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(57) Sdng ch& dé cap dén keo nhdo dan dién thich hop dé tao ra mau dan dién, c6

kha ning tao miu nho va c6 do tin cay lién két v6i ITO cao mic du chita hop

chat c6 tri s axit cao; va phuong phap san xuit miu din dién. Keo nhio din

dién theo sang ché khéc biét & chd chita: cic hat composit (A) dugc tao ra tit hop

chét chita antimon dugc phu 1én bé mit cta vat liéu 16i chia vat liéu vé co; hop

chét (B) c6 tri s6 axit ndm trong khoang tir 30 dén 250mgKOH/g; va chét tram
dan dién (C).
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Linh vye ky thuit dwgc dé cap

Séng ché @€ cap den keo nhdo din dién dé tao ra miu din dién.

Tinh trang k§ thuit ciia sang ché

Trong nhitng ndm gan day, keo nhdo din dién ma trong d6 chit tram din
dién chang han nhu Ag dugc phan tin trong thanh phin hitu co chira nhya da
duge sir dung cho viée di day ndi ngoai vi cho c4c bang didu khidn cham trong
sudt, lap dat dudng day cho céc bang mach va céc cong tic mang (vi du, xem tai
lidu sang ché 1 va 2). Tuy nhién, vAn d& ctia nhimg loai keo nhdo din dién nay 1a
vigc di day nbi & chd co khodang céch hep khong thé dugc thuc hién béng viéc in
luéi va, do d6, hién tuong ro, tic bang mach ho3c hién tuong tuong tw dé& diang
xdy ra. Do d6, mot giai phap k¥ thuat di dugc dé xuit ma trong do, tinh nhay
quang duge dua vao thanh phan hitu co chira nhya, va keo nhéo dwgc phti 1én dé,
va sau d6 duge thyc hig¢n bude phoi sing va hién anh sao cho viée di day & chd c6
khoang cach hep c6 thé dugc thyc hién (vi dy, xem tai liéu sang ché 3 va 4). Tuy
nhién, khi nhitng loai keo nhéo nhay quang nay dugc stt dung cho viéc di day nbi
ngoai vi cho céc bang diéu khién cham, c6 van dé 1a khong thu dugc dj tin cay
lién két véi oxit thiéc indi (sau day, duge goi 1a ITO). Nhu 13 mdt phwong phap
ting cudng d9 tin cdy lién két véi ITO trong keo nhéo din dién, mot gidi phap k¥
thuat d3 dugc dé xuit ma trong d6 bot min chira oxit thiéc pha antimon dugc thém
vao keo nhdo dan dién (vi dy, xem tai lidu sdng ché 5).

Tuy nhién, c6 v4n dé 13 thanh phin hitu co tan trong dung dich kiém mang
lai tinh nhay quang thudng c6 tri sb axit cao va, do d6, ngay ca khi bot oxit thiéc
pha antimon dugc thém vao, thiéc oxit vAn bi an mon do d6 khong thu duoc @6 tin
cay lién két véi ITO, va sy bam dinh bi suy giam hodc cac ph?m thtra duoc tao ra.
Tai lidu trich din

Tai liéu sang ché
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Tai liéu sang ché 1: Cong bd don yéu cu cép bing doc quyén sang ché Nhat Ban
56 2007-207567
Tai liéu sang ché 2: Cong bd don yéu cdu cép bang doc quyén sang ché Nhat Ban
s6 2011-246498

Tai liéu sang ché 3: Cong bd don qubc t& s6 W004/061006
Tai lidu sang ché 4: Cong bd don yéu cau cip bing doc quyén sang ché Nhat Ban
56 2003-162921
Tai liéu sang ché 5: Cong bd don yéu cu cap bing doc quyén sang ché Nhat Ban
s6 2009-295325
Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Vin dé dugc giai quyét bdi sang ché

Muc dich ctia sang ché 13 d& xuét keo nhdo dan dién thich hop dé thu dugc
mau din dién c6 do tin cdy lién két véi ITO cao mic di chira hop chit c6 tri sb
axit cao va c6 kha ning tao mau din dién nho, va phuong phép san xuit miu din
dién bing cach giai quyét cac van dé néu trén.
Giai phép giai quyét van dé

Séng ché dé xuit keo nhdo din dién bao gdm: céc hat composit (A) dugc
tao ra béng cach boc bé mit cua vét li€u 16i duoc lam béng vat liéu vo co b%mg
hop chéit chira antimon; hop chit (B) ¢6 tri s6 axit ndm trong khoang tir 30 dén
250mg KOH/g; va chit tram din dién (C), va phwong phéap san xuit miu din
dién, trong d6 keo nhdo din dién dugc phu 1én trén dé, dugc 1am khé, tiép xuc véi
anh sang, hién anh, va sau d6 dugc hoéa cing & nhiét do tir 16n hon hoic bﬁng
100°C dén nho hon hoic bang 300°C.
Tac dung clia sang ché

Theo séng ché, mic du keo din dién chtra hop chét c6 tri sé axit cao, vin
c6 thé thu dugc do tin cay lién két v6i ITO tbt. Theo phuong phap duge wu tién
ctia sang ché, viéc di day & chd c6 khoang cach hep c6 thé duge thyc hién khong
chi trén @ cimg ma con trén ca dé mém.

Mo ta van tat cac hinh vé
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Fig.1 12 hinh v& dang so d thé hién mAu truyén 4nh sing cia mit na
quangdugc st dung trong viéc danh gia dién tr sut riéng trong céc vi du.

Fig.2 thé hién béng so d6 vi dy dugce sir dung trong thir nghiém d6 dan hoi
trong cac vi du.

Fig.3 13 hinh v& dang so d6 biéu thi mu truyén 4nh séang ctia mit na quang

dugc st dung trong viéc dénh gia do tin cdy lién két voi ITO trong céc vi du.

MG ta chi tiét sang ché
Céc phuong 4n cua sang ché

Keo nhdo din dién theo sang ché bao gdm: céac hat composit (A) dugc tao
ra bﬁng céch phi 1én bé miit cia vét liéu 16i dugc 1am tir vat liéu vo co bﬁng hop
chit chira antimon; hop chét (B) c6 tr sb axit nim trong khoang tir 30 dén 250mg
KOH/g; va chét trém dan dién (C).

Keo nhéo din dién theo sang ché dugc phii 1én trén dé, dwoc lam kho dé
loai bé dung méi néu can thiét, va sau d6 dugc tiép xuc véi anh sang, hién anh va
buéc héa ran & nhiét do tir cao hon hoic bing 100°C dén thdp hon hoidc bing
300°C, nhd @6 c6 thé thu dwoc mau din dién mong muén trén dé nay. Mau din
dién thu dugc bang cach st dung keo nhdo theo sang ché 1a composit gdm thanh
phén hiru co va thanh phin vd co, va cac chét tram dan dién tiép xtic v6i nhau do
co ngét do déng cimg trong qua trinh héa rén dé thé hién do dan dién.

