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Linh vue ky thuét dwoce dé cap

Sang ché d& cap dén phuong phép didu ché hop chit polythiol dung cho vét
liéu quang hoc va ché phdm ding cho vt liéu quang hoc chira hop chét polythiol duogc
diéu ché bang phwong phép nay. Cy thé hon, sang ché dé cap dén hop chét polythiol
dung cho vit liéu quang hoc chét lwong cao ma c6 céc dic tinh vat ly tuyét voi vé mau
sac, ché phdm dung cho vat liéu quang hoc chtta hop chét polythiol, va phuong phéap

san xudt vt liéu quang hoc.
Tinh trang ky thuit ctia sing ché

Vit liéu quang hoc lam béng chét déo duoc st dung cho céc thau kinh quang
hoc nhu théu kinh deo mét. V4t liéu quang hoc 1am bang chit déo nay nhe hon, it d&
v& hon va c6 thé nhudém dugc mot cach d& dang hon so véi vat li€u quang hoc chira
cac vat liéu vo co. Trong nhitng ndm gén d4y, nhiéu v4t liéu nhwa déo da duoc st dung
lam vat liéu quang hoc va dugc doi hoi ngay cang nhiéu 13 phai ¢é cac dic tinh vat 1y
tuyét voi.

Céng bd patent Han Qubc sb 1993-0006918 va 1992-0005708 d& xut thiu
kinh thiouretan duoc san xudt bang cach cho hop chét polythiol phan tng véi hop chét
polyisoxyanat. VA4t liéu quang hoc polythiouretan dugc tao ra bing céch st dung céc
hop chét polythiol va hop chét isoxyanat dugc st dung mdt cach rong rai lam vat liu
thiu kinh quang hoc do dic tinh quang hoc tuyét voi ctia chiing khi xét dén do trong,
s6 Abbe va hé s truyén qua va céc ddc tinh vat ly tuyét voi khi xét dén dd bén kéo.
Tuy nhién, trong mot sb trudong hop, viéc st dung cac hop chét polythiol dugc tao mau
cho viéc polyme héa cé thé 1am xAu mau sic cta nhya dugce tao ra. Khi du dinh tao ra
nhua c6 mau, trong sudt véi cac dic diém mau sic tdt béng céch polyme héa hop chét

polythiol, sw tao mau cho hop chit polythiol cAn dugc ngin chin cang nhiéu cang t4t.

Céng b patent Han qubc sb 10-2008-0090529 boc 16 ring cac dic diém mau
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séc kém cta nhwa polyuretan la do sy c6 mdt cta bis(2-hydroxyetyl)disulfua dudi
dang tap chét trong 2-mercaptoetanol, 1a vét lidu thé dé tao ra polythiol. Cong bd
patent ndy mé ta phuong phdp didu ché hop chit polythiol bing cach cho 2-
mercaptoetanol phan tmg véi hop chét epihalohydrin trong dé 2-mercaptoetanol chira

0,5% khbi luong bis(2-hydroxyetyl)disulfua hodc it hon.
Ban chét k§ thuit cia sang ché
Vén dé ky thuét

D3 biét ring sy c6 mit cia bis(2-hydroxyetyl)disulfua du6i dang tap chét trong
2-mercaptoetanol 13 yéu t§ tic dong dén mau sic ctia hop chit polythiol. Tuy nhién,
tham chi trong trudng hop ma yéu t& nay duoc kiém soét, thi mot s& hop chét polythiol
van dugc tao mau. V4i tinh hinh nay, céc tic gia sang ché di thuc hién viéc nghién
ctru vé céc yéu td khac tac dong dén su tao mau cia hop chét polythiol, va két qua 13,
d4 phat hién ra rang ham lugng cac tap chét cu thé trong hop chét epiclohydrin duéi
dang vat liéu khéi ddu trong quy trinh tdng hop hop chét polythiol ¢6 anh huéng truc

tiép dén su tao mau cua hop chét polythiol.

Muc dich ctia séng ché 13 d& xuit phuong phép diéu ché hop chét polythiol it
dugc tao mau bé’mg cach kiém soat ham luong cac tap chét cu thé trong hop chét
epiclohydrin, ché phim ding cho vat liéu quang hoc chira hop chét polythiol duoc
diéu ché bang phuong phép nay, va phuong phap san xuét vat liéu quang hoc.

Giai phép k¥ thuat

Céc tac gia sang ché da phat hién ra rang khi tdng ham luong cta cac tap chit
cu thé trong hop chét epiclohydrin duéi dang vat lidu khoi ddu trong quy trinh tng
hop hop chét polythiol khong 16n hon gid tri dinh trude, sy tao mau cia hop chét
polythiol ¢6 thé dugc giam thidu va hop chat polythiol c6 thé dugc polyme héa dé tao
ra nhua uretan ma dugc ngdn ngtra khoi bi tao mau, c6 chi s6 mau vang thép va mau

sac tot.

