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(57) Sang ché dé cap dén ché pham polythiol bao gdm hop chit polythiol (A) chira
it nhat mot trong $6 4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-
dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, hodc 5,7-dimecaptometyl-
1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan va hop chit polythiol (B) la 4-mecaptometyl-
1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan. Ngoai ra, sang ché con dé cap dén ché pham co thé
polyme hoa duoc bao gdm ché pham polythiol nay, nhya duoc tao thanh bang cach
d6ng ran ché pham c6 thé polyme hoa duoc, vat thé dugc duc, vat liéu quang hoc, va

thau kinh bao gdm nhua nay.



42946 1/28

Linh vue k§ thuit dwoc dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham polythiol va cac ing dung cua no.

Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Céc thdu kinh bang chit déo c6 trong lwgng nhe hon cac thau kinh v co, va
kho bi v, va c6 thé nhuém duoc. Do d6, trong nhitng ndm gin déy, ching ngay cang
tré nén pho bién trong cac bo phan quang hoc chéng han nhu thiu kinh diing cho kinh
deo mit va thu kinh ding cho may anh.

Lién quan dén nhwa dé 1am théu kinh bing chit déo, yéu ciu can phai c6 hiéu
ning cao va cling phai c6 chi sb khuc xa cao, s6 Abbe cao, khbi lugng riéng thép, do
chiu nhiét cao va yéu ciu tuong tu. Céc vat liéu nhua khac nhau dung cho thau kinh da
duogc phiét trién va st dung cho dén nay.

Trong s6 chiing, vat liéu quang hoc dugc 1am tir nhya trén co s& polythiouretan
6 chi sb khiic xa cao, sb Abbe cao, va ¢ dd vuot troi vé kha nang chéng va dap, kha
ning nhudm, kha ning gia cong va kha nang tuong tu. Nhua trén co s¢ polythiouretan
thu duogc bing cach cho hop chat polythiol phan g v6i hop chét polyiso(thio)xyanat
hodc tuong tu.

Céc vi du vé tai liéu trong d6 mé ta phwong phap san xuit hop chét polythiol,
bao gdm tai liéu sang ché 1 va tai liéu sang ché 2 sau day.

Tai liéu sang ché 1 bdc 16 phwong phap san xuét hop chét polythiol trong d6 2-
mercaptoetanol va hgp chét epihalohydrin dugc phan tng, va cho hop chét polyalcohol
phan tng véi thiourea @8 thu duoc mubi isotyuroni, va thity phan mubi isothiuroni thu
duoc.

Tai liéu sang ché 2 bdc 16 phuwong phap san xuét hop chét polythiol trong d6 2-
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mercaptoetanol va hgp chét epihalohydrin dugc phan tng, cho hop chét thu dugc phan
ung v&i natri sulfua dé thu dugc hop chét polyalcohol, va cho hop chét polyalcohol thu
duoc phan tng v6i thiourea dé thu dugc mudi isotyuroni, va sau d6 thiy phan mudi
isothiuroni.

Tai liéu sang ché 1: WO 2014/027427

Tai liéu sang ché 2: WO 2014/027428

Ban chit k§ thuit ciia sang ché
Vén dé k¥ thuat

Péi v6i nhua duogc tao thanh bang cach déng rén ché phdm c6 thé polyme hoa
duoc chita hop chét polythiol, ¢6 thé can phai c6 do chiu nhiét va kha ning nhuém vuot
troi. Do d6, mong doi ché pham chira hop chét polythiol c6 kha nang san xuét ra nhua
vuot trdi trong viée can bing gitta d§ chiu nhiét va kha nang nhudm va kha nang tuong
tu.

Muc dich cia sang ché 1a dé xuét ché pham polythiol c6 kha ning san Xuét ra
nhua vuot tri trong viéc can béng gitta d0 chiu nhiét va kha nang nhudm va cac tng
dung cua no.

Giai phép giai quyét van e

Phuong thirc dé giai quyét van d& néu trén bao gdm cac phuong én sau.

<1>  Ché pham polythiol bao gbm:

hop chit polythiol (A) chta it nhit mot trong s 4,8-dimecaptometyl-1,11-
dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-
trithiaundecan, hoac 35,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan va

hop chét polythiol (B) & 4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan.

< 2> Ché pham polythiol theo muc < 1>, trong d6, trong phép do sdc ky long
hiéu nang cao, dién tich dinh cta hop chét polythiol (B) 12 0,5 hodc cao hon so v6i tong
dién tich dinh 100 cua céc hop chét chira trong ché pham polythiol.

< 3> Ché pham polythiol theo muc < 1>, trong d6, trong phép do sic ky 1ong

hiéu ning cao, dién tich dinh cua hop chét polythiol (B) 1a 4 hodc cao hon so véi tong
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dién tich dinh 100 cua cac hop chét chia trong ché pham polythiol.

< 4> Ché phim polythiol theo muc < 2>, trong do, trong phép do sic ky long
hiéu ning cao dién tich dinh cua hop chét polythiol (B) 1a 1,1 hogc thap hon so véi so
v6i tong dién tich dinh 100 cta cac hop chét chira trong ché pham polythiol.

<5>  Ché phim polythiol theo muc <1>, trong d6, trong phép do sdc ky 1ong
hiéu nang cao, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B) 1a 16n hon 5,2 va nhé hon 8,5
so v6i téng dién tich dinh 100 cua cac hop chét chira trong ché pham polythiol.

< 6> Ché pham polythiol theo myc < 1 >, trong d6, trong phép do sic ky 1ong
hiéu nang cao, dién tich dinh cua hop chét polythiol (B) la cao hon 11,5 so v6i tong
dién tich dinh 100 cta cac hop chit chira trong ché pham polythiol.

<7>  Ché phim polythiol theo muc bat ky trong sd cac muc tir <I> dén <6>,
trong do, trong phép do sdc ky 1ong hidu ning cao, dién tich dinh ctia hop chét polythiol
(A) 12 90 hoac nhé hon so v6i tong dién tich dinh 100 ctia cac hgp chét chira trong ché
pham polythiol.

<8>  Ché pham polythiol theo muc bt ky trong s6 cac muc tir <1>dén <7>,
trong do, trong phép do sic ky 1ong hiéu ning cao, dién tich dinh ctia hop chét polythiol
(B) 1a 0,5 hodc cao hon so véi voi tdng dién tich dinh 100 cua hop chét polythiol (A)
va hop chét polythiol (B).

< 9> Ché pham polythiol theo muc bét ky trong s6 cac muc tr < 1 > dén < 8>,
trong d6 hop chét polythiol (A) 1a hop chét thu duoc bang cach st dung chét xtic tac
chtra it nhit mot hop chit dugc chon tir nhém bao gém hydroxit kim loai va cacbonat
kim loai trong truong hop phan tmg gitra 2-mercaptoetanol va hop chét epihalohydrin

c6 cong thirc (5) sau day.

O

AA/\X (=)

< 10> Ché pham polythiol theo muc bét ky trong s6 cac muc tir < 1 > dén < 9>,

trong d6 hop chét polythiol (B) 1a hop chit thu duoc bing cach st dung chét xuc tac
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chira it nhat mot hop chét dugc chon tir nhém bao gdm hydroxit kim loai va cacbonat
kim loai trong truong hgp phan tng giita 2-mercaptoetanol va hop chét epihalohydrin

c6 cong thuce (5) sau day.

O

l_X/\X (3)

<11> Ché phim c6 thé polyme héa dugc bao gdm: ché phim polythiol theo
muc bét ky trong s6 céc cac muc tir <1> dén <10>, va hop chét polyiso(thio)xyanat.

<12> Ché phim c6 thé polyme héa dugc theo muc <11>, trong d6 hop chét
polyiso(thio)xyanat chura it nhét mot trong s duge chon tir pentametylen diisoxyanat,
hexametylen  diisoxyanat, xylylen  diisoxyanat, isophoron  diisoxyanat,
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, bis(isoxyanatoxyclohexyl)metan, 2,5-
bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-
heptan, tolylen diisoxyanat, 4,4’-diphenylmetan diisoxyanat hodc phenylendiisoxyanat.