Hat composit (A) c6 mit trong keo nhdo din dién va dugc tao ra bing cach
phtl 1én b& mit cia vat liéu 161 lam tir vét 1iéu v6 co bing hop chit chira antimon
ding dé chi hat ma trong d6 bé& mit ctia vét liéu 161 1am tir vét liéu vd co dugc phu
bing hop chét chira antimon & d6 day 16n hon hodc bang Imm. Céc vi du v& hop
chit chtra antimon bao gdm antimon sulfua, antimon trioxit, antimon pentaoxit,
chi antimonat, indi antimonit va thiéc oxit pha antimon. Céc vi du vé vat lidu vo
c¢o ma tao ra vat liéu 1561 bao gém titan oxit, bari sulfat, nhom oxit, silic dioxit,
kém oxit, magie oxit, canxi oxit, sit oxit, niken oxit, ruteni oxit, indi oxit, déng
oxit, cacbon, bac (Ag), vang (Au), déng (Cu), platin (Pt), chi (Pb), thiéc (Sn),
niken (Ni), nhom (Al), vonfram (W), molypden (Mo), crom (Cr) va titan (Ti).
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Kich c& hat trung binh trén thé tich cua céac hat composit (A) dugc tao ra
bang cach phii 1én bé mit cta vat liéu 18i lam tir vét lidu vo co biang hop chit chira
antimon t6t hon 13 ndm trong khoang tir 0,03 dén 10pm, t6t hon nita 12 ndm trong
khoang tir 0,1 dén 6pm. Kich c& hat trung binh trén thé tich 16n hon hodc bing
0,03um dugc vu tién bdi vi 9 phan tan va @ dn dinh phan tan cao, nhd d6 c6 thé
han ché su tao thanh cac két cum va, do do, thu dugc tac dung vé d6 tin cdy lién
két voi ITO cén thiét so véi lugng dugc thém vao. Kich ¢& hat trung binh trén thé
tich nho6 hon hodc b.%ng 6pm dugc wu tién boi vi dd min bé mit, dd chinh x4c cta
mAu va d chinh x4c vé kich thuéc miu mach dién sau khi in dugc cai thién. Kich
¢ hat trung binh trén thé tichcé thé dugc x4c dinh bing phuong phap dém
Coulter, phuong phap twong quan photon, phuong phép nhiéu xa tia laze va nhiéu
phuong phap khac.

Khi ty s6 hinh dang ciia c4c hat composit (A) dugc tao ra bang cach phu
1én bé mat cavat lidu 16i 1am tir vat li€u vo co b?lng hop chét chtra antimon ndm
trong khoang tir 1,5 dén 50, khéi luong riéng nén giam, nhy d6 do tin cdy lién két
vé6i ITO c6 thé duge ting cudng véi lugng bd sung thip, nhung ty s6 hinh dang
t6t hon nira 12 ndm trong khoang tir 10 dén 50.

Lugng céc hat composit (A) dugc tao ra bing cach phu 1én bé mat cua vat
lidu 161 1am tir vat liéu v6 co bang hop chit chira antimon dugc bd sung t6t hon 1a
nim trong khoang tir 0,1 dén 20% theo trong lugng, t6t hon nita 1a ndm trong
khoang tlr 1 dén 10% theo trong lwong tinh trén tdng luong chit rin trong keo
nhdo din dién. Pugc uvu tién 1a lugng cac hat composit (A) duge bd sung 1a 16n
hon hoidc béng 0,1% theo trong lugng béi vi @6 tin cay lién két voi ITO dic biét
dugc ting cudng. Duge wu tién lalugng cac hat composit (A) dugc bd sung 13 nhd
hon hozc bing 20% theo trong lwong béi cac anh hudng 1én do din dién ctia miu
din dién co6 thé bi giam. Téng lwgng chit rén 13 luong sau khi loai dung moi ra
khéi keo nhdo dan dién.

Hop chit (B) c6 mit trong bot nhdo din dién va c6 tri sé axit nim trong
khoang tr 30 dén 250mg KOH/g diing d& chi hop chit c6 it nhét mot nhém

carboxyl trong phén tir, v mét hoic nhiéu loai ctia chung c6 thé dugc st dung.
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Céc vi du cu thé v& hop chit (B) bao gdm cac copolyme c6 gbc acryl, nhwa
c6 gbc polyeste va nhya c6 gbc polyuretan.

Copolyme c6 gbc acryl 1a copolymechtra it nhit 14 monome c6 gbc acryl
1am thanh phén copolyme héa, va cc vi du cu thé v& monome ¢6 gbc acryl duge
uu tién bao gdm cic monome co gdc acryl ching han nhu metyl acrylat, axit
acrylic, 2-etylhexyl acrylat, etyl metacrylat, n-butyl acrylat, i-butyl acrylat, i-
propan acrylat, glyxidyl acrylat, N-metoxymetylacrylamit, N-
etoxymetylacrylamit, N-n-butoxymetylacrylamit, N-isobutoxymetylacrylamit,
butoxytrietylen glycol acrylat, dixyclopentanyl acrylat, dixyclopentenyl acrylat, 2-
hydroxyetyl acrylat, isobonyl acrylat, 2-hydroxypropyl acrylat, isodexyl acrylat,
isooctyl acrylat, lauryl acrylat, 2-metoxyetyl acrylat, metoxyetylen glycol acrylat,
metoxydietylen glycol acrylat, octaflopentyl acrylat, phenoxyetyl acrylat, stearyl
acrylat, trifloetyl acrylat, acrylamit, aminoetyl acrylat, phenyl acrylat,
pheﬁoxyetyl acrylat, 1-naphtyl acrylat, 2-naphtyl acrylat, thiophenol acrylat va
benzylmercaptan acrylat, va cac copolyme véi acrylat trong c4c monome néu trén
dugc thay thé bing metacrylat, styren ching han nhu styren, p-metylstyren, o-
~ metylstyren, m-metylstyren, a-metylstyren, clometylstyren va
hydroxymetylstyren, y-metacryloxypropyl trimetoxysilan, 1-vinyl-2-pyrolidon,
xyclohexyl diacrylat dugc alyl héa, 1,4-butandiol diacrylat, 1,3-butyren glycol
diacrylat, etylen glycol diacrylat, dietylen glycol diacrylat, trietylen glycol
diacrylat, polyetylen glycol diacrylat, dipentaerythritol hexaacrylat,
dipentaerythritol =~ monohydroxypentaacrylat,  ditrimetylolpropantetraacrylat,
glyxerol diacrylat, xyclohexyl diacrylat dugc metoxy hoa, neopentyl glycol
diacrylat, propylen glycol diacrylat, polypropylen glycol diacrylat, triglyxerol
diacrylat, trimetylolpropan triacrylat, bisphenol A diacrylat, bisphenol F diacrylat,
c4c diacrylat ctia cac san phim cdng bisphenol A-etylen oxit, cac diacrylat ctia cac
san phim cdng bisphenol F-etylen oxit, cac diacrylat ciia cdc san phdm cong
bisphenol A-propylen oxit, cdc san phdm cOng axit acrylic cia etylen glycol
diglyxidyl ete, cic sin phdm cong axit acrylic ciia dietylen glycol diglyxidyl ete,
céc san pham cong axit acrylic ciia neopentyl glycol diglyxidyl ete, cic san phdm

cong axit acrylic cua glyxerin diglyxidyl ete, va cAc monome epoxy acrylat ching
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han nhu céc san phim cdng axit acrylic ciia bisphenol A diglyxidyl ete, cac san
phim cong axit acrylic cua bisphenol F va cac san phdm cdng axit acrylic cua
cresol novolak, hodic céc hgp chit v6i cac nhém acryl cia cac hop chit néu trén
duoc thé mot phén hodc toan bd béng cadc nhom metacryl mac du tAt ca cac hop
chit c6 lién két d6i cacbon-cacbon c6 thé duge sir dung.

Kha ning tan trong dung dich kiém c6 thé dwgc mang lai cho copolyme c6
gbc acryl bing cach st dung axit khong no 1dm monome ching han nhu axit
carboxylic khéng no. Céc vi du cu thé vé axit khong no bao gém axit acrylic, axit
metacrylic, axit itaconic, axit crotonic, axit maleic, axit fumaric va vinyl axetat
hodc cac anhydrit axit cta chiing. Bing cach thém axit khong no néu trén vao
mach phan tir, trj s axit ctia polyme c6 thé dugc didu chinh.

Polyme tan trong dung dich kiém c6 lién két d6i khong n6 phan tmg trén
mach bén c6 thé dugc tao ra, thu duge polyme tan trong dung dich kiém nay bé‘mg
céch cho mdt phén axit khong no trong acryl polyme thu dugc béng céach sir dung
axit khong no chéng han nhv axit carboxylic khéng no néu trén 1am monome phan
ng v6i hop chét c6 ca nhém phan tng véi axit khong no va nhém c6 lién két doi
khong no, ching han nhu glyxidyl (met)acrylat.

Trj s6 axit cia hop chit (B) c6 mat trong bot nhdo din dién theo sing ché
t6t hon 13 ndm trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g khi xét dén kha ning tan
trong dung dich kiém, va khi trj s§ axit 16n hon hodc bing 30mg KOH/g, do tan
ctia phan tan dugc trong chit hién anh khong bi giam xubng, va khi tri s axit nho
hon hoic bing 250mg KOH/g, pham vi cho phép su hién anh c6 thé duge mé
rong. Tri s axit dugc xé4c dinh theo JIS-K0070 (1992).

