(12) BAN MO TA SANG CHE THUOC BANG POC QUYEN SANG CHE

(19) Cong hoa xa hgi chi nghia Viét Nam (VN) (11)
CUC SO HU'U TRI TUE
1-0048167

CO08G 18/38; CO8L 75/04; C07C 319/14; (13) B

2022.01
GO co7¢ 335732

(21) 1-2023-01468 (22) 16/09/2021

(86) PCT/KR2021/012676 16/09/2021 (87) WO 2022/065802 31/03/2022

(30) 10-2020-0122399 22/09/2020 KR

(45) 25/07/2025 448 (43) 26/06/2023 423A

(73) SK pucore Co., Ltd. (KR)
(Gosa-dong) 255, Yongjam-ro, Nam-gu, Ulsan, 44782, Republic of Korea

(72) PAI, Jae Young (KR); KIM, Jeong Moo (KR); HAN, Hyuk Hee (KR); MYUNG,
Jung Hwan (KR); YOU, Kyeong Hwan (KR); JUNG, Joo Young (KR); KYUN,
Myung Ok (KR); RYU, Ji Yeon (KR).

(74) Céng ty C6 phan S¢ hitu cong nghiép INVESTIP (INVESTIP)

(54) CHE PHAM POLYTHIOL, CHE PHAM CO THE POLYME HOA DUNG CHO
VAT LIEU QUANG HOC, VA SAN PHAM QUANG HQOC BAO GOM CHE
PHAM NAY



(21) 1-2023-01468

(57) Sang ché dé cap dén ché pham polythiol theo cic phuong 4n, vi du gdm hop
chét polythiol thir nhat va hgp chit polythiol thi hai c6 trong lwgng phén tir 16n hon
ctia hop chét polythiol thir nht va sb luong nhém chirc 16n hon hodc bang véi sb
lwong nhém chtic ctia hop chét polythiol thir nhit. Ham lugng ctia hgp chét polythiol
thi hai 12 500 ppm dén 20.000 ppm dwa trén trong lwong ctia hop chét polythiol thir
nhit. Téc do phan tng cua hop chit gdc isoxyanat c6 thé duoc kiém soat qua hop
chét polythiol thi hai, do d6 triét tiéu hién twong soc va cai thién céc tinh chit co hoc

ctia san pham quang hoc.


CVH140
Textbox
(57)

CVH140
Textbox
(21)    1-2023-01468


v27

Linh vic k§ thuit dwoe dé cap

Séng ché dé cap dén ché pham polythiol, ché phidm quang hoc c6 thé polyme
hoa (“ché phim c6 thé poyme héa ding cho vt liéu quang hoc™), va séan phim quang
hoc. Cu thé hon, sang ché d& cap dén ché phdm polythiol gdm nhiéu hop chat gbc thiol,
ché phdm c6 thé polyme hoa ding cho vat liéu quang hoc gdm ché phdm polythiol, va

san pham quang hoc dugc san xuit bing cach str dung ché pham co thé polyme hoa.

Tirh trang ky thuit cia sing ché

Hop chét polythiol dugc st dung rong rai, vi du, lam vat li€u thod dé san xuét
nhua polyuretan. Vi du, hgp chét polythiol duoc sir dung dé san xuét 6ng kinh quang
hoc st dung nhua polyuretan, va chét lugng chang han nhu dd tinh khiét ctia hop chét
polythiol 1am vat lidu thd c6 thé anh huéng truc tiép dén chét lugng ciia 6ng kinh quang
hoc.

Vi du, hop chit trén co s& polythiourethan dugc didu ché bang cach cho phan
tng hop chét polythiol va hop chit isoxyanat c6 thé duoc sir dung lam vat liéu nén ctia
6ng kinh quang hoc.

Vi du, Cong bd Sang ché Han Qudc s 10-1338568 boc 160 phuong phép tong
hop hop chét polythiol bang cach cho hop chat polyol phan ting véi thioure dé diéu ché
mudi isothiourani, va sau d6 thily phan né sir dung amoniac chira nudc.

Dua vao kha nang phan tmg ctua hgp chat polythiol dugc tbng hop véi hop chét
isoxyanat, do trong subt ctia dng kinh c6 thé giam xubng hoic tinh khong ddng nhét

quang hoc cé thé xay ra. Ngoai ra, cac tinh chat co hoc va quang hoc cua 6ng kinh c6
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thé thay dbi phu thudc vao céc tinh chét vat ly chéng han nhu trong lugng phén tu, s6

luong nhém chire, va tuong tu ciia hop chét polythiol.

Bén chit ky thuit ciia sang ché

Muc tiéu theo cdc phuong 4n vi du 1a dé xuét ché pham polythiol v6i cac tinh
chét phan ting va tinh chét quang hoc dugc cai thién.

Ngoai ra, muc tiéu khac theo cac phuong én vi dy la dé xuét ché phim co thé
polyme hoa dung cho vat li¢u quang hoc gdm ché pham polythiol v6i cac tinh chét
phan tng va céc tinh chét quang hoc dugc cai thién.

Thém nita, muc tiéu khéac theo cac phuong an vi du 1a dé xuét san phdm quang
hoc dugc san xuét tir ché phém 6 thé polyme hoa dung cho vét liéu quang hoc.

Ché pham polythiol theo cac phwong an vi du gbm: hop chét polythiol thir nhit;
va hop chat polythiol thi hai ma c6 trong lugng phan tir 16n hon trong luong phan ti
ctia hop chét polythiol thir nhét va s6 lugng nhém chire 16n hon hodc bang v6i s6 luong
nhém chirc ciia hop chit polythiol thir nhét. Ham lugng clia hop chat polythiol thi hai
12 500 dén 20.000 ppm dua trén trong luong cia hop chét polythiol tht nhét.

Theo mdt sé phuong an, hop chit polythiol thi nhat c6 thé gébm hop chat
polythiol tam chirc, va hop chét polythiol thit hai ¢ thé gdm hop chét polythiol tir
chuec.

Theo mot sé phwong 4n, hop chét polythiol thir nhét c6 thé gdm it nhét mot duge
chon tir nhém gdm hop chét polythiol tam chirc dai dién boi Cong thirc 1 dudi day va
céc hop chét polythiol tir chtrc dai dién boi Cong thirc 2-1 dén 2-3 dudi day:

[Cong thirc 1]

HS\/\S/\/\SH

S sh

[Cong thic 2-1]



HS™ Sj/\sA[S\/\SH
HS SH
[Cong thuc 2-2]
SH

s S
HS™ rs{
SH
HS
[Cong thuc 2-3]

SH

HS\—\ /__/

S

S
Dt
HS SH

327

Theo mot sb phuong an, hop chét polythiol thtr hai co6 thé g6m hop chat dai dién

bo1 C12H26Ss.

Theo mot s6 phuong én, hop chét polythiol tht hai co thé gdm it nhat mot trong

s6 hop chét dai dién boi Cong thuc 3-1 duéi day va hop chét dai dién boi Cong thire 3-

2 dudi day:

[Cong thuce 3-1]
HS/\/SJAS/\[S\/\SH
HS g St

[Cong thue 3-2]

HS/\/S]/\S/\[S\/\SH
HS\/\S S/\/SH

Theo mot s6 phuong an, hop chét polythiol tht hai c6 thé gdm hop chat dai dién

boi Cong thirc 3-1 va hop chét dai dién bdi Cong thuc 3-2 ¢ ham luong la 500 dén

10.000 ppm, tuong ung.

