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Linh vwe k§ thuit dwgc dé cap

Séang ché dé cap dén ché pham polyme vinyl chira nuéc c6 thé tao lién két ngang,
ché phdm phii bao gdm ché phim polyme vinyl chira nuge c6 thé tao lién két ngang nay
va sang ché ciing d& cap dén san phim dugc phu bing ché phdm phu nay.

Tinh trang ky thuit ctia sang ché

Nhimng thay d6i gan day trong luét lién quan dén viéc phat thai dung méi hitu co da
din dén mdi quan tAm ngly cang ting d6i voi cac hé thdng 16p phu chira nuéc dung cho
cac tmg dung cong nghiép va trang tri. HE thdng 16p phu chira nuéc da duge sir dung tir
1au trong cac ung dung, cac khia canh trang tri vé 16p phu 14 quan trong hon so véi cac
diic tinh bao v&.Céc chét phan tan polyme chira nudc duge st dung 1am chét két dinh
trong cac 16p phu nay thuong dugc didu ché bang cic qua trinh tring hop nhil tvong.

Do céc ludt ngay cang nghiém ngit lién quan dén ham luong cho phép clia cic hop
chét hitu co d& bay hoi trong cac 16p phu, nhitng nd luc 16n di duge thuc hién dé giam
thidu viée str dung cac déng dung moi hitu co trong cc 16p phu chira nudedua trénchét
két dinh acrylic. Tuy nhién, trong céac 16p pht chtra nudce sir dung polyme vinyl lam chat
két dinh chinh, d6 cimg cudi bi anh hudéng béi sy gidm ham lugng cac ddng dung moi
hitu co khi nhiét d6 tao mang tdi thidu (MFFT) can dugc ha xudng. Di v6i mot sé tmg
dung 16p phii, d cimg t6i thiéu 13 cin thiét, vi du néu kha ning chéng bam dinhhogc do
bén bong cao 1a quan trong.

Do clng cua 16p phi cudi c6 thé dugc ting bang cach dua co ché lién két ngang vao
ché pham phi. Pua co ché lién két ngang vao bang cach cung cép oligome c6 nhém lién
két ngang va cdc nhom lién két ngang tlly y trén polyme da phén tén 1a phuong phap nbi
tiéng d& cai thién céc ddc tinh (vi du, tinh chéng nuéc va dd bén héa hoc) ciia cac chit
phan tdn polyme chira nuce khi chiing dugc sir dung trong céc ing dung 16p phu. Vi du
cia céc san phdm nay c6 thé dugc tim thdy trong Bing sing ché Hoa Ky sé US
5,859,112, US 5,962,571 va US 5,498,659.

Céc ché pham phu tao lién két ngang trong moi trudng xung quanh dén nhiét do
trung binh chira nuge thudng dugc sir dung hodc 1a hé théng mot bao bi hodc hé théng
hai bao bi.Trong hé théng mot bao bi, chét phan tan polyme dugc lién két trudce véi lién
két ngang, va dugc boc kin trong bao bi don @8 bao quan. Trong hé théng hai bao bi, chit
két dinh va lién két ngang dugc cung cip cho ngudi tiéu dung theo cac goi riéng bigt va
duoc ngudi tiéu dung tron ngay trude khi st dung cho chit nén. Su dong rin cia hé
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thdng mot bao bi xay ra khi ché phdm phu dwoc tiép xic véi mdi trudng bén ngodi, &
nhiét 0 moi trudong xung quanh hodc bing cach nuéng 16p phu sau khi sir dung & nhiét
dd trung binh, vi du 1a 50 — 60°C. Trong hé théng hai bao bi, sy dong rin xay ra khi tron
va do phan tmg cta chit két dinh va lién két ngang.

Hé théng hai bao bi c6 nhuge didm 13 budc tron cac thanh phan phai dugc thuc hién
boi ngudi tiéu dung yéu chu do luong chinh xac va thudng 14 thiét bi tron chuyén dung.
Hé théng m6t bao bi khong ¢ nhugce diém nay, nhung c6 vin d& han ché 13 han st dung
vi céc tac nhan phan tng tao lién két ngang tiép xiic véi nhau trong bao bi don khi bao
quan. D& duoc st dung 1a mot 16p phu thanh phan, ché phdm phai ¢ do on dinh, c6
nghia la cac thanh phin phan tng phai ciing ton tai trong ché phdm don ma cé thé bao
quéan 6n dinh. Thuong thi hé théng mot bao bi sir dung phan tng giita cdc nhom carbonyl
duoc gin vé6i polyme c6 céc lién két ngang phan g véi carbonyl. Cac nhom carbonyl
¢6 thé duogc dua vao polyme bing cic monome chirc carbonyl. Céc lién két ngang phan
tng v&i carbonyl thuong la cac amin da chirc hodc cac din xuét cia amin nhu 13 di-
hydrazit hodc hydrazit da chirc. Trong trudng hop hydrazit duge st dung, cac nhém
hydrazit phan mg v&i cac nhém carbonyl bing phan tmg ngung tu dé tao thanh cac lién
két hydrazon giita cac chudi polyme. Céc chat phan tan polyme chira nudc bao gdm
oligome c6 thé tao lién két ngang va polyme dwa trén cac hé thdng tao lién két ngang nay
c6 su két hop tdt gitra hidu suat va céc dic tinh ing dung dé st dung trong ché phim phu
chita nuée.

Trong céc ché phdm phti nay, budce tao lién két ngang cua polyme dién ra trong khi
séy thong qua su tao thanh ctia bazo Schiff. Budc loai bé nudc khoi hé théng, nhu 1a
bing qua trinh bay hoi khi say khi, thic dAy phan (mg hudng t6i san pham lién két ngang.
Vi qué trinh bay hoi nuéc thic dAy phan Umg, diéu nay lam cho c6 thé déng rén céc ché
phim ndy & mdi trudng xung quanh hodc nhiét d6 trung binh. Tuy nhién, viéc sir dung
céc ché pham phu nay thuong bi han ché vi n6 khong thong dung khi cac hé théng mot
bao bi nay thé hién sy khong  dinh do nhét khi bao quan hoc khi pha ché ching thanh
son. Dic tinh do nh6t cia son da pha ché cling anh hudng dén cac dic tinh tmg dung cua
16p phi, ciing dugc goi 14 thai gian mé (OT). Cu thé hon 13, 16p ché phdm phi méi dugc
stt dung cho chat nén dugc cho 12 mg khi né van & trang thai c6 thé thao téc trong qui
trinh déng rén ma khong dé lai cac khuyét diém c6 thé nhin thiy déng ké trong 16p phu
d3 déng ran. Thoi gian m& 1a khoang thoi gian giira diém st dung thtr nht cta 16p phi
t61 diém ma viée chinh stra khong con dugc thye hién tai mang son 4m ma khong dé lai
céc khuydt didm c6 thé nhin thdy (nhw 12 d4u chai, ddu lan, bui phun (thuong dugc biét
dén 13 “phun son 16i”) hodc cac dudng co th& nhin thiy tai cac diém ndi gifta cac 16p pht
tiép giap).
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Béng sang ché Hoa Ky s6 US 9,365,731 B2 m6 ta polyme nhil twong chirc carbonyl
(mu cao su) duge on dinh bsi “oligome loai ran” (SGO) dugc sir dung 1am polyme phu
tro. Cac SGO 1a cac copolyme chirc axit carboxylic tan trong kiém duoc tao thanh bai
phan tng trung hgp nhiét do cao. Cac nhém carbonyl trong copolyme mu cao su c6 thé
phéan g v&i lién két ngang dihydrazit. Tuy nhién, polyme phu trg van 12 nhwa nhiét déo
trir khi lién két ngang carbodiimit dwgc bd sung khi diéu ché muc. Vi carbodiimit s& phan
ung trong pha nudce, do nhét cua ché phim phii s& khéng 6n dinh.

Béng sang ché Hoa Ky s6 US 8,013,092 mb ta ché phdm phu chita nuée bao gdm
ba loai polyme. D& san xuét chiing, cic chét hoat tinh bé mit khéng thudc oligome
thuong dugce st dung thay cho oligome chire carbonyl.

Béng sang ché Hoa Ky s6 US 6,730,740 md ta polyme vinyl dugc tring hop khi c6
mit oligome vinyl, bén canh kha ning tao lién két ngang clia ching qua phan tng
carbonyl-dihydrazit. Polyme chirc amin béc ba tan trong nuwéc thi ba duge bd sung vao
ché phdm dé cung cdp ion b sung tao lién két ngang thong qua twong tic gifra axit
carboxylic trén chét phan tan polyme on dinh oligome v nhém amin bic ba trén polyme
hoa tan trong nudec.

Béng sang ché Hoa Ky s6 US 4,210,565 mo ta budc bd sung cac hydrazon dugc tao
thanh trude 13 céc lién két ngang, vao ché phdm. Phuong phap nay khong hdp din vi
hydrazon phai dugc diéu ché tach biét, va cac dung dich cta ching (trong xeton hodc hén
hgp xeton/nude) phai tranh cac ham luong rén cao dé ngan sy két tinh. Trong bing sing
ché Anh sé GB2503700, toan bd dwgc bao gdm 12 tai liéu tham khao, ché phim phu dugc
md ta bao gdm oligome c6 thé tao lién két ngang va polyme ma lién két ngang phan tng
vé6i carbonyl 13 dihydrazon. Miéc du viée sir dung lién két ngang hydrazon din dén d6 6n
dinh v& d6 nhét duge cai thién, nhung ché phdm pha s& lam thoat dung méi hitu co dé
bay hoi khi siy vi kha niing chéng dam binh cia hydrazon, diéu nay 13 khong mong
muon.

Ban chit ky thuit ciia sang ché

Do d6, nhu cAu chung déi véi cac ché pham phii chira nude 12 ngoai viée cung cap
céc 16p phi @) cimg cao ¢6 dd bén héa hoc tét vi MFFT thip, con cung cdp d6 on dinh
d6 nhét va cac déc tinh ung dung t5t hon tinh trang hién tai dugc d& xuét trong linh vuc
k¥ thuét.

Bit ngd 13 hién nay, ching ta da phat hién ra ring viéc bd sung chit phan tin
polymedn dinh khéng chira oligome vao chit phén tan 6n dinh chira oligome tu tao lién
két ngang dé khic phuc cac han ché d& cép trén va c6 hiéu qua rd rét vé do 6n dinh do
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nhét va cac dac tinh Gng dung cta ché phém thu dugc. Hon nita, d3 nhéan théy cac cai
thién trong hiéu suét ctia cac ché pham phu thu duge nhur 13 kha ning duy tri 6 béng va
kha ning chdng thAm nude ban dau.

Do d6, sang ché d& cap dén ché phdm polyme vinyl chita nuée c6 thé tao lién két
ngang bao gdm:

a) tir 70 dén 97,5% chit phén tan 6n dinh oligome c6 thé tao lién két ngang PD1 cua
polyme vinyl P1, PD1 bao gom, trén khéi lugng polymerin trong PD1(hodc, trén khéi
lwong polyme cta chat phan tan polyme vinyl PD1):

i) tir 20 dén 60% khéi lwgng trén chét rin polyme trong PD1 ciia oligome c6 thé
tao lién két ngang c6 thé phan tan trong nuc OL thu dwgc bang cach tring hop nhii
trong hdn hgp monome bao gdm:

1) it nhét m6t monome chua bdo hoa vé& mit etylen chire axit M1,

2)it nhit mot monome chua bdo hoa vé mit etylen M2 ¢6 chirc ning tao lién
két ngang khi hinh thanh mang, khac M1,

3) it nhit mdt monome chua bdo hoa vé mit etylen M3 khac M1 va M2,

4) ty v, mot hodc nhidu monome chua bdo hoa vé mit etylen da chirc M4 dé
tao lién két ngang trudc,

ii) tir 40 dén 80% khéi lwong chét rin polyme trong PD1 cua it nhit mét polyme
vinyl khdi Irgng phan tir cao P1 duoe didu ché bang cach tring hop nhii trong, ¢6
oligome vinyl c6 thé tao lién két ngang c6 thé phan tan trong nuéc hodc c6 thé hoa
tan trong nuéc OL, hdn hop monome bao gém:

1) tiy chon it nhit mot monome chwa bio hoa vé mit etylen chirc axit M1,

2) tuy chon mdt hodc nhidu monome chwa bdo hoa vé mit etylen M2’ c6 chic
ning tao lién két ngang khi hinh thinh mang, khac M1°,

3) it nhét mdt monome chua bdo hoa vé mit etylen M3’ khac M1’ va M2’, va

4) tiry y, mot hodc nhiéu monome chura bio hoa vé mit etylen da chirc M4’ dé
tao lién két ngang trudc, t6t hon 14 ¢6 ham lwong nhé hon 5% khéi lugng,

trong d6 tong cua i) va ii) 1a 100% khdi lwong,

b) tir 2 dén 29,5% khéi lwong cia it nhit mot chat phan tan 6n dinh khong chira
oligome PD2 ciia polyme vinyl P2, PD2 thu dugc bang cachtring hgp hdn hgp monome
bao gdm:
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1) it nht mot monome chua bio hoa vé mit etylen chirc axit M1,

2) tiy chon mot hoac nhiéu monome chua bdo hoa vé mit etylen M2’ c6 chirc
ning tao lién két ngang khi hinh thanh mang, khac M1”’,

3) it nhét mdt monome chua bio hoa vé mat etylen M3’ khac M1°* va M2”’,
va

4) tiry ¥, mdt hogic nhiéu monome chura bio hoa vé mit etylen da chire M4’ dé
tao lién két ngang trudc, tot hon 13 ¢6 ham lwong nhé hon 5% khéi lugng,

5) tlty ¥, c6 chét hoat déng bé mit khong thé tao lién két ngang, khéng chira
oligome thong thudng, tity chon chit hoat déng bé mit c6 thé ddng tring hop,

c) tir 0,5 dén 28% khdi lwong cua it nhit mot lién két ngang X phan Ung véi cac
nhém chirc cia monome M2 cua OL va tiy y phan Ung v&i cdc nhém chirc cia monome
M2’ cia P1 va/hodc M2’ cia P2,

trén tong khdi luong cta a), b) va c), trong do tdng khdi lwong cia a), b) va c)la
100% khéi lugng (tic 13, trong d6 téng cia a), b) va c¢) 1a 100% khdi luong) ciia ché
phdm polyme vinyl chira nurée ¢6 thé tao lién két ngang.