Nhiét d6 chuyén hoa thiy tinh ctia hop chét (B) c6 mit trong bot nhdo din
dién t6t hon 1a ndm trong khoang tir -10 dén 60°C, t6t hon nita 1a nim trong
khoang tir 10 dén 50°C. Khi Tg bing hoic cao hon -10°C, d6 bam dinh cua mang
khd c6 thé dwgc han ché, va khi Tg bing hodc cao hon 10°C, d6 8n dinh hinh
dang, dac biét 1a v6i su thay dbi nhiét @, dugc tang cuong. Khi Tg b&ng hoac
thdp hon 60°C, d6 déo dugc thé hién & nhiét d6 phong, va khi Tg bing hodc thip
hon 50°C, (mg suét bén trong tai thdi diém udn cong c6 thé dugc gidm nhe, va cu

thé 13 viéc phat sinh vét nirt c6 thé dugc ngan chan.
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Mic du nhiét @ chuyén héa thiy tinh ctia hop chét (B) c6 miit trong bot
nhdo din dién c6 thé dugc x4c dinh bing phép do nhiét quét vi sai (DSC), nhiét do
chuyén héa thity tinh ctia hop chét (B) c6 thé dwgc tinh toan tir biéu thtc (1) duéi
day sir dung céc ty 1& copolyme hoa ciia cdc monome 1am thanh phan copolyme
héa va céc nhiét d9 chuyén hoa thuy tinh ciia ciia cdc homopolyme cua céc
monome nay. Theo sang ché, gi4 tri tinh to4n dwgc ny dugc sir dung khi nhiét
chuyén héa thity tinh ctia ¢6 thé duge tinh toan, va nhiét do chuyén héa thiy tinh
clia dugc x4c dinh tir két qua clia phép do DSC khi cac homopolyme ciia monome
nay c6 nhiét do chuyén héa thuy tinh chwa biét.

Cong thuec 1

1 _ W1, 6K w2 6 W3
— =ttt
Tg T1 T2 T3

. (1)

Trong d6 Tg 14 nhiét d6 chuyén hoa thuy tinh (don vi: K) cta polyme, T1,
T2, T3, v.v. 1an luot 13 nhiét do chuyén hoa thiy tinh (don vi: K) cua cac
homopolyme ctia monome 1, monome 2, monome 3, v.v., va W1, W2, W3, v.v.
14n luot 1a cac ty 1€ copolymehda cia monome 1, monome 2 va monome 3, v.v.

Hop chit (B) c6 trj s axit nim trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g cé
thé co mit riéng 1& hodc nhu 13 hdn hop gém hai hodc nhiéu loai cua nd, hodc
thanh phan nhay quang c6 tri s6 axit nhé hon 30mg KOH/g hodc 16n hon 250mg
KOH/g c6 thé dugc st dung trong hdn hop ngoai hop chét (B) c6 tri sb axit nim
trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g.

Pugc wu tién 13 hop chit (B) lahgp chit nhay quang c6 lién két d6i khong
no vi viéc tao miu min hon c6 thé dugc thuc hién b%mg cach st dung phuong
phap quang khic ma trong d6 keo nhdo din dién dwoc phu 1én trén dé duoc tiép
xuc voi anh séng va hién anh. Trong truong hop nay, duge wu tién l1a keo nhio
din dién bao gdm chét khoi mao quang polyme héa (D) ma bi phan huy bing
cach hép thu 4nh sang c6 budc séng ngén, ching han nhu tia cyc tim, dé tao ra
gbc, hoic hop chit ma tham gia phan tng tach hydro @& tao ra gbc. Cac vi du cu
thé v& chit khoi mao quang polyme héa (D) bao gdm, nhung khong bi giéi han cu
thé 0, 1,2-octandion, 1-[4-(phenylthio)-2-(O-benzoyloxim)], 2,4,6-
trimetylbenzoyl-diphenyl-phosphinoxit, bis(2,4,6-trimetylbenzoyl)-phenyl
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phosphinoxit, etanon, 1-[9-etyl-6-2(2-metylbenzoyl)-9H-carbazol-3-yl]-1-(O-
axetyloxim), benzophenon, metyl o-benzoylbenzoat, 4.4'-
bis(dimetylamino)benzophenon, 4,4'-bis(dietylamino)benzophenon, 4.4'-
diclobenzophenon, 4-benzoyl-4'-metyldiphenylketon, dibenzylketon, florenon,
2,2'-dietoxyaxetophenon,  2,2-dimetoxy-2-phenylaxetophenon,  2-hydroxy-2-
metylpropiophenon, p-t-butyldicloaxetophenon, thioxanton, 2-metylthioxanton, 2-
clothioxanton, 2-isopropylthioxanton, dietylthioxanton, benzyl, benzyl dimetyl
ketal, benzyl-B-metoxyetylaxetal, benzoin, benzoin metylete, benzoin butylete,
antraquinon, 2-t-butylantraquinon, 2-amylantraquinon, B-cloantraquinon, antron,
benzantron, dibenzosuberon, metylenantron, 4-azitbenzalaxetophenon, 2,6-bis(p-
azitbenzyliden)xyclohexanon, 6-bis(p-azitbenzyliden)-4-metylxyclohexanon, 1-
phenyl-1,2-butanedion-2-(o-metoxycarbonyl)oxim,  1-phenyl-propandion-2-(o-
etoxycarbonyl)oxim, 1-phenyl-propandion-2-(o-benzoyl)oxim, 1,3-diphenyl-
propantrion-2-(o-etoxycarbonyl)oxim, 1-phenyl-3-etoxy-propantrion-2-(o-
benzoyl)oxim, keton Michler, 2-metyl-[4-(metylthio)phenyl]-2-morpholino-1-
propanon, naphtalensulfonylclorua, quinolinsulfonylclorua, N-phenylthioacridon,
4,4'-azobisisobutyronitril, diphenyl  disulfua,  benzothiazol disulfua,
triphenylphosphin, camphor quinon, 2,4-dietylthioxanton, isopropylthioxanton,
cacbon tetrabromua, tribromophenylsulfon, benzoyl peroxit, va cac hdn hop cuia
céc chit mau quang khir ching han nhu eosin va xanh metylen va céc chét khir
ching han nhu axit ascorbic va trietanolamin.

Luong duogc bd sung ciia chit khoi mao quang polyme hoéa (D) tét hon 1a
nim trong khoang tir 0,05 dén 30 phén theo trong lugng, tot hon nita 1a nim trong
khoang tir 5 dén 20 phén theo trong lugng tinh trén 100 phén theo trong lwong cta
hop chit (B) c6 tri sb axit nim trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g. Khi lwrong
duoc bd sung clia chit khoi mao quang polyme héa (D) 16n hon hoic bang 5 phin
theo trong luong tinh trén 100 phéan theo trong lwong cia hop chét (B), ty trong
hoéa rén ciia phan tiép xuc v6i 4nh sang ting 1én, nhd d6 ty 16 mang du sau khi
hién anh c6 thé duge ting cuong. Khi lugng duge bd sung ciia chit khoi mao
quang polyme héa (D) nho hon hoic bing 20 phan theo trong lwong tinh trén 100

phan theo trong lugng ciia hop chét (B), sy hdp thu 4nh séng sang qua mirc, cu thé
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12 boi chét khoi mao quang polyme héa (D) & phén phia trén cia mang phi ¢6 thé
dugc han ché dé viéc ngin mAu din dién bi 1am méng nguoc dé giam d6 dinh vé6i
vt ligu dé.

Chét tao do nhay c6 thé dugc thém vao keo nhdo din dién theo sang ché
cling v6i chit khoi mao quang polyme héa (D) dé cai thién d6 nhay va mé rong
pham vi hiéu qua cua céc buée séng ddi véi phan tng.

