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(57) Sang ché dé cap dén ché pham polyme hoa dugc dua trén monome alyl carbonat gom:

- tir 40% dén 90% 1a thanh phan phan tng thir nhét (thanh phan A) gdm it nhat 50% theo

trong luong 1a dietylen glycol bis(alyl carbonat);

- tir 10% dén 60% 1a thanh phan phan Gng thir hai (thanh phan B) gém c6 it nhat mot

hop chét c6 cong thirc chung (II)
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hodc c6 cong thirc chung (III)

CH,OR R CH,OR

R'—C —CH,~0—CH,—C 0— CH,— C —R'

CH,OR ROCH, CH,0R
p

(111
- tir 0,4 dén 10,0 phm (phan theo trong luwong trén mdi 100 phan cia tong trong luong
ctia cac thanh phan A va B) 1a it nhdt mot chat khoi mao gbc peroxit. Sang ché ciing dé
Xuat cac san pham dugc polyme héa ma co thé thu dugc tir ché pham & trén va quy trinh
diéu ché cua ching.
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Linh vue k§ thuét dwoce dé cap

Sang ché d& cép dén ché pham polyme héa dugc dua trén céc alyl
carbonat, san phdm polyme héa dugc ma cé thé thu duoc tir ché pham nay va
viéc st dung ching.

Tinh trang k¥ thuit cia sang ché

Viée st dung céc ché phdm hitu co polyme héa dwoc dua trén cac
monome polyol(alyl carbonat), cu thé 1a dietylen glycol bis(ally carbonat), aé
didu ché cac polyme ma la ciing, khéng mau, va co ban 12 trong sudt dbi véi anh
sang nhin thay, da biét trong linh vuc k¥ thuat nay. Céc ché phim nay duoc st
dung dé san xuét thily tinh hitu co hodc cdc mang pht trong sudt, chang han.

Nhu d3 biét, thiy tinh hitu co duge st dung thay thé cho thuy tinh khoang
trong mot s6 tmg dung, nhu 13 cac thau kinh quang hoc chéng han, cu thé 1a cac
thAu kinh thudc deo mét, hodc lam cac bd phan cua cac thiét bi quang hoc. Thuy
tinh hitu co cling dugc tng dung trong céc linh vuc vén tai va xdy dung.

Thuy tinh hitu co thu dugc nho sy polyme hoda cdc monome dietylen
glycol bis(ally carbonat) vé& co ban 1a cac polyme dong nhét cia dietylen glycol
bis(ally carbonat). Ngoai c6 céc tinh chét vat 1y va quang hoc tuyét voi, céc
polyme ddng nhét nay dem lai wu diém 13 c6 kha nang d& dang dua di xt ly tiép
sau, nhu 1a nhudém ngdm (nhiing) trong cac bé nhudm, ching han, dé san xuét
thuiy tinh hitu co dugc tao mau (vi du céc mit kinh ram).

Xem xét cdc tinh chit ¢6 loi nay, cac ché pham polyme héa dugce dua trén
dietylen glycol bis(alyl carbonat) hién nay la vat liéu duoc sir dung rong rai nhét
@8 san xuit cac thdu kinh thudc deo mét (vi du céc san phim thuong mai
RAV7® cta Acomon AG va CR39® cia PPG Industries).

Phan tng polyme héa ctia cac monome dietylen glycol bis(alyl carbonat)
dé tao ra san phdm duoc polyme hoa cudi ciing 14 phan tmg dugc khoi dau nho

céc gbe tu do. Cac gbe tu do thuong dugc sinh ra trong ché phidm polyme héa
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duoc sau su bd sung cac hop chat tién chét thich hop (dwoc goi 1a cac chit khoi
mao polyme hda) va gia nhiét tiép sau ché pham polyme héa dugc.

Cac chét khol mao polyme héa duoc st dung thdng thudng nhét dé
polyme hoéa céc ché pham dua trén polyol(alyl carbonat), cu thé 1a dietylen
glycol bis(alyl carbonat), la cac peroxit hitu co, cu thé 1a céc alkyl-
peroxydicarbonat (vi du isopropyl peroxydicarbonat (IPP) va isopropyl-sec-
butyl peroxydicarbonat) va cac aroyl-peroxit (vi du benzoyl peroxit).

Tuy nhién, viéc sir dung cac chét khoi mao gbc & trén c6 nhitng han ché
khac nhau cht yéu 1a lién quan dén tinh khong 6n dinh d3 biét cua cac peroxit
hitu co. Thuc té 13 cac peroxit hitu co & dang nguyén chét thuong d& nd.

Vi ly do nay, céac alkyl-peroxydicarbonat, chéng han, thuong duogc st
dung 1am céc chit khoi mao gbc dudi dang cac dung dich dugc pha loang, chéng
han trong dietylen glycol bis(alyl carbonat).

Hon nita, nhom che peroxit hitu co nay, ngay ca khi dugc pha lodng, phai
dugc bao quan va duge van chuyén & nhiét d6 thap (vi du -20°C) dé tranh, hodc
it nhét 14 han ché, c4c phan tng phan hily ma hily hoai chat lugng cta chét khoi
mao.

Tinh chit nguy hiém ciia cac peroxit hitu co cuing véi muc do can thiét ap
dung cé4c bién phap nghiém ngdt cho viéc bdo quan va van chuyén cua ching
lam gia tdng dang ké chi phi cudi cung cho cac san phim dugc polyme hoa.

Trong cac ché phidm polyme hoa dugc dya trén cic monome dietylen
glycol bis(alyl carbonat), nhu la cac san pham thuong mai RAV7® va CR39®
dugc st dung dé san xudt cac thAu kinh deo mét, chét khoi mao gdc peroxit
(dién hinh 13, isopropyl peroxydicarbonat (IPP) va isopropyl sec-butyl
peroxydicarbonat) c6 mat dac trung voi lugng téng thé bang khoang 2,5% dén
3,5% theo trong lugng so vdi trong luong cua monome (chéng han, xem tai liéu:
Kirk-Othmer Enxyclopedia of Chemical Technology — xuét ban lan thir ba -
1978 — Tap II - trang 112; Enxyclopedia of Chemical Processing and Design -
1977 — Tép 2 - trang 455).

Céc ndng do ciia peroxit cao hon 3,5 % trong lugng lam gia tang chi phi
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san xuét ctia thdu kinh va phat sinh nhitng han ché khac nhau trong khi san xuét,
nhu 13 nGt v& thdu kinh khi khudn dic duge mé ra, tach roi thau kinh khoi
khuon dic trong khi polyme hda, gdy gion va hda vang cac thau kinh va thoi
gian ngdm ham mau rat dai.

Miit khéc, v6i cic ndng do cua peroxit thp hon 2,5%, cc thau kinh
thudng thu duoc 1a rit déo, dé bi trdy xudc, khé nhudm béng cach ngdm (khong
ddng déu vé mau sic) va dé b bién dang sau budc xir Iy nhiét & cac nhiét do
turong d6i cao tai d6 cac quy trinh xtt ly dugc thyc hién, nhu 14 ing dung son
khong 1am xudc hodc nhuém bang cach ngdm.

Khia canh tich cuc lién quan dén viéc str dung lugng chit khoi mao duoc
giam di 1a sy céi thién déng ké v& mau sic cta céc thau kinh ma 1a thu hut hon
vé mit thi giac.

Do d6, nhan thdy su can thiét trong linh vyc k¥ thuét nay d6i voi céc ché
phim polyme hoéa dugc dya trén cdc monome alyl carbonat la can céc luong
dugc gidm di cua cac chat khoi mao peroxit dugc chuyén dbi thanh cac san
phim dugc polyme héa trong bét ky truong hop nao c6 céc dic trung can thiét
dung cho céc ung dung khac nhau ma céc san pham duoc polyme héa duge du
dinh cho né.

Tai liéu US 4.613.656 md ta cac ché phém polyme hda dugc dua trén
polyol-bis(alyl carbonat), cu thé 1a dietylen glycol bis(alyl carbonat), trong d6
hop chéat monoperoxycarbonat duge st dung (chéng han, tert-butylperoxy
isopropylcarbonat) 1a chét khoi méao gbe duy nhét, véi luong bang 0,75 dén 1,50
phan theo trong lugng trén mdi 100 phan monome.

Polyol-bis(alyl carbonat) thu dugc béng cach phosgen héa polyol (hodc
ruou alyl) va tiép theo 13 este héa véi rugu alyl (hodc polyol). Cac don vi phan
Umg oligome (cac oligome) cling c6 thé dugc tao ra tir phan mg ndy, tic la céc
hop chét ¢4 hai nhém alyl carbonat dau cudi dugc tach ra bdi mot loai chira hai
hoic nhiéu nhém carbonat. Cu thé, trong trudng hop cta dietylen glycol bis(alyl
carbonat), cac oligome nay co thé dugc thé hién bai cong thire (i)
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trong d6 n 13 s6 nguyén nam trong khoang tir 2 dén 5. Mit khac, cac don
vi phan tmg khéng phai oligome (c4c monome) twong Ung véi cong thire (i) &
trén trong d6 n bang 1.

Céc oligome ¢6 cong thirc (1) c6 mat trong ché phim polyme héa duoc v6i
lwong nam trong khoang tir 2% dén 20% theo trong luong so véi tong trong
lwong cua tat ca cac don vi phan ung.