Theo mot s6 phuong dn, ham luong cta hop chét polythiol thu hai ¢6 thé 1a

1.000 dén 20.000 ppm.

LI
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Ché pham c6 thé polyme héa dung cho vat liéu quang hoc theo cac phuong an
vi du gdm: hop chét polythiol thir nhat; hop chét polythiol thir hai ma c6 trong luong
phén t 16n hon cua hop chét polythiol thir nhat va sb luong nhom chirc 16n hon hodc
bang voi s6 luong nhém chitc cua hop chét polythiol tht nhat; va hop chat gbc
isoxyanat. Ham lugng cua hop chét polythiol thir hai 1a 500 dén 20.000 ppm dua trén
trong luong cta hop chét polythiol thir nhat.

Theo mdt s phuong an, hop chét polythiol thir hai c6 thé gdbm hop chat dai dién
bdi Ci12H26Ss.

Theo mét s& phuong 4n, hop chét polythiol tht hai c6 thé gbm it nhit mot trong
s6 hop chét dai dién béi Cong thirc 3-1 dudi ddy va hop chat dai dién bsi Cong thire 3-
2 duéi day:

[Cong thic 3-1]

HS™ SJAS/\[S\/\SH

HS g5

[Cong thac 3-2]

HS™ S]/\S/\[S\/\SH

HS _~g g~ SH .

Theo mét sd phuong 4n, hop chét polythiol thi nhat c6 thé gom hop chét
polythiol tam chirc.

Theo mot sé phuong an, hop chét polythiol tha nhit c6 thé gdm hop chét dai

dién boi Cong thiac 1 dudi day:
[Cong thic 1]

HSV\SMSH

S\/\SH,
Theo cac phuong 4n vi du, sang ché d& xuét san phdm quang hoc gbém nhua
polythiouretan trong d6 hgp chét polythiol va hop chét gbc isoxyanat dugce polyme hoa.

Hop chét polythiol gdm hop chét polythiol thir nhét; va hop chat polythiol thit hai ma
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o6 trong luong phan tir 16n hon cua hop chét polythiol thu nhét va s6 lugng nhom chiic
16n hon hodc bang voi s6 lugng nhom chire cta hop chét polythiol thu nhat. Ham luong
cta hop chat polythiol tht hai la 500 dén 20.000 ppm dua trén trong luong cta hop
chét polythiol thur nhat.

Theo mdt s6 phuong an, trong d6 hop chét polythiol thr hai c6 thé gobm hop chét
dai dién boi Ci12H26Ss.

Theo mot s6 phuong én, san phim quang hoc co thé co chi s khuc xa la 1.56
dén 1.78.

Theo cac phuong an dugc mo ta trén day, ché phém polythiol ¢o thé gom hop
chét polythiol thi nhat va hop chat polythiol tht hai. Hop chét polythiol thir hai co thé
¢ trong lugng phén tu 16n hon cua hop chét polythiol thu nhat va s6 lugng nhom chirc
Ién hon hodc bang véi s6 lugng nhém chire cua hop chét polythiol thu nhat.

Vi hop chét polythiol thir hai dugc thém vao ¢ luong nho, tdc do phan tng boi
hop chét polythiol thir nhat c6 thé duge giam xubng dé ngin ngura hién tuong soc do
tinh chay qua muc trong khi san xuat 6ng kinh. Ngoai ra, nhiét do chuyén tiép thiy tinh
tong thé cta ché pham polythiol tdng 1én qua hop chét polythiol thr hai, sao cho cac
tinh chat co hoc cua dng kinh cling 6 thé duoc cai thién.

Theo mot sd phuong én, hop chit polythiol tha nhit c¢6 thé gdbm hop chét
polythiol tam chtrc, va hop chét polythiol thr hai c6 thé gom hop chét polythiol tir
chic. Do do, kha nang phan tng cua hop chét polythiol tam chirc ¢6 thé duoc kiém
soat mot cach thich hgp, do do thu dugc 6ng kinh c¢é do tin cay cao duogc b sung cac

tinh chat co hoc va quang hoc.

Mo ta chi tiét sang ché
Sau déy, cdc phuong an cia sang che s&€ duge mo ta chi tiét. Vé van dé nay, sang
ché ¢o thé dugc thay thé theo nhiéu cach khac nhau va co cac phuong an khac nhau,

sao cho cac phuong an cu thé s€ dugc minh hoa trong céc hinh vé& va dugc mo ta chi
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tiét trong séng ché. Tuy nhién, sing ché khong bi giéi han & cac phuong an cu thé, va
nhitng nguodi co6 hiéu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat sé hiéu ring sang ché 1a
nhim bao ham tat ca sy thay doi, tuong duong, va thay thé ndm trong tinh thdn va pham
vi cta sang ché.

Trir khi duoc dinh 18 khéc, tit ca cac thut ngi gdm céc thuat ngit ky thuat va
khoa hoc dugc st dung & ddy c6 cung y nghia nhu thuong duoc hidu béi ngudi c6 hiéu
biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat ma sang ché thudc vé. Can hiéu ro hon rang cic
thuat ngit, chang han nhu céc thudt ngit dugc dinh nghia trong cac tir dién thong dung,
nén duoc hiu 1a c6 nghia nhit quan v6i nghia cia ching trong ngit canh cua tinh trang
k¥ thuét lién quan va s& khong dugc hiéu theo nghia ly tuéng hoa hodc qua trang trong
trr khi duge dinh nghia rd rang ¢ day.

Theo mot khia canh cia sang ché, sang ché dé xuét ché pham polythiol gdm
nhidu hop chit polythiol. Ché phim polythiol c6 thé gdm hop chét polythiol thu nhét
va hop chét polythiol tht hai.

Hop chét polythiol thir nhét c6 thé gdm hop chét polythiol dong vai tro lam vat
liéu nén trong ché pham polythiol hodc ché pham c6 thé polyme héa dung cho vat liéu
quang hoc dugc mo ta dudi day. Hop chét polythiol tht nhit c6 thé duge gém trong
ché pham polythiol 1am hop chét polythiol chinh cia né.

Hop chét polythiol tht nhit c6 thé gdm hop chét polythiol tam chirc va/hodc
hop chét polythiol t chirc.

Cac vi du khong gi6i han cia hop chét polythiol tam chtrc c6 thé gdbm hop chét
dai dién béi C7Hi6Ss. Theo mot phuong an, hop chét polythiol tam chirc ¢6 thé gdm
hop chit dai dién boi Cong thuc 1 dudi day.

[Cong thuc 1]

HS\/\S/\/\SH

Ssi



7127

Hop chét polythiol tam churc ¢ thé dugc tong hop tir, vi dy, hop chat polyol thu
duoc qua phan tmg véi 2-mercaptoetanol va epihalohydrin.

Sau khi hop chét polyol dugc phan Gmg véi thiouré dudi cac diéu kién axit dé
san xuAt mudi thiuroni, hop chat polythiol tam chue ¢o thé duoc diéu ché thong qua
thuy phan dudi céac diéu kién bazo.

Quy trinh tong hop ctia hop chét polythiol tam chuc ¢o thé duoc minh hoa boi
So do 1 dudi day.

