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(57) Sang ché dé cap dén quy trinh tao ra hdn hop polythiol bao gdm budc cho hop chat
halogen hodc hop chét ruou phan tng véi thioure dé tao ra dung dich mudi thiouroni; va
bude bd sung dung dich bazo vao dung dich mudi thiouroni ndy dé thuy phan nd. Phan tng
thuy phan nay dugc dung khi dién tich cua vung dinh A trong d6 thi do dugc bang phép
sac ky tham gel cua chét phan (mg ¢ budc thity phan trong cac diéu kién nhat dinh chiém
0,5 t6i 8% tong dién tich cua ving dinh. Ving dinh A 13 ving dinh nim ¢ diém -0,37 phuat
+ 0,08 phut so voi vung dinh cyc dai (vung dinh B) trong d6 thi. Hon hop polythiol ba
chire c6 do tinh khiét cao co thé dugc tao ra. Ngoai ra, phan tng thuy phan nay duoc dung
khi dién tich ctia ving dinh C trong d6 thi do duoc bang phép sac ky thAm gel cua chét
phan tmg & budc thuy phan trong cac diéu kién nhat dinh chiém 0,5 t6i 8% tong dién tich
cua vung dinh. Vung dinh C 1a vung dinh nam ¢ diém -0,4 phut + 0,15 phut so v6i vung
dinh cyc dai (vung dinh D) trong d thi. Hon hop polythiol bbn chirc ¢6 do tinh khlet cao
co the dugc tao ra. Do vay, thau kinh quang hoc c6 mau sic, d6 trong sudt, va chi sb khuc
xa rat tot ¢6 thé duoc tao ra.
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Linh vire ky thuit dwgc dé cip
Séng ché dé cap dén quy trinh tao ra hdn hgp polythiol ¢b kha nang tao ra

hén hop polythiol ba chirc va hdn hop polythiol bén chirc ¢ 6 tinh khiét cao,

’
A

mé tir né thiu kinh quang hoc ¢6 mau sic, do trong sudt, va chi sb khac xa rat
15t ¢o thé dugce tao ra.
Tinh trang &y thuit ciia sang ché

Do céc vat liéu quang hoe 1lam tir cac chét déo c6 trong luong nhe, khé va,
va rat d& nhudm mau so véi cac vat lién quang hoc lam tir cac vat liéu vo co nhwr
thity tinh, nén chung duge st dung rong rdi lam céc vat li¢u quang hoc ding cho
céc thau kinh mit, thdu kinh camera, va cdc thiu kinh tuong tu. Trong s6 chung,

7 ~

cac vit liéu quang hoc 1am tir pelyme polythiouretan dd duge tao ra bang cach
teung hop hop chét polythiol va polyisoxyanat d& dugc sir dung rdng rai do ching
cé cace dac tinh vat ly vAt t8t nhur chi s6 khue xa cao, chi s& Abbe cao, va d6 bén
cao. |

Nbim cai thién cdc dic tinh vat Iy cla vat liéu quang hoc nhu vy, giai
phap ning cao d9d tink khiét ciia hop chit polythiol ma anh hudng dén cAc dic tinh
vat ctia hop chit polythiouretan da duge dua ra. Vi du, Cong bd don yéu ciu cép
patent Nhat s6 No. 1990.270859 d& cap dén quy trinh tao ra hop chat polythiol
bao gdm céc budés cho 2-mercaptoetanol phan ung véi epiclorohydrin, phén tmg
cfia hén hop phan Gng the duge voi thioure dé tao ra mudi isothiouroni, va thiy

phan n6. Tuy nhién, van con ¢ c4c tap chat do cac phan ing phu tao ra.

Ban chit k§ thuat ciia sang ché

Do d6, muc dich cua sang ché 14 d& xuat quy trinh tao ra hén hop polythiol
6 kha ning tao ra hdn hop polythiol ba chirc va hdn hop polythiol bén chire ¢6 do
tinh khiét cao, ma tir né thau kinh quang hoc ¢6 mau sdc, do trong subt, va chi sb

khtc xa rat tot co theé dugce tao ra.
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Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo mdt phuong 4n cia sang ché bao
gdm budc cho hop chat halogen hodc hop chét ruou phan tmg véi thioure dé tao
ra dung dich mudi thiouroni; va budc bd sung dung dich bazo vao dung dich mubi
thiouroni nay d thity phén né, trong d6 phan ung thiy phan nay duoc dung khi
dién tich ctia ving dinh A trong d6 thi do dugc bing phép sic ky thim gel cia
chit phan g & bude thity phan chiém 0,5 t6i 8% téng dién tich ciia ving dinh.

Trong ban md ta ndy, ving dinh A 13 ving dinh nim & diém -0,37 phut +
0,08 phtt so v6i ving dinh cuc dai (ving dinh B) trong dd thi. Phép sic ky thdm
gel duoce thuc hién trong cac diéu kién ma tetrahydrofuran dugc sir dung lam pha
dong, hai cot duoc 1ap nbi tiép nhau, mdi cot nay c6 chidu dai nim trong khoang
tir 145mm dén 155mm, dudng kinh nim trong khoang tir 4,5mm dén 4,7mm, kich
thude 16 rdng ndm trong khoang tir 44A dén 46A, va dudng kinh hat nim trong
khoang tir 1,6pm dén 1,8um, van tdc dong chay nim trong khoang tir 0,45ml/phut
dén 0,55ml/phiit, va luong phun vao ndm trong khoéng tir 9,5ul dén 10,5pl.

Hon hop polythiol theo mot phuong 4n clia sang ché chira polythiol dwgc
thé hién bang cong thic 1 dudi ddy, trong d6 dién tich cia ving dinh A trong do
thi do dugc bang phép sic ky thim gel toan bd hdn hop nay chiém 0,5 t6i 8%»t6ng

dién tich cta vung dinh:

Trong ban md ta ndy, ving dinh A 1 ving dinh ndm & diém -0,37 phut +
0,08 phut so v6i ving dinh cuc dai (ving dinh B) trong db thi. Cac diéu kién ap
dung cho phép sic ky thdm gel 14 nhu néu trén.

Hon hop dé tring hop theo mot phuong 4n clia sang ché chira hén hop
polythiol; va hop chat isoxyanat, trong d6 hdn hop polythiol nay chtra polythiol ba
chirc ¢6 cong thire 1 néu trén, trong d6 dién tich ctia ving dinh A trong dd thi do
duogc béng phép sic ky thdm gel hdn hop polythiol nay chiém 0,5 t6i 8% tong
dién tich ctia ving dinh. Trong ban mo ta ndy, ving dinh A 13 ving dinh nim &
diém -0,37 phut + 0,08 phut so véi ving dinh cuc dai (ving dinh B) trong dd thi.
Céc diéu kién 4p dung cho phép sic ky thdm gel 1a nhu néu trén.
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Quy trinh tao ra hdn hgp polythiol theo mdt phwong 4n cua sang ché bao
gdm budc cho hop chat halogen hodc hop chit ruou phan tng véi thioure dé tao
ra dung dich mudi thiouroni; va buéc bd sung dung dich bazo vao dung dich mudi
thiouroni nay dé thity phan né, trong d6 phan tng thily phan nay dwoc dimg khi
dién tich ctia ving dinh A trong dd thi do dugc bang phép sic ky thim gel cua
chit phan tmg & budc thily phan chiém 0,5 t6i 8% tdng dién tich cta ving dinh.

Trong ban md t ndy, ving dinh A 14 ving dinh nim & diém -0,4 phut +
0,15 phtit so véi ving dinh cuc dai (ving dinh B) trong dd thi. Phép sic ky thdm
gel duoc thuc hién trong cac didu kién ma tetrahydrofuran dugc st dung lam pha
dong, hai c¢dt dugc lép nbi tiép nhau, mdi cot nay co chiéu dai nim trong khoang
tr 145mm dén 155mm, dudng kinh nam trong khoang tir 4,5mm dén 4,7mm, kich
thude 16 rdng nim trong khoang tir 44A dén 46A, va dudong kinh hat ndm trong
khoang tir 1,6um dén 1,8pum, van téc dong chay nam trong khoang tir 0,45ml/phut
dén 0,55ml/phut, va lugng phun vao nam trong khodng tir 9,5pl dén 10,5 ul.

Hon hop polythiol theo mot phuong 4n clia sang ché chira polythiol dugc
thé hién bang cong thirc 2 dudi day, trong d6 dién tich ctia viing dinh C trong dd
thi do duge bang phép sic ky thim gel toan bd hdn hop nay chiém 0,5 t6i 8% tdng
dién tich cda vung dinh:

Hs/\/sj/\s/\[s ~"sH
HS SH ()

Trong ban md ta nay, ving dinh C 1 ving dinh nim & diém -0,4 phut +
0,15 phtit so véi ving dinh cuc dai (ving dinh D) trong d thi. Cac diéu kién ap
dung cho phép sic ky thdm gel 1 nhu néu trén.

Hon hop dé tring hop theo mot phuong 4n cua sang ché chira hdn hop
polythiol; va hop chit isoxyanat, trong d6 hdn hop polythiol nay chita polythiol
bén chirc ¢6 cong thirc 2 néu trén, trong d6 dién tich ciia ving dinh C trong dd thi
do dugc bang phép sic ky thdm gel hdn hop polythiol nay chiém 0,5 t6i 8% tong
dién tich ctia ving dinh. Trong ban mé ta ndy, ving dinh C 13 ving dinh nim &
diém -0,4 phut + 0,15 phut so véi ving dinh cuc dai (viing dinh D) trong d6 thi.
Céc diéu kién 4p dung cho phép sic ky thAm gel 1a nhu néu trén.

Théu kinh quang hoc theo mdt phuong an ciia sang ché dugc tao ra bing
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cach dong rin bang nhiét hdn hop dé& tring hop nay.

Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo mdt phuong an ctia sang ché c¢6 kha
nang tao ra hdn hop polythiol ba chirc va hdn hop polythiol bén chirc ¢6 do tinh
khiét cao. Do vay, polythiouretan dd dugc tao ra tir hdn hop polythiol ¢6 do tinh
khiét cao co do trong subt va chi sé_ khic xa réat tot. C6 loi, néu ching duogc su
dung dé tao ra cac vat liéu quang hoc mém déo khac nhau nhu cc thdu kinh mét

va thau kinh camera.

M5 ta vin tit cic hinh v&
Fig.1, Fig.2, Fig.3 va Fig.4 1an lugt 13 cac dd thi thu duoc béng cach thuc
hién phép sic ky thim gel ddi véi cac phdm polythiol cta cac vi du 1, vi du 2, vi

du 3 vavidu4.

M0 ta chi tiét sang ché

Tiép theo, sang ché dugc md ta mot cach chi tiét theo cac phwong 4n cua
sang ché. Sang ché khéng chi gidi han cac phuong 4n duge md ta dudi day. Thay
vao dé, ching cé thé dugc cai bién thanh cac dang khac nhau mién 1 pham vi cia
sang ché khong bi 4nh huéng.

Trong toan b ban mo ta nay, khi mdt bo phan dugc goi 1a “c6” mot phén
tir, thi diéu do6 c6 nghia la ciling c6 thé c6 cac phén tr khac, ma khong bi loai trr,
trir khi ¢é quy dinh khac.

