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Linh vire ky thuat dwoc dé cap
Sang ché lién quan dén polyme (pe) flopolyete (PFPE) méi, quy trinh san
xuét va sir dung ching véi vai trd 13 chit phu giatrong cac phé pham phu.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Man hinh phing 13 cong nghé nhin dién tir dugce st dung dé cho phép nguoi
dung xem ndi dung (hinh 4nh tinh, hinh dnh ddng, van ban va tai liéu hinh anh néi
chung) trong nhiéu loai thiét bi dién tir giai tri, tiéu ding, may tinh c4 nhan va thiét
bi di dong, va nhiéu loai thiét bi y khoa, giao thong van tai va cong nghiép.

Trong nhitng nim qua, mdt sb thiét bi str dung man hinh phéng, chéng han
nhu mdy tinh bang, dién thoai thong minh va may tinh xach tay, st dung man hinh
cam ting, cho phép ngudi ding chon cic biéu twong trén man hinh hodc kich hoat
c4c hanh dong (vi du nhu phat vided k§ thuat s8) bing cach cham vao man hinh.

Man hinh cam Ung la thiét bi du vao va diu ra thudong dugc dit trén cung bd
hién thi hinh anh dién tir ctia hé théng xir 1y thong tin, cho phép ngudi dung tuong
tac truc tiép v6i nhitng gi duge hién thi. Man hinh cam tng phé bién & cac thiét bi
nhu bang didu khién trd choi, may tinh c4 nhin, may tinh bang, may bau cir dién ti,
hé théng diém ban va dién thoai thong minh. Chiing ciing dugc gén vao may tinh
hodc vao mang véi vai trod 13 ddu cudi. Ching cling déng vai trd ndi bat trong thiét
ké cta cac ung dung k¥ thuat s§ nhu thiét bi tro Iy c4 nhan k¥ thuat sb (personal
digital assistant, PDA) va may doc dién tir. Bf?mg cach sit dung man hinh cam Ung,
ngudi ding c6 thé dua ra diu vao hodc diéu khién hé théng xir Iy thong tin bing
cach cham vao man hinh véi cdy bat dac bi€t (man hinh cam ng dién trd) va/hodc
mdt hodc nhidu ngén tay (man hinh cam tGng dién dung).

V61 muc dich bdo vé 16p ngoai cia cac bd hién thi nay, 16p vé boc thudong
dugc st dung véi vai trd bao vé chéng tic dong. Polycacbonat d 1a vat liéu diu tién

dugc chon vi gia thanh thdp va d& san xuit. Tuy nhién, thay tinh bao phu mong
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duge ting cing bang phuong phip héa hoc duge phat hién 1a tao ra d cing cao
hon trong khi gidm yéu ciu vé dd day tong thé.

Gan day, khi thiét bi di dong tré nén mong hon, 16p vo boc bang chét déo da
duoc d& xuét trén thi truong. Tuong tw v6i 16p vo boc bang thity tinh, 16p boc bang
chét déo méi duge dé xuit can phéi c6 do bén cao dé bao vé thiét bi chéng hao mon
hang ngay trong khi phai mong hon, nhe hon va hai hoa vé thAm m§. Ngoai ra, vé6i
muc dich cai thién kha néng chéng xudc va mai mon, 16p phu trong subt dugc tao ra
trén bé mit 16p v6 boc chét déo nay.

Céc hop chét va ché phdm polyme c6 kha ning tao ra mang trong sudt trén
nén da duoc boc 16 trong cac giai phap da biét.

Ngoai nhitng gidi phap khac, EP 1411073 (Daikin Industries, Ltd.) boc 1o
chit bién dbi bé mit chura peflopolyete, 13 cht tao thanh mang dbng nhat, cu thé 1a
mang trong sudt trén bé mit nén. Hop chit chira PFPE c¢6 nbi d6i cacbon-cacbon va
cpl thé thu duoc bing cach cho (A) triisoxyanat dugc diéu ché bang céch trime hoa
diisoxyanat phan ing véi (B) céc hop chét chira hydro hoat dong thé hién két hop
cta it nhit hai hop chit nhu vy va bao gém (B-1) peflopolyete c6 mdt hydro hoat
dong va (B-2) monome c6 hydro hoat dong va néi d6i cacbon-cacbon. Cu thé hon 14
thanh phan (B) bao gdm: (B-1) peflopolyete c6 mot hydro hoat dong, tic 13,
peflopolyete don chirc duogc thé hién boi cong thirc:

k|:qc F2)a{OCF2CF CF2)-O(CF2C Fz),_—(OTFCF2)¢-(0CF2)e-(OCF2CF2)r(OCFQCF—‘;C F2) g - OCF(CF2)ACHZ0H
CF3 _

trong d6 Y va Z 1a nguyén tr flo hodc nhém triflometyl; (B-2) la monome
c6 hydro hoat dong va nbi doi cacbon-cacbon, va (B-3) tity chon 1a hop chét ¢
nguyén t hydro hoat dong, vi du nhém hydroxyl hoat dong. Tai li€u patent nay boc
16 hdn hop cua hop chit chira peflopolyete co thé bao gdm: phén tir hop chét chira
peflopolyete khong lién két voi thanh phin (B-1), phan t& hop chit chua
peflopolyete lién két v6i mot phan tir cla thanh phén (B-1), vd/hosc phan tir hop
chit chira peflopolyete lién két v6i hai phan tt ctia thanh phén (B-1).

EP 1995260 (Daikin Industries, Ltd.) boc 16 ché phdm c6 thé dong rin bing
tia ning luong cao chira cac thanh phan nhu sau: (A) 100 phan khéi lwong 12 acrylat

da chitc; (B) 1-30 phan khdi lwong 14 siloxan hitu co c6 lién két chua bdo hoa béo;
2
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(C) 1-100 phan khéi luogng 13 oxit silic dang keo; (D) 0,2-20 phan khéi lugng 14 hop
chét flo c6 lién két chura bio hoa béo.

WO 2009/069974 (LG CHEM., Ltd.) bdc 16 ché phim phit bao gdm chét két
dinh chra nhém chirc ¢6 thé dong rin bang tia cuc tim, hop chét flo chtra nhém
chttc ¢6 thd déng rin bing tia cyc tim, chit khoi mio quang héa, va hat ¢& nano.

WO 2017/108901 (Solvay Specialty Polymers Italy S.p.A.) boc 10 phuong
phép tao ra 16p phu trong sudt trén it nhat mot bé mat cia nén duge chon tir chét
déo, kim loai hodc thuy tinh; phwong phép bao gdm cong doan cho it nhit mot bé
mit ctia nén tiép xuc véi ché phdm bao gbm it nhat mot polyme (pe)flopolyete bao
gdm it nhat mot mach (pe)flopolyoxyalkylen c6 hai d4u mach, trong d6 it nhat mot
ddu mach bao gdm it nhit mot ban phan chua bio hoa va it nhit mot thanh phan c6
thé dong rén bang tia cuc tim; va cong doan déng ran ché phim d6.

Tuy nhién, khong tai liéu nao trong s§ cac don sang ché trén dy dwara goiy
hodc d& xuét dé bién ddi thém ciu tao héa hoc clia polyme chira PFPE, v6i ky vong
14 cai thién d0 tan cta ching trong cac dung mdi dac biét nhu axeton, etyl axetat va
metyletylxeton.

Bén chét ky thuit ciia sing ché

Mic du céc polyme dugc md ta trong EP 1411073 néu trén dugc cho 1a tan
trong mot s6 dung mdi hitu co, tinh tan kém hodc khong tan cia ching trong céc
dung mdi nhu axeton, etyl axetat va metyletylxeton, van giéi han viéc st dung
chiing v6i vai trd chit phu gia trong céc ché phdm dé tao 16p phu trong sudt trén bé
mit nén chét déo.

