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Linh vuwc ky thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén cac vat dung quang hoc d6i mau theo anh sang dugce tao
tir chét liéu ddi mau theo nhiét do thuin nghich c6 kha nang loc 4nh sang cuc tim va
anh sang nhin thiy (“UV-Vis”) & mirc nhiét ¢ phong hodc thip hon nhiét do phong
va trd nén it ¢ kha ndng loc 4nh sdng UV/Vis hon & cac nhiét 4§ cao hon nhiét do

phong.
Tinh trang k¥ thuit ciia sang ché

Thay d6i mau theo anh sang 1a thudc tinh cta cidc nhom phan tir nhat dinh
ma trong d6 anh sang nhin thy hodc anh sang cuc tim din dén hién tuong dong
phén hoa thuan nghich phén tir ndy thanh dang khac ¢6 phd hip thu UV-nhin thy
khéc. Céac hop chit loai nay di dugc sir dung rdng rii trong cac vét dung quang hoc
¢6 tinh dap tng v6i anh sdng mat troi, nhu, kinh dung cho mét, kinh bao ho, tAm
kinh che mit, ctra s, bd phén trong sudt ciia may bay va man hinh hién thi. Céac
phén tr d6i mau theo anh sang co thé duogc phan chia so by thanh hai loai: loai tr&
lai trang thai ban dau ctia chiing & téc @6 phu thudc vao nhiét do moi truomg (cac
chét liéu dbi mau theo anh sang “thudn nghich do nhiét”), va loai c6 tinh 6n dinh
nhiét, doi hdi hién tuong hép thu anh sang cé budce song khac tre vé trang thai ban

dau cuia chiing.

R rang ddi véi loai phén tir d6i mau theo 4nh sang ma trg vé trang thai ban
du cua chung nho nhiét, trang thai can bing giira cic dang dong phan 1a chirc ning
clia ca cudng do anh sang toi va nhiét do clia nén ma trong do ching dugc chira
dung. Péy la truong hop cac phéan tir d6i mau theo anh sang thuong duge sat nhap
vao cé4c phén tir quang hoc nhu nhing loai dugc dé cap trén dy. D6 1a, ddi véi cac
phén tu di mau theo anh sang thudn nghich do nhiét nhu vay, d¢ hoat hoa cua
ching (d6 tao mau) thé hién su dap tmg phu thudc nhiét d9. Vi cac ly do, ca vé
thAm my va thyc hanh, thich hop dé giam nhe sy phu thudc nhiét do nay dén mot

murc d nao do.
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Ban chit ky thuat ciia sang ché

Sang ché @& xuét vat dung quang hoc d6i mau theo anh sang bao gdm: (a)
nén quang hoc; (b) chét lidu ddi mau theo anh sang thuan nghich do nhiét; va (c)
chét liéu di mau theo nhiét d6 thuén nghich c¢6 kha ning loc it nhit mot phan anh
sang UV/4anh sang nhin thiy & mic nhiét &6 phong hozc thip hon nhiét d6 phong va
tré nén it ¢ kha ning loc 4nh sang UV/4nh sang nhin thiy hon & nhiét d 16n hon
nhiét d phong.

MG ta chi tiét sang ché
Luu y rang, nhu dugc st dung trong ban mé ta ndy va cac diém yéu cau bao

ho kém theo, cidc mao tir dang soO it bao gdbm ca céac doi twong dugc dé cap & so

nhiéu trir khi 13 rang va dut khoat gidi han vao chi mét d6i tuong dugc dé cap.

Vi cac muyc dich cia ban mo ta nay, trir khi dugce néu khac di, tAt ca cac con
sb biéu dat sb luong cta cac thanh phén, didu kién phan ng, va céc thong s6 khac
duoc str dung trong ban mé ta ndy va céc didm yéu ciu bao hd dugc hidu 13 con
duoc cai bién trong tit ca cac truong hop boi thuit ngit “khoang chimg”. Do vay,
trir khi néu nguoc lai, cac thong sb bing sé duoc néu ra trong phan mé ta tinh ning
ky thuat dudi day va cac diém yéu ciu bao hd kém theo 13 nhitng gi4 tri x4p xi ma
6 thé thay ddi tuy thudc vao céc thugc tinh mong mudn s& thu duge nhd sang ché
ndy. Ngay & muc thdp nhét, va khong 1am han ché viéc 4p dung nguyén ly twong
dwong d6i v&i pham vi cac diém yéu ciu bao hg, it nhit mbi thong s6 dang sé can
duogc hiéu theo con s6 ctia nhitng chit s§ ¢6 y nghia dugc ghi va bang cach 4p dung
céc k¥ thuat 1am tron s6 théng thuong.

Tét ca cac day sb & day déu bao gdm tit ca cic gid tri bang s6 va cac diy clia
tht ca cac gia tri bing sb trong pham vi nhimg diy s da trich din. Thé nhung, cac
day sé va thong sb néu 1én pham vi rong cia sang ché 14 nhimg gia tri xép xi, cac
gi4 tri bing sd duoc néu ra trong cac vi du cu thé thi duge ghi cang chinh xac cang
tbt. Tuy nhién, gi4 tri s§ bat ky, vén dd chira cdc sai s6 nhat dinh tit yéu hinh thanh
tir 6 1éch chudn dugc phat hién thiy trong cac sd do thuc nghiém twong tng cla

chung.
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Cé4c phuong 4n va cac vi du khic nhau clia séng ché nhu duoc trinh bay &
day thi mdi phwong 4n va vi du dugc hiéu 14 khong han ché dbi voi pham vi cia

sang che.

Nhu duoc st dung trong phin mo ta va cac diém yéu cu bao ho dudi day,

cac thuit ngit dudi day cé nhiing nghia da duoc chi ra:

Céc thuat ngit “trén”, “dugc chép vao”, “duoc gén vao”, “duoc lién két vao”,
“duoc két dinh vao”, hoic cac thuat ngit twong tu c6 nghia la vt phim 43 chi ra, vi
du, chét liéu, mang phll, mang hodc 16p, hodc dugc nbi mot cach truc tiép voi (duoc
chéng 1én trén) bé mat dbi tuong, hoac duoc ndi mét cach gian tiép voi bé mit dbi
tuong, vi du, thong qua mot hodc nhiéu mang phu khéc, cac mang mong hoic cac

16p (duoc chdng lén trén).

Thuét ngit “thudc v& mit” duoc ding d& chi cac phan tir va thiét bi gén lién
v6i mét va sy nhin, nhu, nhung khong chi gidi han 0, mét kinh deo mét, vi du, kinh

deo do tat v& mit va kinh deo khong do tat vé mét, va kinh Iap.

Thuét ngit “chét lvong quang hoc”, khi dugc st dung, vi du, lién quan dén
cac chit lidu polyme, vi dy, “nhya c6 chét lurong quang hoc” hodc “chét liéu polyme
hiru co ¢6 chit luong quang hoc” c6 nghia 14 chét lidu da duoc chi ra, vi du, chét
li€u polyme, nhua, hodc ché phém nhua, 13 hodc tao thanh nén, 16p, mang hodc
mang pht ma c6 thé duge sir dung 1am vat dung quang hoc, nhu, kinh ding cho

mit, hoic két hop voi vt dung quang hoc.

Thuét ngit “cttng”, khi dugc st dung, vi du, lién quan dén nén quang hoc, cé

nghia 1a vt phdm da dugc chi ra 1a ¢6 kha ning tu chdng da.

Thuét ngfr “chitc ning anh hudng dén anh sang”, “thudc tinh anh huong dén
anh sang” hodc cac thudt ngit twong ty c6 nghia la chét liéu da duoc chi ra, vi du,
mang pht, mang mong, nén, v.v., ¢6 kha ning cai bién bing cach hip thu (hoic loc)
buc xa anh séng t6i, vi dy, birc xa nhin thiy, cuc tim (UV) va/hoic hdng ngoai (IR)
tac dong dén chit liéu ndy. Theo cac phwong 4n khac, chirc ning anh huéng dén anh
sang c6 thé 13 phén cuc 4nh sang, vi du, bing phwong tién Ia thiét bi phan cuc

va/hodc thuéc nhudm ludng séc; mitc thay ddi vé céc thudc tinh hép thu 4nh séng,
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vi dy, bang cich sir dung nhém mang mau c6 tac dung d6i mau khi tiép xtc véi bic
xa quang hoéa, nhu chét liéu ddi mau theo 4nh sang; truyén chi mot phan cta birc xa
anh sang toi, vi du, béng cach sir dung thubc nhudm mau sang ¢d dinh nhu mét
thudc nhudm thong thuong; hodc b'fmg su két hop cua mot hodc nhiéu chirc nang

anh hudng dén anh séng nhu vay.

Thuat ngft “dugc lam thich tmg d& c6 duogc it nhit mot thude tinh anh hudng
dén 4nh sang”, khi dugc st dung, vi du, lién quan dén nén quang hoc cting, c6 nghia
la vat phém da duogc chi ra ¢6 kha nang c6 thudc tinh dnh hudng dén anh sang duoc
sat nhap vao hodc duoc gin vao né. Vi du, nén nhya ma duge lam thich tng dé c6
duoc thude tinh anh hudng dén 4nh sang c6 nghia 13 nén nhwa cé db thé tich tu do
bén trong d& dung chira thubc nhudm ddi mau theo anh séng hodc thudc nhuém mau
sang. Theo cach khac, b& mit cta nén nhya ndy c6 thé c6 kha ning c6 16p d6i mau
theo 4nh sang hodic 16p dugc nhudm mau sang, mang hodc mang pht dugc gin vao

no, va’/hodc c6 kha niang c6 mang phan cyc dugc géan vao no.

Thuat ngit “nén quang hoc” c6 nghia 1a nén da duoc chi ra biéu hién tri s6
truyén anh ang (truyén 4nh sang t6i) 14 it nhat 4 phan trim va biéu hién tri s6 46 mo
13 nho hon 1 phén trim, vi du, nho hon 0,5 phén tram, khi duoc do & 550 nanomet
bang, vi du, cong cu Haze Gard Plus. Céc nén quang hoc bao gbm, nhung khong chi
gi6i han &, céc phin tir quang hoc nhu thau kinh, cac 16p quang hoc, vi dy, 16p nhya
quang hoc, mang quang hoc vd mang phti quang hoc, va cac nén quang hoc ¢

thudc tinh anh huéng dén 4nh sang.

Thuét ngit “trong sudt”, khi dwoc sir dung, vi du, lién quan dén nén, mang,
chét liéu va/hodc mang phi, c6 nghia 1a nén, mang pht, mang va/hodc chét liéu da
duge chi ra ¢6 thudc tinh truyén 4nh sang ma khong c6 hién tuwong phat tan dang ké
nao sao cho nhitng di tugng & bén kia 14 thiy duoc hoan toan.

\
Hr??

Cum tir “mang it nhit mot phin” hodc “mang phi it nhit mot phan” c6 nghia
la lvgng mang bao pht it nhét mot phén, 18n dén toan bd bé mat ctia nén. Nhu duoc
str dung & day, “mang” co thé duoc tao ra béng loai chét liéu tao tAm hodc loai chit

liéu tao mang phu. Vi dy, mang c¢6 thé 1a tAim polyme dugc lam déng rén it nhit mot
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phén hodc mang phi polyme dugc lam déng rén it nhit mot phan cta chét liéu da

duoc chi ra.