Séng ché dé xuit phuong phép diéu ché hop chét polythiol, bao gdm viéc cho

hop chat epiclohydrin phan (g véi 2-mercaptoetanol,
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trong do, hop chét epiclohydrin chira 0,5% khéi lugng tap chét hoic it hon bao
gém acrolein, alyl clorua, 1,2-diclopropan, 2,3-diclopropen, 2-metyl-2-pentanol, ruou
2-cloalyl, cis-1,3-diclopropen, trans-1,3-diclopropen, 1,3-dicloisopropanol, 1,2,3-

triclopropan va 2,3-diclopropanol.

Sang ché cling dé xut ché phdm ding cho vét liéu quang hoc chira hop chit

polythiol dwoc diéu ché bang phuong phép nay.

Sang ché cling dé xut phuong phép san xut vat lidu quang hoc uretan bang
cach polyme héa ché phim nay va thdu kinh quang hoc 1am tir vat liéu quang hoc nay.

Cu thé, thdu kinh quang hoc bao gdm thiu kinh deo mit.
Hiéu qua dat dugc boi sang ché

Theo phuong phap ctia sang ché, ham luong céc tap chit cu thé trong hop chét
epiclohydrin duéi dang vat liéu khdi ddu trong quy trinh tdng hop hop chit polythiol
duogc kiém so4t & mirc thp hon ham lugng dinh trude, sao cho hop chét polythiol c6
thé duoc ngan ngira khoi bi tao mau. Viée str dung hop chét polythiol cho phép tao ra
vét lidu quang hoc uretan ma duoc ngan ngira khoi bi tao mau va c¢6 chi sb mau vang

thap va mau sac tot.
Mo ta chi tiet sang che

Séang ché @& xuét phuong phép diéu ché hop chit polythiol, bao gdm budc cho
hop chét epiclohydrin phan tng v&i 2-mercaptoetanol. Phuong phép theo sang ché 14
da biét trong linh vuc nay. Cu thé, phuong phép theo sang ché bao gdbm budc cho hop
chét epiclohydrin phan tmg véi 2-mercaptoetanol d& thu dwoc hop chét ruou da chir,
cho hop chét rugu da chirc nay phan tmg véi thioure dé thu dwoc mudi thiouron va
thity phan mudi thiouron d& thu duoc hop chit polythiol mong mudn. Theo phuong
phép theo sang ché, ham luong clia cac tap chét cu thé trong hop chét epiclohydrin
duéi dang vt liéu khoi ddu duge kiém soat thap hon ham luong dinh trudc ¢ thu
duoc hop chét polythiol ma dugc ngan ngtra khdi bi tao mau. Céc tap chét trong hop
chét epiclohydrin bao gdm acrolein, alyl clorua, 1,2-diclopropan, 2,3-diclopropen, 2-

metyl-2-pentanol, rugu 2-cloalyl, cis-1,3-diclopropen, trans-1,3-diclopropen, 1,3-
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dicloisopropanol, 1,2,3-triclopropan va 2,3-diclopropanol. Khi tong ham lugng ciia tap
chit duge gi¢i han & muce 0,5% khéi lwong hodc it hon, dua trén khdi luong ctia hop
chét epiclohydrin, ¢6 thé thu dugce hop chét polythiol ma dugc ngin nglra khoi bi tao
mau va c6 mau séc tdt.

Hop chét polythiol ¢6 thé 1a hop chét bat ky c¢6 hai hodc nhidu nhém thiol

trong md&t phén tir.