“Monome chua bdo hoa vé mit etylen” hodc “monome vinyl” c6 nghia 1a trong tai
li€u nay, monome c6 it nhat mot lién ket doi cacbon-cacbon c6 thé trai qua phan tng
trung hop gdc tu do.

Tién t& “(meth)acryl” khi dugc sit dung d& dit tén cac hop chit cua sang ché bao
gdm ca “acryl” va “metacryl” va 1a cic hop chdt bao gdm it nhit mot nhém
CH,=CHC(OO- hoic nhém CH,=CCH;CO)O-, ciling nhu cac hdn hop cia chiing va hén

hop ctia cac hop chat nay.

“Oligome” c6 nghia 1 polyme khdi lwgng phan tir thip thu dwgc bing phan tmg
tring hop gdc tur do ctia monome chwa bio hoa v& mit etylen.

“Polyme vinyl” c6 nghia 1a polyme thu dwgc bing phan tmg tring hop gbc tu do
ctia monome chua bio hao vé miit etylen.

Monome chua bdo hoa vé mit etylen chirc axit M1, M1’ va M1’ ¢6 thé, mdi
monome dugc ddc 1ap chon tir nhdm cdc monome nhdém chirc axit carboxylic nhu 1a axit
acrylic, axit metacrylic, axit maleic hoac ban este cua no, axit fumaric hoic ban este cia
nd, va axit itaconic hodc ban este cua nd. Cac monome nay cé thé duoc san xudt tir
nguyén liéu héa dau. Theo mot cach khac, chung c6 thé c6 ngudn gdc tir cic nguyén lidu
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tai tao. Axit acrylic ¢6 ngudn gdc sinh hoc ¢6 thé duge san xuét tir glyxerol ho#ic axit
hydroxypropionic, cac din xuét axit hydroxypropionic, hodc hon hop ciia ching. Axit
itaconic thu dwgc bang phan @ng 1én men dudng va axit metacrylic c6 ngudn gdc sinh
hoc ¢6 thé c¢6 ngudn gdc tir axit itaconic.

Vi du, cdc monome khong chira nhom carboxylic, chirc axit khac co thé 12 monome
sulfat hoic monome sulfonic. Nhu cic vi du khong gidi han cé thé dugc dé cap: 2-
acrylamido-2-metylpropansulfoicaxit hodc mudi kidm, mudi amoniac hoic mubi amin
cta ching va mudi natri ctia phdi phim cua ete alylglyxidyl v6i natri bisulfit, 2-sulfoetyl
metacrylat hodc 1-(alyloxy)-2-hydroxypropan-1-sulfonic axit. Monome chirc phosphat
hodc phosphonat cling c6 thé duoc str dung. Céc vi du khong gidi han cta cidc monome
nay la: monoacryloxyetylphosphat, Sipomer® PAM-100 va Sipomer® PAM-200 (c4 hai
tir Solvay Novecare), 10-Metacryloyloxydexyl dihydro phosphat (Kuraray), dimetyl (2-
metacryloyloxyetyl)phosphonat va dimetyl(2-metacryloyloxypropyl)phosphonat hodc
etyl 2-[4-(dihydroxyphosphoryl)-2-oxabutyl]acrylat.

P8 ting cudng tinh 6n dinh cta cic chét phan tan thu dugc trong qué trinh tring
hop, c6 hidu qua dé axit carboxylic c6 mét phan trong mudi tao thanh qua qua trinh trung
hoa véi amoniac, bazo vd co nhu 13 kiém hydroxit, vi du, lithi hydroxit, kali hydroxit
ho#c natri hydroxit, hoic amin hit co, nhu la N,N-dimetyl etanolamin, N,N-dietyl
etanolamin, trietyl amin, va morpholin. M1, M1’ va M1” ¢c6 thé giéng hoic khac nhau.

Monome chua bdo hoa vé mit etylen chire axit M1, M1 va M1’ t6t hon 13 dugc
chon ddc 14p tir nhom cac monome chire axit carboxylic, tdt hon nira 13 dwge chon tir axit
acrylic va axit metacrylic, va hon hgp cta ching.

Céac monome M2, M2’ va M2”* ¢6 chitc ning tao lién két ngang khi hinh thanh
mang c6 thé 13 chirc xeton, aldehyt hoic axetoaxetyl. Cac vi du cia monome mang nhém
chirc carbonyl bao gém acrolein, methacrolein, crotonaldehit, 4-vinylbenzaldehyt, vinyl
alkylxeton c6 4 dén 7 nguyén tir cacbon nhu 1a vinyl metyl xeton. Cac vi du nita bao gdm
acrylamidopivalaldehyt, metacrylamidopivalaldehyt, 3-acrylamidometyl- anisaldehyt,
diaxeton acrylat va diaxeton metacrylat, va amit chira xeto nhur 1a diaxeton acrylamit. Cac
monome chira nhém chitc axetoaxetoxy ciing c6 thé duoc sir dung. Céc vi du cla cac
monome ndy la axetoaxetoxyetyl metacrylat, axetoaxetoxyetyl acrylat, axetoaxetoxyetyl
metacrylat,  axetoaxetoxypropyl acrylat, alyl  axetoaxetat,axetoaxetamidoetyl
(meth)acrylat va axetoaxetoxybutyl acrylat. Trong phuong 4n wu tién, monome M2, M2’
va M2 tuong tmg, mdi monome dugc chon doc lap tir axetoaxetoxyetyl metacrylat va
diaxeton acrylamit, hodc hdn hgp ciia chung. Trong mdt phwong 4n wu tién, monome M2
13 axetoaxetoxyetyl metacrylat hodc diaxeton acrylamit.
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Céc nhém chirc wu tién cia monome M2, M2’ va M2”’ twong ting tot hon 13 céc
nhom carbonyl hodc axetoaxetat.

M2, M2’ va M2’ ¢6 thé gidng hoic khac nhau.

Monome M3, M3’ va M3”’, mdi monome doc 1ap thudng 14 monome chura béo hao
vé mit etylen c6 thé bao gdm nhung khong bi gi6i han d6i v6i cac monome vinyl chua
bdo hoa vé mit olefin nhu 13 styren, alpha-metyl styren (hodc cdc din xuét styren khac
nhu 13 t-butylstyren, vinyl toluen, o-, m-, va p-metylstyren, o-, m-, va p-etylstyren),
acrylonitril, metacrylonitril, vinyl halogenua nhu la vinyl clorua, vinyliden halogenua
nhu 13 vinyliden clorua, este vinyl nhu 13 vinyl axetat, vinyl propionat, vinyl laurat; este
vinyl cla axit versatic nhu 1a VeoVa™ 9 va VeoVa™ 10 (VeoVa™ la nhén hi¢u cua
Hexion), hop chét vinyl di vong; este alkyl ciia mono-axit dicarboxylic chua bdo hoa vé
mit olefin nhu 13 di-n-butyl maleat va di-n-butyl fumarat; este cua axit itaconic nhu la
dimetyl hogc dibutyl itaconat va cu thé 13, este cia axit acrylic va axit metacrylic c6 cong
thire CH,=CR1-COOR?2 trong d6 R1 1a H hoic metyl va R2 dugc thé tuy y tir C1 dén
C20, t6t hon 1a C1 dén C8, alkyl, xycloalkyl, aryl hoic (alkyl)aryl dugc biét dén 14 cac
monome acrylic, vi du 12 metyl (meth)acrylat, etyl (meth)acrylat, butyl (meth)acrylat (tht
cd cac ddng phan), 2-etylhexyl (meth)acrylat, isopropyl (meth)acrylat, propyl
(meth)acrylat (tat ca cic ddng phan), va hydroxyalkyl (meth)acrylat nhu 1a hydroxyetyl
(meth)acrylat, 2-hydroxypropyl (meth)acrylat, 4-hydroxybutyl (meth)acrylat va céac chit
twong tu dd bién tinh cta ching nhu Tone™ M-100 (Tone™ la nhdn higu cua
DowDuPont). Este (meth)acrylic bién tinh polyetylenglycol hodc mono-alkoxyetylen
glycol ciing c6 thé dugc st dung, nhu 1a etyl triglycol metacrylat, metoxypolyetylen
glycol 350 metacrylat, metoxypolyetylen glycol 750 metacrylat, metoxypolyetylen glycol
1000 metacrylat, metoxypolyetylen glycol 2000 metacrylat, metoxypolyetylen glycol
5000 metacrylat (tit ca dwoc cung cdp boi Evonik dudi tén thuong mai VISIOMER® va
béi BASF duéi tén thuong mai la Bisomer®). Cac hop chit thé N cua acrylamit va
methacrylamit nhu 13 N-tert.butyl acrylamit, N-tert.hexyl acrylamit, N-tert.octyl
acrylamit,  N-(1,5-dimetyl-1-etyl)hexyl  acrylamit,  N-(1,1-dimetyl-2-phenyl)etyl
acrylamit, N-xyclohexyl acrylamit, N-(1-metylbutyl)acrylamit, N-etyl acrylamit, N-
etylhexyl acrylamit, N-butyl metacrylamit, va N-xyclohexyl metacrylamit ciing c6 thé
duogc str dung. Monome M3, M3’ va M3’ cling c6 thé bao gdm cac monome thiic diy két
dinh. Cac monome ndy thudng chira nhém amino, ureit hodc N-di vong. Céac vi du cua
c4c monome ndy 13 dimetyl aminoetyl (meth)acrylat, dietyl aminoetyl (meth)acrylat, 3-
dimetylamino-2,2-dimetylpropyl-1-(meth)-acrylat, N-dimetylaminometyl
(meth)acrylamit, N-(4-morpholinometyl) (meth)acrylamit, 1-vinyl imidazon, va N-vinyl
pyrolidon. Monome @& cp khac c6 thé dugc tao thanh tir cac hop chét c6 vong pyrolidin,
piperidin, morpholin, piperazin, imidazon, mdt vong(uré etylen) pyrolidin-(2)- hodc mot
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vong (uré etylen)imidazolidin-2-one. Trong trudong hop ndy, vu tién la cac monome chire
ureit nhu 13 N-(2-metacryloxyetyl)etylen uré, 1-(2-(3-alyloxy-2-hydroxypropylamino)
etyl)-imidazolidin-2-, va 2-etyleneureit-etyl metacrylat.

Cac monome M3, M3’ va M3”’ ¢6 thé dugc san xuét tir nguyén liéu hod dau. Ngoai
ra, ching c6 thé c6 ngudn gbe tir nguyén liéu tai tao nhu 1a axit acrylic va metacrylic c6
ngudn gdc sinh hoc. Cac ankanol duge sir dung trong (trans)este hod ciing ¢6 thé ¢co
ngudn gbc sinh hoc. Céc vi du khong gidi han clia cac monome nay la Visiomer® Terra
C13-MA, Visiomer® Terra C17.4-MA, n-octyl acrylatva isobornyl (meth) acrylat. Cling
nhu cac dien nhu 1a 1,3-butadien, hodc isopren, hodc hdn hop cua ching. Ciing nhu, cic
este vinyl, nhu 1a vinyl axetat, vinyl ankanoat hodc cac dan xuét cua chiing, hodc hdn hop
ctia ching c6 thé dugce st dung trong ché phdm monome.

Cac monome M3, M3’ va M3”’ t6t hon nita 13, mdi monome dugc chon doc 13p tir
cac monome vinyl; cu thé 1a styren; este cuia axit acrylic va axit metacrylic c¢6 cong thirc
CH,=CR1-C(O)OR?2 trong d6 R1 1a H hodc metyl va R2 dugc thé tiry ¥ tir C1 dén C20,
t6t hon 1a C1 dén C8, alkyl, xycloalkyl, aryl hoic (alkyl)aryl; va hdn hgp clia chung.

M3, M3’ va M3”’ ¢6 thé gidng hoic khac nhau.

Cac monome M4, M4’ va M4”’, mdi monome thudng duge chon dde 13p tir cac
monome da chitc cé hai hodc nhidu nhém chua no vé mit etylen trén phan tt, va c6 thé
¢6 trong cac ché pham monome cta OL, P1 va P2. Céc vi du ciia cac monome nay 1a 1,3-
butadien, isopren, divinyl benzen, trialyl xyanurat, vinyl hodc alyl acrylat hodc
metacrylat, diondiacrylat va diodimetacrylat, va metylen bisacrylamithodc metylen
bismethacrylamit. Viéc st dung cdc monome da chirc trong qua trinh trung hop nhii
twong s& din dén khdi lugng phan tir ciia polyme ting va mot phan tao lién két ngang
trong qua trinh tring hgp. Ham lugng ciia monome M4 trong oligome OL t6t hon 13 nho
hon 1% khdi lugng, t5t hon nira 12 monome M4 khong c6 trong oligome OL. Ham luong
ctia monome M4’ ¢6 trong polyme vinyl P1 tt hon 1a tir 0,1 dén 5% khéi lwong. Ham
lrong cua monome M4°’ ¢6 trong polyme vinyl P2 t6t hon 12 nhd hon 5% khdi lrong.