Tét ca cac sb va bidu thirc lién quan dén cac thanh phan, didu kién phan
ling, va céc tri sd trong tu duge dung trong ban mé ta nay dugc hiéu 14 ciing bao

ham tién t& “khoéng” dimg trudc, trir khi ¢6 quy dinh khéc.

Quy trinh tao ra hén hop polythiol

Sang ché d xuét quy trinh tao ra hdn hop polythiol chira hop chét
polythiol ba chirc c¢6 do tinh khiét cao (duéi day, con duge goi 1a “hdn hop
polythiol ba chirc) va hdn hop polythiol chira hop chat polythiol bbn chirc c6 do
tinh khiét cao (dudi day, con dugc goi 1a “hdn hop polythiol bn chirc™).
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Quy trinh tao ra hdn hop polythiol ba chirc

Quy trinh tao ra hdn hgp polythiol ba chiic theo mdt phuong 4n cua sdng
ché bao gdbm budc cho hop chét halogen hozc hop chat rugu phan (mg véi thioure
dé tao ra dung dich mudi thiouroni; va budc bd sung dung dich bazo vao dung
dich muéi thiouroni nay dé thuy phan né.

Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo mdt phuong 4n cla sing ché bao
gbm bude cho hop chit halogen hoic hop chit rugu phan tng v6i thioure dé tao
ra dung dich mudi thiouroni.

Piu tién, & bude tzo ra dung dich mudi thicuroni, hgp chat halogen va hop
chét riou dirge phén tng dé tao ra hop chat polyol ba chic.

3 buse nay, hop chét ruou cé thé dugc phan Gmg véi lugng nam trong
khoéang tir 0,5 dén 3 duong luong, tir 1 dén 3 dwong luong, tir 1,5 dén 3 duong
luong, hodc tir 2 dén 3 dwong lugng, tinh theo 1 duong lugng cia hop chat
halogen. Vi du, hop chét halogen va hop chit rugu ¢6 thé dugce phan Gng véi ty 16
duong lugng 1a 1:2.

Trong trirdmg hop nhur vay, chat xtc tic kim loai nhu natri hydroxit hodc
kali hydroxit ¢6 thé durge sir dung 1am chét xGc tic phan tng. Chét xdc tac ndy c6
thé duoce sir dung voi lwong nam trong khoang tir 0,5 dén 2 duong lugng, hoic tir
0.5 dén 1 dwrong Iugng, tinh theo 1 duvong lwgng cia hop chat halogen.

Hop chét halogen c6 thé chita F, C1, Br, I, va nguyén td trong tw. Vi dy, no
c6 thé 1a epiclorohydrin, nhung n6 khong chi gi¢i han & hop chit nay. Hop chat
rugu c6 thé 13, vi du, 2-mercaptoetanol, nhung né khong chi giéi han & hop chét
nay.

Tiép theo, polyol ba chirc ¢6 thé duge phan Gmg véi thioure trong diéu kién
axit dé tao ra an mudi isothiouroni. Cu thé hon, phé&n Ung nay cé thé duoc thuc
hién duéi s hdi lru.

Thioure nay c6 thé duge st dung v6i lwong 3 mol hodc nhiéu hon tinh theo
1 mol cuia hgp chit ruou. Vi dy, thioure nay co thé dugc st dung véi luong nam
trong khoadng tir 3 mol dén 6 mol, hodc tir 4,6 mol dén 5 mol, tinh theo 1 mol cua
hop chét ruou.

Ddi véi didu kién axit, dung dich axit clohydric, khi hydro clorua, hodc loai

-6-



40867

tuong tu co thé duoc st dung. Loai chét co tinh axit dé st dung khong bi gidi han
ddc biét mién 1a phén ung duoc thuc hién mot cach thda dang. Vi du, viée sir dung
hydro clorua ¢6 thé dam bao téc do phan tmg du va tranh viéc tao mau san phim.
Ngoai ra, chit c¢6 tinh axit ndy c6 thé duoc sir dung véi luong bang 3 mol hoic
nhiéu hon, hodc nim trong khoang tir 3 mol dén 12 mol, tinh theo 1 mol ciia hop
chét ruou.

Viée hdi luu c6 thé duge thuc hién & nhiét d6 nam trong khoang tir 90°C
dén 120°C hodc tir 100°C dén 110°C trong thoi gian tir 1 gir dén 10 gio.

Budc tao ra mubi thiouroni nay co thé dugc thue hién trong khong khi hodc
trong moi trudng nito. Puge wu tién néu thuc hién trong moi truéfn_g nito xét vé
khia canh mau sédc, nhung s& khong chi gidi han ¢ phuong 4n nay.

Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo mot phwong an cia sang ché bao
2dm viéc bd sung dung dich bazo vao dung dich mudi thiouroni nay dé thity phan
no.

Dung dich bazo ¢6 thé chira bazo hitu co hodc bazo vo co. Vi duy, né c6 thé
13 mdt hodc nhidu bazo hitu co dwoc chon tir nhém bao gém amoniac, natri
hydroxit, kali hydroxit, kali phosphat, natri carbonat, va natri axetat; hodc né co
thé 13 mot hodc nhidu bazo v co duge chon tir nhém bao g?)m hydrazin, va
trietylamin. Cy thé 14, dung dich bazo nay cé thé chira it nhat mot bazo duoc chon
tir nhom bao gdm natri hydroxit, kali hydroxit, amoniac, kali phosphat, natri
carbonat, va trietylamin.

Theo mot phuong an cta sang ché, bude thiy phan ¢6 thé dirge thuc hién &
nhiét 6 nim trong khoang tir 20°C dén 70°C trong thdi gian 1 gidr hodic 14u hon.
Vi dy, budce thuy phan nay co thé duge thuc hién & nhiét do nim trong khoang tir
20°C dén 65°C, tir 25°C dén 60°C, hodc tir 30°C dén 50°C trong thoi gian 1 gid
hodc lau hon, 2 gi¢ hodc lau hon, nam trong khoang tir 1 dén 10 gio, tur 1 dén 9
gio, hodc tir 2 dén 9 gid. Thoi gian @& bd sung dung dich bazo vao c6 thé duoc
diéu chinh khi xét dén céc phuong tién lam ngudi, thiét bi, va cac yéu té tuong tir.
Khi khoang nhiét d§ néu trén dugce ddp ung khi dung dich bazo dugce bd sung vao,
thi sy tao mau ctia hop chit polythiol thu duoc khong d& xay ra.

Budc thily phan c6 thé duge thuc hién trong khong khi hodc trong moi
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truong nito. Puge wu tién néu thuc hién trong mdi trudng nito xét vé khia canh
mau sic, nhung s& khong chi gidi han & phuong an nay.

Theo mét phuong 4n ctia sang ché, bude thity phan dugc dimg khi dién tich
ctia viing dinh A trong d6 thi do dugc bang phép sic ky thdm gel cia chit phan
ting & budc thity phan chiém 0,5 t6i 8% tbng dién tich clia ving dinh.

Trong ban md ta ndy, ving dinh A 13 ving dinh nim & diém -0,37 phut +
0,08 phit so v6i ving dinh cuc dai (ving dinh B) trong d thi. Phép sic ky thAm
gel dugce thuc hién trong cac diéu kién ma tetrahydrofuran dugc stir dung lam pha
dong, hai cot duoc 1ap ndi tiép nhau, mdi c6t nay c6 chidu dai ndm trong khoang
tir 145mm dén 155mm, dudng kinh ndm trong khoang tir 4,5mm dén 4,7mm, kich
thuée 16 rdng nam trong khoang tir 44A dén 46A, va ¢& hat nim trong khoang tir
1,6um dén 1,8um, véan téc dong chay nim trong khoang tir 0,45ml/phit dén
0,55ml/phut, hodc 1a 0,5ml/phut, va luong phun vao nim trong khoang tir 9,5l
dén 10,5 ul, hodc 1a 10ul. C& hat trong cot dung dé chi duong kinh hat.

Cu thé 13, cot nay c6 thé 1a cot ACQUITY APC XT 45 cia hang Waters.

Theo mot phuong 4n ctia sang ché, khi dung dich bazo dugc bd sung vio &
bude thiy phan, mot phan cia chit phan tmg c6 thé dugc thu gom véi thoi gian
cach nhau 5 phtt téi 15 phut dé do GPC. Vi du, khi dung dich bazo dugc bd sung
vao O bude thily phan, mot phan cia chét phan ung c6 thé duge thu gom véi thoi
gian cach nhau 5 phut téi 13 phut, 5 phut t6i 10 phut, hodc 5 phut téi 7 phut d&é do
GPC.

Theo mot phurong an cia sang ché, ving dinh A c6 thé 1 & diém -0,37 phit
+ 0,08 phut, -0,37 phit + 0,06 phit, hodc -0,37 phut & 0,05 phut, tinh theo ving
dinh (ving dinh B) d6i véi hop chét polythiol ba chirc da duoc thé hién trén db thi
GPC. Buégce thuy phén dugce dung khi khodng néu trén dugc dap ing, nhd d6 céc
tap chét cia hop chét polythiol ba chirc dugc loai bd mdt cach cé hiéu qua, dan
dén viéc cai thién vé d6 tinh khiét ctia hop chét polythiol ba chirc.

Theo mét phuong 4n cia sang ché, budce thiy phan c6 thé duge dimg khi
dién tich cia ving dinh A nhé hon 5% téng dién tich cta ving dinh. Vi dy, bude
thity phan c6 thé dugc dung khi dién tich cta ving dinh A nhé hon 4%, hoic thip

hon 3%, téng dién tich ctia ving dinh.
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Theo mdt phuong 4n ciia sang ché, bude thiy phan ¢6 thé duge dung khi
dién tich ciia ving dinh A biang 8% hoic thip hon, thdp hon 8%, thip hon 6%,
thdp hon 5%, thdp hon 3%, ndm trong khoang tir 0,5% dén 8%, tir 0,5 dén 6%, tir
0,5 dén 5%, hodc tir 0,5 dén 3%, dién tich cta ving dinh B.

Theo mét phuong 4n clia séng ché, thanh phin cta ving dinh B ¢6 thé bao
gdm polythiol ba chtre duge thé hién bang cong thire 1 dudi day:

HS\/\S/W/\S‘H
S<sH (1)

Theo mét phuong 4n ciia sang ché, polythiol ba chtrc ¢6 cong thirc 1 néu
trén c6 thé chiém 70% khéi lugng hodc nhiéu hon tinh theo téng khbi luong cia
| hén hop polythiol. Vi du, hop chét c6 cong thirc 1 néu trén ¢ thé chiém 73% khdi
lrong hodc nhiéu hon, 75% khéi lugng hozc nhidu hon, 78% khdi lugng hodic
nhiéu hon, 80% khéi lugng hodc nhidu hon, 83% khdi lwong hodc nhidu hon,
hoic 85% khbi lugng hodc nhiéu hon, tinh theo téng khéi luong cta hén hop
polythiol.

Theo mot phuong 4n ctia sang ché, hop chét (hodc thanh phan) quyét dinh
ving dinh A c6 thé chiém 10% khéi luong hodc it hon tinh theo téng khéi lwong
ctia hdn hop polythiol. Vi du, hop chit quyét dinh ving dinh A c6 thé chiém 8%
khdi lugng, théip hon 7,5% khoi lugng, hodc thép hon 7% khbi lugng, tinh theo
téng khdi luong cta hén hop polythiol.

Sau d6, néu Cﬁn, mét bude tinh ché tiép theo ¢6 thé dugc thuc hién.

