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(57) Sang ché dé cap dén nhwa metacrylic va ché pham nhya metacrylic cho phép
san xuat vat pham dinh hinh rat tét vé tong mau trong chiéu dai quang duong dai.
Nhya metacrylic theo sang ché c6 don vi cau tric (X) bao gém cau tric vong
trong mach chinh cua nd. Nhya metacrylic ¢é nhiét 6 chuyén hoa thiy tinh (Tg)
cao hon 120°C va thap hon hoic bang 160°C. Cuong do phat xa & 514nm dudi
hinh thizc ndng do caa dung dich floresxein trong etanol 1a nhé hon hozc bang 30
x 10°mol/I khi dung dich chira nhya metacrylic véi luong 2,0% khéi luong trong
clorofom duoc phan tich phd bang céch st dung budc séng kich thich biang 436nm

va d6 rong khe bang 2nm.
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Linh vue ky thuat dwoe dé cap

Séng ché dé cép dén nhya metacrylic, phuong phap san xuét nhwa metacrylic,
ché phém nhua metacrylic, vat phém dinh hinh, chi tiét quang hoc, va bd phan 06to.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Céc nhua metacrylic ¢6 d§ ludng chiét thap 1a mot trong s6 cac dic tinh quang
hoc cia chung, cling nhu do trong sudt va do cimg bé mat rat tot. Trong nhitng nim gan
day, chung da thu hut sy chil y dudi dang cac nhya quang hoc cho cac vét liéu quang
hoc cua rat nhiéu loai san pham quang hoc khic nhau bao gdm cac man hinh panen
phing nhu cic man hinh tinh thé 16ng, cic man hinh plasma, va cdc man hinh dién phat
quang (electroluminescent, EL) hitu co, cac bd cam bién hdng ngoai nho, cac dng din
song quang hoc nho, cac thiu kinh siéu nhé, cac thdu kinh piccop d6i véi cac dia da
nang sb (Digital Versatile Disc, DVD)/Blu-ray st dung anh sang c6 budc séng ngan,
cac dia quang, cac mang quang hoc, va cac dé chét déo, ching han, va thi trudng clia
ching dang m& rong rat nhiéu.

Cu thé, nhya metacrylic ¢6 cdu tric vong trong mach chinh cua n6 va ché phim
chtra nhuya metacrylic nhu vay dugc biét dén 1a c6 cac tinh nang rat tot vé ca tinh chiu
nhiét va dic tinh quang hoc (xem tai li€u sang ché 1, chéng han), va cac nhu ciu cla
ching da ting nhanh theo thoi gian. Tuy nhién, nhya metacrylic c6 cAu triic vong trong
mach chinh ctia né véi tinh chiu nhiét va dic tinh quang hoc dugc cai thi¢n nhu da@ md
ta & trén bi nhudm mau hodc do truyén qua giam ma doi khi gay ra boi sy hép thu anh
sang trong vung anh sang nhin thdy c6 thé quy cho chu tric vong hodc cdu tric twong
tu. Do do, cac phuong phéap dé 1am giam chat gy nhuém mau dugc chia trong nguyén
liéu thd hodc lam gidm cdc monome mach vong khong phan Umg con lai trong nhya
metacrylic da dugc boc 10 dé san xuit nhua metacrylic ¢6 céu tric vong trong mach
chinh ctia n6 ¢6 sy nhudm mau it va do trong subt cao.

Lién quan dén cac chét gdy nhuém mau trong cac nguyén liéu tho, tai liéu sang
ché 2 boc 16 r?mg sw nhudm mau va cac vét mau bac ctia nhua co thé duge ngédn chdn

bing cach gidm cdc ham luwong cla cdc axit N-phenylmaleamic va cac N-
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phenylsucxinimit dugc chira trong N-phenylmaleimit, chang han.

Hon nira, tai li€u sdng ché 3 boc 1 ring sw nhudm mau cla maleimit dugc thé &
N c6 thé duge ngin chin va két qua 1a tong mau cua nhya trong sudt dugc tao ra tir
maleimit dugc thé & N dudi dang monome c6 thé dugc cai thién bang cach giam ham
lugng cla cac amin bac mot va ham lugng cia cac sucxinimit dugc thé & 2-amino-N
trong maleimit duoc thé & N.

La mot vi du vé phuong phép 1am gidm cac monome khong phan ng trong nhua
metacrylic, tai liu sang ché 4 @ xuét phuong phép st dung céc thanh phan monome
chira (a) maleimit duoc thé & N va (b) metacrylic este. Theo phuong phép nay, mot phén
cta cac thanh phan monome dugc cip dé khoi mao qud trinh polyme hoa, va phén con
lai cua thanh phan monome dugc cap trong qué trinh polyme hoa, chang han. Theo
phuong phéap san xuét nay, monome maleimit dugc thé & N con lai dugc giam xudng
bing cach thuc hién viéc kiém soat dé ty 1 cia (a) maleimit dugc thé & N trong céc
thanh phan monome khong phan tmg trong h¢ phan (mg sau khi hoan thanh budc cip
c4c thanh phin monome nhé hon ty 1& cia (a) maleimit dugc thé & N trong tong luong
cua cac thanh phén monome dugc cép, dé b%mg cach do tao ra nhua metacrylic chiu
nhiét c6 do trong sudt rat tét va sy nhudém mau thip.

Hon ntra, tai liéu sang ché 5 dé xuit phuong phép dé ngan chdn sy nhud¢m mau
bang cach dua chét c6 tinh axit vao hé phan (g cua hé polyme hoa clia monome trén
co s& metacrylic este/monome maleimit bang cach st dung tac nhén chuyén mach trén
co sO luu huynh nhu mercaptan, bang cach d6 gidm dugce cac monome maleimit con lai
va cac monome maleimit duoc tao ra bdi nhiét trong qua trinh dic va v.v..

Tai liéu trich dan:

Tai liéu sang ché:

Tai liéu sang ché 1: WO 2011/149088 Al

Tai liéu sang ché 2: WO 2012/128255 Al

Tai liéu sang ché 3: JP H06-135931 A

Tai liéu sang ché 4: JP H09-334016 A

Tai liéu sang ché 5: JP 2001-233919 A
Ban chit ky thuit clia sang ché
Vén dé k¥ thuat:

Trong nhitng nadm gan ddy, cac ung dung clia cac ché pham da m& rong tr cac
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tmg dung mang quang hoc sang cac g dung cua cac vét phim dinh hinh day nhu céc
thau kinh hodc cac tAm duoc tao hinh dang. Céc vat phém dinh hinh day nhu vy c6 céc
quang trinh dai hon, va do d6 c6 nhu cAu tao ra ché phdm cho phép san Xudt cac vat
phém dinh hinh ¢6 sy nhudm mau dugc gidm hon nira.

Khi vat phém dinh hinh day nhu thu kinh duoc tao ra bé‘mg cach duc ép luc ché
phim nhwa metacrylic ¢6 nhiét do chuyén hoéa thity tinh twong ddi cao, thi cAn phai duc
vat phém dinh hinh trong diéu kién nhiét dd cao tai d6 do chay cua ché phém nhua dugc
tang 1én dé tao ra vat phém dinh hinh cé 40 ludng chiét thép. Trong diéu kién nhu vay,
phin bén trong cua vét phim dinh hinh day duoc tiép xuc voi nhiét do cao trong thoi
gian dai, ma co thé gy ra su gidm tong mau.

Do d6, sé& rt hiru ich néu tao ra nhya metacrylic va ché pham nhua metacrylic ¢6
thé dugc st dung lam nguyén ligu thod cua vat phém dinh hinh rat tdt v& tong mau khi
chidu dai quang trinh dai. P4c biét dugc uu tién 1a nhya metacrylic va ché phdm nhua
metacrylic, trong do ché pham nhya metacrylic c¢6 nhiét do chuyén héa thiy tinh tuong
dbi cao dé tao ra vat phdm dinh hinh c¢6 do ludng chiét thip va su nhudém mau it, ngay
¢4 vat phdm dinh hinh day dugc duc ap luc nhu théu kinh.

Giai phép cho vén dé:

Sau cac giai phap nghién ctu chuyén sau vé céc vén dé néu trén, ching tdi da
phat hién ra rang ham lugng va yéu td twong tu cta vat liéu phat huynh quang thuong
dugc chira trong nhya metacrylic ¢o cAu trac vong trong mach chinh ctia né ¢6 su tuong
quan v6i sy nhudm mau gdy ra trong cac qua trinh san xuét. Do d6, chiing to6i da phat
hién ra rang vét phim dinh hinh rat tot vé tong mau c6 thé dugc tao ra bing cach kiém
soat cuong dd phat huynh quang va yéu t6 twong tu cta nhya metacrylic trong mot
khoang nhit dinh, do d6 hoan thanh sdng ché.

Cu thé 13, sang ché dé xuit cac myc sau day:

(1)  Nhyua metacrylic c6 don vi cAu triic (X) bao gdbm c4u tric vong trong mach
chinh ctia nd, trong do:

nhua metacrylic c6 nhiét do chuyén hoa thiy tinh (Tg) cao hon 120°C va thip
hon hodc béng 160°C,

cudong do phat xa & budc song 514nm dudi hinh thie ndéng do cia dung dich
floresxein trong etanol 1a nhé hon hodc bang 30 x 107°mol/l khi dung dich chira nhya

metacrylic voi luong 2,0% khdi luong trong clorofom dugc phan tich phd bang cach sir
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dung budc séng kich thich bang 436nm va do rong khe bang 2nm.

(2)  Nhya metacrylic theo muyc (1), trong d6 cuong do phat xa dudi hinh thire
ndng d6 cua dung dich floresxein trong etanol la 16n hon hodc bang 1 x 10°mol/l va
nho hon hodc bang 20 x 10" mol/l.

(3)  Nhuwa metacrylic theo muc (1) hodc (2), cuong d6 phét xa & bude song
458nm trén co s néng do ctia dung dich quinin sulfat dihydrat dugc hoa tan trong axit
sulfuric lodng 1mol/1 1a 16n hon hodc bang 4 x 10mol/l va nhé hon hodc bang 6 x 10°
9mol/l khi dung dich chira nhya metacrylic véi luong 2,0% khdi lugng trong clorofom
dugc phén tich phd bing cach st dung bude song kich thich bang 365nm va do rdng
khe bang 2nm.

(4)  Nhya metacrylic theo muc bét ky trong s6 cac muc tir (1) dén (3), trong
d6 nhua metacrylic ¢6 hé s6 quang dan hoi véi gia tri tuyét d6i nho hon hodc bing 3,0
x 10-12Pa’l,

(5) Nhya metacrylic theo muc bét ky trong s6 cac muc tir (1) dén (4), trong
d6 don vi clu trac (X) bao gém it nhat mot don vi cdu trac dugce chon tir nhém bao gém
don vi cdu trac dugc din xuét tir monome maleimit dugc thé & N, don vi cAu truc trén
co s¢ glutarimit, va don vi cAu trac vong lacton.

(6)  Phuong phép san xuit nhua metacrylic, nhya metacrylic nay c6 don vi ciu
tric duoc dan xuét tir monome maleimit dugce thé & N trong mach chinh ciia nd, c6 nhiét
d6 chuyén hoéa thiy tinh (Tg) cao hon 120°C va thap hon hogic bang 160°C, va ¢6 hé sb
quang dan hdi v6i gid tri tuyét dbi nho hon hodc bang 3,0 x 102Pa’!, phwong phap nay
bao gdm:

budc xir 1y so bd gém budc rira béng nuéc va/hoic loai nudc maleimit dugc thé
& N dé luong sucxinimit duge thé & 2-amino-N trong dung dich ctia maleimit dugc thé
& N nho hon hoic bang Sppm theo khdi lugng so véi 100% khéi lugng cia maleimit
duoc thé & N trong dung dich cua maleimit duoc thé o N;

budc polyme hoa gbm budc thyc hién qua trinh polyme héa bang cach str dung
dung dich cia maleimit dugc thé & N thu dugc nhd bude xir Iy so bd; va

bude 1am mét tinh bay hoi gdm buéc lam mét tinh bay hoi dung dich polyme hoa
thu dugc nho bude polyme hoa bang cach st dung thiét bi 1am mét tinh bay hoi ma
khong c6 bd phén quay bét ky ndo.

(7)  Phuong phap san xuit nhya metacrylic theo muc (6), trong do tbc do dich
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chuyén tac dung 1én dung dich polyme héa & budc lam mét tinh bay hoi nhé hon hodc
bang 20s™.

(8)  Phuong phap san xudt nhya metacrylic theo muc (6) hodc (7), trong do6
budc polyme hoa bao gbm budc bd sung phy thém monome este cia axit metacrylic voi
luong nam trong khoéng tir 5% khéi lwong dén 35% khéi luong so véi 100% khéi lwong
cua tdng khdi luong cua tht ca cac monome dugc cdp cho qué trinh polyme hoa sau
khoéang thoi gian 16n hon hodc bang 30 phiit troi qua sau khi viée bd sung chit khoi mao
polyme hoa duoc bat dau.

(9)  Phuong phap san xuit nhua metacrylic theo muc tir (6) dén (8), trong do6
téng khdi lwong cia maleimit dugc thé & N khong phan Gmg con lai sau khi két thic qua
trinh polyme hoéa 1a 16n hon hodc bang 10ppm theo khéi luong va nhé hon hodc bang
1000ppm theo khdi lugng so véi 100% khéi luong cia dung dich polyme hoa & thoi
didm két thiic qua trinh polyme hoa.

(10) Phuong phéap san xuit nhua metacrylic theo muc bét ky trong sd cac muc
tir (6) dén (9), trong do:

monome maleimit dugc thé & N bao gdm N-arylmaleimit, va

tdng khéi lugng ctia N-arylmaleimit khong phan tng sau khi két thuc qua trinh
polyme hoa la 16n hon hodc bang 10ppm theo khéi lugng va nhé hon hodc bang 500ppm
theo khéi luong so véi 100% khdi luong cia dung dich polyme héa & thoi diém két thac
qua trinh polyme hoa.

(11) Phuong phép san xuit nhua metacrylic, nhya metacrylic c6 don vi chu tric
trén co s& glutarimit hodc don vi cAu trac vong lacton trong mach chinh ctia nd, va c6
nhiét 46 chuyén hoa thiy tinh (Tg) cao hon 120°C va thap hon hoic bang 160°C, phuong
phap nay bao gbm:

budc dong vong gbm budc déng vong nhwa metacrylic khong c6 cAu tric vong
trong mach chinh cta n6 nho phan tmg trong dung dich; va

budc 1am mét tinh bay hoi gdm budc lam mét tinh bay hoi dung dich nhua thu
duge nhd bude dong vong bing cach st dung thiét bi 1am mét tinh bay hoi ma khong c6
bd phén quay bét ky nao.

(12) Phuong phéap san xuit nhua metacrylic theo muc (11), trong d6 tbc do dich
chuyén tac dung 1én dung dich nhya & budc lam mét tinh bay hoi nho hon hodc bing

20s1.
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(13) Phuong phép san xuét nhya metacrylic theo muc (11) hodc (12), trong dé:

nhua metacrylic ¢6 don vi cAu trac trén co s& glutarimit trong mach chinh cua no,
va

nhiét 4o cia dung dich trong qua trinh glutarimit hda nam trong khoang tir 160°C
dén 220°C.

(14) Ché phidm nhya metacrylic bao gdm nhua metacrylic theo muc bat ky
trong s6 cac muc tir (1) dén (5) hodc nhya metacrylic dugc tao ra bang phuong phép san
xuét nhua metacrylic theo muc bét ky trong s6 cac muc tir (6) dén (13).

(15) Véat phim dinh hinh bao gdm ché phim nhua metacrylic theo muc (14).

(16) Chi tiét quang hoc bao g0m vat pham dinh hinh theo muc (15).

(17)  Chi tiét quang hoc theo muc (16), trong d6 chi tiét quang hoc 1a tAm hudng
anh sang.

(18) Chi tiét quang hoc theo muc (16), trong d6 chi tiét quang hoc la thau kinh.

(19) BO phén 6td bao gém vat phém dinh hinh theo muc (15).

Téac dung c6 lgi:

Theo sang ché, nhya metacrylic va ché phém nhua metacrylic dugc tao ra co thé
dugc st dung lam nguyén liéu tho cia vat pham dinh hinh rat tdt vé tong mau trong
chiéu dai quang dudng dai.

Cu thé, duoc wu tién 1a nhya metacrylic va ché phém nhua metacrylic theo
phuong 4n cia sang ché ¢6 tinh chju nhiét cao, do ludng chiét dugc kiém soat rét tot, va
tong mau cai thién.

MO ta vin tit cac hinh vé

Trong céac hinh v& kem theo:

Fig.1 la so d6 minh hoa dudng xép xi tuyén tinh ndng dd-cudng do va cong thic
bién ddi ndng dd-cuong do cua dung dich floresxein/etanol trong céc vi du; va

Fig.2 1a so 0 minh hoa duong x4p xi tuyén tinh ndng dd-cudng do va cong thic
bién dbi ndng do-cudng dd clia dung dich cia quinin sulfat dihydrat dugc hoa tan trong
axit sulfuric lodng 1mol/l trong céc vi du.

M3 ta chi tiét sang ché

Phén sau day cung cAp mb ta chi tiét vé phuong 4n clia sang ché (duéi day, duge

goi 1a “phuong an theo sang ché”).

Nhua metacrylic



44842 7197

Nhya metacrylic trong phuong 4n theo sang ché c6 don vi céu tric (X) c6 cau
tric vong va don vi cAu tric duoc dan xuit tir monome este cla axit metacrylic trong
mach chinh ciia n6. Mach chinh ciia nhya metacrylic theo phuong an cua sang ché co
thé chi gbm c6 don vi cAu truc (X) ¢6 cau triic vong va don vi cAu trac dugce din xuat tir
monome este cla axit metacrylic.

Mbi don vi trong s6 cac don vi cAu tric s& duge md ta dudi day.

Don vi ciu tric duge din xudt tir monome este clia axit metacrylic

Céc vi du vé don vi ciu triuc dugc din xuét tir monome este clia axit metacrylic
bao gém, chéng han, cac don vi cAu tric dugc dan xuét tir monome dugc chon tir céc
este clia axit metacrylic sau ddy. Céac vi du v& cAc este cia axit metacrylic c6 thé duge
st dung bao gdbm metyl metacrylat, etyl metacrylat, n-propyl metacrylat, isopropyl
metacrylat, n-butyl metacrylat, isobutyl metacrylat, #-butyl metacrylat, 2-etylhexyl
metacrylat, xyclopentyl metacrylat, xyclohexyl metacrylat, xyclooctyl metacrylat,
trixyclodexyl metacrylat, dixyclooctyl metacrylat, trixyclododexyl metacrylat,
isobornyl metacrylat, phenyl metacrylat, benzyl metacrylat, 1-phenyletyl metacrylat, 2-
phenoxyetyl metacrylat, 3-phenylpropyl metacrylat, va 2.,4,6-tribromophenyl
metacrylat.

Mot trong s6 cac monome nay c6 thé duoc st dung mot minh, hodc hai hodc
nhiéu monome trong s& cAc monome nay ¢6 thé duge sit dung phéi hop.

Trong sb cac don vi cdu trac duge dan xudt tir monome este cia axit metacrylic
nay, cac don vi cAu triic duoc dan xudt tir metyl metacrylat va benzyl metacrylat 1a duge
wu tién trén co s& cung cip nhwa metacrylic két qua co do trong sudt va tinh bén khi
quyén rat tot.

Nhua metacrylic ¢ thé bao gdm chi mot loai don vi cAu tric duge din xuét tir
monome este cua axit metacrylic hodc co thé bao gém hai hoac nhiéu loai don vi cAu
tric duge dan xudt tir monome este cla axit metacrylic.

Ham lugng ctia don vi cAu tric duogc dan Xuat tir monome este clia axit metacrylic
t5t hon 12 nim trong khoang tr 50% khéi lugng dén 97% khéi luong, tot hon nita 1a tur
55% khdi luong dén 97% khéi lugng, tham chi tdt hon nita 1a tir 55% khéi lugng dén
95% khdi lugng, con t6t hon nita 12 tir 60% khdi lugng dén 93% khdi luong, va ddc biét
t6t hon 12 tir 60% khéi luong dén 90% khdi lugng, so véi 100% khoi luong cta nhya

metacrylic, tr quan diém truyén tinh chiu nhiét di cho nhya metacrylic nho don vi cAu
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tric (X) ¢6 cdu tric vong trong mach chinh ctia n6, ma s& duge mo ta sau.

Luu ¥ rang ham lugng cia don vi chu truc duoc din xudt tir monome este cla
axit metacrylic c6 thé dugc x4c dinh bang cac phép do phd cong hudng tir hat nhan-'H
('H-nuclear magnetic resonance, 'H-NMR) va phé cong hudng tr hat nhan-3C (°C-
nuclear magnetic resonance, *C-NMR). Ching han, céc phép do "H-NMR va *C-NMR
c6 thé co thé duoc thuc hién bing cach st dung CDCls hogc DMSO-ds 1am dung mdi
do & nhiét do do bang 40°C.

Phin sau day cung cip su md ta vé don vi cAu trac (X) c6 céu triic vong trong
mach chinh ctia no.

Tét hon 13, don vi cdu tric (X) ¢b cau triic vong trong mach chinh ctia né bao
gém it nhat mot don vi ciu trac dugc chon tir nhom bao gbm don vi cAu tric dugc dan
xut tir monome maleimit dugc thé ¢ N, don vi cAu tric trén co s& glutarimit, va don vi
chu trac vong lacton, va t&t hon nita 1a chi gém co don vi céu tric duoc chon tir nhém
bao gé)m don vi céu trac dugce dan xuét tir monome maleimit dugc thé & N, don vi cdu
trac trén co s glutarimit, va don vi cAu trac vong lacton. Mt loai don vi chu tric (X)
¢6 cAu tric vong trong mach chinh ctia n6 c6 thé duoc st dung mdt minh hodc phéi hop
cua hai hodc nhiéu loai cé thé duoc str dung.

bon vi cAu tric duoc dan xuét tir monome maleimit dugc thé & N

Tiép theo, don vi cAu tric dugc dan quét tir monome maleimit dugc thé & N duoc
mo ta.

DPon vi ciu triac duogc dan Xuat tir monome maleimit dugc thé & N ¢6 thé 1a it nhét
mot don vi cAu tric dugc chon tir nhém gdm c6 don vi cAu triic dugc bidu dién boi cong
thie (1) sau day va don vi cAu trac dugce biéu dién bdi cong thuc (2) sau day, va t6t hon
1a duogc tao ra tir ca don vi cAu tric duoc biéu dién boi cong thire (1) sau ddy va don vi
chu trac dugce biéu dién béi cong thire (2) sau day.

Cong thtrc hdéa hoc 1

R? R®

I e (M

Trong cong thirc (1), R! 1a nhém arylalkyl c6 s6 luong nguyén t cacbon nim
trong khoang tu 7 dén 14 hogc nhom aryl c6 sd lugng nguyén tir cacbon nam trong

khoang tir 6 dén 14, va mdi nhom R? va R3, doc 1ap vdinhau, 1a nguyén tir hydro, nguyén
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tir oxy, nguyén t&r luu huynh, nhom alkyl co sb6 lugng nguyén tir cacbon nim trong
khoang tir 1 dén 12, hodc nhém aryl c6 s6 lugng nguyén tir cacbon nim trong khoang
tr 6 dén 14.

Luu y ring trong trudng hop trong d6 R hogc R? 1a nhém aryl, R? hoic R3 ¢4 thé
bao gobm nguyén tir halogen dudi dang nhom thé.

Hon nita, R! ¢6 thé duogc thé bing nhom thé nhu nguyén tir halogen, nhém alkyl
c¢6 sb lugng nguyén tir cacbon nam trong khoang tr 1 dén 6, nhom alkoxy c6 sb lugng
nguyén tr cacbon nam trong khoang tir 1 dén 6, nhom nitro, hoic nhém benzyl.

Cong thirc hoa hoc 2

(R5 R6>
o) 0
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Trong cong thite (2), R* 1a nguyén tir hydro, nhém xycloalkyl c6 s6 lugng nguyén
tlr cacbon nam trong khoang tir 3 dén 12, hodc nhém alkyl c6 s6 lwong nguyén tir cacbon
ndm trong khoang tir 1 dén 12, va mdi nhém R’ va R®, doc 1ap v6i nhau, la nguyén tir
hydro, nguyén tir oxy, nguyén tir luu huynh, nhém alkyl c6 sb luong nguyén ti cacbon
nam trong khoang tir 1 dén 12, hodc nhém aryl co s6 luong nguyén it cacbon ndm trong
khoang tir 6 dén 14.

Céc vi du cu thé duoc liét ké dudi day.

Céac vi du vé cac monome (c4c N-arylmaleimit va cac maleimit dugc thé & N-
thom) tao ra don vi cAu tric dugc biéu dién bai cong thire (1) bao gbém N-
phenylmaleimit, N-benzylmaleimit, N-(2-clophenyl)maleimit, N-(4-
clophenyl)maleimit, N-(4-bromophenyl)maleimit, N-(2-metylphenyl)maleimit, N-(2,6-
dimetylphenyl)maleimit, N-(2-etylphenyl)maleimit, N-(2-metoxyphenyl)maleimit, N-
(2-nitrophenyl)maleimit, N-(2,4,6-trimetylphenyl)maleimit, N-(4-
benzylphenyl)maleimit, N-(2,4,6-tribromophenyl)maleimit, N-naphtylmaleimit, N-
antraxenylmaleimit, 3-metyl-1-phenyl-1H-pyrol-2,5-dion, 3,4-dimetyl-1 -phenyl-1H-
pyrol-2,5-dion, 1,3-diphenyl-1H-pyrol-2,5-dion, va 1,3,4-triphenyl-1H-pyrol-2,5-dion.

Trong s6 cdc monome niy, N-phenylmaleimit va N-benzylmaleimit 1a dugc uu
tién trén co s& tao ra nhua metacrylic két qué ¢6 tinh chiju nhiét va cac dac tinh quang
hoc rt tbt nhu d6 ludng chiét. |

Mot monome este c6 thé duge sit dung mot minh, hodc hai hodc nhi€u monome
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este 6 thé duge sir dung phéi hop.

Céc vi du vé& cac monome dugc biéu dién béi cong thie (2) bao gbém N-
metylmaleimit, N-etylmaleimit, N-n-propylmaleimit, N-isopropylmaleimit, N-s-
butylmaleimit, N-isobutylmaleimit, N-s-butylmaleimit, N-z-butylmaleimit, N-n-
pentylmaleimit, N-n-hexylmaleimit, N-n-heptylmaleimit, N-n-octylmaleimit, N-
laurylmaleimit, N-xyclopentylmaleimit, N-xyclohexylmaleimit, 1-xyclohexyl-3-metyl-
1H-pyrol-2,5-dion, 1-xyclohexyl-3,4-dimetyl-1H-pyrol-2,5-dion, 1-xyclohexyl-3-
phenyl- 1H-pyrol-2,5-dion, va 1-xyclohexyl-3,4-diphenyl-1H-pyrol-2,5-dion.

Trong s& cac monome nay, N-metylmaleimit, N-etylmaleimit, N-
isopropylmaleimit, va N-xyclohexylmaleimit la dwgc vu tién trén co s¢ tao ra nhua
metacrylic két qua c6 tinh bén khi quyén rét tot, va N-xyclohexylmaleimit la duoc dic
biét wu tién trén co sé tao ra do hép thu nudc thép rAt tét theo nhu ciu cua céac vat lidu
quang hoc trong nhitng nam gan day.

Mot trong s6 cac monome nay cé thé duogc st dung mot minh, hodc hai hodc
nhiéu monome trong s6 cdc monome ndy c6 thé dugc str dung phéi hop.

Dic biét tot hon 13, nhua metacrylic theo phuong 4n cla sing ché thu dugc bang
cach st dung don vi cAu tric duoc biéu dién boi cong thire (1) va don vi cAu truc dugc
bidu dién béi cong thirc (2), phéi hop, dé thé hién mte do kiém soat cao lén cac dic tinh
luding chiét.

Ty 18 mol (X1/X2) ctia ham lugng (X1) ctia don vi cdu tric duoc bidu dién boi
cdng thic (1) so v6i ham luong (X2) ctia don vi cAu tric dugc bidu dién bsi cong thirc
(2) t6t hon 12 16n hon 0 va khong 16n hon 15, va tot hon nira 13 16n hon 0 va khong 16n
hon 10.

Khi ty 1€ mol (X1/X2) nam trong khoang bét ky trong s6 cac khoang da néu &
trén, nhua metacrylic theo phuong an cua sang ché c6 thé thé hién tinh chiu nhiét tot va
céc ddc tinh quang dan hoi tt trong lac duy tri do trong subt, va ma khong bi hoa vang
hodic mét di tinh chdng tic dong ctia moi trudng.

Ham lugng cua don vi cAu trac dugc din xuét tir monome maleimit duoc thé &
N tdt hon 13 ndm trong khoang tr 5% khéi lvong dén 40% khéi lwong va tbt hon nita la
nam trong khoang tr 5% khéi lwong dén 35% khéi lugng, so véi 100% khéi lwong cia
nhya metacrylic.

Khi ham luong ctia don vi cau trac duge dAn xuit tr monome maleimit dugc thé

10
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& N nam trong khoang bét ky trong s6 cic khoang da néu & trén, tdc dung ting cuong
thich hop hon c6 thé dat duoc ddi véi tinh chiu nhiét ctia nhua metacrylic, va tic dung
tang cwong dugce uvu tién hon ¢6 thé ciing dat duoc dbi vé6i tinh bén khi quyén, d6 hip
thu nuéc thép, va cac dic tinh quang hoc clia nhya metacrylic. Vigc han ché ham lugng
ctia don vi céu tric dugc din xuét tir monome maleimit dugc thé & N dén nho hon hoic
bing 40% khdi lwong c6 hiéu qua ngan chan sy giam cac dic tinh vét ly cta nhua
metacrylic gy ra béi luong 16n ciia monome con lai khong phéan tmg do do phan ng
clia cac thanh phin monome bi gidm trong phéan tng polyme héa.

Nhua metacrylic trong phuong 4n theo sang ché bao gébm don vi chu trac dugc
d3n xudt tir monome maleimit dugc thé & N c¢6 thé con bao gbm céc don vi cAu trac
dwoc dan xuit tir cdc monome khéc c6 thé copolyme héa duge bang monome este clia
axit metacrylic va monome maleimit duogc thé & N dén mic ma cac muc dich cia sang
ché khong bi bi can tré.

Cac vidu vé cac monome c6 thé copolyme hda khac ma cé thé duoc st dung bao
gdm cac vinyl thom; céc nitril khéng no; cic este cia axit acrylic bao gdm nhom
xyclohexyl, nhém benzyl, hodc nhom alkyl co s6 luong nguyén ti cacbon nam trong
khoang tir 1 dén 18; cac hop chét glyxidyl; va céc axit carboxylic khong no.

Céac vi du vé cac vinyl thom bao gbm styren, o-metylstyren, va divinylbenzen.

Cac vi du vé cac nitril khong no bao gdm acrylonitril, metacrylonitril, va
etacrylonitril.

Céac vi du vé cac este ciia axit acrylic bao gb6m metyl acrylat, etyl acrylat, propyl
acrylat, isopropyl acrylat, va butyl acrylat.

Vi du vé cac hop chét glyxidyl bao gdm glyxidyl(met)acrylat.

Céac vi du vé céc axit carboxylic khong no bao gdm axit acrylic, axit metacrylic,
axit itaconic, axit maleic, va axit fumaric, va cac san phém ban este hda va cac anhydrit
cta chung.

Nhua metacrylic co thé bao gém chi mot loai don vi cAu tric duogc dan Xuét tir
mot monome cO thé copolyme hoéa khéc, hodc ¢6 thé bao gém hai hodc nhiéu loai don
vi cAu trac dugc din xudt tir cAc monome ¢6 thé copolyme héa khac.

Ham lugng cua cac don vi ciu trac dugc dan Xuét tir cac monome c6 thé
copolyme hoa khac nhu vay so véi 100% khdi lugng cia nhya metacrylic t6t hon 12 nAm

trong khoang tir 0% khéi lugng dén 10% khdi lugng, tot hon nira 1a tir 0% khéi luong
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dén 9% khéi lugng, va tham chi tét hon nira 1a tir 0% khéi lugng dén 8% khdi lugng.

T6t hon 13 ham lugng cua cac don vi cAu trac duoc din xuét tir cac monome khac
can ndm trong khoang bét ky trong s cac khoang dd néu ¢ trén dé céac dac tinh duc va
c4c dic tinh co hoc ctia nhya ¢ thé duoc tang cudong ma khong lam mét céc tac dung
du dinh cda viéc dua cAu trac vong vao trong mach chinh.

Luu y rang ham lugng cia don vi cAu triic duge dan xuét tir monome maleimit
dugc thé & N va ham luong cia don vi cAu trac duge dan xudt tir cic monome c6 thé
copolyme héa khéc c6 thé duge xac dinh bing cac phép do 'H-NMR va PC-NMR.
Ching han, cic phép do 'H-NMR va PC-NMR c6 thé c6 thé dugc thuc hién bing cach
stt dung CDCI3 hogc DMSO-ds lam dung moi do ¢ nhiét do do bang 40°C.

Don vi cu tric trén co s& glutarimit

Mot vi du vé& nhya metacrylic bao gdm don vi cAu tric trén co s& glutarimit trong
mach chinh ctia n6 bao gém, chéng han, nhya metacrylic bao gém don vi ciu tric trén
co s& glutarimit duge mo ta trong JP 2006-249202 A, JP 2007-009182 A, JP 2007-
009191 A, JP 2011-186482 A, hoac WO 2012/114718 Al, va co thé dugc tao ra bang
phuong phap duge mo ta trong cung tai liGu.

DPon vi cAu tric trén co s glutarimit dugc bao gdm trong nhya metacrylic theo
phuong 4n cia sang ché ¢c6 thé dugc tao ra sau khi polyme hoa nhya.

Cu thé 13, don vi ciu tric trén co s glutarimit c6 thé duogc biéu dién boi cong
thire chung (3) sau day.

Cong thirc héa hoc 3

R8 7R8

R R’

0 N0 ©
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Trong cdng thitc chung (3), dugc uu tién la mdi nhém R7 va R3, ddc 14p véi nhau,
12 nguyén t& hydro hodc nhém metyl, va R? 12 nguyén tir hydro, nhom metyl, nhom
butyl, ho#ic nhém xyclohexyl, va dugc wu ti€n hon la R7 12 nhom metyl, R® 14 hydro, va
R’ 1a nhém metyl.

Nhua metacrylic ¢6 thé bao gbdm mot loai don vi cAu truc trén co s& glutarimit
hodc co thé bao gém hai ho#c nhiéu loai don vi cAu trac trén co s& glutarimit.

Ham luong cua don vi cAu tric trén co s& glutarimit trong nhyra metacrylic ¢6

don vi cdu tric trén co s& glutarimit t6t hon 1& nim trong khoang tir 5% khéi luong dén
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70% khdi lugng, va t6t hon nita 12 nim trong khoang tur 5% khdi luong dén 60% khbi
lugng, so véi 100% khéi lugng cia nhwa metacrylic.

Tét hon 1a ham luong cia don vi cdu tric trén co s¢ glutarimit cin ndm trong
khoang bét ky trong s6 cac khoang dd néu & trén dé c6 thé thu dugc nhua c6 cac dic
tinh duc, tinh chiu nhiét, va cac dac tinh quang hoc tot.

Ham lugng ctia don vi cdu tric trén co s¢ glutarimit trong nhyra metacrylic ¢6 thé
duge xac dinh bing phuong phap duge md ta trong tai liéu sang ché da dugc dé cap trén
day.

Nhua metacrylic bao gdm don vi cAu trac trén co sé glutarimit c6 thé con bao
gbm don vi monome vinyl thom néu can.

Céc vi du vé cac monome vinyl thom ma c6 thé duge stt dung bao gdbm, nhung
khong bi gidi han cu thé &, styren va a-metylstyren. T6t hon 13, monome vinyl thom 1
styren.