Céac monome M1, M1’, M1, M2, M2’, M2”, M3, M3’, M3”, M4, M4’ va M4”’ ¢6
thé c6 ngudn gdc tir hoa diu hoic cling c6 thé c6 ngudn gbc hoan toan hoic mot phan tir
sinh khéi. Trong trudng hop cdc monome ¢6 ngudn gde tir sinh khéi duge st dung, ham
lwong cacbon gdc sinh hoc ciapolyme ¢6 thé duge xac dinh bang phan tich phéng xa
cacbon theo Tiéu chuin chau Au EN 16785-1.

Oligome c6 thé tao lién két ngang OL tt hon 13 oligome chirc axit dugc tao thanh
tr cac monome M1, M2 va M3.
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Oligome c6 thé tao lién két ngang OL tét hon 14 ¢6 khdi lwong phan tir trung binh sb
M, nim trong khoang tir 500 g/mol dén 50.000 g/mol, t&t hon nita 13 tir 2.500 g/mol dén
25.000 g/mol va t&t nhit 1a tir 5.000 g/mol dén 15.000 g/mol. Khéi lugng phan tir trung
binh s va khdi lwong phan tir trung binh khéi (M, va M,,) clia oligome OL c6 thé dugc
xé4c dinh bing cach sir dung sic ky thdm gel (GPC) theo ISO 13885-1:2008, ASTM D
3536 va ASTM D 3593.

Oligome c6 thé tao lién két ngang OL tdt hon 13 c6 nhiét do chuyén héa thity tinh
(Tg) ndm trong pham vi tir 10 dén 150°C, t6t hon 1a 20 dén 125°C va t6t nhét 1a 25 dén
115°C. Tg cua oligome OL, polyme vinyl P1 (hodc P1A, P1B, v.v..) va P2 trong tai liu
ndy 14 viét tit cuia nhiét do chuyén héa thuy tinh do dwgc va duge biét dén 1a nhiét d6 ma
tai d6 polyme thay d6i tir thiy tinh, trang thai gion sang trang thai cao su. Gia tri Tg c6
thé dwoc tinh toan bang cach sir dung phuong trinh Fox (T. G. Fox, Bull. Am. Phys. Soc.
1, 123 (1956)), da duoc biét dén trong linh vuc k§ thuat, va dugc thé hién bosi cong thirc:

1/Tg = W1/Tg(1) + W2/Tg(2) + W3/Tg(3) + .....

Trong d6 W1, W2, W3..., 1a cac phan khdi lwong clia cac comonome (1), (2), va (3),
., va Tg(1), Tg(2), Tg(3) 1a cac nhiét do chuyén héa thiy tinh cia cdc homopolyme
twong tng. Cac gia tri chuyén hoa thlly tinh clia cic homopolyme dugc dua ra trong S
tay polyme, 4n ban thir 4 (bién tap: J. Brandrup, E.H. Immergut, E.A. Grulke, John Wiley
& Sons, 1999) duge sit dung dé thyc hién tinh toan. Tg dugc tinh theo °K c6 thé duge
chuyén sang °C.

Oligome c6 thé tao lién két ngang OL t6t hon 1a c6 ngudn gdc tir hé monome bao
gdm 1 — 45% khéi lwong monome M1, 0,5 dén 20% khéi lugng monome tao lién két
ngang M2, va 98,5 — 50% khdi lwrgng monome khong tao lién két ngang, khong c6 nhém
chirc axit M3 khac M1 va M2, va axit d4 dé cap c6 chirc ning lam cho oligome tw hoa tan
trong nudc hodc bing cach trung hoa.

Oligome OL tdt hon 1a ¢6 chi s axit thip nhat 12 45 mg KOH/g, t6t hon nita thip
nhét 12 50 mg KOH/g va tot nhét thip nhat 1a 55 mg KOH/g.

Céc phuong phap anh hudng dén khéi lvong phan tir trong qud trinh trung hop nhii
twong d& dat dugc khdi lwong phan tir trung binh s6 mong mudn dwgc biét dén ddi véi
nhitng ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vyc k¥ thuat. Khéi lugng phan tir kiém
soat oligome OL c¢6 thé dugc cung cdp bang cach sir dung tic nhan truyén chudi nhu 13
hydrocacbon mercaptan va hydrocacbon halogen héa. Mercaptan phu hgp bao gdém n-
dodexyl mercaptan, n-octylmercaptan, t-dodexyl mercaptan, mercapto etanol, iso-
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octylthioglycolurat, C2 dén C8 mercapto carboxylic axit va este ciia chung nhu 1a 3-
mercaptopropionic axitva 2-mercaptopropionic axit.

Oligome c6 thé tao lién két ngang OL c6 thé dugc diéu ché bang bat ky k¥ thuat da
biét va c6 thé bao gdm tdng hop truc tiép oligome trong qua trinh chira nude, tire 1a c6
nude (vi du bang qua trinh tring hgp nhil twong, trung hop huyén phu, tring hop vi
huyén pht1 ho#ic tring hgp nhil twong nho), hodc bang qua trinh trung hop dung dich ma
dung méi ¢6 thé 12 nudc hodc bét ky dung méi hitu co ndo c6 thé tron 13n véi nuée hodc
duoc loai bd bang cach chung cit sau khi oligome dugc truyén sang nudce. Khi oligome 13
macro-monome vinyl, ¢ thé dugc diéu ché bing mét sb6 qué trinh bao gém nhung khong
bi gi6i han véi viéc sir dung tdc nhan phéin doan bd sung dao nguoc (RAFT), bang cach
st dung tdc nhan chuyén héa chudi xtc tic nhu 12 chuyén héa chudi coban. Ciing nhu,
dime hoic oligome anpha-metyl styren ctia dime anpha-metyl styren cd thé duge sir dung
nhu duge gidi thich trong cong bd Hoa Ky sb US 2007/0043156 Al va bing sang ché
Hoa Ky s6 US6,872,789. Tuy nhién, phwong phép nita d& tong hop polyme c6 khdi lugng
phan tir da x4c dinh 13 st dung diaryleten nhu la diphenyleten, hodc qué trinh nhi€t do
cao.

Tét hon 13 oligome OL dugc diéu ché bang cach tring hop dung dich, tring hop
nhil tvong hodc tring hop huyén ph. Tét hon 12 oligome duoc didu ché bang qua trinh
chtra nuée. Tét hon 13, pha lién tuc clia quy trinh chira nude bao gdm > 50% khéi lugng,
t6t hon nita 1a > 80% khdi lvong va tdt nhét 14 > 95% khéi lugng nuée.

Tét nhat 13 oligome OL dugc dicu ché bing qua trinh tring hop nhii twong gbe tur
do chtra nude. Qua trinh ndy duge md ta trong “Hoéa hoc va cdng nghé trung hop nhil
twong”, bién tdp A.M. van Herk, (2005), Blackwell Publishing Ltd.

Qué trinh tring hop gde tu do c6 thé dugc thuc hién 12 qua trinh tring hgp hang loat
hodc ban lién tuc.

Qua trinh tring hop gbc tu do thudng s& yéu cau st dung chit khoi mio tao gbc tu
do d& bét ddu qué trinhtrung hop. Chét khoi mao tao gbc tu do phit hgp bao gdm peroxit
vd co nhu 12 K, Na hodc amoni persunfat, hydro peroxit, hodc percacbonat; peroxit hitu
co, nhu 13 axyl peroxit, vi du bao gbm benzoyl peroxit, alkyl hydroperoxit nhu 1a t-butyl
hydroperoxit va cumen hydroperoxit; dialkyl peroxit nhu la di-t-butyl peroxit; este
peroxy nhu la t-butyl perbenzoat va cac chét tvong tu; hdn hop ciing c6 thé dugc sir
dung. Céc hop chat peroxy trong mot s6 trudng hop duge st dung mot cach thuén loi két
hop v6i cac chat khir (hé théng oxy héa khir) nhu 12 Na hogc K pyrosulfit or bisulfit, va
axit iso-ascobic. Cac hop chat kim loai nhu 1a Fe. EDTA (EDTA la etylen diamit tetra
axetat) ciing c6 thé dugc sir dung 1a mot phin cta hé thng chét khoi mao oxy héa khr.
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Chét khoi mao chuc azo ciing c6 thé duge stt dung nhu 13 azobis(isobutyronitril), 2,2'-
azo-bis(2-metyl butannitril) (ANBN); va 4,4'-azobis(4-xyanovaleric axit). Co thé str dung
hé théng chat khoi mao ma cic phin giita pha nuée va pha hitu co, vi du két hop cua t-
butyl hydroperoxit, axitiso-ascobic va Fe. EDTA. Ham luong cua chét khoi mao hoic hé
théng chét khoi mao d& sir dung thudng, vi du nim trong khoang tir 0,05 dén 6% khéi
lwong trén téng cac monome vinyl dugce st dung. Cac chét khoi mao wu tién dé diéu ché
oligome c6 thé tao lién két ngang OL bao gdm amoni persulfat, natri persulfat, kali
persulfat, azobis(isobutyronitril) va/hodc 4,4'-azobis(4-xyanovaleric axit). Cac chét khoi
mao wu tién nhit dé didu ché oligome c6 thé tao lién két ngang OL bao gdm hé thdng oxy
héa khir va persulfat nhu duwge mo ta trén. Ham lugng nita cua chét khoi mao c6 thé dugc
bd sung tiy ¥ & cudi qua trinh tring hop dé hd trg viée loai bd bét ky monome vinyl du
nao.

Néu oligome c6 thé tao lién két ngang OL dugc tao thanh bdi qua trinh trung hop
nhil twong, cc chat hoat dong bé mit ¢ thé dugc st dung dé 1am 6n dinh polyme vinyl
trong nude (thdm chi 14 né c6 thé tw phén tan). Cac chit hoat dong bé mit phu hop 1a cac
chét hoat dong bé mit ion hodc khong ion. Cac vi du cia cic chit nhii hoa anion 13 kali
laurat, kali stearat, kali oleat, natri dexylsulfat, natri dodexyl sulfat va natri rosinat. Céc vi
du ctia chit nhii héa khong ion la: alkyl mach thing va mach nhinh va ete va
thioetealkylaryl polyetylen glycol va alkyl mach thing va mach nhénh va ete va thioete
alkylaryl polypropylen glycol, alkylphenoxypoly(etylenoxy)etanol nhu la phdi pham cua
1 mol ctia nonyphenol v&i 5-50 mol etylen oxit, hoic mudi kiém hoic mudi amoni cua
sulfat hoic phosphat ctia phdi phdm nay.

Ciing nhu vay, cac chét hoat dong bé mit chira nhdm chua bao hoa v& mit olefin ¢6
thé tham gia vao qua trinh tring hop gdc tu do c6 thé dugc sir dung. Cac chat hoat dong
bé mit c6 thé tring hop phit hop bao gdm hemi-este ciia maleic anhydrit ¢6 cong thirc
M*.00C-CH=CHCOOR trong d6 R 14 C6 dén C22 alkyl va M" 1a Na’, K", Li", NH4",
hoidc amin proton héa hodc amin bac bdn. Ete polyoxyetylenalkylphenyl c6 lién két chua
bdo hoa vé mit etylen dugc ban dudi tén nhan higu Noigen® RN (dugc cung cép boi
Montello, Inc.) nhu la NOIGEN® RN-10, NOIGEN® RN-20, NOIGEN® RN-30,
NOIGEN® RN-40, va NOIGEN® RN-5065 hodc sulfat ciia ching dugce ban dudi tén nhin
hiéu Hitenol® BC (dwgc cung cdp bai Montello, Inc.) nhu la HITENOL® BC-10,
HITENOL® BC-1025, HITENOL® BC-20, HITENOL® BC-2020, HITENOL® BC-
30.MAXEMUL™ 6106 (c6 san tir Crodalndustrial Specialties), c6 ca este phosphat va
etoxy ua nudce, chudi alkyl C18 dinh danh c¢6 nhém phan tmg acrylat. Cac chat hoat dong
bé mit phan tng tiéu biéu khac c6 chirc ning este phosphat phu hop véi cac phan img
ndy bao gom, nhung khéng bi gi6i han véi, MAXEMUL™ 6112, MAXEMUL™ 5011,
MAXEMUL™ 5010 (it c&4 déu c6 sin tir Croda Industrial Specialties). Cac cht hoat
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dong bé mat phan tmg khac ph hop dé st dung véi cac phuong 4n cua sang ché bao gdbm
natri alyloxyhydroxypropylsulfonat (c6 sin tir Solvay nhu SIPOMER™ COPS-1), nhém
ADEKA REASOAP® SR/ER nhu 1a ADEKA REASOAP® ER-10, ER-20, ER-30 va ER-
40, AKEDA REASOAP®SR-10, SR-20, SR-30 (t4t ca c6 sin tir ADEKA Corporation) va
cac dan xuét alylsulfosuxinat nhw 13 TREM™ LT-40 (natri dodexyl alylsunfosuxinat c6
san tir Henkel).

