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(57) Séng ché dé& cap dén ché phdm tc ché ma khong dung dién c6 kha nang
ngan chin viéc tao mang ma khong dung dién & phén ma & d6 khong dugce du dinh
tao mang ma khong dung dién, va c6 do 4n dinh phén tan cao. Ché phém e ché ma
khong dung dién bao gdm chit tic ché hoat tinh xtc téc 1a hop chit c6 it nhit mot

nhém amit va nhém amin, va dung méi chira glycol ete.
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Linh vuc k§ thuit dwoc dé cip
[0001] Sang ché dé cap dén ché phdm tic ché ma khong dung dién va phuong phap

san xuat chi tiét ma.

Tinh trang k¥ thuit cia sang ché

[0002] Trong nhimg nim gin day, thiét bi két ndi dic ba chidu (thiét bi three-
dimensional molded interconnected (MID)) thuc t€ duogc st dung cho dién thoai
thong minh, v.v. va du kién s& c6 ung dung mé rong cta MID trong linh vuc 6 t0.
MID 14 m6t thiét bi ma trong d6 mdt mach duge tao ra, véi mang kim loai mong,
trén bé mat clia san phidm duc bing nhyua; MID c6 kha ning gép phan lam giam
trong luong va d6 day cia san pham ciing nhu giam s6 luong cac chi tiét hodc céac
b6 phan cta san pham.

[0003] Vi du, phuong phép duoc giai thich dudi day duoc dé xuit dung lam phuong
phap dé tao mAu hinh di ddy (mach dién) 1én bé mit ctia phan tir nén cach dién nhu
san phém nhua duc, v.v.. Trudce tién, 16p kim loai dugc tao ra trén toan bd bé mat
cua phén tr nén. Sau d6, 16p kim loai da duogc tao ra duge tao mau hinh béng chét
can quang, va sau d6 mot phan ctia 16p kim loai, ma khong phai 1a m3u hinh di day
duogc loai bo bang cach khic an mon. Do d6, miu hinh di day c6 thé dugc tao ra bai
16p kim loai nam 1én bé mit cua phﬁn tlr nén.

[0004] Ngoai ra, mot phuong phap, trong d6 tia laze duoc st dung, duge dé xuét
lam phuong phép tao mau hinh di ddy (mach dién) ma khong can str dung chét can
quang bt ky (vi du, Tai liéu sang ché 1). Trudc tién, tia laze dugc chiéu vao mot
phén cua phé“m tir nén, trong d6 viéc tao mau hinh di day dugc mong mudn dé tao

nhdm phan tr nén nay. Sau dé, trong trudng hop chét xuc tic ma khong ding dién

duoc dua 1én toan bd phan tir nén, chét xtc tic ma khong dung dién nay bam chic -

vao phan dugc chi€u sang bang tia laze, khi so v&i phan khéc cta phéan tr nén, khac

v6i phan duoc chiéu sang. Sau d6, trong truong hop phan tir nén duogc rira hoic
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dugce lam sach, chét xtc tic ma khong dung dién chi con lai & phén duoc chiéu
sang béng tia laze, va chét xtc tc c6 mit & phﬁn khéc c6 thé duoc loai bd mot cach
d& dang. Viéc ma khong ding dién dugc dua 1én phan tir nén trong d6 chit xtic tac
ma khéng ding dién chi bAm vao phin duoc chiéu sang bing tia laze, do d6 cho
phép tao ra mang ma chi & phan duoc chiéu sang bang tia laze, tic 1a chi trong mau
hinh di day dinh trudc. Trong trudng hop phuong phap tao mau hinh di day dua
trén viée st dung tia laze, thi c¢6 thé giam dugc nhan c6ng va chi phi dé san xuit

mét na quang, v.v., do d6 cho phép cé thé d& dang thay d6i mAu hinh di day.

Céc tai liéu dugc trich dan
[0005]
Tai liéu sang ché

Tai liéu sang ché 1: Patent Nhat Ban s 3222660

Ban chit ky thuit cia sang ché

Vén dé cin dugc sang ché giai quyét

[0006] Tuy nhién, trong trudng hop phuong phip tao mau hinh di diy (mach dién)
bing cach st dung tia laze duge dé xudt trong Tai lidu sang ché 1, c6 truong hop
ma mang ma khong dung di¢n dugc tao ra hodc cd mat & mot phén cua phﬁn tir nén,
ma & d6 khong duoc dy dinh tao mang ma khong dung dién, tic 1a, & phén khac
v6i mAu hinh di day, tuy thude vao loai va/hodc tinh trang bé mit cia phén t nén.
Vi dy, do chét xtc tic ma khong ding dién dé dang dinh vao phén tr nén chura chét
don ma chit xdc tac ma khong dung dién dé dang dinh vao, nén phén tr nén c6 dd
nham bé mit 16n, phan tir nén x6p (phan tir nén c6 16 bat ky), v.v., chat xtc tic ma
khong dung dién khéng thé duoc loai bo ngay ca khi thuc hién viéc rira hodc lam
sach, va chit xtc tac ma khong ding dién dé dang vin con nam lai trong phan tir
nén. Ngoai ra, chét xuc tic ma khong ding dién thAm vao bén trong cua phan tir
nén trong mat s6 truong hop tuy thudc vao loai chét xtc tdc ma khong dung dién
va/hodc loai phan tir nén. R4t kho dé loai bo chat xuc tac ma khong ding dién da
thAm vao phan tr nén bang cach rira hodc lam sach. Trong truong hop viéc ma

khong ding dién dugc dua 1én phan tir nén, trong d6 chat xdic tac ma khéng dung
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dién van con ¢ phan khac v6i mau hinh di day dinh truéc nhu néu trén, thi mang
ma khong dung dién duoc tao ra trong phin nay, tat nhién 1 khac v6i miu hinh di
day. Do do, can ¢6 k¥ thuat c6 kha nang ngén chan dugc su tao mang ma khong
dung dién & phan khéc v6i mau hinh dinh trudc mét cach dam bao hon.

[0007] Ngoai ra, MID dugc st dung trong di¢n thoai thong minh, linh vuc 6 16, v.v.,
thuong dugc san Xuét hang loat. Do d6, k¥ thuat tao mau hinh di diy (mach dién)
trén bé mat, vi du, clia san phém nhya dtc, v.v., cling duoc mong mubn c6 do én
dinh ma thich Gng v6i viée san xuat chi tiét ma trong mot khoang thoi gian dai.
[0008] Muc dich ctia sang ché 14 nhim giai quyét cac van d& nhu dugc mod ta trén
day, va dé xuét ché pham vc ché ma khong dung dién ma c6 kha ndng ngén chan
duoc viéc tao mang ma khong dung dién & mot ph?ln cua phﬁn tt nén, ma & do
khong dugc du dinh tao mang ma khong dung dién, ma khong phu thudc vao loai,
hinh dang va/hoic trang thai cia phan tir nén. Ngoai ra, sang ché dé xut ché pham
trc ché ma khong ding dién c6 do én dinh cao dé thich tmg véi viéc san xuét trong

mot thoi gian dai.

Céch thuc dé giai quyét van dé
[0009] Theo khia canh thir nhét, sang ché dé cap dén ché phdm tc ché ma khong
dung dién bao gom:

chét tc ché hoat tinh xuc tac 1a hop chét c6 it nhat mot nhém amit va nhém
amino; va |

dung mdi chura glycol ete.
[0010] Dung méi c¢6 thé con bao gém rugu. Trong ché phim tic ché ma khong dung
dién, ty 16 khéi lugng (X/Y) giita luong phdi tron (X) cua glycol ete va lugng phéi
tron (Y) ctia rugu c¢6 thé nim trong khoang tir (X/Y) = 2/98 dén 80/20.
[0011] Glycol ete c6 thé it nhit duwoc chon tir nhém bao gbém: etylen glycol
monobutyl ete, propylen glycol monometyl ete, etylen glycol monometyl ete,
etylen glycol monoisopropyl ete, dietylen glycol monoisobutyl ete, dipropylen
glycol monometyl ete, va etylen glycol dimetyl ete, va c6 thé 13 etylen glycol

monobutyl ete hodc propylen glycol monometyl ete.
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[0012]Rugu c6 thé it nhit duge chon tir nhém bao gdm: etanol, 1-propanol, 2-
propanol, 1-buthanol, 2-buthanol, 1-pentanol, 1-hexanol, etylen glycol, propylen
glycol, dietylen glycol, 1,3-butandiol va 1,2-hexandiol.
[0013] Chét e ché hoat tinh xuc tac c6 thé 13 polyme; va trong lugng phan tir trung
binh khéi lrong cia chat tic ché hoat tinh xtic tac c6 thé ndm trong khoang tir 1.000
dén 1.000.000. Ngoai ra, chit trc ché hoat tinh xtic tic c6 thé 1a polyme siéu phan
nhéanh. Trong ché phidm tc ché ma khong ding dién, lwong phéi trén ciia chét tic
ché hoat tinh xtc tac c6 thé nim trong khoang tir 0,2% trong luong dén 5,0% trong
luong.
[0014] Theo khia canh thr hai, séng ché dé xudt phuong phép san xudt san phim
ma bao goém céc budc:

dua ché phim tic ché ma khong ding dién theo khia canh thi nhét 1én bé
mit ctia phan tir nén;

lam néng mot phén bé mat cla phén ttr nén hodc chiéu sang, phﬁn bé mit
nay clia phan tr nén;

dua chit xtic tic ma khong dung dién 1én bé mit cua ph?m tir nén ma duoc
lam néng hoic chiéu sang; va

cho bé mit ciia phin tir nén ma chit xuc tac ma khong dung dién duge dua

I1én do, tiép xuc véi dung dich ma khong dung dién dé tao ra mang ma khong dung

dién trén phan bé mat cua phan tt nén, ma duge lam néng hodc chi€u sang.

Hiéu qua dat duoc ctia sang ché:

[0015] Hop chit trc ché ma khong dung dién theo sang ché bao gém chit wrc ché
hoat tinh xtc tac, va c6 kha nang ngan chan dugc viéc tao mang ma khong dung
dién & mot phén cua phén ttr nén, ma & d6 khéng duoc du dinh tao mang ma khong
dung dién, ma khong phu thudc vao loai, hinh dang va tinh trang bé mit cla phﬁn
ttr nén. Ngoai ra, hop chét trc ché ma khong ding dién theo sang ché c6 d6 dn dinh

phén tan cao cuia chat e ché hoat tinh xuc téc.
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MO ta vin tit cac hinh vé
[0016] Fig.1 12 hinh v& dang so d6 minh hoa phwong phap san xuét chi tiét ma theo

mot phuong 4n cta sang che.