Ham luong ctia don vi vinyl thom trong nhura metacrylic bao gém don vi cdu trtc
trén co s& glutarimit khong bi gidi han cu thé. Tuy nhién, ham lugng cia don vi vinyl
thom so v&i 100% khdi lwong ctia nhya metacrylic t5t hon 12 nam trong khoang tir 0%
khdi lugng dén 20% khdi lugng.

Tt hon 12 ham luong cuia don vi vinyl thom can nam trong khoang da néu & trén
dé c6 thé thu duoc ca tinh chiu nhiét va cac déc tinh quang dan hdi rat tbt.

Pon vi cdu tric vong lacton

Nhua metacrylic bao gbm don vi cAu tric vong lacton trong mach chinh ciia né
¢6 thé dugc tao ra, ching han, bang phuong phap dugc mo ta trong JP 2001-151814 A,
JP 2004-168882 A, JP 2005-146084 A, JP 2006-96960 A, JP 2006-171464 A, JP 2007-
63541 A, JP 2007-297620 A, hodc JP 2010-180305 A.

Pon vi cu trac vong lacton duge bao gbm trong nhya metacrylic theo phuong
4n cua sang ché co thé dugc tao ra sau qua trinh polyme héa nhya.

Tét hon 1, don vi cdu triic vong lacton trong phuong 4n theo sang ché 1 vong
sau canh vi diéu nay tao ra cAu trac vong ¢6 do 4n dinh rét tbt.

Pic biét t&t hon 13, don vi ciu trac vong lacton ma 1a vong sau canh, chéng han,
1a cAu tric dugc biéu dién béi cong thitc chung (4) sau day.

Cong thirc hoa hoc 4

13
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Trong cong thirc chung (4), m&i nhém R, R'!, va R'2, doc 1ap vé6i nhau, 1a
nguyén t hydro hodc gbc hitu co c6 sb lugng nguyén tit cacbon nam trong khoang tir 1
dén 20.

Céc vi du vé gdc hitu co bao gdm céc nhém hydrocacbon béo no (cac nhom alkyl,
v.v.) ¢6 s lwong nguyén tir cacbon ndm trong khoang tir 1 dén 20 nhu nhém metyl,
nhém etyl, va nhém propyl; cdc nhém hydrocacbon béo khong no (cac nhom alkenyl,
v.v.) ¢6 s6 luong nguyén tir cacbon nam trong khoang tir 2 dén 20 nhu nhém etenyl va
nhém propenyl; cadc nhém hydrocacbon thom (cac nhém aryl, v.v.) c6 s6 luong nguyén
tr cacbon nim trong khoang tr 6 dén 20 nhu nhém phenyl va nhém naphtyl; va céc
nhom trong do it nhit mot nguyén t& hydro cua nhém b4t ky trong sd cac nhom
hydrocacbon béo no, cdc nhém hydrocacbon béo khong no, va cac nhém hydrocacbon
thom nay duoc thé bang it nhit mot nhom duoc chon tir nhom gbdm ¢6 nhém hydroxy,
nhém carboxyl, nhom ete, va nhom este.

Pon vi clu tric vong lacton co thé duoc tao ra, ching han, bang cich copolyme
héa monome trén co s& axit acrylic c6 nhom hydroxy va monome este cla axit
metacrylic nhu metyl metacrylat dé dua nhém hydroxy va nhom este hodc nhom
carboxyl vao trong mach phén tir, va sau d6 tach rugu (este héa) hoac ngung tu loai
nuée (dusi day, con duge goi 1a “phan ing ngung tu dong vong”) gitra nhém hydroxy
va nhom este hoac nhom carboxyl.

Céac vi du vé cadc monome trén co s& axit acrylic c6 nhom hydroxy c6 thé duoc
st dung trong qua trinh polyme héa bao gbm axit 2-(hydroxymetyl) acrylic, axit 2-
(hydroxyetyl) acrylic, cac alkyl 2-(hydroxymetyl)acrylat (chang han, metyl 2-
(hydroxymetyl)acrylat, etyl 2-(hydroxymetyl)acrylat, isopropyl 2-
(hydroxymetyl)acrylat, n-butyl 2-(hydroxymetyl)acrylat, va ¢-butyl 2-
(hydroxymetyl)acrylat), va cac alkyl 2-(hydroxyetyl)acrylat. Hon nita, axit 2-
(hydroxymetyl)acrylic va céc alkyl 2-(hydroxymetyl)acrylat 1a cac monome c6 gbc
hydroxyalkyl 1a dugc wu tién, va metyl 2-(hydroxymetyl)acrylat va etyl 2-
(hydroxymetyl)acrylat l1a dugc uu tién dac bigt.

Ham lugng cua don vi cAu trac vong lacton trong nhya metacrylic bao gbém don
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vi cdu tric vong lacton trong mach chinh ciia n6 t6t hon 1 ndm trong khoang tir 5% khéi
lugng dén 40% khéi luong, va tét hon nita 1a tir 5% khéi luong dén 35% khoi lugng, so
v6i 100% khéi lugng ctia nhua metacrylic.

Khi ham lugng ctia don vi cAu trac vong lacton nam trong khoang bét ky trong
s6 cac khoang dd néu & trén, cdc tic dung tao ra do viéc dua vao cAu tric vong, nhu do
bén dung méi duge cai thién va do ciing bé mit dugc cai thién, c6 thé dugc thé hién
trong lac duy tri cac dic tinh duc.

Ham lwong ciia cdu tric vong lacton trong nhua metacrylic c6 thé duoc xac dinh
bang phwong phip dugc mo ta trong tai liéu sang ché da duoc dé cap trén day.

Nhua metacrylic bao gbém don vi c4u triic vong lacton ¢6 thé bao gdm cac don vi
cAu trac dugc din xuét tir cAc monome khac ma co6 thé copolyme héa dugc bang
monome este cua axit metacrylic va monome trén co s¢ axit acrylic c6 nhém hydroxy
da mo ta & trén.

Céc vi du vé cac monome c6 thé copolyme hoa khac nhu véy bao gdm céc
monome c¢6 lién két doi co thé polyme hoa nhu styren, vinyltoluen, a-metylstyren, o-
hydroxymetylstyren, o-hydroxyetylstyren, acrylonitril, metacrylonitril, ruou metalylic,
etylen, propylen, 4-metyl-1-penten, vinyl axetat, 2-hydroxymetyl-1-buten, metyl vinyl
keton, N-vinylpyrolidon, va N-vinylcarbazol.

MGt trong sb cac monome khac nay (cac don vi cAu thanh) ¢6 thé duoc bao gé)m,
hoic hai hodc nhidu monome trong sé cac monome khéc nay c6 thé duge bao gom.

Ham lugng cia cac don vi cdu trac dugc dan XUt tr cdc monome c6 thé
copolyme héa khac nhu vay so véi 100% khéi luong ciia nhwa metacrylic t6t hon 12 ndm
trong khoang tir 0% khdi Iwong dén 20% khéi lugng, tét hon nita 1a nho hon 10% khoi
lugng tir quan diém tinh bén khi quyén, va thim chi t6t hon nita 1a nhé hon 7% khdi
lugng.

Nhua metacrylic trong phuong an theo sang ché ¢ thé bao gdbm mot loai don vi
cAu tric hodc hai hoidc nhiéu loai don vi cAu tric dugc dan xuét tr cdc monome c6 thé
copolyme héa khac dd mo ta ¢ trén.

T6t hon 13, nhyra metacrylic trong phuong an theo sang ché bao gdm it nhat mot
don vi cdu trac dugce chon tir nhém bao gém don vi cAu tric duoc dAn xuét tir monome
maleimit duoc thé & N, don vi cAu trac trén co s& glutarimit, va don vi cAu trac vong

lacton. Trong so cdc don vi céu tric mach vong nhu vay, dugc dic biét vu tién 1a nhya
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metacrylic bao gdm don vi cAu trac dugc din xuit tir monome maleimit dugc thé ¢ N
dé co thé dé dang dat dugc muc do kiém soét cao cac dic tinh quang hoc nhu hé sb
quang dan hdi ma khong can tron 13n v6i mdt nhwa déo nhiét khac. Ngoai ra, trong cac
ung dung & do can dén d6 bén cao, viéc dua vao don vi cAu tric trén co so glutarimit 1a
duoc dac biét uu tién.

Céc dic tinh cia nhua metacrylic
Nhiét dd chuyén hoa thiy tinh

Nhiét dd chuyén hoa thuy tinh (Tg) ciia nhya metacrylic trong phuong 4n theo
séng ché t6t hon 1a cao hon 120°C va thép hon hodc bang 160°C.

Khi nhiét d6 chuyén hoa thily tinh (Tg) ctia nhya metacrylic cao hon 120°C, tinh
chiu nhiét can thiét trong nhitng nim gln day dbi véi cc chi tiét quang hoc nhu céc vat
phém dang thau kinh, cac bd phéan 6t6 nhu cdc man hinh hién thi trén phuong tién giao
thong, va cac vat phidm dang mang va cdc mang quang hoc d6i v6i man hinh tinh thé
16ng ¢6 thé thu duge mot cach d& dang hon. Nhiét do chuyén héa thily tinh (Tg) tt hon
nita 1a cao hon hodc bang 125°C va tham chi t5t hon nita 1a cao hon hoic bang 130°C
theo quan diém dn dinh kich thuéc & cac nhiét dd trong mdi truong sir dung.

Mit khac, khi nhiét d6 chuyén héa thiy tinh (Tg) ciia nhya metacrylic thip hon
hoidc béng 160°C, ¢6 thé tranh dugc qua trinh néng chay & cac nhiét do cuc cao do do
giam dugc sy phan giai nhiét ciia nhua hodc tuong tu, cho phép tao ra céc san phém tdt.
Nhiét d6 chuyén héa thiy tinh (Tg) t6t hon 12 thép hon hogc bing 150°C, va tbt hon nita
la thép hon hodc bﬁng 140°C tr quan diém dat duoc cac tac dung da mo ta & trén mot
cach dang tin cdy hon.

Luu ¥ rang nhiét do chuyén hoéa thiy tinh (Tg) c6 thé duogc xac dinh bing cach
thuc hién cac phép do theo JIS-K7121. Cu thé 13, n6 ¢6 thé dugc xac dinh b:%ing phuong
phap dugc md ta trong cac vi du duge mo ta sau.

Trong lugng phéan tr va sy phan b trong lugng phan tir

Nhua metacrylic trong phuong 4n theo sang ché c6 trong lugng phén tt trung
binh trong lugng (weight average molecular weight, Mw) nhu dugc do bang phuong
phap sic ky thdm gel (gel permeation chromatography, GPC) du¢i dang gié tri chuyén
hoa polymetyl metacrylat t8t hon 13 ndm trong khoang tir 100000 dén 170000, t6t hon
nita 12 ndm trong khoang tir 100000 dén 150000, va thdm chi tét hon 1 nim trong

khoang tir 120000 dén 150000. Khi trong luong phén ti trung binh trong lugng (Mw)
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ndm trong khoang bat ky trong sb cac khoang néu trén, c6 thé dat duoc su cén bang rat
tt cia do bén co hoc va do chay lodng.

Luu ¥ ring trong lugng phan tit trung binh trong lwong (Mw), trong luong phén
tir trung binh sb lugng (number average molecular weight, Mn), va trong luong phan tir
trung binh Z (Z-average molecular weight, Mz) clia nhya metacrylic co thé duoc do
béng cach st dung thiét bi trong cac didu kién nhu sau.

- Thiét bi do: thiét bi séc ky thim gel (HLC-8320GPC) san xuét bsi Tosoh Corporation
- Céc diéu kién do

Céc cdt: mot cot bao vé TSK guard column Super H-H, hai ¢t TSK gel Super
HM-M, va mot cot TSK gel Super H2500 dugc két ndi ndi tiép theo thir tw nay.

Nhiét do cdt: 40°C

Dung méi hién mau: tetrahydrofuran, tdc do dong: 0,6ml/phut; 0,1g/1 2,6-di-z-
butyl-4-metylphenol (BHT) dugc bd sung lam chuén noi

B0 phat hién: bd phat hién chiét suét (Refractive index, RI)

Do nhay phat hién: 3,0mV/phut

Mau: dung dich 0,02g nhya metacrylic trong 20ml tetrahydrofuran

Thé tich bom: 10ul

Cac mAu chudn d6i voi duong cong hiéu chinh: 10 loai polymetyl metacrylat sau
day (PMMA Calibration Kit M-M-10 san xuét boi Polymer Laboratories Ltd.) ¢6 trong
lugng phén tir khac nhau, mdi loai ¢6 trong lugng phén tr & diém cuc dai trong lugng
don phén tan da biét

Trong lugng phén tr & diém cuc dai trong luong (Mp)

Mau chuén 1: 1916000
Mau chuan 2: 625500
Mau chuén 3: 298900
Mau chuan 4: 138600
Mau chuén 5: 60150
Mau chuén 6: 27600
Mau chuén 7: 10290
Mau chuan 8: 5000
Mau chudn 9: 2810
Mau chuén 10: 850
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Cuong do phat hién RI tuong L’rng v6i thoi gian rira giai ctia nhyra metacrylic dugc
do trong céc diéu kién liét ké & trén.

Trong luong phan tir trung binh trong luong (Mw), trong lugng phan tir trung
binh s6 lrong (Mn), va trong lugng phén tir trung binh Z (Mz) cua nhya metacrylic dugc
xac dinh dua trén cac duong cong hiéu chinh thu dugc nho vige do cac mau chuén cla
dudng cong hiéu chinh, va sau do su phin b trong lwgng phan tir (Mw/Mn va Mz/Mw)
duoc tinh bang cach st dung cac gié tri xac dinh duoc.

Luong chira khong tan trong metanol

Ty 18 clia lwong ctia lwgng chita khong tan trong metanol cua nhya metacrylic
trong phuong 4n theo sang ché véi tong luong (100% khéi lugng) cua lugng chira khong
tan trong metanol va lugng chita hoa tan trong metanol t6t hon 1a 16n hon hoic bing
95% khbi lugng, tdt hon nita 14 16n hon hoic b%mg 95,5% khéi luong, tham chi tdt hon
nita 13 16n hon hodc bang 96% khdi lugng, tham chi con t6t hon nita 13 16n hon hodc
bing 96,5% khdi luong, ddc biét t6t hon 1 16n hon hogc bang 97% khéi lugng, va tot
nhét 13 16n hon hodc bing 97,5% khéi lugng. TV 1€ cua lugng ciia lugng chira khong tan
trong metanol dugc dat dén 16n hon hodc bang 95% khéi lugng c6 thé ngan chin cac
bét tién trong qua trinh dac, nhu céac vét ban trén céc truc ldn duc trong qua trinh duc
mang hodac su xuét hién cla cac vét mau bac trong qua trinh duc ap lyc.

Luong chira khdng tan trong metanol va lugng chira hoa tan trong metanol dung
@8 chi cac thanh phan thu dugc bang cach hoa tan nhya metacrylic trong clorofom, nhd
giot dung dich két qua vao trong lugng du metanol & 1am két taa lai, tach phan loc va
ba loc, va sau do lam khd ph?m loc va b loc thu dugec.

Cu thé 13, luong chra khong tan trong metanol va lugng chira hoa tan trong
metanol ¢6 thé thu dugc nhu sau. Trong 100ml clorofom, 5g nhya metacrylic duge hoa
tan. Dung dich két qua dugc bd sung vao trong phéu nho giot va sau d6 nho giot vao
trong 11 metanol, khudy tron bang méy khudy trong khoang 1 gid dé 1am két tua lai. Sau
khi toan bd dung dich da dugc nho giot vao trong metanol va sau do duoc dé yén trong
1 gio, thue hién qua trinh loc chan khong bang cach st dung bd loc mang (T0S0A090C
san xudt boi Advantec Mfs. Inc.) 1am b0 loc. Ba loc dugc lam kho chan khong trong 16
gio & 60°C va san pham kho dugc 14y 1am lugng chira khong tan trong metanol. Ngoai
ra, dung moi dugc loai bo ra khoi ph?m loc béng cach st dung thiét bi lam bay hoi quay

v6i nhiét do binh bing 40°C va dd chan khong dugc giam dan tir mirc diéu chinh ban
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d4u bang 390Torr (52Kpa) dén muc cubi cung bang 30Torr (4Kpa). Lugng chta hoa
tan con lai trong binh lam bay hoi quay dugc thu hdi va dugc 14y lam lugng chira hoa
tan trong metanol. Khdi lugng ciia lugng chira khong tan trong metanol va khéi lugng
ctia lugng chira hoa tan trong metanol dugc can va sau d6 lugng cuia lugng chira hoa tan
trong metanol dugc tinh dudi dang ty 1€ (% khéi luong; ty 1¢ cia lugng chira hoa tan
trong metanol) so voi tdng lugng (100% khbi lugng) cua lugng chira khong tan trong
metanol va lugng chira hoa tan trong metanol.

Hé s6 quang dan hdi Cr

Gié tri tuyét dbi cua hé sb quang dan hdi Cr ctia nhua metacrylic theo phuong an
cta sang ché bao gbm c4u trac vong trong mach chinh cua n6 t6t hon 1a nhé hon hoic
bing 3,0 x 10"2Pa’!, t6t hon nita 12 nhd hon hodc bing 2,0 x 10"2Pa’!, tham chi t6t hon
nita 1a nho hon hodc bang 1,5 x 1072Pa!, va thdm chi con tdt hon nita 1a nhé hon hodc
bing 1,0 x 10-12Pa’!. Hé s quang dan hdi duge md ta trong céc tai liéu khac nhau (xem,
ching han, Review of Chemistry, s6 39, 1998 (cong bd béi Trung tdm xuét ban cua Hoi
hoa hoc Nhat Ban)), va co thé duoc x4c dinh bang cac cong thirc (i-a) va (i-b) sau day.
Gié tri cua hé s6 quang dan hdi Cr cang gan t6i 0, thi sy thay dbi do ludng chiét do ngoai
luc gy ra cang nho.

Cr = |An|/ or .. (i-a)
|An| = |nx - ny| ... (i-b)

Trong codng thirc nay, Cr 1a h¢ s6 quang dan hdi; or 1a tng suit kéo; |An| 1a gia
tri tuyét dbi ciia do ludng chiét; nx 12 chiét suit theo huéng kéo cing; vany la chiét suét
theo hudng trong mat phéng truc giao véi huéng kéo cang.

Khi gia tri tuyét d6i cua hé sb quang dan hdi Cr clia nhwa metacrylic theo phuong
4n cia sang ché nho hon hodc bang 3,0 x 1012 Pa’!, d6 ludng chiét gy ra boi Gmg sut
du duogc tao ra trong qua trinh dac ap luc va ing sut dugc tao ra khi vat phdm dinh hinh
dugce dac ap luc dugce ge‘m nhu mdt bd phan vao san phém 6 thé duoc giam mat cach
thich dang. Do do, cac hinh anh va video 16 rang 6 thé thu dugc khi nhwa nay duge st
dung cho céc chi tiét quang hoc hodc cdc bd phén 6t6. Luu y rang hé sé quang dan hoi
Cr dugc do bang cach gia cong nhya metacrylic thanh mang ép bang cach st dung may
duc khuoén ép chéan khong. Cu thé 13, n6 ¢6 thd duoc xac dinh bang phuong phap dugc
mo ta trong cac vi du duge mo ta sau.

Cuong dd phat huynh quang
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Viéc danh gid cuong dd phéat xa (cuong dd phat huynh quang) ctia nhua
metacrylic trong phuong an theo sang ché ¢6 thé be duge thuc hién bing hai phuong
phép k¥ thuat (i) va (ii) sau day.

(i) Cac dung dich floresxein/etanol dugc didu ché bang cach thay ddi cac nong
d5. Cong thuc bién ddi ndng do-cudng do duge tao ra tir cc ndng d6 ctia cc dung dich
floresxein/etanol va cac cudng dd phat huynh quang & bude song 514nm thu dugc bang
cach phan tich phd cac dung dich nay c6 st dung budc song kich thich bing 436nm va
do rong khe bang 2nm. Sau d6, cudong do phat huynh quang dugc do bang cach phan
tich phd dung dich ctia nhya metacrylic trong clorofom, va duge chuyén hoa thanh nong
dd duong lugng cia dung dich floresxein/etanol bang cach st dung cong thirc nay. Cu
thé 13, trong phwong 4n theo sang ché, ndng do floresxein dugc chuyén hoa tir cuong do
phéat huynh quang ¢ budc séng 514nm thu duge bang céch phan tich phd dung dich nhya
metacrylic 2,0% khéi lugng trong clorofom véi budc séng kich thich bang 436nm va do
rong khe bang 2nm t6t hon 12 nh6 hon hoc bing 30 x 10"mol/l, tét hon nita 1a 16n hon
hodc bing 1 x 10-1°mol/l va nhé hon hodc bang 20 x 107°mol/l, thdm chi t6t hon nita 1a
16n hon hodc bang 1 x 107°mol/l va nhé hon hodc bang 18 x 10'°mol/l, va dic biét tbt
hon 12 16n hon hodc bing 1 x 10°mol/l va nhé hon hodc bang 10 x 10"°’mol/l. Nong d9
nho hon hodc b%mg 30 x 10"1%mol/l ¢6 thé cho phép san xudt vat phém dugc tao hinh,
tham chi vat phém duoc tao hinh day, v6i sy nhudm mau it hon. Hon nita, nbéng do b%lng
hoic 16n hon gia tri bat ky clia cac gi6i han dudi 1a dwgc wu tién do dnh séang xanh lam
c6 thé duoc giam. Luu y rang cac dung dich floresxein trong etanol dugc sit dung dé thu
dugc cong thirc bién d6i néng dd-cudong do co cac ndng dd floresxein nam trong khoang
tir Omol/I dén 1,0 x 10-mol/l.

(ii) Cac dung dich duoc didu ché bang cach hoa tan quinin sulfat dihydrat vao
trong axit sulfuric lodng 1mol/l & cac ndng do khac nhau. Cong thirc bién d6i ndng do-
cuong do dugc tao ra tir cac ndng do cta cac dung dich quinin sulfat va cac cudng do
phat huynh quang & budc song 458nm thu dugc bang cach phan tich phd cac dung dich
bang cach sir dung budc song kich thich bing 365nm va do rong khe bing 2nm. Sau do,
dung dich ctia nhya metacrylic trong clorofom dugc phén tich phd & budc séng 458 nm,
va dugc chuyén hoa thanh ndng d6 dwong lugng ctia dung dich chta quinin sulfat
dihydrat dugc hoa tan trong axit sulfuric lodng Imol/l bang cach sit dung cong thirc bién

d6i néng dd-cuong do. Cu thé 13, trong phuong 4n theo sang ché, ndng do dung dich cta
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quinin sulfat dihydrat dugc didu ché bang cach hoa tan quinin sulfat dihydrat vao trong
axit sulfuric lodng 1mol/l dugc chuyén hoa tir cuong do phat huynh quang & budc séng
458nm thu dugc bing cach phan tich phé dung dich ctia nhya metacrylic 2,0% khi
luong trong clorofom véi bude soéng kich thich bang 365nm va do rong khe bang 2nm
t&t hon 13 16n hon hodc bing 4 x 10°mol/l va nhé hon hodc bang 6 x 10°mol/l. Nong
d6 16n hon hodc bang 4 x 10°mol/l 12 duge wu tién do YI clia nhya metacrylic duge
giam xudng boi tac dung cua cac phat xa anh sang xanh lam & bu¢c séng 458nm. Nong
d6 hon hon 6 x 10°mol/1 1a khdong mong muén do cuong do cua dai hép thu gan 365nm
la cao, lam gia tdng YI.

Luu y rang cic phép do dugc thuc hién bang phd ké huynh quang (Fluorolog3-
22 san xuét boi Horiba Jobin Yvon GmbH) bing cach st dung dén xenon lam ngudn
4nh sang va 6ng nhan quang (photomultiplier tube, PMT). Bang céach st dung hing 56
thoi gian bang 0,2s va phuong thitc do Sc/Re dé chuén hoa cac cudong dd phat xa véi
cudng do 4nh sang kich thich & mdi bude song, phép do dugc thuc hién dudi dang quan
sét 90° ciia cuvet thach anh v6i chidu dai quang trinh bing lem. Céc dung dich quinin
sulfat/axit sulfuric lodng dugc st dung @& thu duoc cong thirc bién déi ndéng do-cudng
d6 c6 cac ndng d6 quinin sulfat nam trong khoang tir Omol/l dén 1,0 x 10°°mol/l.

Cuong do phat xa co thé dwoc didu chinh dén gia tri bt ky trong s6 cac khoang
néu trén bang cach giam téc do dich chuyén trong buéc 1am mét tinh bay hoi trong qué
trinh tao ra nhwa metacrylic, hodc 1am giam ty 1¢ ham lugng cua cac tap chét (nhu
sucxinimit dugc thé & 2-amino-N) trong monome maleimit dugc thé & N dudi dang mot
trong s6 cac nguyén liéu thd polyme hoa, ching han.

Phuong phép san xuét nhwa metacrylic

Phén sau diy mo ta phuong phép san xuét nhua metacrylic theo phwong an cua
sang ché
Phuong phap san xuit nhya metacrylic bao gdm don vi cAu triac dugc din xuét tir
monome maleimit dugc thé ¢ N

Phuong phéap dugc stt dung 8 san xuét nhua metacrylic bao gdbm don vi chu tric
duoc dan xuét tir monome maleimit dugc thé & N trong mach chinh cua né (dudi day,
ddi khi n6 dugce goi 1a “copolyme maleimit™) c6 thé 12 phuong phép polyme hoa bat ky
trong sd cac phuong phap polyme hoa khéi, polyme héa dung dich, polyme hoa huyén
phu, polyme hoa két tia, va polyme héa nhil tuong, t6t hon 1a polyme héa huyén phu,
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polyme hoa khéi, hodc polyme héa dung dich, va tdt hon nira 13 polyme héa dung dich.

Trong phuong phép san xuét treo phuong an cla sang ché, quy trinh polyme hoa
c6 thé, ching han, 14 quy trinh polyme hoéa gian doan, quy trinh polyme hoa ban gian
doan, hodc quy trinh polyme hoéa lién tuc.

Phuong phap duge goi 1a “phwong phap polyme hoa ban gidn doan” trong 6 mot
phin ctia cac monome dugc nap vao trong thiét bi phan tmg trudc khi bét ddu quaé trinh
polyme hoa, chit khoi mao polyme héa dugc bd sung dé khoi mao qué trinh polyme
hoa, va tdt hon 1a sau d6 phan con lai ctia cac monome dugc cip vao trong thiét bj phan
ung co thé duoc st dung trong phuong 4n theo sang ché.

Pé nhwa metacrylic bao gbém don vi cAu trac dugc dan xuét tir monome maleimit
duoc thé & N thé hién cuong @ phat huynh quang da xac dinh trude, duge uu tién la
thuc hién it nhat mot phuong phap dugc chon tir: (1) st dung, lam nguyén liéu tho,
monome maleimit dugc thé & N ¢6 ham luong ciia mot s tap chét duge kiém soat; (2)
4p dung phuong phap polyme hda dé lam giam lugng maleimit dugc thé & N khong
phén g con lai sau khi két thic qua trinh polyme héa; va (3) dp dung phuong phép
lam mAt tinh bay hoi v6i téc d6 dich chuyén giam. Déc biét, dugc uu tién la lya chon
phuong phap san xuét trong d6 phuong phap (1) va (3) néu trén dugc phéi hop, hodic
lya chon phuong phép san xuét trong d6 ca ba phuong phéap nay dugc phéi hop.

Kiém soét cac tap chat trong maleimit dugc thé & N

Mot vi du vé céc tap chét trong maleimit dugc thé & N ma truyén dac tinh phat
huynh quang dén nhya metacrylic sucxinimit dwoc thé & 2-amino-N ma dugc tao ra
trong phan Gng ciia maleimit dugc thé & N va amin bac mot. Ngoai sucxinimit dugc thé
& 2-amino-N c¢6 dac tinh phat huynh quang, nghién ctru ctia céc tac gia sang ché cho
thiy rang viéc gia nhiét sucxinimit duoc thé & 2-amino-N dén nhiét dd cao hon hodc
bang 300°C hodc xu ly né trong thiét bi truyén luc cit tao ra san phim bién tinh béi
nhiét c6 dic tinh phat huynh quang mac du co ché chi tiét caa qud trinh bién tinh van
chua duoc biét dén. Noi theo cach khac, viéc giam bot sucxinimit dugc thé & 2-amino-
N dugc chira trong maleimit dugc thé & N va thuc hién viéc lam mét tinh bay hoi & nhiét
d6 thip hon hogc bing 300°C bang thiét bi lam mat tinh bay hoi ma khong ¢6 b6 phan
quay bit ky nao trong qué trinh san xuit nhya metacrylic duge wu tién dé kiém soat
cudng do phat huynh quang clia nhwa metacrylic.

Céac vi du vé phuong phap kidm soét céac tap chit trong maleimit dugc thé 6 N
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bao gdm cung cép budc xir ly so bd gbm budc rira bang nudc (budc rira bang nudc)
va/hoic loai nuée (budce loai nude) maleimit duge thé & N. Bude xit Iy so bd c6 thé gdm
viéc chi rira bing nuéc, hoic c6 thé gdm phéi hop ctia viéc ria bang nudc va loai nudc.
Ngoai ra, budc rira bing nude va loai nudc co thé dugc thuc hién mot 14n hodc c6 thé
duoc thuc hién nhiéu 1an. Budce xit Iy so bd ¢o thé con gdm budc didu chinh ndng do
gdm viéc diéu chinh ndng do cia dung dich maleimit dugc thé & N thu dugc trong budc
loai nudc.

Chéng han, trong phuong 4an theo sang ché, bang cach loai bo sucxinimit dugc
thé & 2-amino-N trong maleimit dugc thé & N bang budc rira bang nudc sé dugc mo ta
duéi day va loai nudc trong budc loai nude tiép theo, dung dich cia maleimit dugc thé
&N ¢6 thé dugce tao ra phi hop dé kiém soat cudong do phat huynh quang va dé didu ché
nhya metacrylic c6 tong mau tot.

Trong budc rira bing nudc, ching han, phuong phap c6 thé dugc st dung bao
g6m hoa tan maleimit dugc thé & N trong dung mdi hiru co khong phai 1a nudc; tach 16p
hitu co ra khoi 16p nudc; rira 16p hitu co bing mdt hodc nhiéu chét 16ng duge chon tir
dung dich axit trong nudc, nude, va dung dich kidm trong nudc bang phuong phép gian
doan, phuong phép lién tuc, hodc ca phuong phép gian doan va lién tuc; va tach 16p hitu
co ra khoi 16p nude. Lugng sucxinimit dugc thé & 2-amino-N trong 16p hitu co sau budc
rira bing nude tot hon 1a nhé hon hodc bang Sppm theo khéi luong, tot hon nita 1a 16n
hon hodc bang 0,1ppm theo khéi luong va nho hon hodc bang 1ppm theo khéi lugng,
khi Iwgng maleimit dugc thé & N trong 16p hitu co duge lay 12 100% khéi lugng. Lugng
sucxinimit dugc thé & 2-amino-N trong 16p hitu co trong khoang bét ky trong sb céac
khoang nay 1a dugc wu tién do cudong do phat huynh quang cia nhya metacrylic c6 thé
duoc kidm soat dé nam trong khoang da xac dinh truéc va nhya metacrylic va ché pham
ctia nhua dé san xuét vat phim dinh hinh, ngay ca vat pham dinh hinh ¢6 chiéu dai quing
duodng dai, voi tong mau tbt. Diéu nay ciing dugc vu tién tir quan diém chi phi 1am sach.
Khi buéc loai nude khong duge thyc hién, 16p hitu co chira maleimit duoc thé & N thu
dugc trong budc rua bang nudc ¢ thé duge st dung lam dung dich maleimit dugc thé
& N trong budce polyme hoa.

Céc dung méi hitu co khong tan trong nude bét ky c¢6 thé dugc st dung ma khong
c6 giéi han cu thé mién 12 dung moi nay hoa tan maleimit dugc thé & N va sucxinimit

dugc thé & 2-amino-N va viéc tach pha bang nudc va hdn hop nude cuand co diém dong
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s6i. Cac vi du cu thé vé dung moi ¢co thé dugc sit dung bao gém, chéng han, cac
hydrocacbon thom nhu toluen va xylen; hydrocacbon béo nhu hexan mach thing va
xyclohexan; va cac hydrocacbon halogen héa nhu clorofom va dicloetan.

Nong d6 ctia maleimit dugc thé & N trong 16p hitu co t5t hon 1a 1én hon hoic
bing 0,5% khéi luong va nhé hon hodc bing 30% khdi lugng, tot hon nita 1a 16n hon
hodc bang 10% khéi lwgng va nhé hon hodc bing 25% khdi lwong, va thdm chi t6t hon
nita 12 16n hon hoiic bing 20% khéi lugng va nhé hon hogc bing 25% khoi lugng.

Nude duge sit dung c6 thé 1 nuée bét ky trong s6 nudc thai, nude tinh khiét, va
nudc may.

Hon nita, d6 axit cua dung dich axit trong nuéc hodc dung dich kiém trong nuéc
khong bi gi6i han.

Mic du nhiét do tai d6 16p hiru co va 16p nuéc duge tron va rira 6 thé 1 nhiét
do bat ky cao hon hodc béng 40°C, va nhiét do nay tdt hon 1a cao hon hoic bfing 40°C
va thip hon hodc bing 80°C, va tét hon nita 1a cao hon hogc béng 50°C va thip hon
hoic bing 60°C.

Ty 1é trong lugng cita 16p nudc v6i 16p hitu co tét hon 1a 16n hon hogc bang 5%
khéi lvgng va nhé hon hodc bing 300% khéi lugng, t6t hon nira [a 16n hon hoge bang
10% khéi lwrong va nho hon hodc bing 200% khéi lugng, va tham chi tot hon nira 12 16n
hon hodc bing 30% khéi lugng va nho hon hodc bang 100% khéi luong, khi trong luong
ciia 16p hitu co dugc ldy 1a 100% khdi luong.

Néng dd cua 16p hitu co, nhiét do chét 16ng, va ty 1€ trong lugng cua l6p nude
nim trong cac khoang nay la dugc wu tién do phan (mg ciia maleimit dugc thé & N véi
nudc it ¢6 kha ndng xdy ra va viéc chiét sucxinimit dugc thé & 2-amino-N trong 16p
nuée duogce tao diéu kién thuan loi.

Khi buéc rira duge thuc hién gian doan, binh phan ung dugc st dung c6 thé dugc
lam bang thép khong gi hodc dugc trang men hodc binh phan Ung khac bét ky c6 thé
ciing dugc str dung. CéAu tao cua cac canh khudy khong bi giéi han dic biét. Chéng han,
cac vi du cu thé vé cac canh khudy ma c6 thé duoc st dung bao gbém bd canh khudy ba
canh cup vé phia sau, bdn canh khuéy mai chéo, mai cheo bdn canh dbc, sau canh khuéy
tua bin, va cac canh khqu mé neo. Hon nita, TWINSTIR hoac FULLZONE san Xuét
béi KOBELCO ECO-SOLUTIONS Co., Ltd. co thé ciing dugc st dung. Thoi gian
khudy tron tot hon 1a dai hon hodc bang 10 phut va ngén hon hogc bang 120 phut, va t6t
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hon nita la dai hon hodc bing 30 phut va ngin hon hodc bing 60 phat. Thoi gian khudy
tron trong khoang bit ky trong s6 cac khoang nay 1a dugc vu tién do cac hiéu qua cua
bude khudy tron va bude chiét sucxinimit duoc thé & 2-amino-N trong 16p nude dugce
ci thién dan dén sy giam hon nita sucxinimit duoc thé & 2-amino-N trong maleimit
duge thé & N.