Thuat ngit “dbi mau theo 4nh sang” c6 nghia 1a c¢6 phd hip thu ddi voi it nhit
la blrc xa nhin théy ma bién ddi khi déap Umg lai it nhét 1a birc xa quang héa. Nhu
duoc st dung & ddy, thuat ngit “chit liéu ddi mau theo anh sang” c6 nghia 1a chét
bat ky thé hién céc thudc tinh ddi mau theo 4nh séng, tirc 14 duge lam thich tng dé
c6 phd hap thy dbi véi it nhit 13 birc xa nhin thiy ma bién dbi khi d4p tmg lai it nhit
13 birc xa quang héa. Pdng thoi, nhu duogce st dung & ddy, thuat ngit “birc xa quang
hoa” dwoc dung dé chi bl xa dién tir ¢6 kha ning 1am cho chét liéu d6i mau theo

anh sang bién ddi tir dang hay trang thai ndy sang dang hay trang thai khac.

~ Nhu duogc dé cap trén ddy, sang ché dé cap dén vat dung quang hoc dbi mau
theo 4nh sang bao gém (a) nén quang hoc; (b) chit liéu ddi mau theo anh séng thuan
nghich do nhiét; va (c) chét liéu ddi mau theo nhiét do thuan nghich c6 kha néang loc
it nhat mot phan anh séng UV/4nh séng nhin thdy & mic nhiét d6 phong hodc thdp
hon nhiét 40 phong va tré nén it c6 kha nang loc 4nh sang UV/anh sang nhin thy
hon & nhié¢t d 16n hon nhiét d¢ phong. Thuat nglt “loc anh sang UV/anh séng nhin
thiy” & ddy c6 nghia 1a chét liéu d6i mau theo nhiét d6 c6 thé chin toan bo hoic
giam nhe (tc 13, 1am giam luong) ning sudt truyén dan 4nh sang UV/4anh séng nhin
thdy.

Trong trudng hop céc phin tir ddi mau theo 4nh sdng duoc sat nhap vao céc
phén tir quang hoc nhu dugc d& cép trén ddy, chinh cudng d6 cta anh sang UV day
trang thai cin bing gifta céc chit ddng phéan vé phia dang hip thu nhin thiy (tic 13,
trang thai c6 mau). Vi vdy, sang ché d& cap dén vt dung quang hoc ma bao gdm
mot hodc nhidu chét lidu ddi mau theo nhiét do thusn nghich cé kha nang loc it nhét
mdt phan 4nh sang UV/anh sang nhin thiy & muc nhiét o phong hodc thdp hon
nhiét d¢ phong ma cé tinh “bd sung” cho tinh trang phu thudc nhiét d¢ cua chét lidu
1 mau theo 4nh sang thudn nghich do nhiét. D6 13, cht liéu d6i mau theo nhiét d6
thuan nghich ma truyén dugc nhidu anh sang hon & nhiét d6 4m s& cho phép c6
thém 4nh séng hoat héa cac phan tir d6i mau theo 4nh séng va, vi vdy, s& lam gidm

anh hudng ctia nhiét d6 d6i v6i toan bd trang thai can bing gifta cic chit dong phan.
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Ciling nhu vay, chét liéu dbi mau theo nhiét d6 thusn nghich c6 tac dung chan (tirc
13, loc) nhidu anh sang UV/Vis hon & nhiét d6 thip s& cho phép c6 it 4nh sang hon
hoat héa céc phan tir d6i mau theo 4nh séng va, vi vdy, s& lam gidm anh huéng ctia
nhiét d6 d6i voi trang thai can bing giita cac chit ddng phan. Bing cich sang loc ra
(tirc 13, “loc™) 4nh sang UV/Vis & nhiét d6 thap va cho phép c6 ning suit truyén din
tang & nhi¢t d§ cao, cac chét 1iéu dbi mau theo nhiét d6 thuan nghich nay dem lai
vat dung quang hoc dbi mau theo 4nh sang c6 tac dung hoat héa mot cach déng déu

hon (tirc 13, tao mau hodc lam tb1) qua mdt khoang nhiét do rong.

Vi cac myc dich cua sang ché, chét liéu dbi mau theo nhiét do thuin nghich
(c) c6 kha nang loc 4nh sang UV/Vis trong khoang nho hon 450 nanomet, nhu 300
dén 450 nanomet, hodc tir 310 dén 430 nanomet, hodc tir 330 dén 410 nanomet.
Ngoai ra, chét liéu d61 mau theo nhiét d6 thuén nghich (c) c¢6 kha ning loc 4nh sang
UV/Vis & nhiét d6 & mrc nhiét d¢ phong hodc thép hon nhiét d6 phong, vi du, &
mirc 25°C (+/-3°C) hoic thip hon 25°C (+/-3°C), nhu nhiét d6 & 0°C hodc thip hon
0°C, hodc & 10°C hodc thip hon -10°C. Pdng thoi, chit liéu ddi mau theo nhiét do
thudn nghich (c) ¢6 kha nédng loc 4nh sang UV/Vis & nhiét d§ 16n hon -100°C, nhu
16n hon -50°C, hodc 16n hon -30°C. Chét liéu thuan nghich (c) ¢ kha ning loc 4nh
sang UV/Vis & nhiét d6 nim trong khoang giita nhiét do bat ky trong s& céc nhiét

d6 dugc dé cap trén day, ké ca nhitng nhiét d6 da duoc trich dan.

Nhu dugc dé cép trén day, chét liéu d6i mau theo nhiét d6 thuan nghich (c)
cling it 6 kha nidng loc 4nh sdng UV/Vis hon & cac nhiét d6 16n hon nhiét d¢ phong
(tae 13, & nhiét do 16n hon 25°C (+/-3°C)). Luu y ring thuat ngit “it c6 kha ning loc
4nh sang UV/Vis hon & cac nhiét d6 16n hon nhiét d6 phong” khong nhat thiét loai
trer hién tuong hép thu mot sb 4nh sang UV/Vis & cac nhi€t d§ 1on hon nhiét do
phong.

Theo mot phuong an khic cua sdng ché, chat liu dbdi mau theo nhiét do
thuén nghich (c) co thé c6 kha niang loc anh sang UV/Vis & céc nhiét do 16n hon
nhiét d§ phong. Pbi véi mot sb ung dung, co thé loc 4nh sang UV/Vis & cac nhiét
do, vi dy, 16n hon 30°C, hodc 16n hon 50°C, hodc 16n hon 70°C. Trong vat dung

" quang hoc cia sang ché, chét liéu d6i mau theo 4nh sang c6 thé duoc sat nhip vao
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nén ma tir d6 vat dung quang hoc dugc didu ché, va/hodc chét lieu ddi mau theo anh
séng co thé duoc ge"ln voi bé mit ctia nén quang hoc. Co thé thuc hién viéc sat nhép
chét liéu d8i mau theo anh séng vao nén vt dung quang hoc, vi dy, bﬁng cach tron
mdt hodc nhiéu chét liéu d6i mau theo 4nh sdng v&i cac hop phén polyme ma tir d6
nén vit dung quang hoc dugc didu ché trude khi duc hoic tao vt dung nay. Chét
liéu d6i mau theo 4nh séng c6 thé c6 hodc ¢ thé khong c6 tinh phan mg véi cac
polyme dugc st dung d8 tao nén. C6 thé thyc hién viée gén chét liéu d6i mau theo
4nh sang vao vat dung quang hoc thong qua phwong tién bét ky trong s6 mot loat
cac phuong tién, bao gém, vi dy, lam hz?ip thu chat liéu ddi mau theo 4nh sédng vao
bé mit nén hodc bang cach phii ché phidm phii d6i mau theo 4nh sang trén bé mit
nén quang hoc dé tao mang phu ddi mau theo anh sang it nhdt mot phan trén nén
quang hoc. Nhu duoc st dung & ddy, thuat ngit “hdp thu” bao gdm viéc 1am thim
chét liéu ddi mau theo 4nh sang mdt minh vao chét liéu nén quang hoc, nho su trg
gitip cta dung moi dé chuyén chét liéu d6i mau theo 4nh sang vao chit liéu nén
quang hoc polyme x6p, chuyén pha hoi, va cac phuong phép chuyén khac. Mot
hozc nhiéu chét liéu d6i mau theo nhiét d6 thuan nghich (c), c6 kha ning loc it nhét
mdt phin 4nh sang UV/Vis & murc nhiét d6 phong hodc thap hon nhiét d6 phong va
trd nén it c6 kha nang loc anh sdng UV/Vis hon & cac nhiét d6 16n hon nhiét do
phong c6 thé dugc sat nhap vao vét dung quang hoc ddi mau theo 4nh séng & dang
16p duoc phi it nhit mot phin trén va duoc gin vao chit liéu ddi mau theo dnh
sang; va/hodc mot hodc nhidu chét hép thu UV phu thude vao nhiét d6 cla séng ché

c6 thé dugc dua vao & dang hop phin ctia chinh chat liéu d6i mau theo 4nh sang.

Céc chit liéu db6i mau theo nhiét d thuan nghich (c), c¢6 kha ning loc it nhét
mot phdn anh séng UV/anh sang nhin thiy & muc nhiét d6 phong hodc thip hon
nhiét d6 phong va tré nén it c6 kha ning loc 4nh sang UV/4nh séng nhin thiy hon &
nhiét d§ 16n hon nhi¢t 46 phong cé thé bao gém hodc cac phan ttr nhd va’hodc cac
polyme ma dugc lam tan trong chét liéu chu (d6 13, dung mdi hosc hé chét két dinh
dang nhyua) va dugc phu & dang mang it nhit mot phén trén chat liéu ddi mau theo
anh sang thudn nghich do nhiét ma dd dugc ph trudc 1€n nén quang hoc; hodc cac
chat liéu d6i mau theo nhiét d¢ thuan nghich (c), c6 thé dwge phi “nguyén chat”

(tirc 13, khong c6 chét lidu chi) mot cach truc tiép 18n chét lidu dbi mau theo anh
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sang, vi du, & dang mang phii hoic mang it nhit mot phan trén va dugc gin vao chit

li€u d6i mau theo anh sang.

Theo m¢dt phuong an, céc chét liéu d6i mau theo nhiét d6 thuan nghich (c) c6
kha ning loc it nhit mot phin 4nh sang UV/4anh sang nhin thdy & mirc nhiét do
phong hoic thdp hon nhiét 6 phong va trd nén it hdp thu hon & nhiét d6 16n hon
nhiét d6 phong bao gdm céc chat ddng phan hd bién va/hoic cac polyme dbi mau
theo nhiét d6 ma trai qua hién twong thay ddi mau do cAu hinh riéng gay ra khi dap

{mg lai nhiét d6 (nhu polyme xo0én).

Céc chét ddng phan hd bién 13 nhitng phan tir tdn tai & hai dang ddng phan
khac nhau ma c6 thé chuyén hoa qua 14n nhau dugc thong qua qua trinh tai sép xép
ctia kha ning lién két clia cac nguyén tir clia ching. Qué trinh tai sip xép nay
thuong bao gdm su di chuyén ctia proton tir nguyén tir khéc loai ndy sang nguyén tix
khéc loai khac hodc mé clu trac vong chira cac nguyén tir khac loai dé tao clu trac
mach. M6t sb hién tuong chuyén hoéa 14n nhau khéc ctia chit déng phén hd bién
cling c6 thé xay ra. Trang thai cAn bing giita cdc dang ddng phan hd bién clia phan
ttr ¢6 thé thay ddi tiy thude vao nhiét dd ciing nhu dung méi hodc tinh phan cuc clia

nén.

Céc vi du khong han ché v& cac chdt ddng phan h3 bién thich hop cho muc
dich stt dung 1am chit liéu d6i mau theo nhiét d6 thuin nghich (c) trong vat dung
quang hoc cua sang ché c6 thé bao gdm cac chit bazo Schiff va cac chét bazo

Mannich.