M@ ta chi tiét sang ché
[0017] [Ché pham Gc ché ma khong dung dién]

Ché phidm @c ché ma khong dung dién (ché phim wc ché viéc ma khong

dung dién) bao gdm chit trc ché hoat tinh xdc tac va dung moi. Chéat G ché hoat
tinh xuc tac 1a hop chit cé it nhit mot nhom amit va nhém amino. Dung méi chira
glycol ete. Chat wrc ché hoat tinh xtc tac dugc phén tan trong dung mdi. Tic 1a,
- dung mdi chira glycol ete 14 méi trudmg phén tan. Ché pham trc ché ma khéng dung
dién duoc sir dung cho phuong phép san xuét chi tiét ma. Vi du, trong phuong phép
san xuét chi tiét ma, ché pham trc ché ma khong dung dién dugc dua lén mot phan
ctia phan tir nén, trong d6 viéc tao mang ma khong dung dién 1a khong duge du
dinh, va do d6 ngén chén viéc tao mang ma khong dung dién.
[0018] Miic dui chét e ché hoat tinh xtc tac khéng bi gidi han cu thé, véi diéu kién
chét tic ché hoat tinh xuc tac 14 hop chét c6 it nhat mot nhém amit va nhém amin,
nhung t6t hon néu chét e ché hoat tinh xtc tic 1a polyme. Trong trudng hop chat
trc ché hoat tinh xtc tac 13 polyme c6 it nhit mdt nhém amit va nhém amino (duéi
day dugc goi 1a "polyme chita nhom amit/nhém amino", néu thich hop), trong
lugng phan tir trung binh khéi luong cia ching c6 thé, vi du, nam trong khoang tir
1.000 dén 1.000.000. Trong phwong phap san xuét chi tiét ma, polyme chtra nhém
amit/nhém amino bao phti bé mit ctia mdi loai nén co 16p polyme (dudi day duoc
goi 12 "16p trc ché hoat tinh xuc tac" hodc "16p e ché" néu thich hop) va cé kha
ning van ndm lai trén bé mit nay. Nho do, c6 thé ngin chin duogc viée tao mang
ma khéng dung dién, ma khong phu thudc vao loai, hinh dang va tinh trang cua
phin tir nén. Két qua 13, pham vi Iua chon phan tir nén dugc mé rong. Luu y ring
trong lwong phan tir trung binh khéi lwong ctia chit tic ché hoat tinh xtc tac c6 thé
duge xé4c dinh, vi dy, bang cach chuyén héa polystyren bang phuong phap sic ky
thdm gel (GPC).
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[0019] Polyme chira nhém amit/nhém amino c6 thé 13 polyme chi c6 nhém amit,
hodc c6 thé 1a polyme chi c6 nhém amino, hodc polyme cé ci nhém amit 1an nhém
amino. Mic du polyme bt ky c6 thé duoc sitr dung lam polyme chira nhém
amit/nhém amino, nhung 5t hon 14 st dung polyme ¢6 nhém amit nhim @c ché
hoat tinh xtc tac ciia chit xuc tic ma khong dung dién, hodc polyme mach nhanh
c6 mach bén. Ttong polyme mach nhénh, mach bén tbt hon 1a chta it nhit mot
nhém amit va nhém amin, tdt hon nita néu chtra nhém amit.

[0020]Mic di co ché, ma theo d6 polyme chira nhém amit/nhém amino trc ché
hoat tinh xtic tac ctia chit xuc tdc ma khong ding dién, 12 khong 16 rang, nhung n6
duoc gia dinh nhu sau. Nhém amit va/hodc nhoém amino tao ra phtrc chét thong qua
su hép phu, phéi tri, phan Ung, v.v., d6i v6i chit xtc tac ma khong dung dién, ma
lam cho chét xtic tic ma khong dung dién bi thu hut boi polyme chtra nhom
amit/nhém amino. Cu thé, nhém amit va/hoic nhém amino dugc bao gém 0 mach
bén cta polyme mach nhanh c6 do mém déo cao, va nhiéu nhém amit va/hodc cac
nhém amino cé thé duoc chira trong phin tir ctia polyme mach nhanh. Do do,
polyme mach nhanh c6 kha niang thu hut mét cach hiéu qua va manh chat xuc tac
ma khoéng dung dién, voéi nhiéu nhém amit va/hoic nhém amino. Vi du, polyme
mach nhanh c¢6 chic ning lam phdi tr da ring, nhiéu nhém amit va/hodc nhém
amino c6 thé dugc phéi trf v6i chét xic tac ma khong dung dién, va do d6 tao ra
cAu triic chelat. Chét xuc tac ma khong ding dién bi thu hut nhw néu trén khong thé
¢6 hoat tinh xuc tac. Vi dy, trong truong hop chét xuc tdc ma khong ding dién 14
kim loai nhu paladi dugc dua 1én 16p tc ché, nhém amit va/hodc cac nhém amino
cuia polyme mach nhanh thu hut paladi & trang thai ion paladi. Ion paladi tré thanh
paladi kim loai béi viéc bi chét khtr c6 mit trong dung dich ma khéng ding dién
khtt, va paladi kim loai nay thé hién hoat tinh xtic tic ma khéng ding dién. Ton
paladi bi thu hit bdi polyme mach nhanh, tuy nhién, khong bi khir béi chat khu
dugc chira trong dung dich ma khong dung dién, va do d6 khong thé thé hién hoat
tinh xuc tic. Pidu ndy ngan chin duoc viéc tao mang ma khong ding dién 1én bé
- mat cua ph?ln t& nén trén dé 16p Grc ché hoat tinh-xtc tic duoc tao ra. Tuy nhién, co

ché nay, chi 1a mét gia dinh, va sang ché khong bi gi6i han & co ché nay.
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[0021]Nhém amit dugc bao gbm trong polyme chtra nhom amit/nhom amino 1a
khong bi gi6i han mot cach cu thé, va c6 thé 1a nhém bat ky trong s cac nhom amit
bac mdt, nhém amit bac hai, va nhom amit bac ba. Nhom amino dugc bao gém
trong polyme chitra nhém amit/nhom amino khong bi giéi han mot cach cu thé, va
c6 thé 1a nhém bét ky trong sb cac nhom amin bic mét, nhém amin bc hai, va
nhém amino bic ba. Polyme cé thé chira mot loai nhém amit va/hodc mot loai
nhém amin, hodic c6 thé chira hai hodic nhidu loi nhém amit va/hogc hai hogc nhicu
loai nhom amino.

[0022] Trong truong hop polyme mach nhanh duge dung lam polyme chira nhom
amit/nhém amino, thi nhém amit dugc bao gém trong polyme mach nhanh t5t hon
12 nhém amit bac hai, va nhoém isopropyl tot hon 1a duoc lién két véi nito cia nhom
amit, nhim Gc ché mot cach hitu hiéu hoat tinh xuc tac cua chét xtc tac ma khong
dung dién. Nhém amino dugc bao gdm trong polyme mach nhéanh t5t hon 1a nhém
amin bac moto (-NHz) hodc nhém amin béc haio (-NH-).

[0023] Mach bén cta polyme mach nhdnh co it nhit mot nhém amit va nhom
amino; va mach bén co thé con c¢6 nhom chia luu huynh. Twong tu voi nhom amit
va nhém amino néu trén, nhém chira luu huynh thuong hép phu, vi dy, chét xtc tic
ma khong dung dién, v.v.. Didu nay tao didu kién thuan loi cho tic dung ma trong
d6 polyme mach nhénh tc ché hoat tinh xtc tac cua chét xtc tdc ma khong ding
dién. Nhém chira luu huynh khong bi giéi han mot cach cu thé, va, vi du, 1a nhom
sulfua, nhom dithiocarbamat, va nhom thioxyanat. Nhoém chira luu huynh tot hon 12
nhém dithiocarbamat. Mach bén ctia polyme mach nhénh c6 thé chi chira mot loai
nhém chira luu huynh nhu néu trén hodc hai hodc nhiéu loai nhém chira luu huynh.

[0024] TSt hon 13, polyme mach nhanh 1a polyme dang nhénh cay. Polyme dang
nhéanh cay la polyme duoc cAu tao boi cdu triic phan tir ma thuong xuyén lap lai su
phén nhanh ddu din. Polyme dang nhénh cdy dugc phan loai thanh polyme loai
phan nhanh c6 trét tu cao va polyme siéu phan nhanh. Loai phén nhéanh c6 trat tu
cao, 1a mot polyme hinh ciu c6 duong kinh vai nanomet, co cAu trac mach phén
nhanh dang nhanh ciy ma dugc phan nhanh déu din va hoan toan c6 mot phan t,
d6 13 nhan, 1am trung tim. Polyme siéu phan nhénh, 1a mot polyme ¢o céu triic

mach phan nhénh khong hoan toan dang nhanh cdy, khac v6i loai phin nhanh c6
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trat tu cao ¢ cau tric mach phan nhanh hoan thanh dang nhanh cdy. Trong sb céc
polyme dang nhanh cdy, polyme siéu phan nhénh 1a ré tidn va tuong d6i dé tong
hop hodc tao ra. Do do, t6t hon 1a polyme siéu phan nhanh duoc sir dung lam
polyme mach nhanh theo phuong an nay.

[0025] Do polyme dang nhéanh cdy c6 nhiéu mach bén c6 do mém déo cao, nén
polyme dang nhanh céy d& dang bi hap phu vio chét xuc tic ma khong dung dién,
do d6 cho phép co thé (rc ché mdt cach hidu qua hoat tinh xtic tic ctia chét xtc tac
ma khong dung dién. Didu nay cho phép polyme dang nhénh cdy hoat dong hiéu
qua nhu chit chit trc ché hoat tinh xtic tac sau khi polyme dang nhanh cay duoc tao
ra dé trd thanh mang méng. Hon nita, do dung dich phén tin chira polyme dang
nhanh cdy c6 do nhét thip ngay ca trong trudng hop dung dich phén tén nay chia
polyme dang nhanh cay v6i ndng d6 cao, thi dung dich phén tan ndy c6 kha ning
tao ra 16p e ché co do day ddng déu trén phan tir nén c6 hinh dang phuc tap. Ngoai
ra, do polyme dang nhanh cay c6 do bén nhiét tdt, nén polyme dang nhanh ciy 1a
thich hop cho chi tiét ma ma cAn dén kha ning chéng héi luu han.

[0026] Ngoai nhém amit va/hodc nhém amin, polyme dang nhanh cay co thé chura
con nhém chire ¢6 4i luc cao dbi v6i phan tir nén. Didu niy 1am ting cuong dic tinh
bam dinh gitta phin tir nén va 16p tic ché hoat tinh xuc téc. Nhom chirc ¢6 ai lye
cao dbi véi phﬁn tir nén c6 thé dugc chon mot cach thich hop tuy thudc vao loai
phén tir nén. Vi dy, trong trudng hop phdn tir nén 13 hop chat c6 vong thom, nhu
polyphenylen sulfua, polyme tinh thé 1ong, v.v., thi t6t hon 1a polyme dang nhanh
cdy chira vong thom. Trong trudng hop phin tir nén 14 thuy tinh, t5t hon 1a polyme
dang nhanh cay chtra nhém silanol ¢6 4i luc cao d6i vai thuy tinh.

[0027] Polyme dang nhanh ciy theo phwong an nay, vi du, t5t hon 14 polyme c6
cong thuc sau (1) dd duoc mo ta trong cong bd don patent qubc & s6 WO
2018/131492. Polyme c6 cong thitc sau (1) c6 hidu qua dung 1am chat tc ché hoat
tinh xtc tac. Hon nita, polyme c6 cong thic sau (1) duge phan tan mot cach dé
dang trong glycol ete (c6 d6 phén tan ban dAu dat yéu cau) va con duy tri mot cach
dé dang dic tinh phén tan trong mét thoi gian dai (c6 do 6n dinh phan tén thdéa
man).

[0028]
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[COng thic 1]

R® — A!—/CH,-CH Ay— A

(M

A - — Ay A

Trong cong thirc (1), A' 1 nhém chira vong thom, A* 13 nhém chira nhém
amido, A3 1a nhém chira luu huynh, R 1a hydro hoic nhém hydrocacbon dugc thé
hodc khong dugc thé c6 1 dén 10 nguyén tir cacbon, ml ndm trong khoang tur 0,4
dén 11, va nl ndm trong khoang tir 5 dén 100. Sé t6t hon néu m1 nam trong khoang
tir 0,5 dén 11.

[0029] Mic di ¢6 thé st dung nhém bét ky vé6i diéu kién ma nhém chira vong thom
dé 1am Al, s& t&t hon néu A! 13, vi dy, nhém c6 cong thirc sau (2).

[Cong thurc 2]

[0030] Trong trudng hop A 1a nhom c6 cong thire (2), cAu trac siéu phan nhénh ctia
polyme siéu phan nhénh theo phuong 4n nay c6 khung styren. Trong truong hop
cAu tric siéu phan nhanh bao gém khung styren, do bén thoi tiét va d6 bén nhiét
cua polyme siéu phan nhanh dugc néng cao.