Cac vi du cu thé v& chit tao do nhay bao gém 2,4-dietylthioxanton,
isopropylthioxanton,  2,3-bis(4-dietylaminobenzal)xyclopentanon,  2,6-bis(4-
dimetylaminobenzal)xyclohexanon, 2,6-bis(4-dimetylaminobenzal)-4-
metylxyclohexanon, Keton Michler, 4,4-bis(dietylamino)benzophenon, 4,4-
bis(dimetylamino)chalcon, 4,4-bis(dietylamino)chalcon, p-
dimetyléminoxinnamylidenindanon, p-dimetylaminobenzylidenindanon, 2-(p-
dimetylaminophenylvinylen)isonaphtothiazol, 1,3-bis(4-
dimetylaminophenylvinylen)isonaphtothiazol, 1,3-bis(4-
dimetylaminobenzal)axeton, 1,3-carbonylbis(4-dietylaminobenzal)axeton, 3,3-
carbonylbis(7-dietylaminocoumarin), N-phenyl-N-etyletanolamin, N-
phenyletanolamin, N-tolyldietanolamin, isoamyldimetylaminobenzoat,
isoamyldietylaminobenzoat, ~3-phenyl-5-benzoylthiotetrazol va  1-phenyl-5-
etoxycarbonylthiotetrazol. Mgt hoic nhidu hop chit nay c6 thé duge st dung. Khi
chét tao d6 nhay dugc thém vao keo nhio dan dién, lugng dugc thém vao cia nd
thudng t6t hon 13 0,05 dén 10 phn theo trong lugng, tot hon nita 13 nim trong
khoang tlr 0,1 dén 10 phén theo trong lugng tinh trén 100 phan theo trong lugng
ctia hop chét (B) c6 trj sé axit ndm trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g. Khi
lugng dugce bd sung clia chét tao do nhay 16n hon hodc be°1ng 0,1 phén theo trong
lugng tinh trén 100 phan theo trong lwgng cua hop chét (B), tac dung cai thién do
nhay sang d& dang dugc thé hién cach thich dang, va khi lugng duge bd sung nay
nho hon hodc bing 10 phin theo trong lugng tinh trén 100 phin theo trong lugng
clia hop chét (B), tinh trang ma trong d6 4nh sang dugc hip thu qua mirc dic biét
14 & phan phia trén ctia mang phu khién mAu din dién b 1am méng ngugc dé giam

tinh dinh véi vat liéu dé dugc han ché.
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Chét tram dan dién (C) c6 mit trong bdt nhio din dién tt hon 1 bao gdbm
it nhat mot thanh phén trong s6 Ag, Au, Cu, Pt, Pb, Sn, Ni, Al, W, Mo, rutenioxit,
Cr, Ti va indi, va c4c chét trdm din dién nay c6 thé dugce sir dung riéng r&, hoac &
dang hop kim ho#c bot hdn hgp. Cac hat din dién thu dugc bing cach phu cac hat
cach dién hoic cac hat dan dién béng thanh phﬁn néu trén c6 thé dugc sir dung
theo cach tuong tu. Cu thé 13, Ag, Cu va Au dugc vu tién khi xét @én d6 dan dién,
va Ag duge uu tién khi xét dén chi phi va d6 6n dinh.

Kich c& hat trung binh trén thé tich ctia chit tram din dién (C) tét hon 1a
nam trong khoang tir 0,1 dén 10pm, t6t hon nira 13 ndm trong khoang tir 0,5 dén
6um. Khi kich c& hat trung binh trén thé tich 16n hon hodc bing 0,5um, x4c suit
tiép xtic gitta cac chit tram din dién dwoc cai thién, dién tré sudt riéng va xac sut
ntt v& mau din dién dugc tao ra c6 thé dugc giam, va tia cuc tim trong budc phoi
séng c6 thé dugc truyén mot cach d& dang qua mang, nho d6 viéc tao mAu min tro
nén dé dang. Khi kich c¢& hat trung binh trén thé tich nho hon hodc b%mg 6um, do
nhén bé mit, d6 chinh x4c ctia mAu va d6 chinh xé4c vé kich thudc ciia miu mach
dién sau khi in dugc cai thién. Kich ¢ hat trung binh trén thé tich c6 thé dugc xéac
dinh bang phwong phap dém Coulter.

Lugng dugc bd sung cta chit trim din dién (C) tét hon 1a nim trong
khoang tir 70 dén 95% theo trong lwgng, t6t hon nita 1a ndm trong khoang tir 80
dén 90% theo trong lugng tinh trén tdng lwong chit rin trong keo nhdo din dién.
Khi lugng dugc bd sung cia chit trim din dién (C) 16n hon hoac bﬁng 80% theo
trong lugng, xac suét tiép xuc gifta cac chét tram dan dién, dic biét 1a trong viéc
thiét 1ap su co ngét trong qué trinh hoéa rin dugc cai thién, dién trd suét riéng va
x4c suit nirt vo mau dan dién duoc tao ra c6 thé dugce lam giam. Khi luvgng duoc
bd sung ciia chit tram dan dién (C) nho hon hoidc bang 90% theo trong luong, cac
tia cyc tim dic bi¢t 1a trong qua trinh phoi sang c6 thé dugc truyén mdt cach dé
dang qua mang, nhd d6 viéc tao mAu min trd nén dé dang.

Keo nhio din dién c6 thé chira dung méi. Céc vi dy vé dung mbi bao gdm
N,N-dimetylaxetamit, N,N-dimetylformamit, N-metyl-2-pyrolidon,
dimetylimidazolidinon, dimetylsulfoxit, dietylen glycol monoetylete, dietylen

glycol monoetyl ete axetat, y-butyrolacton, etyllactat, 1-metoxy-2-propanol, 1-
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etoxy-2-propanol, etylen glycol mono-n-propylete, rugu diaxeton, rugu
tetrahydrofurfuryl, propylen glycol monometyleteaxetat. Mot dung méi cé thé
duge sir dung, hoic hai hodc nhiéu ding moi cé thé duogc tron 13n va duge sur
dung. Dung méi c6 thé dugc thém vao dé didu chinh do nhét sau khi tao ra bot
nhéo.

Keo nhdo din dién theo sang ché c6 thé chira cac chét phu gia chéng han
nhu chit déo hoéa, chit 1am déu mau, chét hoat dong bé mat, chit tao cap silan,
chit chdng tao bot va chit mau mién 13 cac dic tinh mong mudn cia keo nhdo din
dién khong bi suy giam.

Céc vi du cu thé vé chit déo hoa bao gbm dibutylphtalat, dioctylphtalat,
polyetylen glycol va glyxerin. Cac vi du cu thé vé chit 1am déu mau bao gbém cac
polyme gbc vinyl cu thé va cac polyme gbc acryl cu thé.

Cic vi du vé chit tao cip silan bao gdm metyltrimetoxysilan,

dimetyldietoxysilan, phenyltrietoxysilan, hexametyldisilazan, 3-
metacryloxypropyltrimetoxysilan, 3-glyxidoxypropyltrimetoxysilan va
vinyltrimetoxysilan.

Keo nhdo din dién theo sang ché dugc tao ra bﬁng céach st dung thiét bi
phan tan, thiét bi nhao tron hoic tuong tu. Céac vi du cu thé vé cac thiét bj nay bao
gdm, nhung khéng chi gi6i han &, may c4n ba truc can, may nghién bi va may
nghién bi hanh tinh.

Phuong phap san xuit miu din dién sir dung keo nhio din dién theo sang
ché tiép theo s& dugc mé ta. D& tao ra mAu din dién, keo nhdo dwgc phi 1én trén
@& va dugc 1am khébing cach 1am néng keo nhdo dé 1am bay hoi dung méi. Sau
d6, miu mong mudn dugc tao ra trén dé bﬁng cach thuc hién budc hi€én anhvéi
keo nhio tiép xtic v6i 4nh sang qua mit na tao ra miu. Sau d6, miu nay duogc hoa
rin & nhiét do ndm trong khoang tir 16n hon hodc b%mg 100°C dén nhé hon hodc
bing 300°C dé tao ra mAu dan dién.