Khi buéc rira duge thuc hién lién tuc, thap rdng, thap da nap, hodc thap dang tAm
¢6 thé duge st dung hoic thiét bi tron loai ¢ dinh nhu thiét bi tron tinh hodc thiét bi
tron khudy nhu thiét bi tron dong luc c6 thé ciing dugc st dung. Thoi gian tiép xuc giita
16p hitu co va 16p nudc tt hon 13 duoc dat dén dai hon hodc bing 1 gidy va ngan hon
hodc bang 60 phut, va t5t hon nita 1a dai hon hodc bang 30 gidy va ngin hon hoic bang
10 phat. Thoi gian tiép xuc trong khoang bat ky trong sb cac khoang nay la dugc wu tién
do phan rng cua maleimit duogc thé & N voi nudc it c6 kha nang xay ra va viéc chiét
sucxinimit dugc thé & 2-amino-N trong 16p nuéc dugc tao diéu kién thuan loi.

Trong budc loai nudc, 16p hitu co dugce nap vao trong binh phan Gmg va dugc gia
nhiét trong didu kién ap suit quy dbi dé loai nudc. Cac didu kién cia ap sudt va nhiét do
khoéng bi gidi han dic biét mién 12 dung mdi dugc st dung va nudce co thé tao ra ché
phim ddng soi.

Ham lugng nuéc trong 16p hitu co sau bude loai nude tdt hon 12 nho hon hoic
bing 100ppm theo khdi lwong khi trong lugng cua 16p hitu co duoc Ly 1a 100% khoi
lwong. Ham lugng nudce sau bude loai nude nam trong khoang nay la dugc uu tién do
su giam téng mau gay ra boi nude cd thé duoc ngin chin trong qua trinh polyme héa
ctia nhua metacrylic va lugng dung moéi dugc chung cat cling v6i véi nudce co thé dugc
giam xudng, nghia 1a c6 hiéu qua vé chi phi. L6p hitu co chtra maleimit duoc thé & N
thu duogc trong budc loai nudce c6 thé dugc st dung 1am dung dich ctia maleimit dugc
thé & N trong budc polyme hoa, hodc ndng do ctia dung dich ciia maleimit dugc thé N
¢6 thé dugc diéu chinh sau dé trong budce didu chinh néng do va dung dich dugc diéu
chinh ndng d6 nay co thé duoc str dung trong bude polyme hoa.

Trong budc diéu chinh ndng do, ching han, 16p hitu co cia maleimit dugc thé &
N thu dugc trong budc loai nudc hodc tuwong tu co thé dugc pha lodng bang dung mdi
hitu co khong tan trong nudc nhu da mo ta & trén. Tét hon 13, cing mdt dung mdi hiru
co khong tan trong nudce st dung trong budc rira bang nudc dugc st dung trong bude

diéu chinh nong d¢.
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Tét hon 13, dung dich ciia maleimit dugc thé & N thu dugc nho bude xit Iy so bod
1a dung dich bao gdm dung méi hitu co khdng phai 1a nuéc (16p hitu co).

Ty 1é khdi lwong clia sucxinimit dugce thé & 2-amino-N duoc chira trong dung
dich cua maleimit dugc thé & N thu dugc nho bude xtt 1y so bd tdt hon 12 nho hon hoic
bang Sppm theo khéi lugng, va tot hon nita 1a 16n hon hodc béng 0,1ppm theo khéi
lugng va nhd hon hodc bing 1ppm theo khdi lugng, so véi 100% khdi lugng cua
maleimit duoc thé & N dugc chira trong dung dich ctia maleimit dugc thé o N.

Ham luong nuée trong dung dich clia maleimit dugc thé & N thu dugc nhd bude
xtr Iy so bo t6t hon 13 nhé hon hogc bang 200ppm theo khéi lugng, va t6t hon nita 14
nam trong khoang tir 100ppm theo khéi lugng dén 200ppm theo khéi luong, so véi
100% khéi lugng ctia dung dich ctia maleimit dugc thé & N.

Ty 1& khéi lugng ctia maleimit dugc thé & N dugc chira trong dung dich cua
maleimit dugc thé & N thu duge nho bude xu Iy so bd t5t hon 12 nim trong khoang tu
5% khéi luong dén 30% khéi luong, va tbt hon nita 1a tir 5% khdi luong dén 25% khéi
luong, so véi 100% khéi lugng ciia dung dich ciia maleimit duoc thé o N. Ty 18 khdi
lugng ciia maleimit dugc thé & N ndm trong khoang bat ky trong sd cac khoang néu trén
13 dugce vu tién do maleimit duoc thé & N tr& nén it c6 kha nang két ta, cho phép dung
dich dugc di chuyén nhu dung dich d6ng nhét.

Khi nhiéu dung dich maleimit dugc thé & N duoc stir dung trong budc polyme
héa, hdn hop ciia nhidu dung dich maleimit dugc thé & N 5t hon 1a théa man ty 1¢ khéi
lugng cia sucxinimit dugc thé & 2-amino-N, ham lugng nudc, va/hodc ty 1€ khéi lugng
ctia maleimit dugc thé & N dd mo ta & trén. T4t hon nita 13, mdi dung dich trong sb cac
dung dich ciia maleimit dugc thé & N thoa man ty 1& khéi lugng clia sucxinimit dugc thé
& 2-amino-N, ham lugng nude, va/hodc ty 1€ khdi lugng cua maleimit dugc thé ¢ N da
mo ta & trén.

Bing cach st dung budgce rira bang nuée va bude loai nude d6i v6i maleimit duge
thé & N nhu di mo ta & trén, ¢co thé 1am giam sucxinimit dugc thé & 2-amino-N c6 dic
tinh phat huynh quang va loai nuéc ma co thé pha hiy tong mau cua nhua metacrylic.
Tét hon 13, cac bude nay dugc thye hién do nhya metacrylic va ché phém cua nhua cho
phép san Xuét vat phém dinh hinh, tham chi c6 thé san xuét dugc vat phém dinh hinh ¢é
chidu dai quang dudng dai, v6i tong mau tét.

Trong budc polyme hoa, monome este clia axit metacrylic, monome tuy y, chat
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khoi mao polyme héa, dung moi polyme hoa, chét chuyén mach, va chét tuong tu c6 thé
dugc tron vao trong dung dich cia maleimit dugc thé & N thu duoc nhd budc xir 1y so
bo dé didu ché dung dich hdn hgp monome, s& dugc sir dung dé polyme héa.

Lam giam maleimit duoc thé & N khong phan tng & thoi diém két thuc qua trinh
polyme hoa

Céc thc gia sang ché da phat hién ra ring, khi maleimit dugc thé & N batky khong
phan g con lai & thoi diém két thuc qua trinh polyme hoa ciia nhya metacrylic, san
phim phu cta phan tng phat huynh quang c6 trong lugng phén tu thip bao gdm
maleimit dugc thé & N dudi dang don vi cAu truc co thé duge tao ra trong thiét bi lam
mét tinh bay hoi dugc gia nhiét hodc thiét bi trong tw, mic du co ché chi tiét chua duoc
biét dén.

P8 kiém soat cudng do phat huynh quang cia nhua metacrylic nam trong trong
mdt khoang nhét dinh, téng khdi lugng cua maleimit duoc thé & N khong phan tng con
lai sau khi két thiic qué trinh polyme héa tt hon 12 duge diéu chinh dén nho hon hoge
bang 1000ppm theo khéi lugng, va t6t hon nita 1a 16n hon hodc bang 10ppm theo khéi
luong va nhd hon hodc bang 500ppm theo khéi luong, so véi 100% khéi luong ctia dung
dich polyme hoa & thoi diém két thiic qua trinh polyme hoa.

Khi N-arylmaleimit nhu N-phenylmaleimit dugc st dung lam maleimit dugc thé
& N, tng khdi lugng ciia N-arylmaleimit khong phan Gmg con lai sau khi két thiic quéa
trinh polyme hoa t6t hon 12 nhé hon hodc bang 500ppm theo khéi lugng, t6t hon nita la
16n hon hodc bang 10ppm theo khéi luong va nhé hon hodc bang 500ppm theo khdi
lugng, va thdm chi tot hon nita 1a 1én hon hodc béng 10ppm theo khdi luong va nho hon
hodc bang 50ppm theo khéi luong, so véi 100% khdi luong cua dung dich polyme héa
& thoi diém két thic qua trinh polyme hoa.

Céc khoang nay 1a duge wu tién do cuong do huynh quang cua nhua metacrylic
duoc kiém soat dé nam trong khoang da xac dinh trudc. D4 kiém soat luong maleimit
duoc thé & N khong phéan tmg dé nho hon 10ppm theo khéi lugng, nhiét do polyme hoa
hodc luong chit khoi mao can dugc gia ting. Chung khong dugc uu tién do cac san
phim bi bién tinh boi nhiét ctia maleimit va céc gbc hoat tinh gia tang, lam giam tong
mau cua nhya metacrylic.

Mot bién phéap dé kiém soét lugng maleimit duoc thé & N khong phan (mg sau

khi két thuc qud trinh polyme hoa nam trong khoang bét ky trong sd cic khoang néu
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trén 1a phuong phap polyme héa ban gian doan. Theo phuong phap polyme hoa bén gidn
doan, tot hon 13, monome este cua axit metacrylic véi lugng nam trong khoang tir 5%
khéi luong dén 35% khéi lugng duge bd sung phu thém trong bude polyme héa so véi
100% khéi luong cia téng khéi lwong ctia tit ca cac monome (vi du, metacrylic este,
maleimit dugc thé & N, va cac monome tly ¥ khac) duge cép cho qua trinh polyme hoa,
sau khoang thoi gian 16n hon hodc bing 30 phut trdi qua sau khi sy bd sung chit khoi
mao polyme héa duoc bit dau. N6i theo cach khac, duge wu tién la tir 65 dén 95% khdi
luong cua 100% khéi luong cia tong khéi luong cta tit ca cdc monome dugce clp cho
qua trinh polyme hoéa dugc nap vao trong thiét bi phan tng trudc khi chét khoi mao
polyme hoa dugc bd sung, va tu 5% khéi lugng dén 35% khéi lugng con lai cua monome
este clia axit metacrylic duge bd sung phu thém sau khoang thoi gian 16n hon hogc bang
30 phit tr6i qua sau khi viéc b6 sung chat khoi mao polyme héa duoc bét dau. Lugng
monome este cla axit metacrylic can dugc bd sung phu thém t6t hon nira 1a ndm trong
khoang tir 10% khéi lugng dén 30% khéi lugng so véi 100% khdi lwong cua tdng khéi
luong cua tht ca cac monome dugc cip cho qué trinh polyme hoa. Luong clia monome
este cua axit metacrylic can dugc bb sung phu thém nam trong khoang nay 1a dugc wu
tién do maleimit duoc thé & N khong phan tng duge lam cho phan Gng v6i monome
este cua axit metacrylic dugc bd sung phu thém, dé lugng cia maleimit dugc thé 6 N
khong phan tng sau khi két thuc qua trinh polyme hoa c6 thé duoc kiém soat dé nim
trong khoang da xac dinh trudc.

Thoi gian dé bat dau viée bd sung phu thém cdc monome, tdc do cua qua trinh
bd sung phu thém, va v.v. c6 thé duoc lwa chon thich hop theo ty 18 chuyén hoéa polyme
hoéa. Hon nita, khac v6i monome este cla axit metacrylic, hdn hgp monome chta
monome maleimit dugc thé & N hoic mdt monome khac ¢o thé dugc bd sung trong
khoang khong rc ché tac dung clia sang ché va khong trc ché su giam lugng maleimit
dugc thé & N khong phan ung.

Tt hon 13, phuong phap polyme hoa ban gian doan nhu dd md ta & trén dugc su
dung do monome maleimit dugc thé & N khong phan tmg dugc giam xudng ¢ giai doan
sau cta qua trinh polyme hoa, su tao ra cac chét phat huynh quang & budc lam mt tinh
bay hoi ¢ thé duoc tdi thiéu hoa, va nhya metacrylic va ché phdm ciia nhya cho phép
san xudt vit phdm dinh hinh, thdm chi vat pham dinh hinh c6 chiéu dai quing duong

dai, vdi tong mau tot ¢ thé duoc tao ra.
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Phin sau day cung cip sw md ta cu thé qua trinh san xuét bang cach polyme hoa
gbc trong quy trinh ban gian doan bang cach st dung phuong phéap polyme héa dung
dich nhu mét vi du cia phuong phap san xuét nhya metacrylic bao gdm don vi cu tric
duoc dAn xuét tir monome maleimit dugc thé & N (duéi day, ciing dugc goi 1a “copolyme
maleimit”).

Theo phuong phap polyme hoa ban gidn doan, dugc uu tién 1a bd sung phy thém
monome este clia axit metacrylic voi lugng nim trong khodng tir 5% khéi luong dén
35% khéi luong so véi 100% khdi lugng ctia tbng khdi lugng cua tat ca cdc monome
(metacrylic este, maleimit dugc thé & N, va cac monome tuy y khéc) duge cap cho qua
trinh polyme hoa, sau khoang thoi gian 16n hon hoéc bang 30 phut trdi qua sau khi viéc
b sung chit khoi mao polyme hoa duge bt diu. N6i theo cach khac, dugc wu tién 1a tir
65 dén 95% khéi luong ctia 100% khéi lugng ctia tong khéi lwong cua tit ca cic monome
duoc cip cho qua trinh polyme hoa dugc nap véo trong thiét bi phan tng trudc khi chét
khoi mao polyme héa dugc bd sung, va monome este con lai cla axit metacrylic voi
lugng ndm trong khoang tir 5% khéi lwong dén 35 % khdi lugng dugc bd sung phu thém
sau khoang thoi gian 16n hon hodc bang 30 phut trdi qua sau khi sy bd sung chét khoi
mao polyme héa dugc bat dau.

Luong monome este ciia axit metacrylic can dugc bd sung phu thém tdt hon nira
1 nim trong khoang tir 10% khéi luong dén 30% khéi lwong so véi 100% khéi lugng
cta tong khéi lugng cla tht ca cac monome dugc cip cho qué trinh polyme hoa.

Thoi gian dé bat dau viée bd sung phu thém cdc monome, tbc d6 cta qua trinh
bd sung phu thém, va tuong tu co thé duoc lua chon thich hop theo ty 18 chuyén héa
polyme hoa.

Hon nira, khac voi monome este clia axit metacrylic, hén hop monome chira
monome maleimit dugc thé & N hoic mot monome khéc co thé dugc bd sung trong
khoang khong lam tc ché tac dung ctia séng ché va khong trc ché su ting ty 1€ chuyén
hoa polyme héa ciia maleimit dugc thé & N.

Tét hon 13, phuong phap polyme hoa ban gian doan nhu da md ta ¢ trén dugce st
dung do ty 1€ chuyén héa cia monome maleimit duoc thé & N khong phan tng c6 thé
duoc ting & giai doan sau cua qua trinh polyme hoda, va co6 thé thu duogc nhya va ché
pham ctia nhya trong do vat pham dinh hinh c6 chiéu dai quang duong dai, dat dugc do

truyén anh sang rat tdt, tao diéu kién thuén loi cho viéc kiém soat sy phan b trong luong

29



44842 30/97

phéan tir cia san phim polyme hoéa két qua, va c6 do long dic biét thich hop dé duc ap
luc.

Khong cé céc gidi han cu thé nao duoc dit ra ddi v6i dung mdi polyme hoa duge
str dung mién 14 d6 tan cta copolyme maleimit thu dugc nhd qua trinh polyme hoéa la
cao va do nhat chit 1ong phan ting thich hop ¢6 thé dugc duy tri dé ngan chin sy tao gel
hodc tuong tu.

Céac vi du cu thé vé cac dung mdi polyme hoa ma c6 thé duge st dung bao gdbm
cac hydrocacbon thom nhu toluen, xylen, etylbenzen, va isopropylbenzen; cac keton
nhu metyl isobutyl keton, butyl CELLOSOLVE, metyl etyl keton, va xyclohexanon; va
cac dung mdi phan cyc nhu dimetylformamit va 2-metylpyrolidon.

Hon nita, rugu nhu metanol, etanol, hodc isopropanol ¢6 thé duoc st dung phéi
hop lam dung méi polyme hoa & mirc dd ma sy hoa tan cla san pham da dugc polyme
hoa trong qua trinh polyme hoa khong bi suy giam.

Khéng c6 céac giéi han cu thé nao duoc dit ra d6i voi luong dung moi dugce su
dung trong qué trinh polyme hoa mién 12 khi qu4 trinh polyme hoa dién ra, su két tia
ctia copolyme hodc cdc monome duge sir dung khong xay ra trong qua trinh san xuat,
va dung méi c6 thé d& dang dugc loai bo. Chéng han, khi tong lugng clia cic monome
duoc str dung dugc lay 1a 100% khéi luong, thi lvgng dung mdi t6t hon 12 nam trong
khoang tir 10% khdi legng dén 200% khéi lugng. Lugng dung mdi t6t hon nira 12 ndm
trong khoang tir 25% khéi lwong dén 150% khdi luong, thdm chi tt hon nira 1a tir 40%
khéi luong dén 100% khéi lugng, va con tét hon nira la tir 50% khdi lugng dén 100%
khéi lugng.

Trong phuong 4n theo sang ché, tdt hon 14 qua trinh polyme héa con dugc thuc
hién trong lac ndng d6 dung moi dugc thay dbi thich hop dé luong ctia dung mdi trong
qua trinh polyme hoa nam trong khoang tir nh6 hon hodc bing 100% khéi lugng so v6i
tbng luong ctia cic monome dugc trén 1An dugc 14y 12 100% khéi luong.

Cu thé hon 13, chéng han, khi téng lugng ctia cac monome dugc tron 1an dugc
14y 13 100% khéi lugng, tix 40 dén 60% khéi lugng duge tron 1dn & giai doan ban dau
cua qua trinh polyme hoa, va 60 dén 40% khéi luong con lai duge tron 1an trong lic qua
trinh polyme héa dién ra dé luong cudi cing cia dung moi dugc tron 13n nam trong
khoang nhé hon hogic bing 100% khdi lugng.

Diéu nay 1a dugc wu tién do ty 1¢ chuyén héa polyme hoa c6 thé dugc ting va su
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phén bd trong lugng phén tr ¢co thé duogc kiém soét, va co thé thu dugc nhua va nhua
ché phadm c6 kha nang duc ap luc rat tdt va c6 thé cho phép san xuét vat phim dinh hinh,
tham chi vt phdm dinh hinh c6 chidu dai quang duong dai, v6i tong mau tot.

Trong dung dich polyme héa, quan trong la 1am giam trude ndng dd cia oxy hoa
tan trong dung dich polyme hda cang nhé cang t6t. Ching han, ndng do cua oxy hoa tan
t6t hon 12 nho hon hodc bang 10ppm. Nong do cua oxy hoa tan c6 thé dugc do, chiang
han, béng cach str dung may do oxy hoa tan (dissolved oxygen, DO) B-505 (dugc san
xuét béi Ilijima Electronics Corporation). Phuong phap bang cach d6 ndéng do cua oxy
hoa tan duoc giam xubng co thé dugc lua chon khi thich hop tir cac phuong phap nhu
phuong phap trong d6 khi tro dugc suc vao trong dung dich polyme hoa; phuong phap
trong d6 hoat dong tang &p bén trong binh chita dung dich polyme héa dén khoang
0,2MPa bang khi tro va sau d6 viéc giai phong ap suét duogc lap lai trude khi polyme
hoa; va phuong phap trong d6 khi tro dugc cho di qua binh chira dung dich polyme hoa.

Mic du khong c6 cac gidi han cu thé nao dugc dit ra dbi voi nhiét do polyme
héa ngoai viéc 1a nhiét df tai d6 qua trinh polyme hoa dién ra, nhiét do polyme héa t6t
hon 13 ndm trong khoang tir 70°C dén 180°C, va tét hon nita 1a tir 80°C dén 160°C.
Nhiét do polyme hoa tham chi t5t hon nita 1a nim trong khoang tir 90°C dén 150°C, va
con tét hon nita 1a tir 100°C dén 150°C. Nhiét do polyme héa tét hon la cao hon hodc
bang 70°C tir quan diém ndng suét, va tot hon 1a thip hon hoic bing 180°C dé lam giam
cac phan Gmg phu trong qua trinh polyme héa do d6 thu dugc polyme c6 trong lugng
phén tir va chét luvong mong mudn.

Maic du khong c6 céac gidi han cu thé nao duoc dat ra dbi véi thoi gian polyme
héa ngodi viéc 12 thdi gian cho phép dat duge mic dd polyme hoa can thiét v6i ty 18
chuyén hoa can thiét, thoi gian polyme hoa t5t hon 12 ndm trong khoang tir 2 gids dén 15
gid, tbt hon nita 1a tir 3 gidr dén 12 gio, va tham chi t5t hon nita 1a tir 4 git dén 10 gio,
trén co sO nang Sut va v.v..

Chét khoi mao polyme héa c6 thé 1a chét khoi mao bét ky thudong dugc st dung
trong qua trinh polyme hoa gbc va cac vi du vé n6 bao gdm céc peroxit hiru co nhu
cumen hydroperoxit, diisopropylbenzen hydroperoxit, di-z-butyl peroxit, lauroyl
peroxit, benzoyl peroxit, -butylperoxy isopropyl cacbonat, t-amyl peroxy-2-
etylhexanoat, -amyl peroxyisononanoat, va 1,1-di(z-butylperoxy)xyclohexan; va cac

hop chit azo nhu 2,2’-azobis(isobutyronitril), 1,1°-azobis(xyclohexancarbonitril), 2,2°-
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azobis(2,4-dimetylvaleronitril), va dimetyl-2,2’-azobisisobutyrat.

Mot trong 36 cac chét chuyén mach nay cé thé duoc st dung mot minh, hodc hai
hodc nhidu chat trong s6 cac chat chuyén mach nay c6 thé dugc sir dung phéi hop.

Luong bd sung clia chét khoi mao polyme hoa, khi tdng lwong clia cAc monome
dugc st dung trong qua trinh polyme hoa dugc liy 1a 100% khdi lwong, ¢ thé nim
frong khoang tir 0,01% khéi lurgng dén 1% khdi luong, va tét hon 1a tir 0,05% khéi luong
dén 0,5% khéi lwong.

Khéng c6 gidi han cu thé vé phuong phéap bd sung chét khoi mao polyme hoa,
va chét khoi mao polyme héa c6 thé duogc bd sung lién tuc hodc gian doan mién 1a tbc
d6 bd sung chét khoi mao polyme hoa co thé duoc didu chinh theo cac ndng do ciia cac
monome con lai trong dung dich polyme héa, hon 1a st dung téc do bd sung khong doi.
Trong trudong hgp & do chit khoi mao polyme hoa dugc bd sung gian doan, lugng bd
sung trén mdi thoi gian don vi khong duoc tinh dén trong lac chit khoi mao polyme hoa
khong duoc bd sung.

Trong phuong an theo sang ché, dugc vu tién 1a loai va lugng bd sung ctia chét
khoi mao polyme hda, nhiét dd polyme héa, va v.v. dugc lya chon thich hop dé ty 1¢ cla
tdng luong ctia cac gbc duge tao ra boi chét khoi mao polyme hoa so véi tong luong
clia monome khong phan tng con lai trong hé phan Gmg ludn luén khong 16n hon mot
gi tri nhét dinh.

Viéc st dung cac phuong phap nay co thé ngan chin lugng oligome hodc san
phim c6 trong lugng phén tir thap dugc tao ra trong giai doan sau ctia qua trinh polyme
hoa va c¢6 thé cho phép cai thién do 6n dinh polyme hoa bing céach trc ché sy qua nhiét
trong qua trinh polyme hoa.

Trong phan tng polyme hoa, sy polyme hoa co6 thé dugc thyuc hién cing véi su
b6 sung chét chuyén mach néu can.

Chét chuyén mach c6 thé 1a chét chuyén mach thuong dugc s dung trong qué
trinh polyme hoéa gbc va cac vi du v& n6 bao gdm cac hop chéit mercaptan nhu n-butyl
mercaptan, n-octylmercaptan, n-dexyl mercaptan, n-dodexyl mercaptan, va 2-etylhexyl
thioglycolat; cac hop chit halogen nhu carbon tetraclorua, metylen clorua, va
bromofom; va cac hop chit hydrocacbon khong no nhu dime a-metylstyren, a-terpinen,
dipenten, va terpinolen.

Mot trong sb cac chat chuyén mach nay co thé dugc st dung mot minh, hodc hai
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hodc nhiéu chat trong s6 cac chét chuyén mach nay c6 thé duoc st dung phéi hop.

Céc chit chuyén mach nay c6 thé duoc bd sung & giai doan bét ky, ma khong c6
cac gi6i han cu thé ndo, mién 12 phan Ung polyme hoa dang dién ra.

Luong chét chuyén mach dugc bd sung, khi téng lugng cla cac monome dugc
st dung trong qué trinh polyme hoéa dugc lay 1a 100% khéi lwong, co thé nim trong
khoang tir 0,01% khi luong dén 1% khéi lugng, va tét hon 1a tir 0,05% khéi lwvgng dén
0,5% khdi lwong.

San pham polyme héa duge thu hdi tir dung dich polyme hoa thu dugc nhd dung
dich polyme hoa, chéng han, bang cach tach dung mdi polyme hoa va cac monome
khong phén (mg nh¢ bude duge goi 1a “bude lam mét tinh bay hoi” do d6 thu hdi san
phim polyme héa. Budc lam mét tinh bay hoi 1a budc trong do cac lugng chira dé bay
hoi nhu dung moi polyme hoa, cac monome du, va cac san phim phu cta phén Gng
duoc loai bo trong cac didu kién gia nhiét va ap sudt quy doi.

Trong phuong an theo sang ché, dugc uwu tién 1a kiém soat ham lugng cua
monome maleimit dugc thé & N khong phan (mg dugc chira trong dung dich polyme
hoa bao gdbm nhua metacrylic ma s& tham gia buée lam mét tinh bay hoi dé nam trong
khoang nhé hon hodc bang muc di xac dinh trude. Cac chi tiét 1a nhu d3 mod ta & trén
trong phan “Lam giam maleimit dugc thé & N khong phéan tng & thoi diém két thuc qua
trinh polyme héa”. Ngoai phuong phép k¥ thuét néu trén, ty 18 chuyén hoéa cua cac
monome c6 thé dugc ting bang cic phuong phap k¥ thuét khac, nhu thyc hién qua trinh
polyme hoa bang cach kéo dai thoi gian polyme héa cang dai cang tdt hoac bang cach
didu chinh téc dd bd sung chat khoi mao polyme hoa theo ndng dd clia cac monome
khong phan tmg trong dung dich polyme héa; thyc hién qua trinh polyme hoéa trong luc
didu chinh thich hop ndng do cia dung moi trong qua trinh polyme hoa; bd sung mot
monome khac ¢6 kha ning phan ing cao v4i monome maleimit dugc thé & N con lai &
giai doan sau cia qué trinh polyme hda; hodc bd sung hop chét c6 kha ning phéan (g
cao véi maleimit dugc thé & N nhu a-terpinen & thoi didm két thuc qua trinh polyme
hoa, ching han.

Néng dd cua monome maleimit dugc thé & N con lai trong dung dich polyme hoa
bao gdbm nhya metacrylic ¢6 thé duoc xac dinh, ching han, bing cach 14y méu dung dich
polyme héa va cAn mau, va hoa tan mAu trong clorofom dé diéu ché dung dich 5% khbi

lugng, bod sung n-decan dudi dang chat chuén ndi, va xac dinh nong do cia monome
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maleimit duoc thé & N con lai trong mau bang céach st dung hé sic ky khi (GC-2010 sén
xuét bdi Shimadzu Corporation). Pbi v6i cac didu kién do cu thé hon, céc diéu kién
duoc mo ta trong cac phan Vi du thyc hién séng ché duge md ta sau co thé duoc s
dung.

P& 1am thiét bi dugc st dung trong bude 1lam mét tinh bay hoi, dugc vu tién 1a
sit dung thiét bi lam mat tinh bay hoi c6 thiét bi trao d6i nhiét va binh giam ap 1a cac
thanh phin chinh ctia n6 ma khong c6 bd phan quay bét ky nao trong ciu tric cla né.

Cu thé 13, ¢6 thé st dung thiét bi 1am mét tinh bay hoi dugc cAu tao tir binh 1am
mét tinh bay hoi theo ciu tao & d6 bod phan giam ap dugc gén vio binh gidm &p dugc
dinh c& dé thich hop cho qua trinh lam mét tinh bay hoi va dugc cung cép thiét bi trao
déi nhiét dugc bb tri & phin trén cla né, va thiét bi xa nhu bom banh ring dé xa san
phim polyme hoa sau khi 1am mét tinh bay hoi.

Trong thiét bi lam mat tinh bay hoi nay, dung dich polyme hoa dugc gia nhiét so
bo bing cach cép né vao thiét bi trao dbi nhiét nhu thiét bi trao doi nhiét co nhiéu dng,
thiét bi trao dbi nhiét 14 tan nhiét dang tAm, va thiét bi trao ddi nhiét tAm phéng c6 kénh
tAm phang va bd gia nhiét, dugc bb tri & phan trén clia binh gidm 4p, va sau d6 duge cép
vao binh 1am mét tinh bay hoi ma dugc gia nhiét trong didu kién 4p suét quy dbi dé tach
copolyme ra khoi dung moi polyme hoa, hdn hop cua cac nguyén liéu tho khong phan
ung, cac san pham phu ctia qua trinh polyme hoa, va chat twong tu. Tt hon 14, thiét bi
]am mét tinh bay hoi ma khdng c6 bd phén quay bét ky nao nhu dd mo ta & trén duge st
dung do cudng d huynh quang cé thé dwoc kiém soat dé nam trong khoang da xac dinh
truGe bang cach gidm san pham phu cua phan tng phat huynh quang c6 trong lugng
phén tr thip duoc din xuét tir maleimit duge thé & N khong phan tmg. Hon nita, viéc
nay la dugc uu tién do ¢6 thé tao ra nhya metacrylic c6 tong mau tbt.

Céc thiét bi c6 bd phan quay dugc 14y vi du bang cac thiét bi lam bay hoi dang
mang méng nhu WIPRENE va EXEVA san xuit bdi KOBELCO ECO-SOLUTIONS
Co., Ltd. Co. vi CONTRA va CONTRA c6 canh déc san xuat boi Hitachi, Ltd.; va cac
thiét bi ép trdi duge cung cAp cac 16 thong. Viéc khong c6 bo phan quay c6 thé 1am giam
su dich chuyén trong qua trinh 1am mét tinh bay hoi, va cho phép san xuét nhua c6 dic
tinh phat huynh quang thdm chi nhé hon.

Budc lam mat tinh bay hoi trong phuong an theo sang ché duoc thuc hién dé tc

d6 dich chuyén dugc 4p dung cho dung dich polyme hoa t6t hon 1a nho hon hodc bang
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205!, t6t hon nita 14 nho hon hodc bang 10s™!, va tham chi t6t hon nita a dén 16n hon
hodc bang 0,1s” va nhé hon hodc bang 10s™. Téc do dich chuyén 16n hon hoic bing
0,1s' co thé ngin dong chdy cuia nhya néng chay bi chdm lai qua mtrc va ngén chén su
giam tong mau do thoi gian bn dinh kéo dai. Mit khac, tbc do dich chuyén nhé hon hoic
bang 20s! ¢6 thé ngan chin su tao ra san pham phu ctia phan tng phat huynh quang gay
ra béi su dich chuyén.

O day, ching han, toc do dich chuyén vy trong thiét bi ép trdi dugc tinh bang céng
thic sau day:

y=(mxDxN)/H

(6 d6 D la duong kinh tryc vit (m), N 1a tbc d6 quay cua truc vit mdi gidy, va H
la d6 sau cia ranh truc vit (m)).

Trong truong hop cia kénh t4m phang, téc do dich chuyén y dugc tinh bing cong
thirc sau day:

7=(6xQ)/(wxh?

(6 d6 Q 1a tc do dong thé tich (m%/s) di qua kénh tAm phang, w 1a do rong cla
kénh tAm phang (m), va h 1a khoang cach giita cac tdm phang (m)).

Trong phuong 4n theo sang ché, thiét bj trao ddi nhiét tdm phéang c6 kénh tAm
phing va tét hon 1a bd gia nhiét dugc sit dung lam thiét bi trao d6i nhiét dugc b tri &
phin trén cla binh gidm 4p. Pugc vu tién hon nita la thiét bi trao dbi nhiét tim phing
c6 kénh tAm phing va bo gia nhiét trong d6 kénh tAm phing c6 cau triic xép 16p c6 nhidu
kénh kiéu khe ho trong cac mit cit ngang hinh chit nhat trong cung mot mat phing.

Dung dich polyme hoa duogc cAp vao thiét bi lam mét tinh bay hoi dugc gui tr
phn gitra ctia thiét bi trao ddi nhiét dén cac kénh kiéu khe ho va duge gia nhi¢t. Dung
dich polyme héa da dugc gia nhiét dugc cép tir cac kénh kiéu khe ho dén binh giam ap
dugc tich hop vai thiét bi trao d6i nhiét trong diéu kién ap suit quy ddi, va dugc lam
bay hoi nhanh. |

K¥ thuét lam mét tinh bay hoi nhu vay ¢6 thé ciing duoc goi 1a “lam mét tinh bay
hoi nhanh”, va dudgi day con dugc goi 1a “lam mét tinh bay hoi nhanh”.

Hai thiét bj 1am mét tinh bay hoi nita nhu da mé ta & trén c6 thé dugce bd tri ndi
tiép dé thuc hién qué trinh lam mét tinh bay hoi trong hai hogc nhiéu giai doan.

Khoang cua nhiét d dugc ting boi thiét bi trao dbi nhiét dugc cung cép cho thiét

bi lam mét tinh bay hoi ¢6 thé ndm trong khoéng tir cao hon hodc bing 100°C dén thip
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hon hoiic bang 300°C, va tbt hon 14 tir Tg + 100°C dén Tg + 160°C, va t6t hon nira 13 tir
Tg+ 110°C dén Tg + 150°C. Khoang nhiét d6 clia binh lam mat tinh bay hoi dugc ting
va dugc duy tri ¢6 thé nim trong khoang tlr cao hon hodc bing 100°C dén thip hon hoic
bing 300°C, va tét hon 1a tir Tg + 100°C dén Tg + 160°C, va tot hon nita la tir Tg +
110°C dén Tg + 150°C. Céc nhiét do cua thiét bi trao ddi nhiét va binh lam mat tinh bay
hoi trong khoang bét ky trong sb cac khoang nay 1a dugc wu tién vi su bién tinh do nhiét
ctia sucxinimit duge thé & 2-amino-N con lai ¢6 thé duogc ngin chin va sy tao ra cac
chét phat huynh quang c6 thé duoc ngan chin. Hon nita, cac nhiét do nhu vay cling dugc
wu tién do céc luong chira dé bay hoi con lai duge ngan khong cho gia tang mdt cach co
hiéu quad va d¢ 4n dinh nhiét va chét lugng san phém cua nhua metacrylic tao ra dugc
ci thién. O day, Tg l1a nhiét do chuyén hoa thuy tinh cua nhya metacrylic tao ra.

Do chin khong trong binh lam mAt tinh bay hoi c6 thé nam trong khoang tir STorr
(0,67kPa) dén 300Torr (40kPa), va tdt hon l1a tir 10Torr (1,33kPa) dén 200Torr
(26,67kPa). Khi d9 chan khong nho hon hodc bang 300Torr (40kPa), cac monome khong
phan tng hodc hdn hgp cia cac monome khong phan tmg va dung moi polyme hoa cod
thé dugc tach riéng va loai bo mot cach c6 hiéu qua, diéu nay ngan do 4n dinh nhiét va
chat lwong cua copolyme déo nhiét tao ra khong bi giam. Khi do chan khong 16n hon
hoac béng STorr (0,67kPa), viéc thyc hién cong nghiép dugc tao diéu kién thuén loi.

Thoi gian 6n dinh trung binh trong binh lam mAt tinh bay hoi nim trong khoang
fir 5 phit dén 60 phut, va tdt hon 1a tir 5 phut dén 45 phut. Thoi gian 6n dinh trung binh
trong khoang bat ky trong s6 cac khoang nay 1a dwgc wu tién do viéc 1am mét tinh bay
hoi ¢6 thé duoc thyc hién hiéu qua va sw nhuém mau va sy phan hity gdy ra béi sy bién
tinh do nhiét ciia san phim polyme héa c6 thé dugc ngin chin.