[0031] Polyme siéu phan nhénh c6 nhiéu nhém dau tan ciing. Trong mdi nhém dau
tan clng cua polyme siéu phan nhénh c6 cong thirc (1), A® 12 nhém chira nhém
amit, va A? 13 nhom chtra luu huynh. Ngoai ra, m1 1 gia tri trung binh cta sb lugng
(s6 luong lgp lai) "m" cua nhém chira nhém amit (A?) trong mdi nhém dau tan
cung. Do d6, c6 thé m1 khong phai 13 s6 nguyén. C6 thé polyme siéu phan nhanh

theo phuong an nay cé ml, la sd trung binh, nam trong khoang tir 0,4 dén 11, va
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polyme siéu phan nhanh ¢6 nhém dAu tan cung ma khéng c6 nhém (A?) chira nhém
amit (m = 0). S€ tbt hon néu "m1" nam trong khoang tir 0,5 dén 11. S& (sb lap lai)
" ciia nhém chira nhom amit (A2) trong m&i nhom dau tan cung 1a, vi dy, nam
trong khoang tir 0 dén 11. "m1" ¢6 cong thie (1) 1a thuong sé cta tdng s6 nhém
chtra nhom amit (A?) trong phan tr (téng ctia "m" trong phan tr) va s6 cac nhom
diu tin cung. Gia tri "m1" dugc do bang phuong phap NMR, phuong phdp phan
tich nguyén td, v.v..

[0032] Trong cdng thie (1), AZ? khong bi gi¢i han mot cach cu thé, voi diéu kién ma
A2 [a nhém chira nhém amit. Ngoai ra, nhém amit duge chira trong A c6 thé 1a
nhém bét ky trong sé cac nhém amit bac mot, nhom amin bac hai, va nhém amit
bac ba. Hon thé nita, A2 ¢6 thé 1a nhém chira mot phﬁn tr trong nhom amit, hodc ¢
thé 12 nhém chira hai hodc nhidu phan tir trong nhom amit. S& t5t hon néu A? 1a
nhém c6 cong thic (3) dudi day. Trong trudng hop A? 12 nhém c6 cong thirc (3),
polymé siéu phén nhanh theo phuong 4n ndy c6, vi du, tinh ning thu gitt kim loai

cai thién. Véi diéu nay, tac dung ngin chan viéc ma khong dung dién con duoc

tang lén.
[0033]
[Cong thirc 3]
—CH,CH —
L
, (3)
R?-N-C=0
B3

Trong cong thirc (3), R! 1a lién két don hogc nhoém alkylen duge thé hoic
khong duoc thé c6 1 dén 5 nguyén tir cacbon, mdi R? va R? 14 hydro hodc nhém
alkyl dugc thé hoic khong dugc thé ¢ 1 dén 10 nguyén tir cacbon. Ngoai ra, trong
cong thic (3), s& t6t hon néu R' 1a lién két don, R? la hydro, va R3 13 nhém
isopropyl.

[0034] Trong cong thitc (1), A* khong bi giéi han mot cach cu thé, voi didu kién ma
A3 12 nhom chtra Iuu huynh; A3 c6 thé dugc 1y lam vi du, vi du, bang nhém

dithiocarbamat, nhém trithiocarbonat, nhém sulfua, nhém thioxyan, v.v.. Trong sb
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cac nhém néu trén, s& tot hon néu A? 12 nhém dithiocarbamat. Trong truong hop A3
14 nhém dithiocarbamat, thi polyme siéu phan nhanh theo phuong 4n nay cé thé
duoc tdng hop mot cach d& dang, va c6 tinh nang thu gitt kim loai cai thién. Ngoai
ra, s& tot hon néu A® 12 nhém c6 cong thirc (4) sau.

[0035]

[COng thic 4]

R4
—SG(S) N » )

Trong cong thirc (4), mdi R* va R 13 hydro hodc nhom alkyl dugc thé hoic
khong duoc thé c6 1 dn 5 nguyén tir cacbon. Ngoai ra, trong cong thire (4), s& t6t
hon néu mdi R* va R’ 1a nhometyl.

[0036] Trong cong thire (1), co thé str dung nhém hydrocacbon bat ky, voi diéu kién
ma R trong cong thirc (1) 1a hydro hodc nhém hydrocacbon dugc thé hoic khong
duoc thé c6 1 dén 10 nguyén t& cacbon. Nhém hydrocacbon néu trén c6 thé 1a
nhém hydrocacbon béo bdo hoa ¢ dang mach hodc dang vong, nhém hydrocacbon
béo khong bdo hoa dang mach hodc dang vong hodc nhoém hydrocacbon thom.
Nhém duoc thé trong truong hop R 1a nhom hydrocacbon duge thé co thé 13, vi duy,
nhém alkyl, nhém xycloalkyl, nhém vinyl, nhém alyl, nhém aryl, nhom alkoxy,
nhom halogen, nhém hydroxy, nhém amin, nhom imino, nhém nitro, nhém silyl
hodc nhém este , v.v.. Ngoai ra, R ¢6 thé 1a nhém hydrocacbon khong duge thé, va
¢6 thé 13, vi du, nhém vinyl hodc nhom etyl.

[0037] Vi R? trong cong thitc (1). Polyme siéu phan nhanh theo phuong an nay co
thé 1& hdn hop chita cic polyme siéu phén nhanh khac nhau. Vi du, trong truong
hop R? ¢6 lién két khong bdo hoa, ¢6 trudng hop ma trong quy trinh tong hop
polyme siéu phan nhanh, phan tng cong bét ky xay ra trong phdn lién két khong
bdo hoa, din dén viéc tao ra lién két béo hoa. Trong truong hop nhu véy, hén hop
thu dugc chtra polyme siéu phan nhéanh, trong do6 R? trong cong thirc (1) 1a nhém
hydrocacbon khong bdo hoa va polyme siéu phén nhanh, trong d6 RO trong cong
thire (1) 1a nhém hydrocacbon bdo hoa. Polyme si€u phan nhanh theo phuong an
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nay c6 thé 13 hdn hop chira polyme siéu phén nhénh, trong d6 RO trong cong thirc
(1) 12 nhém vinyl va polyme siéu phan nhéanh, trong d6 R? trong cong thtc (1) 1a
nhom etyl.

[0038] S& t6t hon néu trong lugng phén tir trung binh s6 cia polyme siéu phan
nhanh theo phuong an nay nidm trong khoang tir 3.000 dén 30.000; trong luong
phéan tr trung binh khéi luong ctia polyme siéu phan nhanh theo phuong an nay
nim trong khoang tir 10.000 d&n 300.000. Ngoai ra, t6t hon 13 trong luong phan tir
trung binh s cta polyme siéu phan nhanh theo phuong an nay nim trong khoang
tr 5.000 dén 30.000 va trong lugng phén tir trung binh khdi lugng nim trong
khoang tir 14.000 dén 200.000. Trong trudng hop trong lugng phan t trung binh sO
hodc trong lugng phén t trung binh khéi luong ndm trong khoang néu trén, thi do
phén tan va do 6n dinh phan tdn trong ché phim trc ché ma khong dung dién va tac
dung ngin chin viéc ma con cai thién hon nita. Luu y rang trong luong phan tir
trung binh khéi lugng va trong lugng phén tir trung binh sd clia polyme siéu phan
nhénh c6 thé dugc xac dinh, vi du, bing cach chuyén héa polystyren bang phuong
phap séc ky tham gel (GPC).

[0039] Phuong phap tong hop polyme siéu phén nhanh theo phwong 4n nay la
khong bi gidi han mdt cach cu thé; c6 thé téng hop polyme siéu phan nhéanh theo
phuong 4n nay bang phuong phap bét ky. Viduy, c6 thé tong hop polyme siéu phan
nhanh theo phuong 4n nay, bang cich st dung polyme siéu phan nhanh dang c6
ban trén thi truong lam nguyén liéu ban dAu. Theo cach khac, c6 thé téng hop
polyme siéu phan nhanh theo phuong an nay bing cach thyc hién viéc téng hop
monome, polyme hod monome, cai bién nhom dau tin cung, v.v., mdt cach lan
luot. Luu ¥ rang mdi théng sé trong s6 trong lugng phan tir trung binh khéi luong,
trong luong phan tr trung binh sd ctia polyme siéu phan nhanh theo phuong 4n nay
va "m1" va "nl" trong cong thirc (1) c6 thé dugc diéu chinh dé nam trong khoang
dinh trudc bing cach diéu chinh ty 1& chét phan img ma dugc st dung trong qui
trinh tdng hop, diéu kién tong hop, v.v., bang phuong phap bét ky.

[0040] Mic du lugng phdi tron cla chit ttc ché hoat tinh xuc tic trong ché pham trc
ché ma khong ding dién khong bi gi6i han mot cach cu thé, nhung 6t hon 12 lugng

phdi tron nim trong khodng tir 0,2% trong luong dén 5,0% trong luong, va tét hon
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nita néu nim trong khoang tr 0,3% trong luong dén 2,0% khdi lugng, nhdm dam
bao su can béng gitta d6 phan tan va do 6n dinh phén tan cia chét tc ché hoat tinh
xuic tac va tdc dung ngan chan viéc ma. Ngoai ra, luong phéi tron t6t hon 1a nam
trong khoang tlr 0,2% trong luong dén 2,0% trong luong nhim cai thién do 6n dinh
phén tin cua chit trc ché hoat tinh xuc tac; va lugng phéi tron ot hon 13 ndm trong
khoang tir 0,3% trong lugng dén 5,0% trong lugng nhdm cai thién tac dung ngin
chén viéc ma.

[0041] Glycol ete dugc bao gbm trong dung moi khong bi gi¢i han mot cach cu
thé, véi didu kién glycol ete 1a mono ete cta rugu hai chirc, hodc diete cua ruou hai
chire. Vi du, nhiim cai thién d6 én dinh phan tin cta chit Gic ché hoat tinh xc tac,
s& tot hon néu lycol ete, vi du, hop chét c6 cong thie sau (G).

[0042]

[Cbng thirc 5]

R"O4R7ZOXR™ - - - (G

Trong cdng thuc (G),

R!! 1a nhém alkyl mach thing hodc mach nhénh c6 1 dén 4 nguyén tir
cacbon,

R'? 12 nhom etylen hodc nhém propylen;

R" Ia nguyén tr hydro hodc nhém alkyl mach thing hodc mach nhanh c6 1
dén 4 nguyén tir cacbon,

R!! va R13 ¢6 thé 1a c4c nhom gidng nhau hodc cac nhém khéc nhau, va

n bang 1 hoic 2.
[0043] Trong cong thic (G), R'? c6 thé 1a nguyén tir hydro. Trong truong hop nay,
glycol ete ¢6 cong thirc (G) 1a mono ete. Ngoai ra, trong cong thie (G), R” ¢6 thé
1a nhoém alkyl, chir khong phai 12 nguyén tir hydro. Trong trudng hop nay, glycol
ete c6 cong thic (G) 1a diete. Trong trudng hop glycol ete ¢6 cong thic (G) 1a
diete, sb nguyén tir cacbon dugc bao gdm trong cong thirc (G) tot hon 1a nho, nhiam
cai thién do phén tin cta chit tic ché hoat tinh xtc tac. Vi du, trong trudng hop
glycol ete c6 cong thirc (G) la diete, s& tot hon néu mdi R' va R 1a nhom metyl

hodc nhom etyl, va "n 1.

13

13/40



49236

[0044] Ngoai ra, trong phuong phap san xuét chi tiét ma, ché phdm tc ché ma
khong dung dién dugc dua lén phén tir nén, sau d6 duoc lam kho dé nho d6 tao ra
16p (e ché hoat tinh xtic tic. Nhim cai thién dic tinh 1am kho ciia ché pham e ché
ma khong dung dién, sé t5t hon néu "n" 1 1 trong cong thuc (G).

[0045] Glycol ete duoc léy lam vi dy, vi du, 1a: etylen glycol monobutyl ete,
propylen glycol monometyl ete, etylen glycol monometyl ete, etylen glycol
monoisopropyl ete, dietylen glycol monoisobutyl ete, dipropylen glycol monometyl
ete, va etylen glycol dimetyl ete; trong sb cac ete néu trén, etylen glycol monobutyl
ete va propylen glycol monometyl ete dugc uu ti€n. Bing cach sir dung céc glycol
ete nay, do phan tan cta chét tc ché hoat tinh xtic tac con cai thién hon nita. C6 thé
mot loai trong s6 cac glycol ete ndy dugc sit dung mét minh, hodc hai hodc nhiéu
loai trong sd cac glycol ete nay duoc sir dung dudi dang hdn hop.

