sudt 4 trén mot mit chinh cta mang>

Lién quan dén mang dAn dién trong sudt 20 c¢6 16p phu ngoai 5 va c6 mang nhua trong
subt 3 duoc cung cip 16p dan dién trong subt (16p day nano bac) 4, mang mang 10 dugc cung

cAp, bang cach xep chong va gan ket bang ap luc, trén mat ctia mang nhya trong suot 3, co
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16p chéit két dinh 2 & gitta, mit nay ngugc voi mit ma trén do 16p dn dién trong sudt (16p day
nano bac) 4 dugc cung cép. Nho do, tAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt dugc tao.

Vidu?2

Ngoai trir mang polyme xycloolefin RX4500 (ARTON (nhén hiéu da dang ky), nhiét
d6 chuyén pha thiy tinh: 132°C [tri sb theo catald], do day T1: 15um, duoc san xuét bai ISR
Corporation) dugc dung lam mang nhya trong sudt 3 dé san xudt mang dan dién trong sudt
20, cac didu kién khac 1a giéng nhu trong vi du 1. Két qua thtr nghiém dugc thé hién trong
bang 1.

Vidu3

Ngoai trir mang polyme xycloolefin ZF14-023 (ZEONOR (nhan hiéu da dang ky),
nhiét do chﬁyén pha thiy tinh: 136°C [tri s6 theo catald], dO day Ti: 23pum, dugc san xudt boi
Zeon Corporation) dirgc dung lam mang nhua trong sudt 3 dé san xuit mang din dién trong
sudt 20, cac didu kién khéc 1a gidng nhu trong vi du 1. Két qua thir nghiém dﬁqé thé hién
trong bang 1.

Vidu4

<Tao tAm mang nhiéu 16p dan dién c6 mang nhya trong sudt 3 duoc cung cip 16p dan
dién trong suét 4 trén moi trong ca hai mit chinh ctia mang>

Lép dan dién trong sudt (16p ddy nano bac) 4 va 16p phii ngoai 5 dugc tao trén mot mét
chinh (mit thtr nhat) ctia mang polyme xycloolefin ZF14-013 trong cac didu kién twong tu
nhu vi du 1. Tiép theo, 16p dan dién trong sudt (16p ddy nano bac) 4 va 16p pht ngoai 5 dugc
tao trén mit chinh con lai (mat thu hai) trén d6 16p dan dién trong subt 4 khong duoc tao trong
cac didu kién tuong tu nhu vi du 1. Bing cach d6 thu dugc mang din dién trong sudt 30 c6
1ﬂé’ng nhua trong sudt 3 dugc cung cip 16p dan dién trong subt (day nano bac) 4 trén mdi
trong cé hai mdt chinh cia mang. Mang mang 10 duoc xép chong va gin két bang 4p lyc trén

16p phti ngoai 5 ctia mit thir nhat ctia mang dan dién trong sudt 30, ¢o 16p chit két dinh 2 &
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gitta, nho do6 tao ra tAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt. Két qué thu nghiém duoc thé
hién trong bé’ing 1. | | | ”

Vi du so sanh 1

Ngoai trir mang PET c6 do day T bang 50um dugc dung lam mang bao vé 1 dé san
xudt mang mang 10, cac didu kién khéc 1a gidng nhu trong vi du 1. Két qua thir nghiém dugc
thé hién trong bang 1.

Vi dy so sanh 2

Ngoai trir mang PET ¢6 do day T bang 50pm dugc dung lam mang bao vé 1 dé san
xudt mang mang 10, cac didu kién khac 1a gidng nhu trong vi du 2. Két qua thir nghiém dugc
thé hién trohg bang 1.

Vidu sosanh 3

Ngoai trir mang polyme xycloolefin ZF14-050 (ZEONOR (nhan hiéu da dang ky),
nhiét do chuyén pha thiy tinh: 136°C [tri sb theo catald], do day T1: S0um, dugc san xudt boi
Zeon Corporation) dugc ding lam mang nhuya trong sudt 3 dé san xut mang dan dién trong
subt 20, céc didu kién khéc 1a gidng nhu trong vi du 1. Két qua thir nghiém duoc thé hién
trong bang 1.