Ché pham polyme héa dugc cling c6 thé chira thém céc don vi phan tng
c6 kha nang tham gia vao sy hinh thanh cadc mach polyme (cac comonome). Cac
comonome c¢6 cac nhém dau cudi phan ing c6 kha nang phéan Gng véi cac dau
cubi alyl clia cac monome c6 cdng thirc (i). Cac vi du vé cac comonome ndy 13
cac hop chét c6 cac nhém diu cudi duogc lua chon tir: vinylaxetat, Ci-C, alkyl-
(met)acrylat hodc alyl(met)acrylat. Cdc comonome co thd c6 mit trong ché
phim polyme héa dugc véi lugng 1én téi 25% theo trong luong cla ché phim
polyme hoéa duoc.

Tai liéu EP 0241997 A2 mo ta ché pham polyme héa dugce dé san xuét
thiy tinh hiru co c6 tinh chéng mai mon cao chira:

- tir 20% dén 80% theo trong lugng 1a san pham oligome hoc vé co ban
4 oligome (tirc 1a phé bién 1a gdm c6 céc oligome) c6 hai nhém alyl dau cudi va
6 thé duoc dinh nghia béi cong thue (i):

o)

O
\/\OJ\O{/\/O\/\O/U\OM (i)

trong do: n ¢ gia tri, hodc gid tri trung binh, ndm trong khoang tir 2 dén 5
(thanh phan A);

tlr 20% dén 50 % theo trong lugng 13 san pham monome hoic vé co ban la
monome (tic 14 phd bién gbém c6 monome) c6 it nhit bén nhém dau cubi va co

thé dugc dinh nghia bai cong thire (ii):
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trong do: R 1a nhom metyl hodc etyl hodc cé thé dugc thé hién véi cong

thirc

OO

"CHZ“O- -O~CHZ'CH=CHZ;Vé

n 12 0 hodc 1 (thanh phan B);

- tir 0% dén 35% theo trong lwong 1a mdt hodc nhiéu chit pha lodng phan
mgcéwCMMmUmgsébﬁaWLﬁmdMﬁcmdmwmﬂmammﬁnC)

Ché pham & trén dugc polyme hda v6i sy c6 mét cia mot hodc nhiéu chét
khoi mao gbc peroxit, chéng han: diisopropyl peroxydicarbonat, dixyclohexyl
peroxydicarbonat, disec-butyl peroxydicarbonat, dibenzoyl peroxit va tert-butyl
perbenzoat. Chéat khoi mao c6 mat trong ché phdm polyme héa dugc véi lugng
nidm trong khoang tir 1 dén 6 phan theo trong lugng trén mdi 100 phén theo

trong lugng cua tdng ctia cac thanh phan (A), (B) va (C).
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Ban chét k§ thuit ciia sang ché

Xem xét tinh trang da biét dugc md ta & trén, ngudi ndp don di dua ra
muc dich chinh 1a d& xudt cac ché phdm polyme hoéa dugc dya trén cdc monome
alyl carbonat ma tir 46 co thé thu dugc cac san phdm dugc polyme hoa cé céc
tinh chét co 1y va quang hoc thich hop dé duoc str dung lam thiy tinh hitu co.

Cu thé, muc dich cua sang ché 1 d& xuét cac ché phim polyme héa duoc
ma céc san phdm duge polyme hoa cb thé dugc didu ché tir d6, c6 céc tinh chét
co ly va quang hoc séanh dugc véi cac tinh chét cua céc san pham dugc polyme
héa trong linh vuc ky thuat nay hodc thdm chi duoc cdi thién so voi ching, uu
tién 1a st dung cac lugng giam di cla cac peroxit hitu co lam cac chét khoi mao
goc.

Nguoi ndp don da phat hién ra réng cac muc dich néu trén va cac muc
dich khac, ma sé tré nén rd rang hon trong phan mé ta dudi day, c6 thé dat dugc,
theo khia canh thtr nhat cua sang ché, nho ché pham polyme héa dugc dya trén
cac monome alyl carbonat gbm (céc phan trim trong luong dé cap dén tong
trong lugng cua cac thanh phan A va B):

- tir 40% dén 90% la thanh phin phan Gng thir nhit (thanh phan A) c6
cdng thuc chung (I)

0]

0
\/\O/U\O/{/\/O\/\O/U\OM (D)

trong do n la s6 nguyén tur 1 dén 6, thanh phan A nay gOm it nhat 50%
theo trong luwgng 1a hop chét c6 cong thirc chung (I) trong d6 n béang 1;
- tir 10% dén 60% 14 thanh phan phan Gng thir hai (thanh phan B) gém c6
it nhat mot hop chét cé cong thie chung (I1)
CH,OR

CH,OR— C — CH,OR
| D)

CH,OR
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hodc ¢6 cong thuc chung (I1T)

CH,OR R' CH,OR
| | |
RR— C — CH,——0——CH, — c|:——— 0 — CH, — C —R
| |
CH,OR ROCH, 0 CH,OR
()

trong d6 trong cac cong thire (II) va (III) ¢ trén:

- p bing 0 hoic 1,

- R, gidng hoic khac nhau, dugc lya chon tir: nhém c6 cong thire (IV)

— C— 0 —CH,— CH==CH,

I

o

hodc nhém c6 cong thirc (V)

o 0
[ I |
C———O-—CHZ\ /CHZ—O € — 0—CH,— CH=CH,

m
RN
CH,— CH-—o—lcl.—o—(:H2 CHZ—o—Ic—o——CHZ— CH=—CH,
0 o]
trong d6 m 1a sO nguyén tir 1 dén 3;

- R’, gidng hodc khic nhau, dugc lya chon tir: hydro, metyl, etyl hodc

nhom

o]

I
—CH; —0—C—0—CH,— CH=—CH,

- tr 0,4 dén 10,0 phm (phén theo trong lugng trén mdi 100 phén cia tong

trong luong clia cdc thanh phdn A va B) 13 it nhat mot chét khoi mao gbc

peroxit.

Theo khia canh tht hai, séng ché d& xuét san phim duoc polyme héa ma

-8
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c6 thé thu duoc tir su polyme héa ché pham polyme héa dugc & trén theo sdng
ché.

Theo khia canh tht ba, sang ché d& xuét quy trinh didu ché san pham
duoc polyme hoa, cu thé 14 thiy tinh hitu co, gdm budc xir Iy nhiét ché pham
polyme hoa dugc dya trén cac monome alyl carbonat theo sang ché.

Theo khia canh nita, séng ché dé xuét sir dung ché phdm polyme héa dugc
& trén theo sang ché dé san xudt thiy tinh hitu co, cu thé 1a nho dtc khudn.

Theo khia canh nita, sang ché dé xu4t phuong phép san xudt thiy tinh hiru
co gdm céc bude:

a) bom ché phdm polyme héa dugc & trén vao it nhét mét khuén ¢6 hinh
dang dugc mong mubn dbi véi thity tinh hitu co nay;

b) xt Iy nhiét ché phim duoc bom vio khuén dé thu dugc thily tinh hiru
CO nay.

Nguoi ngp don da phat hién ra rang cac ché pham polyme héa dugc gdm
thanh phan A & trén 13 monome alyl carbonat chinh duoc két hop véi comonome
duoc thé hién boi thanh phin B duoc néu & trén, tiép sau 1a phan Gng polyme
hoa gbc, dem lai co hoi cho san pham dugc polyme hoéa cé céc tinh chét co ly va
quang hoc sanh dugc véi, va trong mot sd trudng hop tham chi cao hon, céc tinh
chét co 1y va quang hoc clia c4c sén phim dugc polyme héa ma cé thé thu duoc
tir cac ché pham polyme hoa duge da biét trong linh vuc k§ thuat nay.

MO té chi tiét sang ché

Cu thé, bat dau tir cac ché phdm polyme héa dugc theo sang ché, co thé
thu duge cac san phim duoc polyme héa cé céc dic trung co ly va quang hoc
tuyét voi, déng thoi st dung cic lugng cua céc chét khoi mao gbc peroxit giam
di.

Theo muc dich ctia phin mé ta ndy va cc diém yéu cdu bao ho lién quan,
trr phi dugc chi 13 theo céch khac, ndng d6 cua cau tir cla ché pham polyme
hoa duoc khac vai cac thanh phén phan ing A va B duoc thé hién theo “phm”
(phan trén mdi mdt trim monome), tic 1a cac phén theo trong lugng trén mdi

100 phan ctia tong trong lugng cla cac thanh phan phan ting A va B.
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Theo muc dich ctia phdn mb ta ndy va cac diém yéu cau bao hd lién quan,
dong tir “gébm” va tAt ca céc thuét ngft ddn xuét tir d6 cling gdm nghia ctia dong
tir “gém c6” va céc thuat ngir dan xudt tir do.

Theo muc dich ctia phan mo ta ndy va cic diém yéu cau bao ho lién quan,
hop chét c6 cong thic (I) trong d6 n bing 1 cling dugc goi 1a “monome” hoic
“hop chat monome”, trong khi hop chét ¢6 cong thic (I) trong d6 n 1a s6 nguyén
tir 2 dén 6, duoc goi 1a “oligome” hodc “hop chét oligome”.

Theo muc dich ctia phan md ta nay va cac diém yéu cau bao ho lién quan,
hop chét ¢6 cong thie (II) trong d6 R 1& nhom c¢6 cong thire (IV), cling dugc goi
14 “monome” hodc “hop chit monome”, trong khi cac hop chét c6 cong thire (IT)
trong dé R 1a nhom c6 cong thuc (V) va céc hop chét ¢ cong thuc (IIT), cling
duoc goi 1a “cac oligome” hodc “céac hop chét oligome”.

Theo séng ché, it nhat 50% theo trong lugng cta thanh phin A bao gém
hop chét ¢6 cong thire (1) trong d6 n =1 (monome).