[0046] Dung moi c6 thé con bao gém ruou. Ruou dugce bao gbm trong dung moi 1a
hop chat khac véi glycol ete nhu duoc néu trén day. Nho cho phép dung méi bao
g@)m rugu cung vai glycol ete, do 6n dinh phan tan ctia chét trc ché hoat tinh xtc tac
duoc cai thién. Ngoai ra, nhiam cai thién dic tinh lam kho cta ché phém trc ché ma
khong dung dién trong phuong phap san xuAt chi tiét ma, s& t6t hon néu s6 nguyén
tir cacbon duge bao gdm trong rugu ndm trong khoang tir 2 dén 6. Theo quan diém
twong ty voi quan didm néu trén, s& tdt hon néu ruou 1a ruou don chic hodc rugu
hai chirc, va dugc uu ti€én hon néu ruou 1a ruou don chie.

[0047] Rugu cb thé bao gdm nhom hydrocacbon va nhém hydroxyl. Trong truong
hop nay, rugu khong chira nguyén tir oxy, ngoai trir oxy nguyén tir duoc bao gbém
trong nhom hydroxyl, va khong bao gbm, vi du, lién két ete. Nhom hydroxyl duge
bao gdm trong rugu co thé 12 nhém hydroxyl mach thang, hoic nhém hydroxyl
mach nhanh. Nhém hydrocacbon ¢6 thé 12 nhém hydrocacbon bdo hoa, hoac nhém
hydrocacbon khong bdo hoa.

[0048] Ruou dugc ldy lam vi du, vi du, 1a: etanol, 1-propanol (n-propanol), 2-
propanol (ruou isopropylic), 1-butanol (n-butanol), 2-butanol, 1-pentanol (n-
pentanol), 1-hexanol (n-hexanol), etylen glycol, propylen glycol, dietylen glycol,
1,3-butandiol va 1,2-hexandiol; trong s6 rwou néu trén, etanol, 2-propanol va n-

butandiol dugc wu tién. Bang cach st dung cac ruou nay, 4o on dinh phén tan cta
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chét trc ché hoat tinh xuc tac con cai thién hon nita. C6 thé cho phép mot loai trong
sb cac ruou nay dugc st dung don 1é, hodc hai hodc nhiéu loai trong sb cac ruou
nay dugc sir dung dudi dang hdn hop.

[0049] Trong ché phim c ché ma khong ding dién, ty 1€ khoi luong (X/Y) gitta
luong phéi trén (X) cua glycol ete va lugng phdi tron (Y) cua rugu 1a khong bi gisi
han cu thé. Tuy nhién, d& dam bao can bang giita d§ phén tin va do 6n dinh phan
tan cuia chét e ché hoat tinh xuc tac va tic dung ngdn chan viéc ma, s€ tot hon néu
ty 16 khéi luong (X/Y) ndm trong khoang tir (X/Y) = 2/98 dén 100/0, ndm trong
khoang tir (X/Y) = 2/98 dén 80/20, nam trong khoang tir (X/Y) = 5/95 to 80/20,
hodc nim trong khoang tir (X/Y) = 5/95 to 49/51. Ngoai ra, nhim cai thién do phan
tan ctia chét tic ché hoat tinh xtic téc, ty 16 khéi lugng (X/Y) ndm trong kKhoang tir
(X/Y) = 5/95 dén 100/0 duoc wu tién hon; nham cai thién do 6n dinh phén tin ctia
chét tic ché hoat tinh xtc tac, ty 1& khdi luong (X/Y) nam trong khoang tir (X/Y) =
2/98 dén 49/51 dugc uu tién hon. Hon thé nita, & ngan chan su bién dang bét ky
cua phﬁn ttr nén boi dung moi va dé md rong pham vi lya chon phﬁn tir nén in
phuong phap san xuét chi tiét ma, ty 1& khoi luong (X/Y) tdt hon 14, vi du, nam
trong khoang tir (X/Y) = 40/60 dén 60/40.

[0050] Ngoai ra, nhim cai thién d6 phan 14n clia chét G ché hoat tinh xic tac, ty 18
khéi luong gitta luong phdi tron (Z) ciia chit tc ché hoat tinh xtic tic va lugng phoi
tron (X) cua glycol ete t5t hon 14, vi du, nim trong khoang tr (Z/X) x 100 = 0,4%
trong lugng dén 25,0% trong lugng, va t5t hon nita néu nim trong khoang tir (Z/X)
x 100 = 1,02% trong luong dén 10,0% trong lugng.

[0051] Dung mdi c6 thé chi bao gbm glycol ete, hodc ¢6 thé chi bao gdm glycol ete
va ruou, hodc c6 thé bao gdm dung mdi hitu co khac trong pham vi khong e ché
hodc gdy can tro tac dung theo phuong 4n nay, ngoai glycol ete va rugu. Ngoai ra,
lugng phdi tron (X) cta glycol ete hodc tong lugng phdi tron (X+Y) clia lugng phdi
tron (X) gém glycol ete va lugng phéi tron (Y) clia rugu trong ché phim trc ché ma
khéng dung dién, vi du, nim trong khoang tir 90% trong luong dén 99% trong
luong, hodc nam trong khoang tir 95% trong luong dén 99% trong luong.

[0052] Ché pham tc ché ma khong dung dién theo phuong an nay c6 thé chi bao

gbm ctia chat tic ché hoat tinh xtc tic va dung mdi. Ngoai ra, ché pham ¢ ché ma
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khong dung dién theo phuong 4n nay cd thé bao gdm chét phu gia thong thudng
nhu chét diéu chinh kha nang thAm uét, v.v., ngoai chét rc ché hoat tinh xtc tac va
dung moi.

[0053] Ché pham trc ché ma khong ding dién theo phuong 4n nay c6 thé dugc diéu
ché bang phuong phap thong thuong. Vi dy, ché phdm trc ché ma khong dung dién
c6 thé dugc didu ché bing cach tron, bing thiét bi thong thudng nhu may khudy,
thiét bi phan tan siéu am, thiét bi tron, v.v., chit tc ché hoat tinh xtc tac, dung moi
chira glycol ete, va chit phu gia khac bét ky, néu can.

[0054] Ché phdm tic ché ma khong dung dién theo phwong &n nay dat duoc, vi du,
tac dung sau. Ché phim trc ché ma khong ding dién bao gém chét tc ché hoat tinh
xtc tac. Trong phuong phap san xuét chi tiét ma, ché phim e ché ma khong dung
dién theo phuong an nay duoc dua 1én mot phén cua phﬁn tr nén, trong do6 viéc tao
mang ma 1a khong duoc du dinh, do d6 cho phép ¢ thé ngan chin duge viée tao
mang ma khong dung dién & phan ma & d6 viéc tao ra mang ma la khong duoc du
dinh, ma khong phu thudc vao loai, hinh dang va trang thai cua phﬁn tir nén. Véi
didu nay, c6 thé tao ra chi tiét ma trong d6 thubc can quang gifta phan c6 mang ma
va phan khong c6 mang ma 1a 13 rang hodc khéc biét.

[0055] Ngoai ra, ché phim trc ché ma khong dung dién st dung dung mdi chia
glycol ete, lam moi truong phén tan dé phan tan chét &c ché hoat tinh xtc tac.
Glycol ete 1a dung moi t6t ma phan tan mot cach m§ man chét e ché hoat tinh xtc
tac. Ngoai ra, dung moi nhu metyl etyl keton (MEK), etyl axetat, v.v., an mon
nhidu loai nén nhua, trong khi glycol ete hau nhu khong &n mon phin tir nén nhyra.
Do dé, bang cach sit dung glycol ete 1am m6i trudng phén tan, pham vi Iua chon
phén tt nén dugc mo rong.

[0056] Ché pham trc ché ma khong dung dién theo phuwong 4n nay co6 thé con bao
gbém ruou lam dung méi. Rugu ciing hiu nhu khong n mon phan tr nén nhya.
Ngoai ra, ngoai glycol ete, bang cach bao gbm ruou, do dn dinh phan tan cta chat
trc ché hoat tinh xtic tic con ci thién hon nita, do d6 cho phép ¢ thé duy tri trang
thai phéan tan 4n dinh va trong mot thoi gian dai. Do d6, co ché cta n6 duoc gia
dinh 13 nhu sau. Mic du glycol ete 1a dung m6i ma mot cach d& dang phén tan chit

trc ché hoat tinh xuc tac (dung mai tt), chat G ché hoat tinh xuc tac dé dang phan

16

16/40



49236

tan trong dung moi tdt va do d6 nay sinh lo s¢ rang bét ky su két tu nao ctia chit tic
ché hoat tinh xuc tac c6 thé duoc tao ra véi su mét hiéu luc cia thoi gian. Mt khéc,
ruou 1a dung moéi ma khong phan tan hodc hiu nhu khong phén tan chit Gc ché hoat
tinh xuc tic (dung moi kém). Ttc 13, d6 phéan tan (40 phén tan ban d4u) ctia chat {rc
ché hoat tinh xtc tac ddi v6i rugu 1a khong dat yéu cAu. Céc tac gia sang ché da
phat hién ra rang d6 phan tan va do dn dinh phén tan c6 thé 1a dugc thuc hién ddng
thoi, bang cach tron glycol ete 1am dung méi tbt va rugu dudi dang dung mdi kém.
P4 gia dinh ring, trong dung mdi hdn hop cia glycol ete va rugu, sy lan truyén cua
chét (rc ché hoat tinh xtc tac béi glycol ete dugc ngén chan mét cach thich hop bai
ruou 1a dung méi kém. Tuy nhién, can luu ¥ ring co ché nay chi 1a gia dinh, va
sang ché khong bi gi¢i han & hodc bi han ché boi gia dinh nay.

[0057] D cai thién hon nita do phan tan va do én dinh phan tan cta chét ic ché
hoat tinh xuc tac, s€ t5t hon néu ruou it nhit duge chon tir nhom bao gém: etanol,
1-propanol, 2-propanol, 1-buthanol, 2-buthanol, 1-pentanol, 1-hexanol, etylen
glycol, propylen glycol, dietylen glycol, 1,3-butandiol va 1,2-hexandiol; va glycol
cte it nhit duoc chon tir nhém bao gdm: etylen glycol monobutyl ete, propylen
glycol monometyl ete, etylen glycol monometyl ete, etylen glycol monoisopropyl
ete, dietylen glycol monoisobutyl ete, dipropylen glycol monometyl ete, va etylen
glycol dimetyl ete. Ngoai ra, cling nhim muc dich néu trén, s& tot hon néu chat tc
ché hoat tinh xuc tac 1a polyme; trong luong phan tir trung binh khdi lwong ctia chat
{tc ché hoat tinh xuc tac ndm trong khoang tr 1.000 dén 1.000.000; lugng phéi trén
ctia chét e ché hoat tinh xtc tAc nim trong khoang tir 0,2% trong luong dén 5,0%
trong luong trong ché phdm wc ché ma khong ding dién. Ngoai ra, bing cach két
hop dung moi chira rugu cu thé va glycol cu thé nhu néu trén v6i luong phdi tron
cu thé nhu néu trén clia chét (rc ché hoat tinh xtc tac ma 1a polyme cé trong lugng
phén tir trung binh khéi luong cu thé, ¢4 thé con nang cao hon nita d§ phén tan va
d6 6n dinh phén tan cia chit (e ché hoat tinh xtc tac.

[0058] Ché phdm tic ché ma khong ding dién theo phuong 4n nay c6 do 6n dinh
phan tan cao cua chét trc ché hoat tinh xuc tac. Do d9, trong trudng hop, vi du, ché
phdm trc ché ma khong dung dién duoc s dung trong phuong phip san xut chi

tiét ma trong mot thoi gian dai, bat ky su két tu nao va/hoic léng can hiu nhu
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khong xay ra trong ché phém {tc ché ma khong dung dién, do d6 cho phép ¢ thé
duy tri ndng dd cia chét tre ché hoat tinh xtc tac 1a dong déu. Do do, ché pham tc
ché ma khong dung dién theo phuong 4n nay c6 thé duogc st dung, vi dy, trong viée
san xuit hang loat chi tiét ma.