[So do 1]

Ha ' .
H,N thuy phan

HO_~~ ~_-OH HS o~ -
S/\AS e - S/\|/ SH

bazo
Theo modt phuong an, trong budc phan ung cua epihalohydrin va 2-
mercaptoetanol dé tong hop hop chét polythiol tam chue, chét xtc tac chtra kim loai
chang han nhu natri hydroxit hodc kali hydroxit c6 thé duoc stir dung.
Hop chét polythiol tir chue ¢6 thé gom, vi du, hop chat dai dién bdi CoH»nS7.
Céc vi du khong gidi han cua hop chét polythiol tw chirc ¢6 thé gom cac hap chét dai
dién bai Cong thue 2-1 dén 2-3 dudi day.

[Cong thuc 2-1]
S
HS/\/SJ/\S/\[ " sH
HS SH

[Cong thic 2-2]

SH

< S
Hs > ]As{
‘ SH
HS
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[Cong thirc 2-3]

SH

HS
— S
Dand
HS SH

Hop chét polythiol t chire c6 thé duoc tong hop tir, vi du, hop chét polyol thu
duoc qua phan (g vi 2-mercaptoetanol va epihalohydrin.

Hop chit polyol c6 thé duoc phan ting véi sunfua kim loai d& san xuat chat trung
gian polyol t&r chtrc. Sau khi chét trung gian polyol tit chitc dugc phan tmg v6i thiouré
duéi céc didu kién axit d& sin xudt muéi thiuroni, hop chét polythiol tir chire ¢6 thé
duoc didu ché bing cach thiy phan dudi cac diéu kién bazo.

Quy trinh tong hop trén day cia hop chét polythiol tir chiic ¢6 thé dugc minh

hoa boi So dd 2 duéi day.

[So db 2]
Cl g H l:l/\]/\sw
OH
S
MRz iy pha
Y Oy phan
Hva\ WOH HE”
S/\/\S/\T/\S
DOH OH axit bazo

HS’“‘VSJ/\S’“\[SV”SH
HS SH

Theo mdt phuong an, chét xic tac bazo c6 thé dugc st dung trong budc phan
tmg cta epihalohydrin va 2-mercaptoetanol dé téng hop hop chét polythiol tir chirc.
Céac vi du vé xuc tac bazo cb thé gém cac amin bac bdn chéng han nhu trietyl amin,
cac mudi amoni bac bdn, triphenylphosphin, va cac hop chét trén co s& crom hoa tri

ba.
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Nhu dwoc minh hoa trong cac So dd 1 va 2 trén day, epiclohydrin c6 thé duoc
sit dung 1am epihalohydrin. Vi du, ham lugng cta 2-mercaptoetanol ¢6 thé 12 0,5 dén
3 mol, tét hon 1a 0,7 dén 2 mol, va tét hon nita 12 0,9 dén 1,1 mol trén co s& 1 mol
epihalohydrin. Chét xtic tac bazo c6 thé dugc sit dung & lugng 12 0,001 dén 0,1 mol, va
t6t hon 12 0,01 dén 0,1 mol trén co s& 1 mol epihalohydrin.

Trong cac So dd 1 va 2, hdi Iuu dudi céc didu kién axit co thé dugc st dung dé
tao ra mudi isothiouroni qua phén Gng véi thiuré. Nhim tao ra cac diéu kién axit nhu
vay, cac hop chét axit chang han nhu axit clohydric, axit bromhydric, axit iodic, axit
sulfuric, axit photphoric, va tuong tu ¢ thé duoc su dung. Nhiét do hoi luu co thé 1a
90 dén 120 °C, tét hon 12 100 dén 120 °C, va hdi lrru ¢6 thé duoc thuc hién trong khoang
1 dén 10 gio, t6t hon 14 2 dén 6 gio.

Nhu duge mo ta trén day, sau khi tao ra mudi isothiuroni, hop chat polythiol tam
chite hodc t chirc c6 thé duoc didu ché bing cach thiy phan dudi cac diéu kién bazo.
Vi duy, n6 c6 thé dugc thily phan bang cach thém dung dich bazo chira nuéc vao dung
dich phan ung chtra mudi isothiourani.

Theo mdt phuong an, dung dich phan g chira mudi isothiouroni dugc lam
ngudi xubng nhiét do 1a 20 dén 60 °C, tt hon 1a 25 dén 55 °C, va tét hon nita 12 25 dén
50 °C. Sau d6, dung dich bazo chira nuGc ¢ thé duogc thém vao.

Theo mdt sd phuong an, dung dich bazo chira nuéce c6 thé gébm hop chét bazo
manh, vi du, hydroxit kim loai kiém, hydroxit kim loai kiém thé va/hodc hydrit kim
loai kiém, chang han nhu NaOH, KOH, LiOH, Ca(OH),, LiH, NaH, v.v.

Theo céc phuong an vi du, dung moi hiru co ¢ thé dugc thém vao truéc khi
thém dung dich bazo chira nuéc. Dung mdi hitu co ¢6 do phan tng thap hodc vé co ban
1a khéng c6 dd phan tng va diém s6i vugt quéa nhiét do phéan Gmg thiol héa c6 thé duoc

st dung sao cho cho phép phéan g thiol hoa dé thuc hién mot cach on dinh.
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Céac vi du cua dung mdi hitu co cé thé gdm toluen, xylen, clobenzen, va
diclobenzen. Tt hon 13, toluen ¢ thé dugc st dung khi xem xét d6 dn dinh va doc tinh
phan Gng tir dung moi hitu co.

Hop chét gbc polythiol thu duge nhu duge mo ta trén déy co thé ngoai ra con
dugc tinh ché. Vi du, béng cach lap lai cac quy trinh rtra axit va rira nudc, cac tap chat
gf)m trong hop chét géc polythiol co thé dugc loai bd, thém vao do, do trong sudt cua
vat liéu quang hoc dugc san xuét tir ché phdm polythiol c6 thé dugc cai thién. Sau do,
lam kho, loc, v.v. co thé duoc thuc hién bd sung.

Theo mot phuong an, 16p nudc co thé dugc tach ra hodc loai bo thong qua viéce
phan tach 16p sau khi thuc hién thuiy phan. Rua axit ¢ thé duogc thuc hién & nhiét do
khoang 20 dén 50 °C, va t6t hon 1 khoang 30 dén 40 °C for 20 phut dén 1 gid, hoic
20 phut dén 40 phit bing céch dua dung dich axit vao dé thu duge dung dich pha hiru
co.

Sau khi rira axit, quy trinh rira nu6c ¢6 thé duoc thuc hién béng cach thém nudc
khir khi ¢6 néng do6 oxy hoa tan dugc didu chinh dén 5 ppm hodc nhé hon, ot hon 12 3
ppm hodc nhé hon, va tdt hon nita 12 2 ppm hodc nhé hon. Quy trinh rira nudce ¢ thé
duoc thuc hién & nhiét do bing khoang 20 dén 50 °C, tét hon la khoang 35 dén 45 °C
trong 20 phut dén 1 gio, hodc 20 phut dén 40 phut. Quy trinh rira nu6e c6 thé duoc lap
lai hai hodc nhidu 1an, vi du, c6 thé dugc thue hién 3 dén 6 lan.

Sau quy trinh rira axit va rira nude, dung moi hitu co du va d6 4m c6 thé duoc
~ loai bo bang nhiét dudi &p suét giam, sau do 1a loc qua loc dé thu duoc hop chat gbc
polythiol véi do tinh khiét cao.