Monome ndy uu tién la ¢6 mét véi lugng cao hon 50% theo trong luong
va thdp hon hodc bang 70% theo trong lugng cla thanh phan A; tic 1a thanh
phin A 1a san phdm chira phd bién cac hop chét c6 cong thuc (I) dudi dang
monome.

Phan con lai cta thanh phan A ma khéng bao gbém monome & trén gbm c6
cac oligome cé cong thuc (I). Phan con lai cta thanh phin A bao gdm céc
oligome ¢6 cong thuc (I) trong d6 gid tri trung binh ctia n 1a nim trong khoang
tlr 2 dén 3 (trung binh trong lugng).

Céc ndng do tuong ddi cia monome va céc oligome trong céc thanh phén
phan tng A hoéc B, va ddng thoi gid tri trung binh cua n cua phan oligome ctia
thanh phan A hodc B, c6 thé duoc x4c dinh nhdy cdc phuong phép da biét. Cu
thé, cac gia tri ndy c6 thé dugc xac dinh nhd phan tich HPLC hodc GPC & céc
didu kién ma nhu 1a dé thu duoc céc dinh tich day du twong (mg véi monome va
mbi loai trong s cac oligome ctia thanh phan A hogc B va tinh toan tiép theo vé
dién tich phan tram cta cac dinh sdc ky lién quan dén mdi loai trong sd cac hop

chat monome va oligome.
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Trong ché phdm polyme héa duge theo sing ché, thanh phan phan tmg A
wu tién 13 c6 mat v6i lugng nim trong khoang tir 50 dén 85% theo trong lugng,
wru tién hon 12 ndm trong khoang tir 60 dén 80% theo trong lugng, céc ty 1& phén
trim nay dua theo tong trong lugng cia cc thanh phan phan tmg A va B.

Thanh phan A c6 thé thu dugc, ching han, bang cach cho dialyl carbonat
(DAC) va dietylen glycol (DEG) phan tng theo ty 1&¢ mol DAC/DEG nim trong
khoang tir khoang 2,5/1 dén khoang 5/1, wu tién 13 tir khoang 2,5/1 dén khoang
4/1, uu tién hon 1a tir khoang 2,75/1 dén 3,5/1, & céc didu kién chuyén hoa este
va véi sy ¢6 mit cla chét xuc tac bazo.

Khi thuc hién, véi ty 1€ mol DAC/DEG bing khoang 2,5/1, chang han, thi
thu duoc hon hop ciia monome va céc oligome c6 cong thirc (I), gdm c6 khoang
53% theo trong luong 1a monome (n = 1) va con lai 47% la céc oligome (n = tu
2 dén 6).

Mat khac, khi thuc hién, véi ty 1€ mol DAC/DEG béng khoang 3,5/1,
ching han, thi thu dugc hdn hop ctia monome va céc oligome c6 cong thirc (1),
gdm co6 khoang 67% theo trong luong la monome (n = 1) va con lai 33% la
oligome (n = 2-6).

Phan Ung chuyén hoa este uu tién 1a dugc thyc hién & nhiét do nim trong
khoang tir 50 dén 150°C.

Phéan tng chuyén hoa este wu tién 1a dugc thuc hién & ap sudt nim trong
khoéng tir 0,01 dén 1 atm.

Chét xtic tic bazo c6 thé duoc lwa chon, chéng han, tir cac hydroxit hodc
céc carbonat ctia cac kim loai kiém (vi du NaOH, Na,CO3), cac alkolat cua cac
kim loai kiém hoic bazo hitu co. Chat xtic tic wu tién 1a dugc st dung véi luong
ndm trong khoang 1 dén 1.000 ppm theo trong lugng so vdi trong lugng cla
DEG.

Thanh phan B ¢6 thé thu dugc bing cach cho dialyl carbonat (DAC) va it
nhit mét polyol béo gbm it nhat 4 nhém hydroxyl rugu phéan tmg theo ty 1¢ mol
DAC/polyol tir 4/1 dén 24/1, & céc diéu kién chuyén hoa este va v6i sy c6 mit

cua chat xuc tac bazo.
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Phan tng chuyén héa este c6 thé duoc thuc hién, chang han, & cac diéu
kién nhiét do va 4p suét duoc chi ra & trén dé diéu ché thanh phan A va ciing sir
dung cac chét xuc tac tuong tu va trang thiét bi tuong tu.

Ty 1& mol DAC/polyol uu tién la nim trong khoang tir 4/1 dén 16/1, wu
tién hon 12 tir 8/1 dén 14/1, wu tién hon nita 1 tir 10/1 dén 14/1.

Polyol & trén uwu tién la dugc lpa chon tu: di(trimetylolpropan),
pentaerythritol, di(penta-erythritol) va tri(pentaerythritol); polyol & trén uu tién
hon la pentaerythritol.

Theo phuong an dugc wu tién, thanh phin B thu duoc béng cach cho
dialyl carbonat va pentaerythritol phan tng theo ty 1é mol DAC/pentaerythritol
nam trong khoang tir 5/1 dén 16/1, uu tién hon la tir 8/1 dén 14/1, uu tién hon
nita 1a tir 10/1 dén 14/1.

Trong truong hop cla phan tng gitta DAC va pentaerythritol theo ty 1€
mol DAC/pentaerythritol bang khoang 10/1, hdn hop thu duoc chira xap xi:

- 45% theo trong lugng la cac hop chit c6 cong thire (IT) trong d6 gbc R 1a
nhom c6 cong thice (IV) (monome);

- 55% theo trong lugng 1a céc hop chét c6 cong thire (I) trong d6 gbc R 12
nhom cé cong thie (V) (oligome).

Khi ty 16 mol DAC/pentaerythritol bang khoang 14/1, hdn hop cta céc
hop chét thu dugc chira Xap xi:

- 60% theo trong luong 1a céac hop chit c6 cong thic (IT) trong d6 gbc R 1a
nhém c6 cong thuc (IV) (monome);

- 40% theo trong luong la cac hop chét c6 cong thire (I) trong d6 gbc R 12
nhém c6 cong thuc (V) (oligome).

ft nhat 50% theo trong lugng ctia thanh phan B uu tién 13 gdm c6 hop chat
monome, phan con lai bao gdm cac hop chét oligome.

Thanh phan B wu tién 1a ¢6 mit trong ché phdm polyme héa dugc theo
sang ché véi luong nim trong khoang tir 15 dén 50% theo trong lugng, uu tién
hon 1a ndm trong khoang tir 20 dén 40% theo trong luong, céc ty 1é nay dua theo

téng trong lugng clia céc thanh phén A va B.
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Viéc str dung monome alyl carbonat A & trén dugc két hop v6i comonome
alyl carbonat B ¢ trén, trong quy trinh san xuét céng nghiép cac san phim duoc
polyme hoéa bét dau tir cac ché phdm polyme hoa dugc theo sang ché, thudong co
loi 12 d4n dén su tiéu thu cac nguyén liéu thd téng thé giam di so véi quy trinh
d3 biét trong linh vuc k¥ thuat trong d6 céc ché phdm polyme héa dugc duoc
mo ta trong tai liéu EP 0241997 A2 duoc st dung, chéng han.

Chéng han, trong truong hop diéu ché san pham dugc polyme héa bét dau
tir ché phdm polyme hoa duge theo sang ché, trong d6 thanh phan A 1 san phdm
cua phan Ung chuyén hoéa este gitta DAC va DEG theo ty 1€ DAC/DEG béng
3/1, va thanh phan B 13 san phim cia su chuyén hoa este gitta DAC va
pentaerythritol theo ty 16 DAC/pentaerythritol béng 12/1, su tiéu thy tdng thé cac
nguyén lidu thé 1a khoang 20% thip hon so vé6i truong hop trong d6 ché pham
s6 2 cta vi du 2 cua tai liéu EP 0241997 A2 duogc st dung, trong d6 thanh phén
A thu duoc tir phan tng gitta DAC va DEG theo ty 1€ DAC/DEG bang 2/1 va
thanh phan B thu dugc tir phan tng gitta DAC va pentaerythritol theo ty 18
DAC/pentaerythritol bang 24/1 (xem xét, trong c& hai truong hop, ché phdm
polyme hoéa dugc bao gdm 75% theo trong lugng 1a thanh phén A va 25% theo
trong luong la thanh phén B).

Chi tiét hon vé didu ché c4c thanh phan A va B c6 thé thy, chang han,
trong céc tai liéu EP 0035304 A2 va EP 0241997 A2.

Ché phdm polyme hoéa dugc theo sang ché cling c¢6 thé ty y chua céc
comonome khac (thanh phan C) c6 céc lién két chua bdo hoa cta etylen c6 kha
ning polyme héa véi cac thanh phan A va B béi sy khoi dAu véi cac gde tu do,
nhu 13, chéng han, cidc nhém alyl, alyl carbonat, maleat, vinyl hodc C;-C4
alkyl(met)acrylat.

Cac comonome ma cé thé dugc st dung lam thanh phin C trong ché
pham polyme héa dugc theo sang ché wu tién 1a dugc lua chon tir: vinyl axetat,
dimetyl maleat va metyl methacrylat.

Thanh ph?ln C c6 thé dugce bd sung mot cach cé loi, chéng han, dé thu

duogc cac gia tri dd nhét mong mudn ctia ché pham polyme héa dugc hodc lam
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giam néng do clia peroxit can cho su polyme hda, cdc nhém chic cua céc
comonome dugc néu & trén, thuc té, 1a ¢6 tinh phan Gng hon so véi cac nhém
alyl.

Céc comonome c6 thé c6 mit véi luong 1én téi 25 phm, uu tién 1a 1én téi
10 phm, vu tién hon 1a 1én t61 5 phm.