Céc vi du v& hop chét polythiol bao gdm bis(2-mercaptoetyl)sulfua, 4-
mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan, 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)propan-1-
thiol, 2,2-bis(mercaptometyl)-1,3-propandithiol, tetrakis(mercaptometyl)metan, 2-(2-
mercaptoetylthio)propan-1,3-dithiol, 2-(2,3-bis(2-mercaptoetylthio)propylthio)-
etanthiol, bis(2,3-dimercaptopropanyl)sulfua, bis(2,3-dimercaptopropanyl)disulfua,
1,2-bis(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropan, 1,2-bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-
mercaptopropylthio)etan, bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropyl)sulfua, bis(2-
(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropyl)disulfua, 2-(2-mercaptoetylthio)-3-2-
mercapto-3-[3-mercapto-2-(2-mercaptoetylthio)-propylthio]propylthiopropan-1-thiol,
2,2-bis(3-mercaptopropionyloxymetyl)-butyl este, 2-(2-mercaptoetylthio)-3-(2-(2-[3-
mercapto-2-(2-mercaptoetylthio)-propylthio]etylthio)etylthio)propan-1-thiol,
(4R,118)-4,11-bis(mercaptometyl)-3,6,9,12-tetrathiatetradecan-1,14-dithiol, (S)-3-((R-
2,3-dimercaptopropyl)thio)propan-1,2-dithiol, (4R,14R)-4,14-bis(mercaptometyl)-
3,6,9,12,15-pentathiaheptan-1,17-dithiol, 3-(3-mercapto-2-((2-mercaptoetyl)thio)
propyl)thio)propyl)thio)-2-((2-mercaptoetyl)thio)propan-1-thiol, 3,3’-dithiobis
(propan-1,2-dithiol), (7R,11S)-7,11-bis(mercaptometyl)-3,6,9,12,15-pentathiaheptan-
1,17-dithiol, (7R,128)-7,12-bis(mercaptometyl)-3,6,9,10,13,16-hexathiaoctadecan-
1,18-dithiol, 5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,8-dimercaptometyl-1,11-
dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, pentaerythritol tetrakis(3-mercaptopropionat),
trimetylolpropan tris(3-mercaptopropionat), pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat),
bispentaerythritol-ete-hexakis(3-mercaptopropionat), 1,1,3,3-tetrakis

(mercaptometylthio)propan, 1,1,2,2-tetrakis(mercaptometylthio)etan, 4,6-
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bis(mercaptometylthio)-1,3-dithian, va  2-(2,2-bis(mercaptodimetylthio)etyl)-1,3-
dithietan. T6t hon 13, hop chét polythiol duoc chon tir 2-(2-mercaptoetylthio)propan-
1,3-dithiol, 2,3-bis(2-mercaptoetylthio)propan-1-thiol, 2-(2,3-bis(2-
mercaptoetylthio)propylthio)etanthiol, 1,2-bis(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropan,
1,2-bis(2-(2-mercaptoetylthio)-3-mercaptopropylthio)-etan, bis(2-(2-
mercaptoetylthio)-3-mercaptopropyl)sulfua,  2-(2-mercaptoetylthio)-3-2-mercapto-3-
[3-mercapto-2-(2-mercaptoetylthio)-propylthio|propylthio-propan-1-thiol, 2,2’-
thiodietanthiol, 4,14-bis(mercaptometyl)-3,6,9,12,15-pentathiaheptadecan-1,17-dithiol,
2-(2-mercaptoetylthio)-3-[4-(1-{4-[3-mercapto-2-(2-mercaptoetylthio)-propoxy]-

phenyl}-1-metyletyl)-phenoxy]-propan-1-thiol, pentaerythritol tetrakis(3-
mercaptopropionat), pentaerythritol mercaptoaxetat, trimetylolpropan
trismercaptopropionat, glyxerol trimercaptopropionat, dipentaerythritol

hexamercaptopropionat, va hdn hop ctia ching. Céc hop chit polythiol nay cfing c6

thé ¢6 cac nhém hydroxyl con lai khong phan tng.

Séng ché dé xuit ché phdm dung cho vat liéu quang hoc chira hop chat
polythiol duge diéu ché bing phuong phap niy. Ché phim theo sing ché c6 thé 13 ché
pham dung cho vét lidu quang hoc uretan bao gdém hop chét polyisoxyanat cung vd&i

~, ¢

hop chét polythiol. Thuét ngft “ché pham diing cho vat liéu quang hoc” c6 nghia 13 ché
pham polyme héa duge ma ¢6 thé dugc hda rin dé tao ra vét liéu quang hoc nhu thiu

kinh quang hoc.

Hop chét polyisoxyanat duoc dua vao ché phadm theo sang ché c6 thé 1a hop
chét bat ky ¢6 it nhdt mdt nhém isoxyanat va/hodic it nhit mot nhém isothioxyanat. Vi
du vé céc hop chit polyisoxyanat bao gdm: céc hop chét isoxyanat béo, nhur 2,2-
dimetylpentan diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, 2,2,4-trimetylhexan diisoxyanat,
buten diisoxyanat, 1,3-butadien-1,4-diisoxyanat, 2,4,4-trimetylhexametylen
diisoxyanat, 1,6,11-undecan triisoxyanat, 1,3,6-hexametylen triisoxyanat, 1,8-
diisoxyanato-4-isoxyanatometyloctan, bis(isoxyanatoetyl)cacbonat, va
bis(isoxyanatoetyl)ete; cic hop chit isoxyanat vong béo, nhur isophoron diisoxyanat,

