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Linh vue ky thuit dwgce dé cap

Sang ché dé cap dén ché pham polythiol, ché phdm c6 thé polyme hoa, nhya, vat
dtc, vét liéu quang hoc, va thau kinh.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Thau kinh chét déo nhe hon va it c6 kha ning bi vd hon so véi céc thau kinh vo
o, va ¢6 thé nhudém mau duge. Do do, trong nhitng ndm gan day, thau kinh chat déo da
nhanh chong tré nén phd bién trong c4c bo phan quang hoc nhu mit kinh va dng kinh mdy
anh.

Nhua ding cho thiu kinh chét déo can c6 hiéu ning cao hon, va can c6 chi s khie
xa cao hon, chi sb Abbe cao hon, ty trong thép hon, do bén nhiét cao hon, va twong tw. Cho
dén nay, céac vat liéu nhya khéac nhau dung cho th4u kinh da duogc phat trién va st dung.

Vi dy, tai lidu sang ché 1 mo ta hop chat mercapto dugc thé hién bing cong thirc
cAu trac cu thé.

Vi du, tai liéu sang ché 2 md ta phuong phap diu ché hop chét polythiol bao gom:
quy trinh cho 2-mercaptoetanol phan tng v6i hop chét epihalohydrin dugc thé hién bang
cong thirc cu thé (1) & nhiét do ndm trong khoang tir 10 dén 50°C dé thu duge hop chat
ruou da chirc duge thé hién bang cong thitc cu thé (2); quy trinh cho hgp chét ruou da chire
duoc thé hién bang cong thirc (2) thu dugc nay phan (mg v6i thioure voi sy ¢6 mat cua
hydro clorua dé thu duge mubi isothiuroni; quy trinh bd sung nudc amoniac vao chét 16ng
phan tng chua mudi isothiuroni thu dugc nay trong 80 phut trong khi duy tri chét long
phan ung & nhiét do nam trong khoang tir 15 dén 60°C dé thily phan mudi isothiuroni, bing
cach d6 thu dwoc hop chét polythiol duge thé hién bang cong thic cu thé (5); va quy trinh

bd sung axit clohydric & ndng d6 nam trong khodng tlr 25 dén 36% vao dung dich chira
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hop chét polythiol thu dugc va rira dung dich nay o nhiét d6 ndm trong khoéng tir 10 dén
50°C dé tinh ché hop chit polythiol.

Tai liéu sang ché 1: Pon yéu cAu cép biang doc quyén sdng ché Nhat Ban chua
thidm dinh (JP-A) s6 H02-270859

Tai lidu sang ché 2: WO 2014-027427A
Ban chét ky thuit cta sing ché
Vén d& k¥ thuat

Nhua thu dugc bing cach hoa ran ché pham c6 thé polyme héa chtra hop chét
polythiol ¢6 thé can c6 chi s mau vang va do md duc giam.

Trén thyc té, ché phim c6 thé polyme héa chira hop chét polythiol thudng chira
hop chat khac v6i hop chét polythiol.

Céac tac gia sang ché da phat hién dugc rang, trong truong hop trong do ché pham
¢6 thé polyme hoa chira hop chét khac v6i hop chét polythiol, chi s6 mau vang va do mo
duc ¢6 xu huéng dé dang gidm di trong nhua tao ra.

Theo két qua ctia cac nghién ciru khic nhau vé xu hudng néu trén, cac tac gia sang
ché da phat hién dugc réng ¢6 thé kh6 thu dugc nhua c6 chi s6 mau vang va do mo duc
giam.

Muc dich ciia mot phuong én cta sang ché 1a d& xuét ché phdm polythiol ma tir do
nhua c6 chi s mau vang giam co thé dugc tao ra.

Giai phap cho vén dé

Cach dé giai quyét cac vAn dé duoc mo ta & trén bao gbm cac phuong an sau day.

<1> Ché pham polythiol bao gbm:

hop chét polythiol (A), va

hop chit dugc thé hién bang cong thirc (1) sau day, trong do, trong phuong phap

sdc ky 16ng hiéu nang cao, dién tich dinh cta hop chét duoc thé hién bang cong thie (1) 1a
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bang hodc nho hon 9,0 so voi tong dién tich dinh 1a 100 cua tAt ca cac hop chat chira trong

ché pham polythiol nay:

trong d6, trong cong thirc (1), X 1a -CH»- hodc nguyén tur luu huynh.

S

<2> Ché pham polythiol theo muc <1>, trong d6 hop chét polythiol (A) bao gbm
hop chét polythiol thu duge tlr cac nguyén liéu bao gdbm 2-mercaptoetanol va thioure.

<3> Ché phim polythiol theo muc <1> hodc <2>, trong d6 hop chét polythiol (A)
bao gdm 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan hozc bao gdm hdn hop cia
5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan, 4,7-dimercaptometyl-1,11-
dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, va 4.8-dimercaptometyl-1,1 1-dimercapto-3,6,9-
trithiaundecan.

<4> Ché pham polythiol theo muc bét ky trong sé cac muc tir <1> dén <3>, trong
d6 ché pham nay bao gom:

hop chét polythiol (A) chira 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan; va

hop chét dugc thé hién bing cong thic (1) sau day, trong do, trong phuong phap
sac ky 16ng higu ning cao, dién tich dinh cua hop chét dwoc thé hién bing cong thue (1) 1a
bang hodc nhoé hon 9,0 so véi tdng dién tich dinh 12 100 ctia tht ca cac hop chét chira trong

ché phdm polythiol nay:

70(1)

trong do, trong cong thirc (1), X 1a -CHa- hodc nguyén tir luu huynh.

S
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<5> Ché phim polythiol theo muc bét ky trong sb cac muc tir <1> dén <4>, trong
do, trong phuong phap sdc ky long hiéu nang cao, di¢n tich dinh cta hop chét dugc thé
hién bang cong thire (1) 13 16n hon 0 so v6i tdng dién tich dinh 1a 100 cta tat ca cac hop
chét chira trong ché pham polythiol nay.