Vidu so sanh 4

Ngoai trlr mang polyme xycloolefin ZF14-100 (ZEONOR (nhan hiéu da ding ky),
nhlet é(} chuyén pha thity tinh: 136°C [tri s theo catald], dd day Ti: 100pm, duoc san xuAt
boi Zeon Corporation) dugc ding lam mang nhya trong sudt 3 dé san xuét mang dan dién
trohg sudt 20,‘ cac didu kién khéc 1a giéng nhu trong vi du 1. Két qua thtr nghiém dugc thé
hién 'trdng bang 1.

Vi du so sanh 5
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Ngoai trir mang PET ¢6 do day T bang 50um dugc dung lam mang bao v¢ 1 dé san
xuét mang din dién trong sudt 30, cac didu kién khéc 1a gidng nhu trong vi du 4. Két qua thir
nghiém dugc thé hién trong bang 1.

<bénh gid>

(1) Po do day

Mang cé do day bang 1pm hodc day hon duge do bang may do do day micro-gauge.
Lién quan dén 16p dan dién trong subt 4 c6 day nano kim loai, va 16p phti ngoai 5, ma c6 do
day nhé hon 1pum, do day dugc do bang hé thong do do day mang F20-UV (duge san xut béi
Filmetrics Corporation), dua trén phép do giao thoa quang hoc.

(2) Do gia tri do cong

Mai trong sb cac tim mang nhiéu 16p dan dién trong subt co kich thuéc A4 thu duge
bang céc vi du va céc vi du so sanh duoc cét vé co ban & tam theo hudng doc dé c6 mau thir
nghiém c6 kich thude AS, tire 1a, 15cm (theo chidu canh 16n cia kh A4 ban dau) * 2lcm
(theo chiéu canh nhd cta khd A4 ban dﬁu). Cac mau thtr nghiém duge dat trongmé‘y séy VO-
420 (dugc san xuét boi Advantec) c6 cta sb kinh & ctra trude va dugc gia nhiét véi 16p phu
ngoai 5 (trong vi du 4 va vi dy so sanh 5, 16p phti ngoai 5 chi 16p phu ngoai 5 trén d6 mang
bao vé 1 khong duge xép chdng) hudng 1én trén, & 100°C trong 30 phat.

Trong qué trinh gia nhiét, hinh dang khong phéng ctia mdi tAm mang nhiéu 16p dan
dién tfong subt dugc quan sat qua ctra s6 kinh. Khi hoan tét qua trinh gia nhiét, cac mau thtr
nghiém dugc dat trén vi tri nim ngang véi 16p pht ngoai 5 (trong vi du 4 va vi du so sanh 5,
dua vao 16p phti ngoai 5 ma trén d6 mang bao v¢ 1 khong dugc xép chdng) huéng lén trén,
va gia tri do cong dugc do nhanh chéng béng thude. Gia tri do nay duge xem la gid tri d@
cong trong qud trinh gia nhiét. Ngoai ra, méu tht nghiém dugc 1am ngudi trong 30 phut &
nhiét do trong phbng, va gia tri do cong dugc do béng thude. Gia tri nay duoc xem la gia tri

do cong sau khi dugc lam ngudi.
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Fig.7A va Fig.7B la cac hinh chiéu minh hoa gii thich phuong phap do gié tri do cong.
Fig.7A gidi thich trrong hop khi tAm mang nhiéu i6p dan di¢n trong subt & trang thai cong
13, trong khi d6 Fig.7B giai thich truong hop khi tim mang nhidu 16p dan dién trong sudt &
trang thai cong 16m. Trong ca hai truong hop, do cao hmax cta didm cao nhét trén tim mang
nhiéu 16p dan dién trong sudt tir bé mit ngang Hs ma trén do tAm mang nhiéu 16p dan dién
trong subt duoc dit, duoc do va xem la gid tri d cong.

Céc két qua duoc thé hién trong bang 1. Trong bang 1, “phang” chi gia tri do cong
béng Smm hodc nhd hon, va “15i” hogc “1dm” chi gia tri dd cong vuot qua Smm. Ngoai ra,
“161” chi trang thai ma tim cta tdm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt nhé 1én vé phia 16p
phil ngoai 5 (trong vi dy 4 va vi du so sanh 5, 16p phu ngoai nam chi 16p pht ngoai 5 ma trén

d6 mang bao vé 1 khdng dugce x€p chong), trong khi d6 “1om™ chi trang thai ma tdm cua tam