< 13> Nhua dugc tao thanh bing cach déng rin ché phdm c6 thé polyme héa
dugc theo muc < 11 > hodc < 12>.

<14> Vat thé duoc dic bao gém nhua theo muc <13>.

<15> Vit liéu quang hoc bao gém nhua theo muc <13>.

<16> Théu kinh bao gém nhua theo muc <13>.
Hiéu qua dat dugc cua sang ché

Theo sang ché, c6 thé d& xuit ché phdm polythiol c6 kha ning san xuét nhya
vuot trdi trong viée can bang gitta dd chiu nhiét va kha nang nhudm va cac ung dung

cua no.

M6 ta vin tit cac hinh vé
Fig. 1 1a dd thi thé hién mdi quan hé gitta ty 1& dién tich dinh cua hop chét
polythiol (B) so voi tdng dién tich dinh 100 cta cac hop chét chtra trong ché phdm

popythiol trong mdi vi du trong s6 cac vidutir 1 dén 5, va ATg va do trong sudt quang

4
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hoc trong moi vi du trong sb cac vi du san xuat tir 1 dén 5.

M6 ta chi tiét sang ché

Trong sang ché nay, cac khoang sé duoc bidu thi bing “A dén B” bao gébm A
va B 13n luot 12 gi4 tri nho nhét va gia tri 16n nhat.

Trong sang ché nay, khi c6 nhidu hon mdt loai chit twong tng véi mot thanh
phan ctia ché pham, lugng ciia mdi thanh phén trong ché pham dung dé chi tong luong
ctia nhidu chét ton tai trong ché pham, trir khi c6 quy dinh khac.

Trong sang ché nay, khi c4c khoang sé hoc duge md ta theo kiéu bac timg buée,
gia tri gi¢i han trén hodc gia tri gi6i han dudi cia khoang s6 hoc ¢6 thé dugc thay thé
bang gi4 tri gii han trén hodc gia tri gidi han dudi clia khodng s6 hoc khac. Trong
khoang sb hoc dugc mo ta trong sang ché nay, giéi han trén hodc gi¢i han dudi cia
khoang sb hoc c6 thé dugc thay thé bang gié tri lién quan dugc néu trong vi du bét ky
trong sd cac vi du clia sang ché.

Trong sang ché nay, “iso(thio)xyanat” c6 nghia la isoxyanat hodc
isothioxyanat.

Ché pham polythiol

Ché pham polythiol trong sang ché nay gdm hop chit polythiol (A) chua it nhét
mot  trong sb 4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,  4,7-
dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, hodc 5,7-dimecaptometyl-1,11-
dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, va hgp chét polythiol (B) 1a 4-mercaptometyl-1,8-
dimecapto-3,6-dithiaoctan. Ché pham polythiol trong sang ché nay c6 kha ning san
xuét nhua vuot trdi vé do can bing giita o chiu nhiét va kha ning nhudm bang cach
bao gbm it nhat 14 hai loai hop chét polythiol dwgc dé cap & trén .

Hop chét polythiol (A)

Ché pham polythiol trong séng ché nay bao gdbm hop chét polythiol (A) chita it
nhét mot trong sd 4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan c6 cong
thiee (1) sau day, 4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan c6 cong
thie (2) sau ddy, hodc 5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan co6

cdng thire (3) sau day. Hop chét polythiol (A) c6 thé gdm mot hop chét trong s6 ba hop
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chét nay, hoic ¢ thé gdm hén hop hai hodc ba hop chét trong s6 ba hop chét nay .

HS. 0] [—sH SH
SH
{ ’ { (2)
HS. g o~ SH 2
HS
HS—  —SH
S T L S G T

Trong phép do sic ky 16ng hiéu ning cao, tir quan diém vé kha ning nhudm
ciia nhwa, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (A) tét hon néu 12 90 hodc nhd hon, tt
hon nita néu 12 87 hoic nho hon, tét hon thé nita néu 12 84 hodc nhé hon, va dic biét
tét hon néu 1a 81 hodc nhé hon, so véi tong dién tich dinh 100 ctia céc hop chit chia
trong ché phdm popythiol.

Trong phép do sic ky 1éng hiéu nang cao, tir quan diém vé do chiu nhiét cua
nhya, dién tich dinh ctia hop chit polythiol (A) t6t hon néu 1a 68 hozc 16n hon, tét hon
nita néu 1a 72 hodc 16 hon, tdt hon thé nira néu 12 76 hogc 16n hon, va ddc biét tt hon
néu 12 80 hoc 16n hon, so v6i tong dién tich dinh 100 cta cac hop chit chira trong ché
pham popythiol.

Trong phép do sic ky 16ng hiéu ning cao, tir quan diém vé kha niang nhudém
cia nhura, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (A) tot hon néu 12 99 hodc nhé hon, tét
hon nira néu 1a 97 hodc nho hon, vAn t6t hon néu 1a 94 hodc nho hon, va dic biét tot
hon néu 14 93 hodic nhé hon, so véi tdng dién tich dinh 100 cta hop chit polythiol (A)
va hop chét polythiol (B).

Trong phép do sic ky 16ng hiéu ning cao, tir quan diém vé do chiu nhiét ctia

nhua, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (A) tét hon néu 14 75 hogc 16n hon, t6t hon
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nira néu 1a 80 hodc 16n hon, van t&t hon néu 12 85 hodc 16n hon, va dic biét t6t hon néu
14 91 hoic 16n hon, so v&i tong dién tich dinh 100 ctia hop chét polythiol (A) va hop
chét polythiol (B).

Phép do sic ky 1ong hiéu ning cao ¢6 thé dugc tién hanh bang phuong phap
duoc mo ta trong phan vi du thuc hién sang ché.

Phuong phép san xuét hop chét polythiol (A) khong bi gidi han cu thé, va hop
chét polythiol (A) c6 thé dwgc san xuét bang phuong phdp da biét. Vi du, hop chét
polythiol (A) cé thé dugc san xuit bang phuong phap dugc md ta trong WO
2014/027428.

Hop chit polythiol (A) t6t hon néu 12 hop chit thu duge bang cach sir dung chét
xtc tac chira it nhat mot hop chit dugc chon tir nhém bao gdm céc hydroxit kim loai
ching han nhu natri hydroxit, va kali hydroxit, va cacbonat kim loai chang han nhu
natri cacbonat, va kali cacbonat trong truong hop phan ing cua 2-mercaptoetanol va
hop chét epihalohydrin c6 cong thire (5) sau day dé thu duoc hop chét c6 cong thic (6)
sau day. Tir quan diém vé d6 phan ung va kinh té, natri hydroxit t5t hon néu dugc st
dung lam chét xtc tac. V& cac diéu kién chi tiét dé thu duoc hop chit c6 cong thirc (6)
va phan tng tiép theo cho dén khi thu dwgc hop chat polythiol héa (A), c6 thé tham
khao tai liéu WO 2014/027428 nhu dugc dé cap & trén. Luong téng cua amin bac ba,
amin bac bdn, triphenylphosphin va hgp chét crom trong chét xtic tac dugc dé cap ¢
trén t&t hon néu nhoé hon 0,001mol, t&t hon nira néu 13 0,0005mol hodc nhé hon, va van
t6t hon néu 1a 0 mol, so v6i 1mol hop chét epihalohydrin c¢6 cong thic (5) sau ddy.
Bang céch sit dung chét xtic tac chira it nhat mot trong s cac hydroxit kim loai hogdc
cacbonat kim loai, va dic biét 1a hydroxit kim loai chéng han nhu natri hydroxit, pha
mau cua hop chét polythiol (A) dugc san xuét c6 xu huéng dugce cai thién, va hon nita
tbc d lam day cua ché phim c6 thé polyme hoa dugc thu dugc bang céach tron ché
pham polythiol bao gdm hop chét polythiol (A) va hop chét polyiso(thio)xyanat dugc

nén va thoi han st dung cé xu hudng duoce cai thién.
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Hop chét polythiol (B)
Ché phdm polythiol bao gbém hop chét polythiol (B) 1a 4-mercaptometyl-1,8-

dimecapto-3,6-dithiaoctan c6 cong thirc (4) sau.

o SH
0 sH
@

Trong phép do sic ky 16ng hiéu nang cao, tir quan diém vé kha ning nhudém
ctiia nhua, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B) can phai 16n hon 0, vi du, tdt hon
néu 13 0,5 hodc 16n hon, t5t hon nita néu 12 1 hodc 16n hon, van tdt hon néu 12 3 hodc
16n hon, va dic biét tét hon néu 12 4 hodc 16n hon, dic biét t5t hon nita néu 16m hon 6,
thdm chi t6t hon nita néu 12 9 hoic 16n hon, va thim chi tdt nhat néu 16n hon 11,5, so
v6i tong dién tich dinh 100 cta cac hop chét chta trong ché pham popythiol.