<6> Ché pham c6 thé polyme hoa bao gbm:

ché phdm polythiol theo muc b4t ky trong sb cac muc tir <1> dén <5>, va

hop chét polyiso(thio)xyanat.

<7> Ché pham c6 thé polyme héa theo muc <6>, trong d6 hop chét
polyiso(thio)xyanat bao gdm it nhét mot chét duge chon tr pentametylen diisoxyanat,
hexametylen diisoxyanat, xylylen diisoxyanat, isophoron diisoxyanat,
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, bis(isoxyanatoxyclohexyl)metan, 2,5-bis(isoxyanato-
metyl)bixyclo-[2,2,1]-heptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2,2,1]-heptan, tolylen
diisoxyanat, 4,4'-diphenylmetan diisoxyanat, va phenylen diisoxyanat.

<8> Nhua bao gdbm san phim duoc hoa rn cta ché pham c6 thé polyme hoéa theo
muc <6> hodc <7>.

<9> Vit duc bao g61n nhua theo muc <8>.

<10> Vat liéu quang hoc bao gbm nhya theo muc <8>.

<11> ThAu kinh bao gﬁ“)m nhua theo muc <8>.
Céc hiéu qua co lgi cua sang ché |

Theo mdt phuwong 4n cua sang ché, ché phim polythiol ma tir d6 nhya c6 chi s6
mau vang gidm co thé tao ra c6 thé dugc d& xuét.
M0 ta chi tiét sang ché

Theo sang ché, khoang bang s6 duoc chi ra bing cach sir dung tir "dén" dé chi
khoang bao gdm cac gid tri bang s6 dugc md ta trudc va sau tir "dén" 1am gia tri nho nhét

va gia tri 16n nhit trong Gng.
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Lién quan dén cac khoang béng sb theo ting budc duge mo ta ¢ day, gia tri gidi
han trén hodc gid tri gi6i han duéi dugc mo ta trong khoang béng sb nhét dinh c6 thé dugc
thay bang gia tri giéi han trén hoac gia tri gigi han dudi cua khoang bing sb theo budc
khéc hogc co thé dugc thay bang gia tri duge chi ra trong cac vi dy.

O day, lugng cia mdi thanh phan trong vat liéu c6 nghia la tdng lugng clia cac chét
c6 mit trong vét liéu, néu khong duogc chi rd theo cach khac, khi ¢6 nhiéu hon mot chét
twong Gmg véi mdi thanh phan trong vat liéu nay.

O day, “iso(thio)xyanat” c6 nghia la isoxyanat hodc isothioxyanat.

Ché pham polythiol

Ché pham polythiol theo sing ché bao gébm hop chét polythiol (A) va hop chét
duoc thé hién bang cong thic (1) sau ddy, trong d6, trong phuong phap sic ky long hiéu
nang cao, dién tich dinh ctia hop chét dugc thé hién bing cong thie (1) 1a bang hodc nho
hon 9,0 so v6i tong dién tich dinh 1a 100 cta cac hop chét chira trong ché pham polythiol

nay:

S

trong cong thire (1), X 1a -CHe- hodc nguyén tir luu huynh.

Do ché phdm polythiol theo sang ché chira cAu hinh duoc mo ta & trén, nhua c6 chi
s6 mau vang giam c6 thé duoc tao ra tir do.

Hop chét polythiol (A) t6t hon 1a chita hop chit polythiol thu dugc tir 2-
mercaptéetanol va thioure lam nguyén liu.

Céc vi du vé& hop chét polythiol thu dugc tir 2-mercaptoetanol va thioure lam
nguyén li¢u bao g6m hdn hop cua 5,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-

trithiaundecan, 4,7-dimercaptometyl-1,1 1-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan va 4,8-
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dimercaptometyl-1,1 1-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, va 4-mercaptometyl-1,8-
dimercapto-3,6-dithiaoctan.

Hop chét polythiol (A) t&t hon 13 chtra 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-
dithiaoctan, hodc hdn hop cta 5,7 -dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9—
trithiaundecan, 4,7-dimercapt0metyl-1,11-dimercapt0-3,6,9-trithiaundecan, va 4,8-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan.

Hop chét bd sung

Ché pham polythiol theo sdng ché ¢6 thé con chira hop chit (XB) thu duoc bing
cach thay thé it nhit mot nhém trong s6 ba hozc nhiéu nhém mercapto ciia hop chét
polythiol (XA) chtra ba hodc nhiéu nhém mercapto bing nhom dugc thé hién bang cong
thirc (N1) sau day.

[Hop chét (XB)]

Hop chit (XB) 1a hop chét thu dugc bang cach thay thé it nhit mot nhom trong s6
ba hodc nhidu nhém mercapto cua hop chét polythiol (XA) chtra ba hodc nhiéu nhém
mercapto bang nhém duoc thé hién bang cong thirc (N1) sau day.

Hop chét polythiol (XA) ¢6 thé 1a hop chét giéng v6i hodc hop chét khac véi hop

chit polythiol (A) néu trén, va tét hon 1a hop chét giong véi hop chit polythiol (A).

) =S N NH
j}r\l;j( SN

NH.

Trong cong thire (N1), * 1a vi tri lién két.
Céc vi du vé hop chit (XB) duoc thé hién dudi day, nhung hop chit (XB) khong

bi gi6i han & cac vi du sau day.
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Trong trudong hop trong d6 ché phdm polythiol theo phwong &n thir nhét nhu dugc
mb ta dudi day con chira hop chét (XB), ty 1¢ ctia hop chét duge thé hién bing cong thirc
(1) v6i hop chét (XB) (hop chit dugc thé hi¢n bang cong thire (1)/hop chét (XB)) tét hon
12 ndm trong khoang tir 0,5 dén 18, t8t hon nira 1a tir 1 dén 15, va con tot hon nita 14 tr 2
dén 12, theo quan diém lam giam chi sb mau vang va d6 mo duc ciia nhya cén thu dugc.