Theo cac phuong an dugc vu tién, d6i v6i hop chét polythiol thu nhét, hop chét
polythiol tam chirc c6 thé duoc sir dung. Hop chét polythiol tam chirc c6 thé 1a ¢6 lgi
v& mit loi thé kinh té va d& xir Iy do d6 nhét thép.

Ché pham polythiol theo cac phuong dn vi du c6 thé ngoai ra con gbm hop chét

polythiol thi hai. Hop chit polythiol thir hai ¢6 thé dugc gom trong hodc dugc thém

10
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vio lam chét didu chinh kha ning phan ¢mg hodc tbc do phan tmg cho ché pham
polythiol.

Theo mot phuong an, hop chét polythiol thir hai ¢6 thé gdm hop chét polythiol
c6 trong lugng phan tir cao hon cua ctia hgp chét polythiol tht nhét. Theo mot phuong
4n, hop chét polythiol thi hai c6 thé gdm hop chét polythiol ¢6 s6 lugng nhém chire
1én hon hodc bang véi s6 lugng nhém chire (s6 lugng nhom thiol) cta hop chét
polythiol thir nhét.

Theo mot s& phuong 4n, hop chét polythiol thit hai c6 thé gdm hop chét dai dién
b&i C12Ha6Ss. Theo mot sb phuong an, hop chét polythiol thir hai c6 thé gdm hop chét
thiol tir chtrc dai dién bdi Cong thirc 3-1 va/hodc Cong thirc 3-2 dudi déy.

[Cong thtrc 3-1]

Hs™ Sj/\S/\[S\/\SH
HS g5

[Cong thic 3-2]

HS™ Sj/\s/\[s\/\SH
HS g o SH

Theo mot phuwong an, hop chit c6 Cong thirc 3-1 hodc hop chét c6 Cong thic 3-
2 ¢6 thé duge st dung mot minh 1am hop chét polythiol thit hai. Theo mdt phwong én,
hop chét c6 Cong thirc 3-1 hodic hop chit c6 Cong thirc 3-2 ¢6 thé duoc sit dung két
hop lam hop chét polythiol thit hai.

Hop chét polythiol th hai c6 thé c6 trong lwong phan tir 16n hon hodc s6 lugng
nguyén tu cacbon nhidu hon ctia hop chét polythiol thu nhét. Do d6, su ting qua mirc
& tbc do phan tng ciia ché pham polythiol hodc hop chét polythiol thu nhit voi hop
chét gdc isoxyanat dugc md ta dudi day cé thé bi tc ché qua hop chét polythiol thu
hai.

Nhu duge mb ta trén ddy, khi st dung hop chat polythiol tam chirc 1am hgp chat

polythiol thit nhat, n6 c6 thé ¢6 lgi vé mat loi thé kinh té va dé xir Iy. Tuy nhién, do toe

11
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dd phan ung nhanh cta hop chét polythiol tam chtc, su tao soc trong 6ng kinh c6 thé
xay ra. Ngoai ra, do tinh chay tuong d6i cao va nhiét do chuyén tiép thiy tinh (Tg) thap
cua hop chét polythiol tam chttc, cac tinh chét co hoc ctia cdc san pham quang hoc
ching han nhu dng kinh ciing c6 thé giam xubng.

Tuy nhién, theo cac phuong an vi du, vi hgp chét polythiol thit hai c6 trong
lurong phan tu, s6 lugng nhém chic, va s6 luong nguyén tix cacbon tuong d6i 16n dugc
tron v6i nhau thanh chét didu hoa phan tng, su ting tdc d6 phan tng qua mitc ciia hgp
chét polythiol tam chirc c6 thé duoc e ché, va nhiét do chuyén tiép thiy tinh téng thé
clia san phim quang hoc ching han nhu 6ng kinh dugc san xuét tir ché pham polythiol
c¢6 thé duoc tang 1én.

Vi du, vi hop chit polythiol thir hai ma 1a hop cht tr chire ¢6 chiéu dai chudi
16n duogc thém vao, lién két lién phan tir va tuong tac cta cac hop chét polythiol thir
nhét c6 thé dugc dém hoic kiém soat, va vi dy, su ting qua mic & kha nang phan Gng
ctia hop chit polythiol tam chirc c6 thé duoc giam bét.

Ngoai ra, vi hop chét polythiol thir hai c6 trong luong phan tir I16n dugc thém
vao, nhiét do chuyén tiép thiy tinh (Tg) cia san phém quang hoc co thé duogc tang 1én
qua su ting 1én & lyc hut va tuong tac lién phan ti, va kha nang chiu nhiét ciing c¢6 thé
dugc tang cuong.

Do d6, c6 thé thu dugc san phdm quang hoc trong d6 tht ca loi thé kinh té, tinh
dé xir 1y, tinh chét quang hoc va céc tinh chét co hoc dugc cai thién theo cach thirc can
bang tot.

Theo mét s6 phuong 4n, d6i v6i hop chat polythiol thir nhét, hop chét polythiol
tir chirc duoc md ta trén day c6 thé duge sir dung. Trong trudng hop nay, vi hop chét
polythiol thir hai c6 trong luong phén tr, s6 luong nhém chire, va s6 luong nguyén tir
cacbon tuong dbi cao so véi cua hop chét polythiol t& chirc dugc trdn v6i nhau, cac

hiéu tng dugc md ta ¢ trén vé co ban ¢6 thé thu duoc tuong tu nhu vay.
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Theo cac phuong an vi du, hop chét polythiol thu hai ¢6 thé duoc gdm trong
pham vi la khoéang 500 dén 20.000 ppm trén co s¢ trong lugng cua hop chét polythiol
th nhat. Trong pham vi trén déy, c6 thé ngan chin su giam qua murc toc do phan ung
va su am mau/duc tréng cua 6ng kinh trong khi thuc hién dﬁy du cac tac dong uc ché
tdc do phan (mg va gia tang nhiét do chuyén tiép thiy tinh qua hop chét polythiol thu
hai.

Tét hon 13, ham luong ctia hop chat polythiol tha hai 6 thé 1a 1.000 dén 20.000
ppm. Tét hon nita 1a, ham lugng cta hop chét polythiol thir hai c6 thé 1a 10.000 dén
20.000 ppm.

Theo phuong an dugce uu tién, hop chét polythiol thi hai c6 thé gom hop chat
¢6 Cong thire 3-1 va hop chat co Cong thire 3-2 cung nhau. Trong truong hop nay. hop
chét ¢6 Cong thire 3-1 va hop chét ¢ Cong thirc 3-2 ¢ thé duoc gom trong ham lugng
la khoang 500 dén 10.000 ppm, va tHt hon ntra 1a khoang 3.000 dén 10.000 ppm. twong
ing.

Vi du, khi hop chét c6 Cong thire 3-2 ¢6 trong luong phén tu va s6 luong nguyén
t&r cacbon twong ddi cao duoce str dung ciing v6i hop chét c6 Cong thic 3-1, tbc do phan
tng phu hop ¢cé thé duoc duy tri trong khi ngan nglra sy gia ting qua mic 0 toe do phan
Ung va hién tuong duc trang.

Ngoai ra, theo khia canh khéc cua sang ché dé xuit ché phém ¢6 thé polyme héa
dung cho vt liéu quang hoc g6m ché pham polythiol dugc md ta trén day.

Ché pham c¢6 thé polyme hoa dung cho vit liéu quang hoc ¢o thé gdm ché pham
polythiol va hop chit gdc isoxyanat. Ngoai ra, ché pham co thé polyme hoa dung cho
vat liéu quang hoc ¢co thé gdbm hop chét polythiol thir nhét, hop chat poiythiol thir hai.
va hop chét gde isoxyanat duge mo ta trén day.