Theo phuong an dugc dic biét vu tién, thanh phan C vé co ban 13 khong
¢6 mit hodc trong bét ky trudng hop nao c6 mit voi lugng nhur vay ma céc tinh
chat co ly va quang hoc cua céc san phim dugc polyme héa thu duge (ching
han, hé sb khiic xa, tinh chéng mai mon) vé co ban 1a giéng nhu cac tinh chét co
ly va quang hoc cla cac san phim dugc polyme héa thu dugc bét dau tir chi
thanh phan A va B, ma khong c¢6 mit thanh phan C.

D6 nhét & 25°C (duge do theo ASTM D446 bing nhét ké KPG
Ubbelodhe, kidu mao din 2C) ctia ché phdm polyme héa dugc 1a ndm trong
khoang tir 20 dén 120 cSt. D6 nhét ndy wu tién 1a thap hon 100 cSt, wu tién hon
1a thip hon hoic béng 85 cSt, tu tién hon nita la thap hon hodc béng 75 cSt. Do
nhét nay wu tién 13 bing hodc cao hon 40 cSt.

Cén luu ¥ rang viéc st dung cic ché phdm polyme hoéa dugc c6 cac gia tri
dd nhét tuong doi thip lam ting ning suit clia cac quy trinh sén xuét cong
nghiép cac san pham dugc polyme héa. Thyc té, cac ché phdm polyme hoa duge
kém nhét hon c6 thé duoc bom nhanh hon va dé dang hon vao céc khuén duc,
do d6 tang san lugng san sudt ctia quy trinh sén XUAt.

Theo séng ché, chit khoi mao polyme hoa uu tién la dugc lya chon tir céc
peroxit hitu co c¢6 kha néng sinh ra cac gbc tu do trong khoang nhiét d¢ tir 30
dén 120°C.

Chét khoi mao gbc c6 thé & dang ran hodc dang 16ng & nhiét do moi trudong
(25°C).

Chét khoi mao géc uu tién 1a duoc lua chon tur:

- c4c este peroxymonocarbonat (vi du tert-butyl peroxyisopropyl carbonat)

- c4c este peroxydicarbonat (vi du di(2-etylhexyl) peroxydicarbonat,

xyclohexyl peroxydicarbonat, di(xyclohexyl) peroxydicarbonat, di(sec-butyl)
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peroxydicarbonat va diisopropyl peroxydicarbonat,

- céc diaxylperoxit (vi du 2,4-diclobenzoyl peroxit, isobutyryl peroxit,
decanoy! peroxit, lauroyl peroxit, propionyl peroxit, axetyl peroxit, benzoyl
peroxit, p-clobenzoyl peroxit),

- céc peroxyeste (vi du t-butylperoxy pivalat, t-butylperoxy octylat va t-
butylperoxy butyrat), va cac hon hop cua ching.

Chat khoi mao wuwu tién hon 1a dugc lga chon tir: cac este
peroxymonocarbonat, cac este peroxydicarbonat, cac diaxyl peroxit va cac hdn
hop cta ching. |

Céac este peroxymonocarbonat va céc este peroxy-dicarbonat dugc wu tién

14 cac este c6 cac cong thirc (VI) va (VII) dudi day

O

|
RlL—0—0—C—0—R2

(VD)
O O
R1— O *g——(}——-o-—m fizl.uomRz
(VID)
trong d6 R; va Ry, gidng nhau hozc khic nhau, dugc lua chon tir: Ci-Coo
alkyl, C;-Cy alkenyl hodc Ci-Cap xycloalkyl.
R, va R, uru tién 13 c6 tir 2 dén 16 nguyén ti cacbon, wru tién hon 12 tir 3 dén
7 nguyén tr cacbon.
R; va R, c6 thé 1a mach thing hodc mach nhénh, va c6 thé dugc thé (chang
han véi it nhat mot nguyén tir halogen (vi du Cl hodc Br) hodc nhém NO,).
Céac vi du vé cac nhém R; va Ry la: metyl, etyl, n-propyl, isopropyl, n-
butyl, sec-butyl, isobutyl, va hexyl.
Céc peroxit & trén va cac phuong phap diéu ché lién quan la da biét dbi voi
nguoi cé trinh d¢ trung binh trong linh vye k¥ thuét.
Luong cla chit khoi mao duoc st dung dé khoi ddu phan tng polyme héa

gdc clia cac ché pham polyme héa dugc theo sang ché thay d6i lién quan dén
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chét khoi mao duge st dung.

Chét khoi mao polyme héa wu tién 12 c6 mét véi lugng téng thé bang hoic
16n hon 0,5 phm, wu tién hon 12 v&i lugng bang hogc 16n hon 1,0 phm.

Chét khoi mao polyme héa wu tién 1a c6 mit véi lugng téng thé bing hodc
thap hon 7,0 phm, wru tién hon 12 véi lugng béng hodc it hon 5,0 phm.

Chét khoi mao polyme héa uu tién 13 ¢6 mét véi luong téng thé ndm trong
khoéng tir 0,4 dén 5,0 phm, uu tién hon la nam trong khoang tir 0,5 dén 3,5 phm.

Theo phuong an déc biét duge wu tién, chét khoi mao polyme héa 1a hop
chit c6 cong thire (VII), ru tién 1a c6 mat v6i lugng tong thé bang hogc thap hon
3,0 phm, vu tién hon 1a véi lugng bang hoic it hon 2,5 phm.

Chét khoi mao polyme hoéa c6 cong thirc (VI) uu tién 1a c6 mit voi lugng
tdng thé bang hogc 16n hon 0,4 phm, vu tién hon 1a v6i lwong bang hogc 16n hon
0,5 phm.

Chét khoi mao polyme héa c6 cong thire (VI) uu tién 1a c6 mit voi lugng
téng thé bang hozc thip hon 0,7 phm.

Theo phuong 4n dugc ddc biét vu tién khac, chit khoi mao polyme hoéa la
hop chét ¢ cong thirc (VII), wu tién 1a c6 mit voi lugng tdng thé bang hoic 1én
hon 0,5 phm, vu tién hon la véi luong bang hosc 16n hon 1,0 phm. -

Chét khoi mao polyme héa c6 cong thic (VII) uu tién 1a ¢6 mét véi lugng
téng thé bing hodc thip hon 5,0 phm.

Theo phuong an dugc dédc biét uu tién, chét khoi mao polyme héa c6 cong
thire (VIT) ¢6 mat véi luong tdng thé bang hoge thap hon 3,0 phm, uu tién hon 14
vé6i luong béng hodc it hon 2,5 phm.

Diaxylperoxit dugc uu tién la 1a dibenzoil peroxit (BPO).

Ngudi ndp don dd c6 phat hién dang ngac nhién 13, v6i céac ché phdm
polyme hda dugc theo sang ché, cac san phdm dugc polyme hda c6 thé thu
duoc, c6 cac tinh chit quang hoc va co ly sanh dugc hodc cao hon nhiéu so voéi
c4c tinh chét quang hoc va co ly cua cac san phim dugc polyme hoa bao gbm
polyme dong nhat dietylen glycol bis (ally carbonat), st dung luong chét khoi

mao giam di so v6i lugng cAn thiét dé thu duge polyme dong nhat ¢ trén.
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Céc ché phidm polyme héa dugc theo sang ché c6 thé chira mot hodc nhiéu
c4c chit phu gia thong thudng, nhu 1a, chéng han: cc tic nhan lam 6n dinh, cac
tac nhan thdo, céc thubc nhudm, cac thudc nhuém quang sc, cac chat mau, cac
chét hép thu UV, chét hip thyu IR va tuong tu. Céc chét phu gia nay c6 mit uu
tién 12 véi lugng téng thé khong cao hon 2 phm.

Su chuyén d6i cac ché phdm polyme héa dugc theo sang ché thanh céc san
phdm dugc polyme hoa co thé duoc tién hanh st dung cac k¥ thudt polyme hoa
d3 biét trong linh vuc k¥ thuat nay.

Su polyme hoa cac ché pham polyme héa dugc theo sang ché dugc thuc
hién mét cach c6 1oi st dung k¥ thuat dic khudn trong cic khudn. Ky thuat dic
khuon dinh ra viéc bom ché pham polyme héa dugc vao khudn cé hinh dang
duoc mong mudn cho san pham cubi, ching han thiu kinh thudc deo mat hoic
quang hoc. Ché pham polyme héa dugc sau dé duge xir ly nhiét dé tao ra san
phdm dugc polyme hoa cubi.

Xt Iy nhiét dugc thuc hién ¢ nhiét d6 ma la nhiét do dé tao ra céc géc tu do
trong ché pham polyme héa dugc, bét dau tir cac chit khoi mao peroxit va sau
d6 khoi dau su polyme hoéa.

Xir 1y nhiét duge tién hanh & mot hodc nhiéu nhiét do trong thoi gian thay
ddi lién quan dén chét khoi mao gdc peroxit dugc st dung va céc thanh phan A
va B.

Xt 1y nhiét wu tién 1a duge thuc hién trong khoang nhiét do tir 30 dén
100°C.

Khoang thoi gian xtr ly nhiét vu tién la nim trong khoang tlr 2 dén 80 gio.

Céc san pham dugc polyme hoa thu duge tir cac ché phim polyme hoa
dugc theo sang ché 1a chét rén va co ban la trong sudt dbi v6i anh séng nhin thiy
va do dé c6 thé duoc sir dung 1am cdc thAu kinh thudc deo mat, cac thiu kinh
rdm, man hinh va cac tAm che bao vé, cac kinh loc cuia camera, cac tAm va kinh
dung cho nganh dan dung, cdc bd phén trong sudt dung cho céc loai 6 t6 va may
bay (vi du cac tAm kinh chan gid, cdc clra noc, cac loai dén, v.v..).