Trong trudong hop trong do ché phadm polythiol theo phuong én thtr hai nhu duge
mé ta dudi day con chira hop chét (XB), ty 18 clia hop chét dugc th hién bing cong thirc
(1) v6i hop chét (XB) (hop chit duge thé hién bang cong thire (1)/hop chat (XB)) tét hon
12 nam trong khoang tir 0,1 dén 9, t6t hon nita 1a tir 0,5 dén 7, va con t&t hon nita 1A tr 0,9
dén 5, theo quan diém lam giam chi sd mau vang va do md duc cua nhya can thu dugc va
theo quan diém duy tri theo cach c6 lgi thoi gian séng clia ché phdm c6 thé polyme hoa
theo sang ché.

Ty 1 cua hop chét duoc thé hién bing cong thire (1) v6i hop chat (XB) (hop chét
duoc thé hién bing cong thire (1)/hgp chat (XB)) 1a ty 1¢ cia dién tich dinh cla hop chét
duoc thé hién bing cong thirc (1) v6i dién tich dinh ctia hop cht (XB) trong truong hop
trong d6 ché pham polythiol ndy dugc sdc ky 16ng hiéu néng cao. Diéu kién do ctia phuong
phép sdc ky 16ng hiéu nang cao 12 nhu dugc mo ta trong phan <X4c dinh dién tich dinh cta
hop chét dugc thé hién bing cong thire (1)> nhu dugc mo ta dudi day.

Ché phadm polythiol theo sang ché bao gdm cac ché phdm polythiol sau dédy theo
phuong an thtr nhét va thtr hai.

Ché phim polythiol theo phuong an thir nhét

Ché pham polythiol theo phuong 4n thtr nhit chira hop chét polythiol (A) chia 4-
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mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan va hop chét duoc thé hién bang cong thirc
(1) sau day, trong do, trong phuwong phap sac ky 1ong hiéu ning cao, dién tich dinh cua hop
chét dugc thé hién bang cong thic (1) 1a bang hodc nhé hon 9,0 so véi tdng dién tich dinh

14 100 cta cac hop chat chira trong ché pham polythiol nay:

S

(_fom

trong cong thic (1), X 1& -CHa- hodc nguyén tir luu huynh.

Do ché pham polythiol theo phuong an thir nhat bao gdm cAu hinh dugc mo ta &
trén, nhya c6 chi s6 mau vang va do mo duc gidm c6 thé dugc tao ra tir d6 trong trudng
hop trong d6 hdn hop cua 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan va hop chét
luu huynh cu thé duoc chira trong ché phdm c6 thé polyme hoa.

Hop chét dugc thé hién bang cong thirc (1)

Ché phim polythiol theo phuong an thir nhit chtra hop chét duoc thé hién bang

cong thire (1) sau day:

O

trong cong thirc (1), X 1a -CHz- hodc nguyén tir luu huynh.

S

Do ché pham polythiol theo phuong 4n thir nhét chira hop chat dugc thé hién bing
cong thirc (1) sau day, chi sb mau vang va d m¢ dyc clia nhya tao ra ¢6 thé dugc giam di
trong truong hop trong do hdn hop cua 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan
va hop chét luu huynh cu thé dugc chira trong ché phém c6 thé polyme hoa. Do ché phim

polythiol theo phuong éan thir nhét chira cu hinh dugc mo ta & trén, nhya c6 do mo duc
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gidm co thé duoc tao ra tur ché phém polythiol.

Trong ché pham polythiol theo phuong én thir nhét, dién tich dinh ctia hop chét
duoc thé hién bing cong thue (1) 14 bang hodc nho hon 9,0 so véi tbng dién tich dinh la
100 ctia cac hop chét chira trong ché pham polythiol, trong phuong phap sdc ky 16ng hiéu
nang cao.

Trong trudng hop trong d6 di¢n tich dinh ctia hop chit dugc thé hién bang coéng
thire (1) la bang hozc nho hon 9,0, chi s6 mau vang va do mo duc cta nhya thu duogc ¢é
thé duoc giam di.

Theo quan didm gidng nhu duge md ta & trén, dién tich dinh nay tét hon 1a bing
hoic nho hon 7,0, tét hon nita 14 bang hogc nhé hon 5,0, con t6t hon nita 12 bang hozc nho
hon 4,0, va dic biét tdt hon 1a bang hodc nho hon 3,0, so Vi tdng dién tich dinh 1a 100 ctia
céc hop chét chira trong ché pham polythiol.

"Dién tich dinh ctia hop chit dugc thé hién bang cong thirc (1) so v6i tbng dién
tich dinh 14 100 cta cac hop chét chira trong ché pham polythiol" c6 nghia la gid tri trong
dbi cta dién tich dinh ctia hop chit duge thé hién bang cong thuc (1) trong truong hop
trong d6 tong dién tich dinh ctia cdc hop chét chira trong ché pham polythiol dugc cho la
100.

Trong phuong phap sdc ky 16ng hi¢u nang cao, di¢n tich dinh cia hop chét dugc
thé hién biing cong thire (1) tt hon 1a 16n hon 0, tot hon nira la bang hogc 16n hon 0,02,
con t6t hon nita 12 bing hodc 16n hon 0,05, ddc biét tét hon 1a bang hoge 16n hon 0,1, dic
biét t6t hon 1a bing hogc 16n hon 0,2, ddc biét tot hon la bing hodc 16n hon 0,3, thdm chi
tdt hon nita 1a br‘?mg hodc 16m hon 0,5, va thdm chi con tdt hon nira 1a béng hoac 16n hon
0,8, so v6i tong dién tich dinh 13 100 cua cac hop chét chtra trong ché pham polythiol, theo
quan diém 1am giam génh ndng cua cong viée tinh ché va loai bo hop chét dugc thé hién
bang cong thire (1) ra khoéi ché pham polythiol.

Trong trudng hop trong do dién tich dinh cia hop chét duoc thé hién bing cong
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thire (1) théa man khoang ctia gidi han dudi, tbe do 1am dic co thé dugc tang Ién, va do d6
qua trinh polyme hoa ¢ thé duoc tao diéu kién thuan loi.