Ham lwong cta chét hoat dong bé mit dwgc sir dung trong tdng hop oligome OL tdt
hon 13 0 dén 15% khéi luong, tot hon nita 1a 0 dén 8% khéi lwgng, van c6 thé t6t hon nita
12 0 dén 5% khéi luong, dic biét 13 0,1 dén 3% khdi lwong va dic biét nhit 13 0,2 dén 2%
khéi luong.

Tét hon 13, polyme vinyl P1 duge didu ché trong quy trinh chira nude ¢6 oligome c6
thé tao lién két ngang OL. Trudc qua trinh tring hop cdc monome tao thanh polyme vinyl
P1, oligome c6 thé tao lién két ngang OL c¢6 thé duoc hoa tan mot phé‘m hodc hoan toan.
Tét nhit 13, polyme vinyl P1 dugc didu ché bing qué trinh tring hop nhii twong chira
nudce.

Qué trinh didu ché polyme vinyl P1 c6 thé dugc thuc hién theo mot s6 ché d6 bao
g0m nhung khong bi giéi han d6i voi tring hop tit ca cac oligome OL va cdc monome
M3’ va, tiy chon M1’ va/hodc M2’ va/hodc M4, trong mdt lan, nap trudc oligome OL
vao binh phan tmg va tiép theo cAp monome hodc cic monome hodc hdén hop cic
monome (c6 thé gidng hoic khac nhau), trong mot hodc nhidu pha va/hodc st dung cong
nghé cip gradien (hoic ngugc lai), cip ca oligome OL va cic monome va binh phén tng
(tiy chon nap trudc mét sb oligome), didu ché polyme bing cach cdp cic monome cho
oligome OL ddng thoi dwgc cap vao binh phan tng (thy y nap trudc mot s6 oligome)
hoic lién tuc cip hdn hop oligome OL va cdc monome vao trong binh phan tng.

Polyme vinyl P1 &t hon 14 c6 ngudn gbc tir hé monome bao gdém 0 dén 5% khdi
lwgng cac monome M1°, 0 dén 10% khéi lugng cac monome c6 thé tao lién két ngang
M2’, 80 dén 100% khdi lwong cac monome khong tao lién két ngang khong cé nhém
chirc axit M3’ khac M1 va M2’, va 0 dén 5%, t6t hon nira 12 0,1 dén 5% khdi lugng
monome M4’.

Tét hon 12 qua trinh tring hop gbe tu do dé thu polyme vinyl P1 dugc tac dong
bing cach gia nhiét cdc thanh phin phan Gng dén nhiét do trong khoang tir 30°C dén
100°C va tt hon nita 14 trong khoang tir 50°C dén 90°C.
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Polyme vinyl P1 t6t hon 13 c6 nhiét do chuyén héa thiy tinh trung binh (Tg) nim
gifta -70°C va 50°C, t6t hon nita 14 tir -25°C dén 40°C. Tg cuia polyme vinyl P1 t6t hon it
nhét 14 25°C, 8t hon nira it nhat 1 40°C dudi Tg cua oligome OL.

Khéi luong phan tir trung binh s6 cua polyme vinyl P1 t6t hon 1a cao hon 60.000
g/mol, tét hon 13 cao hon 100.000 g/mol (dugc xac dinh theo ASTM D3536 va ASTM
D3593).

Mo ta chi tiét sang ché

Theo mot phuong an wu tién ciia sang ché, chét phan tan 6n dinh oligome c6 thé tao
lién két ngang PD1 ctia polyme vinyl P1 bao gbm nhiéu hon mét polyme vinyl khéi
lwong phan tir cao P1 nhu dugc md ta & trén lién quan téi polyme vinyl P1, sau day dugc
goi laP1A,PIB, ....

Trong phuong 4n nay, chat phan tin én dinh oligome c6 thé tao lién két ngang PD1
cua polyme vinyl P1 t6t hon 13 bao gébm polyme vinyl khéi lwong phan tir cao P1A va
polyme vinyl khéi lwong phén tir cao P1B khac P1A, t6t hon 13 ¢6 ché pham monome
khac nhau. Trong phwong an nay, dugc wu tién nhét 14 polyme vinyl P1A c6 Tg da tinh
khac v6i Tg da tinh ctia polyme vinyl P1B, cu thé hon 1a chénh léch vé Tg da tinh it nhat
40°C, t6t hon nita it nhét 14 50°C (Tg dugc tinh st dung phuong trinh Fox, xem & trén).

Polyme vinyl P1A 6t hon 1a c6 ngudn gdc tir hé monome bao gbm 0 dén 5% khéi
lugng monome M1°, 0 dén 10% khdi lwong monome tao lién két ngang M2, 80 dén
100% khéi lugng monome khong tao lién két ngang, khong c6 nhom chue axit M3, khac
M1’ va M2’, va 0 dén 5, t6t hon nita 12 0,1 dén 5% khdi lugng monome M4’

Polyme vinyl P1B t6t hon 12 c6 ngudn gbe tir hé monome bao gdm it hon 5, tot hon
12 1t hon 1, tt nhét 13 0% khéi lvgng monome M1, it hon 5, tt hon 1a it hon 1, t0t nhét
12 0% khéi lrong monome M2’, 90 dén 100, t&t hon 1a 95 dén 100, tt nhat 12 98 dén
100% khdi lugng monome khong tao lién két ngang, khong c6 nhoém chuc axit M3’ khac
M1’ va M2, va 0% khéi lugng monome M4’. Dic biét vu tién 1a polyme vinyl P1B ¢6
ngudn gdc duy nhét tir monome M3’, dic biét nita 1 homopolyme ctia monome M3’.

Chét phan tan 6n dinh oligome tao lién két ngang PD1 cua polyme vinyl P1 bao
gbm oligome OL dudi dang chat phan téan polyme chtra nu6c PD1.

Chit phan tan PD1 bao gbm 20 dén 60% khéi lwong oligome OL trén chit rén
polyme, tét hon 1a tir 25 dén 55% khéi lugng OL trén chat rdn polyme va t6t nhat 1a tir 25
dén 52,5% khdi luong OL trén chét rén polyme.
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Ham lwong rén cia chat phan tdn polyme chira nudc PDI t6t hon 13 nim trong
khoang tir 20 dén 60% khéi lwong va tét nhit 13 nim trong khoang tir 30 dén 50% khoi
luong.

Polyme vinyl P2 va chat phan tin PD2 ctia polyme vinyl P2 thu dugc bang qua trinh
trung hop nhil twrong bao gdm monome M1°* va M3’ va tiy chon monome M2’ va/hodc
M4’ sir dung bét ky céng nghé nio da biét trong linh vuc k¥ thuat. Polyme vinyl P2
khong phai polyme vinyl 6n dinh oligome c6 thé tao lién két ngang nhur 1a P1, nhung
duge dn dinh bing cac chit hoat dong bé mit c6 thé ddng tring hop tiy y, khong thé tao
lién két ngang, khong chira oligome thong thuong duge gii thich & trén. Polyme vinyl
P2 tét hon nita 12 thu duge dudi dang chét phan tan polyme chita nude PD2 bao gdm céc
hat rdi rac ctia polyme vinyl P2 khdng tan trong pha chira nude, cu thé hon 13, polyme
vinyl P2 (dang k&) khong tan trong nude.

Polyme vinyl P2 tét hon 13 c6 chi s axit dudi 50 mg KOH/g, tot hon nita 13 ¢6 chi
s axit dudi 40 mg KOH/g.

Céc hat trong chit phan tan polyme PD2 c¢6 thé c6 hinh thai hoc khic nhau nhu 13
d0ng nhét, 18i-vo, gradien, nhu dugc md ta trong bing sang ché chau Au EP 0 927 198
B1 va EP 1125 949 Blca hai duge bao gdm lam tham khao trong tai liéu nay. Chung c6
thé c6 mot hodc nhidu nhiét do chuyén hoéa thiy tinh, hodc mdt qua trinh chuyén déi rat
rong nhu 14 truong hop trong qua trinh gradien. Ching ¢ thé hodc 1a nhua nhiét déo
hodc (tw) tao lién két ngang.

Theo mot phuong an vu tién cua sang ché, polyme vinyl P2 chira nhidu hon 2,5%
khéi lwong monom M2, c6 nhiét do chuyén héa thiy tinh (da tinh) Tg gita -35°C va
75°C (Tg duge tinh st dung phwong trinh Fox, xem & trén), kich thude hat t6i da 1 100
nm (gia tri trung binh Z theo ISO13321), khéi luong phan tir trung binh sd it nhit 13
100.000 g/mol (theo ASTM D3536 va ASTM D3593) va MFFT du¢i 10°C (theo ASTM
D2354-10).

Theo mét phuwong an vu tién nita cua sang ché, polyme vinyl P2 c6 nhiét do chuyén
hoéa thuy tinh (da tinh) it nhét 1a 80°C (Tg duge tinh sit dung phuong trinh Fox, xem &
trén), kich thwéc hat 16n nhat 1a 100 nm (gia tritrung binh Z theo ISO13321), khéi lugng
phan t&r trung binh s6 it nhat 1a 100.000 g/mol (theo ASTM D3536 va ASTM D3593) va
khong hinh thanh mang & nhiét d¢ moéi truong xung quanh.

Theo mdt phuong 4n vu tién nita, polyme vinyl P2 c6 nhiét do chuyén hoéa thiy tinh
(d3 tinh) Tg giita 0 va 100°C (Tg dugc tinh sir dung phuong trinh Fox, xem & trén),khéi
lwong phan tir trung binh s6 13 4.000 dén 50.000 g/mol, tét hon nita 1a 5.000 dén 50.000
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g/mol (theo ASTM D3536 va ASTM D3593), chira giita 6 dén 10% khoi lugng monome
M2>’, va c6 kich thudce hat gitta 100 va 200 nm (gia tri trung binh Z theo ISO13321).

Chét phan tan tuy y PD2 c6 thé 1a chit phan tin polyme lai ciing chira polyme
khéng chtra vinyl nhu 13 alkit, polyeste hod polyuretan. Danh gia vé cac hinh thai hoc cua
hat ¢6 kha ning dugc dua ra béi A. Overbeek trong J. Coat. Technol. Res., 7 (1) 1-21,
2010.

Ham luwong rin cta chét phan tan chira nugc PD2 t5t hon 13 ndm trong khoang tir 20
dén 60% khdi lugng va tbt nhit 12 nim trong khoang tir 30 dén 50% khéi luong.

Lién két ngang X phan mg véi cac nhom chirc cia monome M2 trong OL va tuy
chon M2’ va M2”’ trong, twong (g, polyme vinyl P1 va polyme vinyl P2, t6t hon 1a di-
hoic polyamin hodc di- hoac polyhydrazit, hodc hdn hop cua chung. Cac vi du cia
diamin 13 amin béo hodc amin xycloaliphatic cé 2 dén 10 nhém amino bac 1 vd/hodc bac
2 va 2 d@n 100 nguyén tir cacbon. Amin chuc poly phi hgp bao gdm nhu khong bi giéi
han v6i diamin hexametylen; diamin2-metyl pentametylen; 1,3-diamino pentan; diamino
dodexan; 1,2-diamino xyclohexan; 1,4-diamino xyclohexan; diamin para-phenylen; 3-
metyl piperdin; diamin isophoron; triamin bis-hexametylen; triamin dietylen; va két hop
cua ching. Cac amin chuc poly khac, phu hop, bao gdm c4c amin chira phdi pham ciia
etylen va propylen oxit, nhu 1a "JEFFAMINE®" chudi D, Ed va T cua cong ty Huntsman
Chemical.

Vi du ctia axit hydrazit bao gdm, nhung khong bi giéi han d6i voi cacbonohydrazit,
axit oxalic dihydrazit, axit malonic dihydrazit, axit suxinic dihydrazit, axit glutaric
dihydrazit, axit adipic dihydrazit, axit sebaxic dihydrazit, axit maleic dihydrazit, axit
fumaric dihydrazit, axit itaconic dihydrazit, axit phtalic dihydrazit, hodc axit terephtalic
dihydrazit. Theo mot cach khac, tdc nhén tao li€n két ngang c6 thé 1a dihydrazit béo, nhu
14 etylen-1,2-dihydrazin, propylen-1,3-dihydrazin, va butylen-1,4-dihydrazin, hodc
polyamin nhu 13 isophoron diamin hogc 4,7-dioxadexan-1,10-diamin. Ut tién nhit 13 axit
dihydrazit béo.

Ché pham phii chtta nudce cd thé tao lién két ngang 6t hon 14 dugce diéu ché bing
cach tron 13n chit phan tan polyme chira nuéc PD1 bao gém polyme vinyl 6n dinh
oligome P1 véi chit phan tan chira nuéc PD2 bao gdm céc hat polyme vinyl P2

Lién két ngang X c6 thé dugc bd sung vao PD1 va tiry chon PD2 truéc khi tron lan
hoic sau khi trén 1An PD1 véi PD2.

Ham luong lién két ngang X tdt hon 14 sao cho ti 1é twong dwong cua cac nhém
chire duge cung cap béi monome M2 trong oligome OL, va tlly chon, boi monome M2’
15
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va/hodc monome M2’ ctia polyme vinyl P1 va polyme vinyl P2 twong tng, so vdi cac
nhém chec tao lién két ngang 13 tir 0,5 dén 10, t&t hon nita 13 tir 0,75 dén 5 va t&t nhét 13
tir 0,95 #n 2,5.