Céc vi du v& dé bao gdm, nhung khéng chi giéi han &, mang PET,
mangpolyimit, mang polyester, mang aramit, dé nhua epoxy, dé nhya polyeteimit,

@é nhya polyeteketon, d& nhyua gbc polysulfon, dé thuy tinh, phién silic, @& nhom
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oxit, dé nhom nitrit, dé siliccacbua, cac dé dugec tao bdi 16p trang tri va nén dugc
tao bai 16p cach dién.

Céc vi du vé& phuong phép phit keo nhdo dén dién bao gdm phu quay, phu
phun, phu cén, in luéi, ding mdy tao 16p phu c6 ludi dao, may tao 16p phu co6
khudn kéo, may tao 16p phtl c6 bd cén, may tao 16p phii c6 mit khum va may tao
16p pht dang thanh. P9 day mang phu thay dbi phy thudc vao phuong phép phu,
néng d6 chét rin trong ché phém, dd nhét va cac yéu td tuong tu, nhung keo nhio
thudong dugc phit sao cho d6 day mang sau khi 1am kho nim trong khoéng tir 0,1
dén 50pm.

Tiép theo, dung méi dugce loai khdi mang pht ma duge phu 1én trén dé néu
can thiét, khi keo nhio din dién chira dung médi. Céc vi du v& phuong phéap loai
dung moi bao gdm lam néng/lam kho bing 10, tAm néng, tia hdng ngoai hoic
phuong phép tuong tu va lam kho trong chan khong. Tét hon néu, 1am néng/lam
khd duge thuc hién & nhiét @6 nim trong khoang tir 50°C dén 180°C trong thoi
gian tir 1 phut dén vai gio.

Mang phii sau khi loai dung méi 13 miu dwoc xir Iy bing phwong phép
quang khic. Ngudn 4nh sang dugc sir dung cho budc phoi sang t&t hon 13 nim
trong khoang tir tia i (365nm), tia h (405nm) hodc tia g (436nm) cia dén thuy
ngan.

Sau khi phoi sang, thu durgc miu mong mudn bang cach loai phan khong
tiép xiic v4i 4nh sang bing cach sir dung chét hién anh. Dung dich chira nudc cia
hop «chat ching han nhu tetrametylamonihydroxit, dietanolamin,
dietylaminoetanol, natrihydroxit, kalihydroxit, natricacbonat, kali cacbonat,
trietylamin, dietylamin, metylamin, dimetylamin, dimetyléminoetylaxetat,
dimetylaminoetanol, dimetylaminoetylmetacrylat, xyclohexylamin, etylendiamin,
hexametylendiamin hodc cic chit tuong tu 14 cac chét hién anh duoc st dung
trong budc hién anh bang kiém dugc wu tién. Trong mot s§ truong hop, thu duge
chét 16ng bang cach thém vao dung dich chira nuéc néu trén mét hodc nhidu dung
mdi phan cuc ching han nhu N-metyl-2-pyrolidon, N,N-dimetylformamit, N,N-
dimetylaxetamit, dimetylsulfoxit va y-butyrolacton, rugu chéng han nhu metanol,

etanol va isopropanol, este ching han nhu etylaxetat va propylen glycol
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monometyleteaxetat, va keton ching han nhu xyclopentanon, xyclohexanon,
isobutyl keton va metyl isobutyl keton c6 thé dugc sir dung 1am chét hién anh.
Chét 16ng thu dugc bﬁng cach thém chét hoat dong bé mit vao dung dich kiém
chira nuéc néu trén c6 thé duge st dung 1am chét hién anh. Vi chét hién anh dugc
sir dung cho viéc hién &nh hitu co, dung méi phan cuc ching han nhu N-metyl-2-
pyrolidon, N-axetyl-2-pyrolidon, N,N-dimetylaxetamit, N,N-dimetylformamit,
dimetylsulfoxit hodc hexametylphosphortriamit riéng r&, hoic trong dung dich
duogc tron gém dung mdi phan cuc dugc két hop véi metanol, etanol, rugu
isopropyl, xylen, nuéc, metylcarbitol, etylcarbitol hodc chét teong tu c6 thé duoc
str dung.

Buéc hién anh c6 thé duge thuc hién bing phuong phap ma theo d6 chét
hi¢n anh dugc phun 1én bé mat mang phu trong khi dé dugc dé yén hodc dugc
quay, hosic @& dugc nhung trong chit hién anh, hodc dé dugc nhung trong khi
song siéu &m dugc st dung & do.

Sau khi hién anh, budc xir Iy rira bing nuéc c6 thé duge thuc hién. Budce
Xt ly rira c6 thé dugc thuc hién bﬁng cach thém ruou chﬁng han nhu ruou etanol
hodc isopropyl hoic este ching han nhu etyl lactat hoic propylen glycol
monometyl ete axetat vao nudec.

Tiép d6, mang tir ché phim keo nhao dugc héa rén dé bidu 16 tinh din dién.
Céc vi du vé phuong phép héa rin mang tir ché phim keo nhdo bao gdm lam
néng/lam kho bang 10, 16 ding khi tro, tim néng, tia hdng ngoai hodic tuong tu va
1am kho trong chan khong. Nhiét d6 héa rén t6t hon 12 nim trong khoang tir 100
dén 300°C, t6t hon nira 1 nim trong khoang tir 120 dén 180°C. Khi nhiét d lam
néng cao hon hogc 120°C, lugng co ngét thé tich c6 thé dwoc tang 1én, din dén
viéc giam dién tr¢ sut riéng. Keo nhdo din dién c6 thé dugc sir dung trén dé c6
dd chiu nhiét thép, hodc dugc st dung Kkét hop véi vat li€u cé dd chiu nhiét thép
boi vi d6 dan dién cao c6 thé thu dugce bing cich héa rén & nhiét d twong dbi
thip 14 thip hon hoic bang 180°C. Theo cach ndy, miu din dién c6 thé dugc tao

ra bang cach thyuc hién budc héa ran.
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Vi dy thye hién sing ché

Céc vi du vé sang ché s& dugc mo ta dudi day, nhung séng ché khong bj
gi6i han chi & cic vi dy nay. Nguyén liéu va cic phuong phap danh gia dugc st
dung trong céc vi du thuc hién sang ché va céc vi du so sanh 13 nhu sau.
Phuong phap do ty s6 hinh dang

Céc ty s6 hinh dang ctua 100 hat tir hinh anh SEM hodc TEM duogc xac
dinh, va tri s trung binh cia ching dugc coi 1a ty s6 hinh dangcua cac hat
composit (A).
Phuong phép danh gid c4c dic tinh tao mau

Keo nhdo din dién dugc phu 1én trén mang PET dé c¢6 do day sau khi lam
kho 13 10pm, dugc 1am kho trong 16 1am khd & 90°C trong 5 phit, tiép xuc voi
anh sdng qua mit na quang c6 miu truyén anh sang c6 chin don vi c¢6 cac tri s6
L/S khéac nhau, trén don vi bao gém nhém céc duong dugc bd tri v6i tri sb dudng
va khoang tréng (L/S) ¢b dinh, dwgc hién anh va duoc héa rin & nhiét d6 130°C
trong 1 gi® dé thu duge miu dan dién. Céc trj s6 L/S cua céc don vi ndy duge dit
& 500/500, 250/250, 100/100, 50/50, 40/40, 30/30, 25/25, 20/20 va 15/15 (mdi gia
tri thé hién d6 rong (um)/khoéng céch (um) cta dudng). Miu dugc quan sat bing
kinh hién vi quang hoc d& x4c nhén mAu khong chira thanh phén du giita cac m3u
va khong bj bong tréc miu va c6 tri s L/S nhé nhét, va tri sé L/S nhd nhit nay
duoc x4c dinh 13 tri s6 L/S cho phép hién anh.
Phuong phap danh gi4 dién tro sut riéng