Ngoai ra, van ¢6 nhu cdu cung cAp céc polyme (pe)flopolyete hoa tan chira
mach (pe)flo héa dai va c6 trong lugng phan tir 16n.

Ngudi ndp don da dbi mit voi vAn dé cung cip cac polyme (pe)flopolyete
mdi, tan trong dung mdi thuong duoc st dung @& san xuét ché pham dé tao 16p phu
trong subt, cu thé 1a axeton, etyl axetat va metyletylxeton, va khong anh huong dén
céc tinh chit trong subt ctia 16p phii cubi clng.

Do d6, theo khia canh thir nhét, sang ché d& xuit d&én polyme (pe)flopolyete
[polyme (P)] bao gém it nhat mdt mach (pe)flopolyoxyalkylen [mach (Rpf)] c6 hai
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dAu mach, trong d6 it nhat mot trong cic d4u mach mang it nhat mdt nhém c6 cong
thirc -B-(E)t, trong do: t 1 s6 nguyén biang hodc 16n hon 2, wu tién hon 1a tir 2 dén

5, wu tién hon niva 1a tir 2 dén 3; B 12 nhém c¢6 cdng thirc (B-1):

o}
s—LH
|
R5
|
0s_ _N_ _O
: baIn d
}LN’m N N—R2+N § (B1)
N [ H
* R3 R4

trong d6 R1, R2 va RS, giéng hodc khéac nhau, 12 nhém béo mach théng hodc
mach vong bao gém 6 nguyén tir cacbon, dugc thé tuy chon véi mot hodc nhiéu
nhém alkyl mach thing hodc mach nhénh c6 tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon, hoic
nhém thom c¢6 6 thanh phén, duge thé thy chon véi mot hodc nhiéu nhém alkyl
mach thing hoic mach nhanh c¢6 tr 1 dén 3 nguyén t cacbon,
R3 va R4 mdi nhém 1a nguyén ti hydro hodc cung nhau tao thanh nhém c6 cong
thitc -C(=0)-, n 12 s nguyén tir 1 dén 4, wu tién hon 1a tir 1 dén 2, biéu tugng (*)
chi lién két v6i mach (Rpf), va mbi bidu tugng (§) chi lién két v6i ban phén E; va

Ban phan E ¢6 cong thic (E-I):

(E-I) -[OCH(CHj3)CH,],-Ry, trong do:

z 12 sb nguyén tir 1 d&én 15, (RU) 14 ban phén chua bio hoa.

Theo khia canh tht hai, sang ché dé xuét quy trinh tbng hop polyme (P) nhu
dinh nghia trén ddy, qﬁy trinh bao gdm cac cong doan:

(D) cho it nhit mét hop chét poli-isoxyanat [hop chat (NCO)] tiép xtc véi it
nhit mot hop chdt [hop chit (U)] c6 cong thie H-[OCH(CH3)CH2]z-RU
trong d6 RU 1a ban phan chua bdo hoa va z 1a s6 nguyén tir 1 dén 15, trong d6 ti 1&
gifta sd duong lugng clia hop chdt (NCO) va hop chit (U) 16n hon 1,
(I) cho hop chét thu dugc tir cong doan (1) tiép xuc véi it nhit mot polyme
(pe)flopolyete [polyme (PFPE-OH)] bao gdbm mach (pe)flopolyoxyalkylen ¢6 hai
diu mach, trong d6 it nhit mot trong cac d4u mach bao gdm nhém hydroxy,

nho d6 thu duge polyme (P) nhu dinh nghia trén day.
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Theo khia canh thi ba, sing ché d& xuét ché pham [ché phdm (C)] bao gdm
it nhat mot polyme (P) nhu dinh nghia trén day.

Theo khia canh thir tu, sang ché dé xuit phuong phép tao ra 16p phu trong
subt trén it nhdt mot bé mat cua nén chit déo, phuong phap bao gdm:
(i) cung cép it nhAt mot nén chét déo co it nhit mot bé mit; (i1) cho it nhit mot bé
mit nay tiép xtc véi polyme (P) hoic véi ché phim (C) nhu dinh nghia trén ddy; va
(iii) d6ng rén polyme (P) hodc ché phdm (C) Ién it nhét mot bé mit nay.

Theo khia canh thtt ndm, sang ché dé& xuét viéc sr dung ché phém (C) hodc
polyme (P) nhu dinh nghia trén day, dé tao ra 16p phu trong sudt trén it nhét mot bé
mit cua nén chét déo.

Thuan loi 13 16p phi thu duge véi ché phdm (C) hoic polyme (P) theo séng
ché tao ra tinh ky nuéc va ky dau ndi bat, d& 1am sach va céc tinh chét d& loai bo vét
bén, ciing nhu kha ning chéng bam van tay cho nén chit déo ma né bao phu.

Tét ca cac tinh chit nay déu dic biét quan trong khi nén chéit déo duoc dic
biét sir dung lam 16p pht bao v€ cho man hinh cdm tng cua thiét bi dién tr cAm tay.

Mo ta cac phwong an

Pé phuc vu cho phin md ta ndy va cac diém yéu ciu bao ho:

- st dung du ngodc don xung quanh biéu tugng hoic s6 xé4c dinh cic cong
thirc, vi du nhu trong biéu thirc nhu “polyme (P)”, v.v., chi nhim muc dich phan
biét biéu teong hodc sb nay voi ph?m con lai va do @0, cac dau ngodc don cling c6
thé duogc bo qua;

- chit viét tit “PFPE” c6 nghia 1a "(pe)flopolyete” va, khi dugc st dung, c6
nghia 1a s4 it hodc s6 nhiéu, tiry theo ngit canh;

- thuat ngit "(pe)flopolyete” chi polyete flo hoa toan by hodc mot phan;

- cac thuat nglt “trong" va “trong sudt” duoc sir dung nhu tir ddng nghia.

Ul tién hon 13, mach (Rpf) 1a mach c6 cong thirc

-(CFX),10(R¢)(CFX"),,-D-O- , trong d6:
zl va z2, béng hoac khéc nhau, b%mg hodc 16n hon 1, vu ti€n hon 1a tir 1 dén

10, wu tién hon nita 12 tir 1 dén 3;

5/30



43170

X va X', bing hodc khéac nhau, 13 -F hodc -CF3, v6i didu kién 13 khi a va/hoidc
b lénhon 1, X va X’ 1a -F;

D 1a mach alkylen hydro héa ¢6 tir 1 dén 6 va wu tién hon nita 13 tir 1 dén 3
nguyén tir cacbon, mach alkyl nay duogc thé tuy chon véi it nhit mét nhom
pefloalkyl c6 tir 1 dén 3 nguyén tir cacbon;

(R¢) bao gém, uu tién hon 1a gém, cac don vi 1ap R®, cac don vi ldp nay duoc
chon ddc 1ap tir nhém bao gdm:

(i) -CFXO-, trong d6 X 13 F hodc CF3;

(i) -CFXCFXO-, trong d6 X, giéng hoic khac nhau & mdi 1an xuét
hién, 14 F hogc CF;, v6i didu kién 13 it nhat mot trong s6 X 13 —F;

(iii) -CF,CF,CW,0-, trong d6 mi W, bang hoic khac nhau, 1a F,
ClL, H;

(iv)  -CF,CF,CF,CF,0-;

(v)  -(CF,)-CFZ-O- trong d6 j 12 s6 nguyén tir 0 dén 3 va Z la
nhom c6 cong thic chung -O-Ryz.,)-T, trong d6 R¢,) 1a flopolyoxyalken bao gbm sb
don vi lap tr 0 dén 10, cac don vi lap nay dugc chon trong s6: -CFXO- , -
CF,CFXO-, -CF,CF,CF,0-, -CF,CF,CF,CF,0-, véi mdi X doc 14p v6i nhau 1a F
hodc CF; va T 1a nhom pefloalkyl C;-Cs.

Uu tién hon nita 13, D 1a -CH,-.