Ché pham chira nudc theo sang ché cho phép dé thu duoc 16p phit ¢6 dic tinh trang
tri, bao vé& va co hoc rét tt, cu thé 1a cho phép thu duoc 16p phi cung cip d6 climg cao,
ciing nhu d§ bén hoa hoc tdt, cu thé 13 tinh chdng nuwdc ban dau va kha ning duy tri do
bong. Ché phim chira nudc theo sang ché c6 MFFT thap va c¢6 d6 6n dinh do nhdt va céc
dic tinh tng dung tot hon cac ché phim dugce d& xuat trong linh vuc k¥ thuat.

Ché phdm polyme vinyl chira nuée ¢6 thé tao lién két ngang thudng cé nhiét do tao
mang t6i thiéu (MFFT) khoang khoang tir 0°C dén 50°C, tét hon 1a tir 5°C dén 50°C, tbt
hon nita 1a tir 5°C dén 25°C va tét nhit 14 tir 5°C dén 15°C.

Ham lugng rin cta ché phim chira nudc clia sang ché t6t hon 13 ndm trong khoang
tir 20 dén 60% khdi lwong va t6t nhat 13 ndm trong khoang tir 30 dén 50% khéi lwong.

Néu ché phim chira nwéc mong mubn theo sang ché c6 thé duogc st dung két hop
v6i cac ché phidm polyme chira nuée khac ma khong theo sang ché. Céc vi du cua céc ché
phdm polyme chita nudc nay bao gdm alkyt khir dwgc bang nude, nhii twong alkyt,
polyeste khir dugc bang nude hodc nhii twong polyeste, cac chit phan tan polyuretan hodc
céc chit phan tan epoxy. Hon nita, ché pham theo sang ché dic biét phit hop @& sir dung
trong cac 16p phu hodc cac ché phim phu. Cac ché phidm pha niy c6 thé cé mau hoidc
khong mau.

Ché pham chira nude theo sang ché ¢6 thé duogc sir dung cho céc chit nén khac nhau
bao gém g0, bia cing, kim loai, d4, bé tong, kinh, vai, da, giéy, chét déo, bot va cac vt
lidu twong tu, bing bit ky phwong phap thong thudng nio bao gdbm quét, lan, 16p phu
chay, phun, in néi bing khuén mém, in 16m, in phun muc, bit ky cac phuong phap tng
dung linh vuc d6 hoa nio va cac phwong phép twong tur.

Theo d6, trong mot phwong 4n nita ciia sang ché dé xuit 16p phu, mang polyme,
muec in va/hodic son mai in dé c¢6 thé thu dugce tir ché phdm chira nuée cia sang ché. Ciing
c6 thé nhan thiy ring ché pham chira nudc cua sang ché phit hop dé sir dung 1am chét két
dinh, theo d6 d& xuét chat két dinh c6 thé thu dwogc tir ché phém chira nugce cua sang ché.
Céc loai chét két dinh bao gdom chat két dinh nhay 4p, chét két dinh tiép xic va chat két
dinh ép.

Theo d6, trong mdt phwong 4n nita ciia sang ché d& xudt ché phidm phu hosc son
bao gdm it nhat mot ché pham chira nudce theo sang ché nhu duge mo ta & trén va it nhat
mdt hodc nhiéu thanh phan thong thudng dwoc chon tir chdt mau, thudc nhudm, chit nhii
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héa, chit hoat dong bé mit, chit 1am déo, chit lam dic, chat 6n dinh nhiét, chit lam
phﬁng, chat chéng doéng cén, chit don, chét e ché léng can, chit hép thu tia cuc tim, chét
chéng oxy héa, mudi 1am kho, dong dung méi hitu co, chét tao 4m va céc chat trong tu,
va hdn hop ctia ching. Céc thanh phin nay c6 thé dugc dwa vao & bit ky giai doan nao
cta qua trinh san xuat ché pham chira nuéce hogc sau do.

T4c nhén tao lién két ngang bd sung tir bén ngoai tiy ¥ c6 thé dugce b sung vio ché
phém chira nugc clua sang ché nhim muc dich tao lién két ngang hodc sau khi séy. Téac
nhéan tao lién két ngang tir bén ngoai bao gdm polyisoxyanat, nhya amin nhu 1d nhya
melamin- va uré formaldehyt, polyaziridin, carbodimit, nhua epoxy va cac dung dich cta
mudi kim loai chuyén héda nhu 1a k&m hodc zinicori amoni carbonat.

Do d6, ché phim chira nuéc theo sang ché dic biét phit hop véi tmg dung trang tri
va bao ho, cu thé 1a dé phu cac chat nén gd.

Vi du thwe hién sang ché
Céc vi du sau ddy minh hoa sang ché ma khong gi6i han né.
Phuong phap kiém tra

Khéi lugng phan tir va su phan phdi khdi lugng phan tir duge xac dinh bang cach sir
dung sic ky loai trir kich thuéc theo ASTM D 3536 va ASTM D 3593.

Thiét bi loai trir kich thude dwgc st dung trong hé théng Alliance bao gdm bom, hé
théng 14y mAu tw dong va hé thong khir Heli (Degasys DG-1210 tir Uniflows), dugc trang
bi mot cdt PLgel S5um MIXED-C 600x7,5 mm va cdt bao vé PLgel 5 pm (50 x 7,5 mm —
phong thi nghiém polyme). Lo cdt (dung cu phan tich tach) 5 dugc cai dit ¢ 30°C.
Tetrahydrofuran (THF —Extra Dry, Biosolve 206347) + 2% axit axetic (Baker 6052) dugc
st dung lam dung mdi rtra giai & tbc do dong 1a 0,8 ml/phit. Cacbon disulfit (Backer)
dugc stir dung lam chét chi d4u. Hé sb khuc xa Waters 410 duoc st dung 1am dau do. Thé
tich tiém 1a 100 pl & ndng d6 14 1,5 mg/ml. Cac tiéu chuin polystyren (phong thi nghiém
polyme, Easical PS-1, 2010-0501 (khoang khéi lwong phan tir 580 g/mol — 8.500.000
g/mol) va Easical PS-2, 2010-0601 (khoang khdi lwong phan tir 580 g/mol — 400.000
g/mol) duogc st dung dé hiéu chuan sir dung da thuc béc ba. Phin mém duoc st dung dé
phan tich dit liéu 1a Empower (Waters).

Nhiét do tao mang ti thiéu (MFFT) dugc xé4c dinh theo ASTM D2354 - 10(2018)
bing cach st dung a Rhopoint MFFT-Bar 60 c6 khoang nhiét d6 tir 0°C dén 60°C. Cac
mang duoc sit dung c6 do day mang udt 1 25 micromét. MFT la nhiét do thdp nht ma &
d6 mang khéng cé vét nt.
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Kich thuéc hat duge xac dinh bing cach tin xa anh sadng dong s dung Malvern
Zetasizer mau Nano —S90. Chi s trung binh Z (hodc gia tri trung binh Z, hodc duong
kinh trung binh Z) dugc béo la kich thude hat. Puong kinh trung binh Z la duong kinh
thuy dong luc hoc trung binh va duge tinh theo ti€u chuin qudc t& vé tan xa 4nh sang
dong ISO13321.

X4c dinh pH duogc thue hién theo ISO 976.

Do nhét Brokfield dugc do bing may do do nhét Brokfield RVT & nhiét do 1a
23+1°C, theo ISO 2555-1974.

Buéc xac dinh dd nhét truot cao dugce thuc hién theo DIN 53019 phan 1.
Budce xac dinh ham lugng ran duoc thue hién theo ISO 3251: 2008 (E).

Budce xéc dinh chi s§ trong sudt ciia chit phan tan polyme; d9 trong cia chét phan
tan polyme dwoc xac dinh bang cich do d¢ trong sudt cua chit phan tan st dung may
quang phd LICO 200 (HACH LANGE). May quang phd LICO 200 do h¢ s6 truyén qua
clia cdc mAu ndm trong khoang 380 — 720 nm bing tmg dung cla anh sang tiéu chuén C
(dwoc x4c dinh trong tiéu chudn DIN 5033). Hé s6 truyén qua (T) 1a ti 18 Ilo ctia cudong
do anh sang 16 ra khoéi mau trén cuong do cia birc xa t6i (lo). Hé s6 truyén qua cé thé
duoc thé hién 1a gia tri trong subt dL = T*100 trong d6 dL = 100 14 trong va dL = 0 1a
duc. May quang phd sir dung cuvet mau tron 11 mm.

Thoi gian m& duge do nhu sau: 16p wét 125 pm duge &p dung véi may son 16t thanh
trén bidu dd kiém tra khd A3. Mang duoc chai qua ba 1an (trén cing phan) bén trai cua
biéu dd. Lin chai thtt hai duge thuc hién sau 5 phut, 1in thir ba sau 10 phat va tiép theo
sau mdi 2 phut. Thoi gian mé cua 16p thit hai dwoc do nhu sau: biéu @6 kiém tra A3 duge
sdy & nhiét do phong trong 4 gid sau Ung dung cua 16p thi nhit. Lép mang uét 125 um
thir hai dugc ap dung vGi may son 16t thanh va mang duoc chéi 3 1an (trén cing phén) &
bén trai ctia bidu dd. Lan tai tht hai dwoc thyc hién & 5 phut, 13n thi bas au 10 phut va
sau mdi 2 phit. Thoi gian mé 13 thoi gian ma tai d6 cac vét co khong san bing nita. Thoi
gian md& cua ca 16p thir nhét va thtr hai dugc béo trong vai phit.

Vi du didu ché 1. Chét phén téan acrylic én dinh oligome.
1.a. Téng hop oligome

Binh phén tmg 7 lit dugc nap véi 3089 g nude da khir khoang va 35,44 g ADEKA
REASOAP® SR 1025 (Adeka Corporation).Thanh phin phan tng dugc gia nhiét dén
80°C trong khi tao thanh mdi trudng khi nito trong binh phéan tmg. Mo6i truong khi nito
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dugc duy tri trong subt toan by qué trinh tring hop. Tién nhil twong duge diéu ché bing
cach hoa tan 99,21 g ADEKA REASOAP® SR 1020 trong 779,8 gnudc da khir khoang.
Thém vao hdn hop nay dudi didu kién khudy tron 1297 g metyl metacrylat, 231 g
diaxeton acrylamit, 164,5 g axit metacrylic, 294,7 g n-butyl metacrylat, 22,1 g n-octyl
mercaptan va 11,34 g 2-mercaptoetanol.

5% tién nhii twong nay dugc bb sung vio binh phan tng. Khi nhiét d6 dat t&i 80°C,
1,754g amino persunfat, dugc hoa tan trong 85,03 g nudc di khir khoang, duge bd sung
vao binh phan Gng. Nhiét do duoc ting dén 85°C va phan con lai cua tién nhil twong
dugce dinh lwong sau khoang thoi gian 60 phut. Cdc c6 mo chira tién nhii trong dugc ria
sach bang 177,2 g nuéc da khir khoang. Cbc c6 mo dung cho dung dich khoi mao duge
rira sach bang 42,51 g nudc. Hon hop nude cai duge gitta & 85°C trong 30 phit sau d6
124,8 g ammoniac (d0 manh25%) da hoa tan trong 255,3 g nudc duoc bd sung trong
khodng thoi gian 30 phut. pH cua dung dich 1a 8,2. Hon hop nudc cai dugce gitt & 85°C
trong 120 phut nita. Sau khoang thoi gian giit nhi¢t do nay, thanh phan phan tng dugc
lam mat xudng nhiét do phong. San pham dugc loc qua thi loc va duge bao quan trong bé
chira polyetylen. Bude phan tich cho thiy rang oligome c6 thé tao lién két ngang c6 khdi
lugng phan tir trung binh s6 12 7.026 g/mol va khdi lugng phan ti trung binh khéi 1a
16.493 g/mol.

1.b. Téng hop polyme 6n dinh oligome

Binh phan tng 7 lit dugc nap 4549 g dung dich oligome tir vi du 1.a. va dugc gia nhiét
dén 45°C dusi didu kién khudy tron dudi méi truong khi nito. Hén hop monome dugc
didu ché bao gdm 391,3 g metyl metacrylat, 933,3 g n-butyl acrylat, 20,71 g divinyl
benzen va 43,58 g styren. 50% hon hop ndy dugc bd sung vao binh phan tmg. Sau khi
tron trong 30 phit, 0,59 g tertiary-butyl hydroperoxit (dung dich chira nuge 70%) dugce
bd sung, tiép theo 1a 50% dung dich chira 0,0382 g sét(ID)sulfat heptahydrat, 0,0478 g
dinatri etylendiamin tetraaxetatdehydrat trong 58,16 g nuc da khir khoéng. Dung dich
chira 2,533 g Bruggolite® FF6M (san phdm ctia Briiggemann Chemical) trong 290,5 g
nuée da khir khoang duge didu ché va 43,95 g dung dich nay dugce bo dung vao binh
phan @ng. Hon hgp nude cai toa nhiét dén 54,9°C va duoc gitt & 55°C trong 45 phut. Sau
thsi gian duy tri nhiét do nay, binh phan img dugc 1im mét xuéng 50°C va phan con lai
ctia monome duoc bd sung. Hon hgp nude cai duoc gilt & 50°C trong 30 phit. Cdc c6 mo
chtra hdn hop monome dugc rira sach bing 316,4 g nuéc dd khir khoang va nude nay
duoc bd sung vao binh phin tng. 2,46 g tertiary-butyl hydroperoxit (dung dich chira
nuée 70%) va phan con lai cia dung dich st (IT) sulfat heptahydrat/dinatri etylendiamin
duge bd sung vao binh phén (ng tiép theo bing 43,95 g dung dich Bruggolite® FF6M.
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Hdn hop nudce ci téa nhiét dé 1am ting nhiét do dén 60°C. Sau 15 phut, phan con lai ciia
dung dich Bruggolite® FF6M dugc dinh lwgng vao trong binh phén tmg sau khoang thoi
gian 30 phit. Qua phéu bé sung, 64,63 g axit adipic dihydrazit duoc bd sung. Phéu dugc
rira sach bang 316,4 g nuéc dd khir khoang. Hon hop nuéc cai duge lam mat xubng dén
nhiét 46 mdi trudng xung quanh. B sung vio binh phan tng 21,31 g Proxel® AQ (mdt
chét diét khuin gbc 1,2-Benzisothiazolin-3 tir Lonza Chemical), tiép theo 14 rira sach
béng 21,78 g nude da khir khoang. Hon hop nuée céi duge loc qua thi loc va duge bao
quén trong bé chira phi hop. Chét phan tan c6 ham luong ran 1a 39,8%, pH la 8,1, do
nhét Brokfield 1a 527 mPa.s va kich thuéce hat 1a 49 nm. MFFT 1a 17°C.