méng nhidu 16p din dién trong sudt nhd vé phia mang bao v 1.
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Lién quan dén tAm mang nhiéu 16p din dién trong subt ctia vi du 1 va vi du 2, ca gia
“tri dd cong trong qua trinh gia hhiét va gia tri dd cong sau khi 1am ngudi déu nho hon Smm
(Panh gia: R4t tbt). Trong vi du 3, gid tri d cong trong qua trinh gia nhiét la 20mm, trong khi
gi4 tri do cong sau khi lam ngudi 1a nhé hon Smm (nhé hon 1mm) (Pbanh gia: Tét). Do do,
trong vi du bét ky trong s6 vi du 1 dén vi du 3, ¢6 thé han ché su bién dang dén mirc ngan
chin céc bét 1oi trong qué trinh van chuyén cudn mang hogic cac qua trinh sau xur ly khac.
Trong vi du 4, nh¢ st dung mang din dién trong sudt 30 c6 mang nhya trong sudt 3 duoc
cung cip 16p dan dién trong sudt 4 trén ca hai mit cia mang, ca gia tri dd cong trong qua trinh
gia nhiét’vé gid tri do cong sau khi lam ngudi déu nho, tic 1a, 10mm (Danh gia: Tét), va ¢co
thé han ché su bién dang dén mutc ngén chdn cac bat loi trong qué trinh van chuyén cac cudn
mang hodc cac qué trinh sau xtr 1y khac.

Mit khac, lién quan dén tim mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo vi du so sanh 1
dén vi du so sanh 4, d0 cong 161 béng 30mm hdéc 16n hon trong qua trinh gia nhiét, va sy bién
dang sinh ra la qﬁé 16n dé thuc hién viéc van chuyén cuon mang va cac qua trinh sau xir ly
khac V(B‘énh gia: Kém). Ngoai ra, trong vi du so< sanh 3 va vi du so sanh 4, sau khi tim mang
nhiéu 16p dugce lam rigucf)i,b van duy tri d6 cong 1dm 16n, tic 1a 15mm (vi du so sanh 3), va
20mm (vi dy so sanh 4) (Danh gia: Kém). Trong vi du so sanh 5, nho st dung mang dan dién
trong sudt 30 c6 mang nhua trong subt 3 duge cung cap 16p dAn dién trong sudt 4 trén ca hai
mit cia mang, van duy tri d§ cong 1om bang S0mm sau khi tAm mang nhiéu 16p duge lam
nguéi (Danh gia: Kém). Trong bang 1, tiéu chi dé xc dinh danh gia “RAt t&t”, “Tét”, va “Kém”
la: “RAt tot” 4p dung cho tradong hop thoa man gia tri do cong trong qua trinh gia nhiét 1a
Smm hodc nhé hon, va gia tri do cong sau khi dugc lam ngudi 1a Imm hodc nho hon; “ 6
chi truong H()’p thoa man giz’i tri do cong trong qua trinh gia nhiét 1a 25mm hodc nho hon, va

gia tri do cong sau khi lam nguoi 1a 10mm hodc nhé hon; va “Kém” chi truong hop ma gia tri
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dd cong trong (iué trinh gia nhiét vuot qua 25mm va/hodc gia tri do cong sau khi lam nguodi
vuogt qua 10mm.

Giai thich céc s6 chi dan

1 mang bdo v¢

2 16p chét két dinh

3 mang nhya trong sudt

4 16p dan (ﬁén trong subt

5 16p phu ngoai

10 mang mang :

20 mang dan dién trong sudt c6 mang nhua trong subt dugc cung cdp 16p dan dién
trong sudt trén mot mit chinh clia mang

30 mang dan di‘én trong subt c6 mang nhya trong subt duge cung cip 16p dan dién

trong suot trén moi trong s6 ca hai mat chinh ctia mang
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YEU CAU BAO HQ
1. TAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt bao gdm mang mang va mang dan dién trong sudt

duoc xép chong trén mang mang, trong do

mang mang gébm mang bao vé dugc cung cap 16p chat ket dinh trén mot trong cac

miét chinh cia mang,

mang dan dién trong subt gdm mang nhua trong sudt dugc cung cép, trén mot hogc ca
hai mét chinh ctia mang, 16p dAn dién trong sudt chira day nano kim loai va nhL_‘vralkét dinh va
16p phu ngoai dugc _xép chdng theo thit ty nay,

mang nhuya trong sut duoce 1am béng nhua géc xycloolefin vo dinh hinh, va c6 do day
Ty tir 5 dén 25um,

tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt duoc tao ra bang cach cung cAp mang din di¢n
trong suét dugc xép chong theo cach co thé tach duoc trén 10p chét két dinh ctia mang mang
dé 16p phit ngoai trd thanh 16p ngoai cung,

mang bao v¢ dugc lam baing polyeste c6 vong thom trong khung phén t& ctia no, va

mang bao vé co6 do day T, day gAp 5.4 1an hodc hon so voi do day T clia mang nhua
trong sudt, va bang 150um hodc mdng hon.
2. TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém 1, trong d6 16p dan dién trong subt chira
day nano kim loai va nhua két dinh, va 16p pht ngoai dugc x&p chong, theo tht tu nay, trén
mot trong cac mit chinh ciia mang nhuya trong sudt.
3. TAm mang nhiéu 16p dan dién trong subt theo diém 1, trong d6 16p dAn dién trong sudt chira
day nano kim loai va nhua két dinh, va 16p pht ngoai dugc xép chdng, theo thu tu nay, trén

mbi trong sd cac mit chinh ngurge nhau clia mang nhya trong sudt.
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4. TAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt theo diém bat ky trong so cac diem tir 1 dén 3,

trong d6 mang bdo v¢ dugc lam bang nhua gdc polyetylen terephtalat.

5. TAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém bat ky trong s céc diém tir 1 dén 4,

trong d6 ddy nano kim loai chira trong 16p dan dién trong sudt 14 day nano bac.

6. Phuong phap xu 1y tAm mang nhiéu 16p din dién trong sudt bao gdm bude xi 1y nhiét tAm
mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém bit ky trong s6 céac diém tir 1 dén 5, va bude
tach 16p mang mang ra khéi mang dan dién trong sudt cua tim mang nhidu 16p din di¢n trong

suot.

7. Phuong phap xtr ly tAm mang nhiéu 16p dan dién trong sudt theo diém 6, trong d6 budc xu
1y nhiét 1a budc tao mau dan dién bﬁng cach lam kho va/hodc lam r&n nhiét mau keo dan dién
dukjé tao frén 16p phﬁ. n}goai belmgikeo dan dién. |

&. Phuqng phép san xuét tAim mang nhiéu 16p dan di¢n trong sudt bao gdm mang mang va
mang dan dién trong sudt duoc xép chdng trén mang mang, trong d6 mang mang gdm mang
bao vé dugc cung cip 16p chit két dinh trén mot trong cac mat chinh cua mang, mang dan
dién trong sudt gdbm mang nhuya trong subt duoc cung cp, trén ci hai mit chinh cta mang,
16p dan dién trong sudt chﬁa day nano kim loai va nhua két dinh, va 16p pht ngoai dugc xép
chéng ‘theo thwr tu nay, mang nhua trong subt duoc lam bé“mg nhua géc xycloolefin vo dinh
hinﬁ, va c6 do day Ty tir 5 dén 25 wm, tém‘méng nhiéu 16p dan dien trong sudt dugc tao ra
béng cach cung cap mang dan dién trong sudt duoc x8p chdng theo céch c6 thé tach duoc trén
16p chat két dinh ctia méng mang dé 16p phti ngoai tré thanh 16p ngoai cling, mang bao v¢
duoc lam bing polyeste ¢ vong thom trong khung phan tir ctia n6, va mang bao v¢ ¢6 do day
T, day gép 5 14n hodc hon so vé6i do day T1 ctia mang nhua trong sudt, va bang ISO-um hoac

moéng hon;

phuong phéap nay bao gbm:
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bude xép chong theo cach co thé tach dugc mang nhua trong sudt trén mang mang c6
16p chét két dinh & giira,

budc tao 16p dan dién trong sudt va 16p phu ngoai theo thtr ty nay, trén mat chinh cta
mang nhya trong sudt, mat chinh nay nguoc véi mat chinh ma trén d6 mang mang duge xép
chong,

bude xép chong theo cach co thé tach duoc 16p phi ngoai trén mang mang c6 16p chat
két dinh ¢ gitta,

budce tich mang mang dugc xép chdng trén mang nhya trong sudt, va

budc tao 1ép dan dién trong sudt va 16p phu ngoai, theo thr ty nay, trén mat chinh cua
mang nhya trong sudt, mat chinh nay nguoc véi mat chinh ma trén do 16p dan dién trong sudt

dugc x€p chong.
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