1,2-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,4-
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bis(isoxyanatometyl)xyclohexan,  dixyclohexylmetan  diisoxyanat, xyclohexan
diisoxyanat, metylxyclohexan diisoxyanat, dixyclohexyldimetylmetan isoxyanat, va
2,2-dimetyldixyclohexylmetan isoxyanat; cic hop chét isoxyanat thom, nhu xylylen
diisoxyanat  (XDI), bis(isoxyanatoetyl)benzen,  bis(isoxyanatopropyl)benzen,
bis(isoxyanatobutyl)benzen, bis(isoxyanatometyl)naphtalen, bis(isoxyanatometyl)
diphenyl ete, phenylen diisoxyanat, etylphenylen diisoxyanat, isopropylphenylen
diisoxyanat, dimetylphenylen diisoxyanat, dietylphenylen diisoxyanat,
diisopropylphenylen diisoxyanat, trimetylbenzen triisoxyanat, benzen triisoxyanat,
biphenyl diisoxyanat, toluidin diisoxyanat, 4,4-diphenylmetan diisoxyanat, 3,3-
dimetyldiphenylmetan-4,4-diisoxyanat, bibenzyl-4,4-diisoxyanat, bis(isoxyanatophenyl)
etylen, 3,3-dimetoxybiphenyl-4,4-diisoxyanat, hexahydrobenzen diisoxyanat, va
hexahydrodiphenylmetan-4,4-diisoxyanat; cdc hop chit isoxyanat béo chira luu huynh,
nhu bis(isoxyanatoetyl)sulfua, bis(isoxyanatopropyl)sulfua, bis(isoxyanatohexyl)
sulfua, bis(isoxyanatometyl)sulfon, bis(isoxyanatometyl)disulfua,
bis(isoxyanatopropyl)disulfua, bis(isoxyanatometylthio)metan, bis(isoxyanatoetylthio)
metan, bis(isoxyanatoetylthio)etan, bis(isoxyanatometylthio)etan, va 1,5-diisoxyanato-
2-isoxyanatometyl-3-thiapentan; cdc hop chit isoxyanat thom chira luu huynh, nhu
diphenylsulfua-2,4-diisoxyanat, diphenylsulfua-4,4-diisoxyanat, 3,3-dimetoxy-4,4-
diisoxyanatodibenzyl thioete, bis(4-isoxyanatometylbenzen)sulfua, 4.4-

metoxybenzenthioetylen glycol-3,3-diisoxyanat, diphenyldisulfua-4,4-diisoxyanat,

2,2-dimetyldiphenyldisulfua-5,5-diisoxyanat, 3,3-dimetyldiphenyldisulfua-5,5-
diisoxyanat, 3,3-dimetyldiphenyldisulfua-6,6-diisoxyanat, 4,4-
dimetyldiphenyldisulfua-5,5-diisoxyanat, 3,3-dimetoxydiphenyldisulfua-4,4-

diisoxyanat, va 4,4-dimetoxydiphenyldisulfua-3,3-diisoxyanat; va cdc hop chéit
isoxyanat di vong chuoa Iuu huynh, nhu 2,5-diisoxyanatothiophen, 2,5-
bis(isoxyanatometyl)thiophen, 2,5-diisoxyanatotetrahydrothiophen, 2,5-
bis(isoxyanatometyl)tetrahydrothiophen, 3,4- bis(isoxyanatometyl)tetrahydrothiophen,
2,5-diisoxyanato-1,4-dithian, 2,5-bis(isoxyanatometyl)-1,4-dithian, 4,5-diisoxyanato-
1,3-dithiolan, 4,5-bis(isoxyanatometyl)-1,3-dithiolan, va 4,5-bis(isoxyanatometyl)-2-

metyl-1,3-dithiolan. Cac hop chét polyisoxyanat cé thé duogc st dung don doc hodc
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duéi dang hon hop gém hai hodc nhiéu hop chét nay. Cac hop chét khéc c6 it nhat mot
nhém isoxyanat va/hodc it nhit mot nhém isothioxyanat ¢ thé dugc sir dung don doc
hoic dudi dang hdn hop gdm hai hodc nhidu hop chédt ndy. Cac san phdm duoc
halogen héa (vi du, cic san phim dugc clo héa va brom héa) ciia cic hop chét
isoxyanat cling c6 thé duoc st dung. Céc san phém duoc alkyl héa, san phém duoc
alkoxyl héa va cc san phdm dugc thé nito cta cdc hop chit isoxyanat ciing c6 thé
duoc sir dung. Cac san pham duoc bién ddi tién polyme ctia hop chit isoxyanat véi cac
rugu da chirc hodc thiol cling c6 thé duoc st dung. Céc san phidm duoc bién dbi
carbodiimit-, ure- va biuret ctia cic hop chét isoxyanat cling ¢ thé duoc sir dung. Cac
san pham phan ting dime héa hodc trime héa ctia cic hop chét isoxyanat cling c6 thé

duoc str dung.