Cu thé 13, it nhit mot budce tinh ché dugc chon tir nhém bao gdm céc budce
ria béng axit, rira béng kiém, va rtra béng nude c6 thé duge thuc hién dbi véi hdn
hop polythiol nay. Buéc tinh ché nay c6 thé dugc thuc hién lap lai nhiéu 1an. Cac
tap chét hoic cac chit tuong tu con lai trong hdn hop polythiol ndy c¢6 thé duge
loai b nho bude tinh ché, né cai thién mau sic cia hdn hop polythiol, ddn dén

vi€c cai thién vé mau sac ciia vat liéu quang hoc duoc tao ra tir né.

Quy trinh tao ra hdn hop polythiol bn chirc
Quy trinh tao ra hdn hop polythiol bén chirc theo mot phuong 4n cua sang
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ché bao gdm budc cho hop chit halogen hozc hop chit ruou phan tmg véi thioure
@& tao ra dung dich mudi thiouroni; va budc bd sung dung dich bazo vao dung
dich mudi thiouroni nay dé thily phan né.

Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo m6t phuong 4n cuia sang ché bao
gbém budc cho hop chat halogen hodc hop chat ruou phan tng véi thioure dé tao
ra dung dich muéi thiouroni.

Pau tién, & bude tao ra dung dich mubi thiouroni, hop chit halogen va hop
chét ruou duoc phéan tng détaora hop chét diol.

. O bué6c nay, hop chét ruou c6 thé duoc phan tng véi luong nam trong
khoang ttr 0,5 dén 2 duong lugng, tir 1 dén 2 duong lugng, tir 0,5 dén FI,SVduong
luong, hodc tir 0,5 dén 1 Cfu.dng luong, tinh theo 1 dwong lugng ciia hop chét
halogen.

Trong ban mo ta ndy, amin bac ba, mudi amoni bac bén, triphenylphosphin,
va hop chit crom hoa tri ba c6 thé dugc sir dung lam chét xuc tac phén tng. Vi du,
trietylamin, triphenylphosphin, trietyl amoni clorua, crom(III) octoat, hodc hgp
chat twong tu ¢ thé duge st dung.

Chét xuc tac nay céd thé dugc st dung vé&i lugng nam trong khoang tir 0,5
dén 2 duong lwong, hodc tir 0,5 dén 1 dwong lugng, tinh theo 1 dwong lugng ciia
hop chat halogen.

Hop chét halogen nay c6 thé 13 F, C1, Br, I, va hop chét tuong tw. Vi du, né
c6 thé 13 epiclorohydrin, nhung né s& khong chi gidi han & hop chét nay. Hop chit
ruogu c6 thé 13, vi du, 2-mercaptoetanol, nhung n6 s€ khong chi gi6i han & hop
chét nay.

Tiép theo, hop chét diol c6 thé dugc phan tmg vé6i sulfua kim loai trong
dung mdi dé tao ra hop chét polyol bdn chirc. Phan g nay c6 thé dugc thuc hién
& nhiét d6 nam trong khoang tir 10 &én 50°C, dic biét ndm trong khoang tir 20 dén
40°C, trong thoi gian tir 1 t6i 10 gio, tir 1 d&én 8 gio, hodc tir 1 dén 5 gio. Sulfua
kim loai nay c6 thé 13, vi du, natri sulfua (Na,S). Sulfua kim loai néyb(’) thé duoc
st dung dudi dang dung dich nuée hodc thé ran. Sulfua kim loai nay c6 thé dugc
st dung v6i lugng nam trong khoang tur 0,4 dén 0,6 duong luong, tir 0,45 dén
0,57 duong luong, hodc tir 0,48 dén 0,55 duong luong, tinh theo 1 duong lugng
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ctia hop chit diol.

Tiép theo, hop chét polyol bdn chirc nay c6 thé duoc phén tng vé6i thioure
trong diéu kién axit dé tao ra mudi isothiouroni. Cu thé hon, phan trng nay c6 thé
duoc thuc hién dudi sy hoi luu.

Thioure ¢6 thé dugc st dung véi lugng nim trong khoang tir 3 mol hoic
nhiéu hon tinh theo 1 mol cia hop chit ruou. Vi dy, thioure nay co thé dugc st
dung véi lugng nam trong khoang tir 3 mol dén 6 mol, hoic tir 4,6 mol dén 5 mol,
tinh theo 1 mol ctia hop chit ruou.

Péi voi didu kién axit, dung dich axit clohydric, khi hydro clorua, hoic
chét tuong tu ¢6 thé duogce sir dung. Loai chat c6 tinh axit dé sir dung khoéng bi gidi
han dZc biét mién 14 phan tmg duoc thuc hién mot cach thoa dang. Vi dL_l,» viéc st
dung hydro clorua c¢é thé dam bao téc d6 phan img di va ngin viée tao mau san
phim. Ngoai ra, chit ¢6 tinh axit nay ¢ thé dugc st dung v6i luong bang 3 mol
hoac nhiéu hon, hodc nim trong khoang tir 3 mol dén 12 mol, tinh theo 1 mol cia
hop chét ruou.

Viée hoi luu 6 thé dugc thire hién & ahiét d6 ndm trong khodng tir 90°C
dén 120°C hogc tir 100°C dén 110°C trong thoi gian tir 1 gidr dén 10 gid.

Budc tao ra mudi thiouroni ¢6 thé duge thuc hién trong khong khi hodc
trong mdi trudng nito. Puoc wu tién néu thyc hién trong mdi trudng nito xét vé
khia canh mau séc, nhung s& khong chi gi¢i han & phuong 4n nay.

Quy trinh tao ra hdn hgp polythiol theo mot phuong 4n cua sang ché bao
gdm viée bd sung dung dich bazo vao dung dich mubi thiouroni nay dé thiy phan
no.

Dung dich bazo nay c6 thé chtra bazo hitu co hodc bazo v co. Vi du, nd
c6 thé 12 mot hodc nhiéu bazo hitu co duge chon tir nhém bao g0m amonia,c natri
hydroxit, kali hydroxit, kali phosphat, natri carbonat, va natri axetat; hodc nd co
thé 12 mot hodc nhiéu bazo vo co duge chon tir nhém bao gbém hydrazin, va
trietylamin. Cu thé 1, dung dich bazo nay co thé chira it nhit mot duoc chon tir
nhém bao gdm natri hydroxit, kali hydroxit, amoniac, kali phosphat, natri
carbonat, va trietylamin.

Theo mét phuong 4n clia sang ché, budce thity phan c6 thé dugc thue hién &
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nhiét do ndm trong khoang tir 20°C dén 70°C trong thoi gian 1 gid hoic 1au hon.
Vi dy, buée thiy phan c6 thé duoc thuc hién & nhiét d6 ndm trong khoang tir 20°C
dén 65°C, tir 25°C dén 60°C, hodc tir 30°C dén 50°C trong thoi gian 1 gid hodc lau
hon, 2 gid hodc 1iu hon, ndm trong khoang tir 1 dén 10 gio, tir 1 d&n 9 gio, hoic
tir 2 dén 9 gid. Thoi gian dé bd sung dung dich bazo vao ¢6 thé duroc didu chinh
khi xét dén céc phuong tién 1am ngudi, thiét bi, va céc yéu tb tuong tu. Néu
khoang nhiét dd néu trén dugc dap tmg khi dung dich bazo dugc bd sung vao, thi
viée tao mau cua hop chét polythiol thu dugc khdng dé xay ra.

Budce thiy phan co thé dwoc thuc hién trong khéﬁg khi hodc trong mdi
trrdng nito. Puogc uvu tién néu thyc hién trong moi truong nito xét vé khia canh
mau sic, nhung s& khong chi gisi han & phuong an nay.

Theo mét phuong 4n cta sang ché, bude thity phan c6 thé duge dimg khi
dién tich caa ving dinh C trong dd thi do dugc bang phép sic ky thim gel cua
chéit phan (mg & budc thily phan chiém 0,5 t6i 8% tong dién tich ctia ving dinh.

Trong ban mé ta nay, ving dinh C 13 ving dinh nim & diém -0,4 phut +
0,15 phut so véi vung dinh cuc dai (vung dinh D) trong dd thi. Phép sic ky thidm
gel dugc thue hién trong cic didu kién ma tetrahydrofuran dugc st dung Jam pha
~dong, hai cdt dugc lip ndi tiép nhau, mdi cot nay cé chiéu dai nim trong khoang
tir 145mm dén 155mm, duong kinh nam trong khoang tir 4,5mm dén 4,7mm, kich
thude 15 rdng nim trong khoang tir 44A dén 46A, va ¢& hat ndm trong khoang tir
1,6um dén 1,8um, van tdc dong chay nim trong khoang tir 0,45ml/phut dén
0,55ml/phtt, hodc 1a 0,5ml/phut, va lugng phun vao nim trong khoang tir 9,5pl
dén 10,5ul, hozc 1a 10ul. C& hat trong cot nay chi dudng kinh hat.

Cu thé 13, cot nay c6 thé cot ACQUITY APC XT 45 clia hang Waters.

Theo mot phuong 4n ciia sang ché, khi dung dich bazo dugc b6 sung vao &
bude thiy phan, mot phan cta chit phan tng c6 thé dugc thu gom véi thdi gian
cach nhau 5 phit t6i 15 phut d& do GPC. Vi dy, khi dung dich bazo dugc bd suﬁg
vao & budc thiy phan, mot phan cta chit phan tng c6 thé duoc thu gom véi thoi
gian cach nhau 5 phut t6i 13 phut, 5 phit tdi 10 phut, hodc 5 phut téi 7 phat dé do
GPC.

Theo mot phuong 4n ctia sdng ché, ving dinh C c6 thé & & diém -0,4 phit
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+ 0,15 phut, -0,4 phut + 0,14 phut, -0,4 phut + 0,13 phut, hodc -0,4 phut + 0,10
phut, so v6i ving dinh (ving dinh D) d6i v6i hop chét polythiol da dugc thé hién
trén d6 thi GPC. Bué6c thily phan duoc dimg khi khoang néu trén dugc dép tng,
nhd d6 cac tap chét ciia hop chét polythiol bén chirc dugc loai bd mét cach co
hiéu qua, din dén viéc cai thién vé do tinh khiét ciia hop chét polythiol bén chirc.

Theo mot phuong an clia sang ché, bude thity phan c6 thé duge dimg khi
dién tich ciia viing dinh C nhé hon 5% téng dién tich cta ving dinh. Vi du, budc
thity phan c6 thé dugc dimg khi dién tich ciia ving dinh C nhé hon 4%, hoic thip
hon 3%, tong dién tich ciia ving dinh. |

Theo mdt phuong 4n ciia sang ché, budc thiy phan c6 thé duoc ding khi
dién tich ctia viing dinh C bang 10% hoic thip hon, thap hon 10%, 8% hoic thip
hon, thip hon 8%, thip hon 6%, thip hon 5%, thip hon 3%, nam trong khoang tir
0,5% dén 10%, tir 0,5 dén 8%, tir 0,5 dén 6%, tir 0,5 dén 5%, hodc tir 0,5 dén 3%,
dién tich cda vung dinh D. ‘

Theo mdt phuong 4n cta sang ché, thanh phan ciia viing dinh D c¢6 thé bao

gbm polythiol bbn chirc duoc thé hién bang cong thic 2 dudi day:

HS/\/SJ/\S/\[S ~"SH
HS SH ()

Theo mdt phuong 4n cta sang ché, polythiol bn chirc c6 cong thirc 2 néu
trén c6 thé chiém 70% khdi luong hozc nhiéu hon tl'nh}theo tbng khéi lwong cia
hdn hop polythiol. Vi du, hop chit c6 cong thirc 2 néu trén c6 thé chiém 73% khdi
luong hodc nhiéu hon, 75% khdi lwong hodc nhidu hon, 78% khédi lwong hodc
nhiéu hon, 80% khéi lwong hodc nhiéu hon, 83% khéi luong hodc nhiéu hon,
hodc 85% khdi lugng hodc nhiéu hon, tinh theo téng khdi lugng cuia hdn hop
polythiol.