Céc chét bazo Schiff thich hop c¢6 thé bao gdm nhitng loai ¢6 cong thirc chu
tao dudi day I-A:
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trong d6 R 1a hydro, hydroxyl, halogen, Ci-Ci2 alkoxy, Ci-Ci2 alkyl, amit, amin,
este, nitro, C1-Cs imino(Ci-Cs)alkyl, benzylimino(C1-Ce)alkyl, aryl va aryl duoc thé
trong d6 cac phan tir thé duoc chon tir hydro, hydroxyl, halogen, Ci-C1 alkoxy, Ci-
Ci2 alkyl, amit, amin, este, nitro, C;-C¢ imino(Ci-Cs)alkyl, benzylimino(Ci-
Ce)alkyl, va aryl hodc hai nhém R lién k&, vi du & vi tri 5 va vi tri 6, két hop voi
nhau dé tao nhan vong hoic nhan di vong ¢6 5 hodc 6 canh; Ry 13 C1-Ci2 alkyl, aryl
hodc aryl dugc thé dugc dinh nghia trén day; va Rg 1a C;-Ci2 alkyl, nhém benzyl,
hodc nhém benzyl dwoc thé, c6 cing phan tir thé voi nhém aryl duge mé ta trén

day.

Nhin chung, cac chit bazo Schiff nay c¢6 thé dugc diéu ché nhu duoc thé
hién dudi day bang cach cho, vi du, aldehyt hodc keton thom nhu chét dugc trinh
bay bing hop chét A, hdi liru voi chit wa nhan nhw amin béo dugc trinh bay & dang
hop chét B, trong dung dich ruou (vi du, dung dich etanol). Cu thé hon, hop chit A
c6 thé 13 axetophenon mang nhém hydroxy & vi tri ortho va hop chit B c¢6 thé 1a
amin béo hogdc amin benzylic, trong d6 c6 nhitng loai ¢6 ca vong thom dugc thé va
vong thom khdng dugc thé. Vi viy, chit hép thu UV phu thudc vao nhiét do thu
duoc thuong két tinh khoi dung dich khi dé ngudi va c6 thé dugc thu thap bang cach
loc. R4t hiém khi, chdt hip thu UV 14 & dang diu, ma sau d6, c6 thé dugc phan lap
thong qua céc k¥ thudt tach.

O 0
S R Nhigt
Rl T4 HoN—Rg _—
P
Hop chdt A Hop chat B Ché&t h&p thy UV

Céc chit bazo Schiff thich hop c6 thé bao gém, vi du, cac chét lidu dudi day:
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Xem vidu 1 dudi day de biet
vé€ viéc dicu ché.

Xem vi du 2 dudi day de bict
vé viéc dicu che.

Xem vi du 3 dudi day de bict
vé viéc dicu che.

Xem vi du 4 dudi day de bict
ve viéc dicu che.

Xem vi du 5 dudi day de biet
ve viéc di€u che.
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on N
Xem vi du 6 dudi day dé biét
vé viéc dicu che.
OMe

)

OH

Xem vi du 7 dudi day dé biét ‘
vé viéc diéu che.

Xem vi du 8 duéi day dé biét
vé viéc diéu che. OH

Xem vi du 9 dudi ddy dé biét

vé viéc dieu che.

Xem vi du 10 dudi day ¢ biét ;
N

vé viéc diéu che. OH

z

\

OMe
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Xem vi du 11 dudi day dé biét
vé viéc dicu che.

Xem vi du 12 dudi day @ biét
ve viéc di€u che.

Xem vi du 13 dudi day de biet
vé viéc di€u che.

Xem vi du 14 dudi day de bict
vé viéc di€u che.

Xem vi du 15 dudi day de bict
vé viéc dicu che.

Xem vi du 16 dudi day de biet
vé viéc di€u che.
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Xem vi du 17 dudi day dé biét
vé viéc diéu che.

Xem vi du 18 dudi dy dé biét
vé viéc dicu che.

Xem vi du 19 dudi day de biet
vé viéc dicu che.

Xem vi dy 20 dudi day dé biét
vé viéc di€u che.

on N
| /@\
HO %
OH N
OH N
Meom
HoN %
OH N
) /@)\
Céc chét bazo Mannich thich hop c¢6 thé bao gdm cac chét liéu nhu nhimg
loai dwoc din xudt tir san phim cubi ctia phan img Mannich bao gdm viéc alkyl héa

amino bang proton cé tinh axit gin v6i aldehyt hodc keton tao ra beta-amino-

carbonyl hodc bazo Mannich.
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OH\N/ O \NH+/

T — |

S P S P
R R R

Céc bazo Mannich, bao ham trang thai cin bang ndi phan tr gitta loai c6 lién
két hydro cho proton (OH) va loai ¢6 lién két hydro nhan proton (N) nhu dugc thé
hién trén ddy. Khi nhiét do duoc ha thip, thi trang thai can bing dugc chuyén sang
dang duoc thém nhiéu proton hon va c6 thé quan sat duoc su thay d6i v& phd hép
thu. Khi murc ting vé& sy hip thu xdy ra, thi lugng cua anh sang UV di qua vét dung
bi giam. Nguoc lai, khi nhiét d§ dugc tang 1én, thi quan sat duge mue gidm vé phé

hép thy, cho phép c6 lugng anh sang phu thém di qua vét dung.

Céc din xuét bazo Mannich duoc liét ké sau day co6 thé duoc tao ra bing quy
trinh téng quat dudi ddy bang céch sir dung, vi du 2,4-dihydroxybenzophenon, lam
nguyén liéu ban dau. 2,4-dihydroxybenzophenon dugc dua vao binh phan tmg dugce
trang bi phdu bd sung, dén dun, thiét bi khudy tir, bdy Dean Stark va dau vao
nito/thiét bi suc khi. Toluen va/hodc toluen/etanol duge bd sung va dung dich nay
duoc khudy dudi nito. Tinh tan cta 2,4-dihydroxybenzophenon thi cao hon trong
cac hdn hop toluen/etanol & nhiét do phong. Sau do, bd sung lugng déng mol ctia
amin. Luong ding mol cta formalin (dung dich formaldehyt 37%) duoc bb sung
timg giot vao hdn hop c6 tac dung lam 4m trong sudt qué trinh bd sung. Mot khi
viéc b sung hoan thanh, hdn hop dugc hdi luu va nude duge loai bd thong qua bay
Dean Stark. Hdn hop phan tng dugc kiém tra dinh ky vé chét phan tng
benzophenon con lai bang TLC. Mot khi, bing TLC, quan sét thdy c6 it hodc khong
¢6 2,4-dihydroxybenzophenon cé mit, thi hdn hgp phan (g duge 1am ngudi. Dung
mdi duogc loai ra va san phém tho duoc tai két tinh. Néu khoéng thé hoan tat qua
trinh tai két tinh, mAu cta san phim thd c6 thé c6 dang cot. Pha dong dugc s dung
trong séc ky 1a phu thudc vao tinh bazo clia amin dugc st dung. Thong thuong, sic
ky dugc thuc hién b.%mg cach str dung silicagel 1am pha tinh va hodc céc pha dong

etyl axetat/etanol ho#c clorofom/etanol d8 rira giai san phdm bazo Mannich.
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Céc chét bazo Mannich thich hop c6 thé bao gém nhitng loai duge mé ta

duoi day:

CAu trac bazo Mannich Tén hop chit

(3-piperidinylmetyl)-2,4-

@) OH
O dihydroxybenzophenon
9 ‘ N
OH
OH

O

(3-morpholinylmetyl)-2,4-

dihydroxybenzophenon
N/\
L_o
OH

(3-pyrolidinylmetyl)-2,4-

@] OH
dihydroxybenzophenon
$ ‘ O
OH

(3-benzylmetylaminometyl)-2,4-
dihydroxybenzophenon

@ OH

N
\
OH
O OH
SRS4S
OH

$
OH (3-(bis-(2-hydroxyetyl)aminometyl)-
o  OH J/ 2,4-dihydroxybenzophenon

SRAGAS
OH OH

(3,5-dipiperidinylmetyl)-2,4-
dihydroxbenzophenon
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Metyl-3-(pyrolidinylmetyl)-4-hydroxy

Xx._-CO,CH
HO

7-hydroxy-(8-piperidinylmetyl)4-
triflometylcumarin

6-hydroxyl-5-(piperidinylmetyl)
flavon

Nhu dugc dé cap trén day, cac chit lidu d6i mau theo nhiét do thudn nghich
(¢) c¢6 kha ning loc it nh4t mot phan 4nh séng UV/anh séang nhin thiy & mirc nhiét
6 phong hogc thip hon nhiét d phong va trd nén it hap thy hon & nhiét do 16n hon
nhiét 4§ phong cling c6 thé bao gdm cac polyme ddi mau theo nhiét 46 ma trai qua
hién twong thay dbi mau do cdu hinh riéng gy ra khi dép tng lai nhiét d6 (nhu

polyme X04n).

Chc chit liéu nhu vy c6 thé trai qua hién twong thay dbi mau do cu hinh
riéng gy ra, tic la, sy thay ddi thuan nghich, trong phd hép thy UV-nhin thdy véi
su thay dbi v& nhiét d6. Mic du khong c6 mdt co ché 13 rang nao da duoc thiét 1ap,
nhung da c6 sy tin tudng ring céc polyme ddi mau theo nhiét d6 nhu vay trai qua
qué trinh “chuyén tiép” thuan nghich gifta dang ddng phing (dugc lién hop & muc
cao) va dang khong phéng (it duoc lién hop hon). C6 nhiéu loai vi du d4 biét trong
linh vuc chuyén nganh nay nhu cdc polythiophen, polysilan, poly(propargyl amit)
va polydiaxetylen.
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Céc vi du khong han ché vé cac polyme thich hop ma chiu sy thay d6i mau
do cu hinh riéng gy ra bao gdm nhiing loai c6 ciu tric duéi day trong d6 R’ ¢6
thé 1a C1-C12 alkyl, perflo (Ci-C12) alkyl, Ci-C2 alkoxy, nhom trityl, Ci-Ci2 ete, Ci-
C12 ete vong, C1-Ci2 lacton vong, mach Ci-Ciz alkyl dugc thé bing tir 1 dén 4 vong
phenyl, nhém benzyl, nhdm benzyl duoc thé, trong d6 cac phan tir thé benzyl dugc
chon tir hydro, hydroxyl, halogen, Ci-C2 alkoxy, Ci-Ci2 alkyl, amit, amin, este,
nitro, Ci-Cs imino(Ci-Ce)alkyl, benzylimino(Ci-Ce)alkyl, va aryl; va cic copolyme
ctia chung c6 thé dugc didu ché bang qué trinh polyme héa monome propargylamit
twong ing. Monome nay dugc san xuét bang phan tmg clia mot axit clorua hodc axit
anhydrit mang nhém R’ v&i chit ua nhan, thuong 1a propargylamin. Polyme dugc
diéu ché bang qué trinh polyme héa monome bing chat xtic thc bixyclo(2,2,1)hepta-

2,5-dien-rodi” tetraphenylborat.

o
Hode \\\ Chét xtic tic sz
3 NH Rodi NH
+ N . — ; w
129
\ o; o

Céc polyme cu thé ma trai qua qua trinh thay d6i mau do cdu hinh riéng gay

ra khi dp tng lai nhiét d6 c6 thé bao gdm, vi du, céc chét lidu dudi day:

Xem vi du 28 dudi day dé biét vé NH
viéc di€u che.