T6t hon 14, hop chit polyisoxyanat dugc chon tir isophoron diisoxyanat (IPDI),
hexametylen diisoxyanat (HDI), dixyclohexyl metandiisoxyanat (H12MDI), xylylen
diisoxyanat  (XDI), 3,8-bis(isoxyanatometyl)trixyclo[5,2,1,02,6]decan,  3,9-bis
(isoxyanatometyl)trixyclo[5,2,1,02,6]decan, 4,8-bis(isoxyanatometyl)trixyclo
[5,2,1,02,6]decan, 2,5-bis(isoxyanatometyl)bixyclo[2,2,1]heptan, 2,6-

bis(isoxyanatometyl) bixyclo[2,2,1]heptan, va hdn hop ciia ching.

Néu can, ché phim theo sdng ché con c6 thd bao gdm mot hodc nhidu thanh
ph?ln duoc chon tir chit xtic tac, chit thdo khudn bén trong, chét hé'lp thu tia cuc tim,
thudc nhudm, chét 1am bn dinh va cc chét thdi. Ché phim theo sang ché con c6 thé
bao gdm hop chit ddng polyme héa dugc voi ché phim nhwa uretan. Vi du v& cac hop
chét déng polyme héa dugc bao gdm cac hop chit epoxy, hop chét thioepoxy, hop

chit c6 nhém vinyl hodc nhém khéng no va cac hop chit kim loai.

Séng ché cling dé xuit vat liéu quang hoc dugc tao ra bang cach polyme héa
ché phim bao gdm hop chit polythiol, hop chét polyisoxyanat, va tily y céc thanh
phﬁn bd sung. Cu thé, vat lidu quang hoc theo sang ché c6 thé dugc tao ra béng cach
polyme héa dtic ché phim nay. Cu thé, v4t lidu quang hoc theo sdng ché ¢ thé duoc
st dung dé san xuét kinh quang hoc uretan. Cu thé 13, thdu kinh uretan dugc san xuét

bing quy trinh sau day. Thir nhét, c4c chit phu gia khac nhau va chét xuc tac dugc hoa
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tan trong hop chét isoxyanat. B6 sung hop chit polythiol vao dung dich nay. Hon hop
nay dugce dudi khi dudi ap suét giam trong khi 1dm mat. Sau khi trai qua thoi gian dinh
trudce, hdn hop da dudi khi duoc nap vao khudn thay tinh duoc dic bing bing va sau
d6 dugc hoa rén béng cach gia nhiét tir tr dén nhiét d6 cao hon trong khoang tir 24 dén
48 gio.

Vit liéu quang hoc uretan c6 cac uu diém vé chi s6 khic xa & mitc cao, do
phan tan thip, d6 chiu nhiét t8t, d6 bén vuot trdi, khdi lwong nhe va d6 bén va dap tdt.
Cu thé 13, vat liéu quang hoc nay trong va trong sudt do mau séc tdt cua né. thf_céc
ru diém ndy, nhua uretan theo sang ché thich hop dé sir dung trong céc san phim
quang hoc nhur théu kinh va ling kinh, cu thé 13 cc thiu kinh nhu thiu kinh deo mit

va thau kinh may anh.

Sang ché ciing d& xuét thdu kinh quang hoc lam tir vét liéu quang hoc. Néu
can, thiu kinh quang hoc c6 thé duoc xir Iy vét Iy hodc héa hoc, vi du, danh bong bé
mit, hoan thién chéng tinh dién, tao 16p pht cing, tao 16p phu chéng phéan xa, nhudém
hodc tao mo, d6i véi muc dich cai thién cac dic tinh chéng phén xa, d6 cing, do bén
chiu mai mon, d6 bén chiu héa chit, dic tinh chéng suong mu hodc tinh hop thoi
trang.

Vi du thue hién sing ché

Séng ché s& duoc giai thich chi tiét hon biang cach tham chiéu dén cac vi du
sau day. Tuy nhién, cac vi du nay dugc dua ra chi nhdm muc dich minh hoa va khéng
dugc dy dinh dé gi61 han pham vi ctia sdng ché.

Phuong phép danh gia

Céc hop chét duge phén tich bing céc phuong phap sau ddy. Mau sic ciia hop
chét polythiol va nhya dugce danh gia dua trén cac tri s6 YI va APHA cua nd, ma dugc
do bang céc phuong phép thir nghiém sau ddy.

Séc ky khi, do phd khdi-sic ky khi (gas chromatography-mass spectrometry -
GC-MS), va phd hoc NMR dugc sir dung dé do ham lwong ctia epiclohydrin va phan

tich tap chét trong epiclohydrin.
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Mau sic (YI hodc dYI) cia hop chét polythiol duoc do bang cach sir dung
quang phd k& UV-Vis (Model UV-2450, SHIMADZU) duoc lip véi binh ngung IRS-
2200. Nuéc cit dugc dwa vao hai ngan silic oxit ¢ cling chidu dai (1em), va sau d6
x4c dinh dudng co sd. Sau khi bd sung timg hop chét polythiol vio mét trong sb cac
ngan silic oxit, tri s6 YI ctia hop chit polythiol dwoc do. YI thé hién chi sb mau vang
va c6 thé duge do bang cach sir dung sic ké. Tri s6 YI cang nho cho thdy mau sic

cang tbt.