Theo mot phuong 4n cla sang ché, hop chat (hodc thanh phan) quyét dinh
vung dinh C c6 thé chiém 10% khéi luong hodc it hon tinh theo tong khéi lugng
ctia hdn hop polythiol. Vi du, hop chit quyét dinh ving dinh C c6 thé chiém it
hon 8% khdi lugng, it hon 7,5% khéi lugng, hodc it hon 7% khdi lugng, tinh theo
téng khéi lugng ciia hén hop polythiol.

Sau do, néu can, mot budce tinh ché ti€p theo cd thé dugce thuc hién. Budc
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tinh ché nay 1a gidng nhu budc tinh ché da mo ta trong quy trinh tao ra hon hop
polythiol ba chirc. Céc tap chat hodc cac chét tuwong ti con lai trong hdn hop
polythiol c6 thé dugc loai bé nhdr budc tinh ché, né cai thién mau sic cia hdn hop
polythiol, dan dén viéc cai thién vé mau sic cia vat liéu quang hoc dugc tao ra tir

no.

Hdn hop polythiol .

Sang ché nay cho phép tao ra hdn hop polythiol chira hop chét polythiol ba
chirc ¢6 d6 tinh khiét cao va hdn hop polythiol chtra hop chét polythiol bén chie
¢6 do tinh khiét cao.

Hdn hop polythiol ba chirc

Hon hop polythiol theo mot phwong 4n ctia sang ché chira polythiol dugc
thé hién bang cong thirc 1 dudi ddy, trong d6 dién tich ciia ving dinh A trong dd
thi do dugc bang phép sic ky thim gel toan bd hdn hop nay chiém 0,5 t6i 8% tdng

dién tich cua vung dinh:

Trong ban mo ta ndy, ving dinh A 13 ving dinh nim & diém -0,37 phut +
0,08 phut so véi ving dinh cuc dai (ving dinh B) trong db thi. Cac diéu kién 4p
dung cho phép sic ky thAm gel 12 nhu néu trén.

Theo mdt phuong 4n clia sang ché, hdn hop polythiol nay co thé 6 tri sb
APHA (American Public Health Association) thdp hon 20, bang 15 hoic thap hon,
13 hoac thép hon, 10 hodc thép hon, 7 hoac thép hon, hoac 5 hoac thép hon, theo
tiéu chuan JIS-K-0071-1.

Theo mot phuong an cia sang ché, hdn hop polythiol nay c6 thé c6 tri sb
toé d6 mau b* béng 1,0 hodc thép hon, 0,9 hoac thép hon, 0,8 hodc thép hon, 0,7
hodc thép hon, 0,6 hodc thép hon, 0,5 hoac thép hon, 0,4 hoac thép hon.

Hdn hop polythiol bén chirc
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Hbn hop polythiol theo mdt phuong 4n cia sang ché chira polythiol bbn
chire dugc thé hién bang céng thirc 2 dudi ddy, trong d6 dién tich ctia ving dinh C
trong dd thi do duoc bang phép sic ky thdm gel toan bd hdn hop nay chiém 0,5 t6i
8% tdng dién tich cia ving dinh:

Hs ™S jﬁs/\[s ~"sH
HS SH (2)

Trong ban mé ta ndy, ving dinh C 1a ving dinh nim & diém -0,4 phuat +
0,15 phtt so véi viing dinh cuc dai (ving dinh D) trong dd thi. Cac diéu kién ap
dung cho phép sic ky thim gel 14 nhu néu trén.

Theo mot phuong 4an ciia sang ché, hdn hop polythiol ndy c6 thé c6 tri sb
APHA (American Public Health Association) thap hon 20, bang 15 hoic thip hon,
13 hoic thap hon, hogc 10 hodc thap hon, theo tiéu chudn JIS-K-0071-1.

Theo mdt phuong an ciia sang ché, hdn hop polythiol nay c6 thé c6 tri sb
toa d0 mau b* béng 1,0 hodc thép hon, 0,9 hoac thép hon, 0,8 hodc thép hon, 0,7
hodc thép hon, 0,6 hoac thép hon, hodc 0,55 hodc thép hon.

Hon hop dé tring hop

Hbn hop dé tring hop theo mdt phuong 4n cia sang ché chia hdn hop
polythiol; va hop chét isoxyanat, trong 6 hdn hop polythiol niy chira polythiol ba
chtrc ¢6 cong thic 1 néu trén, trong d6 dién tich cta ving dinh A trong db thi do
dugc bang phép sic ky thim gel hdn hop polythiol nay chiém 0,5 t6i 8% tdng
dién tich ciia ving dinh. Trong ban md ta ndy, ving dinh A 13 ving dinh nim &
diém -0,37 phit + 0,08 phut so v6i ving dinh cuc dai (ving dinh B) trong dd thi.
Céc didu kién 4p dung cho phép sic ky thdm gel 1a nhu néu trén.

Hdn hop dé tring hop theo mot phuong 4n cta sang ché chira hdn hop
polythiol; va hop chat isoxyanat, trong d6 hdn hop polythiol nay chira polythiol
bén chirc c6 cong thirc 2 néu trén, trong d6 dién tich ciia ving dinh C trong db thi
do dugc bang phép sic ky thim gel hdn hop polythiol nay chiém 0,5 t6i 8% tbng
dién tich ctia ving dinh. Trong ban mé ta ndy, ving dinh C 1a ving dinh nim &
diém -0,4 phut + 0,15 phit so v6i ving dinh cuc dai (ving dinh D) trong dd thi.
Céc diéu kién 4p dung cho phép sic ky thdm gel 1a nhu néu trén.
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Hon hop dé trung hop c6 thé bao gE‘)m mot téi nadm loai, mét téi ba loai, hai
loai, hodc mdt loat hop chét isoyxanat hai hodc ba chirc.

Viduy, hop chét isoyaxnat nay co thé chira it nhat mot hop chét duoc chon
tir nthom bao gdm hop chat isoxyanat béo nhur isophoron diisoxyanat,
dixyclohexylmetan-4,4-diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, 2,2-dimetylpentan
diisoxyanat, 2,2,4-trimetylhexan diisoxyanat, buten diisoxyanat, 1,3-butadien-1,4-
diisoxyanat, 2,4,4-trimetylhexametylen diisoxyanat, 1,6,11-undecatriisoxyanat,
1,3,6-hexametylen triisoxyanat, 1,8-diisoxyanat-4-isoxyanatometyloctan,
bis(isoxyanatoetyl)carbonat, va bis(isoxyanatoetyl) ete; hgp chat isoxyanat vong
béo nhu isophoron diisoxyanat, 1,2-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, 1,3-
bis(isoxyanatometyl)xyclohcxan, 1,4-bis(isoxyanatometyl)xyclohexaﬁ,
dixyclohexylmetan diisoxyanat, xyclohexan diisoxyanat, metylxyclohexan
diisoxyanat, dixyclohexyldimetylmetan isoxyanat, 2,2-dimetyldixyclohexylmetan
isoxyanat, va norbornan diisoxyanat; va hop chét isoxyanat thom nhur
bis(isoxyanatometyl)benzen, 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, toluidine diisoxyanat, 4,4-diphenylmetan diisoxyanat, 3,3-
dimetyldiphenylmetan-4,4-diisoxyanat, bibenzyi-4,4-diisoxyanat,
bis(isoxyanatophenyl)etylen, 3,3-dimetoxybiphenyl-4,4-diisoxyanat,
hexahydrobenzen diisoxyanat, hexahydrodiphenylmetan-4,4-diisoxyanat, o-xylen
diisoxyanat, m-xylen diisoxyanat, p-xylen diisoxyanat, va toluen diisoxyanat; hop
chét isoxyanat béo chira Iuu 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; hop chit isoxyanat thom chira luu huynh nhur
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diphenyl disulfua-2,4-diisoxyanat, diphenyl disulfua-4,4-diisoxyanat, 3,3-
dimetoxy-4,4-diisoxyanatodibenzylthio ete, bis(4-isoxyanatometylbenzen) sulfua,
4 4-metoxybenzenthioetylen glycol-3,3-diisoxyanat, diphenyl disulfua-4,4-
diisoxyanat, 2,2-dimetyldiphenyl disulfua-5,5-diisoxyanat, 3,3-dimetyldiphenyl
disulfua-5,5-diisoxyanat, 3,3-dimetyldiphenyl disulfua-6,6-diisoxyanat, 4,4-
dimetyldiphenyl disulfua-5,5-diisoxyanat, 3,3-dimetoxydiphenyl disulfua-4,4-
diisoxyanat, va 4,4-dimetoxydiphenyl disulfua-3,3-diisoxyanat; va hop chét
isoxyanat di vong chira luu 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(isoxyanatomety!)-2-metyl-1,3-
dithiolan. Bdc biét 13, hop chét isoxyanat ¢6 mdt t&1 ndm nhom duge chon tir
nhém bao gdm isophoron diisoxyanat, norbornan diisoxyanat, m-xylen
diisoxyanat, toluen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, va xyclohexan
diisoxyanat, nhung n6 s& khéng chi gi6i han & cac hop chét nay.

Trong lugng phan tir trung binh khdi cua hop chét isoxyanat niy cé thé
nam trong khoang tir 100g/mol ¢én 900g/mot hoic tir 150g/mol dén 800g/mol.

Hdén hop dé tring hop nay c6 thé chira hop chét polythiol va hop chit
isoxyanat v6i ty 1& mol nam trong khoang tir 0,5 dén 1,5:1 hodc tir 0,8 dén 1,2:1.

Hon hop dé tring hop nay c6 thé con chira chat xvc tac. Cu thé 13, chit xuc
tac ndy c6 thé 1a it nhit moét chit dugc chon tir nhém bao gém dibutyl thiée
diclorua, dimetyl thiéc diclorua, dietyl thiéc diclorua, dipropyl thiéc diclorua, di-
isopropyl thiéc diclorua, va di-tert-butyl thiéc diclorua.

Hdn hop dé tring hop nay c6 thé con chira cac chit phu gia nhu chit tach
khuén bén trong, chit khoi mao qua trinh tring hop, chét 6n dinh nhiét, chit hip
thu tia cuc tim, chét tao 4nh xanh, chit don mach, chét lién két ngang, chéit én
dinh quang, chit chdng oxy hoa, va chat don, tuy thudc vao muc dich sit dung né.