Hop chét trén co so isoxyanat co thé gom hop chit ma c6 thé dung duge lam
monome dé tdng hop polythiourethan. Theo phuong an duoc uu tién, hop chit trén co

so  isoxvanat co thé gom 1.3-bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, —hexametyien
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diisoxyanat, isophoron diisoxyanat, xylen diisoxyanat, toluen diisoxyanat va tuong tu.
Chung c6 thé dugc sir dung mot minh hodc & dang két hop cua hai hodc nhiéu chat.

Ché pham c6 thé polyme héa dung cho vét liéu quang hoc ¢6 thé ngoai ra con
gbm cac phu gia ching han nhu tdc nhan giai phong, xdc tac phan Ung, chét én dinh
nhiét, chét hép thu tia cuc tim, chét tao mau xanh va tuong tu.

Vi du vé tac nhan giai phong co thé bao gdm chit hoat dong bé mit khong ion
trén co s& flo c6 nhém perfluoroalkyl, nhém hydroxyalkyl hodc nhom este cua axit
photphoric; chét hoat dong bé mit khong ion gbc silic c6 nhom dimethylpolysiloxan,
nhom hydroxyalkyl hodc nhém este ctia axit photphoric; mubi amoni alkyl bac bén nhu
mudi trimetylxetyl amoni, trimetylstearyl, mubi dimetyletylxetyl amoni, mudi amoni
trietyldodecyl, mudi amoni trioctylmetyl va mudi amoni dietylxyclohexadodexyl; este
ctia axit photphoric ¢ tinh axit va twong tu. Ching c6 thé duogc st dung mot minh hodc
& dang két hop ciia hai hodc nhiéu chat.

Déi voi xtic tac phan Gng, chét xuc tac duogc st dung trong phan Gng polyme
héa ctia nhua polythiourethan c6 thé dugc str dung. Vi du, chét xtc tac dialkyltin halide,
ching han nhu dibutyltin diclorua va dimetyltin diclorua; cac chét xuc tac dialkyltin
dicarboxylat nhu dimetyltin diaxetat, dibutyltin dioctanoat va dibutyltin dilaurat; chat
xtc tac dialkyltin dialkoxit nhu dibutyltin dibutoxit va dioctyltin dibutoxit; cac chét
xuc tac dialkyltin dithio alkoxit nhu dibutyltin di(thiobutoxit); cac chét xtic tac oxit
dialkyltin nhu di(2-etylhexyl)tin oxit, dioctyltin oxit va bis(butoxydibutyltin)oxit; xic
tac dialkyltin sulfua, va twong tu ¢ thé duoc st dung. Chiing c6 thé duoc st dung mot
minh hodc ¢ dang két hop cida hai hodc nhiéu chit.

Dbi v6i cac vi du cua chét hép thu tia cuc tim, cdc hop chit trén co so
benzophenon, trén co s& benzotriazol, trén co s& salixylat, trén co s& xyanoacrylat, trén
co s& oxanilit, va tuong tu co thé dugc sur dung. Péi véi cac vi du cua chat 6n dinh

nhiét, cac hop chat trén co s¢ muoi axit béo kim loai, trén co s photpho, trén co s&
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chi, trén co s& organotin, va tuong tw co thé duoc str dung. Chiing c6 thé dugc sir dung
mot minh hodc & dang két hop cuia hai hodc nhidu chit.

ChAt tao mau xanh c6 thé gom trong d6 dong vai tro lam chét didu hoa mau sic
cta vat liéu quang hoc duogc didu ché tir nhua polythiourethan. Vi du, chit tao mau
xanh c¢6 thé c6 dai hap thu trong dai bude song tir mau cam dén mau vang & ving anh
sang nhin thay dugc.

Céac vi du cua chit tao mau xanh c6 thé gém thubc nhudm, tadc nhan lam tréng
huynh quang, chit mau huynh quang, chit mau vo co, va tuong tu, va co thé duogc lva
chon mot cach thich hop theo céc tinh chét vét Iy hodc mau sic nhua can thiét cho san
phém quang hoc dugc san xuat. Khi thudc nhudm duge st dung lam chét tao mau xanh,
vi du, thudc nhuém c6 budc séng hép thu t6i da bang 520 dén 600 nm, va tot hon 13
540 dén 580 nm c6 thé duoc st dung. T6t hon 13, cac thuéc nhudm trén co s&
anthraquinon c6 thé duoc st dung.

Nhua polythiouretan ¢ thé dugc san xuit qua phan Gng polyme hoéa cua hop
chét polythiol dugc gbm trong ché pham polythiol v6i hop chét gbc isoxyanat, va tbc
dd phan tng polyme hoa co6 thé duoc diéu chinh hoidc kiém soat qua hoat dong kiém
soat phan ung cua hop chét polythiol thit hai gbm trong ché pham polythiol.

Theo d6, c6 thé ngan ngira hién twgng 4m vang hodc duc trang, tic ché su tao ra
SOC, VA San XuAt san pham quang hoc trong d6 tinh dbng nhét va tinh chét quang hoc
duoc cai thién duoc duy tri trong khoang thoi gian dai.

Theo mot s& phuong 4n, dua trén tdng trong lugng cua ché pham c6 thé polyme
hoéa dbi véi vat liéu quang hoc, hop chét trén co s& polythiol co thé dugc gdm trong
luong cua khoang 40 % dén 60 % theo trong luong (“wt.%”) va hop chét trén co s&
isoxyanat co thé duoc gdm trong véi lugng bang khoang 40 % dén 60 % wt.%, trong
khi phu gia co thé gdm trong véi lugng bang khoang 0,01 % dén 1 % wt.%. Nhu duge
mo ta trén day, hop chét polythiol thu hai ¢6 thé dugc gdm trong pham vi 1a khoang

500 dén 20.000 ppm trén co s& trong lugng cta hop chét polythiol thu nhét.
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Theo mot s6 phurong 4n, tdc d6 phan ting cua ché pham c6 thé polyme hoa ding
cho vét liéu quang hoc dugc gdm trong Phuong trinh 1 dugc md ta dudi day co thé
duge kiém soat mot cach phu hgp béi hop chét polythiol thtt hai.

Theo mot phuong an, khi hop chét polythiol tam chtc dugc st dung lam hop
chéit polythiol thir nhét, toc do phan ang c6 thé 1a 0,20 dén 0,35, tot hon 1a 0,24 dén
0.35, va t6t hon nita 1a 0,24 dén 0,30. Theo mot phuong én, khi hop chat polythiol tir
chire dugc sit dung 1am hop chét polythiol thit nhat, tbe do phan tmg c6 thé 12 0,20 hodc
it hon.

Nhu dugc md ta trén day, hop chét polythiol thtt hai c6 thé dugc gdm trong ché
pham polythiol dé duoc gdém trong ché pham c6 thé polyme héa dung cho vit liéu
quang hoc cung nhau. Theo mot phuong an, hop chét polythiol tht hai c6 thé duogc
thém vao ché phim chira hop chét gdc isoxyanat dé dugc gbém trong ché pham c6 thé
polyme héa ding cho vat liéu quang hoc. Theo mdt phuong an, hop chét polythiol thir
hai c6 thé duoc tron véi polyhop chét gbc thiol va hop chét gbc isoxyanat cing nhau
dé duoc gdm trong ché phim c6 thé polyme hoa dung cho vat liéu quang hoc.