Vi du didu ché 2. Chit phan tan acrylic 6n dinh oligome.
2.a. Tong hop oligome

Dung dich oligome dugc tong hop bing céach st dung quy trinh gidng nhu tir vi du l.a
nhung v6i ché phim monome bao gdm:

Béang 1
Monome % khéi lwong

Diaxeton acrylamit 11,5%

Metyl metacrylat 37,8%

Metacrylic axit 8,0%

n-Octyl mercaptan 1,1%

2-Mercapto etanol 0,5%

n-Butyl metacrylat 41,1%

Oligome c6 thé tao lién két ngang c6 Mn: 6.578 g/mol va Mw: 14.358 g/mol.
2.b. Téng hop polyme 6n dinh oligome.

Chét phén tan polyme dugc tong hop theo quy trinh cla vi du 1.b sir dung oligome
ciia vi du 2.a va c6 ché phim monome bao gdm:
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Bang 2
Monome % khéi luong
Alyl metacrylat 0,5%
Dimetylaminoetyl metacrylat 1,0%
Metyl metacrylat 31,1%
n-Butyl acrylat 67,4%

Ti 16 khéi lwong giita phén oligome va phan polyme trong chét phan tan 13 x4p xi
1/1.

Chét phan tan polyme 6n dinh oligome da phan tan c6 ham lugng rin 13 40,0%, pH
12 8,7, kich thudc hat 1a 96 nm va d6 nhét 1a 128 mPa.s.

Vi du diéu ché 3. Téng hop chit phan tan polyme MFFT cao nhya nhiét déo

Binh phéan ung 3 lit dugc nap 1.310 g nude da khir khoang, 6,01 g natri bicacbonat
va 30,48 g natri lauryl sulfat. Thanh phan phan tmg dugc gia nhiét dén 70°C trong khi tao
thanh mdi trudng khi nito trong binh phan Gmg. Mdi truong khi nito dugce suy tri xuyén
sudt toan b qua trinh tring hop.

Hdn hop monome duoc didu ché bang cach tron 1.164 g metyl metacrylat v6i 60,5 g
axit acrylic. Khi nhiét @6 dat 50°C, 5% hdon hgp monome dugc bd sung tiép theo bing
1,33 g natri persulfat dugc hoa tan trong 12 g nuée da khir khoang khi nhiét do 1a 70°C.
Rira sach phéu bd sung bing 12 g nudc di khir khoang. Sau khi két thuc phan tng téa
nhiét, binh phan tng dugc gia nhiét dén 85°C. Phin con lai ciia hdn hgp monome duge
dinh luong vao trong binh phan Gmg sau khoang thoi gian la 2 gio. Pong thoi dung dich
chira 2,65 g natri persulfat dugc dinh lugng trong khoang thoi gian 1a 2 gié va 15 phit.
Sau khi két thuc viée bd sung, cdc c6 mé chira hdn hgp monome duge rira sach bing 288
g nude da khur khoang. Céc ¢6 mo chira dung dich khoi mao dugc rira sach béng 20 g
nuée. Nude rira duge bd sung vao trong binh phan tmg va hdn hgp nude cai duge giit &
85°C trong 30 phit bd sung. Thanh phin ciia binh phan @mg duge 1dm mét xudng nhiét
d6 moi treong xung quanh va 6 g Proxel® AQ dugc bd sung. San pham dugc loc qua thi
loc 60 micromét. Chat phan tan thu dwgc c6 ham lugng ran 13 39,8%, pH 14 5,1, d6 nhét
Brokfield 1a 2,3 cPa.s va kich thudc hat 1a 67 nm. Khi ddc trong dia PE, chét phéan tan
khong hinh thanh mang.
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Vi du didu ché 4. Téng hop chét phan tén c6 kha ning tw tao lién két ngang Tg thép
theo bing sang ché chau Ausd EP 1 125 949. Vi du ndy theo vi du 2 tr EP 1 125 949 B1.

4.a. Diéu ché chét hoat dong bé mit phin tng.

Chét hoat dong bé mit phin tng duge st dung trong vi du sau duge didu ché nhu
sau. 392 g maleic anhydrit (chét lwong k¥ thuat) dugc trdn v6i 767,2 g n-dodécanol (duge
cung cp boi Aldrich). Hon hop duge gia nhiét dudi tng khi nito dén 80°C. Sau khoang
30 phut, hdn hop tré nén trong. Hon hop phéan tng cua phan tng téa nhiét nhe duoc dbra
dia va duoc 1am mat xudng dén nhiét d6 méi trudng xung quanh. Sau khi lam maét
nguyén lidu két tinh thu duoc c6 thé d& dang nghién thanh bot min. Chit hoat dong be
mit phan Gmg dugc sir dung ma khong can qua trinh tinh lgc nita.

4.b. Chét phén tan polymecd chét hoat dong bé mit phan tng.

Binh phén tmg thiy tinh hai 16p hai lit dugc lip dit c6 canh khudy hai ludi, binh
ngung va cira vao dé bd sung tién nhii trong monome, chét khoi mao, va cac chit phu trg
khac, dwoc nap 417 g nude da khir khoang, 22,5 g chét hoat dong bé mit phan tmg cla vi
du 4.a, 1,7 g natri hydro cacbonat, va 0,1 g dung dich ammoniac chira nuge 25%. Hén
hop niy dugoe gia nhiét dén 70°C duéi didu kién khudy tron.

Trong thoi gian do, hai hdn hop dugce didu ché trong hai thung chtra tach biét A va
B bang céach tron cac thanh phan dugc dua ra trong bang 3.
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Bang 3
Hon hop 1 Hbn hop 2
Thung chira A Thung chira B
Nude da khir khoang 134 122
Chét hoat dong bé mit phan tmg cua vi g .
dud.a
Natri hydro cacbonat 2 2
Ammoniac (dung dich chira nude 25%) 0,85 0,35
Diaxeton acrylamit 21
Butyl metacrylat 151
Butyl acrylat 285
Metyl metacrylat 28 168
Dimetyl aminoetyl metacrylat 13
Metacrylic axit 11
Trialylxyanurat 0,5 0,5

1,24 g hdn hop 1 dugc ldy tir thung chira A va duoc bd sung vao binh phan tng.
Sau khi tron trong 10 phit, dung dich chira 0,75 g natri persulfat trong 7 g nuéc da khu
khoang dugc bd sung vao binh phan (ng. Sau khi phdn ¢ng toa nhiét da ling xudng, viéc
bd sung monome dugc b4t dau sir dung quy trinh sau. Pong thoi cic thanh phin cua
thung chita B dwgc dinh lugng vao trong thiing chira A va céc thanh phan cua thung chtra
A dugc bom vao trong binh phan tng. Ti 1€ bd sung dugc kidm soat dé lam trong ca hai
thung chtra sau 90 phut Thung chira A duoc lap dit c6 canh khudy dé dam bao ring cc
thanh phan dwgc tron déu.
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DPdng thoi, d bd sung monome, dung dich chira 1 g natri persulfat trong 114 g nuéc
duoc dinh lwong vao trong binh phan tng. Khi bd sung monome, nhiét dd dugc cho phép
ting dén 85°C. Sau khi viéc bd sung dwgc hoan thanh, cac thanh phan phan tng dugc giit
& 85°C trong 30 phiit bb sung. Hon hgp nudce céi duge lam mat xubng 65°C va dung dich
chira 0,9 g tert-butyl hydroperoxit (dung dich chira nuéc 70%) trong 3 g nude di khir
khoang durge cip vao binh phan ing. Dung dich chira 0,4 g natri fomaldehyt sulfoxylat
trong 5g nudc da khir khoang duge dinh luong vao trong binh phan ung sau khoang thoi
gian 15 phut. Sau khi viéc bd sung dugc hoan thanh, hdn hop nudc cai duge gitt & 65°C
trong 30 phut nita. Dudi diéu kién khudy tron, 13 g axit adipic dihydrazit dugc hoa tan
vao trong cac thanh phan cla binh phan tng. Pé dam bao dung dich thich hop, budc
khudy tron va gia nhiét duge tiép tuc trong 30 phut nita. Hon hop nudce cai dugc 1am mat
xudng dén 30°C va cudi cing 2 g chét diét khuin c6 sin trén thi truong (Acticide™ AS,
cung cip bsi Thor Chemie) dugc b sung vao binh phan tmg va cac thanh phan duoc loc
qua tui loc Perlon 80 pum dé loai bo bit ky khéi dong tu nao.

Céc dic tinh cta cht phén tan polyme nay: ham luong rin 42,2%, pH 8,0, d6 nhét
43 cPa.s, MFFT < 5°C va kich thudc hat 1a 81 nm.

Vi du 5. Hdn hop pha tron cia chit phan tan 6n dinh oligome va chét phéan tan on
dinh khong oligome.

Hbn hop pha tron duge tao thanh bing cach nap truéc 4.513 g chit phén tan polyme
én dinh oligome cta vi du diéu ché 1 trong binh tron va tir tlr b sung 238 g chét phén tan
polyme theo vi du didu ché 3.

Hon hop pha tron cé cac dic tinh sau: ham lugng rén 40,2%, pH 8,0, d6 nhét
Brokfield 141 mPa.s, kich thuéc hat 59 nm va MFFT 18°C. D§ 4n dinh d6 nhét 13 ham
s6 cta thoi gian va nhiét d6 cia hdn hop pha trdn dugc so sanh v6i ham s6 ctia thoi gian
va nhiét d6 cia chit phan tan 6n dinh oligome ctia vi du didu ché 1 (vi du so sanh).
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Vi du so sanh Vidu 5

Chat phan tan polyme 6n dinh

oligome ctia vi du diéu che 1

D nhét Brokfield (mPa.s)

B9 nhét ban dau 527 141
Sau hai tuan & nhiét d6 phong 520 145
Sau 2 tudn & 40 °C 172 108
Sau 2 tuén & 6 °C 679 158

Tir bang 4 bén trén, rd rang 13 d6 6n dinh d6 nhét clia chat phan tan polyme tir vi du

5 12 tdt hon nhidu so véi do 6n dinh d6 nhét cta chat phan tan polyme theo vi du 1.

Lé&p phu trong duoc tao thanh bing céc chit phan tan polyme tir vi du diu ché 1 va

vi du 5 str dung cac thanh phé‘m sau:

Béang 5
Thanh phan Khdi lwong Chtrc néng
Chat két dinh tir vi du 1 .
100 Chat ket dinh
hoac 5
Nuéde 20 Dung mo61
Butyl diglycol 6 Déng dung mbi
R Chat khir bot tir BYK-Chemie

Byk™ 024 1

GmbH
Borchi®gel L75N/nuée ,
(1) 3,0 Chat lam d3c tir Borchers GmbH

25

25/41



43127

Sau ddy, bang 6 dua ra két qua dé danh gia 16p phu:

Béang 6
bic tinh L&p phu gdc chit két | Lép phu gbc chat két dinh
dinh tir vi du 1(so trvidu$s
sanh)
D6 nhét (6 rpm, mPa.s) 1200 900
D6 cliingKonig (sau khi sdy trong 16 h & 50 111s 119s
°C)
Do bong 20° - 60° (GU) 68-84 72-86
Do chong bim dinhban dau (d6 day mang 8 8
udt 150 pm)
D6 chéng nudc ban du (d6 day mang wot Truc tiép/sau thu hdi Truc tiép/sau thu hoi
150 pm) sau:
lh 4/5 4-5/5
2h 4/5 4-5/5
3h 3/5 4/5
4h 3/5 4/5
5h 3/5 4/5
6h 3/5 4/5
D bén hoa hoc 6h (sau khi thu hoi)
Nudc 5 5
Ruou (chira nuéc48%) 2 2
Ca phé 4 4
Ajax 2 3

Xép hang: D6 bén: 0= kém, 5 = tdt; Chéng bam dinh: 0 =kém, 10 = tot.
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Vi du 6. Hdn hop pha tron ctia chit phan tan én dinh oligome va chit phan tan 6n

dinh khong oligome.

Hon hop pha tron dugc tao thanh bang cach nap trude 4.500 g chét phén tan polyme
ctia vi du didu ché 2 trong binh tron va bd sung tir tir 238 g chét phéan tan polyme tir vi du
didu ché 4. Sau khi phéi tron, hon hop thu duge duge st dung cho chét phan tan polyme
tir vi du diéu ché 4 da dugc rira sach bing 60 g nude da khir khoang. Nudc rira ndy duge
bd sung vao hdn hgp pha tron.