Uu tién hon 13, mach (Ry) phut hop véi codng thic:
(ReD-[(CFX'0)1(CFX*CFX?0)gy(CF,CF,CF,0),3(CF,CF,CF,CF,0)g4]-, trong d6:

- X! dugc chon doc 1ap tir -F va -CF;,

- X2, X*, bang hoidc khac nhau va mdi 1an xuét hién, doc 1ap véi nhau 1a -F, -
CF3, v6i diéu kién 14 it nhat mot X 1a -F;

-gl, g2, g3, vagd, béng hodc khac nhau, la cac s6 nguyén doc 1ap >0, sao
cho gl+g2+g3+g4 nim trong pham vi tir 2 dén 300, wu tién hon 1 tir 2 dén 100; néu
it nhat hai trong s gl, g2, g3 va g4 khac 0, sd céc don vi 1ip khac nhau néi chung
duoc phan b théng ké doc theo mach.

Uu tién hon nita 13, mach (R¢) dugc chon tir cdc mach c6 cong thirc:

(Rf‘IIA) -[(CF2CF20)31(CF20)32]-, tI'OIlg do:
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- al va a2 doc 14p voi nhau 12 sb nguyén > 0 sao cho trong lugng phan tir
trung binh sé ndm trong khoang tir 400 dén 10.000, wu tién hon 1a 400 dén 5.000; ca
al va a2 vu tién hon 1a khac 0, véi ti s6 al/a2 wu tién hon 12 tir 0,1 dén 10;

(R1IB) -[(CF,CF,0)p1(CF;,0)p2(CF(CF3)O)p3(CF2CF(CF3)O)pa]-
trong do:

bl, b2, b3, b4, ddc 1dp v6i nhau 1a sd nguyén > 0 sao cho trong lugng phan ti
trung binh s ndm trong pham vi tir 400 dén 10.000, wu tién hon 13 400 dén 5.000;
vu tién hon 1a bl 12 0, b2, b3, b4 > 0, véi ti ) b4/(b2+b3) >1;

(R#IIC)  -[(CF,CF,0).1(CF,0)e(CF,(CF;)owCF,0)c3]-, trong do:

cw =1 hoidc 2;

cl, ¢2, va ¢3 doc 1ap véi nhau la s6 nguyén > 0 dugc chon sao cho trong
lwong phén tir trung binh s6 ndm trong pham vi tir 400 va 10.000, vu tién hon 1 400
dén 5.000; wu tién hon 14 c1, ¢2 va ¢3 déu > 0, vé6i ti s§ c3/(c1+c2) néi chung thip
hon 0,2;

(R¢1IID) -[(CF,CF(CF3)O)q]-, trong d6:

d 14 s nguyén > 0 sao cho trong lugng phén ti trung binh s nam trong
pham vi ttr 400 va 10.000, wu tién hon 1a 400 dén 5.000;

(R#IIE) -[(CF,CF,C(Hal*),0)¢1-(CF,CF,CH;0);-
(CF,CF,CH(Hal*)O).;]- , trong do6:

- Hal*, gidng hodc khac nhau & mdi 14n xuét hién, 13 halogen dugc chon tir
nguyén tir flo va clo, wu tién hon nguyén tir flo;

-el, e2, vae3, b::ing hodc khéac nhau, doc 1ap véi nhau 1a s6 nguyén > 0 sao
cho tdng (el+e2+e3) nim trong khoang tir 2 dén 300.

Uu tién hon nita 13, mach (Ry) phtt hop véi cong thire (Re-I1T) duéi day:

(ReIOD) -[(CF,CF;0),1(CF,0),]-, trong d6:

- al, va a2 14 s nguyén > 0 sao cho trong lugng phan ti trung binh s6 nim
trong pham vi tir 400 va 10.000, wu tién hon 1a 400 dén 5.000, véi ti s6 al/a2 néi
chung ndm trong khoang tir 0,1 d&n 10, wu tién hon nita 12 0,2 dén 5.

U tién hon 13, ban phan (Ry) dugc chon tir nhém bao gbm:

(Ry-D) -O-C(=0)-CRyz=CH,
(Ry-1T) -0-C(=0)-NH-CO-CRyz=CH,, trong do:
7
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Ry 13 H hodc nhéom alkyl C;-Cg mach théng hodc mach nhanh; uu ti€n hon
ntta 1a H hodc nhém alkyl C;-C; mach thing hoic mach nhénh.

Thuén loi 13 khi trong cong thirc (B-I) n bang 1, nhém (B) 1a nhém héa tri
ba, tirc 12 c6 kha ning tao thanh it nhét ba lién két hoa hoc, wu tién hon 12 mot véi
mach (Ry¢) va hai véi mdt trong cdc nhom cua cong thirc (E-I). Tuy nhién, khi trong
cong thirc (B-I) n 12 s6 nguyén 16n hon 1, ching han nhu tir 2 dén 4, nhém (B) c6
hoa bdn hoidc cao hon, tic 12 né c6 kha ning tao thanh bdn lién két héa hoc hoic
nhiéu hon, wu tién hon 12 mot véi mach (Rp) va ba hodc nhiéu hon v&i mot trong
cac nhom cua cong thirc (E-I).

Ut tién hon 13, R1, R2 va R5 gidng nhau.

Theo phuong an uu tién, nhém (B) phi hop véi cac cong thirc tir (B-I1-1) dén
(B-I-v):

O

(CH,)eNH )k§
0 OY N \fo 0 (B-I-i)
*J\ NH-(CH,)s”~ NTN\(CHZ)G-NH )I\g

O

Y (B-l-ii)
N

HN, HN
s
o)
H.C_ CHs

0s_N.__0 (B--ii)
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e} N (o}
: X ) X
b @ g N
° OZ\N/&O H § °
N
W \ﬂ/ (B--v)

trong do:
bifu twong (*) chi lién ké&t v6i mach (R va
mdi biéu twong (§) chi lién két véi nhém c6 cong thirc (E-I).
Do d6, theo phuong 4n uwu tién, polyme (P) phu hop v6i cong thirc (P-I):
(P-D T-(Rp)-B-[(E-D];, trong do:

(Rpo), (B), (E-I) va t nhu dinh nghia trén day va T la nhém trung hoa duoc
chon tir: -H, -F, -Cl va nhom pefloalkyl mach théng hodc mach nhanh c¢6 tur 1 dén 3
nguyén tir cacbon; hodc nhém cé cong thire (T-I):

(T-I) -D*-O-(B)-[(E-I)]s, trong d6:

B va (E-I) c6 nghia nhu da dinh nghia trén day,

D* ¢ nghia nhu d3 dinh nghia trén day d6i v6i D, va
t* ¢4 nghia nhu da dinh nghia trén day d6i véi t.

RO rang 1a v6i chuyén gia trong linh vye k¥ thuét cua sang ché, thu dugc hop
chit (NCO) tir qua trinh trime héa hgp chét diisoxyanat. Nhu duoc st dung trong
phin mo ta ndy va céc diém yéu cau bao ho, thuat ngit “nhém thu dugc tir qua trinh
trime hoa hop chét diisoxyanat” chi nhém thu dugc tir phan Gng cta ba phan tir cia
cung mot hop chét diisoxyanat, dé tao thanh phén t& mach théng hodc mach vong
chira it nhat ba nhém isoxyanat.

Ut tién hon 13, hop chét (NCO) bao gbm it nhét ba nhém isoxyanat, wu tién

hon nita 12 tir 3 #n 5 nhém isoxyanat.
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Chuyén gia trong linh vuc k¥ thuat ciia sang ché s& hidu ring, khi cac hop
chit diisoxyanat phan tmg v&i nhau dé tao thanh hop chét (NCO), phan tmg c6 thé
tao ra c4c hdn hop phan tir chira ba, bén nhém isoxyanat hogc nhiéu hon.