Phurong phép didu chinh dién tich dinh cia hop chat dugc the hién bang cong thirc
(1) so v&i tdng dién tich dinh 1a 100 ciia cdc hop chit chtta trong ché pham polythiol 1a
khong bi gidi han cu thé, va dién tich dinh nay c6 thé dugc diéu chinh béng, vi du, cac cong
doan nhu tinh ché béng cOt, rira, chiét, hodc két tinh.

Xéc dinh dién tich dinh ciia hop chét dugc thé hién bing cong thire (1)

Dién tich dinh cda hop chét dugc thé hién béng cong thire (1) so voi téng dién tich
dinh 12 100 cta cac hop chét chia trong ché phdm polythiol ¢6 thé duoc xé4c dinh bing
cach thuc hién phuong phap sic ky léng hiéu ning cao (high performance liquid
chromatography, HPLC) trong cac diéu kién sau day.

Ty 1€ cia hop chét chtta trong ché phdm polythiol so v6i tdng dién tich dinh 1a 100
ciia cac hop chét chira trong ché phim polythiol chi cAn dugc tinh bang cach xé4c dinh dién
tich dinh xuét hién trong thoi gian luu nam trong khoang tir 3,6 phit dén 4.8 phut dé lam
dién tich dinh cta hop chat dugc thé hién bing cong thire (1).

Diéu kién HPLC

Cot: YMC-PACK ODS-A A-312 (S5@6mm x 150 mm)

Pha d6ng: axetonitril/0,01 mol/l dung dich kali dihydro phosphat = 60/40 (theo thé
tich)

Nhiét do cot: 40°C

Téc do dong: 1,0 ml/phut

B6 phat hién: bd phat hién UV, bude séng 230nm

Diéu ché dung dich do: 160mg mau duoc hoa tan va tron véi 10ml axetonitril.

Luong dugc rot: 2pl

Hop chit polythiol (A)

10
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Ché pham polythiol theo phuong an thir nhét chira hop chét polythiol (A) chira 4-
mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan.
4-Mercaptomety1—1,8-dimercapto—3,6-dithia0ctan 1a hop chit duoc thé hién béng

cong thirc (2) sau day:

o
s T (2)

—SH

Phuong phap diéu ché hop chit polythiol (A) 1a khong bi gidi han cu thé, va hop
chét polythiol (A) ¢6 thé dugc diéu ché biang phuong phap da biét. Vi du, hop chit polythiol
(A) co thé duoc diéu ché bang phuong phap duge mo ta trong WO 2014/027427A. Hop
chét polythiol (A) t6t hon 1 hop chét thu dugce bang cach st dung chit xuc tac chira it nhit
mot chét duge chon tir nhém bao gém cac hydroxit kim loai nhu natri hydroxit va kali
hydroxit, va cacbonat kim loai nhu natri cacbonat va kali cacbonat, vi du, khi cho 2-
mercaptoetanol phan tmg véi hop chét epihalohydrin.

Ché pham polythiol theo phuong én thi nhét c6 thé chira hop chit khac véi hop
chét polythiol (A) va hop chét duoc thé hién bang cong thuc (1).

Vi du, ché pham polythiol c6 thé chira hop chat polythiol c6 nhém mercapto hodc
twong tu khac v6i hop chét polythiol (A) va hop chat duge thé hién bang cong thic (1) (sau
day, con dugce goi la "hop chét polythiol khac").

Céc vi du v& hop chét polythiol khac bao gb6m metandithiol, 1,2-etandithiol,
1,2,3-propantrithiol, pentaerythritol tetrakis(2-mercaptoaxetat), pentaerythritol tetrakis(3-
mercaptopropionat), tetrakis(mercaptometylthiometyl)metan, tetrakis(2-
mercaptoetylthio-metyl)metan, tetrakis(3-mercaptopropylthiometyl)metan, bis(2-

mercaptoetyl)sulfua, bis(2,3-dimercaptopropyl)sulfua, 4,8-dimercaptometyl-1,11-
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dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-
trithiaundecan, 5,7-dimercaptometyl-1,1 1-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 2,5-
dimercaptometyl-1,4-dithian, 2,5 -dimercapto-1,4-dithian, 2,5-dimercaptometyl-2,5-
dimetyl-1,4-dithian, 1,1,3,3-tetrakis(mercaptometylthio)propan, 1,1,2,2-
tetrakis(mercaptometylthio)etan, va 4,6-bis(mercaptometylthio)-1,3-dithian.

Ché phdm polythiol theo phwong an thir hai

Ché pham polythiol theo phuong 4n th hai chira hop chét polythiol (A) chtra
hdn hop cla 5,7-dimercaptometyl-1,1 1-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan, va 4,8-dimercaptometyl-1,11-
dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, va hop chét duoc thé hién bang cong thuc (1) sau day,
trong do, trong phuong phéap sdc ky 16ng hiéu néng cao, dién tich dinh cua hop chit duoc
thé hién bing cong thirc (1) 14 bing hodc nhé hon 9,0 so v6i tong dién tich dinh 12 100

cta cac hop chit chua trong ché phém polythiol:

trong cong thie (1), X 13 -CHo- hodc nguyén tir luu huynh.

S

Do ché phim polythiol theo phuong 4n thir hai chira cau hinh dwgc mo t § trén,
nhua c6 chi s mau vang giam c6 thé duoc tao ra tir ché pham polythiol nay.

Trong ché phém polythiol theo phwong n thir hai, dién tich dinh cua hgp chét duoc
thé hién bang cong thire (1) 1a bang hozc nhé hon 9,0 so voi tdng dién tich dinh la 100 cua
céc hop chit chira trong ché phim polythiol, trong phwrong phap séc ky 16ng hiéu ning cao.

Trong truong hop trong d6 dign tich dinh ctua hop chét dugc thé hién bang cong
thirc (1) 12 bing hogc nhé hon 9,0, chi s mau vang clia nhya thu dugc c6 thé dugc giam

di.

12



48753 1331

Theo quan diém giéng nhu dugc md ta ¢ trén, dién tich dinh nay t6t hon 1a bang
hodc nho hon 7,0, tdt hon nita 1a béng ho#c nhé hon 5,0, con tdt hon nira 13 béng hoéc nho
hon 4.0, va ddc biét tot hon 1a bang hodc nhé hon 3,0, so v6i tdng dién tich dinh 1 100 cta
céc hop chat chira trong ché phdm polythiol.