San phim polyme héa thu hdi nhd budc 1am mét tinh bay hoi duge tao hat trong
budc duoc goi 1a budce tao hat.

Trong budc tao hat, nhua néng chdy dugc €p trdi thanh cac soi trong it nhét mot
trong s thiét bi tao hat chuyén tai dugc chon tir bom banh rang, thiét bi ép trdi mot truc
vit, va thiét bi ép troi hai truc vit ¢6 khudén rong 1am bd phan kém theo, va sau d6 duoc
tao hat béng céch cét lanh, cit néng trong khong khi, cit soi trong nudc, hodc trong diéu
kién cét dudi nuée. Tir quan diém ngan chin su tao ra cua san phim phu ctia phan (g
phat huynh quang gy ra béi su trugt, t6t hon 12 thiét bi tao hat chuyén tai c6 tbc do dich

chuyén nhé duoc chon ma khong sir dung thiét bi ép troi.

36



443842 37/97

Trong phuong an theo sang ché, dé san xuét ché phim nhwa metacrylic dugc
kiém soét tot, dugc wu tién 1a st dung k¥ thudt tao hat trong d6 ché phdm & trang thai
néng chay & nhiét do cao duge lam lanh nhanh chong va hoa rén trong ltc tiép xtc véi
khong khi dugc gidm dén muc tdi thidu cang nhiéu cang tot.

T4t hon nita 13, qua trinh tao hat dugc thuc hién trong cac didu kién c6 thé thuc
hién trong d6 nhi¢t do ctia nhya nong chéy cang thip cang tbt, thoi gian on dinh tir dau
ra clia khuon rdng dén bé mit ctia nude lam lanh cang ngin cang tt, va nhiét do cta
nuée lam lanh cang cao cang tot.

Chang han, nhiét do cua nhya ndng chiy t6t hon 13 nam trong khoang tir 220°C
dén 280°C, va tt hon nita 12 tir 230°C dén 270°C, thoi gian 6n dinh tir dau ra ciia khuon
rong dén bé mit cua nudc 1am lanh tdt hon 1a nho hon hoic béng 5 gidy, va tdt hon nita
14 nhé hon hodc bang 3 gidy, va nhiét d cia nudce lam lanh t5t hon 12 nam trong khoang
ir 30°C dén 80°C, va tét hon nita la tir 40°C dén 60°C.

Qua trinh tao hat v6i cac nhiét do cua nhya nong chay va nudce lam lanh trong
khoang bat ky trong s6 cac khoang nay la dugc wu tién do nhya metacrylic 6 ham luong
nudc nhd va nhudém mau it hon va ché phém nhua nhu vay co thé duoc tao ra.

Ham luong ctia cac monome con lai trong nhyra metacrylic nho hon sau bude lam
mét tinh bay hoi 1a duge uvu tién hon nita tir quan diém do 6n dinh nhiét va chét lugng
san phim. Cu thé 13, ham lugng clia monome este cua axit metacrylic t6t hon 1a nhé hon
hodc bang 3000ppm theo khéi lwong, va t6t hon nita 12 nhé hon hodc bang 2000ppm
theo khdi lugng. Tong ham lugng cia cac monome maleimit dugc thé & N t6t hon 1a
nho hon hodc bing 200ppm theo khéi luong, va t6t hon nita 1a nho hon hodc bing
100ppm theo khéi luong.

Ham luong cua dung mdi polyme héa con lai t6t hon 1a nho hon hodc bang
500ppm theo khéi luong, va t6t hon nita 12 nhé hon hodc bang 300ppm theo khéi luong.

Phuong phéap san xuit nhuya metacrylic bao gbébm don vi ciu tric trén co s&
glutarimit

Phuong phap dugc st dung dé san xuét nhua metacrylic bao gém don vi cAu trac
trén co s& glutarimit trong mach chinh cua n6 ¢ thé 12 phuong phép polyme hoa bat ky
trong sb cac phwong phap polyme héa khéi, polyme héa dung dich, polyme hoa huyén
phu, polyme héa két tua, va polyme hoa nhil twong, va tdt hon 1a polyme hoa huyén phu,

polyme hoa khdi, hodc polyme hoa dung dich va t6t hon nita la polyme héa dung dich.
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Trong phuong phéap san xut theo phuong 4n cta sang ché, quy trinh polyme hoa
¢6 thé, ching han, 14 quy trinh polyme hoa gian doan, quy trinh polyme hoéa ban gian
doan, hoic quy trinh polyme hoéa lién tuc.

Tét hon 13, trong phuong phép san xuét theo phuong 4n cla sang ché, cac
monome dugc polyme hoa bang qua trinh polyme hoa gbe.

Nhuya metacrylic bao gdm don vi cAu tric trén co s glutarimit trong mach chinh
clia né ¢6 thé, ching han, 12 nhua metacrylic bao gbébm don vi ciu tric trén co sé
glutarimit dugc mo ta trong JP 2006-249202 A, JP 2007-009182 A, JP 2007-009191 A,
JP 2011-186482 A, hodic WO 2012/114718 Al, va ¢6 thé dugc tao ra bang phuong phap
duoc mo ta trong cung tai liéu.

Phan duéi day cung cip su md ta cu thé vé truomg hop trong d6 qué trinh san
xuht duogc thue hién biang phuong phap polyme hoa gbc gian doan bang cach st dung
phuong phap polyme héa duﬁg dich nhu mot vi du vé phuong phap san Xuét nhua
metacrylic bao gdbm don vi cAu trac trén co s& glutarimit.

Ban diu, polyme este cla axit (met)acrylic dugc tao ra bing cach polyme hoa
este clia axit (met)acrylic nhu metyl metacrylat. Trong truong hop trong d6 don vi vinyl
thom duoc bao gém trong nhua metacrylic bao gém don vi cAu trac trén co s& glutarimit,
este cua axit (met)acrylic va vinyl thom (v dy, styren) dugc copolyme hoa dé tao ra
copolyme este cta axit (met)acrylic-vinyl thom.

Céac vi du vé dung mdi dugc st dung trong qua trinh polyme hoa bao gbm céc
hydrocacbon thom nhu toluen, xylen, va etylbenzen; va cac keton nhu metyl etyl keton
va metyl isobutyl keton.

Mot trong s6 cac dung mdi ndy ¢6 thé dugc stir dung riéng 1é, hodc hai hodc nhiéu
dung moi trong sb cac dung moi nay c6 thé duoc st dung cung v6i nhau.

Khéng c6 céc gidi han cu thé nao dugc dat ra dbi v6i luong dung mdi dugc sir
dung trong qué trinh polyme hoa mién 13 qua trinh polyme hoa dién ra, sy két tia
copolyme hodc cac monome dugc st dung khong xay ra trong qua trinh san xuét, va
dung moi co thé dé dang dugc loai bo. Chéng han, khi téng luong cla cac monome dugc
stt dung duoc ldy 14 100% khdi luong, thi lugng dung moi t5t hon 14 nam trong khoang
tir 10% khéi luong dén 200% khéi luong. Luong dung mdi tdt hon nira 1a ndm trong
khoang tir 25% khéi lugng dén 200% khdi luogng, tham chi ot hon nira 1a tir 50% khoi
luong dén 200% khéi lugng, va con tot hon nita 1a tir 50% khéi luong dén 150% khéi
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luong.

Mic du khong cé céc gidi han cu thé nao duogc dit ra dbi voi nhiét do polyme
héa ngoai viéc 1 nhiét do tai d6 qua trinh polyme hoa dién ra, nhiét do polyme hoéa tbt
hon 14 nim trong khoang tir 50°C dén 200°C, va tbt hon nita 1a tir 80°C dén 200°C.
Nhiét d6 polyme héa tham chi tét hon nira 1a nim trong khoang tir 90°C dén 150°C, van
£t hon nira 13 tir 100°C dén 140°C, va con tét hon nita a tir 100°C dén 130°C. Nhiét do
polyme hoa t6t hon 12 cao hon hodc bang 70°C tir quan diém ning suit, va t6t hon 14
thip hon hoic bang 180°C dé 1am giam céc phan tng phu trong qué trinh polyme héa
do d6 thu dugc polyme c6 trong lugng phén tir va chét luong mong mudn.

Maic du khéng c6 cac gidi han cu thé nao dugc dat ra dbi vai thoi gian polyme
hoa midn 14 c6 thé dat duoc ty 186 chuyén héa dich, thoi gian polyme héa t6t hon 12 nam
trong khoang tir 0,5 gio dén 15 gio, tét hon nita 1a tir 2 gio dén 12 gio, va thdm chi tbt
hon nita la tir 4 gio dén 10 gio tir quan diém nang suét va v.v..

Trong phan (rng polyme hoa, qua trinh polyme hoa c6 thé dugc thuc hién cing
v6i viée bd sung chét khoi mao polyme hoa va/hodc chét chuyén mach, néu can.

Chét khoi méao polyme hoa c6 thé 1a, nhung khong bi gi6i han cu thé &, chit bat
ky trong sb céc chét khoi mao polyme hda duge boc 10 lién quan dén phuong phap san
xuét nhya metacrylic bao gém don vi céu tric duge dAn xuét tr monome maleimit dugc
thé & N.

Mot trong s6 cac chéat khoi mao polyme héa nay c6 thé dugc st dung riéng I¢,
hoic hai hodc nhiéu chit trong s6 cac chat khoi mao polyme héa co thé dugc sir dung
cung véi nhau.

Céac chét khoi mao polyme hoa nay co thé dugc bd sung & giai doan bét ky mién
12 phan g polyme hoa dang dién ra.

Luong chit khoi mao polyme hoa dugc st dung co6 thé dugc dat néu thich hop
phu thudc vao sy phéi hgp clia cdc monome, cac diéu kién phan tmg, va v.v., ma khong
c6 cac gidi han cu thé nao. Tuy nhién, khi tdng lwong ctia monome dugc st dung trong
qua trinh polyme héa dugc 14y 12 100% khdi lugng, luong chat khoi mao polyme héa
¢6 thé nim trong khoang tr 0,01% khéi lugng dén 1% khéi luong va t6t hon 12 tr 0,05%
khéi lugng dén 0,5% khdi lugng.

Chét chuyén mach c6 thé 1a chét chuyén mach bét ky thuong dugc st dung trong

qué trinh polyme hoa goc va cac vi du v€ n6 bao gom cac chat chuyén mach dugc boc
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16 lién quan dén phuong phap san xuAt nhua metacrylic bao gdbm don vi chu trac duoc
dAn xuét tir monome maleimit dugc thé & N.

Mot trong s6 cac chit chuyén mach nay co thé dugc st dung mot minh, hodc hai
hodc nhiéu cta cac chit chuyén mach nay c6 thé duoc st dung phéi hop.

Céc chit chuyén mach nay c6 thé duoc bd sung & giai doan bét ky, ma khong c6
cac gidi han cu thé nao, mién 1a phan tmg polyme hoa dang dién ra.

Khéng c6 céac gidi han cu thé nao dugc dit ra d6i véi luong chét chuyén mach
dugce bd sung ngoai viéc 1a trong khoang cho phép mirc do polyme hoa mong mudn
trong cac didu kién polyme héa dugc st dung. Tuy nhién, khi tbng lwong cia monome
dugc str dung trong qua trinh polyme héa dugc 14y 12 100% khéi lugng, thi lugng chét
chuyén mach ¢6 thé ndm trong khoang tir 0,01% khéi lugng dén 1% khéi lugng va tdt
hon 1a tir 0,05% khdi lugng dén 0,5% khdi lugng.

Tt hon 13, chéit khoi mao polyme hoa va chat chuyén mach c6 thé dugc bd sung
trong budc polyme hoa bang cach st dung, chéng han, phuong phép dugc mo ta trong
phuong phap didu ché nhya metacrylic bao gdbm don vi chu trac dugc din xudt tir
monome maleimit dugc thé & N néu trén.

Nong dd clia oxy hoa tan trong dung dich polyme héa c6 thé, ching han, 14 gia
tri dugc bdc 10 trong phuong phap didu ché nhuya metacrylic bao gbm don vi chu trac
duoc dan xuit tir monome maleimit dugc thé & N néu trén.

Sau d6, phan Gng imit héa dugc thuc hién bing cach lam cho polyme este ctlia
axit (met)acrylic hodc copolyme este ctia axit metacrylic -vinyl thom phan Gng véi chét
imit hoa (budc imit héa). Qua trinh nay tao ra nhwa metacrylic bao gbm don vi cAu tric
mach vong cua cau tric trén co s& glutarimit trong mach chinh cta né.

Chét imit hoa khong bi gidi han dic biét, va cac chit imit hoa bt ky c6 thé tao
ra don vi ciu tric trén co s& glutarimit dugc biéu dién boi cong thirc chung (3) néu trén
6 thé dugce stir dung.

Céc vi du dic biét vé chét imit hoa bao gém amoniac va amin biac mdt. Cac vi du
vé amin bac mdt bao gém cac amin bac mot c6 ciac nhom hydrocacbon béo nhu
metylamin, etylamin, n-propylamin, i-propylamin, n-butylamin, i-butylamin, fert-
butylamin, va n-hexylamin; va cac amin bac mot c6 cac nhom hydrocacbon vong béo
nhu xyclohexylamin.

Trong s6 cac chat imit héa néu trén, tot hon la amoniac, metylamin, va
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xyclohexylamin dugc s dung tir quan diém chi phi va cac dac tinh vat ly, va dac biét
t5t hon 12 metylamin dugc st dung.

Trong budc imit hoa nay, ham lugng cua don vi cAu truc trén co s glutarimit
trong nhya metacrylic bao gdm don vi cu tric trén co s& glutarimit tao ra c6 thé dugc
kiém soat bang cach diéu chinh ty 1¢ cua chét imit hoa dugc bd sung.

Mic du khong ¢ gidi han cu thé vé phuong phap thuc hién phan tng imit héa,
phuong phap da biét thong thudng c6 thé duoc stt dung. Chang han, phan Gng imit hoa
¢6 thé dugc thuc hién bang cach st dung thiét bi ép trdi hodc binh phan (g gian doan.

Thiét bi ép trdi khong bi gi6i han dic biét, va thiét bi ép trdi mot truc vit, thiét bj
ép trdi hai truc vit, thiét bi ép trdi nhiéu truc vit, hodc thiét bi twong tur ¢ thé dugc st
dung, ch'fmg han.

Trong sb chung, t5t hon 1a thiét bi ép trdi hai truc vit duge sit dung. Thiét bi ép
trdi hai truc vit c6 thé thuc dy su tron 13n cia chét imit hoa v&i polyme nguyén liéu tho.

Céc vi du vé thiét bi ép trdi hai truc vit bao gbm thiét bi ép trdi hai truc vit quay
cing chiéu khong an khép, thiét bi ép trdi hai truc vit quay cing chidu an khap, thiét bi
ép trdi hai truc vit quay nguoc chiéu khong in khép, va thiét bi ép trdi hai truc vit quay
ngugc chiéu an khop, chéng han.

MGt trong s6 cac thiét bi ép trdi dugce lay vi du & trén ¢ thé dugc str dung mot
minh, hodc hai hodc nhiéu thiét bi trong s6 chiing c6 thé duoc sir dung bang cach két ndi
ching néi tiép.

Hon nita, dic biét dugc wu tién 1a gén 15 thong hoi véi thiét bi ép trdi duoc sir
dung, dé giam ap sudt dén ap sut thip hon hoic bing ap suét khi quyén dé loai bo chét
imit hoa duoc st dung cho phéan g, cic san phim phu nhu metanol, hodc cc monome.

Trong qué trinh san xut nhya metacrylic bao gdém don vi chu tric trén co so
glutarimit, budc este hoa dé xur 1y bang chét este hoa nhu dimetyl cacbonat co thé duoc
bao gbm ngoai quy trinh phan Gng imit hoa. Trong quy trinh nay, chét xic tac nhu
trimetylamin, trietylamin, va tributylamin c6 thé ciing dugc st dung cho qua trinh xir Iy
nay.

Tuong tu v6i budc imit hoa da md ta & trén, budc este hoa co thé duoc thuc hién
bang cach st dung thiét bi ép trdi hodc binh phan mg gian doan, chéng han.

Hon nita, dugc wu tién 13 gén 13 thong hoi v6i thiét bi ép trdi duoc st dung, dé

gidm é&p sudt dén 4p suét thap hon hodc bing 4p sudt khi quyén dé loai bé chét este hoa
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du, cac san phém phu nhu metanol, hodc cac monome.

Nhua metacrylic, ma di trai qua budc imit hoa va budc este hda tuy y, duge ép
trdi néng chay thanh céc s¢i by thiét bi ép trdi duge cung cép khuon rdng, va dugc tao
hat thanh cac hat béng cach cét lanh, cat nong trong khong khi, cit soi trong nudc, cat
dudi nudce, hodc tuong tu.

Ngoai ra, dé lam giam s lugng cua cac tap chét trong nhua, ciing dugc vu tién
1a sir dung phuong phép trong d6 nhya metacrylic dugc hoa tan vao trong dung mdi hitu
co nhu toluen, metyl etyl keton, va metylen clorua, va dung dich nhya metacrylic két
qua dugc loc, tiép theo 12 1am mét tinh bay hoi cia dung mdi hiru co.

Tét hon 13, phwong phap san xut nhwa metacrylic bao gdm don vi cdu tric trén
co s& glutarimit trong mach chinh ciia n6 la phuong phép bao gdm budc déng vong gdm
c6 viéc vong nhya metacrylic khong ¢6 cAu tric vong nho phan tng trong dung dich, va
buéc 1am mét tinh bay hoi gdm buéc 1am mét tinh bay hoi dung dich nhya thu dugc nho
budc dong vong bang cach sir dung thiét bi lam mét tinh bay hoi ma khong c6 bd phan
quay bat ky nao. Budc lam mét tinh bay hoi dugc thuc hién dé dung dich nhua chiu tdc
d6 dich chuyén tét hon 1a ' nhé hon hofic biang 205", tét hon nita 1a nhd hon hogc bang
10s™!, va tham chi t6t hon nita 14 16n hon hodc bang 0,1s! va nhé hon hodc bang 10s™.
Téc dd dich chuyén 16n hon hogc bang 0,15 ¢6 thé ngan dong chay ctia nhya nong chay
bi cham lai qua murc va ngin chan sy giam tong mau do thoi gian dn dinh kéo dai. Mt
khac, tbc @6 dich chuyén nhé hon hodc bang 20s ¢6 thé ngan chin su tao ra san phém
phu cta phan Gng phét huynh quang gay ra bdi sy truot.

Tir quan diém lam giam cuong do huynh quang (ham luong cua cac chét phat
huynh quang), tdt hon 1a dung dich polyme héa sau khi két thuc qué trinh polyme hoa
duoc imit hoa trong binh phan tng gian doan ma khong st dung thiét bi ép trdi hai truc
vit st dung luc dich chuyén.

Phan tng imit hoa tdt hon 13 dugc thuc hién & nhiét do nam trong khoang tur
130°C dén 250°C, tét hon nita la dugc thyc hién ¢ nhiét do tir 150°C dén 230°C, tham
chi tt hon nita la dugce thuc hién & nhiét do tir 160°C dén 220°C, va con tot hon nita 1a
dugc thuc hién ¢ nhiét do tr 170°C dén 200°C. Hon nita, thoi gian phan tmg t&t hon 1a
ndm trong khoang tir 10 phut dén 5 giv, va tét hon nita 1a tir 30 phit dén 2 gio.

Sau budc imit hoa va budce este hoa tuy y, viec lam mat tinh bay hoi tét hon 1a

duoc thuce hién bang phuong phap lam mat tinh bay hoi ¢6 toc d6 dich chuyén thap dugc
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mo ta trong phuong phap diéu ché nhya metacrylic bao gdm don vi cAu tric duoc dan
xuét tr monome maleimit dugc thé o N, tiép theo 1a tao hat, tor quan diém 1am gidm
cuong d§ huynh quang.

Phuong phép san xuét nhua metacrylic bao gdm don vi chu tric vong lacton

Phuong phéap dugc st dung dé san xuét nhua metacrylic bao gdm don vi cdu tric
vong lacton trong mach chinh ctia n6 la phuong phép trong d6 cAu tric vong lacton dugc
tao ra bang phan tmg déng vong sau khi polyme hoa. Dé thic ddy phan tng déng vong
ndy, dugc vu tién 1a cdc monome dugc polyme hoa bang qua trinh polyme hoa gbc nho
phuong phap polyme hoa dung dich st dung dung moi.

Trong phuong phap san xuét theo phuong 4n clia sang ché, quy trinh polyme hoa
c6 thé, ching han, 1a quy trinh polyme hoa gian doan, quy trinh polyme hoa ban gian
doan, hodc quy trinh polyme hoa lién tuc.

Nhua metacrylic bao gdm don vi cAu triic vong lacton trong mach chinh ctia né
c6 thé duoc tao ra, chéng han, bﬁng phuong phap dugc md ta trong JP 2001-151814 A,
JP 2004-168882 A, JP 2005-146084 A, JP 2006-96960 A, JP 2006-171464 A, JP 2007-
63541 A, JP 2007-297620 A, hodc JP 2010-180305 A.

Phén sau diy cung cap su md ta cu thé vé trudng hop trong d6 qua trinh san Xuét
duogc thue hién biang phuong phap polyme hoa gbc gian doan bang cach sit dung phuong
phép polyme hoa dung dich nhur 1a mot vi du vé phuong phép san xuét nhyra metacrylic
bao gbm don vi cAu trac vong lacton.

Phuong phéap dugc st dung dé san xuat nhura metacrylic bao gbm don vi chu tric
vong lacton la phuong phap trong do6 cAu trac vong lacton dugc tao ra bang phan tng
dong vong sau khi polyme hoa. Dé thuc diy phan tng dong vong nay, phuong phap
polyme héa dung dich st dung dung mo6i la dugc vu tién.

Céac vi du vé& dung moi dugc st dung trong qua trinh polyme hoéa bao gbm cac
hydrocacbon thom nhu toluen, xylen, va etylbenzen; va céc keton nhu metyl etyl keton
va metyl isobuty] keton.

Mot trong sb cac dung moi nay c6 thé dugc sir dung riéng 1é, hodc hai hodc nhiéu
dung méi trong sb cdc dung moi nay c6 thé duoc str dung cing v&i nhau.

Khéng c6 céc gidi han cu thé nao duoc dit ra dbi voi luong dung moi duge st
dung trong qua trinh polyme hoa mién 13 qué trinh polyme hda c6 thé dién ra va su tao

gel duoc trc ché. Tuy nhién, khi tong lugng ctia monome dugc st dung dugc 14y 12 100%
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khéi lugng, luong dung moi, ching han, t6t hon 13 nam trong khoang tir 50% khéi luong
dén 200% khéi luong, va tét hon nita 1a tir 100% khi lugng dén 200% khdi lwrong.

D& e ché du su tao gel cua dung dich polyme hoa va thic déy phan (mg dong
vong sau khi polyme hoa, qua trinh polyme héa t6t hon 1a duge thuc hién sao cho nong
do ctia polyme dugec tao ra trong hdn hop phén ng thu dugc sau khi polyme hoa 1a nho
hon hoac béng 50% khéi lugng. T6t hon 13, nE‘)ng d6 nay dugc kiém soat dén nho hon
hodc bang 50% khéi lugng bang cach bd sung dung mdi polyme hoa vao hdn hop phan
tng, néu thich hop.

Phuong phép ma bang cach d6 dung mdi polyme hoa dugc bd sung vao hdn hop
phén ung, néu thich hop, khong bi gidi han cu thé va c6 thé, chéng han, nho viéc bd
sung lién tuc dung moi polyme héa hodc bd sung gian doan dung mdi polyme hoéa.

Dung méi polyme héa dugc b sung c6 thé 1a mot loai dung mdi, hodc co thé 1a
dung méi hdn hop cua hai hodc nhiéu loai dung moi.

Maic du khong cé céc gidi han cu thé nao duoc dit ra dbi v6i nhiét dd polyme
héa ngoai viéc 1a nhiét do tai d6 qua trinh polyme hoa dién ra, nhiét do polyme hoa tbt
hon 1a nim trong khoang tir 50°C dén 200°C, va t6t hon nita la tir 80°C dén 180°C tur
quan diém ning suét.

Miic di khong c6 cdc gi6i han cu thé nao dugc dat ra dbi voi thoi gian polyme
hoa mién 1a ty 1& chuyén héa dich c6 thé dat duoc, thoi gian polyme hoa t6t hon 12 ndm
trong khoang tir 0,5 gio dén 10 gio, va tét hon nita 1a tir 1 gio dén 8 gio tir quan diém
nang suit va v.v..

Trong phan ing polyme hoa, sy polyme héa c6 thé duoc thuc hién cuing véi viée
b sung chét khoi mao polyme hoa va/hodc chét chuyén mach, néu can.

Chét khoi mao polyme hoa c6 thé 13, nhung khong bi gi6i han cu thé &, chit bat
ky trong sd cac chét khoi mao polyme hoa dugc bdc 1§ lién quan dén phuong phap san
xuét nhua metacrylic bao gém don vi cAu trac duogc dan xuét tir monome maleimit dugc
thé & N.

Mot trong sd cac chit khoi mao polyme hoa nay co6 thé duoc st dung riéng I¢,
hodc hai hodc nhiéu chét trong s6 cac chét khoi mao polyme hoa nay c thé dugc sir
dung cung vé&i nhau.

Céc chit khoi mao polyme héa nay co thé duge bd sung & giai doan bat ky mién

la phan Gng polyme hoa dang dién ra.
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Luong chét khoi mao polyme héa dugc bd sung cO thé duoc dat, néu thich hop,
phu thudc vao sy phbi hop ciia cic monome, cac diéu kién phan ting, va v.v., ma khong
c6 cac gidi han cu thé nao. Tuy nhién, khi téng lugng cia monome dugc su dung trong
qua trinh polyme hoa dugc 14y 1a 100% khbi lugng, lugng chét khoi mao polyme héa
¢6 thé nim trong khoang tir 0,05% khéi lwgng dén 1% khdi lugng.

Chét chuyén mach c6 thé 1a chat chuyén mach bét ky thudng dugc st dung trong
qué trinh polyme hoa gbc va cac vi du vé& chiing bao gom cac chét chuyén mach duoc
boc 16 lién quan dén phuong phép san xuAt nhya metacrylic bao gdm don vi cAu tric
dugc dan xudt tir monome maleimit dugc thé & N.

Mot trong sb cac chét chuyén mach nay c6 thé dugc str dung mdt minh, hodc hai
hoic nhiéu cua céc chit chuyén mach nay c6 thé duoc st dung phéi hop.

Céc chét chuyén mach nay c6 thé duoc b sung & giai doan bét ky, ma khong c6
cac gidi han cu thé nao, mién 1a phan tmg polyme héa dang dién ra.

Khong c6 céc giéi han cu thé nao dugc dat ra dbi voi luong chét chuyén mach
dugce bd sung ngoai viée 14 trong khoang cho phép murc do polyme hoa mong mudn
trong céc diéu kién polyme hoa dugc st dung. Tuy nhién, khi tong lugng clia monome
dugc st dung trong qua trinh polyme hoéa dugc 14y 12 100% khéi luong, thi lwong chét
chuyén mach t6t hon 14 nim trong khoéng tir 0,05% khéi lugng dén 1% khdi lugng.

Tt hon 13, chit khoi mao polyme hoa va chét chuyén mach c6 thé duoc bd sung
trong budc polyme hoa bang cach st dung, chang han, phuong phap dugc mo ta trong
phuong phép didu ché nhya metacrylic bao gdbm don vi chu tric dugc dan xuét tir
monome maleimit dugc thé & N néu trén.

Nong dd ctia oxy hoa tan trong dung dich polyme héa c6 thé, chang han, 1a gia
tri dugc boc 10 trong phuong phap didu ché nhua metacrylic bao gobm don vi chu trac
duoc din xuét tir monome maleimit duge thé & N néu trén.

Nhua metacrylic trong phuong an theo sang ché bao gdbm don vi chu tric vong
lacton ¢6 thé thu dugc bang cach thuc hién phan tng dong vong sau khi két thic phan
g polyme hoéa. Do do, t6t hon 1a chit 16ng ciia phan (mg polyme héa chtra dung moéi
dugc tham gia phan (mg phan ung déng vong lacton ma khong can loai bé dung moi
polyme hoéa ra khoi chét 16ng nay.

Copolyme thu dugc nhd qua trinh polyme hoa duge xt ly nhiét dé gay ra phan

g ngung tu déng vong gitta nhém hydroxy va nhém este c6 mat trong mach phan tir
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cua copolyme do do tao ra cAu trac vong lacton.

Qua trinh x1r 1y nhiét détaora cAu tric vong lacton c6 thé dugc thuc hién, chéng
han, bing céch st dung thiét bj phan tmg bao gdm thiét bi chan khong hogc thiét bi lam
mét tinh bay hoi dé loai bé rugu ma co thé dugc tao ra dudi dang san phém phu ctia qué
trinh ngung tu déng vong, hodc thiét b ép trdi bao gbm thiét bi lam mét tinh bay hoi.

Trong qua trinh tao ra cAu trac vong lacton, qua trinh xir Iy nhiét c6 thé duge thuc
hién véi sy 6 mit cia chit xtc tac ngung tu dong vong dé thuc ddy phan ng ngung tu
doéng vong.

Cac vi du cu thé vé cac chét xic tac ngung tu dong vong ma cé thé dugc st dung
bao gbém céc este monoalkyl, dialkyl, va trialkyl cua axit phospho nhu metyl phosphit,
etyl phosphit, phenyl phosphit, dimetyl phosphit, dietyl phosphit, diphenyl phosphit,
trimetyl phosphit, va trietyl phosphit; cic este monoalkyl, dialkyl, va trialkyl cua axit
phosphoric nhu metyl phosphat, etyl phosphat, 2-etylhexyl phosphat, octyl phosphat,
isodexyl phosphat, lauryl phosphat, stearyl phosphat, isostearyl phosphat, dimetyl
phosphat, dietyl phosphat, di-2-etylhexyl phosphat, diisodexyl phosphat, dilauryl
phosphat, distearyl phosphat, diisostearyl phosphat, trimetyl phosphat, trietyl phosphat,
triisodexyl phosphat, trilauryl phosphat, tristearyl phosphat, va triisostearyl phosphat;
va cac hop chét kém hitu co nhu kém axetat, kém propionat, va octyl kém.

Mot trong sb cac chit xtic tac ngung tu dong vong nay c6 thé dugc sir dung mot
minh, hodc hai hodc nhiéu cht trong s6 cac chat xuc tac ngung tu déng vong nay ¢ thé
duoc st dung phéi hop.

Mic du luong chét xuc tac ngung tu dong vong dugc sir dung khong bi gidi han
cu thé, lwong chét xtic tdc ngung tu doéng vong so véi 100% khéi luong ctia nhua
metacrylic, chéng han, t6t hon 1a nam trong khoang tir 0,01% khdi lugng dén 3% khdi
lugng, va tét hon nita 13 tir 0,05% khéi lugng dén 1% khéi luong.

Viéc st dung chét xtc tac v6i lugng 16n hon hodc bang 0,01% khéi lugng c6 hiéu
qua cai thién tdc @6 ctia phan tmg ngung tu dong vong, trong khi d6 viéc st dung chét
xUc tac v6i lwgng nhd hon hodc béng 3% khdi lugng c6 hiéu qua ngan chin sy nhuom
mau cta polyme két qua va sy lién két ngang polyme ma sau do gy kho khan cho qué
trinh dac néng chay.

Thoi gian dé bd sung chit xuc tac ngung tu dong vong khong bi gidi han cu thé.

Chéng han, chat xic tac ngung tu déng vong c6 thé duoc bd sung & giai doan diu cua
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phan Gng ngung ty déng vong, cb thé dugc bd sung trong qué trinh phan tng, hodc ¢
thé dugc bd sung ca trong giai doan déu va trong qud trinh phan ng.

Trong truong hgp trong d6 phan tmg ngung tu déng vong duge thuce hién voi sy
c6 mat cia dung moi, t5t hon 1a viéc 1am mét tinh bay hoi dugc thyc hién dong thoi véi
phan Ung.

Maic du khong c6 cac gidi han cu thé nao dugc dit ra dbi véi thiét bi duge st
dung trong trudng hop trong d6 phan (mg ngung tu déng vong va bude lam mét tinh bay
hoi duoc thuc hién ddng thdi, duge wu tién 1a sir dung thiét bi 1am mat tinh bay hoi bao
odm thiét bi trao dbi nhiét va binh lam mét tinh bay hoi, thiét bi ép trdi duge lam thong
hoi, hodic thiét bi trong d6 thiét bi lam mét tinh bay hoi va thiét bi ép trdi dwoc lap dat
nbi tiép, va dugc wu tién hon nira la sir dung thiét bi ép trdi hai truc vit dugc lam thong
hoi.

Tét hon 14, thiét bi ép trdi hai truc vit dugc 1am thong hoi 14 thiét bi ép trdi dugce
lam thong hoi dugc trang bi nhiéu 15 thong hoi.

Trong truong hop trong do thiét bi &p trdi c6 16 thong hoi duge st dung, nhiét do
xir Iy phan tng t6t hon 1a nim trong khoang tir 150°C dén 350°C, va tot hon nra 1a tir
200°C dén 300°C. Khi nhiét d6 xi Iy phan ing nho hon 150°C, phan (g ngung tu dong
vong ¢6 thé khong du va céac lugng chira dé bay hoi con lai c6 thé tang. Nguoc lai, khi
nhiét d6 xir Iy phan tng vugt qua 350°C, sy nhuém mau hogc sy phén huy cia polyme
két qua co thé xay ra.

Hon nita, trong truong hop trong do6 thiét bi ép trdi c6 16 thong hoi dugc st dung,
d6 chan khong trong d6 tot hon 1a ndm trong khoang tir 10Torr (1,33kPa) dén 500Torr
(66,67kPa), va tét hon nira 12 tir 10Torr (1,33kPa) dén 300Torr (40kPa). Khi do chén
khong vugt qua 500Torr (66,67kPa), lugng chira dé bay hoi c6 xu hudng con lai. Nguoc
lai, khi d chan khong nho hon 10Torr (1,33kPa), vigc thuc hién cdng nghiép co thé tré
nén kho khan.

Khi phan tng ngung tu déng vong dugc thuc hién nhu da moé ta o trén, t6t hon 12
mubi kim loai kiém thd va/hodc kim loai ludng tinh cta axit hitu co duge bd sung trong
qua trinh tao hat dé khr hoat tinh chét xuc tac ngung tu dong vong con lai bat ky.

Céc vi du vé& mudi kim loai kiém thd va/hoic kim loai ludng tinh cta axit hitu co
bao gém canxi axetyl axetat, canxi stearat, kém axetat, k€m octanoat, va kém 2-

etylhexanoat.
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Sau khi bu6c phan tng ngung tu dong vong dugc hoan thanh, nhua metacrylic
dugc nong chdy va dugce €p trdi dudi dang céc soi tir thiét b ép trdi dugc trang bi khudn
rong, va sau d6 dugc tao hat bang cach c4t lanh, cit nong trong khong khi, cét soi trong
nudc, hodc trong diéu kién cit dudi nudc.

Qua trinh lacton hoéa néu trén dé tao ra don vi cAu trac mach vong lacton ¢6 thé
dugc thuc hién sau qua trinh san xuit nhya va truéc qua trinh san xuét ché phém nhua
(ma s& dugc mo ta sau), hodc ¢6 thé dugc thuc hién trong qua trinh san xuét ché phdm
nhua ciing v6i viée nhao trdn nong chay nhua véi cac thanh phén khong phai 1a nhya.