Mau sic (YI hodc dYI) cta thau kinh bing chit déo polythiouretan duoc do
bang céch sir dung quang phd k& UV-Vis (Model UV-2450, SHIMADZU) duoc lip
v6i binh ngung IRS-2200. Pé x4c dinh do, YI cla khong khi duogc st dung lam tham
chiéu va mdi thiu kinh dwoc c¢d dinh vao bd kep thiu kinh. YI thé hién chi sb mau
vang v c6 thé duoc do bang cach sir dung sic ké. YT cang thip cho thiy mau sic cang

tdt.

Tri s6 APHA cta hop chét polythiol dugc do bing cach st dung quang phd ké
(ColorQuest XE, Hunterlab). Sau khi dit timg mau vao ngin thach anh ¢ chidu dai
duong di bang lem, tri s6 APHA ctia mau dugc do bang céch so sanh dit lidu vé ndng
d6 ctia céc dung dich tham chiéu chira thube thir platin va coban chita trong chuong
trinh véi dung dich mau. Tri s§ do duge cang nhd, thi mau sic cang tbt.

Tri s6 APHA cta thiu kinh bang chit déo polythiouretan duoc do bing cach
st dung quang phd k& (ColorQuest XE, Hunterlab). Sau khi dit timg thiu kinh bing
chét déo vao thiét bi, tri s6 APHA cta thiu kinh duoc do béng céch so sanh dit lidu vé
ndng d6 cta cac dung dich tham chiu chira thudc thir platin va coban chtra trong
chuong trinh v&i dung dich mAu. Tri s& do dugc cang nho, thi mau séc cang tt.
Vidul
Tdéng hop 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan

Dit 676g (8,65mol) 2-mercaptoetanol c6 dd tinh khiét > 99,9% va 340g nudc
dugc dua vao binh phan ing ndm cd dung tich 10-1it dugc trang bi véi dung cu khuéy,

binh ngung hdi luu, 6ng suc nito va nhiét ké. BS sung nhé giot 691,2g (1,08mol) dung
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dich nuéc natri hydroxit 25% khdi Iugng vao binh & 30°C trong vong 30 phiit va sau
d6, bd sung nho giot 399,6g (4,32mol) epiclohydrin vao d6 & cling nhiét d6 trong vong
3 git. HOn hop ndy dugc d& yén trong 1 gid. Téng ham luong tap chit bao gbm
acrolein, alyl clorua, 1,2-diclopropan, 2,3-diclopropen, 2-metyl-2-pentanol, rugu 2-
cloalyl, cis-1,3-diclopropen, trans-1,3-diclopropen, 1,3-dicloisopropanol, 1,2,3-
triclopropan va 2,3-diclopropanol trong epiclohydrin 1a khong lén hon 0,1%. Ttc 14,
d6 tinh khiét cta epiclohydrin 13 > 99,9%. Sau d6, bd sung 1800g (17,28mol) axit
clohydric 35% khéi luong va 987,6g (12,97mol) thioure vao va gia nhiét hdn hop thu
duoc dén hoi luu & 110°C trong 3 gidy dé thu dwoc mudi thiouron. Sau khi 1am mat dén
20°C, bd sung 1880g toluen va 1324,4g (19,47mol) dung dich nudc amoniac 25% khdi
luong vao dé thity phan mudi thiouron. Cac polythiol duoc tao ra bang cach thily phan
chtra 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan 1am thanh phan chinh. Lam sach
dung dich toluen chtra polythiol bing axit, rira bang nuéc va gia nhiét dudi ap suit
giam dé loai bo toluen va lugng nhé nuée. Gom 1074,8g polythiol bang cach loc. Céc
tri s6 APHA va YT ctia cc polythiol Ian luot 14 7 va 0,75.

San xut thau kinh bang cht déo

Troén 52g m-xylylen diisoxyanat, 0,015g dibutyltin diclorua lam chét xuc tac
héa ran, 0,10g Zelec UN™ (Stepan) 1am phosphat axit va 0,05g Viosorb 583 1am chét
hép thu UV va hoa tan & 20°C. Tron dung dich ndy v&i 48g polythiol chira 1,2-bis[(2-
mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan 1am thanh phan chinh d& tao ra dung dich ddng
nhat. Pudi khi dung dich ddng nhét nay & 400Pa trong 1 gid, loc qua b loc PTFE 1pm
va loc trong khudn gdm c6 khudn thiy tinh va bang. Sau khi khudn nay duogc nap vao
16 polyme héa, nhiét d6 duoc tir tir ting tir 10 dén 120°C vong trong 20 gid. Sau khi
hoan thanh viéc polyme hoéa, 1iy khubn ra khoi 16 va thiu kich dugc théo khoi khudn.
Sau d6, U tiép thdu kinh & 120°C trong 3 gid. Nhua cé tri s& APHA bang 10 va tri s6
Y1 bang 0,9. Céc két qua duge thé hién trong bang 1.