HBn hop pha tron c6 céc dic tinh sau: ham lwong rdn 40,5, pH 8,4, d6 nhot
Brokfield 100 mPa.s, kich thude hat 112 nm va MFFT 5°C. Do 4n dinh d6 nhét 13 ham
s& cua thori gian va nhiét d ctia hdn hop pha tron dugc so sanh véi ham s6 cua thoi gian

43127

va nhiét do cta vi du diéu ché 2 (vi du so sanh).

Béang 7
Vi du Nhiét d6 Ban dau (¢.23 1 tuén 2 tuin
°C)

2 (so sénh) 23 °C 128 125 127
6 °C 143 150
40 °C 72 66

6 23 °C 100 99 93
6°C 96 102
40 °C 75 64

* tAt ca cac d6 nhot dugc do theo mPa.s — Truc chinh 62 toc d 50

Lép phit ¢6 mau duoc didu ché bing céc chét két dinh tir vi du diéu ché 2 va vi du 6.
B4t mau duge didu ché bang cach thanh phan sau:
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Béang 8

Thanh phan Khéi | Chirc ning
lugng

Nudce 55 Dung mbi
Tego“Disperse 12 Téc nhin phan tan tr Evonik Resource Efficiency
757TW GmbH
Byk® 024 5 Chat khtr bot tir BYK-Chemie GmbH
Kronos 2190 232 Titan dioxittrt KRONOS INTERNATIONAL, Inc.

Céc thanh phan dung cho bdt mau dwgc phén tan trén may khudy tc d cao cho dén
khi d6 min thu dugc < 10 pm. Nhiét do dugc gitt dudi 40°C. Lép phu c6 mau duge tao
thanh st dung cac thanh phan dugce liét ké trong bang 9 sau day:

28/41

Béng 9
Thanh phan So sanh (chat két Vidu6 Chtre ning
dinh cua vi du 2)
Chit két dinh 100 100 Chat két dinh
B6t mau 45,5 45,5
Nude 28 28 Dung moi
Dowanol“DPnB 3,0 3,0 DPdng dung mdi tir Dow Chemicals
Byk® 022 1,0 1,0 Chat khir bot tr BYK-Chemie
GmbH
DSX® 2000 5,0 Chét 1am dic tir BASF
Aquaflow™ NHS- 14,4 Chat lam dic tir Ashland Specialty
300 Chemical
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D6 nhét duge do cho hai loai son:

Bang 10
Vidu 2 (so sanh) Vidué6
D6 nhét ban dau (mPa.s) duge do & 23 °C
6 rpm 1300 1100
60 rpm 1200 950
Ti 1¢ 6 nhét (6 rpm/60 rpm) 1,08 1,16
DJ truot cao 10,000 s-1 (Poise) 2,6 2,4

D¢ nhét sau khi 130 héa trong 1 tudn & 40 °C (mPa.s duge do & 23 °C)

6 rpm
60 rpm

Ti 1€ d6 nhét (6 rpm/60 rpm)

1300 800
970 680
1,34 1,17

Tir bang 10 & trén, r rang 13 son gdc chit két dinh tir vi du 6 van giit duoc tinh chét
Iuu bién clia né (duge biéu thi bing ti 18 d nhét) 6t hon son gbe chit két dinh tir vi du

diéu cheé 2.

Kha ning duy tri ¢ bong cling duge tudn thi theo EN 927-6, st dung thiét b
UVCON duoc lép dat voi den UV-A 340 c6 phat xa cuc dai tai 340 nm (xem EN ISO

11507:2005, loai dén 2). Két qua thu duge nhu sau:
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Bang 11
EN 927-6 Do béng 60°
S6 giv chibu Vidu?2 Vidu 6
sing (so sanh)
0 68 68
168 68 68
336 68 68
672 66 66
839 56 65
1118 54 62

Tur bang 11 rd rang nhan thdy son dugc tao thanh bing chit két dinh tr vi du 6 ¢
kha niing duy tri do bong t6t hon & gbe 60° so véi son duoge didu ché bang chat két dinh
tr vi du 2.

Vi du 7. Chit phan tén acrylic én dinh oligome va hdn hop pha tron chira cht phan
tan 6n dinh khong polyme.

Chit phan tan polyme duogc tdng hop theo quy trinh cta vi du 1.b st dung oligome
v6i ché phdm monome duoc dua ra trong bang 12 sau.
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Bang 12
Monome % khoi lugng
Diaxeton acrylamit 8,87%
Metyl metacrylat 65,51%
Axitmetacrylic 9,77%
n-Octyl mercaptan 1,36%
2-Mercapto etanol 0,70%
n-Butyl metacrylat 13,79%
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Oligome c6 khéi luwgng phan tir nhu sau: Mn = 5.668 g/mol va Mw = 11.737 g/mol.

Véi sy c6 mit ciia oligome dwgc hoa tan bing cach bd sung amoniac chira nude
25% dén pH 7,8, hdn hop monome 15i (I6i 1) dwoc tring hop, tiép theo 14 hdn hop
monome (161 2):

Bang 13

L5i 1: hdn hop monome nhu sau:

Monome % khdi lwong
Divinylbenzen 2,95%
Styren 6,14%
Metyl metacrylat 56,39%
n-Butyl acrylat 34,52%

L&i 2: 100% n-Butyl acrylat
Téng khdi lwong ctia cac monome ciu thanh 15i 1 13 814,00 g.
L3i 2 1a homo-polyme ctia n-butyl acrylat & khéi lwong téng 14 812,00 g.

Oligome c4u thanh 49% (1.544,80 g) khdi lwong kho polyme cudi. Téng chit rin
ctia 161 1 + 161 2 12 51% tbng khdi lugng khd (3.170,80 g).

Cho vao binh phan tng, 60 g axit adipic dihydrazit va 24,8 g Proxel® AQ dugc bd
sung dudi diéu kién khudy tron. Sau d6, 431,00 g chit phan tan tir vi du didu ché 3 duoc
bd sung, sau d6 duoc sira sach biang 60 g nude d khir khoang.

Chét phén tan cudi dugc loc qua sang 60 um va dugc bao quan trong thing chira
polyetylen.

Chét phan tan chira nudc thu duge c¢6 ham luong rén 13 39,2%, pH 1a 7,8, kich
thudce hat 1a 62 nm, do trong sudt 1a 52,7 va d6 nhét 1a 123 mPa.s. Nhiét do tao mang tbi
thiéu 13 28°C.

31

31/41



43127

Vi du 8 (so sanh).

Thi nghiém 7 duoc Lip lai nhung khéng bd sung chit phan tan polyme tir vi du diéu
ché 3. Chat phén tan nay c6 ham lwong rén 14 40,10%, pH 1a 7,80, do trong sudt 1a
66,4%, @6 nhot Brokfield 14 190 mPa.s, kich thudc hat 1a 55 nm va MFFT 1a 14°C.

So sanh d6 6n dinh d6 nhét cia céc vi du 7 va 8.

Chat phéan tan ctia vi du so sanh 8 duoc diéu chinh dén d9 nhét gidng nhu chét phan
tan ctia vi du 7 sir dung nudc d khir khoang. Chét phéan tan duoc 10 héa & 6°C va 23°C.
Sau khi cho mAu tré vé nhiét 6 moi trudong xung quanh, d§ nhét duge do. Trong bang 14
dudi day, su chénh léch vé d nhdt 13 ham sé theo thoi gian dwgc dua ra.
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Béang 14.
Su chénh léch d nhét (mPa.s)

Thoi gian ldo 6°C 23°C
hoa Vidu7 Vi du 8 (so sanh) Vidu7 Vi du 8 (so sanh)
Bit dau 0 0 0 0
3 ngay 5 13 ; -8 13
1 tuan 7 30 -7 18
2 tuan 2 30 -7 13
4 tuan 14 40 -7 9
8 tuan 18 42 1 19

Tir bang 14 & trén c6 thé thy rd ring chat phan tan theo sdng ché c6 d¢ on dinh d6
nhét duge cai thién nhidu & ca nhiét do the‘ip va nhiét d6 mdi trudng xung quanh.

Vi du 9. Didu ché chét phan tan vinyl cao phén tir chira nu6e duoc 6n dinh béi chat
hoat dong bé mit.

Trong binh phan tng tring hop nhii twong, tién nhil trong duoc tao thanh nhw sau:

454 g nuée va 5 g chat hoat dong bé mat c6 thé tring hop anion (ADEKA REASOAP®

SR-1025, dugc cung cip bdi Adeka) duge bd sung va duoc gia nhiét dén 70°C. Trong bé
32
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cp liéu, hon hop chtra 117 g nude, 22,8 g chit hoat dong bé& mit ¢ thé trung hop anion
ADEKA REASOAP®S-1025 va 0,30 g natri lauryl sulfat duoc tron trong 5 phut. Tién
nhil tuong monome dugc diéu ché bang cach bd sung cac nguyén liéu thd nhu sau trong
bé cip lidu: 109,5 g metyl metacrylat, 24,2 g VISIOMER® ETMA (Etyltriglycol
metacrylat duge cung cip boi Evonik), 24,2 g axit metacrylic, 145,7 g n-butyl metacrylat,
3,56 g octyl mercaptan va 1,75 g 2-mercapto etanol. Nhii héa nguyén liéu cip vao cho
dén khi thu duge tién nhil twong én dinh.

B sung 5% khdi lwong tién nhil twong vao binh phan trng. Gia nhiét binh phan tng
dén 80°C. B4 sung dung dich chira 6,3 g nude va 0,30 g amoniac persulfat vao binh phan
tng va cho trong 5 phut. Gia nhiét binh phan tng dén 85°C, bit ddu cip monome d3 nhil
héa trude tir bé cdp lidu va dung dich ban ddu chira 15,2 g nudc va 0,75 g amoniac
persulfat theo cach riéng biét. Nhiét do phan tmg 1a 85 + 2°C. Cip monome theo lidu
lwong mét 60 phat. Cdp nguyén lidu luc dau trong 70 phut. Cac bude két thuc tiép theo
dugc thyc hién: rira sach bé cép liéu bang 21,0 g nudc va bé luc diu bing 6,7 g nudc.
Duy tri nhiét d6 trong 60 phut nita sau khi viéc cdp liéu dugc hoan thanh. Lam mat hén
hop nuée cai xubng 65°C, bd sung bun chira 4,0 g nude va 0,75 g butyl hydroperoxit
(cho dung dich 70% khéi lwong trong nude vao binh phén ung va dinh lugng dung dich
chira 16,0 g nu6e va 0,35 g natri fomandehyt sulfat sau khoang thoi gian 15 phut. Giir
nhiét do trong 30 phut nita. Lam mat xudng 25°C. G 25°C, bd sung dung dich chira 3,1 g
Proxel® AQ trong 4,0 g nudc, rira sach bang 4,0 g nuée va bd sung dung dich chira 1,65 g
dung dich amoniac 25% khdi lwong trong 4,0 g nu6e. Rira sach bing 4,0 g nudce. Polyme
phén tan vinyl cao phan tir chira nudc cb ca chirc ning etylen oxit va axit carboxylic thu
duoc véi cac théng sb k§ thuit sau: ham luong rén = 32%; pH = 7.5, bui < 100 ppm;
monome du < 100 ppm. Kich thuéc hat = 122 nm. Khéi lwong phén tir dwge xdc dinh
bang sic ky tham thau gel sir dung THF c6 2% axit axetic 1a chét rira giai: Mn = 5.000 va
Mw = 13.200.

Vi dy 10. Hon hop pha tron ctia chit phan tan 6n dinh oligome va chét phén tan
polyme khong on dinh oligome.

B sung va tron déu 300 phin chét phan tan tir vi du 9 vao 700 phan chit phan tan
chirc carbonyl ctia vi du 1. Hon hop pha tron thu dwgc cdu thanh tir 25% chit rén tir
polyme tir vi du 9 va 75% chét ran tir polyme tir vi du 1. Haim lwong rén ciia chit phan
tan do do6 thu dugc 1a 37,4%, pH 1a 7,75, kich thudc hat (gia tri trung binh Z) 1a 114 nm
va do nhét Brokfield 1a 32 mPa.s dugc do theo ASTM D2196.

Vi du 11. Hon hop pha trén ciia chat phan tan 6n dinh oligome va chit phan tin
polyme khong 6n dinh oligome.
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B sung va tron déu 300 phin chit phén tan tir vi du 9 vao 700 phan chét phén tan
chirc carbonyl cua vi du 8. Hon hop pha tron thu duoc duge cdu thanh tir 25% chit rén
polyme thi nhat va 75% chit rén polyme tht hai.

Vi du 12. Hon hop pha trén ctia chat phén tan dn dinh oligome va hai cht phan tan
6n dinh khéng oligome.

B6 sung 5 phan chét phan tan tr vi du 3 vao 95 phan hdn hop pha tron chét phén tan
cua vi du 10.

Vi du 13. Hon hop pha tron ciia chét phéan tan én dinh oligome va hai chat phén tan
6n dinh khéng oligome.

B sung 5 phan chét phan tan tir vi du 3 vao 100 phan hén hop pha tron chét phéan
tan cua vi du 11.

Cac vidu 14 va 17 (so sanh) va céc vi du 15, 16, 18, 19 va 21 (theo sang ché). Cong
thirc son tring.