Ut tién hon 13, hop chit diisoxyanat dugc chon tir nhém bao gbm, wu tién
hon nira 13 gdm: hexametylen diisoxyanat (HDI); isophoron diisoxyanat (IPDI);
xylylen diisoxyanat; xylylen diisoxyanat hydro hoéa; céc ddng phan cia metylen-
bis(cyclohexyl isoxyanat) [con dugc goi 1a MDI hydro héa] va cac hdn hop cia
chiing; cic déng phan cua toluen diisoxyanat (TDI), chéng han nhu 2,4-TDI va 2,6-
TDI, va céc hdn hop cta ching; cac ddng phan ctia metylen diphenyl diisoxyanat
(MDI) chéng han nhu 2,2'-MDI, 2,4'-MDI va 4,4'-MDI va cac hén hop cia ching;
toluidin diisoxyanat; va naphtalen diisoxyanat.

Vi du thich hop vé hop chit (NCO) chira it nhét ba nhém isoxyanat duoc thé
hién bang cong thirc tir (I) dén (IV) sau day:

)
(CH,)sNCO

OYN YO

N_ _N
OCN-(CH,)g~ \W/ (CH,)NCO

O

(IL)

CH3

NCO
NP
N\H/N

(@)

H.,C CH,
NCO NCO
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H,C CH,
NCO
CH,
OYN O
N N
H.,C \g/ CH

OCN CH,

Iv)
(CH,)sNCO

HN \(O
NN
OCN-(CH, )" 1™ ~(CH,)gNCO
0
Vi du thich hop v& hop chat (NCO) chia it nhét bén nhém isoxyanat dugc
thé hién boi coéng thirc (V) sau day:
V)

OCN

NCO

Chuyén gia trong linh vyc k¥ thudt ciia sang ché ciing s& hiéu ring hop
chit (NCO) thich hop ¢6 thé dwoc didu ché ngay tai chd truéc khi bt diu phan Gng
polyme héa hodc c6 thé str dung san phdm da c¢6 sin trén thi truong. Trong sb cac
san phim d6, cac san pham sau ddy dugc st dung mdt cach thuén lgi: Vestanat®
cua Evonik, Desmodur® cta Covestro, va tuong tu.

Ut tién hon 13, ti 16 dwong luong gitra hop chit (NCO) va hop chit (U) ndm
trong pham vi tir 1,1 dén 2, wu tién hon nira 1a tir 1,2 dén 1,8.

Uu tién hon 14, cdng doan (I) dugc thyc hién c6 dun noéng, wu tién hon nita 1a
tir khoang 35°C dén khoang 70°C.

Ut tién hon 13, polyme (PFPE-OH) bao gdm mach (R, nhu dinh nghia trén

day, c6 hai diu mach, trong d6 it nhit mét ddu mach mang mot nhém hydroxy.
11
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Ul tién hon 1, s nhém chirc cta polyme (PFPE-OH) it nhét 13 1,0 va téi da
dén 2,0. S6 nhém chire (functionality, F) c6 thé duoc tinh toan, vi du, nhu dugc bdc
10 trong tai liéu sang ché EP 1810987 A (SOLVAY SOLEXIS S.P.A.). Chuyén gia
trong linh vuc k¥ thuit cua sang ché s& hiéu rang khi hdn hop clia polyme don chiic
va hai chie (PFPE-OH) duoc sit dung, san pham thu duge bao gdm polyme (P-I*)
ph hgp v6i cong thiac (P-I) trong d6 T 1a nhom trung hoa va polyme (P-I**) phu
hop v6i cong thite (P-I) trong d6 T 1a nhom c6 cong thire (T-I).

Pa thu duoc két qua tét trong pham vi cla sing ché khi bit dau tir cac
polyme (pe)flopolyete thuong phim cua Solvay Specialty Polymers Italy S.p.A. véi
tén thuong mai 1a Fomblin® PFPE.

Ul tién hon 13, cdng doan (II) dugc thyc hién véi sy hién dién cia dung moi
flo héa. Dung méi flo hoa wu tién 1a dugce chon tir nhdm bao gdm: hydrocacbon flo
hoa, hexafloxylen, clotriflo-toluen, triflotoluen, hexaflobenzen va cac hén hop cua
ching.

Polyme (P) c6 thé dugc st dung nguyén trang, tuy nhién ché phdm [ché
phdm (C;)] bao gdm it nhat mét polyme (P) va it nhit mdt dung méi duogc uu tién
hon.

Uu tién hon 13, ché phim (C;) & dang dung dich.

[t nhat mot dung mdi nay uu tién hon 1a dugce chon tir nhém bao gém: xeton
vi du nhur metyletylxeton (MEK), metylisobutylxeton (MIBK); este vi du nhu etyl
axetat, butyl axetat, isobutyl axetat; dung mdi hitu co chira trong phén tir mt nhém
este-ete chang han nhu polyoxyetylen monoetyl-ete axetat, polyoxyetylen
monobutylete axetat, polyoxy butylen mono-etyl-ete axetat, polyoxy-butylen
monobutylete axetat, polyoxyetylen diaxetat, polyoxybutylen-diaxetat, 2-etoxy
etylaxetat, etylenglycol diaxetat, butylenglycol diaxetat; va cac hdn hop cua chung.

Pa thu duogc két qua tdt bang cach sir dung etyl axetat, metyl-etyl-xeton va
axeton.

Ut tién hon 13, ché phim (C;) chira polyme (P) v6i lugng tir 10 dén 90 %
khdi lwong, wu tién hon nita 1a tir 15 dén 50 % khéi lwong, tinh trén tong khéi lugng

ctia ché phim (C)).

12
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Ut tién hon 13, ché phém (C;) chira it nhit mot dung méi véi lugng tir 10 dén
90 % khéi luong, wu tién hon nita 13 tir 50 dén 85 % khdi lugng, tinh trén tong khdi
lugng ché phim (C)).

Ché phdm (C;) dugc thém mdt cach thuan lgi vao ché phdm bao gbm it nhét
mot thanh phén ¢ thé duge déng rin b'fmg tia cuc tim [ché phém (C*)], dé tao
thanh ché phdm [ché phim (Cy)] bao gdm it nh4t mot polyme (P), it nhét mot dung
moi nhu dinh nghia trén day va it nhét mot thanh phan c6 thé dugc déng rin bing
tia cuc tim, sao cho lugng polyme (P) trong ché phdm (Cr) nam trong khoang tir
0,01 dén 8 % khdi lugng, wu tién hon nita 12 tir 0,5 dén 5 % khéi luong, tinh trén
téng khdi lrong ctia ché pham (Cp).

Ché phém (Ck) theo sang ché ¢6 thé dugc didu ché mot cach thuén lgi béng
cach cho ché phdm (C;) nhu dinh nghia trén day tiép xac véi ché phdm (C*) nhu
dinh nghia trén day va trdn tuy y.

Ché phdm (C*) c6 thé chta cac thanh phin khéc, ching han nhu chét lién két
ngang, chit don trong sudt, chit khoi mao quang hoa, chit phu gia d& héa hoi hodc
khdng hoa hoi, vi du nhu dugce chon tir cac chét két dinh, chét xuc tac, chit 1am lang
b mit, chét thAm wét, chét chéng tao phdu, phdm mau, chit khéng ché luu bién,
chit chéng oxy hoa va/hoic chét 6n dinh 4nh sang.

Tuy theo cong dung cubi cing, it nhat mot trong sb cac thanh phan khac
duoc liét ké trén day c6 thé duoc thém vao ché pham (Cy) néu can.

Chét lién két ngang thich hop bao gdm, vi dy, chit lién két ngang trans-este
hoa, chét lién két ngang nhya amino, chéng han nhu nhua melamin-foocmaldehyt;
chét lién két ngang trisalkoxycarbonylaminotriazin, va tuong tu.

Chét don trong sudt thich hop bao gbm, vi du, oxit silic, wu tién hon nita 1a
oxit silic ¢& nano.