Xem vi dy 29 dudi ddy dé biét vé K:Q
Viéc diéu ché. NH
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Nén

Céc nén thich hop dé st dung trong viéc didu ché cac phén tir quang hoc dbi
mau theo 4nh sang cua sang ché & dang nén quang hoc (a) c6 thé bao gdm nén bt
ky trong s6 cac nén nhwa quang hoc da biét trong linh vuc k§ thudt nay va c6 thé
bao gdm cac nén khong phai nhya déo nhu thuy tinh. Cac vi du thich hop vé cac
nén nhya quang hoc, ¢6 thé bao gdm céc monome polyol(alyl carbonat), vi du, cic
alyl diglycol carbonat nhu dietylen glycol bis(alyl carbonat), monome nay dugc ban
dudi nhan hiéu CR®-39 bsi PPG Industries, Inc; cac polyme polyure-polyuretan
(polyure uretan), chit nay dugc didu ché, vi dy, bang phan {mg cla prepolyme
polyuretan c6 nhom chirc isoxyanat va chét giy dong ran diamin, ché phdm ctia mot
polyme nhu vdy duoc ban dudi nhin hiu TRIVEX® boi PPG Industries, Inc;
monome carbonat ¢6 nhém ddu mut polyol(met)acryloyl; monome dietylen glycol
dimetacrylat; monome phenol metacrylat dugc etoxy hoa; monome diisopropenyl
benzen; monome trimetylol propan triacrylat dugc etoxy hda; monome etylen
glycol bismetacrylat; monome poly(etylen glycol) bismetacrylat; monome uretan
acrylat; poly(bisphenol A dimetacrylat dugc etoxy héa); poly(vinyl axetat); ruou
poly(vinylic); poly(vinyl clorua); poly(vinyliden clorua); polyetylen; polypropylen;
polyuretan; polythiouretan; polycarbonat déo néng, nhu nhya duoc lién két carbonat
dugc dan xuét tir bisphenol A va phosgen, mot chét liéu dugc ban dudi nhin hiéu
LEXAN; cac polyeste, nhu chét lidu duogc ban dudi nhin hiéu MYLAR; poly(etylen
terephtalat); polyvinyl butyral; poly(metyl metacrylat), nhu chét liéu dugc ban dudi
nhan hidu PLEXIGLAS, va cac polyme dugc didu ché bang cach cho isoxyanat da
chirc phan tmg v6i monome polyepisulfua hodc polythiol, hodc dugc homopolyme
héa hosc copolyme héa va/hodc terpolyme hoéa voi polythiol, polyisoxyanat,
polyisothioxyanat va tlly y 13, monome khong no etylen hodc cdc monome vinyl
chita nhém thom dugc halogen héa. Ciing duoc du liéu la copolyme cua nhiing
monome nhu vAy va cac hdn hgp cua céc polyme va copolyme dd duge md t& nay

véi cac polyme khdc, vi dy, d€ tao cdc san pham mang ludi dan xen.

Ngoai ra, cic nén c6 thé c6 mang phi bao vé, nhw, nhung khong chi gidi han
&, mang phu chdng mai mon, nhu “mang ctmg”, trén cac beé mat phia ngoai cua

ching. Vi du, cc nén mét kinh ding cho mét polycarbonat déo néng c6 ban trén thi
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truong thi thuong duoc ban v6i mang pht chdng mai mon da duge phu sin 1én bé
mat ngoai cuia né bdi vi nhitng bé mat nay dé bi cdo xudc, mai mon hodc tréy Xudc.
Mot vi du vé nén mét kinh nhu vay 1a mét kinh polycarbonat GENTEX™ (san co tir
Gentex Optics). Do d6, nhu duoc sir dung & déy, thut ngt “nén” bao gbm nén co
mang phu bao v&, nhw, nhung khéng chi giéi han &, mang pht chdng mai mon, trén

(c4c) bé mit cua no.

Hon nita, c4c nén c6 thé 1a trong sudt hodc s¢ hitu thude tinh anh hudng dén
anh sang. Cac nén quang hoc thich hop c6 thé 1a nén khong dwgc nhudm mau sang,
nén duge nhudm mau sdng, nén phéan cuc tuyén tinh, nén phan cyc tron, nén phan
cuc bau duc, nén dbi mau theo anh sang hoic nén duge nhudm mau séng-déi mau
theo anh sang. Nhu dugc st dung & day lién quan dén nén, thuat ngit “khong dugc
nhudm mau sang” c6 nghia la nén hiu nhu khéng c6 su thém chit tao mau vao
(nhu, nhung khong chi giéi han &, thubc nhudém thong thudng) va ¢é phd hap thu
déi v6i buc xa nhin thiy ma khong khéc di dang ké khi dép ung lai birc xa quang
hoa. Ngoai ra, lién quan dén nén, thuat ngit “dugc nhuém mau séng” c6 nghia la cac
nén c6 su thém chit tao mau vao (nhw, nhung khéng chi giéi han 6, thudc nhudém
thong thuong) va phd hip thu dbi voi birc xa nhin thiy khong khéc di déng ké khi

déap ung lai birc xa quang hda.

Nhu duge st dung & ddy, thuat ngit “phan cuc tuyén tinh” lién quan dén nén
duoc dung @ chi cac nén ma dugc lam thich tmg d8 birc xa phan cuc tuyén tinh.
Nhu duge st dung & ddy, thuat ngit “phan cuc tron” lién quan dén nén duoc ding
dé chi cac nén dugc 1am thich tmg dé blrc xa phan cuc tron. Nhu dugc st dung &
day, thuat ngit “phan cyc bau duc” lién quan dén nén dugc dung @& chi cac nén
duoc lam thich Umg d& birc xa phan cuc bau duc.

Céc chét liéu d6i mau theo anh sang

Céac chét liéu ddi mau theo anh sang ma thich hop cho cho viéc st dung
trong vat dung quang hoc d6i mau theo 4nh sang ciia sdng ché 1am chét liéu d6i mau
theo anh sang thuan nghich do nhiét (b) ¢6 thé bao gdm pyran, fulgit va oxazin. Céc
vi du cu thé vé céc chét liéu dbi mau theo 4nh sang thuan nghich do nhiét thich hop

c6 thé bao gdm, nhung khong chi giéi han &, cac nhom chat liéu dudi day: cac
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cromen, vi dy, naphtopyran, benzopyran, indenonaphtopyran va phenantropyran;
cac spiropyran, vi duy, spiro(benzindolin)naphtopyran, spiro(indolin)benzopyran,
spiro(indolin)naphtopyran, spiro(indolin)quinopyran va spiro(indolin)pyran; céac
oxazin, vi du, spiro(indolin)naphtoxazin, spiro(indolin)pyridobenzoxazin,
spiro(benzindolin)pyridobenzoxazin, spiro(benzindolin)naphtoxazin va
spiro(indolin)benzoxazin; cac fulgit, cac fulgimit va cdc hén hop gbm nhitng hop
chit d6i mau theo 4nh sang nhu vay. Cac hop chét d6i mau theo 4nh sdng nay duoc
mo ta trong cac patent My 4,931,220 & cot 8, dong 52 dén cot 22, dong 40;
5,645,767 & cot 1, dong 10 dén cot 12, dong 57; 5,658,501 & cot 1, dong 64 dén cot
13, dong 17; 6,153,126 & cot 2, dong 18 dén cot 8, dong 60; 6,296,785 & cot 2, dong
47 dén cot 31, dong 5; 6,348,604 & cot 3, dong 26 dén cot 17, dong 15; va
6,353,102 & cot 1, dong 62 dén cot 11, dong 64. Cac spiro(indolin)pyran thi cling
dugc mo ta trong van ban, Techniques in Chemistry, quyén III, “Photochromism”,
chuong 3, Glenn H. Brown, tac gia bién tp, John Wiley va Sons, Inc., New York,
1971. Ciing v4y, vat dung quang hoc d6i mau theo 4nh séng clia sang ché ciing ¢6
thé chtra thudc nhuém ddi mau theo 4nh sang-ludng sic. Cac hdn hop cla chét bét
ky trong s6 cac chat trén day c6 thé dugc st dung. Cac thudc nhuém tao mau thong
thuong va/hoidc cac thubc nhudm ddi mau theo 4nh sang thong thudng khac nhu da
biét trong linh vue k¥ thuat ndy cling c6 th duoc sir dung cing v6i cac chét lidu dbi

mau theo anh sang dugc d& cép trén day.

Céc chét liu dbi mau theo 4nh sang duoc st dung trong cac phén tr quang
hoc ctia sang ché ¢ thé dwoc chip ndi vao nén quang hoc bing phuong phap hép
thu nhu dugce ban Iuin trén day. Theo céch khac, cac chét liéu dbi mau theo anh
sang ¢ thé duoc phu 1én nén quang hoc & dang ché phdm phi ¢ tao mang phi d6i
mau theo 4nh sang it nhit mo6t phin trén bé mit ctia nén quang hoc. Céc vi du khong
han ché vé& cac mang phu dbi mau theo anh sang théng thuong bao gdm mang phi
chita hop chit bét ky trong s§ cic hop chét d6i mau theo 4nh séng thong thudng ma
dugc ban chi tiét trén day. Vi du, mac du khong giéi han & ddy, cac mang phu ddi
mau theo 4anh séang c¢6 thé 14 mang phu polyuretan d6i mau theo 4nh séng, nhu
nhitng loai dugc md ta trong patent My 6,187,444; cdc mang pht nhya déo amino
d6i mau theo anh sang, nhu nhimg loai dwgc mé ta trong cc patent M§ 4,756,973,
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6,432,544 va 6,506,488; cac mang phu polysilan ddi mau theo 4nh sang, nhu nhitng
loai dugc mo ta trong patent M¥ 4,556,605; cac mang phu poly(met)acrylat d6i mau
theo 4nh sang, nhu nhitng loai dugc md td trong cac patent My 6,602,603,
6,150,430 va 6,025,026, va cong bd WIPO s6 WO 01/02449; cac mang phu
polyanhydrit d6i mau theo 4nh sing, nhu nhitng loai dwoc mé ta trong patent M¥
6,436,525; cac mang phi polyacrylamit ddi mau theo 4nh sang nhu nhitng loai dugc
mo ta trong patent My 6,060,001; cdc mang phu nhua epoxy d6i mau theo anh séng,
nhu nhitng loai dugc md ta trong cac patent My 4,756,973 va 6,268,055; va cac
mang phil poly(ure-uretan) d6i mau theo 4nh sdng, nhu nhitng loai duge mo ta trong
patent M§ 6,531,076. Cac phdn mé ta ctia céc patent My dugc dé cép trén day va

cac cong bd quoc te dugc dua vao ddy bang céach vién dan mdt cach cu thé.
Céac mang phu hon hop

Cén phai néu 1én ring, mang phi chuyén tiép cé thé duoc phu 1én nén quang

hoc, vi du, trudc khi phu chat liéu ddi mau theo 4nh sang. Nhu duoc st dung & day,

r
A0

thuat ngit “mang phu chuyén tiép” c6 nghia la mang phu gitp ich cho viée tao ra do
chénh 1&ch v& cac thudc tinh gitta hai mang phu. Vi dy, mic du khong giéi han &
day, mang phu chuyén tiép c6 thé gitp ich trong viéc tao ra do chénh léch vé @0
clng gifta mang phu tuvong ddi cing (nhw mang phu cimg c6 tinh bao vé dugc aé
cép trén day, mang phu ndy c6 thé duge pht mot cach tryc tiép 1én bé mit nén
quang hoc) va mang phu tuong d6i mém (nhu mang phu d6i mau theo 4nh sang);
hoic gitta mang phu d6i mau theo 4nh séng twong d6i mém hon va mang phu chéng
mai mon dugc phu tiép theo. Cac vi du khong han ché v& mang phi chuyén tiép c6

thé bao gdm mang mong trén co s& acrylat duoc lam dong ran bang buc xa.