Tt hon 13, phuwong phap san xuét nhua metacrylic bao gbm don vi cAu triic vong
lacton trong mach chinh ciia né la phuong phap bao gbdm budc dong vong gbm bude
déng vong nhya metacrylic khong c6 ciu triic vong nhd phan tmg trong dung dich, va
budc lam mét tinh bay hoi gdm budc 1am mét tinh bay hoi dung dich nhua thu dugce nho
budc dong vong bang cach sit dung thiét bi 1am mét tinh bay hoi ma khong c6 bd phan
quay bét ky nao. Budc lam mét tinh bay hoi dugc thuc hién dé dung dich nhya chiu tbc
d6 dich chuyén tét hon 1a nhé hon hodc bing 20s™!, tot hon nita 1a nhé hon hodc bang
10s!, va tham chi t6t hon nita 1a 16n hon hodc bang 0,1s™! va nhé hon hoac bang 10s™.
Téc do dich chuyén 16n hon hodc bang 0,15 ¢6 thé ngin dong chay ctia nhua nong chiy
bi chm lai qua mirc va ngdn chin sy giam tong mau do thoi gian dn dinh kéo dai. Mit
khéc, tdc d6 dich chuyén nho hon hodc bﬁng 205! ¢6 thé ngéan chdn sy tao ra san phém
phu ctia phan Gng phat huynh quang géy ra boi sy dich chuyén. Tlr quan diém lam giam
cudng do huynh quang (ham lugng cua cac chét phat huynh quang), t6t hon la dung dich
polyme hoa sau khi két thiic qua trinh polyme hoa dugc lacton héa trong binh phan ing
gian doan ma khong st dung thiét bi ép trdi hai truc vit ma s dung lyc dich chuyén,
tuong tu voi phuong phap san xuit nhua metacrylic ¢6 don vi chu trac trén co s&
glutarimit.

Sau buédc lacton hoa, viéc lam mét tinh bay hoi tot hon 13 duge thuc hién béng
phuong phép lam mat tinh bay hoi c6 tdc do dich chuyén thép dugc mo ta trong phuong
phap diéu ché nhua metacrylic bao g6m don vi cAu trac duoc dan xuét tir monome
maleimit dugc thé & N, tiép theo 14 tao hat, tir quan diém lam giam cuong do huynh
quang.

Ché pham nhua metacrylic

Ché pham nhya metacrylic theo phuwong én cia sang ché bao gdm nhua
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metacrylic bao gbm don vi cAu tric (X) néu trén c6 cAu tric vong trong mach chinh cia
no, va c6 thé chira chét bét ky trong s6 rat nhidu chat phu gia khdc nhau & muc do ma
cac tac dung cua sang ché khong bi mét di dang ké.

Chét phu gia

Céc vi du vé chét phu gia bao gbm, nhung khong bi gidi han déc bit &, cac chét
chéng oxy hoa; cic chét 1am n dinh anh sang nhu cac chét 1am 6n dinh 4nh sang trén
co s& amin khong tu do; cac chit hép thu tia cuc tim; cac chét giai phong; cac nhya déo
nhiét khac; cac chét 1am mém va céc chit hoa déo nhu cac dau hoa déo parafin, cac dau
hoa déo naphten, céac diu hoa déo thom, parafin, cic polysiloxan hitu co, va cac dau
khoang; cac chit 1am cham ngon Itra; cac chét chéng tinh dién; cac chét gia ¢ nhu céac
soi hitu co, cac sgi v co nhu cac chét tao mau bao gém s&t oxit, cac soi thly tinh, cac
soi cacbon, va céac soi don tinh thé kim loai; c4c chit nhudm mau; cac hop chét huu co-
phospho nhu céc phosphit este, cac phosphonit, va cac phosphat este; cac chét phu gia
khac; va cac hdn hop cua chét bat ky trong sb cic chét 14y 1am vi du néu trén.

Chét chéng oxy hoa

Ché phim nhya metacrylic theo phuong 4n cua sang ché &t hon 14 chira chat
chdng oxy hoa ngan chin su thoéi hoa hogc nhudm mau trong qua trinh dinh hinh hodc
khi st dung.

Céc vi du vé chit chéng oxy héa bao gbm, nhung khong bi gidi han &, cic chét
chéng oxy héa phenol khong tu do, cic chét chéng oxy héa phosphoric, va cic chit
chéng oxy héa sulfuric.

Mot trong sb cac chat chéng oxy héa nhu vay ¢ thé dugc str dung, hodc hai hodc
nhiéu chit trong sb cic chét chéng oxy hoa nhu vy co thé dugc sir dung phdi hop.

Nhua metacrylic hodc ché phdm nhwa metacrylic theo phuong 4n cta séng ché
thich hop dé st dung trong cac tmg dung khac nhau nhu cac tmg dung ép trdi nong chay,
dtc 4p luc, va tao hinh mang mong. Lich s nhiét dugc truyén trong qua trinh gia cong
phu thudc vao phuong phép gia cong, nhung ¢ thé & nhiéu dang khac nhau nhu hang
chuc gidy trong trudng hop gia cong bang cach st dung thiét bi ép troi dén hang chuc
phut dén vai gio trong truong hop gia cong dinh hinh san pham day hogc dinh hinh tAm.
Trong trudng hgp trong do lich st nhiét dai dugc truyén, can thiét tang luong chit 1am
6n dinh nhiét duogc bd sung dé thu dugc do 6n dinh nhiét mong mubn.

Do d6, tir quan di€ém tc ché sy can ki€t chat lam on dinh nhiét va ngén chin sy
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dinh bam ctia mang vao truc lan trong qua trinh san xudt mang, dugc vu tién 1a sit dung
nhidu chit 1am &n dinh nhiét phéi hop. Chéng han, dugc uu tién la st dung chat chong
oxy hoa phenol khong ty do cung voi it nhAt mot chét duge chon tir chat chéng oxy hoa
phosphoric va chét chdng oxy hoa sulfuric.

Céc vi du vé chit chéng oxy hoa phenol khong tw do bao gbm, nhung khong bi
gidi han cu thé &, pentaerytritol tetrakis[3-(3,5-di-ferz-butyl-4-
hydroxyphenyl)propionat], thiodietylen bis[3-(3,5-di-ferz-butyl-4-
hydroxyphenyl)propionat], octadexyl-3-(3,5-di-fert-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat,
3,3%,3°,5,5°,5” -hexa-tert-butyl-a,a’,a’ ’-(mesitylen-2,4,6-triyl)tri-p-cresol, 4,6-
bis(octylthiometyl)-o-cresol, 4,6-bis(dodexylthiometyl)-o-cresol, etylenbis(oxyetylen)
bis[3-(5-tert-butyl-4-hydroxy-m-tolyl)propionat], hexametylen bis[3-(3,5-di-tert-butyl-
4-hydroxyphenyl)propionat], 1,3,5-tris(3,5 -di-tert-butyl-4-hydroxybenzyl)-1,3,5-
triazin-2,4,6(1H,3H,5H)-trion, 1,3,5-tris[(4-tert-butyl-3-hydroxy-2,6-xylen)metyl]-
1,3,5-triazin-2,4,6(1H,3H,5H)-trion, 2.6-di-tert-butyl-4-(4,6-bis(octylthio)-1,3,5-
triazin-2-ylamin)phenol, 2-[1-(2-hydroxy-3,5 -di-tert-pentylphenyl)etyl]-4,6-di-tert-
pentylphenyl acrylat, va 2-tert-butyl-4-metyl-6-(2-hydroxy-3-tert-butyl-5-
metylbenzyl)phenyl acrylat.

Cu thé, pentaerytritol tetrakis[3-(3,5-di-tert-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat],
octadexyl-3-(3,5-di-z-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat, ~va 2-[1-(2-hydroxy-3,5-di-
tert-pentylphenyl)etyl]-4,6-di-tert-pentylphenyl acrylat 1a dugc uu tién.

Céac chit chdng oxy hoa phenol khong tu do c6 sin trén thi truong c6 thé dugc
st dung lam cac chét chdng oxy héa phenol khong tu do nay nhu 1a chét chdng oxy hoa.
Céc vi du vé cac chét chdng oxy hoa phenol khong tu do c6 san trén thi truong nhu vay
bao gém, nhung khong bi gi6i han cu thé o, Irganox 1010; pentaerytritol tetrakis[3-(3,5 -
di-t-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat]; dugc san xuit bdi BASF), Irganox 1076
(octadexyl-3-(3,5-di-z-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat; dugc san xudt boi BASF),
Irganox 1330 (3,3°,37,5,5°,5 ».hexa-t-butyl-a,a’,a”-(mesitylen-2,4,6-triyl)tri-p-cresol;
dugc san xuét bai BASF), Irganox 3114 (1,3,5 -tris(3,5-di-z-butyl-4-hydroxybenzyl)-
1,3,5-triazin-2,4,6(1H,3H,5H)-trion; dugc san xuit bai BASF), Irganox 3125 (dugc san
xuit bdi BASF), ADK STAB AO-60 (pentaerytritol tetrakis[3-(3,5-di-z-butyl-4-
hydroxyphenyl)propionat]; dugc san xuit bdi Adeka Corporation), ADK STAB AO-80
(3,9-bis{2-[3-(3 -t-butyl-4-hydroxy-5-metylphenyl)propionyloxy]-1,1-dimetyletyl}-
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2.4,8,10-tetraoxaspiro[5,5Jundecan; dugc san xuét bai Adeka Corporation), Sumilizer
BHT (dugc san xuat béi Sumitomo Chemical Co., Ltd.), Cyanox 1790 (dugc san Xuét
bdi Cytec Solvay Group), Sumilizer GA-80 (duoc san xut bdi Sumitomo Chemical
Co., Ltd.), Sumilizer GS (2-[1-(2-hydroxy-3,5-di-tert-pentylphenyl)etyl]-4,6-di-tert-
pentylphenyl) acrylat; dugc san xuat boi Sumitomo Chemical Co., Ltd.), Sumilizer GM
(2-tert-buty1—4-mety1-6-(2-hydroxy-3-tert-butyl-S-metylbenzyl)phenyl acrylat; dugc
san xuat boi Sumitomo Chemical Co., Ltd.), va vitamin E (duoc san xuit bsi Eisai Co.,
Ltd.).

Trong s cac chét chéng oxy hoa phenolic c6 san trén thi trudng nay, Irganox
1010, ADK STAB A0-60, ADK STAB AO-80, Irganox 1076, Sumilizer GS, va chét
tuong tu 1a dugce uu tién tir quan diém tac dung cta viéc truyén d6 6n dinh nhiét trong
nhua.

Mot trong s6 cac chét chéng oxy héa phenolic ndy co thé dugc str dung mot minh,
hodc hai hodc nhiéu chat trong s6 cac chat chdng oxy héa phenolic nay c6 thé dugc st
dung phéi hop.

Céac chét chdng oxy hoa phosphoric ma c6 thé dugc str dung lam chit chéng
oxy hoa co thé 13, nhung khong bi gi6i han &, tris(2,4-di-t-butylphenyl)phosphit,
bis(2,4-bis(1,1-dimetyletyl)-6-metylphenyl)etyl este cla axit phosphoro, tetrakis(2,4-
di-z-butylphenyl)(1,1-biphenyl)-4,4’-diyl bisphosphonit, bis(2,4-di-t-
butylphenyl)pentaerytritol diphosphit, bis(2,6-di-z-butyl-4-metylphenyl)pentaerytritol
diphosphit, bis(2,4-dicumylphenyl)pentaerytritol diphosphit, tetrakis(2,4-t-
butylphenyl)(1,1-bipheny1)-4,4’-diyl bisphosphonit, di-t-butyl-m-cresyl-phosphonit, va
4-[3-[(2,4,8,10-tetra—tert-butyldibenzo[d,ﬂ[1,3,2]dioxaphosphepin)—6-y10xy]propy1]-2-
metyl-6-tert-butylphenol.

Chét chéng oxy héa phospho c6 thé 13 cac chét chdng oxy héa phospho c6 san
trén thi truong. Céac vi du vé céc chét chéng oxy hoa phospho c6 san trén thi trudng nhu
vay bao gbm, nhung khong bi giéi han &, Irgafos 168 (tris(2,4-di-t-butylphenyl)
phosphit; dugc san xuat boi BASF), Irgafos 12 (tris[2-[[2,4,8,10-tetra-¢-
butyldibenzo[d,f][1,3,2]dioxaphosphepin-6-yl]oxy] etyl]amin; dugc san xuét boi
BASF), Irgafos 38 (bis(2,4-bis(1,1-dimetyletyl)-6-metylphenyfletyl phosphit, dugc san
xuit bdi BASF), ADEKASTAB 329K (ADK STAB-229K, duogc san xuat boi Adeka
Corporation), ADEKASTAB PEP-36 (ADK STAB PEP-36, dugc san xudt boi Adeka
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Corporation), ADEKASTAB PEP-36A (ADK STAB PEP-36A, dugc san xuat boi
Adeka Corporation), ADEKASTAB PEP-8 (ADK STAB PEP-8, duoc san xudt boi
Adeka Corporation), ADEKASTAB HP-10 (ADK STAB HP-10, dugc san xuit boi
Adeka Corporation), ADEKASTAB 2112 (ADK STAB 2112, dugc san xuit boi Adeka
Corporation), ADEKASTAB 1178 (ADK STAB 1178, dugc san xuit bdi Adeka
Corporation), ADEKASTAB 1500 (ADK STAB 1500, dugc san xuit boi Adeka
Corporation), Sandstab P-EPQ (dugc san xuét boi Cryant Corporation), Weston 618
(dugc san xuét béi GE Corporation), Weston 619G (dugc san xuét boi GE Corporation),
Ultranox 626 (dugc san xuit bdi GE Corporation), Sumilizer GP (4-[3-[(2,4,8,10-tetra-
tert-butyldibenzo[d,f][1,3,2]dioxaphosphepin)-6-iloxy ]propyl] -2-metyl-6-tert-
butylphenol, dugc san xuft béi Sumitomo Chemical Co., Ltd.), HCA (9,10-dihydro-9-
oxa-10-phosphaphenantren-10-oxit, dugc san xuat boi Sanko Co., Ltd.), va v.v..

Trong sb céac chit chéng oxy héa phospho ¢6 san trén thi truong nay, tor quan
diém tac dung cua viéc truyén d6 6n dinh nhiét trong nhya va tac dung cua viéc st dung
phdi hop véi cac chét chéng oxy héa khéc nhau, Irgafos 168, ADEKASTAB PEP-36,
ADEKASTAB PEP-36A, ADEKASTAB HP-10, va ADEKASTAB 1178 1a dugc uu
tién, v ADEKASTAB PEP-36 va ADEKASTAB PEP-36A la dugc uu tién dac biét.

Mot chét chéng oxy hoéa phospho ¢6 thé duoc st dung mot minh, hodc hai hodc
nhiéu chét trong sb cac chét chdng oxy héa phospho ¢6 thé duoc st dung phdi hop.

Céc vi du v& céac chit chdng oxy hoa sulfuric ma c6 thé duoc st dung 1am chét
chbng oxy héa bao gbm, nhung khong bi gi6i han cu thé &, 2,4-bis(dodexylthiometyl)-
6-metylphenol (Irganox 1726 duoc tao ra boi BASF), Irganox 1520L (dwoc san xuat
bdi BASF), 2,2-bis[[3-(dodexylthio)-1-oxopropoxy]metyl]propan-1,3-diyl bis[3-
(dodexylthio)propionat] (ADK STAB AO-4128 duoc san xuét boi Adeka
Corporation), 2,2-bis[[3-(dodexylthio)-1-oxopropoxy]metyl]propan-1,3-diy1 bis[3-
(dodexylthio)propionat] (KEMINOX PLS dugc san xuit bdi Chemipro Kasei Kaisha,
Ltd.), va di(tridexyl)-3,3’-thiodipropionat (AO-503 duoc san xuit boi Adeka
Corporation).

Trong s6 cac chét chéng oxy héa sulfuric c6 san trén thi truong nay, ADK STAB
A0-412S va KEMINOX PLS la duoc vu tién tir quan diém tac dung cua viéc truyén do
4n dinh nhiét trong nhya, tic dung cla vigc sir dung phéi hop véi cac chét chéng oXy

hoa khac nhau, va kha nang xt ly.
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Mot trong s6 cac chit chéng oxy hoa sulfuric nay c6 thé duoc str dung mot minh,
hoic hai hodc nhidu chat trong s6 cac chét chdng oxy héa sulfuric nay c6 thé dugc sir
dung phdi hop.

Mic dit ham luong ciia chét chéng oxy héa c6 thé 1a lugng bat ky dé thu duge
téc dung cai thién do bn dinh nhiét, ham luong du qua mite c6 thé dén dén cc van de
nhu sy can kiét cac chat trong qué trinh gia cong. Do d6, ham lugng cta chét chdng oxy
héa mai 100% khéi luong cia nhwa metacrylic t5t hon 12 nho hon hogc bang 5% khéi
luong, tét hon nita 1a nhd hon hodc bing 3% khdi luong, tham chi tt hon ni¥a la nho
hon hodc bing 1% khéi luong, tét hon nira 1a nh hon hoac bang 0,8% khoi lugng, tham
chi tét hon nita 12 nim trong khoang tr 0,01% khéi lwong dén 0,8% khéi lugng, va dic
biét t6t hon 1a tir 0,01% khéi lugng dén 0,5% khéi lugng.

Khong ¢6 gidi han cu thé v& thoi gian bd sung chét chéng oxy héa, va cac vi du
bao gdm phuong phép trong d6 chét chéng oxy héa dugc bd sung vao dung dich
monome truéc khi polyme hoa, tiép theo 1a khoi mao qué trinh polyme héa; phuong
phap trong do chét chéng oxy héa duge bd sung vao va dugc tron v6i dung dich polyme
sau khi polyme hoa, tiép theo 1a dugc tham gia budc lam mét tinh bay hoi; phuong phéap
trong d6 chét chdng oxy hoa duge bd sung vao va dugc trdn véi polyme néng chay sau
khi 1am mét tinh bay hoi, tiép theo la tao hat; va phuong phép trong do chét chéng oxy
héa duge bd sung vao va dugc tron vdi cac hat ma dugce €p troi néng chay mot 14n nira
sau khi lam mét tinh bay hoi va tao hat. Trong sd nay cac phuong phap, tir quan diém
ngén chan sy bién chét do nhiét va nhuém mau & bude 1am mAt tinh bay hoi, chit chéng
oxy héa t6t hon la duge bd sung vao va dugc tron voi dung dich polyme sau khi polyme
hoéa va trude budc lam mét tinh bay hoi, tiép theo la dugc tham gia budc lam mét tinh
bay hoi.

Chét 1am 6n dinh 4nh sang trén co s amin khong tu do

Ché phdm nhya metacrylic theo phuong 4n ché phdm nhya cla sang ché ¢6 thé
chtra chét 1am dn dinh 4nh sang trén co s& amin khong tu do.

ChAt 1am n dinh 4nh sang trén co s& amin khong tu do khong bi gidi han cu thé,
nhung tdt hon 1a hop chét bao gém ba hogc nhiéu cAu triic vong. o) day, dugc uu tién 1a
cac ciu truc vong 1a it nhat méot chu trac dugc chon tir nhém bao gém cac vong thom,
cac vong béo, cac di vong thom, va cac di vong khong thom; va trong trudong hgp trong

d6 mot hop chat bao gdm hai hodc nhiéu cau triic vong, cac céu tric vong nay c6 thé
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gidng hoic khéc nhau.

Cacviducu thé v& chét 1am 6n dinh anh séng trén co s& amin khong tw do bao
gdm, nhung khong bi gi¢i han 0, bis(1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidyl) [[3,5-bis(1,1-
dimetyletyl)-4-hydroxyphenyl]metyl]butylmalonat; hdn hop cua bis(1,2,2,6,6-
pentametyl-4-piperidyl) sebacat va metyl-1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidyl sebacat;
bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl) sebacat; N,N° -bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)-
N,N’-diformylhexametylendiamin; cac chét da tring ngung cta dibutylamin, 1,3,5-
triazin, va NN’ -bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl-1,6-hexametylendiamin vG1 N-
(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)butylamin; poly[{6-(1,1,3,3 -tetrametylbutyl)amino-
1,3,5-triazin-2,4-diyl} {(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)imino}hexametylen {(2,2,6,6-
tetrametyl-4-piperidy)imino} ]; tetrakis(1 ,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidyl)butane-
1,2,3,4-tetracarboxylat; tetrakis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)butan- 1 ,2,3,4-
tetracarboxylat; cac chét phan tng cua 1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidiol va B.B.8°,B -
tetrametyl-2,4,8, 10-tetraoxaspiro[5,5]undecan-3,9-dietanol; cac chét phan Uing cua
2.2.6,6-tetrametyl-4-piperidiol va B,B.B’,p -tetrametyl-2,4,8,10-
tetraoxaspiro[5,5 Jundecan-3,9-dietanol; bis(1-undecanoxy-2,2,6,6-tetrametylpiperidin-
4-il) cacbonat; 1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidyl metacrylat; va 2,2,6,6-tetrametyl-4-
piperidyl metacrylat.

Trong sb nay, cac vi du dugc uu tién bao gdm bis(1,2,2,6,6-pentametyl-4-
piperidyl) [[3,5-bis(1,1-dimetylety1)-4-hydroxypheny1]metyl]butylmalonat; cac chit da
trung ngung cua dibutylamin, 1,3,5-triazin, va N,N’-bis(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl-
1,6-hexametylendiamin v6i N-(2,2,6,6-tetrametyl-4-piperidyl)butylamin; poly[{6-
(1,1,3,3-tetrametylbutyl)amino-1,3, 5-triazin-2,4-diyl} {(2,2,6,6-tetrametyl-4-
piperidyl)imino}hexametylen{(2,2,6,6-tetramety1—4-piperidyl)imino}]; céc chit phan
mg cta 1,2,2,6,6-pentametyl-4-piperidiol va B,B.p’,p’-tetrametyl-2,4,8,10-
tetraoxaspiro[5,5]undecan-3,9-dietanol; va cac chét phan tng cua 2,2,6,6-tetrametyl-4-
piperidiol va B,B,B’,p’-tetrametyl-2,4,8,10-tetraoxaspiro[ 5 ,5]Jundecan-3,9-dietanol, ma
bao gém ba hodc nhiéu ciu tric vong.

Mic du ham lugng cia chét 1am dn dinh anh séng trén co s¢ amin khong tu do
c6 thé 1a lugng bét ky dé thu dugc tac dung cai thién do 4n dinh anh sang, ham luong
du qua mrc ¢o thé din dén cac van dé nhu sy can kiét cac chit trong qua trinh gia cong.

Do d6, ham lugng cua chit 1am dn dinh 4nh sang trén co s¢ amin khong tu do moi 100%
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khéi lugng ctia nhya metacrylic tdt hon 14 nhé hon hoic b%tng 5% khéi luong, tdt hon
nita 12 nho hon hodc bing 3% khéi lugng, thdm chi tét hon nita 12 nhé hon hogc bing
1% khéi luong, tdt hon nita 1a nhd hon hodic bing 0,8% khéi luong, tham chi tot hon
nita 1a ndm trong khoang ttr 0,01% khéi lwong dén 0,8% khéi lugng, va dic biét tot hon
14 tir 0,01% khdi luong dén 0,5% khéi lugng.

Chét hép thu tia cuc tim

Ché phdm nhwa metacrylic theo phuong 4n cila sang ché c6 thé chira chit hip thu
tia cuc tim.

Mic du khong c6 céc gidi han cu thé nao duoc ditra d6i voi cac chét hép thu tia
cuc tim ma c6 thé duge st dung, chét hép thu tia cuc tim c6 budc song hép thu t8i da
trong khoang tur 280nm dén 380nm 1 dugc wu tién. Cac vi du vé céc chét hap thu tia
cuc tim c6 thé duge st dung bao gdm céac hop chit benzotriazol, cic hop chét
benzotriazin, cac hop chit benzophenon, cac hop chét oxybenzophenon, cac hop chét
benzoat, cac hop chét phenolic, cac hop chét oxazol, cac hop chit xyanoacrylat, va cac
hop chét benzoxazinon.

Céac vi du vé cac hop chét benzotriazol ¢6 thé duoc st dung bao gém 2,2°-
metylenbis[4-(1,1,3,3-tetrametylbutyl)-6-(2H-benzotriazol-2-yl) phenol], 2-(3,5-di-
tert-butyl-2-hydroxyphenyl)-5-clobenzotriazol, 2-(2H-benzotriazol-2-yl)-p-cresol, 2-
(2H-benzotriazol-2-yl)-4,6-bis(1-metyl-1-phenyletyl)phenol, 2-benzotriazol-2-yl-4,6-
di-tert-butylphenol, 2-[5-clo(2H)-benzotriazol-2-y1]-4-metyl-6--butylphenol, 2-(2H-
benzotriazol-2-y1)-4,6-di-z-butylphenol, 2-(2H-benzotriazol-2-y1)-4-(1,1,3,3-
tetrametylbutyl)phenol, 2-(2H-benzotriazol-2-yl)-4-metyl-6-(3,4,5,6-
tetrahydrophtalimidylmetyl) phenol, cac san phim phan tng ctia metyl 3-(3-(2H-
benzotriazol-2-yl)-5-z-butyl-4-hydroxyphenyl)propionat va polyetylen glycol 300, 2-
(2H-benzotriazol-2-yl)-6-(dodexyl mach thang/mach nhanh)-4-metylphenol, 2-(5-
metyl-2-hydroxyphenyl)benzotriazol, 2-[2-hydroxy-3,5-bis(a,0-
dimetylbenzyl)phenyl]-2H-benzotriazol, va cac este 3-(2H-benzotriazol-2-yI)-5-(1,1-
dimetyletyl)-4-hydroxy-C7-9 alkyl mach thang/mach nhanh.

Trong s6 nay cc hop chét benzotriazol, cac hop chit benzotriazol c6 trong lugng
phén tr 16n hon hodc b%lng 400 1a dugc uu tién. Cac vi du vé céc hop chit benzotriazol
nhu vy 1a cac san phdm c6 san trén thi truong bao gom Kemisorb® 2792 (Kemisorb 1a

nhan hiéu da ding ky ¢ Nhat Ban, cac thanh phé khéc, hodc ca hai; dugc san xuét boi
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Chemipro Kasei Kaisha, Ltd.), ADK STAB® LA31 (ADK STAB la nhan hi¢u da dang
ky & Nhat Ban, cac thanh phé khéc, hodc ca hai; dugc san xuit bdi Adeka Corporation),
va TINUVIN® 234 (TINUVIN la nhan hiéu da dang ky ¢ Nhat Ban, cac thanh phd khac,
hodc ca hai; dugc san xuét boi BASF).

Cacvidu vé cac hop chit benzotriazin c6 thé dugc stir dung bao gém cac hop
chét 2-mono(hydroxyphenyl)-1,3,5-triazin, cac hop chét 2,4-bis(hydroxyphenyl)-1,3,5-
triazin, va cac hop chit 2,4,6-tris(hydroxyphenyl)-1,3,5-triazin. Céc vi du cu thé bao
gdm 2,4-diphenyl-6-(2-hydroxy-4-metoxyphenyl)-1 ,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-6-(2-
hydroxy-4-etoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-(2-hydroxy-4-propoxyphenyl)-
1,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-(2-hydroxy-4-butoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-6-
(2-hydroxy-4-butoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-6-(2-hydroxy-4-
hexyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-6-(2-hydroxy-4-octyloxyphenyl)-1,3,5-
triazin, 2,4-diphenyl-6-(2-hydroxy-4-dodexyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-6-
(2-hydroxy-4-benzyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4-diphenyl-6-(2-hydroxy-4-
butoxyetoxy)-1,3,5-triazin, 2,4-bis(2-hydroxy-4-butoxyphenyl)-6-(2,4-
dibutoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-metoxyphenyl)-1,3,5 -triazin,
2,4,6-tris(2-hydroxy-4-etoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-
propoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-butoxyphenyl)-1,3,5-triazin,
2,4,6-tris(2-hydroxy-4-hexyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-
octyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-dodexyloxyphenyl)-1,3,5-triazin,
2,4,6-tris(2-hydroxy-4-benzyloxyphenyl)-1,3,5 -triazin, 2.,4,6-tris(2-hydroxy-4-
etoxyetoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2.4,6-tris(2-hydroxy-4-butoxyetoxyphenyl)-1,3,5-
triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-propoxyetoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-
hydroxy-4-metoxycarbonylpropyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-
etoxycarbonyletyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-4-(1-(2-
etoxyhexyloxy)-1-oxopropan-2-yloxy)phenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3-
metyl-4-metoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3 -metyl-4-etoxyphenyl)-
1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3-metyl-4-propoxyphenyl)-1 ,3,5-triazin, 2,4,6-
tris(2-hydroxy-3-metyl-4-butoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3-metyl-4-
hexyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3 -metyl-4-octyloxyphenyl)-1,3,5-
triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3-metyl-4-dodexyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-
hydroxy-3-metyl-4-benzyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3-metyl-4-
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etoxyetoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3-metyl-4-butoxy etoxyphenyl)-
1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-hydroxy-3-metyl-4-propoxyetoxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-
tris(2-hydroxy-3-metyl-4-metoxycarbonylpropyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, 2,4,6-tris(2-
hydroxy-3-metyl-4-etoxycarbonyletyloxyphenyl)-1,3,5-triazin, va 2,4,6-tris(2-
hydroxy-3-metyl-4-(1-(2-etoxyhexyloxy)-1 -oxopropan-2-yloxy)phenyl)-1,3,5-triazin.

Cac san phém c6 san trén thi truong nhu Kemisorb 102 (dugc san Xuat bc’_ri
Chemipro Kasei Kaisha, Ltd.), LA-F70 (dugc san xuét bdi Adeka Corporation), LA-46
(dugc san xuét boi Adeka Corporation), TINUVIN 405 (dugc san xuit boi BASF),
TINUVIN 460 (dugc san xuét boi BASF), TINUVIN 479 (dugc san xuét boi BASF),
va TINUVIN 1577FF (dugc san xuét béi BASF) ¢6 thé dugc st dung lam céc hop chat
benzotriazin.

Trong sb cac hop chét benzotriazin nay, chit hip thy tia cyc tim c6 khung 2,4-
bis(2,4-dimetylphenyl)-6-[2-hydroxy-4-(3-alkyloxy-2-hydroxy propyloxy)-5-o.-
cumylphenyl]-s-triazin (“alkyloxy” dung dé chi nhom alkyloxy mach dai nhu nhém |
octyloxy, nonyloxy, hodc dexyloxy) la dugc vu tién hon nita tir quan diém c6 do tuong
hop cao véi cac nhua acrylic va cdc dac tinh hép thy tia cuc tim rat tot.

Dic biét 1a tir quan diém kha nidng twong hop vdi cac nhya va tinh dé bay hoi
trong qua trinh gia nhiét, t5t hon 1a chét hp thu tia cyc tim 12 hop chét benzotriazol c6
trong lugng phan tir 16n hon hoéc bang 400 hoic hop chit benzotriazin, va tir quan diém
trc ché su phan hiy cla chét hép thu tia cuc tim trong diéu kién gia nhiét trong qua trinh
ép troi, dic biét tdt hon 1a chét hép thu tia cuc tim 1a hop chét benzotriazin.

Piém noéng chiy (Tm) cta chét hap thu tia cuc tim t5t hon 1 cao hon hodc bing
80°C, tbt hon nira 14 cao hon hodc béng 100°C, tham chi t6t hon nita 1a cao hon hodc
bang 130°C, va con t6t hon nita 1a cao hon hoic bing 160°C.

Khi chét hép thu tia cye tim duoc gia nhiét ti nhiét do 23°C dén 260°C & toc do
bang 20°C/phut, ty 1& giam trong luong cla chét hép thu tia cyc tim t6t hon 14 nho hon
hodic bing 50%, t&t hon nita 1a nho hon hodc bing 30%, tham chi tot hon nita 1a nhé hon
hodc béng 15%, tdt hon nita 12 nhd hon hodc béng 10%, va tham chi tdt hon nita 12 nhd
hon hodc bang 5%.

Mot trong s6 cac chét hép thu tia cuc tim nhu vay ¢o thé duoc st dung mot minh,
hodc hai hodc nhiéu chét trong sb cac chét hép thu tia cuc tim nhu vay co thé duogc st

dung phbi hop. Bing cach st dung hai loai trong s6 céac chat héap thu tia cyc tim ¢ céc
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cAu truc khac nhau, 4nh sdng t ngoai ¢ thé dugc hép thu trén mot ving c6 bude song
rong hon.

Luong chét hép thu tia cuc tim khong bi giéi han cu thé mién 1a c4c tac dung
duge boce 10 ¢ thé duge thé hién ma khong 1am suy giam tinh chiu nhiét, tinh chju nhiét
dm, @0 dn dinh nhiét, va cac dic tinh dac. Tuy nhién, luong chét hép thu tia cuc tim so
véi 100% khdi lwgng clia nhua metacrylic t5t hon 1a ndm trong khoang tir 0,1% khéi
lwgng dén 5% khéi lwong, tt hon nita 12 tir 0,2% khéi lugng dén 4% khoi lugng, tham
chi t6t hon nita 1a tr 0,25% khdi luong dén 3% khdi luong, va con tdt hon nira 1a tir
0,3% khéi luong dén 3% khéi lugng. Khi lugng chét hép thu tia cuc tim nam trong mot
trong sb cac khoang da néu & trén, co thé thu dugc su can bang rat tot cia hiéu suét hap
thu 4nh sang t ngoai, cac déc tinh dic, va v.v..

Chét giai phéng

Ché pham nhya metacrylic theo phuong 4n cua sang ché c6 thé chira chit giai
phong. Céac vi du vé chét giai phong bao gdm, nhung khdng bi giéi han ¢, cac este cua
axit béo, cdc amit cua axit béo, cac mudi kim loai clia axit béo, céac chét 1am tron trén
co s& hydrocacbon, cac chét 1am tron trén co s ruou, cac glycol polyalkylen, cac este
cua axit carboxylic, va cac du khoang trén co s& parafin ctia va cac hydrocacbon.

Céc este cla axit béo c6 thé duge st dung 1am chét giai phong khong bi giéi han
cu thé, va co thé 1a cac chét da biét thong thuong.

Céc vi du vé este clia axit béo bao gdm céc hop chét este cta axit béo ¢6 s6 lugng
nguyén tir cacbon nam trong khoang tir 12 dén 32 nhu axit lauric, axit palmitic, axit
heptadecanoic, axit stearic, axit oleic, axit arachidic, axit behenic, v.v., va rugu béo don
chirc nhu rugu palmitylic, rugu stearylic, rugu behenylic, v.v., hodc rugu béo da chuc
nhu glyxerin, pentaerytritol, dipentaerytritol, sorbitan, v.v.; va cac hop chét este phirc
clia axit béo, axit hitu co da chire, va rugu béo don chirc hodc rugu béo da churc.

Cac vi du vé este clia axit béo nhu viy bao gbm xetyl palmitat, butyl stearat,
stearyl stearat, stearyl xitrat, glyxerin monocaprylat, glyxerin monocaprat, glyxerin
monolaurat, glyxerin monopalmitat, glyxerin dipalmitat, glyxerin monostearat, glyxerin
distearat, glyxerin tristearat, glyxerin monooleat, glyxerin dioleat, glyxerin trioleat,
glyxerin monolinoleat, glyxerin monobehenat, glyxerin mono(12-hydroxy) stearat,
glyxerin  di(12-hydroxy) stearat, glyxerin tri(12-hydroxy) stearat, glyxerin

diaxetomonostearat, este cua axit béo axit glyxerin xitric, este cia axit stearic axit
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pentaerytritol adipic, este xa phong héa khong hoan todn cua axit montanic,
pentaerytritol tetrastearat, dipentaerytritol hexastearat, va sorbitan tristearat.

Mot este cua axit béo co thé dugc sir dung mdt minh, hodc hai hodc nhiéu chét
trong sb céc chét 1am tron trén co s& este cia axit béo c6 thé dugce st dung phdi hop.

Céc vi du vé& céc san pham thwong mai bao gdbm nhom Rikemal, nhom Poem,
nhom Rikester, va nhom Rikemaster dugc san xuat boi Riken Vitamin Co., Ltd., nhom
Excel, nhom Rheodol, nhém Exceparl, va nhom Coconad duoc san xuit boi Kao
Corporation. Cac vi du cu thé bao gdm Rikemal S-100, Rikemal H-100, Poem V-100,
Rikemal B-100, Rikemal HC-100, Rikemal S-200, Poem B-200, Rikester EW-200,
Rikester EW-400, Excel S-95, va Rheodol MS-50.