[0059] [Phuong phép san xuit chi tiét ma]

Viéc giai thich s& dugc thuc hién theo so dd duoc md ta trén Fig.1 vé
phuong phéap san xuét chi tiét ma (bd phan ma) theo phuong 4n nay. Chi tiét ma
duoc tao ra theo phuong an nay la chi tiét ma trong d6 mang ma dugc tao ra mot
cach c6 chon loc; mang ma khong dung dién duoc tao ra ¢ phén cua phﬁn tir nén
(M&u hinh dinh trudc, phin dinh truéc), va mang ma khong dung dién khong duoc
tao ra & phan khéc cua phn tir nén.

[0060] Trudc tién, ché phim trc ché ma khong dung dién theo phuong 4n nay nhu
néu trén duoc dua 1én bé mit cta phén ti nén (bude S1 cua Fig.1).

[0061] Vat li€u cua phﬁn tir nén 1a khong bi giéi han mot cach cu thé. Tuy nhién, tot
hon 14 st dung chét cach dién dé tao ra mang ma khong dung dién trén bé mit. Co
thé st dung, vi dy, nhua déo nhiét, nhua ran nhiét, nhya dong ran quang hoc, gém
sit, thuy tinh, v.v.. Cu thé, dé d& déc, phin tir nén tét hon 1a phan tr nén nhya duge
]Jam bing nhua.

[0062] D6i v6i nhya déo nhiét, co thé str dung polyamit bao gbm, vi dy, nylon 6
(PA6), nylon 66 (PA66), nylon 12 (PA12), nylon 11 (PA11), nylon 6T (PA6T),
nylon 9T (PA9T), 10T nylon, 11T nylon, nylon MXD6 (PAMXD6), nylon 9T-6T
copolyme, nylon 6-66 copolyme, v.v.. Dbi voi nhua khong phai 13 polyamit, c6 thé
sir dung, vi du, polypropylen, polymetyl metacrylat, polycarbonat (PC), polyolefin
v6 dinh hinh, polyete imit, polyetylen terephtalat, polyete ete keton, nhwa trén co s&
ABS, polyphenylen sulfua (PPS), polyamit imit, axit polylactic, polycaprolacton,
polyme tinh thé long (LCP), polyme xycloolefin, v.v.. Trong 36 cac nhom néu trén,
polyphenylen sulfua (PPS), polycarbonat (PC), copolyme acrylonitril-butadien-
styren (nhua trén co s& ABS), polyme tinh thé léng (LCP), nylon 6 (PA6) c6 tinh
thong thudng cao, va it lo s¢ réng dung modi ché phém trc ché ma khong dung dién
theo phuong 4n nay cé thé 1am bién dang phén tir nén bao gbm cac nhya déo nhiét

nay. Do d6, polyphenylen sulfua (PPS), polycarbonat (PC), acrylonitril-butadien-
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styren copolyme (nhya trén co s& ABS), polyme tinh thé long (LCP), nylon 6
(PA6) duoc uu tién lam vat liéu cta phan tir nén. Luu vy rang chi mot loai trong sd
céc nhua déo nhiét niy c6 thé duoc sit dung don 1€, hogc hai hogc nhiéu loai trong
s6 cac nhua déo nhiét nay c6 thé duge st dung dudi dang hdn hop.

[0063] D&i v6i nhya rén nhiét, co thé st dung, vi du, nhya silicon, nhya epoxy, v.v..
Trong truong hop nhya rén nhiét trong sudt duoc st dung, do d6 co thé tao ra thiét
bi (chi tiét ma) trong subt va c6 kha ning chbng hdi Iwu han. D4i voi nhya déng ran
quang hoc, ¢ thé st dung, vi dy, nhua acrylic, nhua silicon, nhya epoxy, polyimit,
v.v.. Ngoai ra, d6i voi gém s, ¢6 thé str dung, vi dy, nhdm oxit, nhdm nitrit, chi
titanat zirconat (PZT), bari titanat, tim ban dan silic, v.v..

[0064] Phan t&r nén dugc sir dung theo phuong én nay c6 thé 1a san phim dang c6
ban trén thi truong, hodc co thé duoc san xut béng cach duc, v.v., vat liéu dang c6
ban trén thi trudng. Ngoai ra, phan tir nén duoc st dung theo phuwong 4n nay coé thé
1a san phém duc tao bot cé cac bot xép duoc tao ra ¢ do.

[0065] S& t5t hon néu ché phim tc ché ma khong ding dién dugc dua lén phdn tir
nén tao ra 1ép e ché hoat tinh xuc tac (16p Gc ché) trén phan tir nén. Lop trc ché
tt hon 13 mong sao cho 16p tre ché khong anh hudng dén céc tinh chat vat Iy nhu
d6 bén nhiét, v.v., va céc dc tinh dién nhu hing s6 dién méi, v.v., cta phén tir nén.
Vi du, d6 day cta 16p e ché tét hon 12 khong 1n hon 5.000 nm, t6t hon nita néu
khéng 16n hon 1.000 nm, t6t nhat néu khong 16n hon 300 nm. Mt khac, nham tc
ché hoat tinh xuc tac cta chit xtic tac ma khong dung dién, vi dy, do day cua 16p uc
ché 5t hon 1a khong nho hon 10 nm, t6t hon nita néu khong nhé hon 30 nm, t6t
nhét néu khong nhé hon 50 nm. Luu y rang dé ngan chin dugc viéc tao ra mang ma
khong dung dién & phin ma khac véi (khong phai) mau hinh dinh trude, 16p te ché
tot hon 1a duoc tao ra trong it nhit mot ving, clia bé mit phén tir nén, ma duoc cho
tiép xtic v6i dung dich ma khoéng dung dién ¢ budc ma khong dung dién s& duoc
mo ta & phﬁn dudi day, tdt hon nita néu dugce tao ra trén toan bd bé mit cia phén t
nén.

[0066] Phuong phép tao ra 16p e ché 1én bé mat ciia phan tir nén 1a khong bi gidi
han mot cach cu thé. Vi du, ché phém {tc ché ma khong dung dién c6 thé duoc ap

dung (dugc phu) trén phén tir nén, hodc phén tir nén cé thé dugce ngm trong ché
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pham trc ché ma khong dung dién. Dic biét, phuong phip tao ra I6p trc ché 1én bé
mit ctia phan tir nén duge 14y lam vi du, vi du, bang c4ch phu nhung, phu luéi, pht
phun, v.v.. Trong sd cac phuong phép néu trén, vi do ddng déu cua 16p trc ché cén
dugc tao ra va su don gian va su thuén tién khi van hanh, phuong phap nhing phan
t&r nén trong ché phdm trc ché ma khong ding dién (pht nhiing) dugc uu tién.
[0067]Nhiét d6 va thoi gian nhing ché phim trc ché ma khong dung dién trong
truong hop phén tir nén dugc ngim trong ché pham tc ché ma khong dung dién 12
khong bi gigi han mot cach cu thé, va ¢ thé dugc xac dinh mot cach thich hop tuy
thudc vao loai chét (rc ché hoat tinh xuc tac, do day cta 16p tc ché can duoc tao ra,
v.v.. Nhiét do cta ché phdm tic ché ma khong dung dién, vi du, nim trong khoang
tir 0°C dén 100°C, hoic nim trong khoang tir 10°C dén 50°C. Thoi gian nhing, vi
du, nim trong khoang tir 1 gidy dén 10 phut, hodc nim trong khodng tir nim gidy
dén hai phut.

[0068] Sau do, phan bé miit phin tir nén, c6 ché pham tc ché ma khong dung dién
duoc dua Ién d6, dugc lam noéng hodc dugc chiéu sang (Budc S2 trén Fig.1).
Phuong phap chiéu sang 13 khong bi gioi han mét cach cu thé, va duoc lay lam vi
du, vi dy, béng cach chiéu bé mit cua phﬁn ttr nén béng tia laze theo mau hinh dinh
trude (v& laze) va bang cach che chin mot phin cta phan tir nén, ma khong duoc
chiéu, va sau d6 chiéu toan by bé mit cua phén tir nén bing 4nh sang. DA cho rang
4nh sang dugc chuyén hoa thanh nhiét bing cach chiéu phin bé mét nay ciia phan
tr nén biang 4nh sang, va bé mit ciia phin tir nén duge 1am néng. Ngoai ra, vi du
phuong phép lam nong bé mit cta phan tir nén ma khong can chiéu bé mit cta
phin tir nén biang 4nh sang 1a phuong phap ép néng truc tiép bé mit cia phan tir
nén, bing khuon don gian trong dé mAu hinh duoc tao ra voi phin duge chiéu. Vi
dé don gian va thuén tién nhét cho viéc van hanh, d6 chon loc tuyét voi ciia phﬁn da
duoc lam nong, va hon nita 1 sy d& dang thay déi méu hinh, va dé dang thu nho
mAu hinh, t&t hon néu 1am néng phén tir nén bing cach vé laze.

[0069] Tia laze co thé duoc chiéu béng cach st dung thiét bi laze bao gém, vi du,
laze COs , laze YVOs , lazeYAG , v.v.. Cac thiét bi laze nhu néu trén co6 thé dugc
chon mot cach thich hgp tuy thudc vao loai cta chét trc ché hoat tinh xuc tac duoc

str dung db6i véi 16p trc che.
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[0070] O phan (phan dugc 1am néng) cla bé mit phan tr nén, ma dugc lam néng
hoic duogc chiéu sang, 16p trc ché dugc loai bo. O day, that ngit "loai bo 1ép uc
ché" hoic "16p tic ché dugc loai bd" duge ding dé chi, vi dy, tinh hudng ma 16p e
ché ton tai & phan dd duoc lam néng bién mit do bay hoi. Bang céch thuc hién
viéc v& laze miu hinh dinh trude 1én b& mit cua phan tir nén trén d6 16p tc ché
duoc ap dung, co thé tao ra phén da duoc loai bo 16p tc ché ¢6 mAu hinh dinh trudc
va phin vin con 16p e ché trong d6 16p e ché van con. Luu ¥ ring phan 16p bé
mit cta phan tir nén c6 thé 1am bay hoi va bién mét cing véi 16p tc ché trong phan
da duoc loai bo 16p e ché ma 1a phan d duge lam néng. Hon nita, that nglt "loai
bod 16p tc ché" bao gdm khong chi su bién mAt hoan toan cta 16p e ché ma con
bao gdm ca trudong hop trong do 16p ché vin & muc d6 sao cho khong anh
huéng dén tién trinh ctia qua trinh xt Iy ma khong dung dién ma can duoc duoc
thue hién & budc xtt ly sau d6. Ngay ca trong truong hop 16p ue ché van con nhung
khong lam anh hudng dén ma khong dung dién xi ly can duoc thuc hién & budc xir
ly sau do, thi chitc ndng trc ché hoat tinh xtc tac ctia chat xuc tic ma khong dung
dién do d6 bién mét. Ngoai ra, theo phuong 4n nay, tinh hudng, trong do6 16p tc ché
tdn tai & phin da dugc 1am néng bi bién tinh hodc bi thay ddi vé chat lugng va 16p
trc ché khong hoat dong nhu 16p tre ché, ciing dugc bao gdm trong thuat ngft "loai
b6 16p e ché". Tinh hubng nay duoc liy 1am vi dy, vi dy, trong trudng hop ma
chét tic ché hoat tinh xuc tac 1a polyme chtta nhom amit/nhém amino, ma nhoém
amit va/hodc nhom amino bi bién tinh hodc bi thay ddi vé& chat luong, Kkét qua la,
1am cho polyme chtra nhém amit/nhém amino khéng thé thu hat chat xic tic ma
khong dung dién. Trong truong hop nay, 16p uc ché tdn tai & phan di dugc lam
néng khong bién mét hoan toan, va chit bi bién tinh bat ky (chat bi bién doi) van
con. Tuy nhién, chit bi bién tinh khong e ché hoat tinh xtc tac. Do do, phan ma
tai do6 1op tc ché bi bién tinh hodc bi thay dbi vé chét luong, cling c6 chirc ning
tuong tu hodc giéng hodc twong duong voi chiic ning cua phan d4 duoc loai bo 16p
tic ché ma tai d6 16p trc ché bién mit.