Mbi thanh phén bd sung va chét phu gia wu tién hon 1a duge sit dung véi
lugng thong thuong da biét, chéng han nhu, vi du, véi lugng tdi da dén 8 % khdi
lwgng, wu tién hon nita 13 tir 0,01 dén 5 % khéi lugng tinh trén tong khéi lugng ché
phém (C).

13
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Nhu duge st dung trong phan mé ta ndy va cic diém yéu cau bao ho, thuat
ngilt “ché phdm (C)” bao gbm ca “ché phdm (C;)” 13n “ché phdm (Cp)”, trir khi duoc
néu rd khéc.

Cbng doan (i) tiép xuc c6 thé dugc thuc hién, vi dy, & nhiét d6 phong. C6 thé
ap dung cac phuong phap tiép xuc phtce tap hodc tron, doi hdi, vi dy, sir dung thiét
bi l4c co hoc hodc dun néng.

Ul tién hon 14, céng doan (i) dugc thuc hién bang phuong phap thich hop,
bao gdm, vi du, phi1 phun, phit nhiing, can, phu quay, dac va cac phuong phap khac.

Ché phdm (C;) hodc ché phim (Cy) c6 thé dugc phit 1én bé mit ciia nén thich
hop dé tao thanh 16p phii trong (ttrc 12 trong sudt).

Nén chit déo thich hgp wu tién hon 13 dwgc chon tir nhém bao gdm, wu tién
hon 12 gdm: polyetylen terephtalat (PET), polycacbonat (PC), polyvinyl clorua
(PVC), olefin déo néng (TPO), polyuretan déo néng (TPU), polypropylen (PP),
acrylonitril butadien styren (ABS) va polyamit (PA).

Ul tién hon 13, mang thu dugc sau céng doan phun cé d9 day tir 5 dén 500
um, wu tién hon nita 1a tir 10 dén 250 pm, va wu tién hon nita 1a tir 25 dén 175 pm.

Uu tién hon 14, cdng doan (ii) dugc thuc hién bing cach dong ran bang tia tix
ngoai (UV) ché phdm (C) trén it nhét mot bé mit.

Diéu kién déng rin tiy thudc vao cic thanh phin cia ché phidm (C) va bdi

canh ma qua trinh phu va déng ran dugc tién hanh.

14/30

C6 thé sir dung ngudn birc xa bét ky. Qua trinh btic xa c6 thé duge chuyén

gia trong linh vyc clia sang ché didu chinh dué6i dang ham sb cia ché phdm (C)
duge sir dung. DA thu dugc két qua tdt bing cach ap dung birc xa tir 200 dén 750W.
Uu tién hon 13, khi cdng doan déng ran dugc thuc hién bang cach st dung tia cuc
tim, thoi gian déng rén ndm trong khoang tir 1 dén 50 gidy, wu tién hon nita 1a tir 5
dén 30 giay.

Néu ndi dung cua patent, don sang ché va cong bb sang ché bat ky dugc két
hop vao ban md ta ndy bing cach tham chiéu xung d6t véi ban mo ta nay dén mirc

khién mot thuat ngit tré nén khong rd rang, phdn mo ta ndy s& dugc uu tién 4p dung

14
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Sau ddy sang ché s& dugc minh hoa chi tiét hon bing cac Vi du c6 trong
ph?m thuc nghiém sau day; cac Vi du chi cé tinh minh hoa va khong thé dugc dién
dich nhu giéi han pham vi cia sang ché.

Vi du thwe hién sang ché
Phén thyc nghiém
Vit tu

- VESTANAT® HT 2500/100 (polyisoxyanat based bé gbc hexa-metylen
diisoxyanat, ham lugng NCO 23%) va VESTANAT® T 1890/100 (polyisoxyanat
béo mach vong gbc isophoron diisoxyanat, ham lwgng NCO 17,3%) thu dugc tir
Evonik;

- Flolink® AD1700 PFPE polyme do Solvay Specialty Polymers Italy S.p.A.
san xut;

- dibutyl-thiéc-dilaurat, metyletylxeton, etylaxetat, axeton, propylen glycol
monometyl ete, Darocure® 1173 (2-Hydroxy-2-metylpropio- phenon), 2,6-di-ter-
butyl-4-metylphenol, poly(propylenglycol)acrylat va 2-hydroxyetylacrylat dugc
mua tir Sigma Aldrich;

- hexafloxylen thu dugc tir Miteni S.P.A.;

- CN132, oligome diacrylat béo dd nhét thip, va SR339C (2-phenoxy-etyl
acrylat), chit pha loing phan tng: thu dugc tir Arkema.

PET (poly etylen terephtalat) dang tdim “DuPont Teijin Films™” grade
Melinex® ST504 (day 175pum) duge st dung lam nén chit déo dé két tu mang.
Phuong phap
Xéc dinh s6 nhom chirc trung binh

S6 nhém chitc trung binh (F) ctia rwou PFPE duge dung lam nguyén liéu
dAu, dugc dinh nghia bai phurong trinh sau day:

s6 nhém chuee trung binh = 2*E¢/(E#+E,) trong d6:

E 14 s6 nhém chirc ddu mach va

E, s nhém diu mach khong c6 nhém chirc duge xé4c dinh bang k§ thuat
cong hudng tir hat nhan 'H-NMR va "F-NMR theo céc phuong phap d biét, vi du
nhu dugc boc 10 trong patent US 5,919,614 véi cac bién dbi thich hop.

K¥ thuat phi mang
15
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Mang cta cac ché phdm chita PFPE ¢6 thé dong rén bang tia cuc tim duoc

san xut bang céach str dung thanh phu quin mang uét.

16
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Dong ran mang

Lo dién c6 thong gi6 (nhiét do t6i da Tmax= 300°C) dugc sir dung dé xir Iy
nhiét cho mang mong.

Budng tia cuc tim (UV) “Helios Ital-Quartz” v6i dén thity ngan cao ap 800
W v6i phd diy du tir 180 nm dén 4nh sing kha kién, bao gdbm UVC, UVB va UVA
duoc st dung dé lién két ngang mang dudi tac dung cta tia cyc tim.
Kiém nghiém mang

Céc goc tiép xuc tinh duge do bang céch sir dung thiét bi phan tich hinh dang
giot (Drop Shape Analyzer) “Kriiss DSA10” cua Kriiss GmbH, Germany, bang cach
cho it nhit nim giot 1éng trén mau, dé c6 gia tri trung binh va do 1éch chuén.

Ning lwong tu do bé mit duoc tinh toén theo phuwong phap FAWKES.

Téng hop 1 — didu ché polyme P1

Binh thiy tinh ddy tron 250 ml ¢6 l&p may khudy co hoc, phéu nhé giot va
cot 1am lanh dugc nap trong khi quyén tro 40,0 g metyletylxeton (MEK), 6,0 g
Vestanat® HT2500/LV; 0,10 g dung dich 20% cua dibutyl thiéc dilaurat (DBTDL)
trong etylaxetat; 3,6%10-3 g 2,6-di-ter-butyl-4-metylphenol (BHT) va nhiét d0 dugc
ning 1én dén 55°C.

Sau d6, 10,4 g poly(propylen glycol)acrylat (MW = 475) dugc nhd giot vao
binh va hdn hop phéan tmg dugc khudy trong hai gio.

40,0 g hexafloxylen (HFX) va 20,0 g ruou peflopolyete phu hop v6i cong
thiec: X-CF20(CF2CF20)al(CF20)a2CF2CH20H (MW  trung binh =2358;
al/a2=1,14; X=-F hoac -CH20H véi ti 1€ sao cho F=1,29) duogc thém vao binh phan
tng va hén hop dugc khudy trong khoang 6 gio. Mtc do chuyén héa dugc theo doi
bang ca hai phuong phap phan tich FTIR, béng cach theo ddi sy bién mét cla dai
hép thu isoxyanat 2250 cm-1, va phan tich 19FNMR bang cach quan sat su dich
chuyén cua -CF2- ddu cubi ban ddu tir -81,3 va -83,3ppm (khi lién két v6i nhom -
CH20H) sang -77,5 va -79,5 ppm khi lién két véi ban phan -CH20C(O)NH-.