Trong phuong phép séc ky 16ng hiéu ning cao, dién tich dinh cta hop chét duoc
thé hién bé‘mg cong thuc (1) t8t hon 13 16n hon 0, tét hon nita 1a béng hodc 16n hon 0,02,
con tt hon nita 12 bing hodc 16n hon 0,05, dic biét tdt hon 1& bang hogc 16n hon 0,1, ddc
biét t6t hon 12 bing hodc 16n hon 0,2, déc biét tot hon 1a bing hozc 16n hon 0,3, thdm chi
¢t hon nita 12 bing hodc 16n hon 0,5, va tham chi con tot hon nira 1a bang hoic 16n hon
0.8, so v&i tng dién tich dinh 1a 100 cta cac hop chét chira trong ché pham polythiol, theo
quan diém 1am giam ganh nang cua cong tac tinh ché v loai bo hop chat duoc thé hién
bang cong thirc (1) ra khoi ché pham polythiol nay.

Trong truong hop trong d6 dién tich dinh cia hop chét duge thé hién bang cong
thirc (1) théa man khoang cua gi6i han dudi nay, tbc dd 1am ddc co thé duge tang 1én, va
do d6 qua trinh polyme hoa c6 thé duoc tao diéu kién thuén loi.

Chi tiét vé& céc khia canh cu thé va céc khia canh wu tién ctia hop chét dugc thé
hién bang codng thirc (1), dinh nghia va phuong phap xac dinh dién tich dinh cta hop chét
duoc thé hién b%mg cong thirc (1) so voi téng dién tich dinh 1a 100 cua cac hop chét chira
trong ché phdm polythiol, va twong tu trong phuong an thir hai 12 gidng nhu chi tit vé cac
khia canh cu thé va céac khia canh wu tién ctia hop chit dugc thé hién b%mg cong thue (1),
dinh nghia va phuong phap xac dinh dién tich dinh ctia hop chit duoc thé hién bing cong
thire (1) so vé1 tdng dién tich dinh la 100 cta céc hop chét chira trong ché phdm polythiol,
va tuong tu nhu duge mo ta & trén.

Ché pham polythiol theo phuong 4n thit hai ¢6 thé chira hop chit khac v6i hop chét
polythiol (A) va hop chét dugc thé hién bang cong thire (1).

Chi tiét vé cac vi du cu thé, cac vi du uu tién cu the, va twong ty cia hgp chat
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polythiol khac trong phuong an thir hai 1a gidng nhu chi tiét vé céac vi du cu thé, cac vi du
wu tién cu thé, va twong tu ciia hop chét polythiol khac trong phuong an thir nhét.

Ché phdm c6 thé polyme hoa

Ché phim c6 thé polyme hoa theo sang ché bao gdbm ché pham polythiol theo sang
ché va hop chét polyiso(thio)xyanat.

Hop chét polyiso(thio)xyanat

Hop chét polyiso(thio)xyanat 1a khong bi gidi han cu thé, mién 1a c4c hiéu qua
ciia sang ché c6 thé duoc tao ra, va hop chét da biét thong thudng bét ky c6 thé duge st
dung. Hop chét bat ky co it nhét hai nhom iso(thio)xyanat trong mdt phan tir 1a khong bi
gi6i han cu thé, va cac vi du cu thé vé chiing bao gdm céc hop chét polyisoxyanat béo
nhu tetrametylen diisoxyanat, pentametylen diisoxyanat, hexametylen diisoxyanat,
heptametylen diisoxyanat, octametylen diisoxyanat, 2,2,4-trimetylhexametylen
diisoxyanat, 2,4,4-trimetylhexametylen diisoxyanat, lysin diisoxyanat metyl este, lysin
triisoxyanat, va xylylen diisoxyanat;

céc hop chat polyisoxyanat vong béo nhu isophoron diisoxyanat
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, bis(isoxyanatoxyclohexyl)metan, dixyclohexyldimetyl-
metan 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;

céc hop chat polyisoxyanat thom nhu tolylen diisoxyanat, 4,4'-diphenylmetan
diisoxyanat, diphenyl sulfua-4,4-diisoxyanat, va phenylen diisoxyanat;

céc hop chat polyisoxyanat di vong nhu 2,5-diisoxyanatothiophen, 2,5-
bis(isoxyanatometyl)thiophen, 2,5-diisoxyanatotetrahydrothiophen, 2,5-bis(isoxyanato-
metyl)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
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4 5-bis(isoxyanatometyl)-1,3-dithiolan;

cdc hop chit polyisothioxyanat béo nhu hexametylen diisothioxyanat, lysin
diisothioxyanat metyl este, lysin triisothioxyanat, va xylylen diisothioxyanat;

céc hop chit polyisothioxyanat vong béo nhu isophoron diisothioxyanat,
bis(isothioxyanatometyl)xyclohexan, bis(isothioxyanatoxyclohexyl)metan, xyclohexan
diisothioxyanat, metylxyclohexan diisothioxyanat, 2,5-bis(isothioxyanatometyl)bixyclo-
[2,2,1]-heptan, 2,6-bis(isothioxyanatometyl)bixyclo-[2,2,1]-heptan, 3,8-bis(isothio-
xyanatometyl)trixyclodecan, 3,9-bis(isothioxyanatometyl)trixyclodecan, 4,8-bis(isothio-
xyanatometyl)trixyclodecan, va 4.9-bis(isothioxyanatometyl)trixyclodecan;

céc hop chét polyisothioxyanat thom nhu tolylen diisothioxyanat, 4,4-
diphenylmetan diisothioxyanat, va diphenyl disulfua-4,4-diisothioxyanat; va

céc hop chat polyisothioxyanat di vong chira Iuu huynh nhu 2,5-
diisothioxyanatothiophen, 2.,5-bis(isothioxyanatometyl)thiophen, 2,5-isothioxyanato-
tetrahydrothiophen, 2,5-bis(isothioxyanatometyl)tetrahydrothiophen, 3,4-bis(isothio-
xyanatometyl)tetrahydrothiophen, 2,5-diisothioxyanato-1,4-dithian, 2,5-bis(isothio-
xyanatometyl)-1,4-dithian, 4,5-diisothioxyanato-1,3-dithiolan, va 4,5-bis(isothioxyanato-
metyl)-1, 3-dithiolan. Hop chét polyiso(thio)xyanat c6 thé chira it nhat mot chit duge
chon tir cac hop chét nay.