Thém nfta, theo khia canh khéc cua sang ché, co thé @& xuét san pham quang
hoc duoc san xuit bang cach st dung ché phim c6 thé polyme hoa dung cho vat liéu
quang hoc dugc mo ta trén day.

Vi du, sau khi khir khi ché phdm c6 thé polyme héa dung cho vt liéu quang hoc
dudi ap suét giam, ché phém thu duogc cé thé dugc tiém vao khudn dé tao khuon vt
lieu quang hoc. Tiém khuén c6 thé dugc thyc hién, vi du, & pham vi nhiét d6 1a 20 dén
40 °C, va tot hon 12 20 dén 35 °C.

Sau khi tiém khuon, nhiét do c6 thé ting dan dan, tir d6 cho phép phén tng
polyme héa ciia nhyra polythiourethan duoc thuc hién. Nhiét do polyme hoa c6 thé nim
trong pham vi tir 20 dén 150 °C, va tét hon 1a 25 dén 125 °C. Vi dy, nhiét d6 polyme
hoéa tdi da c6 thé nam trong pham vi tr 100 dén 150 °C, tét hon 12 110 dén 140 °C, va

t6t hon nita 1a 115 dén 130 °C.
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Téc d6 tang nhiét do c6 thé 1a 1 dén 10 °C/phut, tét hon 1a 3 dén 8 °C/phit, va
t4t hon nita 1a 4 dén 7 °C/phut. Thoi gian polyme hoa c6 thé 1a 10 dén 20 gio, va tot
hon 1a 15 dén 20 gio.

Vi du, éng kinh c6 tinh dong nhét tinh chét quang hoc va céc tinh chat co hoc
¢6 thé d& dang thu dugc bing cach kiém soat tc d6 phan tmg mot cach phu hop trong
pham vi nhiét do néu trén.

Sau khi hoan thién polyme héa, nhya polythiourethan polyme hoéa ¢6 thé duogc
tach ra khoi khuon dé thu duoc san phim quang hoc. Theo mdt phuong an, sau khi tich
khoi khuon, quy trinh dong rén ¢6 thé dugc thuc hién thém. Quy trinh dong rin c6 thé
duge thuc hién trong pham vi 1a 100 dén 150 °C, t6t hon 1a 110 dén 140 °C, t6t hon
nita 1a 115 dén 130 °C for khoang 1 dén 10 gio, tot hon 12 2 dén 8 gid, va tot hon nira
1a 3 dén 6 gio.

San phim quang hoc c6 thé duoc san xuat dudi dang éng kinh deo mat, dng kinh
mdy anh, diot phat quang, v.v. theo hinh dang khuén.

Chi s6 khuc xa ctia san phém quang hoc co thé duoc diéu chinh theo loai va/hoic
ty 1€ thanh phén cia hop chét trén co sé polythiol va hop chét trén co s& isoxyanat dugc
st dung trong ché pham c6 thé polyme hoa dung cho vt liéu quang hoc. Vi du, chi sd
khtic xa cia san pham quang hoc c6 thé dugc diéu chinh trong pham vi 1a 1,56 dén
1,78, 1,58 dén 1,76, 1,60 dén 1,78, hodc 1,60 dén 1,76, va t6t hon 1a trong pham vi 1a
1,65 dén 1,75 hodc 1,69 dén 1,75.

Nhu duge md ta trén day, nhiét do chuyén tiép thiy tinh (Tg) va kha ning chiu
nhiét cia san phim quang hoc ¢6 thé dugc ting 1én qua hop chét polythiol thtt hai gdm
trong ché pham polythiol. Theo mot s6 phuong 4n, nhiét do chuyén tiép thuy tinh cia
san pham quang hoc ¢6 thé 12 90 dén 110 °C. Tét hon 1, nhiét d6 chuyén tiép thiy tinh
ctia san pham quang hoc c6 thé 12 92 dén 106 °C, va tbt hon nira 1a 93 dén 106 °C, 94

dén 106 °C, hodc 95 dén 106 °C.
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San phim quang hoc ¢6 thé duoc cai thién bang cach thuc hién thém xu 1y bé
mat chéng han nhu chéng bam bén, truyén mau, 16p pht cting, ddnh bong bé mit, tang
cuong do clirng va tuong tu.

Sau day, cac phuong an dugc dé xuét trong sang ché s& dugc md ta thém voi
tham chiéu dén céc vi du thi nghiém cu thé. Tuy nhién, cac vi du thi nghiém sau day
chi minh hoa séang ché va khong nham giéi han cic yéu cu bao ho di kém, va nhiing
ngudi c¢6 hidu biét trung binh trong linh vuc k¥ thuat chic chin s& hiéu ring cac thay
thé va sira ddi khac nhau 14 c6 thé trong pham vi va tinh than cta sang ché. Cac thay

thé va stra ddi gdm trong cac yéu cau bao hd di kém mot cdch ding dan.

" Vi du thuec hién sang ché

1) Vi du diéu ché 1: Téng hop hop chét polythiol tam chirc

Trong binh phan tng, 200 phan theo trong lugng (“phan trong lugng™) cua 2-
mercaptoetanol, 200 phan trong luong cua nude khir khi (ndng dd oxy hoa tan 1a 2
ppm), va 61,4 phan trong lugng cua natri hydroxit dugc thém vao. Trong binh phan
ung, 118,4 phén trong lugng cua epiclohydrin duge thém vao cham timg giot ¢ 9 °C
dén 13 °C va dugc khudy trong 3 gio.

Sau d6, 360,5 phﬁn trong lugng cta thiouré va 666,8 phén trong lugng cua axit
clohydric c6 d9 tinh khiét 36% dugc thém vao, va dugc khudy trong 3 giod trong khi
hdi luu & 110 °C, sao cho phan tng thiuroni clorua dugc thuc hién.

Sau khi 1am ngudi dung dich phan ang dén 45 °C, 589,7 phan trong lugng cua
toluen dugc thém vao va lai dugc 1am mat dén 26 °C, va 829 phﬁn trong luong cua 33
wt.% natri hydroxit dugc thém vao qua 25 phut ¢ 25°C dén 45 °C, sau @6 1a thuc hién
thity phan & 40 °C dén 60 °C trong 3 gid.

Sau d6, sau khi thuc hién tach 16p trong 1 gio, 16p chira nude dugc loai bo, 234
phan trong lugng ciia 36% axit clohydric dugce thém vao dung dich toluen thu dugc, va

rira axit duoc thuc hién mot 1dn & 33 °C dén 40 °C trong 30 phut. Sau khi rira axit, 530
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phén trong lugng cua nude khir khi (ndng d6 oxy hoa tan 1a 2 ppm) duoc thém vao, va
viéc rira dugc thyc hién 4 1an & 35°C dén 45 °C trong 30 phut, trong Ung. Sau khi loai
bo toluen va do 4m du dudi nhiét dd va ap suét giam, 260 phﬁn trong luong cua hop
chét polythiol tam chirc dai dién boi Cong thire 1 thu dugc bang cach loc dudi 4p suit
giam qua loc mang loai PTFE.