Keo nhdo dan dién dugc phu 1én trén mang PET dé c6 d6 day mang khi
kho 12 10pm, dugc 1am kho trong 16 1am kho & 90°C trong 10 phit, tiép xuc voi
4nh sang qua mit na quang c6 phén truyén 4nh sang A véi miu dugc bidu thi trén
Fig.1, dugc hién anh va dwgc héa rin & nhiét d6 130°C trong 1 givr dé thu duoc
méu din dién dé do dién try sult riéng. MAu din dién c6 do rong duong l1a
0,400mm va d6 dai dudng 1a 80mm. Céc diu cia mau thu dugc duge ndi qua may
do o dién tr& bé mit dé do gia tri dién tré b mat, va dién tré suét riéng duge tinh
bing cach 1p gié tri do dwgc vao cong thuc tinh dudi day. Do day mang dugce do
st dyng mdy v& bién dang loai ddu do "SURFCOM (nhan hiéu dugc ding ky)
1400" (tén thuong mai, dwgc san xuit boi TOKYO SEIMITSU CO., LTD.). D6
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day cia mang duogc do & ba vi tri dugc chon ngﬁu nhién, va trj s§ trung binh ctia
dd day & ba vi tri dugc x4c dinh 14 d§ day cua mang. Budc séng 1a 1mm, va tdc do
quét 1a 0,3mm/s. Véi d6 rong duong, gia tri trung binh cia d6 rong dudng & ba vi
tri ma thu dugc bing cich quan sit mau & ba vj tri dugc chon ngiu nhién bing
kinh hién vi quang hoc va phén tich dit li¢u hinh anh dugc xac dinh 1a dd rong
duodng.

Dién trd sult riéng = gia tri dién tré bé mit xdo dayxdo rong duong/dd dai duong

Phuong phép d4nh gia 46 mém déo

Fig.2 thé hién dudi dang so 6 miu duoc st dung trong thit nghiém do
mém déo. Keo nhdo din dién dugc phu lén trén mang PET c6 hinh chit nhat c¢6
kich thuéc 10mm (chidu dai) x 100 mm (chidu rong) (chidu day: 40pm) sao cho
c6 d6 day khi khd 1a 10pm, dugce 1am kho trong 16 lam kho & nhiét d6 90°C trong
10 phit, va tiép xtic voi 4nh sangtrong khi mit na quang c6 phan truyén 4nh séng
Avéi MAu duge biéu thi trén Fig.1 dugc bé tri sao cho phén truyén 4nh sang dugc
dinh vi & phdn giita cia mlu, va keo nhdo din dién dugc hién anh va hoa
réntrongl(‘) 1am khod nhiét d6 130°C trong 1 gior dé thu duge mau dan dién. Gia tri
dién tr& dugc do st dung may kiém tra. Sau d6, thao tic ubn cia viéc tao ciu nbi
gitta canh ngén ctia miu B va canh ngén ciia mAu C dé tiép xuc véi nhau véi miu
dugc ubn dé dinh vi miu din dién luan phién & bén trong va bén ngoai va dua
mau trd lai trang thai ban diu dugc thuc hién 13p lai 100 13n, sau do, do gi4 tri
dién tr& bang may kiém tra. Mirc phén loai "O" dugc chi dinh khi lugng thay ddi
tri s6 dién tr& 12 nhd hon hodc bing 20% 1a két qua cua phép do, va viéc nirt, bong
tréc va dit dudng trén miu, v.v. khong xuit hién trong mau din dién, va muc
phén loai "x" dugc chi dinh cho cac trudng hop khéc.
Phuong phap d4nh giadd tin cay lién két v6i ITO

Keo nhdo din dién dugc phu 1én trén mang dan dién trong subt, trong d6
mang PET dugc pht bing cach phun ITO 1én trén toan bd bé mit, sao cho c6
chiéu day khi lam khd 13 10pm, dugc 1am kho trong 10 1am khd & nhiét 4o 90°C
trong 10 phut, tiép xtc vé6i anh sang qua mit na quang c6 phan truyén 4nh sang A

v6i miu dugc biéu thi trén Fig.3, dugc hién 4nh va hoa rin trong 10 1am khé &
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nhiét 6 130°C trong 1 gi thé thu dugc miu @ danh gia do tin cdy lién két véi
ITO. Mau din dién céchidu rong duong 13 100pm va khoang cach cua dudng la
5mm, va phin d4u & dang vong tron c6 duong kinh 2mm. Cac phin diu cia miu
thu dugc duge ndi qua may kiém tra @& do dién trd ban dau, va sau d6, mau duoc
dat trong bé dinh nhiét-4m "LU-113" (tén thwong mai, dwgc san xuit béi ESPEC
CORP.) & nhiét d6 85°C va @5 4m tuong d6i (RH) 85% trong 500 gid. Sau do,
méu dugc 14y ra, cac phin ddu cia né dugc ndi qua may kiém tra 1dn nira dé do tri
s6 dién trg, tbc do thay dbi dién tré dugc tinh bang cach sir dung phuong trinh
duéi diy, va mirc phan loai "O" dwgc chi dinh khi téc d6 thay dbi dién trd nhoé
hon hodc bing 1,3 trong khi mirc phén loai "x" dugc chi dinh khi tbc do thay déi
dién trd 16n hon 1,3.

Téc d6 thay ddi dién trd = tri s6 dién trd (sau 500 gid)/ tri sb dién tré ban diu

Vit li¢u dugc sir dung trong cac vi du thyc hién sang ché va céc vi du so sanh 13
nhu sau.

C4c hat (A) dugc tao ra bang cach phit hop chét chira antimon 1én trén bé
mat cda cac hat vo co. |

ET-300W (tén thuong mai, dugc san xuit boi ISHIHARA SANGYO
KAISHA, LTD., cic hat composit dugc tao ra bang cich phu thiéc oxit pha
antimon 1€én trén vat liéu 15i lam b%mg titan oxit, ty sb hinh dang: 1,1, kich c& hat
trung binh trén thé tich: tir 0,03 dén 0,06pm) ET-500W (tén thuong mai, dugc san
xudt bsi ISHIHARA SANGYO KAISHA, LTD., c4dc hat compositdugc tao ra
bang cach phi thiéc oxit pha antimon 1én vét liéu 15i 1am bing titan oxit, ty sb
hinh dang: 1,1, kich c¢& hat trung binh trén thé tich: tir 0,2 dén 0,3 um) FT-1000
(tén thuong mai, dugc san xuét boi ISHIHARA SANGYO KAISHA, LTD., cac
hat composit dugc tao ra bing cach phu thiéc oxit pha antimon 1én trén vat liéu 16
lam bing titan oxit, ty sd hinh dang: 12,9, kich c& hat trung binh trén thé tich:
0,18um).

Passtran (nhén hiéu dugc ding ky) 4410 (tén thwong mai, dugc san xuit
béi MITSUI MINING & SMELTING CO., LTD., cac hat composit dugc tao ra
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bang c4ch phu thiéc oxit pha antimon 1én trén vt liéu 15i 1am bing bari sulfat, ty
s hinh dang: 1,2, kich c& hat trung binh trén thé tich: 0,1pm).

Hop chit (B) c6 trj s6 axit ndm trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g.

KAYARAD (nhén hi¢u dugc ding ky) ASP-010 (tén thwong mai, dugc sén
xuét bai Nippon Kayaku Co., Ltd., copolyme c6 gbc acryl khong chira lién két doi
khéng no, trj s6 axit: 46mg KOH/g, nhiét 9 chuyén hoa thuy tinh: 60°C (duoc do
bang DSC)).

Curalite (nhan hiéu dugc ding ky) 2300 (tén thuong mai, dugc san xuét boi
Perstorp Company, nhya c¢6 gbc polyeste, tri sb axit: 229mg KOH/g, nhiét d6
chuyén héa thiy tinh: 45°C (dugc do bing DSC)).

Vi du téng hop 1
Hop chét B-1 ¢6 tri sb axit nim trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g

Thanh phan nhay quang thu dugc bing sy bd sung phéan ung cta glyxidyl
metacrylat (GMA) & lugng 5 phin theo trong luong véi copolyme cia etylacrylat
(EA)/2-etylhexyl metacrylat (2-EHMA)/styren (st)/axit acrylic (AA) (ty 1é
copolyme héa: 20 phin theo trong lwong/40 phan theo trong luong/20 phin theo
trong lugng/15 phin theo trong luong).