Vidu?2

Téng hop polythiol chira 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan lam

thanh phin chinh theo ctng cach nhu trong vi du 1, ngoai trlr viéc st dung
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epiclohydrin chira tap chét véi tdng lwong 0,05% khéi lugng. Céc polythiol duge do co
tri s6 APHA bang 8 va tri s YI bang 0,81. Thiu kinh bing chét déo duoc san xuAt
bing c4ch str dung cic polythiol theo ciing cich nhu trong vi du 1. Céc két qua danh

gia dugc thé hién trong bang 1.
Viduy3

Tbng hop céc polythiol chira 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan
lam thanh phén chinh theo cung cach nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc sir dung
epiclohydrin chira tap chét véi téng lugng bing 0,1% khdi lugng. Céc polythiol duoc
do c6 tri s6 APHA bé“lng 11 va tri s6 YI b.%mg 0,92. Théu kinh b%mg chit déo duoc san
xuét bang cach st dung cac polythiol theo cing cach nhu trong vi du 1. Cac két qua

danh gia duoc thé hién trong bang 1.
Vidu4

Téng hop cac polythiol chita 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan
lam thanh phin chinh theo cting cich nhu trong vi du 1, ngoai trir viée st dung
epiclohydrin chira céc tap chit véi tong luong bang 0,23% khéi lwong. Cac polythiol
duoc do c6 tri s6 APHA béng 13 va tri s6 YI béng 1,12. Thau kinh béng chét déo dugc
san xudt bang cach sir dung céc polythiol theo cling cich nhu trong vi du 1. Cac két
qua danh gi4 duoc thé hién trong bang 1.

Vidu5

Tbng hop céc polythiol chira 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan
lam thanh phén chinh theo cung cach nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc st dung
epiclohydrin chita céc tap chit véi tong lugng bang 0,4% khdi luong. Polythiol duogc
do ¢6 tri s6 APHA béng 16 va tri s6 YI bz“mg 1,23. ThAu kinh béng chit déo dugc san
xult bing cach sir dung céc polythiol theo ciing cach nhu trong vi du 1. Cac két qua
danh gia duoc thé hién trong bang 1.

Viduso sanh 1
Tbng hop polythiol chira 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan lam

thanh phin chinh theo cling cich nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc sir dung
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epiclohydrin chita céc tap chat véi tdng lwong bang 0,8% khdi lugng. Céc polythiol
duoc do cb tri s6 APHA béng 26 va tri sd YI béng 1,87. Théu kinh bé“tng chét déo dugc
san xult bang cach st dung polythiol theo ciing cdch nhu trong vi du 1. Céc két qua

d4nh gi4 duoc thé hién trong bang 1.
Vi du so sanh 2

Tbng hop céc polythiol chira 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan
lam thanh phin chinh theo cing céch nhu trong vi du 1, ngoai trir viéc st dung
epiclohydrin chita céc tap chét vé6i tdng lwong bang 1,3% khdi lwong. Cac polythiol
duoc do ¢ tri s6 APHA bang 30 va tri s6 YI bang 2,36. Thiu kinh bang chét déo dugc
san xut bing cach sir dung polythiol theo cling cach nhu trong vi du 1. Cac két qua

danh gi4 dwoc thé hién trong bang 1.
Vi du so sanh 3

Tdng hop céc polythiol chira 1,2-bis[(2-mercaptoetyl)thio]-3-mercaptopropan
lam thanh phén chinh theo cung cach nhu trong vi du 1, ngoai trit viéc st dung
epiclohydrin chtra cac tap chit véi tdng luong bing 1,8% khdi luong. Céc polythiol
duoc do ¢6 tri sb APHA b.%ng 38 va tri sd YI béng 2,53. ThAu kinh béng chét déo dugc
san xuét bang cach sir dung cac polythiol theo ciing cach nhu trong vi du 1. Cac két

qua danh gia duoc thé hién trong bang 1.