Trong phép do sic ky 16ng hiéu nang cao, tir quan diém vé d6 chiu nhiét ctia
nhura, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B) tét hon néu 1a 20 hodc nhé hon, t6t hon
nita néu 12 15 hode nho hon, dic biét tdt hon néu 1a 10 hodc nhé hon, ddc biét tt hon
néu'nho hon 8,5, va tham chi tdt hon nita néu nho hon 1,1, so véi tong dién tich dinh
100 cua cac hop chit chira trong ché phdm popythiol. Do dién tich dinh ciia hop chét
polythiol (B) 14 10 hodc nhé hon so véi tdng dién tich dinh 100 cta cac hop chat chira

trong ché pham popythiol, kha ndng nhudm ¢ xu huéng dugc diéu chinh trong khi van
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duy tri d chiu nhiét cao. Vi dy, trong truong hop ma gid tri néu trén 1a 10 hodc nho
hon, kha ning nhudm cé xu huéng dugc cai thién bang cach ting gia tri néu trén.

Trong phép do sic ky 1ong hiéu ning cao, tr quan diém vé ca kha ning nhudm
va dd chiu nhiét cia nhua, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B) tét hon néu 16n hon
5,2 vanho hon 8,5 so v4i tong dién tich dinh 100 cta cac hop chét chira trong ché pham
popythiol.

Trong phép do sic ky 1ong hiéu ning cao, tir quan diém vé kha ning nhudm
ctia nhua, dién tich dinh ciia hop chét polythiol (B) t6t hon néu 14 0,5 hodc 16n hon, t6t
hon nita néu 1 1 hodc 16n hon, van t5t hon nita néu 12 3 hodc 16n hon, dic biét tot hon
néu 13 4 hodc 16n hon, dic biét tt hon nira néu 12 6 hodc 16n hon, va tham chi t6t nhat
néu 13 7 hodc 16n hon, so véi tdng dién tich dinh 100 ctia hop chét polythiol (A) va hop
chét polythiol (B).

Trong phép do séc ky long hiéu ndng cao, tr quan diém vé& d6 chiu nhiét cta
nhura, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B) tét hon néu 12 23 hodc nhé hon, tot hon
nita néu 1a 17 hodc nhoé hon, van t6t hon nita néu 13 12 hodc nhod hon, va dic biét tt
hon néu 12 9,5 hoidc nhé hon, so vé6i tdng dién tich dinh 100 ctia hop chét polythiol (A)
va hop chét polythiol (B). Do dién tich dinh ctia hgp chat polythiol (B) 1a 12 hoac nho
hon so vé6i tong dién tich dinh 100 ciia hop chét polythiol (A) va hgp chat polythiol (B),
kha nang nhuém c6 xu huéng dugc diéu chinh trong khi van duy tri d chiu nhiét. Vi
du, trong trudng hop trong d6 gia tri néu trén la 12 hodc nho6 hon, kha ndng nhudm co
xu hudng duogc cai thién bang cach ting gi4 tri néu trén.

Phuong phép san xuét hop chét polythiol (B) khong bi gi6i han cu thé, va hop
chét polythiol (B) c6 thé duge san xuét bang phuong phap da biét. Vi du, hop chét
polythiol (B) cé thé duoc san xuét bang phuong phap duge md ta trong WO
2014/027427. Hop chét polythiol (B) t6t hon néu 1 hop chat thu dugc bing cach sir
dung chét xtc tac chua it nhét mot hop chét dugc chon tir nhém bao gdm c4c hydroxit
kim loai ching han nhu natri hydroxit, va kali hydroxit, va cac cacbonat kim loai chéng
han nhu natri cacbonat, va kali cacbonat trong truong hop phan Gng gitra 2-

mercaptoetanol va hop chét epihalohydrin c6 cong thire (5) néu trén.
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Phép do dién tich dinh ctia hop chét Polythiol (A) va hop chét Polythiol (B)

Dién tich dinh ctia hop chat polythiol (A) va hop chit polythiol (B) so v&i tong
dién tich dinh 100 cta céc hop chét bao gdm trong ché pham polythiol c¢6 thé duogc xéac
dinh bang cach tién hanh phép do sdc ky 16ng hiéu nang cao (HPLC) dua trén cac diéu
kién sau day. Dién tich dinh xuét hién trong thoi gian luu tir 12,0 dén 13,5 phut c6 thé
duoc danh gia 1a dién tich dinh cta hop chét polythiol (B), va dién tich dinh xuét hién
trong thoi gian luu tir 22,0 dén 28,0 phut c6 thé dugc danh gia 1a dién tich dinh ctia hop
chét polythiol (A).

Cac diéu kién HPLC

Cot: YMC-Pack ODS-A A-312 (S5®6 mm x 150 mm)

Pha dong: Axetonitril /0,01 mol /dung dich chtra nuéc L-kali dihydro phosphat = 60/40
(thé tich / thé tich)

Nhiét do cot: 40°C

Téc d6 dong: 1,0 ml / phit

DPiu do: Dau do UV , budce séng 230 nm

Chuén bi dung dich do: Hoa tan 160mg mau va trdn v6i 10ml of axetonitril.

Thé tich tiém: 2 pL

Ché phim polythiol trong séng ché nay c6 thé bao gdm hop chét khong phai
hop chét polythiol (A) va hop chét polythiol (B), hodc ¢ thé bao gdm hop chét
polythiol ¢6 nhém mercapto khong phai hop chét polythiol (A) va hgp chét polythiol
(B) (sau day ciing dugc goi la “hop chét polythiol khac”) va hgp chét tuong tu.

Céc vi du v& hop chit polythiol khic bao gdm metan dithiol, 1,2-etandithiol,
1,2,3-propan trithiol, pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat), pentaerythritol
tetrakis(3-mercaptopropionat),  bis(mercaptoetyl)sulfua, ~ 2,5-dimecaptometyl-1,4-
dithian, tetrakis(mercaptometylthiometyl)metan, tetrakis(2-
mercaptoetylthiometyl)metan, ~tetrakis(3-mercaptopropylthiolmetyl)metan, bis(2,3-
dimecaptopropyl)sulfua, 2,5-dimecaptometyl-1,4-dithian, 2,5-dimecapto-1,4-dithian,
2,5-dimecaptometyl-2,5-dimetyl-1,4-dithian, 1,1,3,3-

tetrakis(mercaptometylthio)propan, 1,1,2,2-tetrakis(mercaptometylthio)etan, va 4,6-
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bis (mercaptometylthio)-1,3-dithian.
Ché phdm c6 thé polyme héa dugc

Ché phim c6 thé polyme héa dugc trong sang ché nay bao gdm ché pham
polythiol néu trén trong sang ché nay, va hop chat polyiso(thio)xyanat .
Hop chét polyiso(thio)xyanat