Céac amit cua axit béo khong bi gidi han cu thé, va c6 thé 1a cac chét d3 biét thong
thudng.

Céac vi du vé amit ctia axit béo bao gdm c4c amit cla axit béo no nhu amit cia
axit lauric, amit cta axit palmitic, amit clia axit stearic, amit cua axit behenic, va amit
cla axit hydroxystearic; cac amit cua axit béo nhu amit cia axit oleic, amit cua axit
eruxic, va amit cua axit rixinoleic; cdc amit dugc thé nhu amit cia axit N-stearyl stearic,
amit cia axit N-oleyl oleic, amit cia axit N-stearyl oleic, amit cua axit N-oleyl stearic,
amit ciia axit N-stearyl eruxic, va amit cla axit N-oleyl palmitic; cac amit metylol nhu
amit ctia axit metylol stearic va amit cla axit metylol behenic; cac bisamit cla axit béo
no nhu amit clia axit metylen-bis-stearic, amit ciia axit etylen-bis-capric, amit cua axit
etylen-bis-lauric, amit cuia axit etylen-bis-stearic (etylen-bis-stearyl amit), amit cua axit
etylen-bis-isostearic, amit ctia axit etylen-bis-hydroxy stearic, amit clia axit etylen-bis-
behenic, amit cla axit hexametylen-bis-stearic, amit cua axit hexametylen-bis-behenic,
amit ctia axit hexametylen-bis-hydroxy stearic, amit ctia axit N,N’-distearyl adipic, va
amit ctia axit N,V -distearyl sebaxic; cdc bisamit ctia axit béo khong no nhu amit cua
axit etylen-bisQoleic, amit cla axit hexametylen-bis-oleic, amit cua axit N,N’-dioleyl
adipic, va amit cua axit N,N’-dioleyl sebaxic; va cac bisamit thom nhu amit cia axit -
xylylen-bis-stearic va amit cta axit N,V -distearyl isophtalic.

Mot chét 1am tron trén co s& amit cla axit béo cd thé dugc st dung riéng 1€, hodc
hai hodc nhiéu chét 1am tron trén co s este clia axit béo ¢ thé dugc st dung cing Vi
nhau.

Céc vi du v& cac san pham c6 sin trén thi trudong bao gom nhom Diamid (duoc
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san xuét boi Nippon Kasei Chemical Co., Ltd.), nhém Amide (dugc san xuét béi Nippon
Kasei Chemical‘ Co., Ltd.), nhom Nikka Amide (dugc san xuét boi Nippon Kasei
Chemical Co., Ltd.), nhém Metylol Amide, nhém Bisamit, nhom Slipax (dugc san xuét
boi Nippon Kasei Chemical Co., Ltd.), nhém Kao Wax (duoc san xuat béi Kao
Corporation), nhém Fatty Acid Amide (dugc san xuét bai Kao Corporation), cac amit
clia axit etylen-bis-stearic (dugc san xuat boi Dainichi Chemical Industry Co., Ltd.), va
V.V..

Cac mudi kim loai cia axit béo ding dé chi céac mudi kim loai clia cac axit béo
cao. Cac vi du bao gém lithi stearat, magie stearat, canxi stearat, canxi laurat, canxi
rixinoleat, stronti stearat, bari stearat, bari laurat, bari rixinoleat, k€m stearat, kém laurat,
kém rixinoleat, k&m 2-etylhexanoat, chi stearat, chi stearat diaxit, chi naphtenat, canxi
12-hydroxystearat, lithi 12-hydroxystearat, va v.v.. Trong s6 ndy, tir quan diém kha ning
gia cong rat tbt va do trong subt cuc ky tdt ciia ché phém nhua trong sudt thu dugc, canxi
stearat, magie stearat, va kém stearat 1a dugc uu tién dac biét.

Cac san phém ¢6 san trén thi trudong bao gém nhém SZ, nhom SC, nhém SM,
nhéom SA va v.v. dugc san xuat boi Sakai Chemical Industry Co., Ltd.

Tir quan diém duy tri do trong subt, trong truong hop ¢ do céc mudi kim loai ctia
axit béo dugc sir dung, dugc uu tién 1a lugng mudi kim loai cua axit béo nho hon hodc
bang 0,2% khdi luong so véi 100% khdi lugng ciia ché pham nhya metacrylic.

Mot chét giai phong c6 thé duoc st dung mdt minh, hodc hai hodc nhiéu chét giai
phéng ¢ thé duge st dung phdi hop.

Tét hon 13, chét giai phong duge s dung c6 nhiét do phén hiy ban d4u cao hon
hoiic bing 200°C. Nhiét do phan hity ban dau c6 thé dwoc do 1a nhigt do khi giam 1%
khdi luong trong thiét bi TGA.

Mic di ham luong ciia chét giai phong c6 thé 12 lugng bét ky mién 1a c6 thé thu
duoc tac dung dudi dang chét giai phéng, va ham lugng du qua muc ¢6 thé dan dén cac
vén d& nhu sy can kit cac chét trong qua trinh gia cong. Do d6, ham lugng cta chét giai
phong tét hon 1a nhé hon hogc bing 5% khbi luong, t6t hon nita 1a nhd hon hogc bing
3% khéi luong, tham chi tét hon nita 1a nho hon hodc bang 1% khdi lugng, tot hon nita
1a nhé hon hodc bang 0,8% khéi lugng, tham chi t5t hon nita 1a ndm trong khoang tur
0,01 dén 0,8% khéi lwong, dic biét tot hon 1a tir 0,01 dén 0,5% khodi lugng mdi 100%

khdi lwgng cuia nhua metacrylic. T4t hon 1, chét giai phong duoc bd sung véi lugng
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trong khoang bét ky trong sb cac khoang d néu & trén, vi trc ché duoc sy suy giam do
trong sudt do viéc bd sung chét giai phong va c6 xu hudng tc ché dugc su giai phong
kém ra khoi khuon hodc su dinh bam vao truc lan kim loai trong qua trinh duc ap luc.

Céc nhua déo nhiét khac

Ché phdm nhwa metacrylic theo phuong 4n cla sang ché c6 thé chra nhwa déo
nhiét khéac vGi nhya metacrylic voi muc dich diéu chinh d0 ludng chiét hodc cai thién
tinh mém déo, mién 1 cic muc dich cua sang ché khoéng bi can tré.

Céc vi du vé cac nhua déo nhiét khac bao gdm céc polyacrylat nhu polybutyl
acrylat; cac polyme styren nhu polystyren, copolyme styren-metyl metacrylat, copolyme
styren-butyl acrylat, copolyme styren-acrylonitril, va copolyme khéi' acrylonitril-
butadien-styren; cac hat cao su acrylic ¢6 cAu tric ba hodc bdn 16p dugc mo ta trong JP
$59-202213 A, JP $63-27516 A, JP S51-129449 A, va JP $52-56150 A; cac polyme
cao su duoc boc 19 trong JP S60-17406 B va JP H8-245854 A; va cac hat copolyme
ghép chira cao su metacrylic thu dugc bang qué trinh polyme hoa nhiéu bude duge mod
ta trong WO 2014/002491 Al.

Trong sb cac nhya déo nhiét khac nay, tir quan diém thu dugc cac dic tinh quang
hoc va céac dic tinh co hoc tdt, duoc uu tién 1a sit dung copolyme styren-acrylonitril
hodc céc hat copolyme ghép chira cao su co phan dugc ghép trong 16p bé mit cta nd
v6i ché pham hoéa hoc c6 thé twong hop véi nhya metacrylic bao gbém don vi chu trac
(X) ¢6 ciu tric vong trong mach chinh ctia no.

Pudng kinh hat trung binh cta cac hat cao su acrylic, cac hat copolyme ghép
chtta cao su metacrylic, hodic polyme cao su nhu dd md ta ¢ trén t5t hon 12 nam trong
khoang tir 0,03pm dén lum, va t6t hon nita 1a tir 0,05um dén 0,5um tir quan diém cai
thién d6 bén chéng va dép, cac dac tinh quang hoc, va v.v. cia mang thu duoc bang cach
stt dung ché phdm theo phuong an ciia séng ché.

Ham luong ctia nhya déo nhiét khac so véi 100% khéi luong ctia nhya metacrylic
tdt hon 12 nim trong khoang tir 0% khéi lugng dén 50% khdi lugng, va tot hon nita 12
tir 0% khéi luong dén 25% khdi lugng.

Phuong phép san xuét ché pham nhya metacrylic

Khéng c6 cac gidi han cu thé nao duoc dat ra ddi voi phuong phap ma bang cach
d6 ché phdm nhua metacrylic theo phuong én cua sang ché duoc tao ra ngoai viée 1a

phuong phap ma nho do ¢co thé thu duoc ché phim thoa mén cac yéu ciu cia ban mo ta
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nay. Cac vi dy bao gbm, chang han, phuong phap nhao tron bang céach st dung may
nhao trOn nhu thiét bi ép trdi, truc lan gia nhiét, may nhao tron, may tron tryc lan, hoac
mady trdn Banbury. Nhao tron béng thiét bi ép troi 1a duoc uu tién trén co s& nang sut.
Nhiét dd nhao trdn co thé duoc dit theo nhiét do gia cong dugc uu tién cua polyme tao
ra nhua metacrylic va cac nhua khac bét ky dugc tron voi no. DPé 1am hudng dan, nhiét
d6 nhao tron c6 thé nim trong khoang tir 140°C dén 300°C, va tot hon la khoang tir
180°C dén 280°C. Hon nita, duoc wu tién 12 thiét bi ép trdi bao gdm 13 thong hoi dé lam
giam luong chira d€ bay hoi.

O déy, ham lugng cia dung moi con lai (ham lugng dung mdi con lai) trong ché
phim nhya metacrylic trong phwong 4n theo sang ché t6t hon 12 nho hon 1000ppm theo
khéi lugng, tot hon nita 1a nho hon 800ppm theo khdi lugng, va tham chi tot hon nitra 1a
nhé hon 700ppm theo khéi lugng.

O day, “dung moi con lai” ding dé chi dung moi polyme hoa (ngoai trir cac rugu)
duoc st dung trong qua trinh polyme hoa va dung méi dugc sir dung dé didu ché dung
dich bang cach hoa tan lai nhya thu dugc trong qua trinh polyme héa. Cac vi du cu thé
v& dung moi polyme hoa bao gdm céc hydrocacbon thom nhu toluen, xylen, etylbenzen,
va isopropylbenzen; cac keton nhu metyl isobutyl keton, butyl CELLOSOLVE, metyl
etyl keton, va xyclohexanon; va cac dung moi phan cuc nhu dimetylformamit va 2-
metylpyrolidon. Cac vi du vé dung moi dugc sit dung dé hoa tan lai bao gém toluen,
metyl etyl keton, va metylen clorua.

Ham lugng clia cac ruou con lai (ham lugng rugu con lai) trong ché pham nhua
metacrylic trong phuong 4n theo sang ché tét hon 12 nhé hon 500ppm theo khéi luong,
t5t hon nita 1 nho hon 400ppm theo khdi lwgng, va tham chi t6t hon nita la nhé hon
350ppm theo khéi luong.

O day, “cac rugu con lai” ding dé chi cac rugu dugc tao ra phu thém nho qua
trinh ngung tu déng vong, va cic vi du cu thé ctia n6 bao gdm cac rugu béo nhu metanol,
etanol, va isopropanol.

Ham luong dung mdi con lai va ham lugng rugu con lai c6 thé dugc do bang
phuong phéap sdc ky khi.

Hon nita, trong treong hop trong do6 ché pham nhya metacrylic theo phuong én
cia sang ché s& dugc str dung trong tmg dung mang hodc ng dung tuong tu, t5t hon 14

ché phém nhyua metacrylic dugc tao ra cling béng cach su dung, chéng han, thiét bi loc
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nhu b loc thi€u két, bo loc gép nép, hoic bo loc polyme dang dia 14 ¢6 do chinh xdc loc
ndm trong khoang tir 1,5um dén 20pm trong mot hodc nhiéu bude dugce chon tr bude
phan g polyme hoa, budc tach 16ng-long, budce tach 16ng-ran, budc lam mat tinh bay
hoi, budc tao hat, va bude diac dé 1am giam céc lugng cua cac tap cht.

BAt cir phuong phép nao duge chon, t6t hon 1a ché phdm duoc tao ra sau khi lam
giam cac ham luong cua oxygen va nudc cang nhidu cang tdt.

Chang han, ndng d6 ctia oxy hoa tan trong dung dich polyme hoa trong qua trinh
polyme hoéa dung dich tot hon 13 nhé hon 300ppm trong budc polyme hoa, va trong
phuong phép san xuét trong d6 thiét bi ép trdi hodc thiét bi twong tu duge st dung, ndng
do oxy bén trong thiét bi ép trdi tét hon 12 nhod hon 1% thé tich, va tét hon nita 13 nhé
hon 0,8% thé tich. Ham luong nudc trong nhya metacrylic dugc didu chinh dén t&t hon
1 nhé hon hodic bing 1000ppm theo khéi lwgng, va tét hon nita 1a nhé hon hogc bang
500ppm theo khéi lugng.

Cac gia tri nam trong khodng bét ky trong sb cac khoang da néu & trén 1a c6 loi
& trd nén twong dbi dé san xuat ché pham théa man céc yéu ciu cua ban mo ta ndy.

Nhiét do chuyén héa thuy tinh (Tg), trong lugng phén tr trung binh trong luong
(Mw), trong lugng phén tir trung binh sb luong (Mn), va ty 1€ cua lugng cua lugng chira
hoa tan trong metanol véi 100% khéi luong cua tong luong cla lugng chira hoa tan
trong metanol va lugng chira khong tan trong metanol, hé s6 quang dan hdi Cr, va cudng
do phat xa cua ché pham nhya metacrylic co thé gidng nhu cac gi tri dd md ta ¢ trén
d6i voi nhya metacrylic.

Phuong phéap san xuét vat phdm dinh hinh nhya metacrylic

Pé lam phuong phap san xudt vat phim dinh hinh (v4t phdm dinh hinh nhya
metacrylic) cua sang ché, rat nhidu phuong phap duc co thé dugc str dung nhu dac ép
trdi, dtc ap luc, dac ép khudn, dic céan trang, dic bom phéng, va dtc théi.

Cac vét pham dinh hinh khac nhau trong d6 nhua metacrylic va ché phdm nhua
cua no6 theo phuong 4n cua sang ché duge st dung c6 thé con duge xur 1y chirc nang hoa
bé mit nhu xir Iy chéng phan xa, xu ly dan dién trong subt, xur ly chin dién tir, hodc xir
Iy chén khi.

Céc vat pham dinh hinh khac nhau bao gdm nhura metacrylic theo phuong an clia
sang ché hoic ché phdm nhya ctia n6 c6 thé con duge xtt ly chirc ndng hoéa bé mit nhu

nhu xt 1y 16p phu rén, XU ly chéng phan xa, xu ly dan dién trong sudt, xtr ly chin dién
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tir, hodc xtr Iy chén khi. Mic du khong c6 gidi han cu thé v& chiéu day cta 16p chitc
nang nhu vy, chiéu day cta 16p chic ning thuong nam trong khoang tir 0,01pum dén
10pm.

Lép phu rén can duoc phu lén bé mit duge phu lén bé mit, chéng han, b?mg cach
pht chit 16ng phii chira nhya c6 thé héa rdn trén co sé silicon, polyme hitu co chtra nhua
¢6 thé héa rén, cac hat vd co min hdn hop, hodc acrylat nhu uretan acrylat, epoxy acrylat,
va acrylat da chuc nang, va chéit khoi mao quang polyme héa dugc hoa tan hodc dugc
phan tén trong dung mdi hitu co, 1én trén mang hodc tdm dugc tao ra tir ché phim nhya
metacrylic theo phuong 4n cua sang ché bang phuong phéap phu da biét thong thuong,
tiép theo 1a 1am khd va quang hoa réan 16p ph.

Hon nita, truéc khi phi 16p pht rén, phuong phap cai thién tinh dinh bam c6 thé
cling dugc st dung trong dé 16p d& dinh bam, 16p 16t, 16p neo, hodc twong tu co ché
phém chira cac hat min v6 co dugce phu, tiép theo 12 hinh thanh 16p phu rén, chéng han.

Lép chéng 16a can dugc phu lén bé mit dugc tao ra béng cach didu ché muc gém
cac hat silic oxit, nhwa melamin, nhua acrylic, hodc chét tuong ty, va phit muc lén mdt
16p chirc ndng khac bing phuong phéap phu da biét théng thuong dé tao ra 16p, ma sau
d6 dugc nhiét hoac quang hoa ran.

Céc vi du vé 16p chdng phan xa can duoc phi 1én bé mat bao gdm mang mong
ctia chét vo co nhu oxit kim loai, florua, silicua, borua, nitrua, va sulfua; va don 16p hoidc
mdt chdng gdm nhiéu 16p ctia cac nhua co cac chi s6 khuc xa khac nhau nhu nhya acrylic
va fluororesin. Theo céch khéc, mot chdng gdm nhiéu 16p méng bao gbm cac hat min
hdn hop ctia hop chét v co va hop chét hitu co ¢6 thé ciing dugc su dung.

Cac dic tinh cua vat phém dinh hinh nhya metacrylic

V4t phdm dinh hinh nhya metacrylic trong phuong an theo sang ché c6 chi sd sic
vang (yellowness index, YI) trong chidu dai quang trinh 80mm t6t hon 12 nhé hon hodc
bing 17,0, tt hon nita 1a nhé hon hogc bing 15,0, va thim chi tot hon nita la nhd hon
hodc bing 14,0. Khi YI trong chiéu dai quang trinh 80mm nim trong khoang bét ky
trong sd cc khoang nay, c6 thé dat dugc tong mau thich hop thdm chi cho cac ng dung
clia cac vat pham dinh hinh véi cac chidu dai quang duong dai nhu cac tdm huéng anh
sang.

Luu ¥ rang YI ¢6 thé dugc do theo JIS K 7373 bang cach st dung phé ké truyén
chidu dai quang duong dai (ASA 1 san xuét boi NIPPON DENSHOKU INDUSTRIES
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Co., Ltd.). Cu thé hon 13, n6 ¢6 thé dugc do bang phuong phép dugc md ta trong phan
Vi du thuc hién sang ché sau.

Cac tng dung cua vat pham dinh hinh nhya metacrylic

Céc vi du vé& cac tng dung clia vat phém dinh hinh nhua metacrylic bao gdm cac
g dung cho céc san phém gia dung, cic thiét bi dién tu dong vin phong, cac thiét bi
nghe nhin, cdc thanh phén dién dung cho pin, cac thiét bi chiéu sang, cac bo phan cua
oto, vo hdp, cac san phém v€ sinh nhu cac lya chon thay thé cho st vé sinh, va céc chi
tiét quang hoc.

Céac vi du vé cac bo phan cuia 6t bao gdm cac dén sau, cac nép cia may do, cac
dén pha, cac thanh huéng anh sang, cac thau kinh, va cac tdm phia truéc dung cho cac
hé théng dinh vi cua 6to. T6t hon 13, bd phan cla 6t6 theo phuwong 4n cua sang ché bao
gdm vat phdm dinh hinh d3 mo ta & trén.

Céc vi du v& cac chi tiét quang hoc bao gdm cac tAm hudng anh sang, cc tdm
khuéch tan, cac mang bao vé kinh phan cyc, céc tdm phan tu séng, cac tAm ntra song,
cac mang bl goc quan sat, cac mang bu quang hoc tinh thé 16ng va cac mang tré khéc,
cac tAm phia trude ctia man hinh, cac t4m nén ctia man hinh, cac thau kinh, cic panen
cham, va bd phan tuong tu dugc st dung & cac man hinh nhu man hinh tinh thé long,
cac man hinh plasma, cac man hinh EL hiru co, man hinh phat xa truong, va cac vo
tuyén sir dung phép chiéu hau. Viéc st dung trong céac tAm nén trong subt va bo phan
tuong tu ctia cac pin mat troi cling thich hop. Céc ing dung c6 thé khac bao gdm cac
6ng dan song, cac thu kinh, cac s¢i quang, cac vat liéu phu soi quang, cac thau kinh
cta diot phét sang (light emitting diode, LED), cac nap che th4u kinh, va v.v. trong linh
vuc vé cac hé thong truyén thong quang hoc, cac hé théng chuyén mach quang hoc, cac
hé théng do quang hoc, hodc trong cac san phim quang hoc nhu cic man hinh duge gin
trén ddu va cac may chiéu tinh thé 1éng. |

Hon nita, viéc st dung lam chét bién ddi cho mot nhya khac ciing ¢6 thé xay ra.
Vi dy thuc hién sang ché

Phén sau ddy cung cip sw md ta cu thé hon vé sang ché nhd cac vi dy va cac vi
du so sanh. Ban md ta nay khong bi gidi han & nay céac vi du.

1. Pinh lugng 2-xyclohexylamino-N-xyclohexylsucxinimit

N-xyclohexylmaleimit hodc dung dich cua N-xyclohexylmaleimit trong

metaxylen dugc can dé diéu ché dung dich N-xyclohexylmaleimit 25% khéi lugng trong
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metaxylen. Isopropyl benzoat sau d6 dugc bd sung lam chét chuén ndi, va phép do dugc
thue hién dé xéc dinh bing cach sir dung hé sic ky khi (GC-2014 san xuat boi Shimadzu
Corporation) trong cac diéu kién sau day:

B phat hién: FID

Cot dugce st dung: HP-5ms

Piéu kién do: Nhiét dd dugc duy tri dén 80°C trong 5 phut, dugc ting dén 300°C
& tbe do gia nhiét bang 10°C/phit, va sau d6 dugc duy tri trong 5 phit

2. binh luong 2-anilino-N-phenylsucxinimit

N-phenylmaleimit hodc dung dich cua N-phenylmaleimit trong metaxylen dugc
can d& didu ché dung dich N-phenylmaleimit 10% khéi lugng trong metaxylen.
Isopropyl benzoat sau d6 dugc bd sung lam chit chudn ndi, va phép do dugc thyc hién
dé x4c dinh bang cach st dung hé sic ky long (UPLC H-Class san xuét boi Waters
Corporation) trong cac diéu kién sau day:

B0 phét hién: PDA (budc song phat hién: 210nm dén 300nm)

Cot dugce st dung: ACQUITY UPLC HSS T3

Nhiét do cot: 40°C

Pha dong: dung dich axetonitril 50% trong nuéc chira 0,1% axit formic

Tbc d6 dong :0,4ml/phut

3. X4c dinh lugng monome maleimit dugc thé & N con lai

M3u phan tich (dung dich polyme hoéa sau khi polyme héa hodc cac hat nhua
metacrylic) dugc 14y mau va can. Mau nay sau d6 dugc hoa tan trong clorofom dé diéu
ché dung dich 5% khéi luong. Sau d6 n-decan dugc bd sung lam chét chudn noi, va phép
do dugo thuc hién dé xéac dinh bing cach sir dung hé séc ky khi (GC-2010 san xudt boi
Shimadzu Corporation) trong cac diéu kién sau day:

B6 phat hién: FID

Céc ¢ot dugce st dung: ZB-1

Diéu kién do: Nhiét do duoc duy tri dén 45°C trong 5 phut, dugc tang dén 300°C
& tbe d6 gia nhiét bang 20°C/phit, va sau d6 dugc duy tri trong 15 phut

4. Phan tich cac don vi céu tric

Lién quan dén cac don vi cAu trac trong cac nhya metacrylic dugce tao ra trong
cac vi du va cac vi du so sanh dugc mo ta sau, trir khi c6 quy dinh khac, mdi don vi cdu

trac duge bao gdm trong cac nhya metacrylic hodc cac ché pham nhya metacrylic dugc
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x4c dinh bdi cac phép do 'H-NMR va C-NMR, va luong don vi cAu tric duge tinh.
Cac didu kién déi v6i cac phép do 'H-NMR va *C-NMR la nhu sau.

- Thiét bi do: DPX-400 san xuit béi Bruker Corporation

- Dung moi do: CDCl;3 hodc dg-DMSO

- Nhiét d¢ do: 40°C

5. Nhiét d6 chuyén héa thity tinh

Nhiét do chuyén hoa thiy tinh (Tg) (°C) ciia nhya metacrylic dugc do theo JIS-
K7121.

Trude tién, cac miu thu dugc bang céch cét khoang 10mg tir mau thir tai bén
diém (bén vi tri) sau khi mAu da duoc dit didu kién (dé trong 1 tuan ¢ 23°C) trong &
trang thai chuin (23°C, 65% RH).

Duong cong DSC sau do dugc ve€ bang cach st dung may do nhiét luong quét vi
sai (Diamond DSC san xuét boi PerkinElmer Japan) trong didu kién tdc do dong khi nito
bang 25ml/phit trong luc gia nhiét mau tir nhiét do trong phong (23°C) dén 200°C & toc
dd 10°C/phut (gia nhi€t so cép), gitt mau & 200°C trong 5 phut dé lam nong chay hoan
toan mAu, 1am ngudi mau tir 200°C dén 40°C & 10°C/phit, gitt mau ¢ 40°C trong 5 phiit,
va sau d6 gia nhiét lai mau trong cung cac diéu kién gia nhiét (gia nhiét tht cip). Nhiét
d6 chuyén héa thuy tinh (Tg) (°C) sau d6 dugc do dudi dang diém giao nhau (nhiét d§
chuyén héa thiy tinh diém gifta) ctia phan thay dbi c6 dang bac thang cia duong cong
DSC trong qua trinh gia nhié€t thir cip va duong thing cach déu theo hudng truc tung tir
mdi dudng co s& ngoai suy. Bén diém duoc do mdi miu va trung binh cong (lam tron
dén s6 nguyén gan nhét sau d4u thap phan) dugc 14y 1am gi4 tri do.

6. Cac trong lugng phan tir va su phan bd trong lwong phan tir

Trong luong phéan tr trung binh trong lugng (Mw), trong luong phén tt trung
binh s lugng (Mn), va trong lugng phén tir trung binh Z (Mz) cua cac nhya metacrylic
duogc tao ra trong cac vi du va cac vi du so sanh sau day duoc do bang thiét bi trong céc
diéu kién nhu sau.

- Thiét bi do: sic ky thdm gel (HLC-8320GPC) san xuét bai Tosoh Corporation
- Céc diéu kién do:

Céac cot: mot cot bao vé TSK guard column Super H-H, hai cot TSK gel Super
HM-M, va mot ¢t TSK gel Super H2500 dugc két ndi ndi tiép theo th tu nay.

Nhiét do cot: 40°C
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Dung mdi hién mau: tetrahydrofuran; tdc @6 dong: 0,6ml/phut; 0,1g/1 2,6-di-t-
butyl-4-metylphenol (BHT) duoc bd sung 1am chuén noi

Bo phét hién: b phat hién chiét suat (RI) vi sai, do nhay phat hién: 3,0mV/phit

Mau: Dung dich 0,02g nhya metacrylic trong 20ml tetrahydrofuran

Thé tich bom: 10ul

Cac mAu chuin d6i voi dudng cong hiéu chinh: 10 loai polymetyl metacrylat (bo
kit hiéu chinh PMMA Calibration Kit M-M-10 san xuét boi Polyme Laboratories Ltd.)
c6 trong luong phén tir khac nhau mdi mau co trong lugng phan tir & diém cuc dai trong
lugng don phan tan da biét

Trong lugng phén tr ¢ diém cuc dai trong lugng (Mp)

MAu chudn 1: 1916000
Mau chuén 2: 625500
Mau chuén 3: 298900
Mau chuén 4: 138600
Mau chudn 5: 60150
Mau chuén 6: 27600
Mau chuin 7: 10290
Mau chuan 8: 5000
Mau chuén 9: 2810
Mau chuén 10: 850

Cudng d6 phat hién RI so v6i thoi gian rira gidi ciia nhua metacrylic dugc do
trong cac diéu kién liét ké & trén.

Trong luong phén ti trung binh trong lugng (Mw), trong lrong phén t trung
binh sd lugng (Mn), va trong lugng phan tir trung binh Z (Mz) cla ché pham nhua
metacrylic dugc xac dinh dya trén cac dudng cong hiéu chinh thu dugc nho phép do cac
mAu chudn cua duong cong hiéu chinh, va sau d6 sy phan bd trong luong phan ti
(Mw/Mn va Mz/Mw) dugc tinh béng cach sir dung cac gia tri xac dinh dugc.

7. Hé sb quang dan hdi

MBJi nhya trong sb cac nhua metacrylic thu dugc trong cac vi du va céc vi du so
sanh duoc tao thanh mang €p bang cach st dung méy dic khudn €p chan khong dé thu
dugc mau thir cho phép do.

Cu thé 14, mau thr duoc didu ché béng cach st dung may duc khudn ép chén
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khong (SFV-30 san xuit boi Shinto Metal Industries Corporation) dé gia nhiét so bd
nhua trong 10 phiit & 260°C trong chén khong (khoang 10kPa) va sau do nén nhya trong
5 phut & 260°C va khoang 10MPa, va sau d6 bang cach giai phong chan khong va ap
sudt nén va chuyén nhua vao méy dac ép khuén dé 1am nguoi trong d6 nhya duoc 1am
ngudi va dugc hoa rén. Mang ép trdi két qua dugc hoa rén trong it nhat 24 gio trong
ngan ¢6 nhiét do khong déi va do Am khong dbi duoc didu chinh dén nhiét do bang 23°C
va dd 4m bing 60%, va sau d6 mau thir cho phép do (chiéu day: khoang 150pm, chiéu
rong: 6mm) dugc cit ra tir do.

Hé s6 quang dan hdi Cr (Pa™) duoc do bang cach st dung thiét bi do d6 ludng
chiét dwoc mo ta chi tiét trong Polyme Engineering and Science 1999, 39, 2349-2357.

Mau dang mang dugc dit trong thiét bi kéo gidn mang (san xuét bdi Imoto
Machinery Co., Ltd.) dugc thiét 1ap trong cung mot budng c6 nhiét 4o khdng dbi va do
4m khong dbi sao cho khoang cach mam cap bang 50mm. Tiép theo, thiét bi do do ludng
chiét (RETS-100 san xuét béi Ostuka Electronics Co., Ltd.) dugc thiét 1p sao cho dudng
di ctia anh sang laze cua thiét bi duoc dinh vi & phan trung tdm cta mang. D9 ludng
chiét ctia mau dugc do trong lic ap ung suét kéo voi ty 18 bién dang bang 50%/phiit
(khoang cach mam cdp: 50mm, tbc do di chuyén ctia mam cdp: Smm/phit).

Hé sb quang dan hdi (Cr) (Pa!) dugce tinh bang cach thiét 1ap xap xi binh phuong
t6i thidu ciia mdi quan hé gifta gia tri tuyét d6i (|An|) ctia d6 ludng chiét do dugc va ting
suét kéo (or) va sau d6 xac dinh gradien cla duong thing tao ra. Tinh toan nay dugc
thuc hién bang cach sir dung s6 liéu trong khoang Umg suét kéo 2,5MPa < or < 10MPa.

Cr=|An|/ or

Luu y ring gié tri tuyét déi (JAn|) ciia do ludng chiét 1a gia tri duge chi ra dudi

day.
|An| = [nx - ny|

(trong do nx la chiét suét theo huéng kéo, va ny 1a chiét suét theo huéng trong
mit phang truc giao v6i hudng kéo)

8. Cuong do phat huynh quang

M3i nhya metacrylic thu duge trong cac vi du va cac vi du so sanh duogc can va
nap vao trong binh mau thily tinh. Clorofom dugc bd sung, va hdn hop dugce lic trong
30 phut bang thiét bi lic & tbe d 800 1an mdi phut dé diéu ché dung dich nhya metacrylic
2,0% khdi luong trong clorofom. Cac cuong d6 phat hu}‘/hh quang dugc danh gia bang
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cach st dung hai phuong phép k¥ thudt (i) va (ii) sau day.

(i) Cac dung dich floresxein/etanol dugc diéu ché bang cach thay d6i cac ndng
do. Cong thirc bién dbi ndng do-cudng do dugc tao ra tir cac ndng do clia cac dung dich
floresxein/etanol va cac cuong dd phat huynh quang & bude séng 514nm thu dugce bang
cach phan tich phd céc dung dich nay bang cach st dung budc song kich thich bang
436nm va do rong khe bing 2nm. Cudng do phat huynh quang sau d6 duge do bang
cach phan tich phd dung dich nhya metacrylic 2,0% khdi luong trong clorofom, va duge
chuyén hoa thanh ndng d6 dwong luong cia dung dich floresxein/etanol bang cach st
dung cong thurc nay.

Cu thé 13, cac cudng do phat xa & bude song 514nm clia etanol va cac dung dich
floresxein/etanol 5 x 103mol/l va 1 x 10°mol/l duge do (dugc liét ké trong bang 1) aé
tao ra dudng xap xi tuyén tinh (dwgc minh hoa trén Fig.1) tlr cac gid tri dugc hiéu chinh
bang nén (background, BG) etanol. Duong xap xi tuyén tinh nay dugc sir dung lam cong
thire bién ddi ndng do-cuong do. Cong thic nay duge sit dung dé bién dbi cuong do
phat xa cua ché phdm dung dich nhva metacrylic 2,0% khdi luong trong clorofom thanh
ndng d6 duong lugng dé danh gid.

(ii) Céac dung dich dugc didu ché bang cach hoa tan quinin sulfat dihydrat vao
trong axit sulfuric lodng 1mol/l & cac ndng dd khac nhau. Cong thirc bién dbi nong do-
cuong d6 duge tao ra tir cac ndng d6 cua cac dung dich quinin sulfat va cac cudng do
phét huynh quang ¢ bude séng 458nm thu dugce bang cach phan tich phd céc dung dich
bang cach st dung bude song kich thich bing 365nm va do rong khe bang 2nm. Dung
dich nhya metacrylic 2,0% khéi lugng trong clorofom sau d6 dugc phan tich phd &
458nm, va dugc chuyén hoa thanh ndéng do duong lugng cia dung dich chira quinin
sulfat dihydrat dugc hoa tan trong axit sulfuric lodng 1mol/l bing cach st dung cong
thirc bién ddi ndng do-cuong do.

Cu thé 13, cac cuong do phat xa & bude song 458nm cua axit sulfuric lodng Imol/l
va céc dung dich chira quinin sulfat dihydrat/axit sulfuric lodng 1 x 10"mol/l va 1 x 10
Smol/l dugc do (liét ké trong bang 2) d8 tao ra dudng xap xi tuyén tinh (dwgc minh hoa
trén Fig.2) tir cac gia tri dugc hi¢u chinh bang nén (BG) axit sulfuric loang. Pudng XAp
xi tuyén tinh nay dugc st dung lam cong thirc bién ddi ndng do-cudng d. Cong thic
nay dugc su dung dé bién d6i cuong d6 phat xa ctia dung dich nhwa metacrylic 2,0%

khéi luong trong clorofom thanh ndng d6 dé danh gia.
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Luu ¥ rang cic phép do huynh quang dugc thuc hi¢n bang phd ké huynh quang

(Fluorolog3-22 san xuét boi Horiba Jobin Yvon S.A.S) bing cach st dung dén xenon

lam ngudn anh sdng va 6ng nhan quang (PMT). Bing cach st dung hing s6 thoi gian

bang 0,2s va phuong thirc do Sc/Re dé chuin hoa cac cuong dd phat xa véi cudng do

anh sang kich thich & mdi buéc song, phép do dugc thuc hi¢n dudi dang quan sat 90°

ciia cuvet thach anh véi chiéu dai quang trinh bang lem.

Béang 1
Noéng do floresxein Cuong do phat xa ¢ 514nm (a.u.)
mol/l Etanol khong dugc hiéu Etanol dugc hiéu chinh
chinh bang BG bang BG
0* 3540,3 0,0
5x107% 415976,0 412435,7
1x10°¢ 8077560,0 8074019,7

*Dung méi (etanol) dugc do.