Céac dung méi sau d6 dugc chung cit trong chan khong (& 10-1 mbar va

60°C) va 34,2 g polyme P1 dugc ¢ 1ap (hiéu sudt phan tmg 1 94%).
17
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Téng hop 2 — didu ché polyme P2

Binh thuy tinh day tron 250 ml ¢6 lip may khudy co hoc, phéu nho giot va
cot lam lanh dugc nap trong khi quyén tro 45,0 g metyletylxeton (MEK), 8,4g
Vestanat® T 1890/100; 0,11g dung dich 20% cuta dibutyl thiéc dilaurat (DBTDL)
trong etylaxetat, 4*10-3 g 2,6-di-ter-butyl-4-metylphenol (BHT) va nhiét d§ duoc
ning 1én dén 55°C.

Sau d6, 11,0 g poly(propylen glycol) acrylat (MW= 475) dugc nho giot vao
binh va hdn hop phan tng duge khudy trong 3 gio.

Sau d6 45,0 g hexafloxylen (HFX) va 20 g rugu peflopolyete phu hop véi
cong thic: X-CF,0(CF,CF,0),,(CF,0),,CF,CH,OH (MW ftrung binh=2155;
al/a2=1,25 ; X=-F ho#c -CH,OH v¢i ti 1€ sao cho F=1,25) dugc thém vao binh
phan tng va hén hop duoc khudy trong khoang 8 giod. Muc dd chuyén héa dugc
theo doi bang ca hai phuong phép phan tich FTIR, bang cach theo ddi su bién mét
cua dai hip thu isoxyanat 2250 cm’, va phan tich PFNMR biang cach quan sat su
dich chuyén cia -CF,- ddu cubi ban dAu tr -81,3 va -83,3ppm (khi lién két véi
nhém -CH,OH) sang -77,5 va -79,5 ppm khi lién két v6i ban phﬁn -CH,OC(O)NH-.

Sau d6 cac dung mdi dugc chung cit trong chan khong (& 10" mbar va
60°C) va 38,3 g polyme P2 dugc co lap (hiéu suit ctia phan tmg 14 97%).

Téng hop 3 — didu ché polyme P3

Binh thay tinh d4y tron 250 ml c6 lip may khudy co hoc, phéu nhé giot va
cot 1am lanh dugc nap trong khi quyén tro 40,0 g metyletylxeton (MEK), 5,0g
Vestanat® HT2500/LV; 0,086 g dung dich 20% ctia dibutyl thiéc dilaurat (DBTDL)
trong etylaxetat; 3,3*10-3 g 2,6-di-ter-butyl-4-metylphenol (BHT) va nhiét d§ dugc
nang 1én dén 55°C.

Sau d6, 8,6 g poly(propylen glycol) acrylat (MW = 475) dugc nhé giot vao
binh va hdn hop phan tng duge khudy trong hai gio.

Sau d6 40,0 g hexafloxylen (HFX) va 20,0 g rugu peflopolyete c6 cong thirc:
CF;0(CF,CF,0),(CF,0),,CF,CH,OH (MW trung binh=2206; al/a2=1,2) dugc
thém vao binh phan ung va hdn hop dugc khudy trong khoang 6 gio. Mirc d
chuyén héa dugc theo ddi bang c4 hai phwong phép phan tich FTIR, bang cach theo
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dsi su bién mit cua dai hip thu isoxyanat 2250 cm’, va phan tich PENMR béng
cach quan sét sy dich chuyén cia -CF,- dau cudi ban dau tir -81,3 va -83,3ppm (khi
lién két véi nhém -CH,OH) sang -77,5 va -79,5 ppm khi lién két v6i ban phan -
CH,OC(O)NH-.

Sau d6 cac dung méi dugc chung cét trong chan khong (10" mbar, 60°C) va
32,4 g polyme P3 dugc c6 1ap (hi€u suit ctia phan tng 12 96%).

Téng hop So sénh 4: diéu ché polyme C-P1

Binh thiy tinh day tron 250 ml c6 lip may khudy co hoc, phéu nho giot va
cot 1am lanh duge nap trong khi quyén tro 35.0 g of metyletylxeton (MEK), 6,0 g
Vestanat® HT2500/LV; 0,10 g dung dich 20% cua dibutyl thiéc dilaurat (DBTDL)
trong etylaxetat; 3%¥107 g 2,6-di-ter-butyl-4-metylphenol (BHT) va nhiét do dugc
ning lén dén 55°C.

Sau d6, 2,5 g 2-hydroxyetylacrylat (MW = 116) dugc nhd giot vao binh va
hdn hop phan tng dugc khudy trong hai gio.

Sau d6 30,0 g hexafloxylen (HFX) va 20.0g rugu peflopolyete phu hop véi
cong thic: X-CF,0O(CF,CF,0),;(CF,0),,CF,CH,OH (MW trung binh=2358;
al/a2=1.14; X=-F hodc -CH,0H véi ti 1€ sao cho F=1,29) dugc thém vao binh phan
tng va hdn hop duge khudy trong khoang 6 gid. Mirc do chuyén hoa dugc theo doi
bang ca hai phuong phép phan tich FTIR, bing cach theo ddi su bién mét cia dai
hdp thu isoxyanat 2250 cm™, va phan tich FNMR bang cach quan sit su dich
chuyén ctia -CF,- d4u cubi ban dau tir -81,3 va -83,3ppm (khi lién két voi nhom -
CH,OH) sang -77,5 va -79,5 ppm khi lién két v6i ban phan -CH,0C(O)NH-.

Sau d6 cac dung médi dugc chung cét trong chan khong (10" mbar, 70°C) va
26,1 g polyme C-P1 dugc cd 1ap, dugc xem la dai dién cia ndi dung dugc patent EP
1411073 dva ra nhu da néu trong phan tinh trang k¥ thuat clia séng ché.

Vi dy 1 -KIEM TRA BQ TAN

Tung polymer P1, P2, P3 dugc didu ché nhu d3 mo ta trong Tong hop tir 1
dén 3 va polyme C-P1(*) dugc didu ché nhu da mo ta trong Tong hop So sanh 4,
duogc thém vao cic dung moi hydro hoa sao cho ham lugng polyme cudi ciing biang

20% (khéi luong/khdi luong). Cac hdn hop thu duge duge phan tén bing céch
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khudy tir. Sau d6 timg hdn hgp dugc quan sat bing mét sau khi khudy va sau 4 tun
dé & nhiét d6 phong.
Két qua dugc trinh bay trong Bang 1 sau day.
D6 tan dwgc danh gid nhu sau:
LS = Dung dich trong sudt (limpid solution)
SO = Hoi duc (Slightly Opalescent)
NS =Khéng tan (Not Soluble), hdn hgp tach thanh hai pha.

Béang 1
P1 P2 C-P1(*)
Sau khi | Sau 4 | Sau khi | Sau 4 | Sau khi| Sau 4
khudy | tudn khudy | tudn khudy | tudn
Axeton LS LS LS LS NS NS
MEK LS LS LS LS NS NS
Etylaxetat LS LS LS LS NS NS
(*) so sanh

MEK = metyl etyl xeton
Pidu ché cac ché pham
Cong doan (A)

Binh thay tinh t8i 25 ml c6 1ip may khudy co duge nap 9 g oligome diacrylat
béo dd nhé6t thdp (CN132), 3 g 2-phenoxyetyl acrylat va 1,2 g propylen glycol
monometyl ete. Sau d6, 0,2 g 2-hydroxy-2-metylpropiophenon dugc thém vao ¢
khudy trong 30 phut, do do thu dwgc miu tring (blanc) [ché phdm B(*)], khéng
chira thanh phén flo héa.