Hop chéit polyiso(thio)xyanat khong bi gi6i han cu thé mién 1a ¢6 thé cho thiy
hi€u qua cua sang ché, va dbi véi hop chit polyiso(thio)xyanat, ¢6 thé st dung cac hop
chit thong thudng da biét. Hop chét khong bi gi6i han cu thé mién 1a n6 12 hop chét ¢6
it nhét hai hoic nhiéu nhom iso(thio)xyanat trong mot phén tir, va ddc biét 1a, cac vi du
ctia n6 bao gdbm hop chét polyisoxyanat béo chang han nhu tetrametylen diisoxyanat,
pentametylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, heptametylen diisoxyanat,
octametylen  diisoxyanat, 2,2 4-trimetylhexametylen  diisoxyanat, 2,4,4-
trimetylhexametylen diisoxyanat, metyl este cua lysin diisoxyanat, lysin triisoxyanat,
va xylylen diisoxyanat;

hop chét polyisoxyanat vong béo ching han nhu isophoron diisoxyanat, bis
(isoxyanatometyl)xyclohexan, bis(isoxyanatocyclohexyl)metan,
dixyclohexyldimetylmetan ~ diisoxyanat, 2,5-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-
heptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, 3,8-
bis(isoxyanatometyl)trixyclodecan,  3,9-bis(isoxyanatometyl)trixyclodecan,  4.8-
bis(isoxyanatometyl)trixyclodecan, va 4,9-bis(isoxyanatometyl) trixyclodecan;

hop chét polyisoxyanat thom ching han nhu tolylen diisoxyanat, 4,4’-
diphenylmetan diisoxyanat, diphenylsulfua-4,4-diisoxyanat, va phenylen diisoxyanat;

hop chét polyisoxyanat di vong ching han 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, va 4,5-bis (isoxyanatometyl)-1,3-dithiolan;

hop chat polyisothioxyanat béo ching han nhu hexametylen diisothioxyanat,

metyl este ctia lysin diisothioxyanat, lysin triisothioxyanat, va xylylen isothioxyanat;
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hop chét polyisothioxyanat vong béo ching han nhu isophoron diisothioxyanat,
bis(isothioxyanatometyl)xyclohexan, bis(isothioxyanatoxyclohexyl)metan,
xyclohexandiisothioxyanat, metylxyclohexandiisothioxyanat, 2,5-
bis(isothioxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, 2,6-bis(isothioxyanatometyl)bixyclo-
[2.2.1]-heptan, 3,8-bis(isothioxyanatometyl)trixyclodecan, 3,9-
bis(isothioxyanatometyl)trixyclodecan, 4,8-bis(isothioxyanatometyl)trixyclodecan, va
4,9-bis(isothioxyanatometyl)trixyclodecan;

hop chét polyisothioxyanat thom chang han nhu tolylen isothioxyanat, 4,4-
diphenylmetan diisothioxyanat, va diphenyl disulfua-4,4-diisothioxyanat; va

hop chét polyisothioxianat di vong chta luu huynh ching han nhu 2,5-
diisothioxianatothiophen, 2,5-bis(isothioxyanatometyl)thiophen, 2,5-
isothioxianatotetrahydrothiophen,  2,5-bis(isothioxyanatometyl)tetrahydrothiophen,
3,4-bis(isothioxyanatometyl)tetrahydrothiophen, 2,5-diisothioxianato-1,4-dithian, 2,5-
bis(isothioxyanatometyl)-1,4-dithian, ~4,5-diisothioxianato-1,3-dithiolan ~va  4,5-
bis(isothiocianatometyl)-1,3-dithiolan. Hop chét polyiso(thio)xyanat c¢6 thé bao gbm it
nhét 1a mdt hop chét duge chon tir nhiing hop chit nay.

Déi v6i hop chét polyiso(thio)xyanat, céc san phim dugc thé halogen chéang
han nhu cac san ph'?lm duoc thé clo, va céac san phém duoc thé brom, c4c san phém
duoc thé alkyl, cac san phém duoc thé alkoxy, c4c san phém duoc thé nito, cac bién
d6i dang tién polyme v&i rugu polyhydric, cac san phim bién d6i cacbodiimit, cdc san
pham bién ddi ure, cic sén phim bién dbi bullet, sin pham phan tng dime héa hodc
trime hoda, va cac san phém tuong tu cling co thé duoc st dung.

Déi v6i hop chét polyiso(thio)xyanat, wu tién néu 13 hop chét polyisoxyanat, va
wu tién néu hop chét polyiso(thio)xyanat bao gbm it nhat mot hop chét dugc chon tir
pentametylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat, xylylen diisoxyanat, isophoron
diisoxyanat, bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, bis(isoxyanatoxyclohexyl)metan, 2,5-
bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-
heptan, tolylen diisoxyanat, 4,4’-diphenylmetan diisoxyanat va phenylendiisoxyanat.

Ty 18 tron cta ché phdm polythiol va polyiso(thio)xyanat khong bi gi6i han cu
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thé va vi dy, ty 1& molan ctia nhém mercapto cia hop chét polythiol bao gdm trong ché
pham polythiol va nhém iso(thio)xyanat ciia hop chét polyiso(thio)xyanat (nhém
mercapto/ iso(thio)xyanat) t6t hon néu 1a tir 0,5 dén 3,0, tdt hon nira néu 12 tr 0,6 dén
2,0, va van tdt hon nita néu 1a tir 0,8 dén 1,3. Khi ty 1€ tron nam trong khoang néu trén,
¢6 xu huéng c6 thé dap tng cac hiéu néng khac nhau chiang han nhu chi s6 khuic xa va
d6 chiu nhiét can thiét @i v6i thiu kinh bing chit déo va thiu kinh tuong tu theo céch
lam cho can bang.

Ché pham c6 thé polyme héa dugc trong sang ché nay c6 thé bao gdm it nhét
mot thanh phan khdc khong phai hop chét polythiol va hgp chét polyiso(thio)xyanat
nhim muc dich cai thién cac dic tinh vat Iy khac nhau cua nhua, kha nang hoat dong,
do phan tng polyme hoa ctua ché pham c6 thé polyme hoa dugc va tuong tu.

Céc vi du v& thanh phan khac néu trén bao gdm chét xtic tic polyme hoa, chét
tach khuon bén trong, chét bién tinh nhua, chét phat trién mach, chét lién két ngang,
chét bt giit gdc, chat 1am én dinh anh sang, chit hip thu UV, chét chéng oxy hoa,
thudc nhudém hoa tan trong du, chét don, chét cai thién d6 dinh, chét chéng vi khuén,
chét chdng tinh dién, thudc nhudm, chit 1am tring huynh quang, chét nhuém huynh
quang, va chit tao muc xanh, ching han nhu chit nhudém vo co.

Céc vi du vé chat xtc tac polyme hoa bao gbm cac hop chét amin béc ba, mudi
cua axit vo co hoac mudi cua axit hitu co, cac hop chét kim loai, mudi amoni bac bén,
va axit sulfonic hitu co.

Déi v6i cac chit tach khudn bén trong, c6 thé st dung este cua axit phosphoric.
Céc vi du vé chét tach khudn bén trong c6 thé bao gdm monoeste cua axit phosphoric
va dieste ctia phosphoric, ching c6 thé dugc str dung don 1é hodc Kkét hop hai hodc nhiéu
chét twong tmg.

Céc vi du vé chit bién tinh nhya bao gbm céc hop chét episulfua, cac hop chét
rugu, hop chét amin, hgp chat epoxy, axit hitu co va anhydrit ctia n6, va cac hop chét
olefin bao gdm céc hop chét (meth)acrylat hodc hop chét tuong tu.

Ché pham c6 thé polyme héa dugc trong sang ché nay c6 thé thu duoc bing

c4ch trdn cac thanh phéan néu trén.