Pé 1am hop chit polyiso(thio)xyanat, sin phim dugc thé halogen nhu san phim
duoc thé clo hodc séan pham dugc thé brom, san pham dugc thé alkyl, san phim duoc thé
alkoxy, san phim dugc thé nitro, san phdm dugc cai bién dang tién polyme v&i ruou
polyhydric, san pham dugc cai bién bang carbodiimit, san pham dugc cai bién bing ure,
san phdm dugc cai bién bang buret, hodc san phdm phan tmg dime héa hodc trime hoa clia
cac hop chét nay cling c6 thé dugc st dung.

Hop chéat polyiso(thio)xyanat t5t hon 1a hop chét polyisoxyanat, va

t6t hon 1a bao gdm it nhét mot chit duoc chon tir pentametylen diisoxyanat,
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hexametylen diisoxyanat, xylylen diisoxyanat, isophoron diisoxyanat,
bis(isoxyanatometyl)xyclohexan, bis(isoxyanatoxyclohexyl)metan, 2,5-bis(isoxyanato-
metyl)bixyclo-[2,2,1]-heptan, 2,6-bis(isoxyanatometyl)bixyclo-[2,2,1]-heptan, tolylen
diisoxyanat, 4,4'-diphenylmetan diisoxyanat va phenylen diisoxyanat.

Ty 1€ trOn cua ché pham polythiol va hop chét polyiso(thio)xyanat la khong bi gidi
han cu thé, va vi dy, ty 1& mol clia nhém mercapto cta hop chét polythiol chira trong ché
phim polythiol véi cac nhom iso(thio)xyanat ctia hop chit polyiso(thio)xyanat (cdc nhém
mercapto /cac nhom iso(thio)xyanat) t5t hon 12 ndm trong khoang tir 0,5 dén 3.0, tot hon
nita 12 tir 0,6 dén 2,0, va con t8t hon nira 12 tir 0,8 dén 1,3. Trong trudng hop trong do ty 1€
tron nam trong khodng néu trén, c6 xu hudng co thé thoa man cac dic tinh tinh nang khac
nhau nhu chi sb khuc xa va do bén nhiét can thiét d6i v6i thau kinh chét déo hodc tuong tu
theo cach can bang tdt.

Ché pham c6 thé polyme hoa theo sang ché co thé chira cac thanh phan khac khac
v6i hop chit polythiol va hop chét polyiso(thio)xyanat nham muc dich cai thién cac dac
tinh vat Iy khac nhau va kha nang gia cong cua nhya, kha ning phén ung polyme hda cua
ché phdm c6 thé polyme hoa, va tuong tu.

Céc vi du vé thanh phan khac nay bao gdm chét xtic tac polyme hoa, chét trg thao
khuon néi, chét cai bién nhya, cht kéo dai mach, chét lién két ngang, chét khtr gbc, chit
4n dinh 4nh séang, chét hép thu tir ngoai, chét chdng oxy hoa, thudc nhudm tan trong dau,
chéit don, chat cai thién do bam dinh, chét khang vi khuan, chét chbng nhiém tinh dién,
thubc nhudm, chit tiy trang huynh quang, chét tao mau huynh quang, va muc xanh da troi
nhu chét tao mau vo co.

Cac vi du vé chit xtic tic polyme héa bao gbém hop chét amin bac ba, mudi véi
axit vO co hodc mudi véi axit hitu co ctia no, hop chit kim loai, mudi amoni bac bdn, va
axit sulfonic hitu co.

D4 1am chét trg thdo khudn ndi, este phosphat axit co thé duoc st dung. Cac vi du

16



48753 17/31

vé este phosphat axit bao gbm monoeste cua axit phosphoric va dieste cua axit phosphoric,
chiing ¢6 thé duge st dung mot minh hodc trong hdn hop cta hai hodc nhiéu loai ctia chiing.

Céc vi du vé chét cai bién nhua bao gdbm hop chét episulfua, hop chét ruou, hop
chit amin, hop chét epoxy, axit hitu co va anhydrit ctia no, va hop chét olefin bao gém hop
chét (met)acrylat.

Ché pham c6 thé polyme hoa theo sang ché c6 thé thu duoc bang cich trdn céc
thanh phan néu trén.

Ché pham c6 thé polyme hoa theo sang ché khi duoc héa rin thanh vat dac ¢6 nhiét
do chuyén hoa thuy tinh Tg t6t hon 12 bang hodc 16n hon 80°C va t5t hon nita 1a bing hodc
16n hon 85°C, theo quan diém d6 bén nhiét. Nhiét do chuyén hoéa thiy tinh Tg ¢6 thé bang
hodc thép hon 130°C, hodc béng hoac thép hon 125°C.

Theo sang ché, nhiét do chuyén héa thity tinh Tg khi ché phédm c6 thé polyme hoa
duoc tao thanh vat duc 1a gié tri dugce do bing phuong phép trong cac vi du dugc md ta
dudi ddy bang cach sir dung tAm chét déo phing dugc duc theo phén <Tao ra tdm chat déo
phing>.

Vit duc

Vit dac theo sang ché bao gdm nhua theo sang ché.

Nhya theo sang ché bao gbm san pham dugc hoa rén ctia ché phdm c6 thé polyme
hoa theo sang ché.