Co thé pht mot hoac nhiéu mang phu bao v¢ lén chét liéu d6i mau theo anh
sang (vi dy, trong trudng hop chét hép thu UV phu thudc vao nhiét do cua sang ché
da duoc bao ham & dang hop phén trong chit liéu ddi mau theo 4nh sang), hodc trén
chét hép thy UV phuy thudc vao nhiét d6 ma da dwoc phu 1én chat ligu dbi mau theo
anh sang. Cac vi du khong han ché vé cac mang pht bao vé c6 thé bao gébm mang
phti chdng mai mon chira silan hitu co, mang phu chéng mai mc‘)n-chl’xa mang mong

trén co s& acrylat dugc lam déng ran bang birc xa, mang phi chong mai mon trén
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co s& cac chit lidu vo co nhu silic oxit, titan oxit va/ho#c ziricon oxit, mang phu
hiru co chéng mai mon thudc loai ma c6 thé 1am déng ran duoc bing anh sang cuc
tim, mang pht chin oxy, mang phi chén UV, va c4c dang két hop cia chiing. Vi du,
mang phu bao vé c6 thé chira mang phu thir nhit ciia mang mong trén co s& acrylat
duoc lam déng rin b?mg birc xa va mang phu tht hai chira silan hitu co. Céac vi du
khong han ché v& cac san phAm mang phii bao vé thuong mai bao gdm SILVUE®
124 va cac mang phu HI-GARD®, l4n luot sin co tir SDC Coatings, Inc. Va PPG

Industries, Inc.

Sang ché dugc mo ta mdt cach cu thé hon trong nhing vi du duéi day chi
nhdm muc dich minh hoa, vi nhiéu cai bién va thay dbi khéc nhau trong d6 s& sang

t6 d6i voi ngudi ¢6 hiéu biét trung binh trong linh vuc nay.
Vi du thye hién sang ché

O phﬁn A, viéc diéu ché cac chit bazo Schiff cta cac vi du 1-20 duge md ta.
O phén B, 14 ghi nhan vé& nhimg thay ddi vé mat d6 quang hoc clia céc vi du 1- 20
trong dung dich. 0 phén C, viéc diéu ché cic mang polyme cta céc vi du 21-27
duoc md ta. O phén D, 1a ghi nhan vé viéc do nhitng thay dbi vé mat do quang hoc
cta cac mang polyme. O phin E, viéc didu ché cac polyme ddi mau theo nhiét do
cta cac vi du 28 va 29 duoc mé ta. O phdn F, viée do nhimng thay d6i vé mat do
quang hoc ctia cic polyme dbi mau theo nhiét d6 dwoc mo ta. O phin G, diéu ché va
thr nghiém cum lip rap ctia polyme ctia vi du 28 trong dung dich trude chip duoc
phtl chit d6i mau theo 4nh séng dugc md ta.
Phén A — Diéu ché bazo Schiff
Vidul

2-Hydroxyaxetophenon (0,88ml, 7,4mmol), dugc lam tan trong 10ml etanol
trong binh phan mg nhé day tron. Metylamin (4ml, 8,1mmol), & dang dung dich
2M trong tetrahydrofuran (THF), duoc bb sung va hdn hop phan ung thu duoc duoc
gia nhiét dén hdi luu dudi nito. Hon hop phan tmg tr& nén c6 mau vang. Sau 30
phtit, hdn hop phan tmg dugc 1dm ngudi xudng nhiét d6 phong va dung modi dugc

loai ra dé thu duoc chét rin tinh thé mau vang. Chit rin mau vang ndy dugc lam tan
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trong 15ml toluen va sau do, 1am bay hoi toluen dé thu dwgc san pham tinh thé mau
vang (890mg, 5,89mmol). Phép phén tich NMR cho thdy san phim ha‘ly c¢b chu tric
nhit quan véi tén goi dudi day: (E)-2-(1-(metylimino)etyl)phenol.

Vidu2

3,5-Diclo-2-hydroxyaxetophenon (1,5g, 7,4mmol) dugc lam tan trong 10ml
etanol trong binh phan Ung d4y tron 100ml. Metylamin (4ml, 8,1lmmol), & déng
dung dich 2M trong THF, dugc bd sung va hdn hop phan tng thu duoc duogc gia
nhiét &én hdi luu dudi nito. Dung dich nay trd nén c6 mau vang tuoi. H5n hop phan
tmg duoc gia nhiét & hdi luu trong 30 phut trude khi duge 1am ngudi xudng nhiét do
phong. Sau khi 1am bay hoi 2ml etanol, san phim nay két tinh. Qua trinh thu hoi
bing cach loc thu duoc san phim (0,9g, 4,1mmol) & dang bdt mau vang tuoi. Phép
phan tich NMR cho thdy san phidm nay c¢6 cAu triic nhit quan véi tén goi dudi day:

(E)-4,6-dicld-2—( 1-(metylimino)etyl)phenol.
Vidu3

5-Nitro-2-hydroxyaxetophenon (lg, 5,5mmol) duoc lam tan trong 10ml
etanol trong binh phan Gng day tron 100ml. Metylamin (4ml, 8,1mmol), & dang
dung dich 2M trong THF, duoc bd sung va hdn hgp phan tmg thu dugc duge gia
nhiét d&n hoéi luu dudi nito. Dung dich nay tré nén c6 mau vang tuoi. N6 dugc gia
nhiét dén hdi luu trong 30 phit trwde khi duge 1am ngudi xubng nhiét d6 phong.
San phim két tinh ngay khi 1am lanh xudng nhiét &6 phong. Qua trinh thu hdi bang
cach loc thu duogc san phém (0,95¢g, 5,0mmol) & tinh thé dang sgi mau vang tuoi.
Phép phén tich NMR cho thiy san phim nay c6 chu triic nhit quan voi tén goi dudi
day: (E)-2-(1-(metylimino)etyl)-4-nitrophenol.
Vidu4

1,1°-(4,6-dihydroxy-1,3-phenylen)bis-etanon (1g, 4,8mmol), dugc lam tan
trong 10ml etanol trong binh phan ng day tron 100ml. Metylamin (8ml, 16mmol),
¢ dang dung dich 2M trong THF, dugc bd sung va phan tng dugc gia nhiét dén hoi
lwu duéi nito. Dung dich ndy trd nén c6 mau vang. N6 duoc gia nhiét dén hdi luu

trong 30 phut trude khi dwge 1am ngudi xudng nhiét d6 phong. San phdm két tinh
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sau khi loai bo mét lvong nhé ml dung méi dudi 4p sudt giam. San phdm (0,3g,
1,4mmol) dugc phan lap béng cach loc & dang bot tinh thé min mau vang. Phép
phan tich NMR cho thdy san phdm ndy c6 ciu tric nhit quan véi tén goi dudi day:
2,4-bis((E)-1-(metylimino)etyl)benzen-1,5-diol.

Vidu 5

2,2’-dihydroxy-benzophenon (1g, 4,6mmol), duoc 1am tan trong 10ml etanol
trong binh phan Gng day tron 100ml. Metylamin (3ml, 6mmol), & dang dung dich
2M trong THF, dugc bd sung va phan tmg dugc gia nhiét dén héi luu dudi nito.
Dung dich nay trd nén c6 mau vang. N6 dugc gia nhiét dén hdi luu trong 60 phut
true khi duge 1am ngudi xubng nhiét do phong. San phdm két tinh sau khi loai bo
mdt lwong nhd ml dung moi dudi 4p sudt giam. San pham (0,7g, 3,1mmol) dwoc
phan 14p bing cach loc & dang bt tinh thé min mau vang. Phép phan tich NMR cho
thdy san phdm nay c6 cAu trGc nhdt quén véi tén goi dudi day: (E)-2-(1-

(metylimino)-o-hydroxyphenyl)phenol.
Vidub6

6-metoxy-2-hydroxyaxetophenon (lg, 6mmol), dugc lam tan trong 10ml
etanol trong binh phan mg day tron 100ml. Metylamin (4ml, 8mmol), & dang dung
dich 2M trong THF, duoc bd sung va phan ung duoc gia nhiét dén héi luu dudi
nito. Dung dich ndy tr& nén ¢6 mau vang. N6 dugc gia nhiét dén héi lwu trong 60
phut trude khi duge lam ngudi xuéng nhiét d6 phong. Dung mo6i la dugc lam bay
hoi d& thu dugc diu ma dwoc hoa rin khi bd sung mot lugng nhéd clia cac hexan.
San phim (0,7g, 3,9mmol) dwoc phan 1ap bing cach loc dudi dang chét rin mau
vang sang. Phép phan tich NMR cho thiy san phim nay c6 céu trac nhit quan véi
tén goi dudi day: (E)-3-metoxy-2-(1-(metylimino)etyl)phenol.

Vidu7

2-Hydroxyaxetophenon (1g, 7,4mmol), dugc 1am tan trong 10ml etanol trong
binh phan tng day tron 100ml. Isopropylamin (0,75ml, 8mmol), dugc b6 sung va
phén tng duoc gia nhiét dén héi luu dudi nito. Dung dich nay tré nén c¢6 mau vang.

N6 duge gia nhiét dén hdi luu trong 45 phut trude khi duge 1am ngudi xudng nhiét
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d6 phong. Dung moi 1 duoc 1am bay hoi dé thu dugc san phim (1,2g, 6,7mmol) &
dang dAu mau vang. Phép phan tich NMR cho thdy sin phim nay c6 cAu tric nhit
quan voi tén goi dudi day: (E)-2-(1-(isopropylimino)etyl)phenol.

Vidu 8

2-Hydroxyaxetophenon (1g, 7,4mmol), dugc lam tan trong 10ml etanol trong
binh phan tng day tron 100ml. Benzylamin (0,96ml, 8,8mmol) duoc bd sung va
phén tmg duoc gia nhiét dén hdi lwu dudi nito. Dung dich nay trd nén c6 mau vang.
N6 duoc gia nhiét dén hdi luu trong 30 phut trude khi duge 1am ngudi xubng nhiét
d6 phong. Khi 1am ngudi, tinh thé hinh thanh va san phim (1,6g, 7,1mmol) dugc
gom béng cach loc & tinh thé dang soi mau vang. Phép phén tich NMR cho thdy san
phdm nay c6 chu trac nhit quén voi tén goi dusi day: (E)-2-(1-

(benzylimino)etyl)phenol.
Vidu9

5-metoxy-2-hydroxyaxetophenon (lg, 6émmol), duoc lam tan trong 25ml
etanol trong binh phéan Gng day tron 100ml. Metylamin (4ml, 8mmol), & dang dung
dich 2M trong THEF, dugc bd sung va hdn hop phan tng thu duoc duoc gia nhiét
dén hdi lwu dudi nito. Dung dich ndy trd nén c6 mau vang. N6 duge gia nhiét dén
hdi Ivu trong 40 phit trude khi duge 1am ngudi xudng nhiét d6 phong. Qua trinh
lam bay hoi dung moéi thu dugc diu mau vang, diu nay két tinh khi bd sung mot
lwong nho hexan. San phim (0,75g, 4,2mmol) duoc gom bang cach loc dudi dang
chét rin mau vang. Phép phan tich NMR cho thdy san phim ndy c6 cAu trac nhit

quéan voi tén goi duéi day: (E)-4-metoxy-2-(1-(metylimino)etyl)phenol.
Vidu 10

6-metoxy-2-hydroxyaxetophenon (lg, 6mmol) duoc lam tan trong 25ml
etanol trong binh phan tng day tron 100ml. Benzylamin (0,8ml, 7,2mmol), dugc bd
sung va phan tmg duoc gia nhiét dén hdi lvu dudi nito. Dung dich nay tré nén c6
mau vang. N6 dugc gia nhiét &n hdi luu trong 120 pht trude khi duge 1am ngudi
xubng nhiét do phong. Qua4 trinh 1am bay hoi dung mdi thu dugc diu mau vang, diu

nay két tinh din din khi dé yén @& thu duoc san phim (1,4g, 5,5mmol) dudi dang
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chdt rin mau vang. Phép phéan tich NMR cho thiy san phdm niy c6 ciu triic nhit

quan vai tén goi dudi day: (E)-3-metoxy-2-(1-(benzylimino)etyl)phenol.
Vidul1l

4-metoxy-2-hydroxyaxetophenon (lg, 6mmol), dugc lam tan trong 25ml
etanol trong binh phan Gng day tron 100ml. Metylamin (4ml, 8mmol), & dang dung
dich 2M trong THF, duoc bd sung va phan @ng dugc gia nhiét dén hdi luu duéi
nito. Dung dich nay tré nén c6 mau vang nhat. N6 duoc gia nhiét dén hdi lvu trong
150 phut trudce khi dwoc 1am ngudi xubng nhiét do phong. Qua trinh 1am bay hoi
dung méi cho ta san phim (0,8g, 4,6mmol) & dang tinh thé mau vang. Phép phén
tich NMR cho thiy san phdm nay c¢6 ciu triic nhit quén véi tén goi dudi day: (E)-5-
metoxy-2-(1-(metylimino)etyl)phenol.