2) Vi du diéu ché 2: Téng hop hop chat polythiol tir chirc

Sau khi dwa 60,0 phén trong lugng ctia nudc, 0,3 phén trong luong cua
trietylamin va 73,0 phin trong lugng cua 2-mercaptoetanol vao binh phan tng, nhiét
dd cta binh phan ung duoc lam thip dén 0 °C, va 88,2 phan trong lugng cia
epiclorohydrin duwoc thém vao chdm ting giot ¢ nhiét do bang 15 °C hodc thap hon, va
sau d6 duoc khudy thém & 30 °C trong 3 gio. 145.8 phan trong lugng cta 25% dung
dich natri sulfit chra nu6c dugce thém vao chédm tung giot & 20 °C dén 25 °C, sau d6 1a
khudy thém 3 gio nita.

Sau d6, 473,2 phin trong lugng cla 36% axit clohydric va 177.8 phén trong
luong cua thioure dugce dua vao, va dugc khudy trong 3 gio trong khi hdi luu & 110 °C,
sao cho phan g thiurani clorua dugc thyc hién.

Sau khi dung dich phan tng thu dugc dugc lam mat dén 50 °C, 305.,6 phén trong
luong cua toluen va 332,6 phan trong lugng cia 50% NaOH dugc thém vao, va sau do
thity phan dugc tién hanh & 40 °C dén 60 °C trong 3 gio.

Sau do, 16p nudc dugce loai bo sau khi thue hién tach 16p trong 1 gio, va 120
phéil’l trong lugng cua 36% axit clohydric dugc thém vao dung dich toluen thu duoc,
sau d6 12 rira axit mot 1an & 33 °C dén 40 °C trong 30 phut. Sau khi rra axit, 250 phan
trong luong ciia nudce khir khi (ndng @6 oxy hoa tan 1a 2 ppm) dugc thém vao, va viéc
rtira duge thyuc hién 4 1an & 35°C dén 45 °C trong 30 phut, twong ung. Sau khi loai bo
toluen va do 4m du duédi nhiét do va ap suét giam, né dugc loc dudi ap suét giam qua
loc mang loai PTFE do d6 thu dugc 140 phén trong lugng cua hop chét polythiol tir

chtrc dai dién boi Cong thirc 2-1 trén day.
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Cac vi du va Vi du so sanh

Céc ché phdm polythiol cta cac vi du va cac Vi du so sanh duge diéu ché bang
céch thém hop chét c6 Cong thire 3-1 dudi day (hop chét (A)) va/hodc hop chat c6
Cong thtc 3-2 (hop chét (B)) lam hop chét polythiol thi hai & ham lugng duoc mo ta
trong Bang 1 so sanh vé1 hop chét polythiol tam chirc hodc tir chirc (hop chét polythiol
thir nhat) duoc didu ché nhu duge mo ta trén day.

[Cong thirc 3-1] Hop chét (A)
HS/\/SJ/\S/\[S\/\SH
HS s SH
[Cong thirc 3-2] Hop chit (B)
HS/\/SJ/\S/\[S\/\SH
HS\/\S S/\/SH

DPiéu ché ché phém ¢6 thé polyme hoa dung cho vat liéu quang hoc va san Xuat

r
A

ong kinh

1) Cac ché phim polythiol cta cac vi du va cac vi du so sanh dugc tiép nhén sao
cho chtra 48,0 phan trong lugng ctia polythiol tam chirc cua Vi du didu ché 1. Sau d,
ché phém nhan duoc dugc tron déu véi 52,0 phén trong luong cua xylen diisoxyanat,
0,012 phén trong luong cta dibutyltin clorua va 0,1 phﬁn trong luong cua tdc nhan giai
phéng axit phosphoric este san xuét bdi ZELEC® UN tepan. Sau do, quy trinh khir bot
duoc thuc hién ¢ 600 Patrong 1 gio dé didu ché ché pham c6 thé polyme héa dung cho
vat liéu quang hoc.

Sau d6, ché phém duoc loc qua loc Teflon 3 pm duoc tiém vao khudn duge cung
cép voi khuodn thiy tinh va dai bang. Nhiét d6 cua khudn duoc tang 1én cham tu 25 °C
dén 120 °C & toc do 5°C/phut, va polyme hoa dugc thuc hién & 120 °C trong 18 gio.
Sau khi polyme héa dugc hoan thién, khuon dugc tach ra, sau do 1a gitr nhi€t san phém

& 120 °C trong 4 gid dé san xuit mau dng kinh.

20



21/27

2) Céc ché pham polythiol ctia cac vi du va cdc vi du so sanh dugc tiép nhén sao
cho chira 49,0 phan trong lwong ctia polythiol tir chirc cua Vi du didu ché 2. Sau do,
ché phém nhan duoc dugce tron déu vaéi 51,0 phén trong luong cia xylen diisoxyanat,
0,01 phan trong lwong cta dibutyltin clorua, va 0,1 phan trong luong cua tc nhan giai
phong axit phosphoric este san xuit béi ZELEC® UN Stepan Corporation. Sau do, quy
trinh khir bot dugc thuce hién & 600 Pa trong 1 gio dé diéu ché ché pham c6 thé polyme
hda dung cho vat liéu quang hoc.

Sau d6, ché phém duoc loc qua loc Teflon 3 pm dugc tiém vao khudn dugc cung
cip voi khudn thiy tinh va dai bang. Nhiét do ciia khudn duoc tang 1€n cham tir 25 °C
dén 120 °C & tbc d6 5°C/phut, va polyme hoa dugce thue hién ¢ 120 °C trong 18 gio.
Sau khi polyme hoa dugc hoan thién, khuon dugc tach ra sau do6 1a gitr nhiét san phém
& 120 °C trong 4 gid' dé san xuit mau 6ng kinh.

Cac vi du thi nghiém

(1) Béanh gié soc

Nhu duoc mé ta trén ddy, cac mau 6ng kinh ¢ duong kinh 75 mm va -4,00D
dwoc chudn bi st dung ché phim c6 thé polyme héa theo mdi vi du va vi du so sanh.
Anh sang tir ngudn sang cia dén thuy ngén duoc truyén qua mau 6ng kinh da chuén bj
va 4nh sang truyén qua dugc chiéu 1én mot tAm tring dé x4c dinh sy c6 mit hay ving
mit cua soc theo s ¢ mat hay vang mat cua do twong phan. Cac tiéu chuén danh gia
la nhu sau.

o: Khong quan sat thy soc

A: Quan sat thdy mot phan soc manh

x: Soc dugc quan sat thdy bing mat thudng

(2) Péanh gia do6 duc tring cla 6ng kinh

Pbi véi cac mau 6ng kinh cta céc vi du va céc vi du so sanh dugc chuin bi nhu
mo ta & trén, mdi miu duge chiéu biang chum tia bén phai tir may chiéu trong phong

tdi va xac nhén bang mit xem ong kinh c6 swong hay vét liéu m¢ duc hay khong.
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Céc tiéu chuan danh gid 1a nhu sau.

o: Khong co suong

A: Mbt phan suong dugc quan sat thay

x: Suong dugc quan sat théy mot cach rd rang

(3) Po tde do phan tmg polyme hoa (dd dbc phan tng)

St dung nhét ké khong tiép xic cia EMS-1000 (KEM). do nhét tiéu chuan
(Standard cps) dau tién duoc xéc.nhém bé‘mg dung dich chuan do nhot (Brookfield. 1000
¢ps, 25 °C). Sau do, do nhét duge do & 10 °C trong 24 gitr dbi v6i cac ché pham co thé
polyme hoa theo céc vi du va cac vidu so sanh, trong mg. Su dung cac gia tri do dugc,
¢ong thire toan hoc (“toan hoc hoa™) dugc thuc hién voi truc X fa thoi gian va truc X
la do nhot trong khi chuyén doi truc Y theo thang logarit nhu dugc thé hién trong
Phuong frinh 1 dudi day, va sau do tde do phan tmg duoc xuat phat tr do.