Béang 2
Nong d6 Quinin sulfat Cuong do phat xa & 458nm (a.u.)
mol/l H,SO4 lodng khong duge | H2SO4 lodng dugc hidu
hiéu chinh bang BG chinh bang BG
0* 603,4 0,0
1x1077 553473,0 553473,0
1x10°¢ 4793040,0 4793040,0

*Dung mdi (H2SO4 lodng 1mol/l) dugc do.

9. Tong mau (YI) theo hudng chidu dai cua vat phdm dinh hinh bang phuong

phap duac ap luc
Panh gia tAm duc ap luc

Qua trinh duc ap luc dugc thuc hién bang cach st dung may duc ap luc (AUTO
SHOT C Series MODEL 15A san xuit boi FANUC CORPORATION) trong céc didu
kién nhiét do xy lanh bing 270°C va nhiét do dic bing 70°C dé san xuét mau dang dai

¢6 chidu day bang 3mm, chidu rong bang 12mm, va chidu dai bang 124mm.
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Manh tao ra dugc cit theo chiéu doc thanh manh dai 80mm. Ca hai mat dau cua
ménh nay theo huéng vudng goc v6i hudng doc clia manh tao ra duoc danh bong bang
cach st dung may danh bong (PLA-BEAUTY san xuét béi MEGAROTECHNICA CO.,
LTD.) & toc dd quay cua cao cit bang 8500 vong/phut (round per minute, rpm) va tbc
d6 cép liéu 1m/phat.

Y1 theo huéng chiéu dai (chiéu dai quang trinh: 80mm) ctia manh tao ra da dugc
d4anh bong duoc do bang cach sir dung phd quang ké truyén qua chiéu dai quing dudng
dai (ASA1 san xuat béi NIPPON DENSHOKU INDUSTRIES Co., Ltd.,). YI duoc do
trong khoang budc séng tir 380mn dén 780nm theo JIS K 7373.

10. YT cua dung dich

Dung dich clorofom 20% trong luong/thé tich cla mdi nhya metacrylic hodc
manh tao ra dugc tao ra trong cac vi du va cac vi du so sanh dugc chuin bi 1am mau do
(cu thé 13, dung dich dugc didu ché bang cach hoa tan 10g mAu vao trong clorofom dé
thu dugc 50ml dung dich). Do truyén qua dugc do bang cach st dung phd quang ké cuc
tim-nhin thiy (UV-2500PC san xuit bdi Shimadzu Corporation) trong cac didu kién cua
bude song do ndm trong khoang tir 380nm dén 780nm, do rong khe bing 2nm, géc quan
sat ctia truomg bang 10° dbi voi khoang c6 chidu dai quang trinh bing 10cm, bing cach
stt dung ngudn sang phu C va clorofom lam chét tham chiéu.

Chi sb sic vang (YI) dugc tinh theo JIS K 7373 bang cach st dung khong gian
mau CIE 1931 tlr cong thirc sau déy:

YI=100(1,2769X - 1,0592Z) /' Y

Céac nguyén li¢u tho

Céc nguyén lidu tho duge st dung cac vi du va cac vi du so sanh dugc mo ta sau
day 1a nhu sau.

Céc monome

- metyl metacrylat (MMA) san xuit bai Asahi Kasei Corporation

- N-phenylmaleimit (phMI; ty 1€ khdi luong cta 2-anilino-N-phenylsucxinimit (APSI)
v6i khdi luong ctia phMI: 60ppm theo khéi lwong) san xuat boi Nippon Shokubai Co.,
Ltd.

- N-xyclohexylmaleimit (chMI; ty 18 khdi lugng cua 2-xyclohexylamino-N-
xyclohexylsucxinimit (CCSI) véi khédi luong cia chMI: 80ppm theo khéi lugng) san
xuét boi Nippon Shokubai Co., Ltd.
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- Styren san xuét boi Asahi Kasei Co., Ltd.

Cac budc rua béng nudc va loai nude dbi véi maleimit duoc thé ¢ N

Bing phuong phép rua bing nudc sau day, sucxinimit duoc thé & 2-amino-N
duoc loai bo, va nude duge chira dugc loai bo bang phuong phap loai nude sau déy.

Céac budc rira bing nude va loai nude dbi v6i N-xyclohexylmaleimit
Giam CCSI trong N-xyclohexylmaleimit dén nho hon hodc bang Sppm theo khéi luong

Thiét bj phan tng dugc trang thiy tinh dung tich 2,0 m? duge trang bi bd diéu
khién nhiét dd hoat dong nho st dung 16p boc va ba canh quay nguge lam cac canh
khudy dwoc nap 250,0kg chMI va 750,0kg metaxylen (dudi day dugc goi la “mXy”) sau
khi chiing dugc can. Sau d6, hoi dugc théi vao trong 16p boc dé ting nhiét do cia dung
dich trong thiét bi phan g dén 56°C, va dung dich dugc khudy trén dé tao ra 16p hitu
co. Sau d6, 350,0kg dung dich nuéc chira axit sulfuric voi luong 2% khdi luong dugc
cin va nap vao trong thiét bi phan tmg, va dung dich dugc khudy tron & 100rpm trong
10 phit trong luc nhiét do ctia dung dich duge gilt ¢ 56°C. Sau khi ding khudy tron,
dung dich duogc dé yén trong 10 phut. Sau do, 16p nuéc dugce thdo vao thung kim loai.

Quy trinh gidng nhu vy dugc 1ap lai hai 1in, va thao tac dé rira 16p hitu co bang
dung dich nudce cua axit sulfuric dugc thye hién téng cong ba 14n. Ham luong ctia CCSI
trong 16p hitu co dugce dinh lugng bang phuong phép sdc ky khi dé bang 4,9 ppm theo
khéi lugng so véi chMI trong 16p hitu co.

Sau d6, 350,0kg nudce trao ddi ion dugc nap vao trong thiét bi phan tng, va dung
dich dugc khudy tron & 100rpm trong 10 phiit trong lic nhiét do cua dung dich dugc gitr
& 55°C. Sau khi dirng khudy tron, dung dich duoc dé yén trong 20 phut. Sau do, 16p
nude duge thdo vao thung kim loai.

Thao tac giéng nhu viy dugc lap lai mot 14n nita, va thao tac dé rira 16p hitu co
bang nudce trao dbi ion duoc thuc hién tdng cong hai lan. Ham luong cua CCSI trong
16p hitu co dugc dinh luong bang phuong phap sic ky khi dé bang 4,6ppm theo khéi
lugng so véi chMI trong 16p hitu co. Nhiét do cua dung dich dugc gilt & 50°C, va ap
sudt bén trong thiét bi phan tmg dugc giam dan dén 5kPa trong luc dung dich dugc
khudy trén & 100rpm. Sau do, nhiét d ciia dung dich dugc tang dén 60°C dé thuc hién
qua trinh khr nuée d6ng s6i. Sau khi 131,6kg chét 16ng hdn hop nude/mXy dugc chung
cit, ndng d6 nudc trong 16p hitu co duge dinh luong bang may do do am Karl Fischer

dé bang 102ppm theo khéi lugng so vai khdi lugng ctia pha hiru co.
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mXy duge bd sung vao 16p hitu co, dbi véi budc didu chinh ndng do, dé tao ra
1034,3kg 16p hitu co chira 24,0% khdi lugng ctia chMI, c6 ndng do nuéc bang 191ppm
theo khéi luong, va chira CCSI véi lugng 4,6ppm theo khdi lugng so voi khéi lugng ctia
chML.

Lam giam CCSI trong N-xyclohexylmaleimit dén nho hon hodc bang 1ppm theo khéi
lugng

Thiét bi phan tng dugc trang thiy tinh dung tich 0,5m’ dugc trang bi bo diéu
khidn nhiét do hoat dong nhé viée st dung 16p boc va FULLZONE duoc sén xuat boi
KOBELCO ECO-SOLUTIONS Co., Ltd. lam céac canh khudy dugc nap 80,0kg chMI
va 240,0kg metaxylen (dudi ddy dugc goi 1a “mXy”) sau khi ching dugc can. Sau do,
hoi duge thdi vao trong 16p boc dé tang nhiét d6 cta dung dich trong thiét bi phan tng
dén 55°C, va dung dich dugc khqu tron dé tao ra 16p hitu co. Sau d6, 112,0kg dung
dich nudc chira axit sulfuric véi lugng 2% khéi lugng dugc can va nap vao trong thiét
bi phan Gng, va dung dich dugc khudy tron & 100rpm trong 30 phit trong lic nhiét do
cta dung dich dugc gitt ¢ 55°C. Sau khi ding khudy tron, dung dich dugc dé yén trong
10 phut. Sau do, 16p nude duge thdo vao thung kim loai.

Quy trinh giéng nhu vay duoc lap lai ba 1in, va thao tac dé rira 16p hitu co bang
dung dich nu¢e cta axit sulfuric dugc thuc hién tong cong bbn 1an. Ham lugng cla
CCSI trong 16p hitu co dugce dinh lugng bing phuong phap sic ky khi dé bang 0,57ppm
theo khéi lwong so véi chMI trong 16p hitu co.

Sau d6, 112,0kg nudc trao ddi ion duoc nap vao trong thiét bi phan ng, va dung
dich duogc khqu tron & 100rpm trong 30 phut trong luc nhi¢t do cia dung dich duogc giit
& 55°C. Sau khi dirng khudy tron, dung dich duoc dé yén trong 10 phut. Sau do, 16p
nuéc dugc thao vao thung kim loai.

Nhiét @6 cua dung dich duogc gitt & 50°C, va ap sudt bén trong thiét bi phan ting
duoc giam dan dén 5kPa trong ltic dung dich dugc khudy trén & 100rpm. Sau do, nhiét
d6 caa dung dich dugc ting dén 60°C dé thuc hién qua trinh khit nu6c dong soi. Sau khi
54kg chét 16ng hdn hop nude/mXy duge chung c4t, ndng d6 nude trong 16p hitu co dugce
dinh lugng bang mdy do do 4m Karl Fischer dé bang 46ppm theo khéi lugng so véi khbi
lugng cia pha hitu co.

mXy dugc bd sung vao 16p hiru co dé didu chinh ndng d6 dé tao ra 384,0kg 16p

hitu co chira chMI véi lugng 20,3% khéi lwgng, c6 néng do nudce bang 125ppm theo
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khéi luong, va chira CCSI véi lugng 0,60ppm theo khéi lugng so véi khéi lwong cua
chMI.

Céac budc rira bang nuéc va loai nuée d6i voi N-phenylmaleimit
Lam giam APSI trong N-phenylmaleimit dén nhoé hon hodc bang Sppm theo khéi luong

Thiét bi phan g dugc trang thiy tinh c6 dung tich 2,0m? duoc trang bi bd diéu
khién nhiét do hoat dong nhd viéc sit dung 16p boc va ba canh quay nguge lam cac canh
khuéy duge nap 150,0kg phMI va 720,0kg mXy sau khi ching duoc cén. Sau d6, hoi
dugc thdi vao trong 16p boc dé tang nhiét do cta dung dich trong thiét bj phan tmg dén
55°C, va dung dich dugc khudy tron dé tao ra 16p hitu co. Sau d6, 336,0kg dung dich
nuée chira natri bicacbonat véi lugng 7% khéi lugng duge can va nap vao trong thiét bi
phan tng, va dung dich dugc khudy trén & 100rpm trong 10 phut trong lac nhiét d6 cua
dung dich dugc gitt & 55°C. Sau khi dung khudy tron, dung dich dugc dé yén trong 10
phut. Sau d6, 16p nude dugc thao vao thung kim loai.

Sau d6, 336,0kg nudc trao dbi ion dugc nap vao trong thiét bi phén g, va dung
dich dwogc khudy tron & 100rpm trong 10 phut trong lic nhi¢t d6 ctia dung dich dugc gitr
& 55°C. Sau khi dirng khudy tron, dung dich dugc dé yén trong 10 phut. Sau do, 16p
nudc dugc thao vao thung kim loai. _

Sau d6, 336,0kg dung dich nudc chira axit sulfuric véi lugng 2% khéi lugng duge
cin va nap vao trong thiét bi phan tmg, va dung dich duoc khudy tron & IOOfpm trong
10 phut trong lic nhiét do cua dung dich dugc gitt & 55°C. Sau khi dimg khudy trn,
dung dich duogc dé yén trong 10 phut. Sau do, 16p nude duge thao vao thung kim loai.

Thao tac rira bing nudc trao dbi ion dugc lap lai hai 14n theo ciing mot cach nhu
da mo ta & trén.

Ham luong ctia APSI trong 16p hitu co dugc dinh lugng bang phwong phép sic
ky long dé bang 3,6ppm theo khéi lugng so véi khdi lwong ctia phMI trong 16p hitu co.

Nhiét 0 ctua dung dich duge gitt & 50°C, va ap suit bén trong thiét bi phan tng
duoc giam dan dén 5kPa trong ltic dung dich duoc khudy trén & 100rpm. Sau d6, nhiét
do cua dung dich dugc tdng dén 55°C @& thyuc hién qua trinh khir nude ddng sbi. Sau khi
190kg chit 16ng hdon hgp nude/mXy dugc chung cit, ndng dd nudc trong 16p hiru co
duogc dinh lugng bang may do d 4m Karl Fischer dé bang 47ppm theo khéi luong so
v6i khéi lugng cua pha hitu co.

MXy dugc bd sung vao 16p hitu co dé diéu chinh ndng do dé tao ra 1340,7kg 16p
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hitu co chira phMI véi lugng 10,8% khéi lugng, c6 nong do nudce bang 170ppm theo
khdi lugng, va chira APSI véi lugng 3,4ppm theo khéi lugng so vai khdi lugng cua
phML.

Lam giam APSI trong N-phenylmaleimit dén nho hon hodc bang 1ppm theo khéi luong

Thiét bi phan tng dugc trang thiy tinh ¢6 dung tich 0,5m’ duoc trang bi b didu
khién nhiét do hoat dong nho viéc st dung 16p boc va FULLZONE dugc san xuét boi
KOBELCO ECO-CAC DUNG DICH Co., Ltd. 1am c4c canh khudy dugc nap 50,0kg
phMI va 240,0kg mXy sau khi ching dugc can. Sau d6, hoi dugc thdi vao trong 16p boc
dé tang nhiét do cua dung dich trong thiét bi phan mg dén 55°C, va dung dich dugc
khudy tron dé tao ra 16p hitu co. Sau d6, 112,0kg dung dich nudce chira natri bicacbonat
vé6i lugng 7% khéi lugng duge can va nap vao trong thiét bi phan mg, va dung dich
duoc khudy tron ¢ 100rpm trong 15 phut trong lic nhiét do cua dung dich dugc gitt &
55°C. Sau khi dirng khudy tron, dung dich dugc dé yén trong 10 phut. Sau do, 16p nude
dugc thdo vao thung kim loai. Thao tac giéng nhu vay dugc 1dp lai mot 1an nita, va thao
tac dé rua 16p hitu co béng dung dich nugc cia natri bicacbonat dugc thuc hién téng
cong hai lan.

Sau d6, 112,0kg nudce trao dbi ion dugc nap vao trong thiét bi phan tng, va dung
dich dugc khudy trén & 100rpm trong 30 phut trong lic nhiét dd cia dung dich dugc gitr
& 55°C. Sau khi dirng khudy tron, dung dich dugc dé yén trong 10 phut. Sau do, 16p
nuédc duoc thao vao thung kim loai.

Sau d6, 112,0kg dung dich nuGe chira axit sulfuric voi lugng 2% khbi luong duogc
cin va nap vao trong thiét bi phan tmg, va dung dich dugc khudy tron & 100rpm trong
30 phut trong Iic nhiét dd cua dung dich dugc gitt ¢ 55°C. Sau khi dirng khudy tron,
dung dich duogc dé yén trong 10 phut. Sau do, 16p nude dugc thdo vao thung kim loai.
Quy trinh giéng nhu vy duoc lap lai hai 14n, va thao tac dé rira 16p hitu co bang dung
dich nuéc cua axit sulfuric dugc thuc hién téng cong ba lan.

Thao tac rira bing nudc trao b ion dugce 13p lai hai 1an theo ciing mét cach nhu
da mo ta & trén.

Ham luong cua APSI trong 16p hitu co duge dinh lugng bang phuong phép sdc
ky 16ng dé bang 0,37ppm theo khdi lugng so véi khéi lugng ctia phMI trong 16p hitu
Co.

Nhiét d6 cta dung dich dugc gilt & 50°C, va ap sut bén trong thiét bi phan tmg
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dugc giam din dén SkPa trong luc dung dich dugc khudy tron & 100rpm. Sau do, nhiét
do cua dung dich dugc tang dén 55°C dé thuc hién qua trinh khir nude ddng soi. Sau khi
72kg chat 16ng hdn hgp nude/mXy duoc chung cat, ndng dd nude trong 16p hitu co duge
dinh luong bang may do do 4m Karl Fischer dé bang 60ppm theo khéi lwong so voi khdi
lugng cua pha hitu co.

MXy duogc bd sung vao 16p hitu co dé didu chinh ndng do dé tao ra 432,8kg 16p
hitu co chira phMI véi lugng 10,3% khdi lugng, ¢6 ndng dd nuée bang 180ppm theo
khéi Iwong, va chira APSI véi lugng 0,42ppm theo khdi lugng so véi khdi luong cua
phML.

Chét khoi mao polyme hoa
- 1,1-di(#-butylperoxy)xyclohexan: PERHEXA C san xuét bdi NOF Corporation
Chét chuyén mach
- n-octylmercaptan san xuét bai Kao Corporation
Chét chdng oxy hoa phenol khong tu do
- Irganox 1076 (san xuét béi BASF)

Chét chéng oxy hoa sulfuric
- Irgafos 168 (diém néng chay nam trohg khoang tir 180°C dén 190°C): san xuat bsi
BASF

Vidul

Sau khi 508,7kg dung dich phMI 10,3% khéi luong trong metaxylen (dudi day
duoc goi 1a “mXy”) (chira APSI véi lugng 0,42ppm theo khéi lugng) ma da trai qua cac
buéc rira bing nude va loai nude bang cach ldp lai cac nudc néu trén nhiéu 1an duge
can, dung dich nay duoc nap vao trong thiét bi phan ing c6 dung tich 1,25m’ dugc trang
bi bo didu khién nhiét do hoat dong nhds viée st dung 16p boc va canh khudy tron lam
c4c canh khudy trén. Trong lic dung dich dugc khudy tron, 312,8kg mXy dugc chung
cAt & nhiét d6 bing 60°C trong didu kién 4p suit quy d6i bén trong thiét bi phan tng
bang 5kPa. Sau d6, ngdn phan ting dugc cho quay trg lai ap suét binh thuong, va dugc
nap 81,8kg dung dich chMI 20,3% khdi luong trong mXy (chira CCSI véi luong
0,60ppm theo khi lwong) ma da trai qua cac bude rira bang nudce va loai nude va 38,3kg
mXy. Hon nita, 326,1kg MMA va 0,66kg n-octylmercaptan dudi dang chét chuyén
mach duogc cin va thém vao, va dung dich nay dugc khudy tron dé didu ché dung dich

monome hdn hop.
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Sau do, 123,0kg mXy dugc can va dugc bd sung vao binh thu nhét.

Hon nita, dung dich monome hdn hgp dé b6 sung sau duoc didu ché bang cach
can 165,0kg MMA va 80,0kg mXy, nap cac nguyén liéu ndy vao trong binh thir hai, va
sau d6 khudy tron cac nguyén liéu nay.

Chét long dugc chura trong thiét bi phan tng dugc suc nito trong 1 gio & tdc do
bang 30 I/phut, va chét 16ng trong mdi binh tht nhét va thit hai dugc suc nito trong 30
phit & tdc do bang 10 1/phut, dé loai oxy hoa tan.

Sau d6, nhiét d6 cua dung dich trong thiét bi phan tmg duoc tang dén 124°C bang
cach théi hoi vao trong 16p boc, va sau d6 cac lugng chira cla thiét bi phan g duoc
khudy & 50rpm trong lac bd sung chit khoi mao polyme hoa dung dich chira 0,35kg 1,1-
di(¢-butylperoxy)xyclohexan dugc hoa tan trong 3,025kg mXy o tdc d0 bang 1kg/gio dé
khoi mao qua trinh polyme héa. Ngoai ra, dung dich monome hdn hop dé bd sung sau
duoc bd sung tir binh thi nhét trong 4 gid & tbc do 30,75kg/gio.

Nhiét do cia dung dich bén trong thiét bi phan g trong qua trinh polyme héa
duoc kiém soat & 124 + 2°C nhd viée diéu chinh nhiét do bang cach st dung 16p boc.

Sau d6, dung dich monome chita MMA sau d6 dugc bd sung tlr binh tht hai &
tbc do bang 122,5kg/gid trong khoang thoi gian tir 4 gid dén 6 gio.

Hon nita, toc d6 bd sung ctia dung dich chit khoi mao duoc giam dén 0,25kg/gio,
0,75kg/gio, va 0,5kg/gid sau 0,5 gio, 4 gio, va 6 gio trdi qua sau khi bét dau qua trinh
polyme hoa, tuong Gmg, va viéc bd sung duge ding lai sau 7 gio trdi qua sau khi bét dau
qua trinh polyme ho6a. Phan g polyme hoa duoc tiép tuc trong 3 gid nira dé tao ra dung
dich polyme hoa chtra nhyra metacrylic ¢6 cAu tric vong trong mach chinh cia no.

Viéc danh gi4 cdc ham luong cua cac maleimit duoc thé ¢ N duqc chia trong
dung dich polyme hoéa tao ra cho thdy rang phMI v6i lugng 340ppm theo khéi lugng va
chMI véi lugng 120ppm theo khéi lwong dugc chia.

Dung dich polyme hoa trong didu kién khudy tron dugc bd sung Irganox 1076
véi luong 0,1% khéi lugng va Irgafos 168 véi lugng 0,05% khéi lugng so véi 100%
khéi lugng ciia polyme dugc chira trong dung dich.

Dung dich polyme hoa chira cac chét chéng oxy héa dugc loc nhd bd loc c6 do
chinh x4c loc bang 2pum goém céc soi kim loai SUS 316L.

San phdm da polyme hoa dugc thu hdi tir dung dich polyme hoa bang cach sir

dung, 1am thiét bi duoc stt dung dé 1am mét tinh bay hoi, thiét bi lam mét tinh bay hoi
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gdm thiét bi trao dbi nhiét tAm phing c6 ranh dang khe tdm phang va rinh moi trudng
nhiét, va binh giam &p dugc cung cAp 16p boc moi trudong gia nhiét SUS c6 thé tich bén
trong bang khoang 0,3m?> (dudi ddy dugc goi la “binh lam mét tinh bay hoi”), va khong
c6 by phén quay.

Dung dich chtra san pham da polyme héa thu dugc nho qua trinh polyme hoa
duoc cAp vao thiét bi trao dbi nhiét dugce bd tri & phan trén cla binh giam ap & tbc do
béng 301/gio, duge gia nhiét dén 260°C, va sau d6 dugc cép vao binh 1am mét tinh bay
hoi duoc gia nhiét dén nhiét do bén trong bang 260°C va 1am bay hoi dén do chan khong
bang 30Torr (4kPa) dé dung dich trai qua qua trinh lam mét tinh bay hoi. Téc @ dich
chuyén trong thiét bj lam mdt tinh bay hoi dugc tinh dé bang 5,3s" tir hinh dang clia
thiét bi va cac diéu kién van hanh.

San phdm polyme hoa da dugc lam mét tinh bay hoi dugc gia ap tlr phan duéi
ctia binh 1am mAt tinh bay hoi bing bom bénh ring, dugc ép trdi tir khuodn duc tao sgi,
lam ngudi bing nudc, va sau d6 dugc tao hat dé thu duogc cac hat ché phém nhua
metacrylic.

Xac nhan duge ring ché pham hoa hoc cta san pham polyme hoa di tao hat thu
duoc bao gém cac don vi ciu trac duge dAn xuét tir cdic monome MMA, phMI, va chMI
theo cac 1y 16 88,1% khéi lugng, 9,0% khdi lugng, va 2,9% khoi luong, twong tng.
Trong lugng phén tr trung binh trong lugng bang 102000, va Mw/Mn bang 2,12. Cac
dac tinh vat 1y khac dugc tdng hop trong bang 3.

Vidu?2

Dung dich hdn hop cta 39,6kg phMI, 59,5kg chMI, va 247,0kg mXy dugc diéu
ché nho quy trinh twong ty v6i quy trinh trong vi du 1 tir dung dich phMI 10,3% khéi
luong trong mXy (chira APSI v6i lugng 0,42ppm theo khéi luong) va dung dich chMI
20,3% khbi lugng trong mXy (chira CCSI v6i lugng 0,60ppm theo khdi lugng) ma da
trai qua cac budc rira bang nudc va loai nude. Dung dich nay dugc nap 296,0kg MMA
va 0,390kg n-octylmercaptan dé diéu ché dung dich monome hdn hop, va cac hat ché
phém nhya metacrylic sau d6 dugc tao ra theo cung mot cach nhu trong vi du 1

Luu y rang viéc dénh gia cac ham lugng cia cac maleimit dugc thé & N duoc
chira trong dung dich polyme hoa tao ra cho thdy rang phMI vé6i lugng 80ppm theo khi
lugng va chMI véi lugng 460ppm theo khdi luong dugc chira.

Xac nhan dugc rang ché phém hoéa hoc ctia san pham polyme hoa da tao hat thu
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duogc bao gdm cac don vi cAu triic duge din xudt tir cic monome MMA, phMI, va chMI
theo céc ty 18 83,1% khéi luong, 6,8% khéi lugng, va 10,1% khoi lugng, tuong tng.
Trong lugng phén tr trung binh trong luong bang 151,000, va Mw/Mn bang 2,14. Cac
dic tinh vat ly khac dugc tdng hop trong bang 3.

Vidu3

Dung dich hdn hop cua 5,6kg phMI, 187,2kg chMI, va 247,0kg mXy dugc diéu
ché nho quy trinh twong tu v6i quy trinh trong vi du 1 tir dung dich phMI 10,3% khdi
luong trong mXy (chira APSI v6i lugng 0,42ppm theo khdi lwong) va dung dich chMI
20,3% khéi lugng trong mXy (chira CCSI véi lwong 0,60ppm theo khéi lugng) ma da
trai qua cac budc rira bing nudc va loai nude. Dung dich nay dugc nap 184,2kg MMA,
53,1kg styren, va 0,280kg n-octylmercaptan dé didu ché dung dich monome hdn hop.

Sau d6, 123,0kg mXy dugc can va dugc bd sung vao binh tha nhét.

Hon nita, dung dich monome hdn hop dé bd sung sau duoc didu ché bang cach
can 130,0kg MMA va 80,0kg mXy, nap cac nguyén liéu nay vao trong binh th hai, va
sau d6 khudy tron cac nguyén liu nay.

Sau do, cac hat ché phém nhya metacrylic duge tao ra theo cung mot cach nhu
trong vi du 1

Luu y rang viéc dénh gia cac ham lugng cla céc maleimit dugc thé & N duge
chtra trong dung dich polyme hoa tao ra cho thdy rang phMI véi lwgng 30ppm theo khéi
lugng va chMI véi lugng 250ppm theo khéi lugng dugc chira.

X4c nhan duge rang ché phdm hoa hoc cua san pham polyme héa da tao hat thu
duoc bao gém cac don vi cu trac duoc dAn xuét tir cac monome MMA, phMI, chMI,
va styren theo céc tj 16 57,2% khdi lugng, 0,8% khéi luong, 33,0% khéi luong, va 9,0%
khéi lwong, twong Gng. Trong luong phan tir trung binh trong lwong bang 130000,
Mw/Mn bing 2,33, va nhiét d chuyén héa thiy tinh bang 150°C. Cac ddc tinh vét Iy
khac dugc tdng hop trong bang 3.

Vidu4

Dung dich hdn hgp cua 52,4kg phMI, 16,6kg chMI, va 450,0kg mXy dugc didu
ché nh& quy trinh turong ty voi quy trinh trong vi du 1 tir dung dich phMI 10,3% khéi
luong trong mXy (chira APSI véi lugng 0,42ppm theo khdi luong) va dung dich chMI
20,3% khéi luong trong mXy (chtta CCSI véi luong 0,60ppm theo khéi luong) ma da

trai qua cac budc rua bang nudc va loai nuée. Dung dich nay duge nap 491,1kg MMA
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va 0,660kg n-octylmercaptan @8 didu ché dung dich monome hdn hop.

Chét 16ng dugc chira trong thiét bi phan tng dugc suc nito trong 1 gio & tdc do
bang 30 I/phut dé loai oxy hoa tan.

Sau d6, nhiét d6 cua dung dich trong thiét bi phan ting dugc ting dén 124°C bang
cach thdi hoi vao trong 16p boc, va sau d6 cac lugng chira cua thiét bi phan tng duoc
khudy & 50rpm trong lic bd sung dung dich chit khoi mao polyme hoa dugc diéu ché
bang cach hoa tan 0,23kg 1,1-di(t-butylperoxy)xyclohexan trong 1,82kg mXy & toc do
bang 1kg/gio dé khoi mao qua trinh polyme hoa. Hon nita, tdc do bd sung cua dung dich
chét khoi mao dugc giam dén 0,5kg/giv, 0,42kg/giv, 0,35kg/gid, 0,14kg/giv, va
0,13kg/gid sau 0,5 giv, 1 giv, 2 giv, 3 gio, va 4 gid trdi qua sau khi bét déu qua trinh
polyme hoa, twong ung, va viéc bd sung dugc dung lai sau 7 gio tréi qua sau khi bét dau
qué trinh polyme hoa.

Nhiét do cia dung dich bén trong thiét bi phan tng trong quaé trinh polyme hoa
dwoc kidm sodt dén 124 + 2°C nho viée didu chinh nhiét do bang cach st dung 16p boc.

Dung dich polyme hoa chira nhira metacrylic ¢6 cAu trac vong trong mach chinh
cua no thu duoc sau 15 gid tir khi bét ddu qu4 trinh polyme hoa.

Viéc danh gia cdc ham lugng cia cac maleimit duoc thé & N duoc chua trong
dung dich polyme hoéa tao ra cho thdy rang phMI véi lugng 6300ppm theo khéi luong
va chMI v6i luvgng 2150ppm theo khéi luong dugc chia.

Dung dich polyme hoa trong diéu kién khliéy tron dugc bd sung Irganox 1076
voi lugng 0,1% khéi lugng va Irgafos 168 véi lugng 0,05% khéi lugng so véi 100%
khéi luong ctia polyme dugc chira trong dung dich.

Dung dich polyme héa chira cac chét chéng oxy hoa nay dugc loc nho bd loc ¢6
d5 chinh xéc loc bang 2pm gbm cac sgi kim loai SUS 316L.

San pham da polyme hoa duoc thu hoi tr dung dich polyme hoa bang cach sir
dung, 1am thiét b duoc sir dung dé lam mét tinh bay hoi, thiét bi lam mét tinh bay hoi
gdm thiét bi trao d6i nhiét tim phing c6 ranh dang khe tdm phang va rdnh moi trudng
nhiét, va binh giam 4p duoc cung cép 16p boc mdi trudong gia nhigt SUS ¢6 thé tich bén
trong bang khoang 0,3m? (dudi day duoc goi la “binh lam mét tinh bay hoi”), va khong
¢ bd phén quay.

Dung dich chtta san phim di polyme hoa thu dugc nhd qué trinh polyme hoa

duoc cép vao thiét bi trao d6i nhiét dugc bd tri & phén trén cua binh gidm 4p & tdc do
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bang 301/gio, dugc gia nhiét dén 260°C, va sau d6 dugc cip vao binh 1am mét tinh bay
hoi dugc gia nhiét dén nhiét do bén trong bang 260°C va lam bay hoi dén d6 chén khong
bang 30Torr (4kPa) dé dung dich trai qua qua trinh lam mét tinh bay hoi. Tbc @6 dich
chuyén trong thiét bi 1am mét tinh bay hoi duge tinh dé bang 5,3s! tir hinh dang cua
thiét bj va céc diéu kién van hanh.

San phdm polyme héa da duge lam mét tinh bay hoi dugc gia ap tir phan dudi
ctia binh 1am mét tinh bay hoi béng bom banh rang, dugc €p trdi tir khuodn duc tao soi,
lam ngudi béng nude, va sau do duoc tao hat dé thu duogc cac hat ché phém nhua
metacrylic.

Xéc nhan duge ring ché phdm hoa hoc cua san pham polyme hoa da tao hat thu
duogc bao gém cac don vi cAu tric duge dan xuat tir cac monome MMA, phMI, va chMI
theo céc t 16 88,3% khéi lugng, 9,0% khéi lugng, va 2,7% khdi lugng, twong tng.
Trong lugng phén i trung binh trong lugng bﬁng 113000, Mw/Mn b%lng 2,25, va nhiét
d6 chuyén héa thity tinh bang 135°C. C4c dic tinh vét Iy khac dugc tdng hop trong bang
3.

Vidu5

Céc hat ché phdm nhya metacrylic co cAu tric vong trong mach chinh cua né
dugc tao ra nho cac thao tac twong tu v6i cac thao tac trong vi du 1 tir dung dich phMI
10,8% khéi lugng trong mXy (chtta APSI véi lugng 3,4ppm theo khéi luong) va dung
dich chMI 24,0% khdi luong trong mXy (chira CCSI v6i lugng 4,6ppm theo khoi luong)
ma da trai qua cac budc rua bang nuéc va loai nudce, ngoai trir rang cac trong lugng cua
mXy cin dugc chung ct trong diéu kién ap suit quy dbi va trong lugng mXy can dugc
bd sung sau d6 dugc thay ddi dé cac ndng do cia cdc monome trong dung dich monome
hdn hop phu hgp vai cac ndng do trong vi du 1.

Luu y rang viéc dénh gi4 cac ham luong clia cdc maleimit dugc thé 6 N duoc
chira trong dung dich polyme hoéa tao ra cho thdy rang phMI véi lugng 320ppm theo
khéi luong va chMI véi lugng 110ppm theo khéi luong duoc chira.

Xéc nhan duge ring ché phidm hoéa hoc cua san pham polyme héa da tao hat thu
dugc bao gém cac don vi ciu tric duge din xuit tir cac monome MMA, phMI, va chMI
theo cc ty 18 88,1% khéi luong, 9,1% khéi lugng, va 2,8% khoi luong, tuong tng.
Trong lugng phén tir trung binh trong lugng bang 102000, Mw/Mn bang 2,13, va nhiét
d6 chuyén hoa thity tinh bang 132°C. C4c dac tinh vét 1y khic duge tdng hop trong bang
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Vidu 6

Acier ESOPG san xuéit bai Nidek Co., Ltd. duge phun 1én ca hai phia cta tAm dtic
ap luc duoc tao ra trong vi du 1. Céac 16p bao ndy sau d6 dugc lam kho va duoc chiéu
anh sang tr ngoai bang khoang 1000mJ/cm? bang cach sir dung dén thuy ngan cao ap
do d6 tao ra cac 16p phu ran véi chiéu day bang khoang 3um. Céc 16p chéng phan xa
sau d6 duoc tao ra bing cach ling dong TiO» (chiéu day mang: 12nm), SiO» (chiéu day
mang: 37nm), TiO (chiéu day mang: 117nm), va SiO> (chiéu day mang: 88nm) theo
thir tw nay, bang cach lam bay hoi chan khong.

Hé sb truyén anh séng toan phin ctia tim dtc ép lyc duge tao ra trong vi du 1
bang 91,7%, trong khi do tAm dtc ap luc duge cung cép cac 16p phu ran va cac 16p
chéng phan xa c¢6 hé s6 truyén anh sang toan phan t6t bang 97,4%.

Khi thir nghiém cét ngang dugc thuc hién theo JIS K5600-5-6, khong quan sat
thdy c6 su bong tréc cua céc 16p phu ran. |

Tiép theo, tdm duac ap luc duge cung cAp cac 16p phu rén va céc 16p chong phan
xa da duogc tao ra trén d6 duge dat trong binh ¢6 nhiét do va d 4m khong doi ¢ nhiét do
bing 80°C va do 4m tuong dbi bang 80% trong 500 gid. Sau do, hé s6 truyén anh sang
toan phan dugc do va thir nghiém cit ngang dugc thuc hién theo cach tuong tu. Khong
quan sat thdy c6 thay dbi nao tir tAm duc ap luc trude thir nghiém nhiét d6 va do am
khong dbi.