Cong doan (B)

Ting polyme P1, P2 , P3 va Flolink® AD1700 thuong phim dugc hoa tan
trong cac dung mdi hitu co, thu dugce cac dung dich tuwong tmg S1, S2, S3 va SF(*)
v6i ham lwong kho bing 20% khéi luong. P& diéu ché céc dung dich S1, S2 va
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SF(*) metyl etyl xeton dugc st dung, trong khi axeton dugc st dung cho dung dich

S3.
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Cong doan (C)

Binh thuy tinh t&i 25 ml ¢6 1ip may khudy co dugc nap 9 g oligome diacrylat
béo d6 nhét thdp (CN132), 3 g 2-phenoxyetyl acrylat va 1,2 g propylen glycol
monometyl ete. Sau d6 1,2 g cta ting dung dich polyme S1, S2, S3 va SF(*) dugc
didu ché nhu d4 mé ta trong Phuong phap (B) dugc thém vao ¢ khudy, va 0,2 g 2-
hydroxy-2-metylpropiophenon dugc thém vao ¢é khudy trong 30 phut.

Thu duge bbn ché phém F1, F2, F3 va FF(¥*) lan luogt tir cac dung dich
polyme S1, S2, S3 va SF(*).

Piédu ché mang

Ting ché phdm B(*), F1, F2, F3 va FF(*) dugc ddc trén nén PET.

Mang méi duoc didu ché dugc dit trong 16 trong 3 phut & 90°C dé héa hoi
dung moi. Sau d6, cdc mang dugc dit trong vat chira bang thép khong gi ¢6 dinh
duoc ché tao bang thach anh va duge nbi véi duong khi nito. Sau 30 gidy dudi khi
bang nito, qué trinh déng rin cac mau dugc tién hanh trong 7 gidy duéi tia cyc tim,
trong d6 duy tri thong lugng khi nito trong vét chira.

Thu dugc nim mang duge dit tén BLANC(*), FILM1, FILM2, FILM3 va
FILMF(*) tir cac ché phdm tuong tng.

FILMF(*) khong trong sudt va khong dbng nhit, do d6 khong thich hop aé
didu ché mang theo sang ché. Do d6 khong tién hanh do thém cac tinh chit cta

mang nay.

Vidu 2 — Do céc tinh chit bé mit

Viéc do gbc tiép xtic bé mit ddi voi nuée va n-hexadecan dugc tién hanh véi
timg mang BLANC(*), FILM1, FILM2 va FILM3, bing c4ch dt it nhit ndm giot
16ng trén mau.

Két qua trung binh dugc trinh bay trén Bang 2 sau day:

22

22/30



43170 23/30

Bang 2
Mang SCA d6i | SCA  d6i | Ning Phin b6 | Phan  bd
véi véi lwgng tw | phin tan ciia | phdn cwe
nuée n- do bé mit | SFE (mN/m) |cia SFE
©) hexadecan |(SFE) ¢& (mN/m)
©) 20°C
(mN/m)
BLANC(*) | 68 39 37,24 21,66 15,58
FILM1 115 69 13,18 12,85 0,32
FILM2 105 66 15,58 13,69 1,89
FILM3 107 64 15,56 14,34 1,22

[01]  (*)so sanh
SCA = gbc tiép xtic tinh
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YEU CAU BAO HQ

1. Polyme (pe)flopolyete [polyme (P)] bao gbm it nhit mot mach
(pe)flopolyoxyalkylen [mach (Rps)] ¢ hai dau mach, trong d6 it nhit mot trong céc
diu mach mang it nhat mét nhém c6 cong thire -B-(E ),, trong do:

t 14 s6 nguyeén béng hodc 16n hon 2, vu tién hon 1a tir 2 dén 5, wu tién hon nita 1a tir

2 dn 3;

B 1a nhém phu hgp véi cong thire (B-I):

5

R
o to |
O
R3 R4

>LH’R1 —R2—N § (B-1)

n

trong d6 R1, R2 va RS, giéng hodc khac nhau, 1a nhém béo mach théng hoac mach
vong cd 6 nguyén tir cacbon, dugc thé tuy chon véi mot hoac nhiéu nhém alkyl
mach théng hodc mach nhéanh c¢é tir 1 dén 3 nguyén tr cacbon, hodc nhém thom c6
6 thanh phﬁn, duoc thé tuy chon vdi mdt hodc nhiéu nhém alkyl mach thﬁng hoac
mach nhanh c6 tir 1 dén 3 nguyén ti cacbon,
R3 va R4 mdi nhém 12 nguyén ti hydro hodc cing nhau tao thanh nhém c6 cong
thic -C(=0)-,
n 14 s nguyén tir 1 dén 4, wu tién hon 1a tir 1 dén 2,
ky hiéu (*) chi lién két voi mach (R,¢), va mdi ky hiéu (§) chi lién két v6i ban phan
E; va E 12 ban phan c6 cong thirc (E-I):

(E-I)  -[OCH(CH;)CHy]-Ry
trong do
z 12 sb nguyén tir 1 dén 15,

(Ry) 12 ban phan chua bo hoa dugc chon tir nhém bao gdm:
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(RU-) -O-C(=0)-CRH=CH2
(RU-II) -O-C(=0)-NH-CO-CRH=CH2, trong do:
Ry 1a H hodc nhém alkyl C;-C¢ mach thing hodc mach nhénh; wu tién hon nita la
H hoic nhém aklyl C;-C; mach théng hoac mach nhénh.
2. Polyme (P) theo diém 1, trong d6 mach (Rpf) 1a mach c6 cong thirc

-(CFX),;O(R)(CFX")-D-0O-, trong d6

z1 va z2, giéng hoac khac nhau, béng hodc 16n hon 1, wu ti€n hon 1a tir 1 dén
10, wu tién hon nita la tir 1 dén 3;

X va X', gibng hodc khac nhau, 1a -F hoic -CF;,

v6i didu kién 1a khi a va/hogc b 16n hon 1, X va X’ 1a -F;

D 1a mach alkylen hydro hoéa c6 tir 1 dén 6 va uu tién hon nita 1a tir 1 dén 3
nguyén tir cacbon, mach alkyl nay duoc thé tuy chon véi it nhit mot nhém
pefloalkyl c6 tur 1 dén 3 nguyén tir cacbon;

(Ry) gém, uu tién hon 1a bao gf‘)m, cac don vi ldp R°, cac don vi ldp dugc chon
doc 1ap tir nhoém bao gdm:

i) -CFXO-, trong d6 X 1a F hodc CFj;

(i) -CFXCFXO-, trong 46 X, gibng hoic khac nhau & mdi lan xuét

hién, 1a F hogc CFs, v6i didu kién 12 it nhit mot trong s6 X 14-F;
(ii) -CF,CF,CW,0-, trong d6 mdi W, giéng hoic khéc nhau, 1a F, Cl,
H;

(iv) -CF,CF,CF,CF,0-;

(v)  -(CF,)-CFZ-O- trong d6 j 12 s nguyén tir 0 dén 3 va Z 1 nhém
c6 cdng thire chung -O-R,)-T, trong d6 Rsa 1a mach flopolyoxyalken bao gém

s don vi lap tr 0 dén 10, cac don vi 1ap nay dugc chon tir cdc nhom sau day: -

CFXO-, -CF,CFXO-, -CF,CF,CF,0-, -CF,CF,CF,CF,0-, v6i mdi X doc lap

véi nhau 14 F hodc CF; va T 1a nhém pefloalkyl C;-Cs.