13



42946 14/28

Trong ché pham c6 thé polyme hoéa dugc trong sang ché nay, nhiét dd chuyén
héa thuy tinh Tg khi dugc dong rén thanh vat thé dugc dic tdt hon néu 1a 100°C hodc
cao hon, tét hon nira néu 12 101°C hodc cao hon, van t5t hon nita néu 1a 102°C hoic
cao hon, va dic biét t6t hon néu 13 102,5°C hoic cao hon. Trong ché phém c6 thé
polyme hoa dugc trong sang ché nay, nhiét do chuyén hoéa thiy tinh Tg néu trén ¢ thé
14 104°C hodc thap hon, hodc 103°C hodc thip hon.

Cu thé 13, trong truong hop trong d6 dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B)
néu trén 16n hon 6 hodc 9 hodc 16n hon so véi téng dién tich dinh 100 cda hop chét
chira trong ché phdm polythiol, tr quan diém vé ca do chiu nhiét va kha nang nhudm,
trong ché pham c6 thé polyme héa dugc trong sang ché nay, t6t hon 14 nhiét do chuyén
héa thuy tinh Tg néu trén ddp tng khoang s6 hoc néu trén.

Trong sang ché nay, nhiét do chuyén héa thuy tinh Tg khi tao thanh vat thé
duoc duc 1a gia tri do duoc bang phuong phép dugc md ta trong phan vi du thuc hién
sang ché dudi day st dung thau kinh bing chit déoduoc dic theo phin san xuét thau
kinh bang chat déotrong phén vi du thuc hién séng ché.

Vit thé dugce dac

Vat thé dugc duac trong séng ché nay bao gébm nhua dugc tao thanh bang cach
dong rén ché phim co thé polyme héa dugc trong séng ché nay. Phuong phap san Xudt
vat thé duoc dic trong sang ché nay khong bi giéi han cu thé, va phuong phap san xuét
duoc wu tién bao gdm viée dic polyme hoa. Déu tién 13, ché phim c¢6 thé polyme hoa
dugce duoc phun vao gitta cac khudn duc ma da duge gitt bang miéng dém, bang dinh
hodc tuwong tu. Tai thoi diém nay, tiy thudc vao céac dac diém vat ly can thiét ddi véi
thiu kinh bing chét déo thu dugc, thong thudng 13 wu tién dé xu 1y khir bot dudi ap
suit giam, xtr 1y loc chang han nhu ting ap sudt va giam ap sut, va viéc xu 1y twong
tu, néu can thiét.

Céc diéu kién polyme hoa khong bi gii han do chung khéc nhau rat nhiéu tiy thudc
vao thanh phén ctia ché pham c6 thé polyme héa dugc, loai chit xtc tac va lugng chét
xuc tac duge st dung, hinh dang cua khudn, va diéu kién twong tu, va vi du, & nhiét do

tir —50°C dén 150°C, tién hanh viéc polyme hoa trong 1 gio dén 50 gio. Trong mot s6
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truong hop, vu tién 1a gitt cho nhiét do nam trong khoang nhiét do tir 10°C dén 150°C
hodc tang tir tir nhiét do dé dong rén trong 1 gid dén 48 gio.

Néu can thiét, vat thé duogc dac co thé dugc dua vao dé xur ly chéng han nhu 1.
Viée xir Iy ching han nhu @ thuong dugc tién hanh tir 50°C dén 150°C, t6t hon néu 1a
90°C dén 140°C, va tt hon nira néu 1a tir 100°C dén 130°C.

Cach st dung

Nhua thu duge tir ché pham c6 thé polyme héa dugc trong sang ché nay c6 thé
thu dugc dudi dang vat thé duge dic c6 cac hinh dang khac nhau bang cach thay dbi
loai khuon trong khi dac polyme hda.

Tir vat thé duge dic thu dugc tir ché phdm c6 thé polyme héa dugc trong sang
ché nay, co thé thu duoc vat liéu c6 hiéu tmg 1am mo va do cang bé mit vuot troi ma
khong lam giam do trong sudt, vat thé dugce dic co thé dugc st dung cho céc vt liéu
quang hoc khéc nhau ching han nhu thau kinh bang chét déo. Cu thé 13, ¢6 thé st dung
thich hop lam thau kinh bang chat déo dung cho kinh deo mit hodc thdu kinh bang chét
déo phan cuc.

ThAu kinh bang chét déo ding cho kinh deo mat

ThAu kinh bing chit déo dung cho kinh deo miét trong d6 chét nén thau kinh
duoc lam tir vét thé dugc duic theo sang ché nay tuy ¥ c6 thé ¢6 16p phi trén mot mat
hoac ca hai mat.

ThAu kinh bang chit déo dung cho kinh deo miét theo sang ché nay bao gébm
thiu kinh trén co s& vat liéu dugce tao thanh bang cach dong ran ché phdm c6 thé polyme
héa dugc va 16p phu néu trén.

Céc vi du v& 16p phit bao gdm, cu thé 13, 16p 16t, 16p phu cimg, 16p chong phan
xa, 16p phu chéng bam swong mo, 16p chéng ban, va 16p chéng thim nudc. Mdi 16p
trong s céc 16p phi nay c6 thé duoc st dung riéng 1€, hodc nhiéu 16p trong s6 céc 16p
pht nay co thé dugc sir dung bing céch tao nhiéu 16p. Trong truong hop ma céc 16p
pht c6 thé duge st dung cho ca hai mat, cing mot 16p phu c6 thé dugc dung cho mdi

miit, hodc cac 16p pha khac nhau ¢6 thé dwgc dung cho mdi miit.
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Trong mdi 16p trong sb cac 16p phi nay, c6 thé dugc dung két hop chét hip thu
tia héng ngoai dé bao vé mat khoi céc tia héng ngoai, chit lam 6n dinh 4nh sang, chét
chéng oxy héa hodc tuong tu dé cai thién kha ning chdng chiu véi thoi tiét cua thiu
kinh, chét quang sic dé ting cudng tinh thoi trang cho thAu kinh, thubc nhudém, chét
mau, cac chit phu gia da biét chang han nhu chét chdng tinh dién dé tang cudong do
hiéu qua cua thau kinh, hoic tuong tu.

C6 thé st dung céc chit lam phang khac nhdm ting cudong d6 phu cho 16p can
dugc phu bang cach phu.

Lé6p chéng bam swong mo, 16p chéng ban, hoic 16p chéng thim nudc c6 thé
duoc tao thanh trén 16p chéng phan xa, néu can thiét.

Mic du cac phuong an theo sang ché da dugc md ta & trén, nhung sau day la
cac vi du thuc hién sang ché, cac cAu hinh khac nhau ngoai cAu hinh trén c6 thé dugc

chép nhan mién 1a khong 4nh hudng dén hi¢u qua cta sang ché.

Vi du thyc hién sang ché

Sau day, sang ché s& dugc md ta cu thé bang céac vi du, sdng ché khong bi gisi
han & cac vi du sau day mién 1a khong vuot qua tinh than cta sang ché. Trir khi ¢6 quy
dinh khac, “céc phan” 14 trén co s& khéi lugng.

Phuong phap danh gia

Trong céc vi du, cac phuong phap dédnh gid cac déc tinh cua thiu kinh bang
chét déo nhu sau. Cac két qua dugc thé hién trong Bang 1.

Chi sb khiic xa (ne), s6 Abbe (ve): St dung may do khuc xa KPR-20 (dugc san
xuit boi Carnew Optical Industry Co., Ltd.), cac chi s6 khuc xa (ne, nF’, nC’) trong
budc séng 546,1nm (tia dién tir cta thiy ngén), budce séng 480,0nm (tia Cd F’) va budc
séng 643,9nm (tia Cd C’) duge do & 20°C dé x4c dinh s6 Abbe (ve).

Do chiu nhiét: Nhiét do chuyén hoéa thity tinh Tg theo phuong phap thim TMA
(tai 50g, diu kep 0,5 mme, tdc d6 gia nhiét 10°C/phut) duge do va dugc sir dung lam
chi s ctia do chiu nhiét.