Cong thire son tring duoc didu ché nhu sau.

Base nghién dugc diéu ché bang cach tron cac thanh phan sau:
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Bang 15.
Thanh phan Khéi lwong Chtre néng Nha cung cép
Nude 42,2 Dung moi
Propylen glycol 10 Poéng dung moi
Disperbyk® 190 11,4 H5b tro phan tan BYK Chemie
Byk® 024 4,1 Chét chéng tao bot BYK Chemie
Kronos® 2190 189 Titan Dioxit Kronos
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Hdn hop nay dugc phan tan trén bd khqu tdc do cao cho dén khi dd min thu dugce <
10 pm. Khi phan tén, nhiét d6 khong dugc phép tang qua 40°C. Vi base nghién nay, son
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trang c6 ndng d¢ thé tich bt mau (PVC) 1a 17,6 dugc tao thanh theo bang 16 duéi ddy.
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Bang 16

Vidu 14 so |15 16 17 so |18 19 20 21
sanh séanh

Chét phan tan tir vi du 1 89,5 - - - - - . -
Chét phan tantirvidy 10 | - 95,5 |- - - - - -
Chat phan tan tir vi du 5 - - 89,5 |- 89,5 - - -
Chét phan tan tir vi du 8 - - - 89,5 - - - -
Chét phan tan tir vi dy 7 - - - - - 895 |- -
Chit phan tantrvidu 12 | - - - - - - 95,5 .
Chét phan tan tirvidu 13 | - - - - - - - 95,5
Co s& nha may 385 385 385 [385 385 [385 |385 |385
Dowanol® DPM* 4 4 4 4 4 4 4 4
Byk® 024+ 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5 1,5
Nude 18 11,8 |11,8 |11,8 [11,8 [11.8 |68 6,8
Rheovis® PE 1320 NC*** | 3,0 5.2 3,4 3,6 3,2 3,0 4,5 4,1
Borchi® Gel L 75 N¥##+ /
e (1:1) 1,2 1,2 0,8 0,7 0,7 0,5 1,3 1,2

* Pong dung méi dugce cung cap bdi DowDupont.

** dugc cung cip boi BykChemie (Altana Group), 12 hdn hop ciia polysiloxan pha
bot va chat ran khong bat nuée trong polyglycol.

*#% dqwroc cung cdp boi BASF, 1a dung dich polyete trong nudc/butyDiglycol. Pugc

str dung nhw mot chat didu chinh lru bién Newton cho céc 16p phu chira nuée.

**#% dquoc cung cap bai Borchers. Uretan etoxylat bién tinh bing cach hut nuéc

(HEUR)
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Bang 17. Két qua danh gia son.
Vidy | Vidy | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu | Vidu
bic tinh 14so0 | 15 16 17 so 18 19 20 21 22 23
sanh sanh
Do nhét
Brokfield
6-60 2000 | 2000 | 2400 | 2600 1800 | 2400 1700 1800 | 2500 | 2500
vong/phut 1940 1960 | 2320 | 2540 1670 | 2320 1660 1760 | 2260 | 2400
(mPa.s, 23
OC)*
DO nhét truot
cao (Poise, @
10,000 s-1, 2,5 2,8 2,5 3,1 2,6 3,2 2,3 2,4 3,0 2,8
hinh nén &
tém)
Thoi gian m&
16p thir nhat
16 18 18 16 16 16 18 18 18 20
22 °C, 53%
RH (phtt)
b¢ day 16p
. 30 35 25 25 25 25 25 25 25 25
sdy (pm)
Thoi gian mé
16p thir hai 10 14 16 10 16 12 14 16 14 20
(phit)
bo day 16p
. 68 65 55 75 60 70 65 70 75 70
sdy (pm)
Do chénh
1€ch thoi gian 6 4 2 6 0 4 4 2 4 0
m¢ (phut)

* Truc chinh 62 tc d6 50 vong/phit & 23°C.
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Nhu ¢6 thé thay r& tir bang 17, son tir cac vi du theo séng ché c6 thoi gian mé duoc
c4i thién nhiéu it nhat 13 18 phut duoc so sanh véi son tir cac vi du so sanh. Hon nita, sy
chénh 1éch giita thoi gian mé ctia 16p thir nhét va 16p thit hai khong cao hon 4 phit.
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YEU CAU BAO HO
1. Ché phim polyme vinyl chira nuée c6 thé tao lién két ngang bao gdm:

a) tir 70 dén 97,5% khdi lugng chit phan tan én dinh oligome c6 thé tao lién két
ngang PD1 ciia polyme vinyl P1, PD1 bao gdm, trén khéi lugng polyme cia chat phan
tan polyme vinyl PD1:

i) tir 20 dén 60% khdi lwong chit rin polyme trong PD1 ctia oligome c6 thé
tao 1ién két ngang c6 thé hoa tan trong nuéc hodc c6 thé phan tan trong nuée OL thu
duoc bing cach tring hop nhii trong hn hop monome bao gom:

)it nhét mot monome chwa bdo hoa v& mit etylen chure axit M1,

2) it nhdt m6t monome chua bio hoa vé mit etylen M2 ¢é chirc ning tao
lién két ngang khi hinh thanh mang, khac M1,

3) it nhit mot monome chua béo hoa vé mit etylen M3 khac M1 va M2,

4) tuy chon, mot hodc nhidu monome chua b3o hoa vé& mit etylen da
chirc M4 dé tao lién két ngang trude,

trong dé oligome OL c6 khdi lwong phan tir trung binh sd tir 500 dén
50.000 g/mol, va gié tri axit it nhat 1 50 mg KOH/g, va

ii) tir 40 dén 80% khéi lwong trén chit rin polyme trong PD1 cua it nhit mot
polyme vinyl khdi lwgng phan tir cao P1 duge diéu ché cach trung hop nhii twong,
¢6 oligome vinyl c6 thé tao lién két ngang c6 thé hoa tan trong nudc hoic c6 thé
phan tan trong nuée OL, hdn hop monome bao gdm:

1) tiy chon it nhit mot monome chua bio hoa vé mit etylen chirc axit
M1,
2) tuy chon mdt hoac nhiéu monome chwa bdo hoa v& mit etylen M2’ ¢6

chirc ning tao lién két ngang khi hinh thanh mang, khac M1,

3) it nhit mot monome chua bdo hoa vé mit etylen M3 khac M1° va
M2’, va

4) tiy chon, mét hodc nhiéu monome chua bdo hoa vé mit etylen da
chire M4 dé tao lién két ngang trudc,

trong d6 khéi lugng phan tir trung binh s6 cua vinyl polyme P1 cao hon
60.000 g/mol, va
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trong d6 tong cua i) va ii) 1a 100% khéi lwong,

b) tir 2 dén 29,5% khéi lugng ciia it nhit mot chit phan tan 6n dinh khong oligome
PD2 cua polyme vinyl P2, PD2 thu dugc bing cach tring hop nhii twong hdn hop
monome bao gom:

1)it nhit mdt monome chua bdo hoa vé mit etylen chure axit M1,

2) tity chon mét hodc nhiéu monome chua bdo hoa vé mit etylen M2”’ ¢6 chirc
nang tao lién két ngang khi hinh thanh mang, khac M1°*,

3) it nh4t mdt monome chwa bdo hoa v& mit etylen M3’’ khac M1°* va M2”,
va

4) tuy chon, mot hodc nhidu monome chua bdo hoa vé mit etylen da chirc
M4’ dé tao lién két ngang truéc,

5) tuy chon, cé chit hoat dong bé mit khong thé tao lién két ngang, khong
chira oligome thong thuong, tiry chon chét hoat dong bé mit ¢6 thé dong tring hop,

trong d6 polyme vinyl P2 c6 gia tri axit duéi 50 mg KOH/g,

¢) tr 0,5 dén 28% khéi lugng cla it nhat mot lién két ngang X phan Gmg véi céc
nhém chirc cia monome M2 ctiia OL va phan tGng tuy chon véi cdc nhém chirc cua céac
monome M2’ ciia P1 va/hodac M2’ cua P2,

trén tong khdi lwong ciia a), b) va c), trong do6 téng khéi lugng cia a), b) va ¢) 1a
100% khdi lrgng ché phidm polyme vinyl chita nuge co thé tao lién két ngang,

trong d6 khdi lugng phan tir trung binh s6 dugc xac dinh theo ASTM D3536 va
ASTM D3593.

2. Ché phim theo diém 1, trong d6 oligome OL ¢6 ngudn gdc tir hé monome bao
gém 1 — 45% khdi lugng cac monome M1, 0,5 — 20% khéi lrgng cac monome tao lién
két ngang M2, va 98,5 — 50% khdi lugng cdc monome M3.

3. Ché phim theo diém 1 hoic 2, trong d6 polyme vinyl P1 ¢6 ngudn gdc tir hé
monome bao gf”)m 0 — 5% khéi lwgng monome M1°, 0 — 10% khéi lwgng monome tao
lién két ngang M2’, 80 — 100% khéi luong monome M3, va 0 — 5% khéi lugng monome
M4’.
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4. Ché phdm theo diém 1 hodc 2, trong d6 chat phan tin 6n dinh oligome c6 thé tao
lién két ngang PD1 cua polyme vinyl P1 bao gdm polyme vinyl khéi luong phéan tir cao
P1A va polyme vinyl khéi lwrong phan tit cao P1B khéc polyme P1A.

5. Ché phim theo diém 4, trong d6 polyme vinyl P1A ¢6 Tg khic Tg ctia polyme
vinyl P1B it nhit 40°C.

6 Ché phdm theo diém 4, trong d6 polyme vinyl P1A c6 ngudn gdc tir hé monome
bao gom 0 — 5% khéi lugng monome M1°, 0 — 10% khéi lwgng monome tao lién két
ngang M2’, 80 — 100% khdi lwong monome khong tao lién két ngang, khéng chira chirc
axit M3’ khac M1’ va M2’, va 0 — 5% khdi lugng monome M4’, va polyme P1B ¢
ngudn gdc tir hé monome bao gdm it hon 1% khéi lwong monome M1°, it hon 1% khéi
luong monome M2”, va 98 — 100% khéi Ivgng monome M3, va 0% khéi lugng monome
M4’

7. Ché phim theo diém 1 hodc 2, trong d6 polyme vinyl P2 chira nhiu hon 2,5%
khéi lugng monome M2”’, c6 nhiét d6 chuyén héa thiy tinh Tg gifta -35°C va 75°C, kich
thudc hat lorn nhét 1a 100 nm (gid tri trung binh Z theo ISO13321), khdi lwong phén ti
trung binh s it nhat 13 100.000 g/mol, duge xac dinh theo ASTM D3536 va ASTM
D3593, va MFFT duéi 10°C, duge xac dinh theo ASTM D2354-10.

8. Ché pham theo diém 1 hodc 2, trong d6 polyme vinyl P2 c6 nhiét d6 chuyén héa
thity tinh it nhét 13 80°C, kich thudc hat 16n nhét 13 100 nm (gia tri trung binh Z theo
ISO13321), khdi hwong phén tir trung binh sd it nhit 13 100.000 g/mol, dugc x4c dinh
theo ASTM D 3536 and ASTM D 3593, va khong hinh thanh mang & nhiét d6 moi
treong xung quanh.

9. Ché phim theo diém 1 hofc 2, trong d6 polyme vinyl P2 ¢6 nhiét db chuyén hoéa
thuy tinh gita 0 va 100°C, kich thuéc hat gura 100 va 200 nm (gia trj trung binh theo
ISO13321), khéi lugng phén tir trung binh s6 14 4.000 dn 50.000 g/mol duge xac dinh
theo ASTM D 3536 and ASTM D 3593, va chira 6 dén 10% khdi lwrong monome M2,

10. Ché pham theo diém 1 hodc 2, trong d6 monome chirc axit M1, M1° va M1,
mdi monome duoc chon doc 1ap tir nhém gdm axit acrylic va axit metacrylic, va hdn hop
cua ching.

11. Ché phim theo diém 1 hodc 2, trong d6 monome M2, M2’ va M2’’, mdi
monome dugc chon ddc 1dp tir axetoaxetoxyetyl metacrylat va diaxeton acrylamit, va hén
hop cla chung.
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12. Ché phim theo diém 1 hodc 2, trong d6 monome M3, M3’ va M3”’, mbi
monome dugc chon ddc 14p tir monome vinyl va este clia axit acrylic va axit metacrylic
¢6 cong thitc CH,=CR1-C(O)OR?2 trong d6 R1 1a H hodc metyl va R2 duoc thé thy y C1
dén C20 alkyl, xycloalkyl, aryl hoic (alkyl)aryl; va hdn hgp ctia ching.

13. Ché phérn theo diém 1 hoic 2, trong d6 lién Kkét ngang X dugce chon tir diamin,
polyamin, dihydrazit va polyhydrazit, va hdn hop cta chung.

14. Ché phdm phu chira nudc bao gdém it nhat mét ché phim chira nude theo mot
trong c4c diém tir diém 1 dén 13 va it nhat mot hodic nhidu thanh phén thong thuong dwgc
chon tir chit mau, thudc nhudém, chét nhii hoa, chit hoat dong bé mit, chit 1am déo, chit
lam d3c, chét 6n dinh nhiét, chit 1am phfmg, chét chéng dong cén, chét don, chét tc ché
ling cin, chét hip thu tia cwc tim, chit chdng oxy héa, mudi 1am kho, ddng dung méi hitu
co, chit tao 4m va cac chét trong tu, va hn hop clia chiing.
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