3. Polyme (P) theo diém 1, trong d6 nhém (B) phu hop véi cac cong thire tir (B-I
i) dén (B-I-v):
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(@)

(CH)eNH /“\§

o OYN YO o
)J\ NH-(CH,)¢” N\H/N\(CHZ)S-NH /Lk§

0

o HL \[O]/ CH,
P o CH,
H CH, N CH,

CH, = g H

(B-I-)

(B--ii)

(B-1-iii)

O

(CH,)eNH /U\§

HN O
\f

o O
)X\ NH-(CHZ)B/H\H/ r\l\(c;i-lz)s-NH/lL

O
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§/U\HM
y )OL OYN (0] o
\n/N\/\/\./\N N NTN H/[k§
° O)\N (e} H ©
WN S
\Y( (B-1-v)

trong do
biéu twgng (*) chi lién két v6i mach (Rys) va mdi biéu tugng (§) chi lién két véi
nhém c6 cong thie (E-I).
4. Polyme (P) theo diém bat k¥ trong s cac diém trén, trong d6 polyme (P) phu hop
véi cong thue (P-I):
(P-D T-(Ry)-B-[(E-D)];, trong do6
(Rpp), (B), (E-I) va t duoc dinh nghia trén day va T 1a nhom trung hoa duge
chon tir: -H, -F, -Cl va nhém pefloalkyl mach théng hodc mach nhénh c¢é tir 1
dén 3 nguyén tir cacbon; hodc nhém c¢é cong thirc (T-1):
(T-D) -D*-0-(B)-[(E-I)]+, trong d6:
B va (E-I) ¢6 nghia nhu dugc dinh nghia trong diém 1,
D* c¢6 nghia nhu dugc dinh nghia cho D trong diém 2, va
t* cé nghia nhu dugc dinh nghia cho t trong diém 1.
5. Quy trinh téng hop polyme (P) nhu dugc dinh nghia trong diém bt ky trong sb cac
diém tir 1 dén 4, quy trinh bao gdm céc cong doan:
()  cho it nhit mot hop chét poli-isocyanat [hop chét (NCO)] tiép xtc véi it nhat
mdt hop chat [hop chét (U)] c6 cong thirc H-[OCH(CH;)CH,],-Ry;, trong do:
Ry 14 ban phan chua bao hoa, duoc chon tir nhém bao gom:
(RU-I) -0O-C(=0)-CRH=CH2
(RU-II) -O-C(=0)-NH-CO-CRH=CH?2, trong do:
Ry 14 H hodc nhém alkyl C;-C¢ mach thing hoic mach nhanh; wu tién hon
nita 13 H hodc nhém aklyl C;-Cs mach théng hodc mach nhanh;
va z 1 sb nguyén tir 1 dén 15, trong d6 ti s giita s& dwong lugng cia hop
chét (NCO) va hop chét (U) 16n hon 1;
(I) cho hop chét thu dugc & cong doan (I) tiép xuc véi it nhit mot polyme
(pe)flopolyete [polyme (PFPE-OH)] bao gdm mach (pe)flopolyoxyalkylen c6 hai dau
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mach, trong d6 it nhit mot trong hai d4u mach bao gébm nhém hydroxy, nh& d6 thu
dugc polyme (P).

6. Quy trinh theo diém 5, trong d6 thu dugc hop chat (NCO) tir phan tmg cua it nhit ba
phéan tir ciia cung hop chit diisoxyanat, chung phan tmg v6i nhau dé tao thanh phan tir
mach théng hoic mach vong bao gbm it nhét ba nhém isoxyanat; hop chit diisoxyanat
nay uu tién hon 1a dugce chon tir nhém bao gdm, wu tién hon nita 13 gdm: hexametylen
diisoxyanat (HDI); isophoron diisoxyanat (IPDI); xylylen diisoxyanat; xylylen
diisoxyanat hydro hoa; cac ddng phan cta metylen-bis(cyclohexyl isoxyanat) [con
dugc goi 1a MDI hydro hoéa] va cac hdn hgp clia ching; cac ddng phan cua toluen
diisoxyanat (TDI), chéng han nhu 2,4-TDI va 2,6-TDL va cac hon hgp cua chung; cac
ddng phan cia metylen diphenyl diisoxyanat (MDI) ching han nhu 2,2-MDI, 2,4'-
MDI va 4,4-MDI va cac hdn hop cia ching; toluidin diisoxyanat; va naphtalen
diisoxyanat.

7. Quy trinh theo diém 6, trong d6 hop chét (NCO) bao gdm it nhit ba nhém
isoxyanat, uu tién hon nita 1a 3 hodc 4 nhém isoxyanat.

8. Quy trinh theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 5 dén 7, trong d6 hop chit (NCO)
bao gbm ba nhém isoxyanat dugc thé hién boi cac cong thire tir (I) dén (IV):

)
(CHsNCO

0.__N__0O
Y
OCN{CHQg/N\H/N\KCHngCO
o}

D

NCO
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av)
(CH_)eNCO
HN\T7O
K _N
OCN{CHZg/N\ﬂ/ (CH,)-NCO
o)

va trong d6 hop chat (NCO) bao g0m bdn nhém isoxyanat dugc thé hién béi cong
thtc (V):

V)
OCN/\/\/\
(@)
i YNYO
OCN\/\/\/\N N N\rrN NCO
o WNCO °

9. Quy trinh theo diém 5, trong d6 ti 1& duong lugng giita hop chét (NCO) va hop chét
(U)la tir 1,1 dén 2, vu tién hon 1a tir 1,2 dén 1,8.

10. Quy trinh theo diém 3, trong d6 cong doan (II) dugce thuc hién v6i sy hién dién cia
dung mdi flo héa, uwu tién hon 1a dugc chon tir nhom bao gdm: hydrocacbon flo
hoa, hexafloxylen, clotriflo-toluen, triflotoluen, hexaflobenzen va céc hdn hop cua
chung.

11. Ché phim [ché phim (C)] bao gdm it nhit mdt polyme (P) nhu dwgc dinh nghia
trong diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 4 va it nhat mot dung mdi, dung méi nay

wu tién hon 1a duge chon tir nhém bao gdm: cic xeton nhu metyletylxeton (MEK),
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metylisobutylxeton (MIBK); céc este nhu etyl axetat, butyl axetat, isobutyl axetat; cac
dung modi hitu co chua trong phén tr nhém este-ete nhu polyoxyetylen monoetyl-ete
axetat, polyoxyetylen monobutylete axetat, polyoxy butylen mono-etyl-ete axetat,
polyoxy-butylen monobutylete axetat, polyoxyetylen diaxetat, polyoxybutylen-
diaxetat, 2-etoxy etylaxetat, etylenglycol diaxetat, butylenglycol diaxetat; va cic hon
hop cda ching. :
12. Ché phim (C) theo diém 11, ché pham (C) c6 thém it nhit mét thanh phén c6 thé
déng rén bing tia cuc tim (UV), sao cho lugng polyme (P) trong ché phim (C) 1a tir
0,01 dn 8 % khéi luong, wu tién hon 1a tir 0,5 dén 5 % khéi lugng, tinh trén téng khéi
luong ciia ché pham (C).

13. Phwong phap tao ra 16p phu trong sudt trén it nhat mot bé mit ciia nén chét déo,
phwong phap bao gdm:

(i) cung cip it nhat mét nén chét déo c6 it nhit mot bé mit, nén chat déo nay uu
tién hon 12 duoc chon tir nhém bao gdm, wu tién hon 13 gbm: polyetylen terephtalat
(PET), polycacbonat (PC), polyvinyl clorua (PVC), olefin déo néng (olefin déo nong,

' TPO), rpolyuretan déo noéng (polyuretan déo néng, TPU), polypropylen (PP),
acrylonitril butadien styren (ABS) va polyamit (PA);

(ii) cho it nhat mot bé mat nay tiép xuc véi polyme (P) nhu dugc dinh nghia
trong diém bt ky trong sé cac diém tir 1 dén 4 hoic véi ché phim (C) nhu dugc dinh
nghia trong diém 11 hoaé 12; va

(iii) dong ran polyme (P) hodc ché pham (C) 1én it nhit mot bé mit nay.
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