[0071] Sau d6, chat xtic tdc ma khong ding dién dugc dua lén bé mit cua phan tu
nén ma duoc 1am néng hodc chiéu sang (Budc S3 trén Fig.1). Phuong phip dua

chét xtc tac ma khong dung dién 1én bé mit clia phin tir nén 13 khong bi giéi han
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mot cach cu thé. Vi du, c6 thé dua chét xuc tac ma khong dung dién 1én phén ter nén
bang phuong phép thong thuong (phwong phap da dwuoc st dung rong rai) nhu
phuong phap chét 1am nhay-cht hoat hoa, phuong phap chét xtc tic-chét tang toc,
v.v.. Ngoai ra, vi du, bdng cich st dung dung dich xuc tdc ma bao gbm mubi kim
loai nhu paladi clorua nhu da duoc bdc 16 trong Don yéu cdu cp patent Nhat sb
2017-036486 d& dua chit xtc tic ma khong ding dién 1én bé mit clia phan tir nén.
Luu ¥ rang vi dung dich xtic tac ma bao gdm mudi kim loai, nén c6 thé st dung
dung dich da dugc xu ly bing chit hoat héa dang c6 ban trén thi truong.

[0072] Sau d6, dung dich ma khong dung di¢n dugc cho tiép xuic voi bé mat cia
phén tir nén (Budc S4 trén Fig. 1). Phan van con 16p tic ché, trong d6 16p tic ché
vAn con va phan da duoc loai bo 16p trc ché ma tir d6 16p e ché duge loai bo ¢6 1én
bé mat ctia phan tir nén. Bang cach ap dung chit xtc tic ma khong ding dién 1én bé
miit ctia phin tir nén va bang cach dua dung dich ma khéng dung dién 1én bé mat
ctia phéan tir nén, do d6 cho phép tao ra mang ma khong dung dién chi & phan da
dugc loai bo 16p e ché ¢6 mau hinh dinh trude.

[0073] Dung dich ma khong dung dién thong thudng tuy y co thé dugc st dung
lam dung dich ma khong dung dién, tuy thudc vao d6i tuong. Tuy nhién, dé co
dugc hoat tinh xtc tac cao va dung dich 4n dinh, tét hon 1a sir dung dung dich ma
khong dung dién chtta niken phospho, dung dich ma déng khong dung dién, va
dung dich ma niken khong dung dién.

[0074] Mot loai khong dung dién khac loai ¢6 thé con tao ra trén mang ma khong
dung dién, hodc mang ma dién co thé duoc tao ra trén dé bang phuong phap ma
dién. Trong trudong hop téng do day cua mang ma trén phén tir nén day 1én, do d6
c6 thé 1am giam dién tro trong trudng hop mang ma cé mau hinh dinh trude dugc
dung lam mach dién. Pé lam giam dién trd mang ma, mang ma, ma dugc xép
chong trén mang ma khong dung dién,t8t hon 13, vi dy, 12 mang ma ddng khong
dung dién, mang ma dién déng, va mangma dién niken , v.v.. Hon nita, khong thé
thuc hién viéc ma dién ddi v&i mot mach cach dién. Do do, trong tinh huéng nhu
vdy, s& tot hon néu tong do day cuia mang ma trén phan tir nén day 1én bang cach

ma khéng dung dién. Hon nita, dé cai thién kha nang thdm udt han cua mAu hinh
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mang ma sao cho co thé phan tmg véi sy héi Ivu han, cling ¢6 thé cho phép tao ra
mang ma thiéc, vang, bac, v.v., trén bé mit ngoai cling cla mau hinh mang ma.
[0075] Phuong phap san xuét chi tiét ma theo phuong 4n nay st dung ché phim trc
ché ma khéng dung dién, do d6 cho phép cd thé ngan chin dugc viéc tao mang ma
khong dung dién & mot phin cla phin tr nén, ma & d6 khong duoc du dinh tao
mang ma khong dung dién, ma khong phu thudc vao loai, hinh dang va trang thai
ctia phén tir nén. Phuong phép san xuét chi tiét ma theo phuong 4n nay c6 kha ning
tao ra chi tiét ma trong d6 thudc can quang gifta phan c6 mang ma va phan khong
c6 mang ma 1a rd rang hodc khdc biét.

[0076] Ché pham tic ché ma khong dung dién duge s dung trong phuong phap san
xudt chi tiét ma theo phuong 4n nay c6 d 4n dinh phan tan cao cua chit tic ché
hoat tinh xdc tidc. Do d6, ngay ca trong trudng hop ché pham trc ché ma khéng
ding dién duge sir dung trong mét thoi gian dai, bit ky su két tu nao va/hodc ling
can hau nhu khéng xdy ra, va néng do cua chét tc ché hoat tinh xtc tac c6 thé dé&
dang duoc duy tri dé ddng déu trong ché pham wrc ché ma khong dung dién. Do do,
phuong phap san xuét chi tiét ma theo phuong 4n nay 1a thich hop dé san xuét hang
loat chi tiét ma.

[0077] Luu ¥ ring phuong phép san xuét chi tiét ma nhu néu trén, ché phim e ché
ma khong dung dién duoc dua lén phin tir nén (bude S1 trén Fig.1), sau d6 phan bé
mét ndy cta phan tir nén dugc lam nong hodc duoc chiéu sang (budc S2 trén Fig.1).
Tuy nhién, phuong 4n nay, khdng bi gi¢i han & didu nay; c6 thé cho phép phan bé
mat ndy cta phan tir nén dugc lam nong hodc duoc chiéu sang (budc S2 trén Fig.1),
va sau d6 ché phdm e ché ma khong dung dién duoc dua 1én phan tir nén (bude S1
trén Fig.1). Vi dy, do bé mit, cia ph?ln tr nén, can dugc vé& laze (su chiéu béng anh
sang) duoc tao nham, va do dé trong trudong hop ché phdm trc ché ma khéng dung
dién duoc ap dung 1én b mat d& duoc tao nham, 16p te ché bat ky 1a du dé ngan
chin viéc ma khong dung dién khéng duoc tao ra. Do do, c6 thé tao ra mot cach c6

chon loc mang ma chi & phan dugc v€ laze.
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Vi du thwe hién sang ché
[0078] Trong phan dudi day, sang ché s& duoc giai thich mot cach cu thé qua cac vi
du va vi du so sanh. Tuy nhién, sing ché khong bi giéi han & hodc bi han ché & cac
vi du va vi du so sanh dugc mo ta dudi day.
[0079] Cac mAu 1 dén 28 (ché phédm trc ché ma khong dung dién) dugc diéu ché
bing phuong phap nhur duoc gii thich dudi ddy. Cac thanh phin cia Mau 1 dén 28
duoc thé hién trong cac bang 1 dén 5. Ngoai ra, ché pham tc ché ma khong dung
dién ctia C4c mau 1 dén 6 va 8 dén 28, mdi MAu tuong g voi vi du theo séng ché,
va MAu 7 tuong tmg v6i vi du so sanh theo sang ché.
[0080] [MAu 1]

P& l1am chét e ché hoat tinh xtic tc, polyme siéu phan nhanh c6 cong thitc
sau (5) dugc téng hop bang phuong phép da dugc boc 16 trong cong bb don patent
qubc t& s6 WO 2018/131492.

[0081]
[Cong thurc 6]
Ror- H,7 CH,-CH CH CH) SC(S) N(CH,CH,),
H N C 0o (5)
CH(GHy),
H, CH CH);Z— SC(S) N(CH,CHy),
H l‘;l C 0]
CH(CH_),

[0082] Polyme siéu phan nhdnh c6 cong thirc (5) trong polyme c6 cong thirc (1),
trong d6 trong cong thic (1): A' 1a nhém c6 cong thirc (2); A* 1a nhém c6 cong
thae (3); R! 1a lién két don; R? 1 hydro; R 1a nhém isopropyl; A* 1a nhém
dithiocarbamat c6 cong thirc (4); mbi R* va R® 1a nhom etyl; va R° 1a nhém vinyl
hodc nhém etyl.
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[0083] Trong lwong phan tir ciia polyme siéu phan nhanh dugc tong hop duge do
bang phuwong phap GPC (sic ky thdm gel). Trong luong phan tir la: trong luong
phén tir trung binh s6 (Mn) = 9,946 va trong luong phén tir trung binh khéi luong
(Mw) = 24,792, 1a duy nhét cho cu tric siéu phan nhéanh, trong d6 gia tri ctia trong
lurong phén tr trung binh s6 (Mn) va gia tri cua trong luong phén tir trung binh khéi
luong (Mw) 14 rt khac nhau.

[0084] Polyme siéu phan nhanh c6 cong thuc (5), chit diéu chinh kha nang thdm
uét, glycol ete dugc tron & ty 1€ thanh phén duoc thé hién trong bang 1 va do do thu
duoc hdn hop. Sau do, hdn hop nay duge khudy va duoc phén tan trong thoi gian
khoang 30 phut bing cach s dung may khudy tao xody dugc san xuit bdi AS ONE
CORPORATION. Do d6, M&u 1 (ché phim tc ché ma khong dimg dién) duoc diéu
ché.

[0085] [Cac mAu 2 dén 6]

Céc méu 2 dén 6 duoc didu ché theo phurong phap twong tu v6i phuong phap
trong MAu 1, ngoai trir rugu ciing duge bao gbm va ty 1é khéi luong (X/Y) cia
luong phéi tron (X) cua glycol ete va luong phéi tron (Y) cua rugu duge thuc hién
d6i véi mdi gia tri nhu duge thé hién trong bang 1.

[0086] [M4u 7]
MAu 7 duoc didu ché theo phuong phéap twong tw vdi phuong phép trong

Mau 1, ngoai trir rugu duge bao gbm, chir khong phai 12 bao gbm glycol ete.

[0087] [C4c mAu 8§ dén 23]

Céac miu 8 dén 23 dugc diéu ché theo phuwong phép twong tu vdi phuong
phap trong MAu 1, ngoai trir rugu ciing duge bao gdm va mdi hop chét nhu duoc
thé hién trong cac bang 2 va 3 dugc sur dung lam glycol ete va rugu.

[0088] [C4c mAu 24 dén 28]

Céac mau 24 dén 28 duoc didu ché theo phuong phép tuong tu voi phuong
phap trong Mau 1, ngoai trir ruou ciing duge bao gdm va lugng phdi tron clia
glycol ete va lugng phdi tron clia cht tre ché hoat tinh xitc tac dugce thuc hién dudi
dang céac gia tri nhu dugc thé hién trong bang 4.

[0089] <Phuong phéap ddnh gid>
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Céc dénh gia sau duge thuc hién déi véi Cac mAu 1 dén 28. Cac két qua
d4nh gi4 duoc thé hién trong cac bang 1 dén 5. Luu y ring cac két qua dénh gia dbi

véi MAu 4 duoc thé hién trong cc bang 1, 4 va 5 theo cach chéng lap.

[0090] (1) B phén tan

Duong kinh hat trung binh cta chét tic ché hoat tinh xic tac dugc bao gdm
trong m&i MAu didu ché 1 dén 28 (ché phdm tic ché ma khong dung dién) dugc do
bing céch st dung thiét bi do mitc phan bd ¢ hat (N4 Plus, do BACKMAN
COULTER san xuét). Do phan tan cua Mau duge danh gia dua trén céc tiéu chuin
sau. Luu y rang c& hat trung binh do dugc cang nho, thi do phén tan cta chat trc
ché hoat tinh xtc tac trong MAu cang dat yéu cau.
[0091] <Tiéu chi danh gid d§ phan tan >

A: Dudng kinh hat trung binh cta chét tic ché hoat tinh xtc tac 1a nho hon
150 nm.

B: Dudng kinh hat trung binh cua chét trc ché hoat tinh xtc tac 12 nim trong
khoang tir khéng nho hon 150 nm dén nhé hon 250 nm.

C: Duong kinh hat trung binh cta chét tc ché hoat tinh xtc tdc khong nhod

hon 250 nm.