Dietylen glycol monoetyl ete axetat (150g) dugc thém vao trong binh phan
ng trong moi trudng khi nito, va nhiét do ting dén 80°C bing cach sir dung bé
diu. Hn hop bao gbm etylacrylat(20g), 2-etylhexyl metacrylat (40g), styren
(20g), axit acrylic (15g), 2,2'-azobisisobutyronitril (0,8g) va dietylen glycol
monoetyl ete axetat (10g) dugc thém ting giot trong 1 gio vao binh phan tng nay.
Sau khi hoan thanh vi€c thém ting giot, phan ‘g polyme héa dugc thyc hién
trong 6 gid. Sau d6, hydroquinone monometylete (1g) dugc thém vao @ dimg
phén tmg polyme héa. Sau d6, hdn hop bao gdm glyxidyl metacrylat (5g), trietyl
benzyl amoniclorua (1g) va dietylen glycol monoetyl ete axetat (10g) dugc thém
vao ting giot trong 0,5gid. Sau khi hoan thanh viéc thém timg giot, phan tmg bd
sung dugc thyc hién tiép trong 2 gid. Dung dich phan tmg thu dwgc nay duogc loc
bang methanol dé loai bo cac tap chét khong phan img, va dugc lam kho trong

mdi trudng chan khong trong 24 gid ¢é thu dwgc hop chit B-1. Hop chét B-1 thu
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dugc c6 tri sb axit 1a 103mg KOH/g va nhiét 6 chuyén hoa thiy tinh 13 21,7°C
nhu dugce xac dinh tir cong thie (1).

Vi du téng hop 2

Hop chit B-2 ¢6 tri sb axit ndm trong khoang tir 30 dén 250mg KOH/g

Thanh phin nhay quang thu dugc bang su bd sung phan ung cua glyxidyl
metacrylat (GMA) & lugng 5 phén theo trong lugng véi copolyme cuia bisphenol
A diacrylat dugc cai bién bing etylen oxit FA-324A (tén san phdm, dugc san xuét
boi Hitachi Chemical Co., Ltd.)/EA/AA (ty 1& copolyme héa: 50 phén theo trong
lugng/10 phan theo trong hrgng/15 phén theo trong lugng).

Dietylen glycol monoetyl ete axetat (150g) dugc thém vao trong binh phan
mg trong mdi trudng khi nito, va nhiét @6 dugc nang 1én dén 80°C bang céach st
dung bé diu. Hdn hop bao gdm bisphenol A diacrylat dugc cai bién bang etylen
oxit FA-324A (50g), etyl acrylat (20g), axit acrylic (15g), 22'-
azobisisobutyronitril (0,8g) va dietylen glycol monoetyl ete axetat (10g) dugc
thém tirng giot trong 1 gio vao binh phan tmg. Sau khi hoan thanh viéc thém tirng
giot, phan ting polyme héa tiép dugc thyc hién trong 6 gid. Sau d6, hydroquinon
monometylete (1g) dugc thém vao dé dimg phan tng polyme héa. Sau d6, hdn
hop bao gdm glyxidyl metacrylat (5g), trietyl benzyl amoniclorua (1g) va dietylen
glycol monoetyl ete axetat (10g) dugc thém ting giot trong 0,5gid. Sau khi hoan
thanh viéc thém timg giot, phan tng bd sung dugc thyc hién tiép trong 2 gid.
Dung dich phan tng thu dugc ndy dugc loc biang methanol dé loai bo cac tap chét
khong phan tmg, va duge 1am khd trong mdi trudng chan khong trong 24 gio dé
thu dugc hop chit B-2. Hop chét B-2 thu dugc c6 tri s axit 13 96mg KOH/g va

nhiét do chuyén hoéa thuy tinh 1 19,9°C nhu dugc xac dinh tir cong thic (1).

Vi du téng hop 3

Hop chét thu duge bing sy bd sung phan ung cua glyxidyl metacrylat
(GMA) & lugng 5 phin theo trong lugng v6i copolyme cua epoxy este 3000A
(dugc san xuit béi KYOEISHA CHEMICAL Co., LTD., khdi luong phan t:
476,7, chira mach chinh bisphenol A)/2-etylhexyl metacrylat (2-EHMA)/styren
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(St)/axit acrylic (AA) (Ty 1& copolyme hoéa: 20 phén theo trong lugng/40 phéin
theo trong lwgng/20 phan theo trong lwong/15 phén theo trong lwong).

Dietylen glycol monoetyl ete axetat (150g) dugc thém vao trong binh phan
ing trong mdi trudng khi nito, va nhiét do ting 1én dén 80°C bang cach sir dung
bé dau. Hon hop bao gdm epoxy este 3000A (20g), 2-etylhexyl metacrylat (40g),
styren (20g), axit acrylic (15g), 2,2'-azobisisobutyronitril (0.8g) va dietylen glycol
monoetyl ete axetat (10g) dugc thém ting giot trong 1 gid vao binh phén tng. Sau
khi hoan thanh viéc thém timg giot, phan Ung polyme hoéa tiép dugc thuc hién
trong 6 gio. Sau d6, hydroquinon monometylete (1g) dugc thém vao dé dimg phan
g polyme héa. Sau d6, hdn hgp bao gdm glyxidyl metacrylat (5 g), trietyl benzyl
amoniclorua (1g) va dietylen glycol monoetyl ete axetat (10g) dugc thém timg
giot trong 0,5gi0. Sau khi hoan thanh viéc thém ting giot, phan g bd sung dugc
thuc hién tiép trong 2 gio. Dung dich phén tng thu dugc nay dugc loc bing
methanol @& loai bé cic tap chét khong phan tng, va dugc lam khé trong méi
trudng chan khong trong 24 gid dé thu dwogc hop chét B-3. Hop chit B-3 thu duge
c6 tri s6 axit 14 98mg KOH/g va nhiét 6 chuyén héa thuy tinh 1 43,2°C nhu
dugc thu dugc tir phép do DSC.

Viduténghop 4

Hop chét thu dugc bing sy bd sung phan tng cia glyxidyl metacrylat
(GMA) & 1lugng 5 phin theo trong lugng véi  copolyme cua
epoxy este 70PA (duoc san xuét bdi KYOEISHA CHEMICAL Co., LTD., khéi
luong phan tir: 332,4, epoxy acrylat loai c6 chudi wa béo)/2-etylhexyl metacrylat
(2-EHMA )/styren (St)/axit acrylic (AA) (Ty 1¢ copolyme héa: 20 phén theo trong
lugng/40 phan theo trong lugng/20 phin theo trong lugng/15 phin theo trong
lugng).

Dietylen glycol monoetyl ete axetat (150g) dugc thém vao trong binh phén
ing trong mdi trudng khi nito, va nhiét d¢ ting 1én dén 80°C bing céch st dung
bé dau. H3n hop bao gdm epoxy este 70PA (20g), 2-etylhexyl metacrylat (40g),
styren (20g), axit acrylic (15g), 2,2'-azobisisobutyronitril (0.8g) va dietylen glycol
monoetyl ete axetat (10g) dugc thém timg giot trong 1 gid vao binh phan tmg. Sau

khi hoan thanh viéc thém timg giot, phan mg polyme héa tiép duoc thyc hién
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trong 6 gid. Sau d6, hydroquinon monometylete (1g) dugc thém vao dé dirng phan
tng polyme hoa. Sau d6, hdn hgp bao gdm glyxidyl metacrylat (5g), trietyl benzyl
amoniclorua (1g) va dietylen glycol monoetyl ete axetat (10g) dugc thém timg
giot trong 0,5gid. Sau khi hoan thanh viéc thém timg giot, phan tmg bd sung dugc
thuc hién tiép trong 2 gio. Dung dich phéan tng thu dugc ndy dugc loc bing
methanol @ loai bé céc tap chét khong phan g, va dugc lam kho trong moi
trudng chan khong trong 24 giyr dé thu dwoc hop chit B-4. Hop chit B-4 thu dugc
c6 trj s§ axit 13 96mg KOH/g vi nhiét d6 chuyén hoa thay tinh 13 23,5°C nhu
dugc thu duge tir phép do DSC.