Vi du, chit tach khuon bén trong c6 thé chira it nhat mot duge chon tir

nhém bao gém chit hoat dong bé mit khong ion trén co sé flo ¢6 nhoém
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perfloroalkyl, nhém hydroxyalkyl, hodc nhdm phosphat este; chét hoat dong bé
méat khong ion ¢6 nhém trén co sé silic ¢ nhom dimetylpolysiloxan, nhém
hydroxyalkyl, hodc nhém phosphat este; mubi alkyl amoni bac bdén nhu
trimetylxetylamoni, mubi trimetylstearylamoni, mubi dimetyletylextylamoni,
mudi trietyldodeylamoni, muédi trioctylmetylaoni, va
dietylxyclohexadodexylamoni; va axit phosphat este.

Chét khoi mao qué trinh trung hop c6 thé bao gém, vi du, loai amin, loai
phospho, loai thiéc hitu co, loai déng hitu co, loai gali hitu co, loai ziriconi hitu co,
loai s&t hitu co, kém hitu co, va nhdom hitu co.

Chét 6n dinh nhiét ¢6 thé bao gdm, vi du, loai mubi axit béo kim loai, loai
phospho, ioai chi, hoic loai thiéc hitu co.

Trong sb cac chat hip thu tia cuc tim, cic chét hép thu tia cuc tim
benzophenon, benzotriazol, salixylat, cxyanoacrylat, oxanilit, hodc céc chat twong
tu ¢6 thé duoc st dung.

Chét tao anh xanh ndy c6 mot dai hdp thu trong khoang budc séng tir mau
vang cam sang vang trong ving 4nh sang nhin thiy va c¢é chiic ning didu chinh
mau sic cla vat liéu quang hoc lam tir nhya. Cu thé 13, chét tao anh xanh nay co
thé 1a chét liéu thé hién tir mau xanh lam dén mau tim, nhung né s& khong bi giéi
han mot cach cu thé. Ngoai ra, cac vi du vé chét tao 4nh xanh nay bao gom thubc
nhudm, chat 1am tring huynh quang, sic t6 huynh quang, va chit mau vo co. N6
¢6 thé duge chon mét cach thich hop tity thudc vao céc tinh chét dugc doi hoi dbi
v61 thanh phén quang hoc can duoc tao ra va mau cia nhua. Chét tao 4nh xanh
nay co thé dugc sir dung mot minh hodc & dang két hop cia hai hoic nhiéu chét.
Xét vé kha ning hoa tan trong hén hop dé tring hop nay va do trong sudt ctia vat
liéu quang hoc can dugc tao ra, thubc nhudém dugc vu tién st dung 1a chit tao 4nh
xanh. Xét vé& bude song hip thu, thuéc nhudém nay dic biét c6 budc séong  hap
thu 16n nhét nim trong khoang tir 520 dén 600nm; va cu thé hon, n6 c6 budc séng
hép thu 16n nhit nim trong khoang tir 540 dén 580nm. Ngoai ra, lién quan dén
cu tric cua hop chét nay, thudc nhudém antraquinon dugc uu tién lam thudc
nhuém. Phuong phap bd sung chét tao anh xanh vao khong bi han ché mot cach

cu thé, va chat tao anh xanh nay c6 the duge bo sung vao cac monome trude. Cu
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thé 1a, céac phuong phéap khac nhau c6 thé duoc st dung; vi du, chét tao 4nh xanh
c¢6 thé duge hoa tan trong cadc monome hoic c6 thé dugc co mat trong dung dich
gbc vé6i ndng dd cao, dung dich gbc nay sau d6 duoc pha lodng bang cac monome
hodc céc chét phu gia khac va tiép d6 duoc bd sung vao.

Hon hop dé tring hop nay c6 thé c6 do nhét bang 1000 cp hodc 16n hon
sau khi dé yén & 10°C trong 24 gid. Cu thé 13, hdn hop dé tring hop nay c6 thé co
d6 nhét nam trong khoang 1000 cp dén 10000 cp hoic tir 1500 cp dén 10000 cp
sau khi dé yén & 10°C trong 24 gio. Néu do nhét cua hdn hop dé tring hop sau khi
dé yén ¢ 10°C trong 24 gid ndm trong khoang néu trén, thi c¢6 thé tranh duoc van
dé hoat tinh phan tmg cta hén hop nay qué cao, ma din dén lam giam kha néng
dé gia cong, hozfic tranh dugc van dé hoat tinh phan ung clia hdn hop nay qua thép,
ma dan dén 1am giam ning sut.

Khi hén hop dé€ tring hop dugc 1am thanh miu ¢6 dudng kinh 75mm va do
day 10mm, né c6 thé c6 ty 16 tao bot ndm trong khoang tir 0% dén 10%. Cu thé 13,
khi hdn hop dé trung hop dugc lam thanh mau c6 duong kinh 75mm va d6 day
10mm, thi ty 1¢ tao bot ndm trong khoang tir 0% dén 8% hoic tir 0% dén 5%.

Vat liéu quang hoc

Théu kinh quang hoc theo mot phuong 4n ciia sang ché dugc tao ra bing
cach déng rin bang nhiét hdn hop d& trung hop.

Cu thé 13, vat liéu quang hoc nay co thé 1a vat phém dac dugc tao ra béng
cach déng rén hdn hop d& trung hop. Ngoai ra, vat liéu quang hoc nay ¢6 thé dugc
tao ra bang céch tring hop va dic hdn hop dé trung hop nay.

Vit liéu quang hoc niy c6 thé chita polyme polythiouretan thu dugc béi
viéc tring hop (va déng ran) hdn hop d& tring hop chtra hdn hop polythiol ba
chirc hoic bdn chire theo sang ché, hdn hop polythiol ba chirc hoic bdn chuc duge
tao ra boi quy trinh theo sang ché, va polyisoxyanat. Ty 16 mol phén ing gifta cac
nhém SH va cdc nhém NCO trong phéan ng tring hop ndy c6 thé nim trong
khoang tur 0,5 dén 3,0, dic biét 1a nim trong khoang tir 0,6 dén 2,0 hodc tir 0,8 dén
1,3. Nim trong khodng néu trén, cac tinh chét dugc cai thién nhu chi sd khuc xa

va d6 bén nhiét can thiét cho vat liéu quang hoc va sy can bang giita ching.
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Theo mot phuong an cua sang ché, vat liéu quang hoc duoc tao ra tir hdn
hop polythiol ba chirc ndy c6 thé c6 chi s khiic xa trong pha rén nim trong
khoang 16n hon 1,63 dén dusi 1,71. Vi du, chi sb khac xa trong pha rdn cia vat
liéu quang hoc nay c6 thé nim trong khoang tir 1,64 dén 1,70 hodc tir 1,65 dén
1,69.

Theo mét phuong 4n cia sang ché, vat liéu quang hoc dugc tao ra tir hdn
hop polythiol ba chirc nay c6 thé ¢6 chi s mau vang (Y.L) thip hon 23,0. Vi duy,
chi s6 mau vang (Y.I.) ctia vat liéu quang hoc ndy c¢6 thé nim trong khoang tir
15,0 dén 23,0, tir 15,0 dén 22,0, tir 15,0 dén 21,0, tir 15,0 dén 20,0, tir 15,0 dén
19,0, hodc tir 15,0 dén 18,0. |

Theo mét phuong 4n clia sang ché, vét lidu quang hoc dugc tao ra tir hdn
hop polythiol bén chirc nay c6 thé c6 chi s6 khuc xa trong pha rin nim trong
khoang 16n hon 1,63 dén dudi 1,71. Vi du, chi sb khic xa trong pha ran cla vat
liéu quang hoc nay c6 thé nim trong khoang tir 1,64 dén 1,70 hodc tir 1,65 dén
1,69.

Theo mét phuong 4n cla sang ché, vat liéu quang hoc dugc tao ra tir hdn
hop polythiol bbn chirc nay c6 thé ¢6 chi sé mau vang (Y.1.) thdp hon 23,0. Vi dy,
chi s6 mau vang (Y.1.) ctia vét liéu quang hoc ndy c6 thé nim trong khoang tir
15,0 dén 23,0, tir 15,0 dén 22,0, tir 15,0 dén 21,0, tir 15,0 dén 20,0, tir 15,0 dén
19,0, tir 15,0 dén 18,0, hodc tir 16,0 dén 18,0.

Vit liéu quang hoc nay c6 thé 1a thau kinh quang hoc. Cu thé hon, vat liéu
quang hoc ndy c6 thé 13 thdu kinh quang hoc mém déo. Ngoai ra, vét liéu quang
hoc nay c6 thé c6 cac hinh dang khac nhau bing cach thay déi khuon dic duoc sit
dung dé san xuit n6. Dac biét 13, vat lidu quang hoc nay c6 tht & dang thau kinh
mét, théu kinh camera, di-6t phat quang (LED), hodc dang tuong tu.

Theo mot phuong 4n, séng ché dé& xuat quy trinh tao ra vat liéu quang hoc
tir hdn hop dé tring hop. Cu thé 13, quy trinh nay c6 thé bao gdm budc bom hdn
hop dé tring hop vio trong khuén dic va sau d6 dong rin né bang nhiét.

Dic biét 13, vat liéu quang hoc nay c6 thé 1a Vét phém dic duogc tao ra bang
cach déng ran bang nhiét hdn hop d& trung hop. Ngoai ra, vt lidu quang hoc nay
c6 thé duoc tao ra bang cach tring hop va dac hdn hop dé trung hop.
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Pau tién, hdn hop dé trung hop nay dugc loai khi duéi 4p sudt giam va
tiép d6 dugc bom vao khuén dac dé duc vat liéu quang hoc. Viéc loai khi va viéc
dac nhu vay cé thé duoc thuc hién trong khodng nhiét dg, vi du, 5 téi 40°C. Cu
thé 13, n6 c6 thé duge thuc hién & nhiét dd ndm trong khoang tir 5 dén 20°C. Sau
khi hdn hop ndy dugc bom vao khudn dic, qué trinh tring hop thuong duoc thuc
hién bing cach 1am néng tir tir hdn hop nay tir nhiét d6 thip 1én nhiét do cao.
Nhiét d6 cta phan Gng tring hop 6 thé 13, vi du, 5 t6i 200°C, dac biét 10 t6i
150°C. Ngodi ra, chit xtic tac phan Gmg, ma thudng duoc st dung dé san xuit
‘polythiouretan, ¢ thé duoc ding dé kiém so4t tbc dd phan tg. Cac vi du cu thé
vé chit xdic tac phan tng Ja nhu duoc vi du & trén.

Tiép d6, vat lidu quang hoc trén co s& polythiouretan dugce thdo ra khai
khuon duc.

Vit liéu quang hoc nay c¢6 cic hinh dang khac nhau nho viéc thay db6i
khudn dtc duge st dung dé san xuét nod.

Dang cu thé va c4c tinh chét vat ly cua vat li¢u quang hoc da duoc tao ra tir

quy trinh néu trén duge mo ta dudi day.

Vi du thuc hién sang che
Duéi day, sang ché s€ duge mo ta mot cach chi ti€t dua vao cac vi du. Cac
phuong 4n theo sang ché ¢ thé duoc cai bien thanh cdc dang khac nhau mién 1a

pham vi ciia sang ché khong bi anh hudng.