Khdi lugng riéng ctia nhya: duge do bang phuong phép Archimedes.
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YT (gia tri Y. I.): Nhua dugc tao dé 1am th4u kinh bang chit déo phang tron c6
do day 9mm va duong kinh 75mm, va do toa d mau x va'y bang cach str dung may do
do6 chénh 1éch mau CT-210 ctia nha san xut Konica Minolta, INC.. Dwa vao cac gia tri
clia X va y, la cac két qua do, gid tri Y. 1. dugc tinh toan bang cong thire (5) sau day.
Giatri Y. 1.=(234 x x + 106 x y + 106) /'y (5)

C6 mdt mbi twong quan rang gia tri Y. I. cang nho, pha mau cta thau kinh biang
chét déo cang t6t hon, va gia tri Y. I. cang 16n, pha mau cang x4u.

Khéa ning nhudm (do truyén anh sang): Thém 2,3g cua “FSP Red EA” (duoc
san xuit béi FUTABA SANGYO CO., LTD., thuéc nhudm), 1,5g “FSP Yellow P-E”
(duge san xut bsi FUTABA SANGYO CO., LTD., thuéc nhudm), 6,0 g “FSP Blue
AUL-S” (dugc san xuat béi FUTABA SANGYO CO., LTD., thue nhuom), 6,0 g
“Nikkasan Salt # 7000” (dugc san xuét béi NICCA CHEMICAL CO., LTD., chét tan
sic thude nhudm), va 6,0g “DK-CN” (dugc san xuét bi Daiwa Chemical Industry Co.,
Ltd., chit hd trg nhudm) vao 3000g nude tinh khiét @& tao thanh thé phan tan thube
nhudm. Nhua c6 d6 day 9mm dugce ngdm trong thé phan tan thubc nhudém & 80°C trong
30 phat va dugc nhuom. Do do truyén anh sang (%) cia nhya dugc nhudm & 350nm
dén 800nm. Bang 1 thé hién do truyén anh sang (%) 1an lugt & 638nm, 567nm va 452nm.

Nhudm cang nhiéu thi cang nhiéu anh sang bi hép thu boi thubc nhudm, vi vay
d6 truyén 4nh sang & mdi budc séng cang thap, kha ning nhudém cang t5t hon.

Ngoai ra, trong vi du 1 dén 5 duoc mo ta dudi day, biéu do thé hién mbi quan
hé gitta ty 1€ di¢n tich dinh cua hop chét polythiol (B) so véi tong dién tich dinh 100
clia cac hop chét c6 trong ché pham polythiol, va ATg dugc md ta sau day va do truyén
anh sang duoc thé hién trén Fig. 1.

Téng hop hop chét polythiol (A)

Nap 51,2 phan theo khéi luong cua 2-mercaptoetanol, 26,5 phan theo khi
luong cua nude duge khtr khi, va 0,16 phén theo khéi lugng cla dung dich natri
hydroxit chira nuéc 49% theo khdéi luong vao binh phan tng. Thém tiung giot 61,99
phan theo khéi luong ctia epiclohydrin & 9°C dén 11°C trong 6,5, va sau d6 khudy hén
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hop trong 60 phut. T dit liéu NMR, cho thiy da tao thanh 1-clo-3-(2-hydroxyetylthio)-
2-propanol.

Sau d6, thém timg giot 150,0 phan theo khéi luong ctia dung dich natri sulfua
chtta nuée 17,3% & 7°C dén 37°C trong 5,5 gio, va sau d6 khudy dung dich trong 120
phat. Tt dir lisu NMR, cho théy réng da tao thanh hop chét tetraol. Nap 279,0 phén
theo khéi lrong cua axit clohydric 35,5%, sau d6 nap 125,8 phﬁn theo khéi luong cta
thiourea c6 o tinh khiét 99,90%, va khudy hén hop & diéu kién hdi luu & 110°C trong
3 gidr @& tién hanh phan Gng clo hoa thiouroni. Sau khi 1am lanh dén 45°C, thém 214,0
phén theo khdi lugng ctia toluen, 1am lanh hdn hop dén 26°C, va nap 206,2 phan theo
khdi luong cia dung dich amoni chira nuée 25% theo khéi lwong & 26°C dén 50°C
trong 30 phut, tién hanh phan tng thiy phan bang cach khudy hdn hgp & 50°C dén 65°C
trong 1 gio, va thu dugc dung dich toluen cua polythiol bao gbm 4,8-dimecaptometyl-
1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaunden, 4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-
trithiaundecan va 5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan lam céc
thanh phan chinh. Thém 59,4 phan theo khdi lugng cta axit clohydric 36% vao dung
dich toluen, va viéc rira axit dugc tién hanh hai 1dn & 34°C dén 39°C trong 30 phut.
Thém 118,7 phén theo khdi luong ciia nude duge khir khi, va tién hanh rira 5 14n ¢ 35°C
dén 45°C trong 30 phiit. Sau khi loai bo toluen va lugng nhé nudc trong khi gia nhiét
va 4p suat giam, loc hdn hop trong didu kién 4p suét giam bang may loc mang loai
PTFE 1,2um . Két qua 13, thu duge 115,9 phﬁn’theo khdi lwong ctia ché phim polythiol
(A) bao gdm 4,8-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan,  4,7-
dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan va 5,7-dimecaptometyl-1,11-
dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, ching la cac hop chét polythiol (A), 1am thanh phén
chinh.
Téng hop hop chét polythiol (B)

Nap 124,6 phﬁn theo khéi lugng cua 2-mercaptoetanol, va 18,3 phén theo khéi
lugng cia nude duge khir khi vao binh phan tng. Sau khi thém tir giot 101,5 phan theo
khéi lugng ctia dung dich natri hydroxit chtra nuéc 32% theo khéi lwong trong 40 phut,

thém tung giot 73,6 phan theo khdi luong cta epichlorohydrin & 29°C dén 36°C trong
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4,5 gid, va sau d6 khudy hdn hop trong 40 phut. Tir dit liéu NMR, cho thdy da tao thanh
1,3-bis(2-hydroxyetylthio)-2-propanol. Nap 331,5 phéan theo khéi lugng cua axit
clohydric 35,5%, sau d6 nap 183,8 phén theo khéi luong cua thiourea c6 do tinh khiét
99.90%, va khudy hdn hop ¢ didu kién hdi luu & 110°C trong 3 gidr dé tién hanh phan
tmg clo hoa thiouroni. Sau khi lam lanh dén 45°C, thém 320,5 phéan theo khéi lwgng
ctia toluen, 1am lanh hdn hop dén 31°C, va nap 243,1 ph?m theo khéi lugng ctiia dung
dich amoni chtra nu6c 25% theo khéi luong & 31°C dén 41°C trong 44 phut, tién hanh
phan ung thiy phan bang cach khudy hdn hop & 54°C dén 62°C trong 3 gio, va thu
duoc dung dich toluen cta polythiol bao gdm 4-mercaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-
dithiaoctan 1am thanh phan chinh. Thém 162,8 phn theo khdi lugng ctia axit clohydric
35,5% vao dung dich, va tién hanh rira axit mot lan & 35°C dén 43°C trong 1 gior. Thém
174,1 phin theo khéi luong nuée duge khir khi, va tién hanh rira hai lan & 35°C dén
45°C trong 30 phut. Thém 162,1 phén theo khdi lugng ctia amoni chira nude 0,1%, va
rira hon hop trong 30 phut. Thém 174,2 phin theo khdi lugng nuée duge khir khi, va
tién hanh rra hai 1dn & 35°C dén 45°C trong 30 phut. Sau khi loai bo toluen va lugng
nho nudc trong khi gia nhi€t va ap suit giam, loc hdn hop trong diéu kién ap suat giam
bing may loc mang loai PTFE 1,2pum @ thu duoc 205,0 phan theo khdi lwong clia ché
pham polythiol (B) bao gbm 4-mercaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan, 1a hop
chét polythiol (B), 1am thanh phan chinh.
Viduldéns