Béang 1

Téng ham luong ca Mau séc cla Mau géc cfla,théu

Vidu sb céc tap chét trong polythiol kinh bang chat déo
epiclohydrin (%)* | APHA YI | APHA YI
Vidu 1 0,01 7 0,75 10 0,9
Vidu?2 0,05 8 0,81 13 0,9
Vidu3 0,1 11 0,92 16 1,1
Vidu 4 0,23 13 1,12 18 1,2
Vidu5 0,4 16 1,23 19 1,4
Viduso sanh 1 0,8 26 1,87 40 3,1
Vidu so sanh 2 1,3 30 2,36 43 3,3
Vidu so sanh 3 1,8 38 2,53 44 3,4
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* Téng ham luong tap chit bao gdm acrolein, alyl clorua, 1,2-diclopropan, 2,3-diclopropen, 2-metyl-2-pentanol,
ruqu 2-cloalyl, cis-1,3-diclopropen, trans-1,3-diclopropen, 1,3-dicloisopropanol, 1,2,3-triclopropan va 2,3-
diclopropanol

Nhu c6 thé thiy tir cac két qua trong bang 1, nhua theo céc vi du so sénh tir 1

dén 3 1a c6 nhiéu mau vang hon so vdi nhua theo céc vidu tir 1 dén 5.

Bt k& viée sir dung 2-mercaptoetanol tinh khiét & muc cao lam vt liéu thd, su
c6 mit cha céc tap chét trén muc dinh trude trong epiclohydrin lam x4u di mau sic cia
céc hop chit polythiol theo ty 18 v6i ham luong tap chét, ddn dén viéc 1am x4u di mau
séc ciia nhua. Cu thé, viée str dung epiclohydrin chira tap chat véi tng lwong vuot qua
0,5% khdi lwong din dén viéc 1am x4u di mau sic cia céc polythiol va nhuya. Cac két
qua nay chimg t6 ring viéc sir dung epiclohydrin chita céc tap chét véi tong luong
bang 0,5% khéi lugng hodc thdp hon cho phép san xuit duge hop chét polythiol va

nhwa polyuretan ma dwoc ngan ngira khoi bi tao mau va ¢6 mau séc tdt.
Kha nang tng dung trong cong nghi€p

Phuong phép theo sang ché cho phép viée tao ra hop chét polythiol ding cho
vat liéu quang hoc ma dugc ngén ngira khoi bi tao mau. Ngoai ra, hop chét polythiol
nay co thé duoc st dung dé tao ra vat libu quang hoc ma dugc ngin ngira khoi bi tao
mau va c6 chi s mau vang thip va mau sic tét. Hop chit polythiol c6 thé duoc st
dung dé tao ra cac vat lidu quang hoc khac nhau nhu vat li€u quang hoc uretan. Vat
liéu quang hoc c6 thé duoc sir dung dé san xuét thiu kinh quang hoc c6 mau sic tdt.
Théu kinh quang hoc c6 thé dugc st dung rong rai dé thay thé cho céc thau kinh quang
hoc thong thudng trong céc linh vuc khac nhau. Cu thé, thau kinh quang hoc c6 thé
duogc st dung lam thau kinh deo mét, thdu kinh phén cuec, thau kinh may anh, hodc

tuong tu.
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YEU CAU BAO HQ
1. Phuong phap diéu ché hop chit polythiol ding cho vat liéu quang hoc, trong d6
phuong phap nay bao gém buéc cho hop chét epiclohydrin phan tng véi 2-
mercaptoetanol, trong d6 hop chit epiclohydrin chita cac tap chit bao gdm acrolein,
alyl clorua, 1,2-diclopfopan, 2,3-diclopropen, 2-metyl-2-pentanol, ruou 2-cloalylic,
cis-1,3-diclopropen, trans-1,3-diclopropen, 1,3-dicloisopropanol, 1,2,3-triclopropan va

2,3-diclopropanol v&i lugng 0,5% khéi Iwvong hodc thip hon.
2. Phuong phép san xudt vat liéu quang hoc uretan bao gdm céc budc:
diéu ché hop chat polythiol bing phwong phép theo diém 1;

diéu ché ché phdm ding cho vat liéu quang hoc chira hop chit polythiol va hop

chat polyisoxyanat; va
polyme hoéa dic ché phdm nay.

3. Phuong phap theo diém 2, trong d6 hop chét polyisoxyanat dwoc chon tir nhém bao
gdm isophoron diisoxyanat (IPDI), hexametylen diisoxyanat(HDI), dixyclohexyl
metandiisoxyanat (H12MDI), xylylen diisoxyanat (XDI), 3,8-bis(isoxyanatometyl)
trixyclo[5,2,1,02,6]decan,  3,9-bis(isoxyanatometyl)trixyclo[5,2,1,02,6]decan, 4,8-
bis(isoxyanatometyl)trixyclo[5,2,1,02,6]decan, 2,5-bis(isoxyanatometyl)bixyclo[2,2,1]
heptan, 2,6 bis(isoxyanatometyl)bixyclo[2,2,1Theptan, va hdn hop ctia ching.
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