Vidul
Tao ra hon hop polythiol ba chirc

Thiét bi phan tng dugc nap 200 phan khéi lwong 2-mercaptoetanol, 200
phan khéi lugng nudce da loai khi (ndng d6 oxy da hoa tan 14 2ppm), va 61,4 phéan
khdi lugng natri hydroxit, ching duoc tron. 118,4 phan khdi lwong epiclorohydrin
dugc bd sung nhoé giot cham vao & nhiét d6 nim trong khoang tir 9°C dén 13°C,
truée khi khudy trong 3 gio. Sau d6, 360,5 phan khéi lugng thioure va 666,8 phan
khdi lwong axit clohydric c6 d6 tinh khiét bang 36% dugc bd sung vao thiét bi
phan ng ndy. N6 dugc khudy & nhigt 4o 110°C dudi s hdi luu trong 3 gio dé
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phan Grng nay tao ra mubi thiouroni. Thiét bi phan {mg nay dugc 1am ngudi xubng
45°C, 589,7 phan khéi lugng toluen duge bd sung vao, va 1am ngudi xudng 26°C.
Tiép theo, qua trinh thily phan dugc thuc hién trong khi 829 phan khéi lugng natri
hydroxit 33% khdi lugng duge bd sung nhod giot cham vao va phép sic ky thim
gel (GPC) theo cac didu kién dudi day duge kiém tra. Trong vi du ndy, qua trinh
thity phén dwge dimg khi dién tich ctia ving dinh A & diém -0,37 phit + 0,08 phit -
so v&i ving dinh (vimg dinh B) d6i v6i hop char polythiol ba chitc nhé hon 8%
tdng dién tich ctia ving dinh.

Sau d6, 234 phéan khéi lugng axit clohydric 36% dugc bo sung vao dé rira
& nhiét d6 ndm trong khoang tir 33 dén 40°C trong thdi gian 30 phit. Tiép theo,
530 phin khdi lugng nude da loai khi (ndng d6 oxy da hoa tan 14 2ppm) duge bd
sung vao dé rira bdn 1dn ¢ nhiét d6 nim trong khoang tir 35 dén 45°C trong thoi
gian 30 phut. Tiép d6, toluen va mot lugng nhd nude duge loai bo trong khi 1am
nong va giam 4p, va né duge loc dudi ap suat giam bang bd loc kiéu mang PTFE
dé thu duge 250 phin khéi lwong hdn hop polythiol chira thanh phan chinh 13 hop
chét polythiol ba chirc.

Céc didu kién GPC

* Thiét bi do: Waters APC system

* Cot: Acquity APC XT Column 45 (duong kinh 4,6mm, chiéu dai
150mm)

* Hai c0t dugc lép ndi ‘tiép nhau

* Pha dong: tetrahydrofuran (THF)

* Van toc dong chay: 0,5ml/phut

* Téng thoi gian do: 10 phut

* Thé tich phun vao: 10pl

* B6 do: RID (B6 do chi s khic xa, 40°C)

Fig.l 13 @ thi thu dugc bang cach thuc hién GPC ddi véi hdn hop
polythiol ciia Vidu 1.

Bang 1 dudi dy thé hién cac két qua clia ving dinh & diém dimg qué trinh

thiy phén trong vi du 1.
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Bang 1
RT (thoi gian luu, phat) | Dién tich Chiéu cao % Dién tich
4,973 12237 1697 0,81
5,056 24374 4014 1,61 (Vung dinh A)
5,152 24483 3789 1,62
5,308 96465 25760 6,38
5,426 1289188 362908 85,21 (Vung dinh B)
5,547 66282 12078 4,38

Nhu ¢6 thé thdy duoc tir bang 1 néu trén, trong vi du 1, qua trinh thily phan
duoc dimg khi dién tich cia ving dinh A & diém -0,37 phut + 0,08 phut so vai
viing dinh (ving dinh B) d6i v6i hop chit polythiol ba chirc nhé hon 8%, tic 14,
1,61%, téng dién tich cua vung dinh.

Tao ra vat liéu quang hoc

49.6 phan khéi luong hdn hop polythiol dd dugc tao ra & trén, 50,4 phan
khéi lugng m-xylen diisoxyanat, 0,01 phan khdi Iugng dibutyl thiéc diclorua, va
0,1 phan khéi lugng chat giai phong phosphat este (ZELEC® UN Stepan) dugc
tron déng nhét, va budce khir bot duoc thuc hién & 4p suat 600Pa trong thoi gian 1
gid. Sau do, n6 dugce loc qua bd l(_)é Teflon ¢& 3-um va dugc bom vao khudn duc
cAu thanh tir phdn khuén thiy tinh va phan dai. Sau d6, khuén dic nay dugc 1am
néng cham tir 25°C 1én 120°C véi tde dd 5°C/phut, va qua trinh tring hop duoc
thuc hién & nhiét do 120°C trong thoi gian 18 gio. Sau do, théo ra khoi khudn duc

va déng rén tiép & nhiét do 120°C trong thoi gian 4 gidr dé tao ra mau thau kinh.

Vidu?2

Dé xét dén khoang sai s6, thu nghiém duge thuc hién mdot 14n nita theo
cach giéng nhu trong vi du 1.

Fig.2 1a db thi thu dugc bang cach thuc hién phép sic ky thim gel di voi
hdn hop polythiol ctia vi du 2.

Bang 2 dudi day thé hién cac két qua cia ving dinh & diém dimg qua trinh
thity phén trong vi du 2.

Béang 2
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RT (phut) Diéntich | Chiéu cao % Dién tich
5,031 95569 11912 2,76 (Ving dinh A)
5,296 95716 28267 2,76
5415 3147488 833062 90,81 (Ving dinh B)
5,535 127228 24305 3,67

Nhu c6 thé thdy dugc tir bang 2 & tréﬁ, trong vi du 2, qua trinh thiy phéan
dugc dimg khi dién tich ctia ving dinh A & diém -0,37 phit + 0,08 phut so véi
ving dinh (ving dinh B) d6i véi hop chét polythiol ba chirc 12 nhd hon 8%, tirc 13,
2,76%, tong dién tich cia ving dinh. |

Vidu sosénh 1

Mot thir nghiém dugc thuc hién theo cach giéng nhu trong vi du 1, chi
khéc 1a qud trinh thuy phan dugc dung khi dién tich cﬁa ving dinh A & diém -0,37
phut = 0,08 phiit so véi ving dinh (ving dinh B) d6i véi hop chit polythiol ba
chtrc 13 vurgt qua 8% tong dién tich cia ving dinh.

Bang 3 dudi day thé hién cac két qua ctia ving dinh ¢ diém dimg qua trinh

thity phan trong vi du so sanh 1.

Bang 3
RT (phut) Diéntich | Chiéu cao % Dién tich
4,781 25,074 3058 1,62
5,033 141,231 32302 9,11 (Ving dinh A)
5,302 95,526 13331 6,16
5417 1,218,884 362908 78,64 (Vung dinh B)
5,594 69,224 10480 4,47

Nhu c6 thé thdy duge tir bang 3 & trén, trong vi du so sanh 1, qua trinh thiy

phan duoc dimg khi dién tich ciia ving dinh A ¢ diém -0,37 phut + 0,08 phit so
v6i ving dinh (ving dinh B) dbi v6i hop chit polythiol ba chirc 13 vuot qua 8%,

tic 13, 9,11%, tong dién tich cia ving dinh.
Vi du so sanh 2

Moét thtr nghiém duge thuc hién theo cach giéng nhu trong vi du 1, chi
khéc 1a qua trinh thuy phan dugc dung khi dién tich ctia ving dinh A & diém -0,37
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phut + 0,08 phit so véi ving dinh (viing dinh B) ddi v6i hop chét polythiol ba
chirc nho hon 0,5% téng dién tich ctia viing dinh.
Béng 4 dudi day thé hién céc két qua cia ving dinh & diém ding qua trinh

thuy phan trong vi du so sanh 2.

Bang 4
RT (phut) Dién tich Chicéu cao % Dién tich
4,799 16522 16522 - 291
5,025 1860 1860 0,35 (Vung dinh A)
5,288 2122 2122 : 0,23
5,412 845544 845544 91,82 (Viung dinh B)
5,549 45516 45516 4,69

Nhu ¢6 thé théy duoc tir bang 4 & trén, trong vi du so sanh 2, qua trinh thay
phén dugc ding khi dién tich cia ving dinh A & diém -0,37 phut + 0,08 phut so
v6i viing dinh (viing dinh B) ddi véi hop chét polythiol ba chtrc nhd hon 0,5%,
tic 13, 0,35%, téng dién tich ciia ving dinh. Trong ban mo ta nay, thoi gian dé

thiy phén 1a khoang 8 gi¢ hodc 14u hon.

Vidu3
Tao ra hdn hop polythiol bdn chirc

Thiét bj phan Gng dugc nap 43,0 phin khéi luong nuée, 1,3 phan khdi
lugng trietylamin, va 73,0 phan khdi lugng 2-mercaptoetanol, tiép theo giam nhiét
d6 xudng 0°C. Sau d6, 88,0 phin khéi lugng epiclorohydrin dugc bd sung nhé
giot chdm vao & nhiét d6 15°C hoic thap hon, tiép theo khudy né trong thoi gian 1
gio & nhi¢t do 30°C. Sau do, 145,0 phén khdi luong dung dich nuéc 25% natri
sulfua dugc bd sung nho giot chdm vao & nhiét do nam trong khoang tir 20°C dén
25°C, tru6e khi khudy trong 3 gio.

Sau d6, 245,0 phan khdi lugng axit clohydric 36% va 149,0 phin khéi
luong thioure duge bd sung vao, trude khi khudy trong 3 gir cing véi su hdi luu
& nhiét dd 110°C dé phan tng tao ra mudi thiouroni.

Sau do, sau khi lam ngudi Xuéng 50°C, qua trinh thuy phan dugc thyuc hién

trong khi 200,0 phén khdi luong toluen va 280,0 phén khdi lugng 40% natri
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hydroxit duge bd sung nhé giot chdm vao va phép sic ky thim gel (GPC) dugc
kiém tra. Trong ban mé ta ndy, qua trinh thiy phan duoc dimg khi dién tich cua
ving dinh C & thoi diém -0,4 phtt 0,15 phut so v6i ving dinh (ving dinh D) dbi
v6i hop chét polythiol bén chirc 14 nhé hon 10% téng dién tich cta vung dinh.

Sau d6, viéc rira dugc thuc hién mot 14n & nhiét d6 nim trong khoang tir
33°C dén 40°C trong thdi gian 30 phut bing dung dich toluen ma da duge bd sung
d6 1a 120 phan khdi luong axit clohydric 36%. Sau d6, 200 phan khéi luong nudce
d4 loai khi (néng d6 oxy di hoa tan 1a 2ppm) dugc bd sung vao dé rira bén 1an &
nhiét d6 nim trong khoang tir 35°C dén 45°C trong thoi gian 30 phut. Toluen va
mot lugng nho nude duge loai bd trong khi lam néng va giam ap, va nd duge loc
dudi ap suit giam bang bo loc kiéu mang PTFE dé thu dugc 125 phin khdi lagong
hdn hgp polythiol chira hgp chét polythiol bdn chirc 13 thanh phin chinh. Cac didu-
kién GPC 13 gidng nhu trén.

Fig.3 13 dd thi thu duoc bfmg cach thuc hién GPC d6i v6i hdn hop
polythiol cua vi du 3.

Bang 5 dudi day thé hién cac két qué cia ving dinh & diém dimg qua trinh

thily phén trong vi du 3.