Vi du téng hop 5

Epoxy este 3000A (dugc san xuét béi KYOEISHA CHEMICAL Co.,
LTD., khéi lrong phén tir: 476,7, c6 mach chinh bisphenol A) (200g), dietylen
glycol monoetyl ete axetat (500g) 1am chit xtc tac phan tng, 2-metylhydroquinon
(0,5g) 1am chét e ché polyme héa nhd nhiét va axit dihydroxypropionic (75g)
1am hop chét diol c6 nhém carboxyl (khdi lwong phén tir: 106,1) duge thém vao
binh phan ng, va nhiét 49 dugc ning 1én dén 45°C. Hexametylendiisoxyanat
(khéi lugng phan tir: 168,2) (84,1g) dugc thém timg giot, din din vao dung dich
nay sao cho nhié¢t d0 phan tng khong vugt qua 50°C. Sau khi thém ting giot,
nhiét 9 dugc nang 1én dén 80°C, va hén hop phan ing trong 6 gir cho dén khi sy
hép thu khoang 2250cm dugc x4c nhan 13 bién mét béi phuong phap do quang
phd hip thu hdng ngoai. 165g glyxidyl metacrylat (khdi lugng phan tir 142.2)
trong phén tir dugc thém vao dung dich nay, sau d6, nhiét do dugc ting 1én dén
95°C, va hdn hop phan tng trong 6 gitr dé thu dugc hop chéit B-5. Thu duge dung
dich chira nhya 51,2%wt ctia hop chét B-5 thu dugc nay. Hop chét B-5 thu duge
c6 tri sb axit 13 89mg KOH/g va nhiét do chuyén héa thuy tinh 13 27,2°C nhu
dugc thu duge tir phép do DSC.

Chét tram dan dién (C)

Chét tram c6 nguyén liéu va kich ¢ hat trung binh trén thé tichdugc mo ta
trong bang 1 dugc st dung. Kich ¢& hat trung binh trén thé tich dugc x4c dinh
bing phwong phap sau.

Chét khoi mao quang polyme héa (D)
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IRGACURE (nhan hiéu dugc ding ky) 369 (tén thuong mai, dugc san xuit
bdi Ciba Japan K.K.)

Do kich c& hat trung binh trén thé tich

Kich c& hat trung binh trén thé tich ctia chét trdm din dién (C) dugc do
bing cach sir dung may do phan b6 c& hat 4nh xa 4nh sang dong hoc dwgc sén
xuit bi HORIBA, Ltd.

Monome: Acrylat nhe BP-4EA (dugc san xudt bdi KYOEISHA
CHEMICAL Co., Ltd.)

Dung mbi: dietylen glycol monoetyl ete axetat (dugc san xuét bdi Tokyo
Chemical Industry Co., Ltd.)

Hop chit chira antimon ma khong bao gdm céc hat vo co va céc hat thiéc
oxit din dién SN-100P (tén thuong mai, dugce san xuét bdi ISHIHARA SANGYO
KAISHA, LTD.) SN-10P (tén thuong mai, dugc san xuit bdi ISHIHARA
SANGYO KAISHA, LTD.) T-1 (tén thwong mai, dugc san xuit béi Mitsubishi
Materials Electronic Chemicals Co., Ltd.)

Vidul

Hop chit B-1 (10,0g), chit khoi mao quang polyme héa IRGACURE
(nhan hiéu dugc ding ky) 369 (dugc san xudt boi Ciba Japan K.K.) (0,50g) va
dietylen glycol monoetyl ete axetat (5.0g) dugc thém vao chai sach dung tich
100mL, va duoc tron béi "AwatoriRentaro" (nhan hi€u dugc dang ky; tén thuong
mai, ARE-310, dugc san xuét béi THINKY CORPORATION) dé thu dugce dung
dich nhya (15,5g) (ham luvong chét rin: 67,7% theo trong lugng).

Dung dich nhya thu dugc (10,7g), cac hat Ag c6 kich c& hat trung binh 1a
2um (50,0g) dugc tron clng véi nhau, va ET-300W (dugc san xuit boi
ISHIHARA SANGYO KAISHA, LTD.) (0,87g) dugc tron cung véi nhau, va hdn
hop dugc nhao tron b%mg cach sur dung may cén ba truc can "EXAKT M-50" (tén
thuong mai, dugc san xuét béi EXAKT Company) dé thu dugc 61,6g keo nhdo
dan dién.

Keo nhéo thu duge ndy dugc phii 1én trén mang PET cochiéu day mang la
100pm bang phuong phap in ludi, va duge 1am kho trong 16 1am kho6 & 90°C trong

10 phut. Sau d6, keo nhédo dugcti€p xtic voi dnh sang trén tat ca cac dudng & mirc
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d tiép xtic 12 200mJ/cm? (& bude séng 365nm) sir dung thiét bi phoi séng "PEM-
6M" (tén thwong mai, dugc san xuét bdi UNION OPTICAL CO., LTD.), dugc trai
qua budc nhiing vao dung dich hién anh Na;CO;3 0,25% trong 50 gidy, rira bing
nuée siéu tinh khiét, va sau d6 héa rén trong 10 lam kho & 140°C trong 30 phut.
Mau- mau dan dién da dugc xtr Iy c6 chidu diy mang 13 10pm. MAu dudng va
khong gian (L/S) cia mu din dién dugc quan sat biang kinh hién vi quang hoc dé
x4c nhan rang mAu din dién mét cac thich hop 13 miu —dwoc xir Iy ma khong c6
phan du gifta cac miu va khong c6 sy bong tréc mau khi L/S nho hon hoic bing
20/20pm. Pién tr& suat riéng ciia mau dan dién dugc d6 1a 6,7 x 10 Qcm. Vi ¢6
sw mém déo, nirt va dirt gy dudng khong xuét hién, va thu dugc cac két qua tét.
Pé danh gia db tin cdy lién két véi ITO, dién tré ban ddu 1a 38,4Q, dién tré sau
500 gi® trong mdi trudng & nhiét d6 85°C va do 4m twong d6i RH=85% 1a 39,49,
va do d6 ty 1é thay ddi 1a 1,03.
Céc vi dy tir 2 dén 11

Keo nhio din dién v6i thanh phin dugc bidu thi trong bang 1 dugc tao ra

theo cach gidng véi vi du 1. Cac két qua danh gia dugc biéu thi trong bang 2.

Céc vi du so sanh tir 1 dén 3
Keo nhido din dién véi thanh phén dugc biéu thi trong bang 1 duogc tao ra

theo cach gidng véi vi du 1. Cac két qui danh gia dugc bidu thi trong bang 2.
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Tét ca céc keo nhio din dién thu dugc tir cac vi dy tir 1 dén 11 c6 cac dic
tinh tao méu va d¢ tin cay lién két wu viét, nhung tit ca cac keo nhdo din dién thu
duoc tir cac vi du so sanh 1 dén 3 ¢6 cac dic tinh tao miu kém véi céc pha“tn thira
dugc tao ra ngay ca trong mau c6 L/S bing 500um/500pum, va ¢ téc do thay d6i
dién tré cao va vi vay, d0 tin cay lién két kém.

Danh muc sd chi dan
A Phén truyén 4nh sang
B,C Canh ngén ciia miu
D  Miu dén dién

E  Mang PET
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YEU CAUBAO HQ
1. Phuong phép tao ra miu dan dién, trong d6, keo nhdo dén dién bao gdm: hat
compozit (A) dugc tao ra bing cach pht hop chit chira antimon 1én bé mat vat
lidu 18i dugc tao thanh tir nguyén lidu vo co; polyme (B) ¢6 tri sé axit nim trong
khoang tir 30 dén 250 mg KOH/g; va chit tram din dién (C), dugc phu 1én trén
nén, duoc phoi sang, dugc hién hinh, va sau d6 dugc héa rin & nhiét d6 ndm trong
khodng tir 100°C hodc cao hon va 300°C hoic thép hon, trong d6 hop chét chira

antimon 14 thiéc oxit pha antimon.
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