Phuong phap tao ra vat duc theo sang ché 13 khong bi gi¢i han cu thé, va cac vi du
vé phurong phap duoc wu tién bao gdm polyme hoa duc. Trude hét, ché phdm c6 thé polyme
héa duge rot vao gitta cac khuodn dic dugce gilt bang 16p dém, bang dinh, hodc twong tu.
Luc ndy, tily thudc vao cac dac tinh vat ly cn thiét dbi vi thdu kinh chat déo can thu duoc,
thuong &t hon 14 thue hién xtr ly khir bot duéi ap sudt giam, x 1y loc nhu loc dudi ap luc

hodc 4p suat giam, hodc tuong ty néu can.
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Cac diéu kién polyme hoa la khong bi gidi han do cac diéu kién nay thay d6i nhiéu
tuy thudc vao thanh phan ctia ché phdm c6 thé polyme hoéa, loai va lugng ctia chét xuc tac
duoc st dung, hinh dang cua khudn, va twong tw. Vi du, qua trinh polyme héa dugc thuc
hién & nhiét do ndm trong khoang tir -50°C dén 150°C trong thoi gian tir 1 giv dén 50 gio.
Trong mot sd truomg hop, t6t hon 12 hoa ran ché phim trong thoi gian tir 1 gio dén 48 gio
trong khi nhiét d§ dugc duy tri hodc tang dan trong khoang nhiét 4o tir 10°C dén 150°C.

Vit dic c6 thé duge xir Iy nhu & néu can. Qua trinh xir Iy nhu § nay thuong dugc
thuc hién & nhiét do nam trong khoang tir 50°C dén 150°C, t6t hon 13 & nhiét do nam trong
khoang tir 90°C dén 140°C, va t6t hon nira 1a & nhiét do ndm trong khoang tir 100°C dén
130°C.

Céac ung dung

Nhua thu duge tir ché pham c6 thé polyme hoa theo sang ché c6 thé dugc st dung
Jam vAt liéu dé san xuit cac vat duc c6 hinh dang khac nhau bang cach thay d6i loai khuon
trong qué trinh polyme hoéa duc.

Vat liéu quang hoc

Vit liéu quang hoc theo sang ché bao gdm nhya theo sang ché.

Tur vat dac thu duogce tir ché phdm c6 thé polyme hoa theo séng ché, c6 thé thu dugc
vat liéu ¢6 chi s6 mau vang giam ma khong lam giam d9 trong subt. Tir vat dac thu duge
tir ché phdm c6 thé polyme hoa chira ché phdm polythiol theo phuong an thi nhét, cling co
thé thu duoc vat liéu c6 do mo duc tuyét voi.

Do do, cac vat li€u nay co thé dugc st dung cho cac vat liéu quang hoc khac nhau
nhur thau kinh chét déo.

Théu kinh

ThAu kinh theo sdng ché bao gdm nhuya theo sang ché.

Dé lam vat liéu quang hoc, thAu kinh 1a dic biét thich hop.

18



48753 19/31

Céac vidu v& thau kinh bao g6m mét kinh chét déo va thau kinh phan cuc chét déo.

Mit kinh chét déo

Mit kinh chat déo bao g61n nén mit kinh duoc tao bdi vat duc theo sang ché ¢c6
thé ¢6 16p pht trén mot mat hodc ca hai mat néu cn.

Mit kinh chét déo theo sang ché bao gdm nén thAu kinh bao gdm san pham dugc
hoéa ran cua ché pham c6 thé polyme héa dugc mo ta & trén, va 16p phu.

Céc vi du cu thé vé 16p pht bao gdm 16p phu 16t, 16p phi cimg, 16p chdng phan xa,
16p phu chéng swong mu, 16p chéng bam ban, va 16p khong thAm nudc. Mdi 16p pht nay
¢6 thé duoc str dung don 1€, hodc nhiéu 16p phu c6 thé dugc bd tri timg 16p dé sir dung.
Trong trudng hop trong d6 16p phi dugc phti cho ca hai mit, 16p phu gidng nhau hogc 16p
phti khéc nhau ¢6 thé dwgc phii cho moi mit.

Trong mdi trong s6 cac 16p phu nay, cac chét phu gia da biét nhu chét hép thu hong
ngoai nham muc dich bao vé miét khoi tia hdng ngoai, chit 6n dinh 4nh sang, hodc chét
chéng oxy hoa nham muc dich céi thién do bén khi quyén cia mit kinh, hop chét quang
sic, thudc nhudm va chit tao mau nhim muc dich cai thién tinh thoi trang cua mét kinh,
va ngoai ra, chét chéng nhiém tinh dién va tuong tu nhim muc dich cai thién tinh ndng cta
mét kinh c6 thé duge st dung két hop.

Déi voi 16p can duge phu bang cach phu, cac chét san bang khac nhau nhim muc
dich cai thién kha nang phu ¢6 thé dugc sir dung.

Lé6p chéng suong mu, 16p chéng nhiém ban, hoic 16p khong thAm nudc c6 thé
duoc tao ra trén 16p chbng phéan xa néu can.

Mic du cac phuong 4n theo sang ché da duwoc md ta & trén, cac phuong 4n nay la
minh hoa cho sang ché, va céc chu hinh khac nhau khéc véi cac cAu hinh dugc mo ta & trén
c6 thé duoc str dung, mién la céc hiéu qua cla cla sang ché khong bi giam di.

Vi du thwe hién sang ché
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Sau ddy, cac ché phim polythiol theo sdng ché s& duge mo ta chi tiét dwa vao cac
vi du. Ché phdm polythiol theo sang ché khong bi gi¢i han & phan md ta clia cac vi du nay

Y

theo cach bt ky. Néu khong duoc chi rd theo cdch khac, "phan" 1 tinh theo khéi luong.

Phuong phap danh gia

Trong céc vi du, cac phuong phap dé danh gia mdi trong sb cac dic tinh vat ly cla
céc tAm chét déo phing la nhu sau. Cac két qua 1a nhu duge thé hién trong bang 1.

« Chi sb khtic xa (ne), chi s6 Abbe (ve)

Khiic xa ké Pulfrich KPR-30 dugc san xuAt bsi Shimadzu Corporation dugce st
dung dé do chi sé khuc xa (ne, nF’, va nC*) & bude séng 546,1nm (tia Mercury e), budce
song 480,0nm (tia Cd F’), va bude song 643,9nm (tia Cd C’), va mdi chi sb khiic xa (ne)
va chi s& Abbe (ve) duge xac dinh.