Bang 5

RT (phut) Dién tich | Chiéu cao %Diéntich
4,847 239627 31059 6,96 (Ving dinh C)
5,038 92929 19153 2,70
5,129 225660 38985 6,55
5262 2746734 698509 79,74 (Ving dinh D)
5,426 104098 27537 3,02
5,564 35489 3681 1,03

Nhu c6 thé thiy dugc tir bang 5 & trén, trong vi du 3, qué trinh thay phan

dugc dung khi dién tich ctia viing dinh C & thoi diém -0,4 phut £ 0,15 phut so v6i

ving dinh (viing dinh D) d6i v6i hop chét polythiol bén chire 12 nhd hon 10%, tirc

13, 6,96%, tong dién tich ciia ving dinh.

Tao ra vt liéu quang hoc

49,3 phan khi lugng hdn hop polythiol da duoc tao ra & trén, 50,7 phan
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khéi luong m-xylen diisoxyanat, 0,01 phan khéi luong dibutyl thiéc diclorua, va
0,1 phan khéi lugng chit giai phéng phosphat este (ZELEC® UN Stepan) dugc
tron ddng nhit, va bude khir bot dugc thue hién vé6i &p suat 600Pa trong thoi gian
1 gi6. Sau do, né dugce loc qua bd loc Teflon ¢& 3-pm va duge bom vao khudn
duc cAu thanh tir phan khuon thiy tinh va phn dai. Sau d6, khudn dic dugc lam
néng chdm tir 25°C 1én 120°C véi tde d6 5°C/phut, va qua trinh tring hop duoc
thuc hién & nhiét d§ 120°C trong thoi gian 18 gio. Sau do, thao ra khdi khuon dac

dong ran tiép ¢ nhiét do 120°C trong thoi gian 4 gior dé tao ra mAu thu kinh.

Vidu4d

Pé xét dén khodng sai 36, thir nghiém duge thuc hién mot 14n nira theo
cach giéng nhu ¢ vi du 3.

Fig.4 12 db thi thu dugc bing cach thuc hién phép sic ky thdm gel d6i véi
hdn hop polythiol ctia vi du 4.

Bang 6 du6i day thé hién cac két qua ctia ving dinh & diém dimg qua trinh

thlly phan trong vi du 4.

Bang 6
RT (phut) Dién tich | Chiéu cao % Dién tich

5,258 92873 12695 6,31 (Ving dinh C)
5,474 42959 8215 2,92

5,608 53207 10987 3,62

5,710 1216123 284828 82,63 (Ving dinh D)
5,889 42128 10495 2,86 |
6,041 24450 3020 1,66

Nhur ¢6 thé thdy dugc tr bang 6 & trén, trong vi du 4, qua trinh thiy phan

dugc dimg khi dién tich ctia ving dinh C & thoi diém -0,4 phut + 0,15 phut so vé6i

ving dinh (viing dinh D) d6i v6i hop chit polythiol bbn chirc 12 nho hon 10%, tic

14, 6,31%, téng dién tich ctia ving dinh.

Vi du so sanh 3

Mot thir nghi€ém dugce thuc hién theo cach giéng nhu & vi du 3, chi khac 1a

qua trinh thiiy phan dugc dimg khi dién tich cta ving dinh C & thoi diém -0.4
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phut + 0,15 phut so véi ving dinh (viing dinh D) d6i v6i hop chat polythiol bén
chirc 12 vuot qua 10% tdng dién tich ctia ving dinh.
Bang 7 du6i ddy thé hién cac két qua cua ving dinh ¢ diém dimg qua trinh

thily phén trong vi du so sanh 3.

Bang 7
RT (phuit) Diéntich | Chiéu cao % Dién tich
4,890 136544 11910 2,62
5,050 654281 78065 12,53 (Ving dinh C)
5,395 508360 6732 9,74
5,492 3694611 750486 70,76 (Viing dinh D)
5,661 165874 36476 3,18
5,805 61435 9365 1,18

Nhu c6 thé thdy duoc tir bang 7 & trén, trong vi du so sanh 3, qua trinh thay
phan dugc dimg khi dién tich ciia ving dinh C & thoi diém -0,4 phut + 0,15 phut
so v6i ving dinh (ving dinh D) d6i v6i hop chét polythiol bon chire 14 vuot qua
10%, tirc 13, 12,53%, téng dién tich cua vung dinh.

Vidu so sanh 4

Mot thir nghiém dugc thuc hién theo cach giéng nhu & vi du 3, chi khac la
qué trinh thiy phan dugc dimg khi dién tich cia ving dinh C & thoi diém -0,4
phut + 0,15 phit so véi ving dinh (ving dinh D) d6i véi hop chit polythiol bén
chtrc 1a nho hon 1% tdng dién tich cia ving dinh.

Bang 8 dudi day thé hién cac két qua ctiia ving dinh & diém dimg qua trinh
thity phén trong vi du so sénh 4.

- Bang 8
RT (phut) Diéntich | Chiéu cao % Dién tich
5,012 22486 3145 1,56
5215 12722 1739 0,88 (Vung dinh C)
5,459 36542 6988 2,53
5,600 93198 19245 6,45
5,699 1172115 274521 81,14 (Ving dinh D)
5,901 65257 16257 4,52
6,033 42188 5211 2,92
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Nhur ¢6 thé thiy dugce tir bang 8 & trén, trong vi du so sdnh 4, qua trinh thay
phén dugc dimg khi dién tich ctia ving dinh C & thoi diém -0,4 phut + 0,15 phut
so v6i ving dinh (ving dinh D) d6i véi hop chit polythiol bén chirc 12 nhé hon
1,0%, tic 1a, 0,88%, téng dién tich cta vung dinh. Trong vi du nay, thoi gian dé
thuy phén trong vi du so sanh 4 1a 15 gio hodc 14u hon.

Vi du d4nh gi4 1: Panh gi4 c4c tri s SH

Céc hon hop polythiol ba chirc va cac hdn hop polythiol bdn chire da duoc
tao ra ¢ trén dugc danh gid nhu sau.

0,1g h5n hop polythiol duge dit trong cbe md, va 25ml clorofom duge bd
sung vao, tiép ‘dc’) khﬁéy hdn hop nay trong 10 phut. Sau d6, 10ml metanol duge
b6 sung vao, khudy trong 10 phtit dé thu dwoc dung dich. Chuln do bang dung
dich chuén iot 0,1N, va tri sb SH sau do duogc tinh todn theo cong thirc sau.

Tri s6 SH (g/duong lugng) = khdi lugng ctia mau (g)/ {0,1 x lugng iot d4 tiéu thu
@L)}

Pé tham chiéu, tri s SH (trong luong phéan tr cia mot chét)/(sé lugng
nhém chie SH), né 1a mot tri s6 1y thuyét chi sé luong nhém chire thiol trén trong
lugng ctia mot chét cu thé. Tuy nhién, trong cac polythiol thuc té, tri sb do duoc la
cao hon so véi tri s6 1y thuyét do su anh huéng cia cac tap chét, d6 4m, va dung
mdi ton du. Do phén 16n céac tap chit déu c6 sb luong nhé cua cac nhém chirc SH
s0 v6i trong lugng phén tir clia n6, nén tri sb SH sé& tang khi cac tap chét c6 trong

no6 cang nhicu.

Vi dy danh gia 2: Dénh gi chi s6 khuc xa trong pha léng

Céac hdn hop polythiol ba chirc va cac hdn hop polythiol bén chirc da duogc
tao ra ¢ trén dugc danh gia nhu sau.

Chi s6 khuc xa cia timg hdn hop polythiol d3 dugc tao ra duge do & 25°C
bing may do khuc xa trong pha 1éng RA-600 ctia hang Kyoto Electronics.

Vi du déanh gia 3: Danh gia d6 mau
Céc hén hop polythiol ba chirc va cac hdn hop polythiol bén chirc da dugce
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tao ra ¢ trén dugc danh gid nhu sau.

Péanh gia APHA

Péi véi mdi hén hop polythiol da duge tao ra & trén, dung dich chuén duoc
chuén bi thanh 5 b APHA theo tiéu chun JIS K 0071-1. Tri s6 TAPHA ciia hdn
hop dugc so sénh véi dung dich chuan da chuin bi bing mét thuong, va tri sb

APHA ctia mau twong tu nhat duoc 14y.

Danh gid b*

D mau cua hdn hop polythiol duge do nho sir dung méy quang phd UV-
Vis (Lambda-365, PerkinElmer). Cu thé 14, A0 mau dugce do cach nhau Inm trong
khoang buéc séng 380 t6i 780nm bang cach sir dung cdc thach anh (10mm x

10mm) va ngudn sang D65/10°. Tri s6 b* cang thap, d6 mau cang tdt.

Vi du d4nh gid 4: Panh gia do tinh khiét

Céc hdn hop polythiol ba chirc va cac hdn hop polythiol bén chire da duoc
tao ra ¢ trén dugce danh gia nhu sau.

Ham lugng cia hop chét polythiol ba chtrc dugc xac dinh théng qua cac
ving dinh dugc tao ra khi thuc hién phép sic ky thAm gel d6i véi timg ché hén
hop polythiol ba chirc d& dugc tao ra & trén. Ham lugng clia cic hop chit
polythiol bén chirc dugc x4c dinh bang cach thuc hién phuong phép twong tu ddi
vé6i tirng hdn hop polythiol bén chirc.

Vi du d4nh gi4 5: Panh gia chi s§ khuc xa trong pha rin
Chi sb khuc xa trong pha ran ctia mau thiu kinh da duoc tao ra & trén dugce

do & 20°C nho st dung may do khiic xa Abbe DR-M4.

Vi du d4nh gi4 6: Panh gia su tao vét
Su tao vét lién quan dén khuyét tat bén ngoai xuit hién béi su tach pha cuc
bd do su chénh 1éch vé tde do d6ng ran hodic su chénh 1éch vé tdc do phén Ung khi

hdn hop duge déng rin. Timg mAu thiu kinh da duge tao ra & trén duoc quan sat
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dudi dén thuy ngan. Mau dugc ky hi¢u 1a o néu khong c6 su tao vét, A néu co it

su tao vét, va x néu ¢o su tao vet tram trong.

Vi du danh gié 7: Péanh gia d6 trong sudt (su van duc)

Déi véi cdc mau thdu kinh da dugc tao ra & trén, d) trong sudt dugc danh
gi4 bang cach kiém tra sy c6 mit hay khong c6 mit cia cac vin duc nhu sau. Cu
thé 13, thau kinh dugc chiéu bing may chiéu trong phong t6i dé quan sat bang mit
thuong xem thiu kinh ¢ bi vin duc hay c6 vit liéu quang hoc bét ky nao hay
khfmg Néu thau kinh khong c6 van duc hay vat liéu quang hoc bét ky, thi duogc
danh gid o. Néu thau kinh ¢6 vin duc hay c6 vat liéu quang hoc bt ky, thi duoc

danh gid 1a x.

Vi du dénh gi4 8: Péanh gia chi s6 mau vang (Y.L)

Déi v6i cac miu thiu kinh ¢é d6 day 9mm va duong kinh (¢) 75mm da
duoc tao ra & trén, cac toa do sic do x va y d4 dugc do nh¢ st dung may do mau
quang phd tich hop Colormate integrating sphere spectrophotometer cia hang
SCINCO d? tinh toan chi sé mau vang theo cong thirc sau.