Vidu 12

2,6-dihydroxyaxetophenon (1g, 6,5mmol), duoc lam tan trong 15ml etanol
trong binh phan tng ddy tron 100ml. Metylamin (Sml, 10mmol), & dang dung dich
2M trong THF, dugc bd sung va phan img dugc gia nhiét dén héi Ivu dudi nito.
Dung dich nay tré nén c6 mau vang nhat. N6 duoc gia nhiét dén hdi luu trong 60
phut trude khi duge lam ngudi xuéng nhiét d6 phong. Ngay khi lam lanh xuéng
nhiét d6 phong, cac tinh thé hinh thanh va duoc thu gom thong qua viéce loc va dugc
rira mot 14n bing etanol dé thu dugc san phim (0,6g, 3,8mmol) & dang tinh thé mau
vang. Phép phén tich NMR cho thiy san phim nay c6 céu trac nhit quan véi tén goi
duéi day: (E)-3-hydroxy-2-(1-(metylimino)etyl)phenol.

Vidu 13

6-etoxy-2-hydroxyaxetophenon (1,0g, 5,5mmol), dugc lam tan trong khi van
khudy trong 15ml etanol trong binh phan (mg déy tron 100ml. Metylamin (Sml,
10mmol), & dang dung dich 2M trong THF, duoc bd sung va phan tmg duoc gia
nhiét dén hdi luu trong 2 gid. Sau khi héi luu trong hai gio, dung dich mau vang
duoc 1am ngudi xudng nhiét 6 phong va dung méi duoc lam bay hoi, thu duge dau

mau vang, diu nay két tinh khi dé yén dé thu duoc san phm (1,0g, 5,2mmol) dudi
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dang chét rdn mau vang. Phép phan tich NMR cho thdy san phim nay c6 ciu trac

nhit quan vi tén goi dudi day: (E)-3-etoxy-2-(1-(metylimino)etyl)phenol.
Vidu 14

1-hydroxy-2-axetonaphton (1,0g, 5,4mmol), dugc lam tan trong khi van
khudy trong 15ml etanol trong binh phan ung ddy tron 100ml. Metylamin (4ml,
8mmol), & dang dung dich 2M trong THF, duoc bd sung va phan tng duoc gia
nhiét d&n hdi luu trong 30 phit va dwoc 1am ngudi xudng nhiét do phong. Qua trinh
1am bay hoi mot lwong nhd ml dung mdi dan dén hién tuong két tinh. San phim
(0,67g, 3,3mmol) dugc gom bang cich loc & dang chit rén tinh thé mau vang. Phép
phén tich NMR cho thay san phdm nay c6 cdu tric nht quan véi tén goi dudi day:

(E)-2-(1-(metylimino)etyl)-1-hydroxynaphtalen.
Vidu 15

2-hydroxy-1-axetonaphton (1,0g, 5,4mmol), dugc lam tan trong khi van
khudy trong 15ml etanol trong binh phén ung dy tron 100mil. Metylamin (4ml,
8mmol), & dang dung dich 2M trong THF, dugc bd sung va phan tmg duoc gia
nhiét dén hdi luu trong 30 phut va dugc 1am ngudi xudng nhiét do phong. Qué trinh
lam bay hoi mdt lugng nhé ml dung moi din dén hién twong két tinh. San phim
(0,67g, 3,3mmol) duoc gom bang cach loc & dang chét rén tinh thé mau vang. Phép
phan tich NMR cho thay san phdm nay c6 ciu triic nhét quan véi tén goi dudi day:

(E)-1-(1-(metylimino)etyl)-2-hydroxynaphtalen.
Vidu 16

4-metoxy-2-hydroxyaxetophenon (1,3g, 7,8mmol), dugc lam tan trong khi
van khudy trong 20ml etanol trong binh phan tng d4y tron 100ml. o-flobenzylamin
(1g, 7,8mmol), dugc bd sung va phan tng duge gia nhiét dén hdi luu trong 60 phut
va dugc lam ngudi xuéng nhiét 46 phong. Qua trinh 1am bay hoi dung méi dem lai
dAu mau vang ma két tinh tir tir khi dé yén d& thu duoc san phim (2,1g, 7,7mmol).
Phép phan tich NMR cho thdy san phim nay c6 ciu tric nhét quan véi tén goi dudi
day: (E)-5-metoxy-2-(1-(o-flobenzylimino)etyl)phenol.

Vidu 17
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4-flo-2-hydroxyaxetophenon (1,0g, 6,5mmol), dugc 1am tan trong khi vn
khudy trong 20ml etanol trong binh phan (mg day tron 100ml. Metylamin (Sml,
10mmol), & dang dung dich 2M trong THF, duoc bd sung va phan tmg duoc gia
nhiét dén hdi luu trong 45 phitt va dugc 1am ngudi xubng nhiét do phong. Qua trinh
lam bay hoi mét lugng nhé ml dung mdi va lam lanh dung dich trong bé da lanh
dAn dén hién tugng két tinh. San phim (0,51g, 3,1mmol) dwoc gom bang céch loc &
dang chit rén tinh thé mau vang. Phép phén tich NMR cho thdy san pham nay c6
chu trac nhit quan véi tén goi dudi day: (E)-5-flo-2-(1-(metylimino)etyl)phenol.

Vidu 18

4-metoxy-2-hydroxyaxetophenon (1,3g, 8,1mmol), duoc lam tan trong khi
vin khudy trong 20ml etanol trong binh phan tng ddy tron 100ml. o-
hydroxybenzylamin (1g, 8,1mmol), duoc bd sung va phan mg duoc gia nhiét dén
hdi Iuu trong 15 phut. Sau khi hdi luu, dung dich duge 1am ngudi xubng nhiét do
phong, trong sudt thoi gian ndy, hién tuong két tinh dién ra. San pham (1,7g,
6,3mmol) dugc thu gom thdong qua viéc loc dudi dang bot tinh thé mau vang. Phép
phén tich NMR cho thdy san phdm nay c6 cu triic nhat quan véi tén goi dudi day:

(E)-5-metoxy-2-(1-(o-hydroxybenzylimino)etyl)phenol.
Vidu 19

4,6-dimetoxy-2-hydroxyaxetophenon (1,0g, 5,1mmol) dugc lam tan trong
khi van khudy trong 20ml etanol trong binh phan tng day tron 100ml. Metylamin
(5ml, 10mmol), & dang dung dich 2M trong THF, duoc bd sung va phan tmg duoc
gia nhiét dén hdi luu trong 120 phat va dugc 1am ngudi xubng nhiét do phong. Qua
trinh 1am bay hoi mot lugng nhé ml dung mdi va lam lanh dung dich trong bé d4
lanh din dén hién tuong két tinh. San phim (0,3g, 1,4mmol) dugc gom bang cach
loc & dang chét rin tinh thé mau vang. Phép phan tich NMR cho thiy san phim nay
c6 chu trac nhdt quan voi tén goi dudi ddy: (E)-3,5-metoxy-2-(1-

(metylimino)etyl)phenol.

Vidu 20
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4-metoxy-2-hydroxyaxetophenon (1g, 6mmol), duoc lam tan trong khi van
khudy trong 20ml etanol trong binh phan tmg day tron 100ml. o-aminobenzylamin
(0,74g, 6mmol), duoc bd sung va phan tng duge gia nhiét dén hdi lwu trong 45
phut. Sau khi hdi lIuu, dung dich dugc 1am ngudi xubng nhiét d6 phong va mét ti ml
dung moi dugc loai ra dudi 4p suit giam, trong sudt thdi gian ndy, hién tuong két
tinh dién ra. San phdm (1,2g, 6,3mmol) dugc thu gom thong qua viée loc dudi dang
bot tinh thé mau vang. Phép phan tich NMR cho thdy san phim nay c6 cAu tric nhit

quén v6i tén goi dudi ddy: (E)-5-metoxy-2-(1-(0-aminobenzylimino)etyl)phenol.
Phén B - Po nhimg thay dbi v& mat d6 quang hoc trong dung dich

Mot vai mg chit hip thu UV tlr cac vi du trén dy, dugc lam tan trong
clorofom, ngoai trir vi du 12 doi hoéi bd sung etanol dé hoa tan chét liéu nay. Nhiing
thay d6i vé su hép thu & lamda max (A max) cho théy lién quan dén nhiét d6 duoc
do va duogc ghi nhén trong bang dudi day. Néu lamda max 14 thip hon 350nm, thi
buéc séng cao hon duge chon cho phép do. Nhitng budc séng nay duge nhén di€n
bang d4u hoa thi (*). Cc dung dich clorofom tréng duoc sir dung lam chuén tham
chidu. Thuc hién céc 1an do mirc hép thu trén phd k& Cary 6000i UV/Vis quét tir
600-270nm & 600 nm/phit v&i bude 14 Inm va thoi gian tich hop 1a 0,1 gidy. Higu
chinh dudng chudn 100% duge sir dung d& hidu chinh cac bién thién nhe gitta miu
va cdc chum tia tham chiéu. Sir dung thiét bi kiém soat nhiét d¢ Peltier 6x6, cac
dung dich duogc gia nhiét dén 40°C hoic duoc lam lanh Xuéng 0°C va duoc lam cén
béng trong it nhat 30 phit trudc khi do murc hép thy cta ching & budc séng dugce
liét ké trong bang duéi ddy. Cac mAu dugc khudy mot cach lién tuc bang thiét bi
khudy tir duoc gén lién trong thiét bi kidm soat nhiét do Peltier. Budng mau dugc
suc khi nito mot cach lién tuc dé ngin ngira hién tuong ngung tu trén cac cuvet khi
nhiét do thip hon 15°C. Cac két qua ctia tit ca cac vi du trén déy thi dugc ghi nhén

dudi diy ngoai trir vi du 14 1a vi du da bi phan huy duéi cac didu kién thir nghiém.