[0092](2) D6 6n dinh phéan tan

Mbi MAu trong s Cac mau 1 dén 28 da chuén bi (ché phdm tc ché ma
khong ding dién) dugc dung trong hdp kin, va hop kin nay duoc luu gilt trong
trong bé duoc kidm soat nhiét d¢ & 60°C trong thoi gian 1 (mdt) thang. Duong kinh
hat trung binh cta chét trc ché hoat tinh xtc tac duge bao gém trong mdi Mau 1 d&n
28 duoc do tai thoi didm trudc va sau khi cét giir, theo cach twong ty nhu cach danh
gid d6 phan tan. Ty 18 thay dbi R (%) vé duong kinh hat trung binh cua chét trc ché
hoat tinh xuc tac trude va sau khi cét gilt dugc tinh toan bing biéu thirc sau. D6 én
dinh phan tan cia mdi MAu dugc dénh gia dua trén cac tiéu chi danh gid sau. Luu
¥ riing khi ty 1& thay déi R (%) & dudng kinh hat trung binh clia chét e ché hoat
tinh xtic tic cang nho, thi da théy ring do on dinh khi bdo quan (d6 6n dinh phan

tan) cua chit rc ché hoat tinh xuc tc trong Mau cang dat yéu cau.
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R (%) = (A-B)/B x 100
A: Duong kinh hat trung binh (nm) cua chét trc ché hoat tinh xuc tac sau
khi cét giit
B: Duong kinh hat trung binh (nm) cta chat Gc ché hoat tinh xiic tic trudc
khi cét gt

[0093] <Tiéu chi danh gia vé do 6n dinh phan tan>

A: Ty 1& thay dbi R (%) ciia dwong kinh hat trung binh ctia chét tc ché hoat
tinh x1c tac 1a nho hon 10%.

B: Ty 1é thay dbi R (%) ctia dudng kinh hat trung binh ctia chét tc ché hoat
tinh xtc tdc nam trong khoang tir khong nhé hon 10% dén nho hon 15%.

C: Ty 18 thay d4i R (%) cita dudng kinh hat trung binh cta chat tc ché hoat

tinh xuc tac 1a khong nhé hon 15%.
[0094] (3) Tac dung ngan chin viéc ma

Téc dung ngén chdn viéc ma trong mdi MAu tir 1 dén 28 (ché phém trc ché
ma khong dung dién) dugc danh gia bang phuong phép sau.
[0095] Thr nhit 13, thiét bj dic phun théng thuong dugc st dung dé duc
polyphenylen sulfua (PPS) thanh than dang tAm c6 kich thudce Scm x 8cm x 0,2cm.
Than dang tim nay dugc st dung lam phén tir nén.
[0096] Phin tr nén duoc ngdm trong m&i Mau 1 dén 28 & nhiét do trong phong
trong thoi gian 1 (m6t) gidy, va sau d6 dugc 1am kho trong thiét bi lam kho c6 nhiét
6 85°C trong thdi gian 5 (nam) phit. Véi didu nay, 16p G ché hoat tinh xtc téc c6
do day khoang 70 nm dugc tao ra 1én b mit ctia phin tir nén dugc ngdm trong mdi
M3u 1 dén 23. Hoat tinh xuc tac e ché céc 16p c6 do day khoang 20nm, khoang
40nm, khoang 120nm, khoang 250nm, va khoang 600nm dugc 1an luot tao ra trong
cac bé mit cua timg nén duoc ngam trong Cac mau 24, 25, 26, 27 va 28. Dung
dich xuc tac dang c6 ban trén thi trudng d ma khong ding dién (chit 1am nhay-
chéit hoat hoa duge do OKUNO CHEMICAL INDUSTRIES, CO., LTD. sén xuit)
duoc st dung d& dua chat xtic tc ma khong dung dién, bang phuong phép dugc st
dung rong réi, 1én bé mit cia phﬁn ttr nén c6 16p tc ché hoat tinh xuc tac duoc tao

ra trén d6 (phuong phap chét lam nhay-chét hoat héa). Tiép theo, phan tir nén c6
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chét xtic tic ma khong ding dién duogc dua 1én d6 duge ngdm, trong thoi gian 10 (
mudi ) phit, trong dung dich ma niken/phospho khéng dung dién (TOP NICORON
(tén thwong mai) LPH-L, pH6,5, do OKUNO CHEMICAL INDUSTRIES, CO.,
LTD. sin xuAt) c6 nhiét d6 dugc didu chinh dén 60°C.

[0097] Phén tir nén c6 qua trinh xit ly néu trén dugc thyc hién & d6 duge quan sat
bing mét, va tac dung ngan chin viéc ma ciia mdi Mu dugc dénh gia dua trén tiéu
chi sau ddy. Luu ¥ rang lién quan dén MAu 4, viéc danh gia cling dugc thuc hién
cling d6i v6i timg nén ma mdi nén nay lam bang mot trong sb cac hop chat
polycarbonat (PC), copolyme acrylonitril-butadien-styren (nhya trén co s& ABS),
polyme tinh thé léng (LCP) va nylon 6 (PA6), ngoai phéan tir nén duoc lam bang
PPS. Cac két qua danh gia tdc dung ngan chén viéc ma cta Mau 4, ngoai trix dbi voi

phan tir nén duoc lam bang PPS, duge thé hién trong bang 5.

[0098] <Tiéu chi danh gia tdc dung ngan chan viéc ma>
A: Mang ma khong dung dién khdng duoc tao ra 1én bé mit ctia phan tir nén.
B: Mang ma khong dung dién dugc tao ra ving nho hon 1% bé mit phﬁn tr
nén.
C: Mang ma khong dung dién dugc tao ra ving khong nho hon 1% bé mit
phin tir nén.
[0099] Trong céc bang 1 dén 5, glycol ete, rugu va cac loai phdn tir nén dugc thé
hién béng cach sur dung cac chét voi cac ky hiéu viét tit sau.
<Glycol Ete>
BG: etylen glycol monobutyl ete (SP: 9,8)
PM: propylen glycol monometyl ete (SP: 10,4)
MG: etylen glycol monometyl ete (SP: 11,6)
i-PG: etylen glycol monoisopropyl ete (SP: 9,2)
i-BDG: dietylen glycol monoisobutyl ete (SP: 8,7)
MEFEDG: dipropylen glycol monometyl ete (SP: 9,6)
DMG: etylen glycol dimetyl ete (SP: 8,6) -
<Rugu>

EtOH: etanol

28

28/40



49236

NPA: 1-propanol (n-propanol)
IPA: 2-propanol (rugu isopropylic)
NBA: 1-butanol (n-butanol)
IBA: 2-butanol,
PeOH: 1-pentanol (n-pentanol)
HxOH: 1-hexanol (n-hexanol)
EG: etylen glycol
PG: propylen glycol
DEG: dietylen glycol
1,3-BD: 1,3-butandiol
1,2-HD: 1,2-hexandiol

<Phin nén>

PPS: polyphenylen sulfua (PPS 1040G dugc gia cuong bing soi thuy tinh,
black color, dugc san xuit béi TEIJIN LIMITED)

PC: polycarbonat (polycarbonat dugc gia cudng bang soi thuy tinh
TARFLON (tén thuong mai) GZ2530 duoc san xuit boi IDEMITSU KOSAN CO.,
LTD.)

ABS: copolyme acrylonitril-butadien-styren (TOYOLAC (tén thuong mai)
duoge san xudt boi TORAY INDUSTRIES, INC.)

LCP: polyme tinh thé 16ng (SUMIKASUPER (tén thuong mai) LCP, dugc
san xuit boi SUMITOMO CHEMICAL COMPANY)

PA6: nylon 6 (UBE NYLON (tén thuong mai) GC1015 GC9, dugc san Xuét
bai UBE INDUSTRIES, LTD.)
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[0100]
Bang 1
Céc méu 1 2 3 4 5 6 7
BG 99 89,1 79 49 5 2 -
PM - - - - - - -
MG - - - - - - -
— i-PG - - - - - - -
o)
P i-BDG | - - - - - - -
5]
3 MFDG | - - - - - - -
o
>
5] DMG - - - - - - -
EtOH - 9,9 20 50 94 97 99
NPA - - - - - - -
IPA - - - - - - -
’éﬁ NBA - - - - - - -
o
= IBA - - - - - - -
on
& PeOH | - - - - - - -
S HxOH | - : : : : : .
& EG
B - - - - - - R
i o - - - - |- |- -
S}
E - DEG |- - - - - - -
< ‘g’ 1,3-BD | - - - - - - -
- .
& 2 1,2-HD | - - - - - - -
«D-
'S | Chét Gc ché hoat
Q 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
° tinh xtc tac
= | Chét didu chinh
<3 ,
&, | kha ning tham | 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
0
5 | udt
XY) 100/0 90/10 80/20 49/51 5/95 2/98 0/100
D0 phén tan A A A A A B C
Do 6n dinh phéan
=) B B B A A A (n/a)
80 | tan
g
3 | Mic dd ngin
= A A A A A A C
2. | chin viéc ma
= R . (PPS) (PPS) (PPS) (PPS) (PPS) (PPS) (PPS)
v | (phan tir nén)
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[0101]
Bang 2
Céc mau 8 9 10 11 12 13 14 15
BG - - - - - . - -
PM 49 49 49 49 49 49 49 49
MG - - - - - - - -
| i-PG - - - - - - - -
&)
s | -BDG - - - - - - - =
(5]
s |MFDG |- = - = - = ) -
Q
>
5 | DMG - - - - - - - -
EtOH - - - - - - - -
NPA 50 - - - - - - -
IPA - 50 = - = - = =
’%T) NBA - - 50 = - - - .
= IBA - - - 50 - - - -
oD
g PeOH - - - - 50 - - -
i~}
X HxOH - - - - - 50 - _
o
2 EG - - - - - - 50 -
oD
£ PG - - - - - - - 50
o
o | DEG - - - - - - - -
<«© >-4
5 ~ | 13-BD |- - - - - - - -
< 8.
g 2 |12-HD |- - - - - - - -
<« S
'S | Chéat tc ché hoat
< 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
3 tinh xtc tac
= [ Chdt didu chinh
<3 ,
€ | kha nang thim | 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
@
5 | uét
(X/Y) 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51
D6 phén tén A A A A A A A A
D6 6n dinh phan
- A A A A A A A A
& | tan
E . ~ =
8 | Mac do ngin
i A A A A A A A A
2. | chan viéc ma
= . . (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS)
»/ | (phan tir nén)
[0102]
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Bang 3
Céc miu 16 17 18 19 20 21 22 23
BG - - - - - - - =
PM 49 49 49 - - - - -
MG - - - 49 - - - -
—~ | i-PG - - - - 49 - - -
o)
s |iBDG |- - - - - 49 - -
[
3 | MFDG |- - - - - - 49 =
& [DMG |- - - - - - - 49
EtOH - - - - - - - -
NPA - - - - - - - -
IPA - - - 50 50 50 50 50
’gn NBA - - - - - - - -
o
] IBA - - - - - - - -
an
& PeOH - - - - - - - -
X HxOH - - - - - - - -
& EG
g’ PG - - - - - - - -
e
& DEG 50 - - - - - - -
(g g“\
£ g 13-BD |- 50 - - - - - -
- o
g 2 |12-HD |- = 50 - - - = -
<« -
'S | Chit tc ché hoat
) 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
3 tinh xtc tac
= [ Chét didu chinh
<3 ,
€ | kha nang thim | 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5 0,5
-
5 | uét
(X/Y) 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51 | 49/51
Do phan tan A A A A A A A A
Do 6n dinh phan
3 A A A A A A A A
8 | tan
2
S | Mbic dd ngan
= A A A A A A A A
2 | chan vi¢c ma
= . . (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS) | (PPS)
&/ | (phan to nén)
[0103]
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Bang 4
Céc mau 24 25 4 26 27 28
BG 49,6 49,4 49 48 46 40
PM - - - - - -
MG - - - - - -
—~ | i-PG - - - - - B
o)
P i-BDG - - - - - -
(4]
5] MFDG - - - - - -
[S]
>
5] DMG - - - - - -
EtOH 50 50 50 50 50 50
NPA - - - - - -
IPA - - - - - -
@ NBA - - - - - -
S
O.
= IBA - - - - - B
o
§- PeOH - - - - - -
X HxOH - - - - - -
& EG
= - - - - - B
on
£ PG - - - - - -
S
= _ | DEG - - - - - -
© >
< ‘g’ 1,3-BD - - - - - -
< .
§ é 1,2-HD - - - - - -
fg Chét e ché hoat
< 0,2 0,3 0,5 1,0 2,0 5,0
3 tinh xuc tac
= [Chit diu chinh
~«3 L,
s, | khd niang tham | 0,2 0,3 0,5 1,0 2,0 5,0
“«©
5 | uot
XY) 50/50 50/50 49/51 49/51 48/52 44/56
Do phén tan A A A A A A
Do o6n dinh phén
) A A A A A B
& | tan
E - —
8 | Ngén chan viéc
o B A A A A A
& | ma
3 . . (PPS) (PPS) (PPS) (PPS) (PPS) (PPS)
4 | (phan tir nén)
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Bang 5