Ché phdm polythiol (A) va ché pham polythiol (B) thu dugc nhu duge md ta &
trén duoc tron & cac ty 1€ tron khac nhau twong ing dé thu duoc ché pham polythiol
trong cac vi du tir 1 dén 5.
Vi du so sanh 1

Ché pham polythiol (B) thu dugc nhu duge mé ta ¢ trén dugc sir dung lam ché
pham polythiol trong vi du so sénh 1.
Do ty 16 hop chit polythiol (A) va hop chét polythiol (B) hoac HPLC (% dién tich)

Lién quan dén cac ché phim polythiol trong vi du so sanh 1 dén 5, tién hanh

phép do sic ky 16ng hiéu ning cao dua trén cac dieu kién sau déy, va dién tich dinh cta
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hop chat polythiol (A) va hgp cht polythiol (B) so véi tong dién tich dinh 100 ctia hop
chét dugc bao gdm trong ché phdm polythiol dugc xac dinh. Dién tich dinh xuit hién
trong thoi gian luu tir 12,0 dén 13,5 phut duoc danh gia la dién tich dinh ctia hop chét
polythiol (B), va dién tich dinh xuét hién trong thoi gian luu tir 22,0 dén 28,0 phut duoc
danh gia 1a dién tich dinh ctia hop chét polythiol (A).
(Céc diéu kién HPLC)
Cot: YMC-Pack ODS-A A-312 (S5®6 mm x 150 mm)
Pha dong: Axetonitril / 0,01 mol /dung dich chira nréc L-kali dihydro phosphat = 60/40
(thé tich / thé tich)
Nhiét do cot: 40°C
Téc do dong: 1,0 ml/ phut
Dau do: Pau do UV, buée séng 230 nm
Chuén bi dung dich do: Hoa tan 160mg mau va tron véi 10ml of axetonitril.
Thé tich tiém: 2 pL
San xut thau kinh bing chét déo
Vi du san xuét 1

Tron va hoa tan 50,6 phan theo khéi luong ciia m-xylylen diisoxyanat, 0,01
phan theo khéi lugng ctia dibutyltin diclorua lam chit xuc tac dong ran, 0,10 phan theo
khéi lugng ctia Zelec UN (cac san pham c6 tén thuong mai 1a Stepan Company; este
cia axit phosphoric ¢6 tinh axit) va 0,05 phan theo khdi lugng ctia Biosorb 583 (dugc
san xuét béi KYODO CHEMICAL COMPANY LIMITED.; bd hip thu UV) & 20°C.
Nap 49,4 phan theo khdi lwong ciia ché pham polythiol thu dugc trong vi du 1 va tron
dé tao dung dich tron d6ng nhit. Khtr bot dung dich ddng nhat nay & 600 Pa trong 1
gid, loc qua bo loc Teflon 1um (nhén hiéu da duge dang ky), va sau d6 phun vao khudn
duoc 1am tir khudn thiy tinh va bang dinh. Pua khudn vao 10, gia nhiét tir tir tir 10°C
dén 120°C, va tién hanh polyme héa trong 20 gid. Sau khi hoan thanh polyme hoa, 14y
khuon ra khéi 16 va tach khudn dé thu duoc nhua. Tiép tuc U nhua thu duge & 120°C
trong 3 gio dé tao thanh théu kinh bang chét déo . Mbi dic tinh vat Iy duge x4c dinh

dua trén phuong phép danh gia néu trén dbi v6i mdi dic tinh vét Iy ctia thdu kinh bing
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chét déo.
Vi dy san xuét 2

Trong vi du sén xut 1, thAu kinh bang chit déo dugc san xuét bang phuong
phéap dugc mo ta trong vi du san xuét 1 ngoai trir viéc stt dung 50,7 phan theo khéi
luong ctia m-xylylen diisoxyanat, va thay d6i 49,4 phan theo khéi luong ctia ché pham
polythiol trong vi du 1 thanh 49,4 phan theo khdi lwong cua ché pham polythiol trong
vi du 2. Mdi dic tinh vat ly duge x4c dinh dya trén phuong phap dénh gia néu trén db6i
v6i mbi dic tinh vat Iy cta thdu kinh bang chét déo.
Vi du san xuét 3

Trong vi du san xudt 1, thiu kinh bang chit déo duoc san xuét bing phuong
phap dugc mo ta trong vi du san xuét 1 ngoai trir viéc st dung 50,7 phﬁn theo khéi
luong cua m-xylylen diisoxyanat, va thay d6i 49,4 phan theo khéi lugng ctia ché phim
polythiol trong vi du 1 thanh 49,3 phan theo khdi luong ctia ché pham polythiol trong
vi du 3. Mdi dac tinh vat ly duge x4c dinh dya trén phuong phéap dénh gia néu trén db6i
v6i mdi dic tinh vat Iy cua thiu kinh bang chit déo.
Vi du san xuét 4

Trong vi du san xuét 1, thau kinh béng chit déo duoc san XUAt bﬁng phuong
phéap dugc mo ta trong vi du san xuét 1 ngoai trir viéc st dung 50,8 phﬁn theo khdi
luong cuia m-xylylen diisoxyanat, va thay d6i 49,4 phan theo khéi luong cia ché phdm
polythiol trong vi du 1 thanh 49,2 phan theo khdi luong cta ché phdm polythiol trong
vi du 4. Mbi dic tinh vat Iy dugc xac dinh dua trén phuong phap danh gid néu trén dbi
v6i mdi dic tinh vat Iy ciia thau kinh bang chit déo.
Vi du san xuét 5

Trong vi du san xuit 1, thiu kinh bang chat déo dugc san xuét bing phuong
phép dugc mo ta trong vi du san xuét 1 ngoai trr viéc stt dung 50,8 phin theo khéi
lugng cia m-xylylen diisoxyanat dugc st dung, va thay d6i 49,4 phan theo khéi luong
ctia ché phim polythiol trong vi du 1 thanh 49,2 phan theo khdi lugng cua ché phdm
polythiol trong vi du 5. M&bi dic tinh vat Iy dugc xac dinh dya trén phuong phéap déanh

gia néu trén doi voi mdi dic tinh vat 1y ctia thau kinh bang chat déo.
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Vi du san xuét 6

Trong vi du san xut 1, thdu kinh bang chét déo dugc san xuét bang phuong
phép dugc mo ta trong vi du san xuét 1 ngoai trr viéc st dung 52,0 phén theo khoi
lugng cia m-xylylen diisoxyanat, thay ddi 49,4 phan theo khéi lugng cta ché phdm
polythiol trong vi du 1 thanh 48,0 phén theo khéi lwong ctia ché pham polythiol trong
vi du so sanh 1, va st dung 0,015 phan theo khéi lwong cua dibutyltin diclorua. Mdi
dic tinh vat ly dugc xéac dinh dya trén phuong phdp danh gia néu trén d6i voi moi dac
tinh vat ly cua thdu kinh bang chét déo.

Céc dic tinh vat 1y riéng ctia thdu kinh bang chat déo trong vi du san xuét 1 dén
5 thu duoc bang cach st dung ché pham polythiol trong céc vi du 1 dén 5 duoc thé hién
trong Bang 1. P9 chiu nhiét cua thAu kinh bang chit déo trong vi du san xuét 6 thu dugc
bang cach str dung ché pham polythiol trong vi du so sanh 1 1a 87,0°C.

ATg [%] thé hién & Bang 1 nghia la tbc do tang Tg trong théu kinh bang chét
déo ctia mdi vi du san xuét so v6i Tg trong thau kinh bang chét déo ctia vi du san Xuét
6.