Vi dy sb A max (nm) 0.D. §40°C 0.D. ¢ 0°C
1 390 0,88 1,24
2 418 2,24 2,88
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3 394 1,54 1,64
4 386 1,21 1,50
5 349 0,59 0,65
6 390 0,45 0,63
7 400* 0,22 0,30
8 389 0,31 0,39
9 420%* 0,23 0,28
10 390 0,33 0,44
11 380 0,85 1,11
12 394 0,20 0,32
13 390 0,08 0,11
15 414 1,09 1,30
16 385 * 0,29 0,39
17 385% 0,20 0,26
18 385 0,21 0,27
19 322 0,60 0,65
20 350 0,43 0,67

Phin C — Diéu ché mang polyme
Vidu21

Chét hip thu UV ctia vi du 1 dugc lam tan trong dung dich 7% trong luong
poly(vinyl pyrolidon) (MW = 360.000) trong clorofom. 4ml dung dich nay dugc
phi quay lén nén thtt nghiém hinh vudng c6 kich thuéc 27x27x0,25” (5,08
cmx5,08cmx0,635cm), nén nay duoc tao ra tir san phém polyme héa clia monome
CR-39® (sin c6 tir HOMALITE), trong 8-10 gidy ¢ mirc 1500-2000 vong/phut va
dugc phép hong khd qua dém & nhiét dd moéi truong. Trude khi pht quay, chip nay
duoc xtr Iy bing su phong dién ving quang tr don vi Tantec van hanh & 54 kV
trong 45 gidy.
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Vidu 22

Quy trinh ctia vi du 21 dwoc tudn thi chi ¢6 didu chit hip thu UV cta vi du
11 duoc 1am tan trong dung dich 15% trong lugng poly(isobutyl metacrylat) (MW =
130.000) trong clorofom.

Vidu23

Quy trinh cta vi du 21 duoc tuan thi chi c6 didu chat hip thu UV clia vi du
11 duoc lam tan trong dung dich 7% trong lugng poly(vinyl pyrolidon) (MW =
360.000) trong clorofom.

Vidu 24

Dung dich 7% trong luong ctia poly(vinyl pyrolidon) (MW = 360.000) trong
clorofom duoc tron theo ty 1€ trong lugng 3:1 véi dung dich 15% trong lugng cua
poly[4,4’-metylenbis(phenyl isoxyanat)-alt-1,4-butanediol/di(propylen
glycol)/polycaprolacton] (s&n c6 tir Aldrich) trong N-metylpyrolidon. Sau d6, dung
dich nay dugc pha lodng 20% trong lugng béng lugng clorofom phu thém va dugc
st dung d& 1am tan 10mg chit hap thu UV ctia vi dy 16. Quy trinh phu quay cua vi
du 21 duoc tuan tha chi c6 diéu sau khi phil, miu dugc gia nhiét trong 10 & 75°C

trong 45 phut.
Vidu25

Dung dich 7% trong lugng cia poly(vinyl pyrolidon) (MW = 360.000) trong
clorofom duoc tron theo ty 1€ trong luwong 3:1 v&i dung dich 25% trong luong cua
poly(etylen glycol) (MW = 1000) trong clorofom. Sau d6, dung dich polyme nay
duoc pha lodng bing luong clorofom phu thém 1a 20% trong lugng. Sau do, st
dung dung dich nay dé lam tan 10mg chét hip thu UV ctia vi du 16. Quy trinh phu
quay cua vi du 21 dugc tuan thu chi ¢o didu sau khi phti, miu dugc gia nhiét trong

10 & 75°C trong 45 phut.
Vidu26

Dung dich 7% poly(vinyl pyrolidon) (MW = 360.000) trong clorofom duoc
tron theo ty 1é trong luong 3:1 v6i dung dich 15% trong luong cla poly[4,4’-
metylenbis(phenyl isoxyanat)-alt-1,4-butanediol/di(propylen
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glycol)/polycaprolacton] (san c6 tir Aldrich) trong N-metylpyrolidon. Sau d6, mot
lugng nhé giot trietylamin duoc bd sung va dung dich thu dugc dugc pha lodng
20% trong lugng bing lugng clorofom phy thém. Sir dung dung dich nay dé 1am tan
10mg chit hap thu UV cua vi dy 16. Quy trinh pht quay cua vi dy 21 dugc tuén thu
chi c6 diéu sau khi lam khan trong khong khi trong 1 phut, 4ml dung dich 15%
trong lugng cua polystyren (MW = 45,000) trong toluen duwgc phi quay trong 8-10
gidy ¢ mirc 1500-2000 vong/phut trén phén trén cling cia mau. Chip thu duge duoc

gia nhiét trong 10 & 75°C trong 45 phut.
Vidu 27

Quy trinh cta vi du 21 dugc tudn thi chi ¢ diéu chat hip thu UV cua vi du
16 (10mg) duoc lam tan trong 10 gam dung dich 10% trong lugng cua poly(sulfon)
(MW = 16.000) trong clorofom. |

Phén D - Po nhitng thay d6i v& mat do quang hoc clia mang polymer

Cac mAu nén duoc phi mang polyme duoc didu ché theo cac quy trinh trén
day. Lugng cua chét hép thu UV tlr cac vi du 1, 11 va 16 duoc sat nhép vao cac
mang polyme la tir khoang 0,1 dén 2% sao cho dat duoc mat dd quang hoc ¢6 thé do
dugc, thuong 1a tir 0,1 dén 3. Thuc hién céc 14n do mirc hép thu trén phé ké Cary
6000i UV/Vis quét tir 600-270nm & 600 nm/phit voi bude 1a 1nm va thoi gian tich
hop 12 0,1 gidy. Hi€u chinh dudng chudn 100% dugc st dung. Nhiét do cua céac nén
duoc phi duge kiém soat biang cich sir dung hodc thiét bi tudn hoan khép kin RTE-
140 hodc RTE-220 c6 tac dung kiém soat nhiét do trong ngin khong khi bing
phuong tién la thiét bi bic xa va quat, nhiing thiét bi nay, sau d6, lam tudn hoan
khong khi dd dugc diéu hoa bén trong ngin khong khi cach nhiét bén trong Cary
6000i. Ngin khong khi bén trong Cary dugc trang bi thiét bi gilt nén ty dinh tim,
hai cira s6 c6 13 thoat d& lam giam mic ngung tu, va 2 15 ding cho ddu do RTD tir
Cary. Nhiét d6 cta cac nén dugc phit duge phép lam can bing trong it nhat 30 phut
trudce khi do mirc hép thu dugc ghi nhdn dudi day.
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Viduy A max (nm) OD ¢ 0°C OD ¢ 40°C
21 391 0,90 0,59
22 374 0,28 0,23
23 378 1,19 0,73
24 376 0,18 0,12
25 376 0,38 0,18
26 376 0,20 0,12
27 376 0,17 0,15

Phén E — Diéu ché cac polyme ddi mau theo nhiét do
Vidu28
Buoc 1

Quy trinh ctia Schrock va Osborn trong “Inorganic Chemistry”, 1970, 9, cac
trang 2339-2343 dugc sir dung dé diéu ché bixyclo(2,2,1)hepta-2,5-dien-rodi®
tetraphenylborat nhu sau. Natri tetraphenylborat 284mg duogc lam tan trong 20ml
metanol trong binh phan tng d4y tron trong khi vAn khudy. Dung dich ctia 200mg
dime bixyclo(2,2,1)hepta-2,5-dien-rodi® clorua (sin c6 tir Aldrich) dugc lam tan
trong diclometan duoc bd sung timg giot bing cach sir dung dng pipet. Cac tinh thé
bit dau hinh thanh va sau khi khudy trong 10 phut, san phim dugc thu thap thong
qua viéc loc. Qua trinh 1am khan san phim bing céch sir dung bom chan khong thu

dugc 370mg bt mau ndu vang sang.
Budce 2

Trong binh phan ng day tron hai ¢b, 200ml THF duoc lam lanh trong bé da
lanh dén 0°C. Pyridin (5ml, 66mmol), hexanoyl clorua (5,2ml, 37mmol), va
propargyl amin (4ml, 91mmol) dugc bd sung mot cach lién tiép. Sau khi b6 sung
axit clorua, chat két tia hinh thanh. Sau 5 phit, hdn hop phan tng duge lam 4m dén
nhiét d6 phong va dugc khudy trong 1 gio. Loai chét két tia ra bang cach loc va thu
gom chét loc dugc. Chét loc duge duge pha lodng b%mg etyl axetat va dugc rira hai
lan bfmg HCI 1M, mét lan béng nudce, va mot lan bﬁng dung dich natri bicarbonat,

duoc lam khan trén MgSOs va duoc 1am bay hoi dé thu dugc 4,5g céc tinh thé mau
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tring nhat. K& tiép, san phim nay dugc sir dung trong budc tiép theo ma khong can
phai x4c dinh ddc diém gi thém.
Budce 3

San phdm cta budc 2 (2 gam, 13,Immol) dugc lam tan trong 13ml THF
trong binh phan ng nhé day tron c6 thanh khudy. Sau khi suc bing nito trong 10
phut, bixyclo(2,2,1)hepta-2,5-dien-rodi® tetraphenylborat tir budc 1(60mg,
0,13mmol) duoc bd sung va hdn hop phan timg dugc khudy trong 75 phut & nhiét do
phong. Hon hop phan tng d3 thay ddi mau tir vang sang sang cam dém trong qua
trinh phan tmg. Sau d6, hdn hop phan tng duogc rét vao 300ml hexan dé két tha
polyme. San phdm poly(N-propargylhexanamit) dugc thu gom thong qua viéc loc
va duoc 1am khan bing cach sir dung bom chan khong dé thu dugc 1,5g chét ran
dang bong tuyét mau vang sang. Polyme dugc dic trung béi 'H NMR va GPC va

dwoc phat hién thdy 14 nhit quan véi cAu tric ciia poly(N-propargylhexanamit).
Vidu 29
Bude 1
Quy trinh cta budce 1 cia vi du 28 dugc tuan thu.
Budce 2

(S)-(+)-2-metylbutyric axit (7,7g, 75mmol) dugc lam tan trong 100ml THF
va N-metylmorpholin (8ml, 82,5mmol) trong binh phan tng ddy tron. Dung dich
duge 1am lanh trong bé dé lanh va iso-butylcloformat (10,7ml, 82,5mmol) dugc bd
sung. Dung dich tr& nén tring duc. Sau 15 phit khudy, progargylamin (6,2ml,
90mmol), dugc bd sung, tao ra phan (g tda nhiét. Sau it phat, loai bé d4 lanh ra va
hén hop phan ung dwoc phép khudy & nhiét do phong trong 1 gid. Hon hop phan
tmg duoc loc dé loai bo chét két tia va chit loc duge duge pha lodng bing etyl
axetat. Rira 16p hitu co thu duge bing HCI IM va dung dich natri bicarbonat bao
hoa. Lép nay dugc lam khan trén MgSOs4 va duge lam bay hoi. Chét ling thu duoc
duoc séc ky trén silicagel rira giai bang 1:1 hexan/etyl axetat. Céc phan chtra san
phém dugc lam bay hoi dé thu duoc chét rin dang sap mau tréng (2,4g, 17,3mmol),

ma ké tiép, chit nay dugc sir dung trong budc tiép theo.
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Budc 3

Trong binh phén tmg déy tron chira 15ml THF, san phdm cua budc 2 (2,4g,
17,2mmol) duge 1am tan va duoc suc biang nito trong 15 phut. Bixyclo(2,2,1)hepta-
2,5-dien-rodi® tetraphenylborat tir buéc 1 (76mg, 0,17mmol) duge bd sung va hén
hop phan tng duoc khudy & nhiét d6 phong trong 75 phtt. Dung dich d4 thay dbi
mau tir vang sing sang mau cam sang nau dam va dic dan. Sau khi 75 phut, hdn
hop phan tmg dwgc rét vao 300ml hexan dé két tha polyme. San phdm dugc gom
bang cach loc va duge 1am khan dudi 4p sut giam d& thu duoc chét rdn mau vang
séng. Polyme duoc dic trung bdi GPC va 'H NMR va cho thdy san phim 1a nhat
quén v6i cu tric clia poly[(S)-N-propargyl-2-metylbutanamit].