Céc san pham dugc polyme hoa uu tién 13 c6 hé s6 khuic xa nPy (ASTM D-
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542) ndm trong khoang tir 1,495 dén 1,530.

Céc san phdm dugc polyme héa uu tién 13 ¢6 chi s6 vang (ASTM D-1925)
thip hon 2,0 dugc do trén cac phién kinh c6 d6 day 1a 5 mm.

Céc san phdm duogc polyme héa wu tién 12 ¢6 tri sd truyén 4nh sang (ASTM
D-1003) bing hodc 16n hon 90% dugc do trén cac thiu kinh trung tinh c¢6 do day
1a 2 mm.

Céc san phdm dugc polyme héa uu tién 1a c6 gid tri @6 mo (ASTM D-
1003) thp hon 0,5% duogc do trén cic th4u kinh trung tinh c6 d6 day 1a 2 mm.

Céc san pham dugc polyme héa wu tién 1 c6 dd ctimg Rockwell M (ASTM
D-785) bang hodc 1én hon 85, uu tién hon la béang hozc 16n hon 90, wu tién hon
nira la bﬁng hodc 16n hon 95, dugc do trén cac phién kinh c6 d¢ day 1a 5 mm.

Céc san phdm dugc polyme héa uu tién 1a c6 do bén va dép dugc do bang
thr nghiém tha bi (Ball Drop Test) (American National Standard Z87.1-2003)
16n hon 68.

Céc san pham dugc polyme hda uu tién 13 ¢6 nhiét dd méo dudi tai trong
1,82 MPa (HDT) (ASTM D-648) bing hozc 16n hon 55°C.

Céc san phdm dugc polyme héa uu tién 13 c6 gid tri mai mon Bayer
(ASTM F-735) bang hoic 16n hon 0,8.

Céc vi du vé cac phuong an dudi ddy dugc dua ra chi nhim céc muc dich
minh hoa cho séng ché va khong duge xem 12 giéi han pham vi bao hd dugc xac
dinh béi céc diém yéu cau bao ho kém theo.

Cacvidu
1. Pidu ché céc thanh phan A va B va cac hdn hop polyme hoa duge

Thanh phén phan tmg A duoc didu ché bing céch cho dialyl carbonat
(DAC) va dietylen glycol (DEG) phan tng, theo ty 1¢ mol DAC/DEG la 3/1
trong binh phan Umg dugc trang bi c6 bd khudy va cot trung cét dé loai bo ruou
alyl sinh ra trong khi phan tng.

Céc chét phan ting dugc nap vao binh phan tng theo ty 1& mol duoc yéu
ciu va hén hop thu duge duoc loai khéng khi truée khi bd sung chat xtc téc

(natri metylat voi néng do 1a 100 ppm theo trong lugng so véi trong lugng cua
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DEG).

Sau khi dua 4p sudt bén trong binh phan tng téi khoang tir 150 dén 200
mbar, budc gia nhiét duge bét du, dén khi dat t6i nhiét do cta budc bat dau
chung cét ruou alyl, nam trong khoang tir 95 dén 100°C.

Lugng theo ly thuyét cia ruou alyl ma tién trién voi téng chuyén doi cta
DEG biéng 2 mol trén mdi mol DEG. Phan tmg dugc coi nhu hoan thanh khi
luong theo 1y thuyét ctia rugu alyl duge thu gom.

Ap suét bén trong binh phén ung sau d6 duoc giam din dan dé loai bo
DAC thira. Luong du cia DAC phu thude vao muc do chin khong: bang cach
khi thuc hién & 10 mbar, san phdm thu dugc c6 lugng du thip hon 1%.

Nho phan tich HPLC, xac dinh duoc réng thanh phan (A) bao gdm
monome (dietylen glycol bis(alyl carbonat) véi luong khodng 63% theo trong
luong so véi thanh phin A, ty 18 con lai gdm cé céc oligome c¢6 cong thirc (I)
trong d6 gia tri trung binh cua n béng khoang 2,5. Phan tich HPLC cua thanh
phﬁn A duoc thuc hién & cac didu kién sau: nhiét d6 = 25°C; miu cua A duge
dua di phan tich duéi dang dung dich 10% theo trong lugng cua axetonitril; mau
duoc bom = 5 microlit; dung moi rira giai: hon hop cta axetonitril/nudce
(45/55% theo thé tich); bo phat hién UV.

Thanh phan B thu duoc bing cach cho dialyl carbonat (DAC) va
pentaerythritol phan ung theo ty 1é mol DAC/pentaerythritol 1a 12/1, ¢ cung cac
didu kién va st dung clng trang thiét bi dugc mé ta & trén dé diéu ché thanh
phan A.

Phan tich HPLC d4 phét hién ra ring thanh phan (B) bao gdm hdn hop
chira khoang:

- 55% theo trong luong la cac hop chét c6 cong thic (II) trong do gbc R 12
nhom ¢6 céng thie (IV) (monome):

- 45% theo trong lugng la cac hop chét c6 cong thic (1) trong d6 gbc R 14
nhém c¢é cong thirc (V) (gid tri trung binh cua m trong cong thirc (V) béng
khoang 2,5) (cac oligome).

Phan tich HPLC ctia thanh phin B dugc thuc hién & cac didu kién sau:
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nhiét d6 = 25°C; mau ctia A duogc dua di phan tich dudi dang dung dich 10%
theo trong luong ctia axetonitril; mau dwgc bom = 5 microlit; dung méi rira giai:
hdn hop cia axetonitril/nudce (70/30 % theo thé tich); bd phat hién UV.

Céc hdn hop chia 75% theo trong lugng la thanh phan A va 25% theo
trong lugng la thanh phén B, duoc didu ché bit dAu tir cac thanh phan phan tmg
A va B. Chét khoi mao gbc va chit hip thu UV sau d6 duoc bd sung vao céc
hon hop, véi céc lugng dugc chi ra dudi day.

Chét khoi mao gdc cia nhém gdm céac este peroxydicarbonat 13 san pham
thuong mai Trigonox ADC-NS30® cta Akzo Nobel. San phidm nay chia
khoang 70% theo trong lugng la dietylen glycol bis(alyl carbonat) va 30% theo
trong luwong 13 hdn hop cua céc isopropyl peroxydicarbonat, sec butyl va
isopropyl/sec-butyl.

Chét khoi mao gbc ctia nhém gbm cac diaxylperoxit 1a dibenzoil peroxit
(BPO), san pham thuong mai Perkadox CH-50L® ctia Akzo Nobel. San pham
nay chira khoang 50% theo trong lugng la benzoil peroxit va 50% theo trong
luong 1a dixyclohexyl phtalat.

Chét hép thu UV 1a 2-hydroxy,4-metoxybenzophenon (Lowilite 20® cla
Addivant).

D6 nhét & 25°C ciia hdn hop gdm céc thanh phdn A va B, trude khi bd
sung chit khoi mao, bé“mg 55 cStokes va trong lugng riéng ¢ 20°C la 1,184
g/em?,

2. Pic trung ciia cac san pham duge polyme hoéa

Céac ché phim polyme héa duge dugc polyme hoa dudi dang cac tdm
phéng c6 d6 day nam trong khoéng tir 3 mm dén 5 mm va cac thau kinh trung
tinh c6 d¢ day 1a 2 mm, bang cach duc khuén trong cac khudn thiy tinh. Céc
khuén dtc bao gdm hai nira khuon thuy tinh duge ghép lai v6i nhau nho vong
dém 1am bang polyvinylclorua duge déo héa (cac tdm) hodc polyetylen ty trong
thép (LDPE) (cc thdu kinh), tao ra mdt khoang thich hop dé chira ché phim
polyme hoa duoc.

Su polyme héa duge thuc hién nho xtr ly nhiét trong 16 tuan hoan khong
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khi cudng birc, c6 sy nang nhiét do dan dan nhu duoc chi ra dudi day. Vao luc
két thac xr Iy nhiét, cdc khudn duc dugc md ra va cac thu kinh duoc gilt &
110°C trong 1 gi& dé phan hitly chit khoi mao peroxit c6 thé con du.

Céc thtr nghiém dic trung dudi ddy duoc thyc hién trén cac san phém
duoc polyme hoéa thu dugc d8 x4c dinh céc tinh chat co ly va quang hoc cua
ching.

Céc dic trung dudi diy dugc xéc dinh trén cac tAm phéng:

a) Cac dac trung quang hoc

- Hé sb khiic xa (nPa): duge do bing khiic xa ké Abbe (ASTM D-542);

- Chi sb vang (YT), (ASTM D-1925), dugc xac dinh bang quang phd ké
GretagMacbeth 1500 Plus va dugc xac dinh la: YI = 100/Y - (1,277X — 1,06Z);

- % d6 md va hé sb truyén sang (ASTM D-1003) dugc x4c dinh bang
dung cu Haze-gard plus;

b) Cac dac trung co ly

- Trong luong riéng: dugc xac dinh bing can bang thiy tinh & 20°C
(ASTM D-792);

- Co thé tich trong qu4 trinh polyme héa (mitc dg hao huf) dugc tinh toén

bang cong thirc:

Ty trong polyme - Ty trong monome
Murc d0 hao hut (%) X 100
Ty trong polyme

- b6 cimg Rockwell (M) dugc do bang dung cu do do cimg Rockwell
(ASTM D-785);

- B6 bén va dap (Ball Drop Test - American National Standard Z87.1-
2003);

- Nhiét 0 méo & tai trong 1,82 MPa (HDT) (ASTM D-648).
Céc tinh chét duéi day dugc xac dinh trén céc thdu kinh trung tinh:
¢) Kha nang nhuém

Kha ning cda san pham duge polyme hoéa vé viéc hap phu & bé mit ngoai
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tac nhan tao mau duoc x4c dinh bang cich ngam thAu kinh trung tinh trong bé
nuéc trong d6 thuée nhudm thuong mai BPI xam dugc pha lodng ¢ 10% theo
trong lugng trong nuge dugce khir khoang, duge phén tan.