[Phuong trinh 1]

Y= x exp(b x X)

Trong Phuong trinh 1, gia tri ‘a’ value thé hién do nhot ban dau (cps) trong khi
gia tri ‘b’ thé hién toc do phan tng, gia tri do duoc biéu thi bﬁmg cach lam tron dén hai
chr s thap phan cua gia tri do.

(4) Do nhiét do chuyén tiép thuy tinh (Tg)

Nhiét do chuyén tiép thuy tinh (Tg) caa cac mau ong kinh ctia cac vi du va cdc
vi du so sanh duoc do bang cach st dung phuong phép tham nhap (tai: 50 g. duong
kinh dau ghim: @ 0,5 mm, va tbe do gia nhiét: 16°C/phut) bang cach st dung may phan
tich co nhiét (thiét bi TMA Q400, TA).

Céc két qua tinh dugc duge thé hién cing nhau trong Bang 1 dudi day.

[BANG 1]
% - - , , !
Hop chat pOb’tthl tha Tinh chat cta 6ng kinh .
Hop chét hat —— |
pdll;tlliol Hop | Hop | rap0 | Toc i |
P chat chat e Puc do Tg |
thirmhat | Ay | () ((Afl)) Soc | tréing 1 phan | (°C) |
L (ppm) | (ppm) | PP | | ng | j
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Vidu 1 500 0 500 o o 035 90
Vidu 2 0 500 500 o o | 034 | 91
Vidu 3 ‘ 500 500 | 1000 | o o | 030 | 92
Vidu4 | Vidudiéu | 5000 | 5000 | 10000 | o o 028 | 93
Vidu 5 ché 1 10000 | 10000 | 20000 | o o | 026 | 95
Vi du 6 (Tam 400 100 500 o o | 035 90
Vidu7 chure) 100 400 500 o o 0,33 92
Vidu 8 250 250 500 o o 1035 | 91
Vidu 9 15000 | 5000 | 20000 | o o | 024 | 94
Vidu 10 5000 | 15000 | 20000 | o o | 024 | 96
Vidu 11 | Vidu diéu | 10000 | 10000 | 20000 | © o | 0,20 | 106
Vidul2 | ché1 500 0 500 o o 1020 | 104
Vidy 13 | (TG chiic) 0 500 500 o o | 020 | 104
Vi du diéu
Vi du so ché 1
sénh 1 (Tam i i i A ° 0,38 87
chtrc)
. Vi du diéu
\?agﬁ ;0 ché 1 ; ] ] o o | 020 | 101
(T chuc)
Vidu so 350 0 350 | A o | 037 | 88
sanh 3
Vi du so 0 350 | 350 | A o | 037 | 89
sanh 4
Viduso | Vidudicu | 0 | 500 | 400 | A | o | 037 | 88
sanh 5 ché 1
Viduso | (Tam | 0556 | 10500 | 21000 | o < | 022 97
sénh 6 chuc)
Vi du so 5000 | 20000 | 25000 | o x | 021 | 98
sanh 7
Vidu so 20000 | 5000 | 25000 | o© < | 021 97
sanh 8

Dé cap dén Bang 1, 6ng kinh v6i hién tuong duc tring giam va cac tinh chét co

hoc duoc cai thién do nhiét do chuyén tiép thuy tinh ting 1én trong khi ngén chan hién

tuong soc dugc san xuét qua cac ché pham polythiol hodc cac ché phim c6 thé polyme

hoéa clia cac vi du gdm hop chét polythiol thit hai & pham vi ham lugng duge xéc dinh

truge dugc mo ta trén day.

Mait khéc, khi so sanh v6i Céc Vi du 11 dén 13 béng cach st dung hop chét

polythiol t&r chirc 1am hop chét polythiol tht nhAt, c6 thé xac nhan rang, trong Cac Vi
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du 1 dén 10 sir dung hgp chét tam chirc, soc va duc tring cai thién rd rang hon so véi

cac vi du so sanh st dung céc hop chét polythiol tam churc khac.
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YEU CAU BAO HO

I. Ché pham polythiol. bao oom:

hop chét polythiol thir nhat; va

hop chat polythiol thir hai ma c6 trong luong phan tr 16n hon cua hop chét
polythiol thu nhat va sé luong nhom chue 16n hon hodc bang voi s6 lugng nhom chire
ctia hop chat polythiol thir nhat, va

trong d6 ham lugng cua hop chét polythiol thu hai la 500 ppm dén 20.000
ppm trén co s trong luong cua hop chét polythiol thir nhat, va

hop chét polythiol thir nhit gdm hop chét polythiol tam chirc. va hop chét

polythiot thir hai g6m hgp chét polythiol to chie.

2. Ché pham polythiol theo diém 1. trong d6 hop chét polythiol thtr nhat gdm hop chit
polythiol tam chure dai dién boi Cong thue 1:

{Cong thuc 1]

HS\/\S/\/\SH

S
\/\SH_

3. Ché pham polythiol theo diém 1, trong d6 hop chét polythiol tha hai g6m hop chit

dai dién boi CiaHaeSs.

4. Ché pham polythiol theo diém 1, trong d6 hop chét polythiol thu hai gbm it nhat mot
trong s6 hop chét dai dién bai Cong thire 3-1 va hop chat dai dién bdi Cong thire 3-2:

[Cong thic 3-1]
HS g SH

[Cong thic 3-2]

[\
i
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HS/\/SJ//\S/\[S\//\SH
HS\/\S S/\/SH

5. Ché pham polythiol theo diém 4, trong d6 hop chét polythiol thi hai g6m hop chat
dai dién boi Cong thac 3-1 va hop chit dai dién bai Cong thic 3-2 ¢ ham luong lan

luot 1a 500 ppm dén 10.000 ppm.

6. Ché pham co thé polyme hoa dung cho vat liéu quang hoc. bao g6m:

hop chit polythiol thu nhat;

hop chat polythiol thir hai ma c6 trong luong phéan tr 16n hon cia hop chat
polythiol thir nhat va s6 lugng nhom chire 16n hon hoic bang v6i s6 lugng nhom chire
ctia hop chat polythiol thir nhat; va

hop chat gbc isoxyanat,

trong d6 ham lugng cua hop chét polythio! thi hai 1a 500 ppm dén 20.000
ppm trén co sé trong luong cua hop chat polythiol thir nhat, va

hop chat polythiol thu nhit gdm hop chat polythiol tam chire. va hop chat

polythiol thtr hai o6m hop chiét polythiol tir chirc.

7. Ché phim c6 thé polyme héa dung cho vét liéu quang hoc theo diém 6, trong do6 hop
chét polythiol thir hai g6m it nhat mot trong sb hop chat dai dién boi Cong thire 3-1 va
hop chat dai dién béi Cong thie 3-2:

[Cong thuc 3-1]

SH
HS s
[Cong thire 3-2]

HS/\/S\/\S/\[S\/\SH
HS\/\S) S/\/SH
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8. San pham quang hoc bao gdm nhua polythiouretan dugc san xudt tir ché pham c6

thé polyme hoéa dung cho vt liéu quang hoc theo diém 7.
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