Vidu7

Sau khi 400,3kg MMA, 100,2kg styren, 0,396kg n-dodexylmercaptan (ma tuong
duong v&i 800ppm theo khdi luong so vdi tong khéi lugng cta tit ca cdc monome dugc
nap vao trong hé polyme héa), va 500,4kg toluen dugc can, hdn hop nay dugc nap vao
thiét bi phan tmg c6 dung tich 1,25m? dugc trang bi bd didu khién nhiét do hoat dong
nhd viée st dung 16p boc va canh khudy tron va dugc khudy tron dé tao ra dung dich
monome hdn hop.

Tiép theo, chét 1ong dugc chira trong thiét bi phan mg sau d6 dugc suc nito trong
1 gidr & toe dd bang 30 I/phut dé loai oxy hoa tan.

Sau d6, nhiét d6 cua dung dich trong thiét bj phan tmg dugc ting dén 120°C bang
cach thdi hoi vao trong 16p boc, va sau d6 cac luong chira cua thiét bi phan tng dugc

khudy & 50rpm trong luc bd sung dung dich chét khoi mao polyme hoa chtra 0,253kg
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1,1-di(-amylperoxy)xyclohexan dugc hoa tan trong 4,748kg mXy trong 5 gio & tbc do
bang 1,0kg/gid dé khoi mao qua trinh polyme hoa. Theo cach nay, chét khoi mao polyme
hoa khong dugce bd sung & giai doan ban dAu, nhung dugc b sung & tbc do bd sung
khong ddi trong thoi gian dd x4c dinh trude.

Nhiét d6 cua dung dich bén trong thiét bi phan tmg trong qua trinh polyme hoa
duoc kiém soat dén 120 + 2°C nho viée didu chinh nhiét d¢ bang cach st dung 16p boc.

Dung dich polyme hoéa dugc 14y mAu sau 6 gio tir khi b4t dau qua trinh polyme
hoa dé xac dinh ty 16 chuyén hoa polyme hoa tir ndéng do cia cac monome du. Do ty 1&
chuyén héa polyme héa duogc x4c dinh dé bang 96%, thdi diém do dugc xac dinh thoi
diém két thiic ctia qua trinh polyme hoa (nghia 13, thoi gian polyme héa bang 6 gio).

Sau do, 250kg toluen dugc bd sung vao dé lam loang dung dich polyme hoa.
Nhiét do chit 1ong sau d6 dugc giam dén 50°C sau khi két thiic qua trinh polyme hoa.

Sau d6, dung dich hdn hop chira 165kg monometylamin va 165kg metanol dugc
bd sung nhé giot vao trong thiét bi phan tmg & nhiét do trong phong. Nhi¢t do ctua chét
l1ong sau d6 dugc tang dén 190°C, va chit 16ng dwoc khudy tron trong didu kién ap suit
ting trong 2 gio dé lam cho phan uing dong vong glutarimit dién ra. Nhiét d6 cta chit
long dugc giam dén 110°C, va ép sudt bén trong thiét b phan tmg dugc gidm dén ap
sudt quy dbi dé chung cAt monometylamin va metanol khong phin tng, va mét phan
toluen dé thu duoc dung dich chtra khoang 50% khéi lwong ctia polyme metacrylic dugc
- dong vong glutarimit trong toluen.

Dung dich polyme hoa trong didu kién khudy trén dugc bd sung Irganox 1010
véi luong 0,1% khdi lugng va Irgafos 168 véi lugng 0,05% khéi luong so véi 100%
khéi luong ctia polyme duge chira trong dung dich.

Dung dich polyme héa chira cac chét chdng oxy hoa dugc loc nho b loc c6 do
chinh xé4c loc bng 2pm gdm cac s¢i kim loai SUS 316L.

San phdm da polyme hoa dugc thu hdi tir dung dich polyme hoa bang cach st
dung, lam thiét bj dugc sir dung dé 1am mét tinh bay hoi, thiét bi lam mét tinh bay hoi
gdm thiét bi trao d6i nhiét tAm phang c6 ranh dang khe tdm phéng va ranh moi trudng
nhiét, va binh giam 4p dugc cung cip 16p boc mdi trudng gia nhiét SUS c6 thé tich bén
trong bang khoang 0,3m?> (dudi ddy dugc goi 1a “binh 1am mét tinh bay hoi”), va khong
¢ bd phan quay.

Dung dich chira cac san pham polyme héa thu dugc nho qua trinh polyme hoa
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duoc cAp vao thiét bi trao d6i nhiét dugc bd tri & phan trén cla binh giam ap & tbc do
bang 301/gio, dugc gia nhiét dén 250°C, va sau d6 duoc clp vao binh 1am mét tinh bay
hoi dugc gia nhiét & nhiét do bén trong bang 250°C va lam bay hoi dén d6 chan khong
bang 30Torr (4kPa) dé dung dich trai qua qud trinh 1am mét tinh bay hoi. Tc d6 dich
chuyén trong thiét bi lam mét tinh bay hoi dugc tinh dé bang 5,3s™! tir hinh dang cta
thiét bj va cac diéu kién van hanh.

San phim polyme héa da dugc lam mét tinh bay hoi sau d6 dugc gia ap bang
bom banh ring tir phdn dudi ciia binh 1am mét tinh bay hoi, dugc ép trdi tir khudn dic
tao soi, lam ngudi béng nude, va sau do dugce tao hat dé thu duogc nhua metacrylic bao
gdm don vi c4u trac trén co s& glutarimit.

Vidu8

Nhua metacrylic ¢é don vi cAu tric trén co s glutarimit dugc tao ra theo cing
mot cach nhu trong vi du 7, ngoai trir rang nhiét do chét 16ng trong qua trinh phéan tng
d6ng vong glutarimit dwgc thay ddi tir 190°C dén 220°C.

Vi du so sanh 1

Dung dich hdn hgp cua 39,6kg phMI, 59,7kg chMI, va 236,9kg mXy duoc didu
ché nho quy trinh trong tu v6i quy trinh trong vi du 1 tir dung dich phMI 10,3% khéi
luong trong mXy (chira APSI véi lugng 0,42ppm theo khéi lugng) va dung dich chMI
20,3% khéi lugng trong mXy (chtta CCSI v6i lugng 0,60ppm theo khéi lugng) ma da
trai qua cac budc rua bang nudc va loai nude. Dung dich nay dugc nap 340,7kg MMA
va 0,275kg n-octylmercaptan dé diéu ché dung dich monome hdn hop.

Sau d6, 123,1kg mXy dugc can trong binh thr nhét dudi dang dung moi dé bd
sung sau.

Hon nita, 110,0kg MMA va 90,0kg mXy dugc can trong binh thir hai, va dugc
tron va khudy tron dé didu ché dung dich MMA dé bd sung sau.

Chét 16ng dugc chira trong thiét bi phan tng dugc syc nito trong 1 gio & toc do
bang 30 I/phut, va chét 1ong trong mdi binh thir nhét va tht hai duge suc nito trong 30
phut & tc do bing 10 1/phit, dé loai oxy hoa tan.

Sau d6, nhiét dd cta dung dich trong thiét bi phan ing dugc tang dén 128°C bang
cach théi hoi vao trong 16p boc, va sau do cac lugng chura cia thiét bi phan tng dugc
khudy & 50rpm trong lic bd sung dung dich chit khoi mao polyme héa chira 0,371kg
1,1-di(¢-butylperoxy)xyclohexan dugc hoa tan trong 3,004kg mXy ¢ tbc do bang
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1kg/gid dé khoi mao qua trinh polyme hoa.

Nhiét dd cua dung dich bén trong thiét bi phan tng trong qua trinh polyme hoa
duoc kiém sodt dén 128 + 2°C nho viéc didu chinh nhiét d¢ bang cach sir dung 16p boc.
Téc do dé bd sung dung dich chat khoi mao duogc giam dén 0,25kg/gio sau 30 phut tir
khi bat dau qua trinh polyme héa, va mXy dugc bd sung tir binh thir nhét trong 3,5 gid
& toe d6 30,78kg/gio.

Tbc 46 dé bd sung dung dich chit khoi mao sau d6 dugce ting dén 0,75kg/gid sau
4 gio tu khi bét diu qua trinh polyme hoa, va dung dich MMA d8 b6 sung sau duge bd
sung & 100kg/gio trong 2 gio tir binh thit hai.

Hon nita, tdc do dé bd sung dung dich chit khoi mao duoc giam dén 0,5kg/gio
sau 6 gio tir khi bat dau qué trinh polyme hoa, va viéc bd sung duge ding lai sau 7 gid
tir khi bét diu qua trinh polyme hoa.

Sau 8 gidr tir khi bét dau qua trinh polyme hoa, dung dich polyme chira nhya
metacrylic dugc tao ra.

Viéc danh gia cdc ham lugng cua cac maleimit dugc thé & N duoc chira trong
dung dich polyme héa tao ra cho thdy rang phMI véi lugng 240ppm theo khéi luong va
chMI v6i lugng 1010ppm theo khéi lwgng dugc chia.

Tiép theo, dung dich polyme két qua dugce dua vao thiét bi ép trdi hai truc vit
dugc cung cip nhiéu 18 thong hoi dé 1am mét tinh bay hoi, do d6 thyc hién qua trinh
1am mét tinh bay hoi. Cac diéu kién trong thiét bi ép troi hai truc vit 1a tbc do cép liéu
cta dung dich copolyme két qua bang 10kg/gio trén co s¢ nhya, nhiét d6 xy lanh bang
260°C, tdc o quay truc vit bang 150rpm, va do chan khong nam trong khoang tir 10Torr
(1,33kPa) dén 40Torr (5,33kPa). Nhya da 1am mét tinh bay hoi trong thiét bi ép troi hai
truc vit dugc ép trdi tir khudn ddc tao soi, lam ngudi bﬁng nudc, va sau do dugc tao hat
dé san xuAt nhua metacrylic. Téc do dich chuyén trong thiét bi 1am mat tinh bay hoi
duoc tinh d& bing 80s™! tir hinh dang cda thiét bi va cac diéu kién van hanh.

X4c nhan dugc rang ché phim héa hoc cia san pham polyme hoa d tao hat thu
duogc bao gém cac don vi cAu trac duge din xuét tir cac monome MMA, phMI, va chMI
theo cac ty 1€ 80,9% khéi lugng, 7,7% khdi lugng, va 11,4% khdi lugng, tuong Ung.
Trong lugng phén tir trung binh trong lugng bang 149000, va Mw/Mn bang 2,26. Cac
dic tinh vat 1y khac dugc tong hop trong bang 3.

Vi du so sanh 2
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Dung dich monome hdn hgp dugc didu ché bang cach can 335,5kg MMA, 37,4kg
phMI (c6 sén trén thi trudng san pham dugc st dung nhu ban diu ma khong can tinh
ché), 67,1kg chMI (san pham c6 san trén thi truong dugc st dung nhu ban dau ma khong
cAn tinh ché), 0,300kg n-octylmercaptan dudi dang chét chuyén mach, va 236,9kg mXy,
nap cac nguyén liéu nay vao trong thiét bj phan tmg c6 dung tich 1,25m’ dugc trang bi
bo didu khién nhiét d6 hoat dong nho viéc sit dung 16p boc va cénh khuéy trOn, va sau
d6 khudy tron cac nguyén liéu nay.

Sau d6, 123,1kg mXy dugc can trong binh thir nhit duéi dang dung méi dé bd
sung sau.

Hon nita, 110,0kg MMA va 90,0kg mXy dugc cén trong binh thir hai, va dugc
tron va khqu tron dé diéu ché dung dich MMA dé bd sung sau.

Chét 10ng dugc chira trong thiét bi phan tng dugc suc nito trong 1 gio & tdc do
bang 30 I/phut, va chét 1éng trong mdi binh thir nhét va thit hai dugc suc nito trong 30
phit & tc do bing 10 I/phut, d€ loai oxy hoa tan.

Sau d6, nhiét do ctia dung dich trong thiét bi phan tmg dugc ting dén 123°C bang
cach thdi hoi vao trong 16p boc, va sau do cac hrqng chtra cua thiét bi phan tmg dugc
khudy & 50rpm trong lac bd sung dung dich chét khoi mao polyme hoa chtra 0,481kg
1,1-di(s-butylperoxy)xyclohexan dugc hoa tan trong 2,644kg mXy & tbc d0 bang
1kg/gidr dé khoi mao qué trinh polyme hoa.

Nhiét do cia dung dich bén trong thiét bi phan (g trong qua trinh polyme hoa
dugc kidm soat dén 123 + 2°C nhd viée diéu chinh nhiét do bang cach sir dung 16p boc.
Téc dd dé bd sung dung dich chit khoi mao dugc giam dén 0,25kg/gio sau 30 phut tir
khi bit dau qué trinh polyme hoa, va mXy duoc bd sung tir binh thir nhét trong 3,5 gid
& 30,78kg/gio.

Tbc dd dé bd sung dung dich chit khoi mao sau d6 duoc ting dén 0,75kg/gid sau
4 gity tix khi bt d4u qua trinh polyme hoéa, va dung dich MMA d8 b sung sau dugc bd
sung & 100kg/gid trong 2 gid tir binh thir hai.

Hon nita, tbc do dé bd sung dung dich chét khoi mao dugc giam dén 0,25kg/gid
sau 6 gid tir khi bét d4u qué trinh polyme hoa, va viéc bd sung dugc ding lai sau 7 gio
tir khi bt dau qua trinh polyme hoa.

Sau 8 gi¢ tu khi b4t diu qua trinh polyme hoa, dung dich polyme chira nhya

metacrylic dugc tao ra.
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Viéc danh gia cdc ham lugng cuia cac maleimit dugc thé & N dugc chira trong
dung dich polyme hoa tao ra cho thdy rang phMI véi lugng 340ppm theo khéi luong va
chMI véi lugng 1480ppm theo khbi lugng dugc chua.

Dung dich polyme hoa két qua sau d6 duge cép vao thiét bi ngung tu bao gébm
thiét bi trao ddi nhiét dang dng ma da dugc gia nhiét so bd dén 250°C va binh lam bay
hoi, va khong c6 bo phan quay dé thwc hién qua trinh 1am mat tinh bay hoi. Diéu kién
ctia @6 chan khong trong binh lam bay hoi la nam trong khoang tir 10Torr (1,33kPa) dén
15Torr (2kPa). Nhua chay xubng trong binh 1am bay hoi dugc thdo ra bang bom truc
vit, dugc ép trdi tr khuon duc tao soi, va duogc tao hat sau khi lam nguoi bﬁng nuge dé
thu dugc nhua metacrylic. Tbc dd dich chuyén trong thiét bi lam mét tinh bay hoi dugc
tinh d& bing 5,3s™! tir hinh dang cta thiét bi va c4c diéu kién van hanh,

Xac nhan dugc ring ché phim héa hoc cua san pham polyme hoa da tao hat thu
dugc bao gém cac don vi ciu trac duge dAn xuét tir cic monome MMA, phMI, va chMI
theo céc ty 18 80,0% khdi lugng, 7,2% khéi lugng, va 12,8% khoi lugng, trong tng.
Trong lugng phén tr trung binh trong luong bang 137000, va Mw/Mn bang 2,32. Cac
dic tinh vat 1y khéac dugc tdng hop trong bang 3.

Vi du so séanh 3

Dung dich hdn hgp cta 45,0kg phMI, 30,0kg chMI, va 247,0kg mXy duogc didu
ché nho quy trinh twong tw v6i quy trinh trong vi du 1 tir dung dich phMI 10,3% khéi
luong trong mXy (chira APSI véi lugng 0,42ppm theo khdi lugng) va dung dich chMI
20,3% khdi lugng trong mXy (chira CCSI vdi luong 0,60ppm theo khéi lwong) ma da
trdi qua cac budc rua bing nuéc va loai nudc. 485,1kg MMA va 0,660kg #-
octylmercaptan dugc nap vao dung dich nay dé didu ché dung dich monome hdn hop.

Chét 1éng dugc chira trong thiét bi phan tng dugc suc nito trong 1 gio & tdc do
bang 30 I/phut dé loai oxy hoa tan.

Sau d6, nhiét do ctia dung dich trong thiét bj phan tmg dugc ting dén 124°C bang
cach thoi hoi vao trong 16p boc, va sau d6 cac luong chira cua thiét bi phan tmg dugc
khudy & 50rpm trong lic bd sung dung dich chit khoi mao polyme hoa dugce didu ché
bing cach hoa tan 0,23kg 1,1-di(z-butylperoxy)xyclohexan dugc hoa tan trong 1,82kg
mXy & tde do bang 1kg/gid dé khoi mao qua trinh polyme héa. Hon nita, tbc d6 bd sung
cia dung dich chit khoi mao dugc giam dén 0,5kg/gid, 0,42kg/gio, 0,35kg/gio,
0,14kg/gid, va 0,13kg/git sau khi 0,5 gio, 1 gio, 2 gio, 3 gio, va 4 gio troi qua sau khi
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bét dau qué trinh polyme hoa, twong tng, va viéc bd sung dugce ding lai sau 7 gid troi
qua sau khi bét ddu qué trinh polyme hoa.

Nhiét do cua dung dich bén trong thiét bi phan tng trong qué trinh polyme hoa
duoc kidm soat dén 124 +2°C nho viée didu chinh nhiét do bang cach sir dung 16p boc.

Dung dich polyme hoa chtra nhya metacrylic ¢6 cAu tric vong trong mach chinh
cua né thu dugce sau 15 gio tir khi bat dau qua trinh polyme hoa.

Viéc danh gia cadc ham lugng cia cac maleimit dugc thé & N dugc chira trong
dung dich polyme hoa tao ra cho thdy rang phMI v6i lugng 6500ppm theo khéi luong
va chMI v6i lugng 2260ppm theo khéi luong dugc chua.

Irganox 1076 v6i lugng 0,1% khéi luong va Irgafos 168 véi lugng 0,05% khéi
lugng so v6i 100% khdi lugng cta polyme dugce chta trong dung dich duge bd sung
vao dung dich polyme hoa trong didu kién khudy tron.

Dung dich polyme hda ma chét chéng oxy héa da dugc bd sung vao dugc cap
vao thiét bi ngung tu bao gém thiét bi trao dbi nhiét dang 6ng ma da dugc gia nhiét so
bd dén 170°C va binh lam bay hoi dé tang ndng do cua polyme dugc chira trong dung
dich dén 70% khéi lugng. Dung dich polyme héa két qua sau d6 duge cép vao thiét bi
bay hoi dang mang c6 bd phén quay va dién tich truyén nhiét bang 0,2m? dé thuc hién
qué trinh lam mét tinh bay hoi.

Budc nay duge thuc hién trong cac diéu kién gém nhiét d6 bén trong thiét bi br?mg
280°C, t6c do cAp lidu bing 301/gid, tbc dd quay bing 400rpm, va do chan khong bang
30Torr (4kPa). San pham polyme héa da dugc lam mét tinh bay hoi sau do duoc gia ap
bﬁng cach sir dung bom banh rang, dugc €p troi tir khudn ddc tao soi, lam ngudi béng
nudce, va sau d6 dugce tao hat dé thu dugc cac hat ché phém nhua metacrylic. Téc @6
dich chuyén bén trong thiét bi bay hoi dang mang c6 bd phén quay dugc udce tinh la 3,2
x 10%s! tir hinh dang cua thiét bi va cac diéu kién van hanh.

X4c nhan duge ring ché phidm hoa hoc cua san pham polyme héa da tao hat thu
dugc bao gém cac don vi clu trac duge dAn xuét tir cac monome MMA, phMI, va chMI
theo céc ty 16 87,3% khéi lugng, 7,7% khéi lugng, va 5,0% khdi lugng, twong tmg.
Trong lugng phén tr trung binh trong lugng bang 152000, Mw/Mn bang 2,05, va nhiét
d0 chuyén héa thiy tinh bing 135°C. C4c ddc tinh vét Iy khic duge téng hop trong bang
3.

Vi du so sanh 4
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Sau khi 400,3kg MMA, 100,2kg styren, 0,396kg n-dodexylmercaptan (ma twong
duong véi 800ppm theo khéi lugng so véi tdng khéi lugng ctia tat ca cac monome dugc
nap vao trong hé polyme hoa), va 500,4kg toluen dugc can, hdn hgp dugce nap vao thiét
bi phan ung c6 dung tich 1,25m? duoc trang bi b diéu khién nhiét o hoat dong nho
viéc str dung 16p boc va canh khudy tron va dugc khudy tron dé tao ra dung dich monome
hdn hop.

Chét 16ng dugc chira trong thiét bi phan tng sau d6 dugc suc nito trong 1 gio &
tbc d6 bang 30 I/phut dé loai oxy hoa tan.

Sau d6, nhiét d6 cta dung dich trong thiét bi phan g dugc ting dén 120°C béng
céch thdi hoi vao trong 16p boc, va sau d6 cac lugng chira cla thiét bi phan tmg dugc
khudy & 50rpm trong ltic bd sung dung dich chéit khoi mao polyme hoa chua 0,253kg
1,1-di(-amylperoxy)xyclohexan dugc hoa tan trong 4,748kg mXy trong 5 gir & toe do
bang 1,0kg/gio dé khoi mao qua trinh polyme hoéa. Theo cach nay, chét khoi mao polyme
héa khong dugc bd sung & giai doan ban dAu, nhung dugc bd sung & tbc do bd sung
khong dbi trong thoi gian da xac dinh trude.

Nhiét do cua dung dich bén trong thiét bi phan Gng trong qua trinh polyme héa
duoc kiém soat dén 120 + 2°C nho viée diéu chinh nhiét do bang cach st dung 16p boc.

Dung dich polyme héa dugc 14y mAu sau 6 gio tir khi bt d4u qua trinh polyme
hoa dé xac dinh tc d6 chuyén hoa polyme hoa tir ndng d6 ctia cac monome du. Do ty
16 chuyén hoa polyme héa dugc xac dinh bing 96%, thoi diém d6 dugc xédc dinh 1a thoi
didm két thuc ctia qua trinh polyme hoa (nghia 13, thoi gian polyme hoa bang 6 giv).

Sau do, dung dich polyme hoa nay dugc cép vao thiét bi ngung tu bao gbm thiét
bi trao dbi nhiét dang 6ng ma da dugc gia nhiét so bd dén 170°C va binh lam bay hoi,
va ndng d6 ctia polyme duge chira trong dung dich dugc tang dén 70% khdi luong.

Dung dich polyme hoéa tao ra dugc cép vao thiét bi bay hoi dang mang ¢6 dién
tich truyén nhiét bang 0,2m? va dugc 1am mat tinh bay hoi.

Budc ndy dugc thuc hién trong cac didu kién gdm nhiét do bén trong thiét bi bing
280°C, luong cip biang 301/gio, tbc do quay bang 400rpm, va do chén khong bing
30Torr (4kPa). San pham polyme héa da dugc lam mét tinh bay hoi sau d6 dugc gia ap
bang cach st dung bom bénh ring, dugc ép trdi tir khudn duc tao soi, 1am ngudi bing
nudc, va sau dé dugc tao hat dé thu dugc nhua metacrylic. Téc d6 dich chuyén bén trong

thiét bi bay hoi dang mang ¢6 bd phan quay dugc udc tinh 12 3,2 x 10°s™ tir hinh dang
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ctia thiét bi va cac diéu kién van hanh.

Nhuya metacrylic c6 don vi cAu trc trén co s& glutarimit dugc tao ra tir nhya
metacrylic két qua va monometylamin dudi dang chét imit hoa bang cach st dung
thiét bi ép trdi hai truc vit quay cung chidu an khép c6 duong kinh 16 khoan bing
15mm va L/D bang 90.

Theo quy trinh nay, ndng dod oxy trong thiét bi ép trdi duoc duy tri dén nho hon
hodc bing 1% bang cach cho khi nito chay tir ph&u. Nhiét do cia mdi ving kiém soat
nhiét do trong thiét bi ép troi duogc dat dén 250°C, va tbc do quay cua tryc vit dugc dat
dén 300rpm. Nhya MS duogc cép & toc do 1kg/gio, va ham luong cép cla
monometylamin dugc dit dén 20% khéi luong so véi 100% khéi luong ctia nhua
metacrylic. Nhya metacrylic dugc nap tur phéu, va nhua ndy dugc lam néng chay br?mg
nhio tron khdi cin duge nap ddy. Monometylamin sau d6 dugc bom tir voi phun. Mot
vong lam kin duoc b6 tri & phan cubi cia ving phan ing dé 1am day nhua. Cé4c sén pham
phu bat ky va metylamin du sau khi phan tng dugc loai bo bang cach giam do chan
khong trong 16 thong hoi dén 60Torr (8kPa). Nhua dugc thdo ra dudi dang cac soi tur
cac khudn duge bd tri & dau ra clia thiét bi ép trdi dugc lam ngudi trong bé nude va sau
d6 dugc tao hat bang may tao hat. Téc do dich chuyén trong thiét bi ép trdi duge tinh
bing 160s™! tir hinh dang cta thiét bi va céc diéu kién van hanh.

Sau d6, trong thiét bi ép trdi hai truc vit quay cling chiéu an khép c6 duong kinh
18 khoan bang 15mm va L/D bang 90 1am thiét bi ¢6 bd phan quay, cac hat két qua nhu
duoc tao ra ¢ trén dugc nap ¢ tbc do cap lidu bang 1kg/gio bing phéu trong cac didu
kién sau ddy: nhiét d6 cia mdi ving kidm soat nhiét do trong thiét bi ép trdi bang 230°C
va tdc do quay truc vit bang 150rpm. Nhya dugc lam nong chay bang nhao tron khéi
can dugc nap ddy. Dimetyl cacbonat sau d6 dugc bom tlr voi phun voi lugng bang 0,8%
khéi luong so véi 100% khéi luong cta nhua duge tao hat. Mot khay néng nguge duge
b6 tri & phan cudi clia ving phén tUng dé 1am dy nhua. Céc san phdm phu bit ky va
dimetyl cacbonat du sau khi phan g dugc loai bo bang cach giam do chan khong trong
15 thong hoi dén 100Torr (13,33kPa). Téc d6 dich chuyén trong thiét bj ép trdi dugc tinh
bing 80s™! tir hinh dang ciia thiét bi va céc diéu kién van hanh.

Nhua dugc thdo ra dudi dang cac sgi tir cac khuon duge b tri & dAu ra cia thiét
bi ép trdi duoc 1am ngudi trong bé nuée va sau d6 duoc tao hat 14n nita bang may tao

hat, d bing cach do tao ra nhya metacrylic ¢6 cAu trac glutarimit.
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Vi du so sanh 5

Nhua metacrylic dugc tao ra theo cing mét cach nhu trong vi du so sanh 1, ngoai
trir ring dung dich polyme thu dugc trong vi du so sanh 1 dugc cép vao thiét bi ngung
tu bao gf‘)m thiét bi trao dbi nhiét dang 6ng ma di dugc gia nhiét so bd dén 170°C va
binh 1am bay hoi, va ndng do cia polyme dugc chira trong dung dich dugce tang dén
70% khdi luong va sau d6 duogc cung cép cho thiét b ép trdi lam mét tinh bay hoi hai
truc vit trude khi 1am mét tinh bay hoi trong thiét bi ép trdi lam mét tinh bay hoi hai truc
vit.

Vi du so sanh 6

Dung dich polyme thu dugc trong vi du so sanh 1 dugc khir dung moi bang cach
chung cét hoi, nghién thanh bt, lam khd, va sau d6 cho di qua thiét bi ép trdi trong cac
didu kién ctia nhiét do xy lanh bang 260°C va tbc do quay truc vit bang 100rpm. Cac sgi
duoc tao hat, va lam ngudi béng nude dé tao ra nhua metacrylic. Tdc db dich chuyén
trong thiét bi ép trdi duge tinh bang 53s! tir hinh dang cua thiét bi va cac diéu kién van
hanh.
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Nhu ¢6 thé duge thdy tir bang 3, cdc vat phém dinh hinh nhya metacrylic cta cac
vi du ¢6 tdng mau cai thién ¢ cac chiéu dai quang duong dai.

Trong céc vi du so sanh, mt khac, méc du cac dung dich cua cac nhya metacrylic
va cac vat phém dinh hinh nhua metacrylic cé tong mau tdt, cac vat phém dinh hinh
nhua metacrylic ¢6 cac tong mau kém & cac chiéu dai quing dudng dai.

Kha nang ap dung cong nghiép

Nhua metacrylic va ché phdm nhua metacrylic ctia sang ché khong chi c6 tinh
chju nhiét cao va do ludng chiét rAt t8t, ma con réat tét dang ké vé tong mau va do trong
sudt.

Céac vi du vé céc vit phém dugc tao hinh dbi véi cac chi tiét quang hoc du’qc tao
ra tir ché phdm nhua metacrylic ciia sang ché bao gdm, ching han, cac tAm hudng anh
sang, cac tAm phia truéc ctia man hinh, va cac panen cham dugc st dung cho cac man
hinh ctia dién thoai thong minh, cac PDA, cdc mdy tinh (personal computer, PC) bang,
cac vo tuyén tinh thé long, v.v., cac thau kinh cua cac camera trén cac dién thoai thong
minh va cac PC bang, va cac thanh phén thu kinh quang ctia man hinh gén trén dau,
cac may chiéu tinh thé 10ng, va thiét bi twong ty, nhu cac phan tir ling kinh, cac 6ng dan
song, va cac thAu kinh, trong sb cac bo phan khac, thau kinh quang nhd va mong c6 cac
chidu day khac nhau, cic soi quang, cac vét liéu vo boc cho cac soi quang, cac tim doi
pha c6 cac thau kinh, cac thiu kinh Fresnel, hodc cac hé vi thau kinh, va cac thanh phén
che phu quang hoc. Hon nita, cac vi du vé cac bd phén cua 6t6 bao gém cac tAm huéng
anh sang cho cac man hinh hién thi trén phuong tién giao thong; cdc panen cho cac ddng
hd do trén phuong tién giao thong; cc chi tiét quang hoc cho cac tAm phia trude cla
cac hé dinh vi 6td, man hinh hién thi trén kinh 14i (head-up display, HUD) nhu cac bd
td hop va cac thanh phan che phu quang hoc; cac thau kinh cta cc camera trén phuong
tién giao thong; va cc thanh hudng anh séng. Khéc vdi cac img dung néu trén, t6t hon
la vat phém dinh hinh c6 thé dugc sir dung cho céc bd phén cla cac thiét bi hién thi cho
bang chi din k thuat s& hodic twong tu dé trinh bay thong tin trén thiét bi hién thi méng
duoc két ndi v6i mang cho muc dich quang b, quang cdo, hodc muc dich tuong tu, &
cac vi tri nhu tAm tiéu diém cta camera, céc dia diém ngoai troi, cdc mat trude clra hang,

cac phuong tién cong cong, va cac phuong tién giao thong cong cong.
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YEU CAU BAO HO

1. Nhwa metacrylic ¢6 don vi cdu tric (X) bao gdm céu tric vong trong mach chinh cta
no6, trong do:

nhua metacrylic ¢6 nhiét 4o chuyén héa thuy tinh (Tg) cao hon 120°C va thap
hon hodc bang 160°C,

cuong dd phat xa ¢ budc séong 514nm dudi hinh thirc ndng d6 cia dung dich
floresxein trong etanol nho hon hodc bang 30 x 10°mol/l khi dung dich chira nhua
metacrylic véi lugng 2,0% khéi luong trong clorofom dugc phén tich phd bang cach st
dung budc séng kich thich bang 436nm va do rong khe bang 2nm.
2. Nhua metacrylic theo diém 1, trong d6 cudng do phat xa dudi hinh thirc ndng do cua
dung dich floresxein trong etanol 16n hon hogc bang 1 x 10°mol/l va nhé hon hodc
bing 20 x 10 mol/l.
3. Nhya metacrylic theo diém 1, trong d6 cuong do phat xa & budc séng 458nm duéi
hinh thtrc néng d6 cta dung dich ctia quinin sulfat dihydrat dugc hoa tan trong axit
sulfuric lodng 1mol/1 1a 16n hon hodc bing 4 x 10”mol/l va nhé hon hodc bang 6 x 10°
mol/l khi dung dich chira nhyra metacrylic v6i luong 2,0% khdi luong trong clorofom
dugc phan tich phd bang cach st dung bude song kich thich bang 365nm va do rong
khe bing 2nm.
4. Nhya metacrylic theo diém 1, trong d6 nhya metacrylic c6 hé s6 quang dan hoi véi
gid tri tuyét d6i nho hon hodc bang 3,0 x 102Pal.
5. Nhya metacrylic theo diém bat ky trong s cac diém tir 1 dén 4, trong d6 don vi cdu
tric (X) bao gbm it nhit mot don vi cu tric dugc chon tir nhom bao gbém don vi cAu
trac dugc dan xuét tr monome maleimit duge thé & N, don vi ciu trac trén co so
glutarimit, va don vi cAu trac vong lacton.
6. Phuong phéap san xuit nhya metacrylic, trong d6 nhua metacrylic nay c6 don vi cAu
trac trén co s& glutarimit hodc don vi cAu tric vong lacton trong mach chinh ctia nd, va
¢6 nhiét d6 chuyén héa thiy tinh (Tg) cao hon 120°C va thap hon hogc bing 160°C,
phuong phép nay bao gbm:

bude dong vong gdbm bude déng vong nhya metacrylic khong co chu trac vong
trong mach chinh cta n6 nho phan tng trong dung dich; va

budc 1am mat tinh bay hoi gom budc lam mét tinh bay hoi dung dich nhya thu

95



44842 96/97

dugc nhd bude déng vong bang cach st dung thiét bi 1am mét tinh bay hoi ma khong c6
bd phan quay bat ky nao,

trong d6 cudng dd phat xa & budce séng 514nm dudi hinh thirc ndéng do cia dung
dich floresxein trong etanol 1a nhé hon hodc bing 30 x 10"®mol/I khi dung dich chtra
nhya metacrylic véi luong 2,0% khéi lwong trong clorofom duge phén tich phd bing
cach st dung budc séng kich thich bing 436nm va do rong khe bang 2nm.
7. Phuong phép san xuit nhya metacrylic theo diém 6, trong d6 tdc d dich chuyén tac
dung I1én dung dich nhyua & budc lam mét tinh bay hoi nho hon hoic bang 20s™.
8. Phuong phép san xuét nhwa metacrylic theo diém 7, trong do:

nhwa metacrylic c6 don vi ciu tric trén co s& glutarimit trong mach chinh ctia n,
va

nhiét do ctia dung dich trong qua trinh glutarimit hoa nam trong khoang tlr 160°C
dén 220°C.
9. Ché pham nhua metacrylic bao gdm nhya metacrylic theo diém bét ky trong s cac
didm tir 1 dén 4 hodc nhyua metacrylic dugc tao ra bang phuong phap san xuét nhua
metacrylic theo diém bét ky trong sb cac diém tir 6 dén 8.
10. Vét pham dinh hinh bao gbm ché phém nhua metacrylic theo diém 9.
11. Chi tiét quang hoc bao gém vat phém dinh hinh theo diém 10.
12. Chi tiét quang hoc theo diém 11, trong d6 chi tiét quang hoc 1a tdm hudng anh sang.
13. Chi tiét quang hoc theo diém 11, trong d6 chi tiét quang hoc 1a thau kinh.
14. B phén 6t bao gdm vat phdm dinh hinh theo diém 10.
15. Ché pham nhya metacrylic bao gbm nhyra metacrylic theo diém 5.
16. Vat phdm dinh hinh bao gdm ché phidm nhya metacrylic theo diém 15.
17. Chi tiét quang hoc bao gdm vit pham dinh hinh theo diém 16.
18. Chi tiét quang hoc theo diém theo diém 17, trong d6 chi tiét quang hoc 12 tdm hudng
anh sang.
19. Chi tiét quang hoc theo diém theo diém 17, trong d6 chi tiét quang hoc 1a thau kinh.
20. B6 phan 6t0 bao g?)m vat phém dinh hinh theo diém 16.
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Fig.1
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