Thiu kinh dugc ngadm trong bé nhudém trong 20 phit & nhiét 46 90°C. Sau
khi gifi bang nuéc duge khir khoang, hé sd truyén % cia thau kinh duoc xéac
dinh & cac didu kién ctia tidu chuan ASTM D-1003.

d) Tinh chéng mai mon

Kha nang cua san phim dugc polyme hoa vé viéc chéng mai mon bé mit
duoc xéc dinh bang thiét bi do mai mon dao dong Taber, theo phuong phéap
ASTM F-735. Phuong phép nay bao gdm ddng thoi dua thau kinh mau va théu
kinh ddi chidu lam bang dietylen glycol bis(alyl carbonat) (CR39®) di thuc hign
600 chu ky dao dong v6i vat liéu mai mon Alundum ZF-12.

Ty 1é gilta su gia tang vé d6 mo duge do bang dung cu Haze-gard plus
theo ASTM D-1003 sau cac chu ky mai mon trén thAu kinh mau va trén thau

kinh d&i chiéu 12 gié tri tinh chdng mai mon Bayer (BA).

A D6 mo (thdu kinh dbi chimg)

Mai mon Bayer = - =
A d0 mo (thau kinh mau)

Céac gia tri cta chi s BA cao hon 1 chi bao tinh chéng mai mon cao hon
tinh chéng mai mon cla vt lidu dbi chibu; cac gia tri ctia chi s6 BA thap hon 1
chi bao tinh chéng mai mén thip hon tinh chéng méai mon ciia vat lidu dbi chiéu.
3. Cac ché pham polyme héa dugc s6 1 dén 6

Hop phén héa hoc cua cic ché phim polyme héa dugc s 1 dén 3 theo
séng ché dugc chi ra trong bang 1.

Bang 1 — Cac ché phdm polyme héa dugc s6 1 dén 3 theo sang ché

Ché phém s
1 2 3
Thanh phefm (A)+ 93,05? 93,252 93,452
Thanh phan (B)
Chat khoi mao 6,9° 6,7° 6,5
peroxit (2,22)° (2,16)° (2,09)°

-2



39371

Chét hap thu UV 0,05 0,05 0,05

a: phan trim trong lugng dya theo tbng trong luong cla ché phim polyme héa
duogc;
b: phén trim trong lugng cla san pham thuong mai Trigonox ADC-NS30 dua
theo tdng trong lugng cia ché pham polyme héa duogc;
c: ndng d6 téng thé cia céc hop chét peroxit dugc thé hién 13 phm (phan theo
trong luong trén mdi 100 phan cia tdng trong lugng cla céc thanh phan A va
B).

Nhim cac muc dich so sénh, cac ché pham polyme héa dugc dudi day s6
4*-6* cling chira 0,05% la chét hép thu UV, cling dugc diéu ché:

- 56 4*: ché pham chira 93,05% theo trong luong 1a dietylen glycol
bis(alyl carbonat) (RAV 7AT®) la monome duy nhét, 0,05% theo trong luong 1a
chét hép thu UV (Lowilite 20®) va 6,9% theo trong luong 12 chét khoi mao
peroxit (Trigonox ADC-NS30);

- 56 5*: ché phim chira 88,95% theo trong lugng 1a dietylen glycol
bis(alyl carbonat) (RAV 7AT®) 1a monome duy nhét, 0,05% theo trong lugng la
chét hip thu UV (Lowilite 20®) va 11% theo trong lwong 1a chét khoi mao
peroxit (Trigonox ADC-NS30);

- 56 6*: ché pham chra:

(i) 65,28% theo trong luong la san phim thu dugc tir phan tng gitta DAC
va DEG, theo ty 18 mol bang 2/1; san phdm niy chtta chita 54% theo trong
lwong 13 cac oligome va 46% 1a monome (dietylen glycol bis(alyl carbonat));

(ii) 27,97% theo trong luong l1a san pham thu dugc tir phan Gng gitta DAC
va pentaerythritol theo ty 1& mol béng 24/1 (comonome); san phim nay chtra
73% theo trong luong 1a monome c6 cong thire (II) trong do gbc R 14 nhém c6
cong thire (IV) va 27% la cac hop chét c6 cong thirc (IT) trong d6 gbc R 1a nhém
c¢6 cong thire (V) (gia tri trung binh ctia m trong cong thire (V) bang khoang 1,3)
(c4c oligome); phan tich HPLC vé thanh phén (ii) dugc thuc hign & clng cée

diéu kién duogc st dung cho phén tich vé thanh phan B cuia séng ché (xem muc 1
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trén day);
(iii) 0,05% theo trong lugng la chét hip thy UV (Lowilite 20®);
(iv) 6,7% theo trong luong la chéit khoi mao peroxit (Trigonox ADC-
NS30).
Hop phan héa hoc clia cac ché pham polyme héa dugc s6 4*-6* duoc chi ra
trén bang 2.

Bang 2 — Cac ché pham polyme héa dugc so sanh 36 4* dén 6%

Ché phim sb
4% 5 6*
Monome + comonome 93,05 88,952 93,252
¢ thé ¢o
6,9 11,0 6,7
Chét khoi mao peroxit (2.22)° (3,71)° (2,09)°
Chét hép thu UV 0,05 0,05 0,05

a: phan tram trong luong dua theo tbng trong luong cua ché phim polyme héa
duoc;

b: phan trim trong lugng cla san pham thuong mai Trigonox ADC-NS30 dua
theo tong trong lugng cla ché phdm polyme héa duoc;

c: ndng d6 tong thé clia peroxit hitu co duge thé hién 12 phm (phan theo trong
luong trén mdi 100 phan cua téng trong luong clia monome va comonome co
thé c6).

Céac ché pham polyme héa duoc s6 1 dén 6 duogc dua di polyme héa nhd
xtr 1y nhiét trong 16 tudn hoan khong khi cudng buc, v6i viée ning nhiét do dan
din tr 40°C 1én 80°C theo dudng cong sau: duy tri & 40°C trong 3 gid; ning
nhiét d6 tir 40°C 1én 50°C trong 7 gid; nang nhiét do tir 50°C 1én 80°C trong 9
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gi; duy tri & 80°C trong 1 gio.

Viao lac két thuc xir Iy nhiét, cac san pham duogc polyme héa (cic thiu
kinh trung tinh va céc tdm phing) duoc thu hdi tir cac khudn dic va dugc gia
nhiét t&i 110°C trong 1 gids (dé phan hily chit khoi mao gdc c6 thé con du).

Céc két qua vé dic trung clia cic san pham duoc polyme héa duge chi ra
trong céc bang 3 va 4.

Bang 3 — Céc tinh chét ctia cac san pham dugc polyme hoa theo sang ché

Ché pham s6

1 2 3
Heé s6 khiic xa (n 20) 1,500 1,500 1,500
Chi sb vang (5 mm) 1,30 1,22 1,20
b6 mo, % 0,13 0,14 0,11
Haé sb truyén, % 93,3 933 933
Trong luong riéng, g/cm’ 1,329 1,329 1,329
Muc do hao hut, % 11,0 11,0 11,0
Do cing Rockwell (5 mm), M 103 102 100
Thr nghiém tha bi (68g) Dat Dat Dat
HDT, °C 110 95 85
Tinh chéng mai mon Bayer - 1,1 1,1 1,1
Kha ning - Hé s6 truyén, % 31 29 28
nhudm: - Tinh ddng déu mau sic | Co Cé Cé

Bang 4 — Céc tinh chét clia cac san pham duge polyme hoéa so sanh

Ché pham sb
4% 5% 6*
Haé s6 khiic xa (n° 20) 1,500 |1,500 | 1,500
Chi sb vang (5 mm) 0,56 1,20 1,20
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D6 mo, % 0,11 0,10 0,12
Hé s6 truyén, % 93,3 93,3 93,3
Trong luong riéng, g/cm? 1,314 1,314 | 1,334
D6 cimg Rockwell (5 mm), M 73 95 95
Tht nghiém tha bi (68g) Dat Pat Pat
HDT, °C 41 59 50
Tinh chéng mai mon Bayer 0,5 1,0 1,2
Kha néng Hé s6 truyén % 2 28 8
nhudm: Tinh dong déu mau sic | Khong | C6 Khong

* ché pham so sanh

TU su so sanh vé dit liéu dugc chi ra trén cac bang 3 va 4, ¢6 thé quan sat
thdy ring, ngay ca véi su c6 mit ndng do thép cta chat khoi mao gbc, cac san
phim dugc polyme héa thu dugc bét dAu tir cac ché phdm polyme héa dugce cia
sang ché (cac ché phim tir 1 ¢én 3) c6 céc tinh chét quang hoc va co 1y tuong tu
hodc cao hon déng ké céc tinh chat quang hoc va co ly cla polyme dong nhéat
cia RAV 7AT® dugc polyme hoa véi sy c6 mat cia luong thong thudong cua
chét khoi mao (ché pham 5%).