Bang 1

Vidul Vidu?2 Vidu3 Vidu4 Vidu5

Dién tich dinh cua hop
chét polythiol (B) so véi
tbng dién tich dinh 100
, 2,4 5,1 9,6 14,3 19,2
cia cac hop chat chua
trong ché pham

polythiol

Dién tich dinh cua hop
chét polythiol (A) so v6i
tong dién tich dinh 100
, 85,4 82,4 78,1 73,6 69,1
ciia cac hop chat chua
trong ché pham
polythiol

Dién tich dinh cta hop 2,8 5,8 10,9 16,3 21,7

22



42946

23/28

chat polythiol (B) so véi
tdng dién tich dinh 100
ctia hop chit polythiol
(A) va hop chét
polythiol (B)

Dién tich dinh ctia hop
chét polythiol (A) so véi
tbng dién tich dinh 100
cia hop chit polythiol
(A) va hop chéit
polythiol (B)

97,2 94,2 89,1

83,7

78,3

Chi s0
Cac dac | khuc xa

tinh quang | ne

1,6680 1,6681 1,6678

1,6677

1,6674

hoc S6 Abbe

Ve

30,9 31,2 31,0

30,9

31,3

Pd chiu
Cac dac | nhiét
tinh nhiét [°C]

102,8 102,9 102,9

102,0

101,1

ATg

18,2 18,3 18,3

17,3

16,1

Khoi lugng riéng cua

nhua [20°C]

1,368 1,368 1,368

1,367

1,367

Pha mau YI

5.3 5,3 5.3

5,3

5,3

Kha néang | 638 nm

52,92 51,71 48,74

46,33

42,94

nhudm 567 nm

55,34 54,16 51,27

48,91

45,60

(36 truyén
anh sang) 452 nm
(%)

68,53 67,86 66,03

64,32

62,09

Nhu dugc thé hién trong Bang 1 néu trén, ché phdm polythiol trong séng ché

nay c6 thé san xuat ra nhya vuot trdi ve su can bang gitta d chiu nhiét va kha nang

nhudm bang cach bao gbm hai loai hop chét polythiol.
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Ngoai ra, nhu dugc thé hién trong Bang 1, trong trudong hop trong do ty 1€ dién
tich dinh ctia hop chat polythiol (B) 12 10 hogc nhé hon so véi téng dién tich dinh 100
clia cac hop chét chira trong ché phdm popythiol, da phét hién ra rang kha ning nhuém
¢6 thé duge didu chinh trong khi van duy tri d§ chiu nhiét cao.

Don sang ché Nhat Ban JP2019-131886, nop ngay 07/07/2019 duoc két hop &
- déy bang cach tham chiéu toan bo nodi dung ctia né.

T4t ca cac cong bd, don sang ché, va cac tiéu chuin k¥ thuat duogc dé cap trong
ban mo ta nay dugc két hop & day bang cach tham khao & mutrc do gidng nhu 1 timg
cong bd, don séng ché, va cac tiéu chuin k¥ thuat nay duoc dé cap cu thé va riéng 1é dé

dugc két hop bang cach tham chiéu.
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Yéu cau bao ho

1. Ché phim polythiol bao gdm:

hop chét polythiol (A) chira it nhit mot trong sé 4,8-dimecaptometyl-1,11-
dimecapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-
trithiaundecan, ho#c 5,7-dimecaptometyl-1,11-dimecapto-3,6,9-trithiaundecan va

hop chét polythiol (B) 1a 4-mecaptometyl-1,8-dimecapto-3,6-dithiaoctan.

trong do, trong phép do sic ky 1ong hiéu ning cao, dién tich dinh ciia hop chét
polythiol (A) 1a 76 hoéc cao hon so v6i téng dién tich dinh 100 cua céc hop chét chira
trong ché phim polythiol va dién tich dinh ciia hop chat polythiol (B) 1a 10 hodc nho

hon so véi tong dién tich dinh 100 cua céc hop chét chira trong ché pham polythiol nay.

2. Ché pham polythiol theo diém 1, trong d6, trong phép do sdc ky long hiéu ning
cao, dién tich dinh cia hop chét polythiol (B) 1a 0,5 hodc cao hon so véi tdng dién tich

dinh 100 cta cac hop chét chira trong ché pham polythiol.

3. Ché pham polythiol theo diém 1, trong d6, trong phép do sdc ky 16ng hiéu ning
cao, dién tich dinh cta hop chét polythiol (B) 1a 4 hodc cao hon so v6i tong dién tich

dinh 100 ctia cac hop chét chira trong ché pham polythiol.

4, Ché pham polythiol theo diém 2, trong d6, trong phép do sac ky 16ng hiéu ning
cao, dién tich dinh cta hop chét polythiol (B) 1 1,1 hodc thip hon so v&i so véi téng

dién tich dinh 100 ctia cac hop chét chira trong ché pham polythiol.
5. Ché pham polythiol theo diém 1, trong dé,trong phép do sic ky 1ong hiéu nang

cao, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B) 1a cao hon 5,2 va thip hon 8,5 so v&i tong

dién tich dinh 100 ctia cac hgp chat chira trong ché pham polythiol.
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6. Ché pham polythiol theo diém bat ky trong s6 cac diém tir 1 dén 5, trong do,
trong phép do sc ky 16ng hiéu ning cao, dién tich dinh ctia hgp chat polythiol (A) la
90 hozc thip hon so véi tong dién tich dinh 100 ctia cac hop chét chira trong ché phdm

polythiol.

7. Ché phdm polythiol theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 6, trong do,
trong phép do sic ky 16ng hiéu ning cao, dién tich dinh ctia hop chét polythiol (B) 1a
0,5 hodc cao hon so vé6i tong dién tich dinh 100 cua céc hop chét polythiol (A) va hop
chét polythiol (B).

8. Ché pham polythiol theo diém bét ky trong sé cac diém tir 1 dén 7, trong d6
hop chat polythiol (A) 1a hop chét thu duoc bang cach sir dung chét xtic téc chira it nhét
mot hop chit dugce chon tir nhém bao gbm hydroxit kim loai va cacbonat kim loai trong

truong hop phan Gng gitta 2-mercaptoetanol va hop chét epihalohydrin c6 cong thirc

(5) sau day:
O
YAV NN
X
9. Ché phim polythiol theo diém bét ky trong sd céc diém tir 1 dén 8, trong d6

hop chét polythiol (B) 1 hop chit thu duoc bang cach sir dung chit xic tac chira it nhét
mot hop chit dugc chon tir nhém bao gém hydroxit kim loai va cacbonat kim loai trong
truong hop phan Gng gitta 2-mercaptoetanol va hop chét epihalohydrin c6 cong thirc
(5) sau day:

O

VAV NNC

X

10. Ché pham c6 thé polyme héa dugc bao gbm: ché pham polythiol theo diém bt

ky trong s6 cac diém tir 1 dén 9, va hop chét polyiso(thio)xyanat.
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11. Ché phidm c6 thé polyme héa dugc theo diém 10, trong d6 hop chat
polyiso(thio)xyanat chira it nhét mot trong sd dugc chon tir pentametylen diisoxyanat,
hexametylen  diisoxyanat, xylylen  diisoxyanat, isophoron  diisoxyanat,
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, bis(isoxyanatoxyclohexyl)metan, 2,5-
bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-heptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2.2.1]-

heptan, tolylen diisoxyanat, 4,4’ -diphenylmetan diisoxyanat hogc phenylendiisoxyanat.

12. Nhua duge tao thanh bang cach dong rin ché phdm c6 thé polyme hoa duge

theo diém 10 hodc 11.
13. Vit thé dugc duc bao g@)m nhua theo diém 12.
14. Vit liéu quang hoc bao gdm nhua theo diém 12.

15. ThAu kinh bao gdm nhwa theo diém 12.
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FIG. 1
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Ty 1¢ dién tich dinh ciia hop chét polythiol (B) so v4i tong dién tich

dinh 100 ctia cac hop chat chira trong ché pham polythiol [%]

Do truyén 4nh sang (kha nang nhudm) [%)]
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