49236

Ché phém (rc ché viéc ma khong ding dién (% trong luong)

BG

PM

MG

i-PG

i-BDG

MFDG

Glycol ete (X)

DMG

EtOH

NPA

IPA

NBA

IBA

PeOH

HxOH

EG

PG

DEG

1,3-BD

Ruou (Y)

1,2-HD

Chat uc ché hoat

tinh xuc tac

0,5

Chat diéu chinh
kha néng thiAm

udt

0,5

X/Y)

49/51

Do phén tan

Do on dinh phén

tan

Két qua déanh gia

Ngan chan viéc
ma

(phin tir nén)

(PPS) | (PC) (ABS) | (LCP) | (PA6)
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[0105] Nhu duoc thé hién trong cac bang 1 dén 5, cic mau 1 dén 6 va 8 dén 28 (ché
phém trc ché ma khong dung dién) co cac két qua dat yéu cau khi danh gia tat ca do
phén tan, do 6n dinh phan tan va tdc dung ngan chan viéc ma. Mt khac, nhu duogc
thé hién trong bang 1, Mau 7 khong bao gdm glycol ete c¢6 cac két qua khong dat
yéu ciu khi d4nh gia do phén tan va tic dung ngin chan viéc ma. Da gia dinh rang
do d6 phan tan trong Mau 7 la khong dat yéu cAu, chét Grc ché hoat tinh xtic tac
khong dugc phan tan ddng déu trong 16p tic ché hoat tinh xtc tac, va do dé su tao
cuia mang ma khong thé duoc ngan chin du khi déanh gia tdc dung ngén chin vigc
ma. Luu ¥ ring do d6 phén tan trong Mau 7 khong dat yéu cAu, nén viéc danh gid
v& d6 6n dinh phan tan khong dugc thuc hién déi véi Mau 7.

[0106] Cac mAu tir 1 dén 7 dugc thé hién trong bang 1 va co ty 1¢ khéi lwong (X/Y)
khac nhau dugc so sanh nhw sau. Céc mAu tir 1 dén 6, mdi mAu nay c6 ty 1¢ khoi
luong (X/Y) ndm trong khoang tir 2/98 dn 100/0 c6 cac két qua dat yéu cAu khi
danh gia tat ca do phén tan, do 6n dinh phan tan va tdc dung ngan chédn viéc ma.
Trong s6 cdc mAu nay, mdi miu tir 1 dén 5 c6 ty 1¢ khdi luong (X/Y) nim trong
khoang tir 5/95 dén 100/0 con c6 két qua danh gis do phan tén cla chét (e ché hoat
tinh xiic tac dat yéu cAu so véi cac mau tir 6 dén 7, ma mdi mau nay c6 ty 1& khoi
luong (X/Y) ndm ngoai khodng néu trén. Hon nita, cic mau tir 4 dén 6, ma mdi
miu ndy c6 ty 1& khdi luong (X/Y) ndm trong khoang tir 2/98 dén 49/51 con ¢6 két
qua danh gia vé d6 6n dinh phan tan dat yéu cAu so v6i cac mAu tir 1 dén 3 va 7, ma
mdi mau nay co ty Ié khéi lugng (X/Y) nim ngoai khoang néu trén. Hon thé nita,
cac mau tir 3 dén 5, ma mdi miu nay c6 ty 18 khéi luong (X/Y) ndm trong khoang
tir 5/95 dén 80/20 con c6 két qua danh gia vé do phan tan va tac dung ngin chan
viéc ma dat yéu cAu so véi cac mu 1, 2, 6 va 7, ma mdi mau ndy c6 ty 1¢ khéi
luong (X/Y) nidm ngoai khoang néu trén. Ngoai ra, cac mAu tir 3 dén 6m, ma mdi
mau nay c6 ty 18 khdi luong (X/Y) nim trong khoang tir 2/98 dén 80/20 con c6 két
qua déanh gia vé tac dung ngin chin viéc ma dat yéu cAu so voi cac mau 1,2 va 7,
ma mdi miu nay c6 ty 16 khéi luong (X/Y) nam ngoai khoang néu trén. Ngoai ra,
cac miu 4 va 5 mdi mAu nay c6 ty 16 khdi lugng (X/Y) nam trong khoang tir 5/95

dén 49/51 con c6 két qua danh gi4 vé tit ca do phén tan, do 4n dinh phan tin va tac

35

35/40



49236

dung ngédn chén viéc ma dat yéu cAu so véi cac mau tir 1 dén 3, 6 va 7, ma mdi miu
nay co ty & khéi luong (X/Y) nam ngoai khoang néu trén.

[0107] Cac mau 24, 25, 4 va 26 to 28 dugc thé hién trong bang 4 va c6 lugng phdi
tron khéc nhau cua chét e ché hoat tinh xtc tac duoc so sanh nhu sau. Cac mAiu
24, 25, 4 va 26 dén 28, mdi mau nay c6 lugng phéi tron cta chit tc ché hoat tinh
xUc tac nam trong khoang tir 0,2% trong lugng dén 5,0% trong lugng cd cac két
qua danh gia vé tit ca 46 phan tén, do 6n dinh phan tdn va tac dung ngan chin viéc
ma dat yéu ciu. Trong sé cac mAu nay, cac mau 24, 25, 4, 26 va 27 mbi mau nay co
luong phdi trén cua chét e ché hoat tinh xuc tic ndm trong khoang tir 0,2% trong
luong dén 2,0% trong lugng con c6 két qua danh gia vé do 6n dinh phan tén dat yéu
cAu, khi so v6i Mau 28 ma c6 lugng phéi tron cua chét uc ché hoat tinh xtic tac
bang 5,0% trong luong. Ngoai ra, cac mau 25, 4, va 26 dén 28 mbi miu nay co
luong phéi tron ciia chat (e ché hoat tinh xtc tac nim trong khoang tir 0,3% trong
luong dén 5,0% trong luong con ¢ két qua danh gia vé tac dung ngin chin viéc
ma dat yéu cAu, khi so voi Mau 24 ma c6 lugng phéi tron cua chat tc ché hoat tinh
xiic tac bing 0,2% trong lugng. Hon thé nita, cic miu 25, 4, 26 va 27 mbi mau nay
co luong phéi tron ctia chét e ché hoat tinh xtc tac nim trong khoang tir 0,3%
trong lwong dén 2,0% trong lwong con cb cac két qua cac dénh gid vé d6 6n dinh
phan tan va tc dung ngan chdn viéc ma dat yéu cu so v4i cdc miu 24 va 28 ma
mdi miu nay cé lugng phdi tron cua chét (rc ché hoat tinh xtc tc ndm ngoai

khoang néu trén.

Kha ning (g dung trong cong nghiép

[0108] Ché phim tic ché ma khong dung dién theo sing ché c6 d6 6n dinh cao va co
thé thich img v6i viée san xuit trong mdt thoi gian dai. Do do, ché phim tic ché ma
khong ding dién theo séng ché c6 thé stt dung dé san xuét chi tiét ma ma dugc san
xuét hang loat va dugc 14y l1am vi du 1a MID duogc st dung trong dién thoai thong

minh, linh vuc 6 t6, v.v..
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1. Ché phdm e ché ma khéng dung dién bao gom:

chét tic ché hoat tinh xtc tac 1a hop chit c6 it nhit mdt nhém amit va nhém
amino; va

dung moi chira glycol ete, trong d6

chét trc ché hoat tinh xtc tac 12 polyme phan nhénh c6 mach bén chua it
nhét mdt nhom amit va nhém amino, va

chét e ché hoat tinh xtc tac 12 polyme siéu phin nhanh c6 cong thirc (1)
sau:

[Cong thic 1]

R® — A'—-CH,-CH A A®

(1

A1 /n1 4(A2}m1 A3

trong d6, trong cong thic (1): Al 1a nhém c6 cong thirc (2);
[Cong thurc 2]

CH, — (2)

A2 13 nhém c6 cong thue (3); R! 14 lién két don; R? 1a hyd ro; R® 1a nhém
isopropyl;
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[Cong thirc 3]

—CH,CH —

|
R (3)
R2-N-C=0
R
A3 12 nhém dithiocarbamat c6 cong thire (4); mdi R* va R® 1a nhom etyl; va
R° 12 nhém vinyl hodc nhom etyl, va
[Cong thirc 4]

R4
—sC(S) N (4)

R5
m1 nidm trong khoang tir 0,4 dén 11, va nl nim trong khoang tir 5 dén 100.

2. Ché phdm trc ché ma khong dung dién theo diém 1, trong d6 dung moi con bao

goém rugu.

3. Ché phrflm trc ché ma khong dung dién theo diém 2, trong d6 ty 1& khéi luong
(X/Y) giita luong phéi tron (X) cta glycol ete va lugng phdi tron (Y) clia ruou
trong ché pham trc ché ma khong dung dién ndm trong khoang tir (X/Y) = 2/98 dén
80/20.

4. Ché pham trc ché ma khong ding dién theo diém 2 hodc 3, trong d6 ruou it nhét
dugc chon tir nhém bao gdm: etanol, 1-propanol, 2-propanol, 1-buthanol, 2-
buthanol, 1-pentanol, 1-hexanol, etylen glycol, propylen glycol, dietylen glycol,
1,3-butandiol va 1,2-hexandiol.

5. Ché ph&m trc ché ma khong dung dién theo diém bat ky trong sb cac diém 1 dén

4, trong d6 glycol ete it nhat dugc chon tir nhom bao gbm: etylen glycol monobutyl
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ete, propylen glycol monometyl ete, etylen glycol monometyl ete, etylen glycol
monoisopropyl ete, dietylen glycol monoisobutyl ete, dipropylen glycol monometyl

ete, va etylen glycol dimetyl ete.

6. Ché phim tic ché ma khong ding dién theo diém bét ky trong s6 cac diém 1 dén
5, trong do trong lugng phén tr trung binh khéi luong ctia chét trc ché hoat tinh xuc

tac nam trong khoang tir 1.000 dén 1.000.000.

7. Ché pham trc ché ma khong dung dién theo diém bit ky trong sb céc diém 1 dén

6, trong do6 chat rc ché hoat tinh xtc tac 1a polyme siéu phan nhanh.

8. Ché phim trc ché ma khong dung dién theo diém bét ky trong sb cac diém 1 dén
7, trong do ty 1¢ khdi lugng giita luong phdi tron ciia chét tic ché hoat tinh xuc tac
va luong phéi tron ctia glycol ete nim trong khoang tir 0,4% trong lugng dén

25,0% trong luong.

9. Ché phim tic ché ma khong ding dién theo diém bét ky trong sé cac diém 1 dén
8, trong d6 trong ché pham trc ché ma khong dung dién, luong phdi tron clia chat
trc ché hoat tinh xtc tac nidm trong khoang tr 0,2% trong luong dén 5,0% trong

lugng.

10. Phuong phép san xuét chi tiét ma bao gdm cac budc:

dua ché phim trc ché ma khong dung dién nhu dugc xac dinh trong diém
bat ky trong s cac diém tir 1 dén 9 lén bé mit ctia phén tir nén;

]am néng mot phin bé mit ctia phan tir nén hoic chiéu sang, phan bé mat
nay cta phén tir nén;

dua chit xtc tac ma khong dung dién 1én bé mit ctia phéan tir nén ma duoc
lam néng hoic chiéu sang; va

cho bé mit cia phén tir nén ma chit xuc tdc ma khong dung dién duoc dua

1én do, tiép xuc voi dung dich ma khong dung dién dé tao ra mang ma khong dung

dién & phan bé mit cua phan tir nén, ma duoc lam néng hodc chifu sang.
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