Cu thé, chi sb vang va kha nang nhudm cua céc san pham dugc polyme hoa
theo sang ché co ban 1a gibng v6i chi sb vang va kha ning nhuém cua polyme
dong nhit cia RAV 7AT® ma di dugce polyme hoa str dung luong thong thudong
ctia chat khoi mao, tirc 1a luong cao hon so véi lugng dugc st dung vdi céc ché
phim polyme héa dugc theo séng ché.

Két qua nay hoan toan ngoai mong doi, 13 di biét rd rang céc gié tri cua do
cing Rockwell va HDT cao hon thudng lién quan dén sy suy bién vé céc tinh
chit cua kha nang nhudm va chi sb vang.

Ciing c6 thé quan sat tir bang 4 rang polyme dong nhét thu dugc bat dau tir
monome thuong mai RAV 7AT® véi su c6 mit cua chét khoi mao (ché phdm
4*) véi lugng gidm di so véi cac lugng thuong duogc st dung trong linh vuc k¥
thuét nay cd céc tinh chét co 1y va kha ning nhuém kém hon so véi céc san

pham dugc polyme héa clia sang ché.
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Céac két qua ciing cho thdy rang su polyme héa cla ché phim so sanh 6*,
duoc tién hanh véi sy c6 mit cla luong chit khoi mao géc giéng hodc sanh
duoc véi lugng dugce st dung véi cac ché phdm polyme héa dugc theo séng ché
(cc ché phim 2 va 3), tao ra c4c san pham dugc polyme hoéa c6 cic dic trung
kém hon so v&i cac san phdm duoc polyme héa cia sing ché, cu thé 1a gid tri
HDT thép hon va céc tinh chét kha ning nhudém khong duoc chép nhéan.

4. Céc ché phim polyme hoa duge s6 7 dén 10

Céc ché phdm polyme héa dugc bd sung theo sang ché da duoc diéu ché
st dung cling c4c thanh phan A va B cua cac ché pham 1 dén 3 két hop voi chét
khoi mao peroxit BPO (Perkadox CH-50L®) va tuy y 1a metyl methacrylat 1a
comonome phan ung (thanh phan C). Hop phan héa hoc cta cac ché pham
polyme hda dugc so 7 dén 10 duoc chi ra trén bang 5.

Bang 5 — Cac ché pham polyme héa dugc s& 7 dén 10 theo sang ché

Ché pham s
7 8 9 10
Thanh phan(A) +
‘ 98,0° 96,9° 88,4° 83,6°
Thanh phéan(B)
\ 9,82 14,82
Thanh phan(C - ’ ’
anh phan(C) (11,000  (17,70)
Chét khoi mao 1,9¢ 3,0° 1,7¢ 1,5¢
peroxit 0977  (1,55¢  (0,87)!  (0,86)"
Chét hép thu UV 0,12 0,12 0,12 0,12
Do nh6te (cSt) 55 55 23,1 15,4

a: phan tram trong lugng dua theo téng trong lwong cua ché phim polyme héa
duogc;
b: Nong dd cua comonome C dugc thé hién theo phm (phan theo trong luong

trén mdi 100 phan cta téng trong lugng cua cac thanh phén A va B);
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c: phan trim trong lugng cla san phim thuwong mai Perkadox CH-50L® dua
theo téng trong lugng clia ché pham polyme héa dugc;

d: ndng do téng thé ctia cac hop chét peroxit dugc thé hién 13 phm (phén theo
trong luong trén mdi 100 phén cia tong trong lugng clia cac thanh phin A, B va
C, ma thanh phan cubi c6 mit;

e: d0 nhdt dong hoc (trude khi bd sung chit khoi mao) duogc thé hién theo
xentiStokes, dugc do theo ASTM D446.

Céc ché phdm polyme hoa duge s6 7 dén 10 dugc dua di polyme héa nho
xr 1y nhiét trong 10 tuan hoan khong khi cudng birc, v6i sy ndng nhiét do dan
dan tir 60°C dén 93°C theo duong cong sau sau ddy: nhiét d6 ban dau 60°C;
nang nhiét do tir 60°C 1én 78°C trong 12 gio; nang nhiét do tir 78°C lén 93°C
trong 4 gio; duy tri & 93°C trong 5 gio.

) thoi diém két thic xi 1y nhiét, cac san phim dugc polyme héa (céc thau
kinh trung tinh va céc tdm phang) dugc thu héi tir cac khudn dic va duge gia
nhiét téi 120°C trong 2 gidy (d8 phan hily chét khoi mao gbe c6 thé du).

Céc két qua vé dic trung ctia cic san pham dugc polyme héa dugc chi ra
trén bang 6.

Bang 6 — Céc tinh chét ctia céc san pham dugc polyme hoéa theo sang ché

Ché pham s

7 8 9 10
Heé sb khuc xa (nP) 1,502 1,503 1,500 1,500
Chi sb vang (5 mm) 1,50 2,20 1,30 1,20
Do md, % 0,11 0,14 0,10 0,10
Haé sb truyén, % 93,3 93,2 93,3 93,3
Trong luong riéng, g/cm’ 1,329 1,329 1,316 1,308
Mirc d6 hao hut, % 10,5 10,5 12,3 13,0
Do cting Rockwell (5 mm), M 102 103 101 102
Thir nghiém tha bi (68g) Dat Dat Dat Pat
HDT, °C 75 90 70 66
Tinh chéng mai mon Bayer 1,2 1,0 1,0 0,8
Kha ning Hé sd truyén % | 26 40 29 26
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Tinh dong déu
mau Ssac

hudm:
phuem Cé Cé C6 Cé

* ché pham so sanh

Dit liéu dugc bao céo trén bang 6 cho thdy rang san phim dugc lvu héa
thu duge tir ché phdm polyme hoa duge sb 7 theo sang ché chura cac lugng chét
khoi mao peroxit BPO giam di thé hién cac gié tri chi sb vang va céc tinh chét
kha ning nhudm t6t hon dang ké so véi cua san phdm duoc luu héa thu duge tir
ché phdm polyme héa dugc s6 8 chtra lugng thong thuong cla cling chét khoi
mao.

B6 sung comonome phéan tng (thanh phan C) trong céc ché phdm polyme
héa duoc s6 9 va 10 cho phép thuc hién giam thém ndng do cla chét khoi mao
peroxit, tuy nhién vé co ban 1a khong thay d6i céc tinh chat ciia céc san pham
dugc polyme hoa, ma cai thién chi sd vang.

B4 sung comonome phan ng, ngoai giam thém lugng chét khoi mao gbc,
cd anh huodng tich cuc dén chi phi clia cac ché pham polyme héa dugc né cho
phép diéu ché cac ché phdm polyme héa dugc chira cac ndng do cua cac thanh
phin A va B thap hon.

5. San xuét cac thau kinh quang hoc

Céac thau kinh quang hoc ban hoan thién c6 duong kinh 80 mm duge san
xuét bing ché phim polyme hoéa dugc s6 3 dugc mo ta trong muc 3 & trén, su
dung céc khudn cé cac hinh hoc khac nhau, dugc lip rép bang bang dinh
(Okamoto Y1).

Polyme hoa dugc thuc hién trong 10 tudn hoan khong khi cudng buc, véi su
nang nhiét do din dan tir 36°C 1én 78°C trong 20 gi¢ theo duong cong sau: duy
tri & 36°C trong 3 gio, nang nhiét do tir 36°C 1én 50°C trong 11 gid, néng nhiét
do tir 50°C 1én 60°C trong 3 gid, ning nhiét d6 tir 60°C 1én 78°C trong 3 gio.

Mot s6 diic trung ctia cac thAu kinh thu dugc ¢ thoi diém két thuc polyme

héa dugc chi ra trén bang 7.
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Bang 7 — Cac ché pham polyme héa dugc theo séang ché

Thau Céc duong
kinh s6 | Khuén (nén)* Mo Nu’t vo Mép soc/cac duong
khuon thau kinh | thau kinh

chay
1 cx 6;cc6 Tét Khong Tt Khoéng c6 mat

2 cx 6; cc 6 Tét Khong Tét Nhe
3 cx 6; cc 6 Tt Khéng Tét | Khong c6 mit
4 cx 6; cc 6 Tét Khéng Tét | Khong c6 mat
5 cx 6;cc 6 Tét Khong Tét Khong c6 mat
6 cX 6; cc 6 Tt Khéng Tét | Khong c6 mat
7 cx 6;cc6 Tét Khong Tt Khong c6 mat
8 cx 6;cc 6 Tét Khong Tét Khong c6 mat
9 cx 6;cc 6 Tt Khong Tét Khong c6 mat
10 cx 4;cc 4 Tét Khong Tét Khong c6 mat
11 cx 4; cc 4 Tét Khéng Tét | Khong co mit
12 cx 4; cc 4 Tt Khéng Tét | Khong c6 mat
13 cx 4; cc 4 Tt Khéng Tét | Khong co mit
14 cx 4; cc 4 Tt Khoéng Tét Khoéng c6 mat
15 cx 4;cc 6 Tét Khéng Tét | Khéng co mit
16 cx 4; cc 6 Tt Khéng Tét | Khong co mit
17 cx 4; cc 6 Tt Khéng Tét | Khéng co mit
18 cx 4; cc 6 Tt Khéng Tét | Khong c6 mit
19 cx4;cc6 Tét Khong Tt Khong c6 mat
20 cx4;ccbd Tét Khong Tét Khong cé mat

* ¢x = dd cong cuia ntra khudn trude; cc = do cong cuia nira khudn sau.
Dit liéu cua bang 7 cho thiy rang, véi cac ché phdm polyme héa dugc cta
sang ché, céac thiu kinh chét luong cao co ban 1a khéng c6 céc khiém khuyét
quang hoc nhu 13 cac duong soc va cac duong chay, d& dang thu duogc, ddng thoi

véi sy ¢d mit cua chat khoi mao goc voi lugng it. Hiéu suat ctiia quy trinh san
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xuét (nit v& clia cac thu kinh) ciing tdt.
6. Cac thr nghiém gia hoa

Céc san pham dugc polyme hoéa thu duge tir cac ché phdm sb 2 va 3 duogc
mé ta trong muc 3 & trén, dugc dua di thir nghiém gia hoa dé x4c nhan tinh 6n
dinh v& c4c tinh chét ca céc san phim dugc polyme héa theo thoi gian.