Y.L =(234x + 106y + 106)/y
Céc két qua danh gia 1 t&i 8 duge thé hién trong cac bang 9 va 10 dudi day.
Béng 9 thé hién cac két qua cia cac hdn hop polythiol ba chirc, va bang 10

thé hién cac két qua ctia cac hdn hop polythiol bdn chie.

Bang 9
Vidul Vidu?2 Vidusoséanh 1| Vidusosanh 2
Tri s6 SH
(g/duong 89,3 87,9 99,8 87,8
lugng)
Chi s khite xa) ) ¢ 1,628 1,630 1,628
trong pha 1éng
b* 0,52 0,35 1,1 1,3
APHA 10 5 20 25
D tinh khiét 85% 91% 79% 92%
Chiso khue xa) - 4, 1,67 1,65 1,67
trong pha ran
Su tao vét o o X o
Do trong sudt o o X o
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l Y.L 17,5 16,6 19,5 23,5
Béang 10
Vidu3 Vidu4 Vidu so sanh 3 | Vi du so sanh 4
Tri s6 SH R
(g/dwong 97,8 96,8 99,8 97,0
lugng)
Chi so khicxa) - (5 1,646 1,649 1,646
trong pha léng
b* 0,55 0,50 1,1 1,5
APHA 10 10 20 30
D0 tinh khiét 80% 82% 70% 81%
Py n/\ ‘{ . j
Chisokhaexal o 1,67 1,65 1,67
trong pha ran
Su tao vét o o X o
bé trong sudt o e X o
Y.L 17,5 16,7 19,3 25,9

Nhu duge thé hién trong bang 9, cac hén hop polythiol d3 duoc tao ra
trong cac vi du 1 va 2 déu c6 do tinh khiét cao ctia hop chét polythiol ba chirc va
rét t6t vé tri s6 SH, chi sb khac xa trong pha 14ng, b*, va APHA. Ngoai ra, cac vat
liéu quang hoc da dugc tao ra bing cach sir dung cing hdn hop nay déu rat tdt vé
chi s6 khiic xa trong pha rin, su tao vét, d6 trong sudt, va chi sé mau vang (Y.L).
Ngoai ra, trong vi du so sanh 2, thdi gian thiy phéan [ qua dai, va hiéu suét ctia
thau kinh khéng cao; ma dudng nhu xu di.

Ngoai ra, nhu duge thé hién trong bang 10, cdc hdn hop polythiol da duoc
tao ra trong cac vi du 3 va 4 déu c6 do tinh khiét cao ctia hop chat polythiol bbn
chirc va rat tbt vé tri s6 SH, chi sb khiic xa trong pha long, b*, va APHA. Ngoai ra,
cac vit liéu quang hoc da duogc tao ra béng cach str dung cung hdn hop nay déu 1a
rat t6t vé chi s khuc xa trong pha rin, su tao vét, do trong sudt, va chi s6 mau
vang (Y.I.). Ngoai ra, trong vi du so sanh 4, thoi gian thiy phéan 1a qua dai, va

hiéu suat cua thau kinh khong cao; ma dudng nhu xau di.
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Yéu cau bao ho

1. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol bao gdm céc bude:

cho hop chat halogen va hop chit ruou phan @ng véi thioure dé tao ra dung dich
mubi thioﬁroni; va

b sung dung dich bazo vao dung dich mudi thiouroni nay dé thity phan no,
trong do phén ng thily phan nay dugc dung khi dién tich cia vung dinh (A)
trong d'(‘”)‘ thi do dwoc bang phép sic ky thdm gel (GPC) cua chét phan Gng &
budc thity phan chiém 0,5 t6i 8% téng dién tich ctia viing dinh,

hdn hop polythiol nay chira th chat polythiol ba chirc,

hén hop polythiol ndy ¢ tri s6 toa dd mau b* bang 1,0 hodc thdp hon, hodc hdn
hop polythiol ndy c6 tri s6 APHA thép hon 20 theo tiéu chuan JIS-K-0071-1,
ving dinh (A) 1a ving dinh ndm & diém -0,37 phut + 0,08 phut so v6i ving dinh
cuc dai (ving dinh (B)) trong db thi, va

phép sic ky thdm gel dugc thuc hién trong cic didu kién ma tetrahydrofuran
dugc st dung 1am pha dong, hai ¢t dugc lap ndi tiép nhau, mdi cot ndy c6
chidu dai nim trong khoang tir 145mm dén 155mm, dudong kinh nim trong
khoang tir 4,5mm dén 4,7mm, kich thudc 15 réng nim trong khoang tir 44A dn
46A, va dudng kinh hat nim trong khoang tir 1,6um dén 1,8pum, van tc dong
chay nim trong khoang tir O,45ml/pht’1t dén 0,55ml/phat, va lwong phun vao

nam trong khoang tir 9,5ul dén 10,5pl.
2. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo diém 1, trong d6 budc thiy phan
duogc dimng khi dién tich ctia viing dinh (A) nhé hon 5% tng dién tich cta ving

dinh va nho hon 8% dién tich cia vung dinh (B).

3. Quy trinh tao ra hdn hgp polythiol theo diém 1, trong d6 khi dung dich bazo

dugc bd sung vao & budc thity phan, mot phan cia chat phan Gmg duoc thu gom
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céch nhau 5 phit t&i 15 phit ¢é do GPC.

4. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo diém 1, trong d6 thanh phén cta vung
dinh (B) bao gdm polythiol ba chitc duge thé hién bang cong thuc (1) dudi day,
va polythiol ba chtc ¢6 cong thirc (1) nay chiém 70% tdng khéi luong cia hdn

hop polythiol:

5. Quy trinh tao ra hén hgp polythiol theo diém 1, trong d6 budce thiy phan
dugc thyc hién & nhiét d6 ndm trong khoang tir 20°C dén 70°C trong thoi gian tir

1t6i 9 gio.

6. Hon hop polythiol chira polythiol ba chirc duge thé hién bing cong thirc (1)
dudi day, |
trong d6 dién tich cua ving dinh (A) trong do thi do duoc bang phép sic ky

thim gel toan bo hdn hop nay chiém 0,5 t&i 8% tdng dién tich cua vung dinh:

hdn hgp polythiol nay c6 tri sb toa dd mau b* bang 1,0 hogc thip hon, hodc hdn
hop polythiol nay c6 tri s6 APHA thip hon 20 theo tiéu chuén J IS-K-0071-1,
ving dinh (A) 1a ving dinh ndm & diém -0,37 phit + 0,08 phut so véi ving dinh
cuc dai (ving dinh (B)) ctia hdn hop nay, va

phép sic ky thdm gel duoc thyc hién trong cac diéu kién ma tetrahydrofuran duogc
str dung 1am pha dong, hai ¢t duge 1ip ndi tiép nhau, mdi cot nay c6 chidu dai
nam trong khoang tir 145mm dén 155mm, dudng kinh nim trong khoang tir
4,5mm dén 4,7mm, kich thu6c 15 rdng nim trong khoang tir 44A dén 46A, va
duong kinh hat ndm trdng khoang tir 1,6pm dén 1,8pm, van tdc dong chay ndm
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trong khoang tir 0,45ml/phut dén 0,55ml/phdt, va luong phun vao nim trong
khoang tir 9,5u1 d&n 10,5pl.

7. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol bao gdm céc bude:

cho hop chét halogen va hop chit rrou phan tng véi thioure dé tao ra dung dich
muébi thiouroni; va |

b6 sung dung dich bazo vao dung dich muébi thiouroni nay dé thily phan né,
trong d6 phén Ung thiy phan nay dugc dung khi dién tich cia vung dinh (A)
trong do thi do dugc bang phép séc ky thAm gel cta chét phan Gmg & budc thiy
phan chiém 0,5 t6i 8% Aténg dién tich ctua vung dinh,

hdn hop polythiol nay chira hop chét polythiol ba chic,

hdn hop polythiol nay ¢ tri s6 toa &6 mau b* bang 1,0 hodc thip hon, hodc hdn
hop polythiol nay c6 tri s&6 APHA thap hon 20 theo tiéu chudn JIS-K-0071-1,
ving dinh (C) 12 ving dinh nim & diém -0,4 phut =+ 0,15 phut so v6i ving dinh
cuc dai (ving dinh (D)) trong d0 thi, va

phép sic ky thdm gel dugc thuc hién trong cac didu kién ma tetrahydrofuran
dugc str dung 12am pha dong, hai ¢t duge lip nbi tiép nhau, méi cot nay co
chidu dai nim trong khoang tir 145mm dén 155mm, dudng kinh ndm trong
khoang tir 4,5mm dén 4,7mm, kich thuéc 18 réng nam trong khoang tir 44A dén
46A, va duong kinh hat ndm trong khoang tir 1,6pm dén 1,8pum, Vén téc dong
chay nam trong khoang tir 0,45ml/phat d&én 0,55ml/phut, va luong phun vao

nam trong khoang tir 9,5ul dén 10,5pl.
8. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo diém 7, trong d6 budc thiy phan
dugc dimng khi dién tich ciia viing dinh (C) nhé hon 5% tbng dién tich ctia ving

dinh va nho hon 10% dién tich cda ving dinh (D).

9. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo diém 7, trong d6 khi dung dich bazo
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duogc bd sung vao & bude thiy phan, mét phan ciia chit phan img duoc thu gom

c4ch nhau 5 phut t6i 15 phut dé do GPC.

10. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo diém 7, trong d6 thanh phén cua
ving dinh (D) bao gdm polythiol bdn chirc dugc thé hién bing cong thuc (2)
dué6i ddy, va polythiol bdn chirc ¢6 cong thirc (2) nay chiém 70% téng khdi
lwgng ctia hdn hop polythiol:

HS SH (2).

11. Quy trinh tao ra hdn hop polythiol theo diém 7, trong d6 bude thiy phan
duge thuc hién ¢ nhiét d6 nam trong khoang tir 20°C dén 70°C trong thoi gian tur

161 9 gio.

12. Hon hop polythiol chira polythiol dwgc thé hién bang cong thirc (2) dudi day,
trong do6 dién tich ctia ving dinh (C) trong dd thi do dugc bing phép sic ky
thdm gel toan bo hdn hop nay chiém 0,5 t6i 8% tng dién tich ciia ving dinh:

HS’\/S]/ \S/\[S\/\SH
S SH (2)

H

hdn hop polythiol nay c6 tri s6 toa 46 mau b* béng 1,0 hoac thép hon, hoac hc:)nv
hop polythiol nay ¢ tri s& APHA thép hon 20 theo tiéu chudn JIS-K-0071-1,
ving dinh (C) 1a ving dinh nidm & diém -0,4 phat + 0,15 phut so véi ving dinh
cuc dai (ving dinh (D)) ctia hon hop nay, va

phép sic ky thdm gel duoc thuc hién trong cac didu kién ma tetrahydrofuran dugc
sir dung 1am pha dong, hai c6t duge 1dp ndi tiép nhau, mdi cot nay c6 chidu dai
nim trong khoang tir 145mm dn 155mm, dudng kinh ndm trong khoang tir
4,5mm dn 4,7mm, kich thuéc 13 rong nam trong khoang tir 44A dén 46A, va
dudng kinh hat ndm trong khoang tir 1,6um dén 1,8pm, van téc dong chay ndm

trong khoang tir 0,45ml/phtit dén 0,55ml/phit, va lugng phun vao nim trong

-36-



40867

khoang tir 9,5l dén 10,5pul.
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