Phin F — Po nhitng thay ddi vé mat d6 quang hoc cua céc polyme d6i mau theo
nhiét

Mot luong nhé mg polyme tir cac vi du 28 va 29 dugce 14n luot lam tan trong
c4c cuvet chira clorofom va THF. Nong d6 ctia cac polyme dugc didu chinh sao cho
méit d6 quang hoc cua ching tir 275 dén 500nm 1a < 4,0. Céc cuvet chtra clorofom
va THF khong c6 polyme duge lam tan trong ching cling duoc diéu ché cho muc
dich st dung 1am t& bao tham chiéu. Po muc hip thy & 390nm trén phd ké Cary
Model 6000i UV/Vis dugc trang bi thiét bi kiém so4t nhiét do Peltier 6 x 6. Tinh
trang hap thu dugc quét tir 275-500nm & toc d6 1a 600 nm/phit trong cac budc 1nm
véi thoi gian tich hop 1a 0,1 gidy. Bang du6i ddy cho thdy su thay ddi vé muc hép
thu ctia cac polyme tir 5 d&n 35°C.

Vidu 0.D.¢5°C 0.D. 635°C
28 3,53 0,14
29 0,68 0,22

Phén G — Po nhitng thay ddi vé mat d6 quang hoc clia cum 14p rap cia nén d6i mau
theo 4nh sang va dung dich polyme d6i mau theo nhiét do

Mang pht polyuretan d6i mau theo 4nh sdng (thudc loai dugc mo ta trong
patent My s6 6,187,444 Bl) dugc phu lén nén thir nghiém cé kich thudc

27%x27%0,25” (5,08cmx5,08cmx0,635cm), nén nay dugc tao ra tlr san phim polyme

-36-



29816

héa ctia monome CR-39® (s&n c6 tir HOMALITE), va duoc lam déng rén bang
nhiét. Mang phi polyuretan d6i mau theo 4nh sang 14 day xép xi 20 micron. Truéc
khi phii quay, nén thir nghiém duogc xtr Iy bing qué trinh phéng dién ving quang tir
thiét bi Tantec van hanh & 54 kV trong 45 gidy. Dung dich polyme ctia vi du 28
trong cuvet do dai duong din 1mm (25mm tron) 1a dugc dit trudce nén dugc phu dbi
mau theo 4nh sing dé tao cum ldp rap ma duoc kiém nghiém trén ban quang hoc.
Vé phép so sanh, dung dich clorofom khong chira polyme, mot d6i chimg, ciing
dwoc dat trude nén duoc phu ddi mau theo anh sang duoc didu ché theo cliing mot
phuong thirc va duge thir nghiém trén ban quang hoc bang céch st dung quy trinh
dudi day.

Ban quang hoc duoc st dung dé& do c4c thudc tinh quang hoc clia miu. MAu
duoc dat trén ban quang hoc c6 ngudn sang hoat héa (d&n hd quang Newport/Oriel
Model 67005 300-Watt Xenon c6 thiét bi kidm soat cudng do anh sang) dugc gin
clra sap duoc didu khién bing may vi tinh téc d¢ cao Uniblitz VS25 ¢6 tic dung
déng lai tirc khéc trong subt qué trinh thu thap dit liéu sao cho 4nh sang lac s&
khong gay nhiéu quy trinh thu thap dit liéu, bo loc thong dai Schott 3mm KG-2, bd
loc nay loai bo birc xa budc séng ngin, (cic) bd loc mat do trung tinh ding dé 1am
giam cudng d6 va thdu kinh hoi tu ding cho viée chuin tryc chum tia dugc dit &
goc téi 30° dén 35° véi bé mit cia mau.

Ngudn sang bing rong dung dé theo ddi cac phép do dép tng thi duoc dat
theo phuong thirc vudng goc véi bé mit ciia mau. Tin higu ting cta cc budce song
nhin thiy ngén hon 1a thu dugc bing cach thu gom va két hop anh sang dugc loc
mdt cach tach biét tir dén halogen vonfram 100-W (dwoc kiém soat bing ngudn cip
dién ap khong ddi Lambda ZUP60-14) c6 cép soi quang phén hai nhanh c6 dau ché.
Anh sang tir mdt bén ctia dén halogen vonfram dugc loc béng bd loc Schott KG1 dé
hép thu nhiét va bd loc Hoya B-440 dé cho phép c6 su di qua clia cac budc song
ngin hon. Bén khac cta anh sang thi khong dugc loc. Thu gom anh séng bang cach
tap trung 4nh sang tir m3i bén ctia dén 1én trén dau tich biét ciia cap s¢i quang phan
hai nhanh c6 dau ché, va ké tiép, duoc két hop lai thanh mot ngudn sang phat ra tir
dAu don cua cap. Deén éng 4” duoc gén vao dau don cia cap d& dam bao 6 su trdn

thich hop.
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Cac mau duogc chay trong ngin khong khi duoc kiém soat nhiét d6, & 23, 35
va 5°C (% 0,2°C hoic hon) dugc duy tri bing cach 1am tudn hoan nuéc di duge didu
hoa (Neslab RTE-17) théng qua dang két hop thiét bi birc xa/quat trong ngin khong
khi. Cuvet “lollipop” silic oxit néng chay do dai dudng din Ilmm (Starna) chira
dung dich cua vi du 28 hozc ddi chiing khong c6 polyme dwoc dan vao phén trudce

clia cAc mau.

Pé thuc hién céac phép do, mau duoc cho tiép xac vai 6,7 W/m? ctia UVA ti
ngudn sang hoat héa trong tir 5 dén 15 phut dé hoat hoa chét d6i mau theo anh sang
trong mang phu polyuretan. International Light Research Radiometer (Model IL-
1700) c6 hé thdng thiét bi phat hién (thiét bi phat hién Model SED033, B Filter, va
thiét bi khuéch tan) duge st dung d& xac minh mic tiép xtc trudec mdi thir nghiém.
Sau d6, 4anh sang tir ngudn theo ddi dwoc cho di qua mau dd dugc phi va duge tip
trung vao guong cdu tich hop 17, thiét bi nay dugc nbi voi thiét bi do quang phd
Ocean Optics 2000 bing cach sir dung cap soi quang mot chirc ning. Thong tin
quang phd, sau khi di qua miu, dugc thu thip bing cich s dung phin mém

OOIColor va Ocean Optics OOIBase32, va phan mém doc quyén PPG.

Phé hép thy dugc thu thip va phan tich d6i véi mdi mAu bing cach st dung
phan mém Igor Pro (sin c6 tir WaveMetrics). Sy thay d6i v& mirc hip thu duoc tinh
bing céch trir ra s do muc hdp thy thoi didm 0 (tirc 13, chua duge hoat hda) dbi véi
méu & mdi bude séng duoc thir nghiém. Céc tri s§ hip thy trung binh 1a thu dugc
trong vung c6 dac tinh hoat héa trong d6 dap ung d6i mau theo anh séng clia mang
phii d6i mau theo 4nh sédng 1a bdo hoa hodc gan bdo hoa (tic 13, cac vung trong do
mirc hip thu duoc do dd khong ting 1én hodc da khong tdng mot cach dang ké qua
thoi gian) d6i véi mdi miu bing cach tinh trung binh murc hép thu & mdi khoang
thoi gian gisin cach trong ving nay. D6i véi mdi bude séng duge rut ra, 5 dén 100
diém dir liéu duoc tinh trung binh. Cac két qua vé mat d6 quang hoc duoc trinh bay
trong bang dudi day véi tn hao theo phin trdm dugce tinh trong OD tir 5 dén 23°C
va 5 dén 35°C.
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ODénh  ODdnh — ODdnh o s\ OD % tén hao OD

Mau sang sang sang
§5°C  623°C  §35°C 3-23°C 3-35°C
Péi chimg 1,77 1,02 0,60 42% 66%
Vidu28 0,89 0,88 0,47 1% 47%

Trong khi c4c phuong 4n cu thé cia séng ché nay da duoc md ta trén day vi
muc dich minh hoa, s& sang té dbi v&i ngudi ¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc
nay rang c6 thé tién hanh nhidu dang bién ddi khac nhau vé cac chi tiét ctia sang ché
ma khong di tréch khéi pham vi ctia sang ché nhu duge xac dinh trong cac diém yéu

cau bao ho kém theo.

-30-



29816

YEU CAU BAO HQ
1. Vat dung quang hoc dbi mau theo 4nh sang bao gom:
(a) nén quang hoc;
(b) chat liéu d6i mau theo 4nh sang thun nghich do nhiét; va
(c) chét lidu dbi mau theo nhiét d6 thusn nghich bao gdm:

chét ddng phan hd bién bao gdm bazo Schiff va/hogic bazo Mannich,
va/hoic

polyme x0#n ddi mau theo nhiét 4 ma c6 thé trai qua qua trinh thay
d6i mau do két cAu gy ra khi dap tmg lai nhiét d9, trong d6 polyme
x04n ddi mau theo nhiét 46 ndy dwoc chon tir cac polythiophen, cac

polysilan, céac poly(propargyl amit), va/hoéc cac polydiaxetylen;

trong d6 chét liéu dbi mau theo nhiét d6 thuén nghich (c) loc anh sang nam

trong khoang tir 300 dén 450 nanomet.

2. Vat dung quang hoc d6i mau theo 4nh sang theo diém 1, trong d6 chét liéu dbi
mau theo nhiét do thuin nghich (c) loc anh séng & nhiét do nim trong khoang tir
-100°C dén 25°C.

3. Vat dung quang hoc d6i mau theo 4nh séng theo diém 1, trong dé chét liéu d6i
" mau theo nhiét do thuan nghich (c) bao gdm chét ddng phan hd bién bao gdm bazo

Schiff va’hodc bazo Mannich.

4. Vat dung quang hoc db1 mau theo anh sang theo diém 3, trong do chét liéu dbi
mau theo nhiét d6 thuan nghich (c) 1a chit déng phan hd bién ma bao gém bazo

Schiff chira 2-hydroxyaxetophenon va/hodc amin béo hodc amin benzylic.

5. Vat dung quang hoc d6i mau theo 4nh sang theo diém 3, trong d6 chét liéu dbi
mau theo nhiét do thudn nghich (c) la bazo Mannich ma bao gbm céc flavon (3-
piperidinylmetyl)-2,4-dihydroxybenzophenon, (3-morpholinylmetyl)-2,4-dihydroxy
benzophenon,  (3-pyrolidinylmetyl)-2,4-dihydroxybenzophenon, (3-benzylmetyl
aminometyl)-2,4-dihydroxybenzophenon,  (3,5-dipiperidinylmetyl)-2,4-dihydroxy
benzophenon, (3-bis-(2-hydroxyetyl)aminometyl)-2,4-dihydroxybenzophenon,
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metyl-3-(pyrolidinylmetyl)-4-hydroxy xinamat, 7-hydroxy-(8-piperidinylmetyl)-4-
triflometylcoumarin, va/hodc 6-hydroxyl-5-(piperidinylmetyl).

6. Vat dung quang hoc d6i mau theo 4nh sang theo diém 1, trong d6 chét lidu dbi
mau theo 4nh séang thuén nghich do nhiét (b) bao gdm céc pyran, cac fulgit, va/hogc
cac oxazin.

7. Vat dung quang hoc d6i mau theo anh sang theo diém 6, trong d6 chét lidu d6i
mau theo 4nh sang (b) bao gdm cac naphtopyran va/hoic cac indenonaphtopyran.

8. Vit dung quang hoc dbi mau theo 4nh sang theo diém 1, trong d6 vat dung quang

hoc 13 kinh ding cho mit.
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