Céc san pham dugc polyme hoéa dudi dang cac tdm phang c6 do day 1a 5
mm duge dé phoi lién tuc trong khong khi ngoai troi trong 90 ngay. Cac gia tri
chi s6 vang (YI) cta hai san pham, dugc do & cac khoang thoi gian nhét dinh,
duoc chi ra trén bang 8 dugc so sanh voi cac gia tri duge do trén san phém duoc
polyme hoda thu duoc bat dAu tr monome thuong mai RAV 7AT® (ché phdm sb
5%).

Bang 6
Ngay phoi
0 24 63 90
Ché pham 2 1,20 1,18 1,28 1,26
Ché pham 3 1,30 1,28 1,32 1,30
Ché pham 5* 1,00 1,08 1,10 1,04

* ché phim so sénh
Dit liéu ctia bang 6 cho thy ring cac san pham duogc polyme héa cla séng
ché ¢6 tinh chdng gia hoa twong duong tinh chéng gia hoa cia polyme dong

nhét thuong mai RAV 7AT®.
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché pham polyme hoa dugc dua trén cdc monome alyl carbonat gbém dudi
dang céc phan tram theo trong lugng duogc dua theo tdng trong lugng cla céac

thanh phéan A va B:
_ tir 40% dén 90% I3 thanh phin phan tmg thir nhit (thanh phan A) ¢6

cong thirc chung (I)

)

0
\/\O/U\O/[’\/O\/\OJ\OM (I

trong do n la s6 nguyén tur 1 dén 6, thanh phan A nay gdm it nhat 50%

theo trong luong la hop chét c6 cong thire chung (I) trong do n bang 1;

_tir 10% dén 60% 1a thanh phin phan tng thir hai (thanh phan B) gdm c6
it nhAt mot hop chét ¢6 cong thire chung (II)

CH,OR

|

CH,0R— C — CH,OR (0

|

CH,OR

hodc cé cong thirc chung (I1I)

CH,OR R CH,OR

R — € — CH,——~0——CH, — C —
| |
CH,OR ROCH, CH,OR
P

-0 — CH,— C —R

(11D)
trong dé trong cac cong thice (II) va (III) & trén:
-p bang 0 hodc 1,

- R, gidng ho#c khic nhau, dugc lya chon tir: nhom cd cong thuc (I1V)
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— C— 0 —CH,— CH==CH, ‘
| (IV)

0

hodc nhém c6 cong thue (V)

o 0
| ]
c—o—CHz\/CHz—o C—O—CH,— CH=CH, (v))

c m
. 7N
CH,==CH—=0—C—0—CH, CH; —0—C—0—CH,— CH=C(H,

]
0 0

~ trong d6 m la s6 nguyén tir 1 dén 3;
- R, giéng hoac khac nhau, duoc lua chon tir: hydro, metyl, etyl hoac

nhom

0
—CH,— 0 —(\;l—O—CHE— CH=CH,

- tlr 0,4 dén 10,0 phm (phan theo trong lugng trén mdi 100 phan cua tong
trong luong cua cac thanh phan A va B) la it nhét mot chat khoi mao goc
peroxit,
trong d6 thanh phan A thu dugc bang cach cho diallyl carbonat (DAC) va
dietylen glycol (DEG) phéan tng theo ty 1¢ mol DAC/DEG tr 2,5/1 dén 5/1, uu
tién 1a tir 2,75/1 dén 4,0/1, wu tién hon 1a tir 2,5/1 dén 3,5/1, va
trong do6 thanh phan B thu dugc bang cach cho diallyl carbonat (DAC) va it nhat
mot polyol béo co it nhat 4 nhém hydroxyl rugu phan Ung theo ty 1¢ mol
DAC/polyol tir 4/1 dén dén 16/1, uu tién 1a tir 8/1 dén 14/1, uu tién hon la tu
10/1 dén 14/1.

2. Ché pham polyme héa dugc theo diém 1, trong dé polyol béo ¢6 it nhéat 4
nhom hydroxyl rugu duge lua chon tur: di(trimetylolpropan), pentaerythritol,

di(pentaerythritol) va tri(pentaerythritol).
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3. Ché pham polyme hoéa dugc theo diém 1, trong d6 thanh phan B thu duoc
bang céch cho diallyl carbonat (DAC) va pentaerythritol phan tng theo ty 1€ mol -
DAC/pentaerythritol tir 5/1 dén 16/1, uu tién 1a tir 8/1 dén 14/1, uu tién hon 12 tur
10/1 dén 14/1. |
4. Ché pham polyme hoa dugc theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén,
trong do chat khoi mao gbc peroxit dugc lua chon tu: cdc este
peroxymonocarbonat, cdc este peroxydicarbonat, cac diaxylperoxit, cac
peroxyeste va cac hon hop cua chung.
5. Ché pham polyme héa dugc theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén,
trong do chét khoi mao gbe peroxit duoc lya chon tir cac hop chét ¢ cong thic
(VI), cac hop chét c¢6 cong thirc (VII) va céc hon hop cua ching

O

|

Rl—O0—0—C—0—R2Z

(VD)

0 o)
R1I—0 ~C—0—0— C—0—R2

(VID) |

trong d6 R1 va R2, giéng hoic khac nhau, dugc lya chon tur: C-Cy alkyl,
Ci-Cyp alkenyl hodc C;-Cy xycloalkyl.
6. Ché pham polyme hoa dugc theo diém bat ky trong s6 cac diém néu trén,
trong d6 nong do cta chét khoi mao gdc peroxit nim trong khoang tur 0,4 dén
5,0 phm, uu tién hon la nam trong khoang tur 0,5 dén 3,5 phm.
7. Séﬁ pham dugc polyme héa, cu thé 14, thuy tinh hitu co, thu duge nho xir ly
nhiét ché pham polyme hoéa dugc theo diém 1.
8. Quy trinh didu ché san phdm duoc polyme hoa gém bude xu ly nhiét ché
pham polyme héa dugc dua trén cic monome alyl carbonat gém dudi dang cac
ty 1€ phan tram theo trong lugng dugc dua theo tong trong luong cua céac thanh

phan A va B:
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_tir 40% dén 90% la thanh phin phan Gng thi nhit (thanh phan A) ¢6
cong thue chung (I)

0O

0
\/\OJ\O/[/\/O\/\O/U\OW 0

trong d6 n la s6 nguyén tur 1 dén 6, thanh phan A nay gom it nhét 50%
theo trong luong 1a hop chét c6 cong thie chung (I) trong d6 n bang 1;
_tir 10% dén 60% la thanh phan phan tng th hai (thanh phan B) gom ¢6

it nhat mot hop chat ¢ cong thirc chung (11)

CH,OR
CH,OR— C —— CH,OR
| (1)
CH,OR
hoic c6 cong thirc chung (III)

CH, OR R CH,OR
| | |
RS—C———CHZ——O——CHZ——C————O__ CHE_"‘C'—‘R{
CH,OR ROCH, CH,OR

- _Ip 2
(I1T)

trong do6 trong cac cong thire (II) va (IIT) ¢ trén:
- p bang 0 hoic 1,

- R, gidng hodc khac nhau, dugc lua chon tir: nhom c6 cong thuc (IV)

— C— 0 —CH,— CH=CH,
1 (1Vv)

0

hodc nhom co6 cong thie (V)
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0 0
I |
C —0—CH, CH,— 01-C — O—CH,— CH=CH,
\C/ (V)

m

7N
CH,=— CH—0—C —O0—CH, CHy— 0 —C — 0—CH,— CH==CH,

|

| |
trong d6 m 1a s6 nguyén tir 1 dén 3;
- R’, gibng hodc khac nhau, dugc lya chon tu: hydro, metyl, etyl hoac
nhém
0
—CH,— 0 —(’l — O0—CH,— CH=—CH,

b

_tir 0,4 dén 10,0 phm (phan theo trong luong trén mdi 100 phan cua tong
trong lugng cia cac thanh phan A va B) la it nhit mot chat khoi mao gbc
peroxit,

trong d6 thanh phan A thu dugc bang cach cho diallyl carbonat (DAC) va
dietylen glycol (DEG) phan ung theo ty 1¢ mol DAC/DEG tur 2,5/1 dén 5/1, uu
tién 1a tr 2,75/1 dén 4,0/1, uu tién hon la tir 2,5/1 dén 3,5/1, va

trong do6 thanh phan B thu dugc bang céach cho diallyl carbonat (DAC) va
it nhat mot polyol béo cé it nhét 4 nhom hydroxyl rugu phan ung theo ty 1é mol
DAC/polyol tir 4/1 dén dén 16/1, uu tién la tir 8/1 dén 14/1, uu tién hon la tu
10/1 dén 14/1.

9. Phuong phap san xuét thay tinh hitu co gdm cac budc:

a) bom it nhat ché pham polyme héa dugc theo didm 1 vao it nhat mot
khuon c6 hinh dang dugc mong mudn dbi véi thiy tinh hitu co;

b) x 1y nhiét ché pham duoc bom vao khuén dé thu duge thuy tinh hiru

Cco.
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