« D9 bén nhiét

May phén tich co nhiét TMA -60 dugc san xuat boi Shimadzu Corporation dugc
st dung dé xac dinh nhiét do chuyén héa thiry tinh Tg bang phuong phap tham nhap TMA
(tai trong: 50g, ddu muat coa kim: 0,5 mme, tdc @6 tang nhiét do: 10°C/phut), nhi€t do nay
duoc stir dung lam chi s6 d6 bén nhiét.

« Chi s6 mau vang (con duge goi 1 YI)

Nhua dugce chuin bi duéi dang tAm chét déo phéng hinh tron ¢6 d6 day 9mm va
dudng kinh 75mm, va chi s6 YI dugc xac dinh bing cach sir dung phd quang ké CM-5
dugc san xuat bai Konica Minolta, Inc.

C6 mdi twong quan gitra gia tri cia Y1 va chi s6 mau vang, trong d6 gia tri ctia Y1
nhé hon din t6i chi s& mau vang cia tim chit déo phang thap hon va gi tri ctia YI 16n hon
dan t6i chi s6 mau vang cao hon.

* PO mo duc

Nhua duoc tao ra dudi dang tAm chét déo phéng hinh tron ¢ dd day 9mm va duong

20



48753 /31

kinh 75mm, va anh sang tu ngudn sang (LUMINAR ACE LA -150 A duoc san xuét boi
HAYASHI-REPIC CO., LTD.) dugc cho truyén qua mot mét clia tAm phang nay. Anh cua
4nh sang tir phia truéc cia tim phang dugc chup bing thiét bi xt Iy anh (duge san xuat boi
Ube Information Systems, Inc.), va qua trinh xu ly chuyén mau dugc thuc hién trén anh
chup nay. Muc do chuyén mau cua anh duoc xt 1y duoc dinh lugng trén co s6 diém anh
nay dén diém anh khéc, gia tri trung binh cua céc gid tri bang s6 ctia muc do chuyén mau
ctia moi diéin anh da thu duoc va do mo duc cua tAm phelmg duoc xac dinh.

Véi @6 md duc nhod hon, mirc d lam gidm do trong sudt ctia nhua (& day la tAm
phang) 14 nho hon (tire 1a, nhya co do trong sudt tuyét voi).

Sau day, ché phim polythiol theo phuwong &n thu nhét s& dugc mb ta chi tiét dya
vao cac vi du. Ché phdm polythiol theo phuong an thir nhét khong bi gi¢i han & phan md
ta cta cac vi du nay theo cach bat ky.

Tdng hop hop cht polythiol (A)

Thiét bi phan tng dugc nap 124,6 phan khdi lugng 2-mercaptoetanol va 18,3 phan
khéi lugng nudce da loai khi. O nhiét do nam trong khoang tir 12°C dén 35°C, 101,5 phan
khéi lwong dung dich nude natri hydroxit 32% khéi luong duge bd sung nhé giot trong 40
phut, sau do 73,6 phdn khdi lugng epiclohydrin duge bd sung nho giot trong 4,5 gid ¢ nhiét
d6 nam trong khoang tir 29°C dén 36°C, va qua trinh khudy duoc tiép tuc trong 40 phit.
Dit licu NMR khang dinh rang 1,3 bis(2-hydroxyetylthio)-2-propanol duoc tao ra.

331,5 phé“m khdi lwgng dung dich axit clohydric 35 ,5% khdi lwong dugc nap vao,
sau d6 183,8 phin khéi lugng thioure ¢6 dd tinh khiét 99,90% dugc nap vao, va phan tng
tao ra mudi thiuroni dugc thuc hién bang cach khudy hon hop thu dugc nay & 110°C dudi
hdi Iwu trong 3 gid. Sau khi lam ngudi dén 45°C, 320,5 phan khdi luong toluen dugc bd
sung, hon hop nay duge lam ngudi dén 31°C, 243,1 phan khdi lwgng dung dich nude
amoniac 25% khoi luong dugc nap vao ¢ nhiét do nam trong khoéang tir 31°C dén 41°C

trong 44 phut. Hdn hop nay dugc phan ung thiy phén bang cach khudy & nhiét d§ nim
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trong khoang tir 54°C dén 62°C trong 3 gid dé thu duoc dung dich toluen chira polythiol
chira 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan lam thanh phan chinh. Dung dich
toluen nay dugc bd sung 162,8 phan khdi lvong axit clohydric 35,5% khéi luong, va hdn
hop nay dugc rira axit & nhiét do nam trong khoang tir 35°C dén 43°C trong 1 gid. 174,1
phin khéi Iwgng nuéce da loai khi dugce bd sung, va hon hop ndy dugc rira hai 14n & nhiét
d6 nam trong khoang tir 35°C dén 45°C trong 30 phat. 162,1 phan khéi lwong nuéc
amoniac 0,1% khéi lugng dugc bd sung, va hdn hop nay dugc rira trong 30 phut. 174,2
phan khéi luong nudc da loai khi duge bo sung, va hdn hop nay dugc rira hai 1an & nhiét
dd ndm trong khoang tir 35°C dén 45°C trong 30 phat. Toluen va luong vét clia hoi 4m
dugc loai bo dudi diéu kién gia nhiét va ap suét giam, va sau do phén can duogc loc dudi
4p sult giam bing bd loc mang loai PTFE 1,2um dé thu duge 205.0 phén khéi lugng ché
pham polythiol (A) chi yéu bao gdm 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan lam
hop chét polythiol (A).

Vidu 1, Vidu 2, vaviduso sanh 1

Ché phadm polythiol (A) dugc didu ché nhu md ta & trén va y-thiobutyrolacton
(dugc san xudt boi Sigma-Aldrich Co. LLC; hop chat duoc thé hién bing cong thirc (1))
duoc tron dé thu duoc ché pham polythiol.

Luc nay, mdi hop chét dugc tron trong khi ty 1€ tron duge thay ddi sao cho dién
tich dinh ctia hop chét dugc thé hién bing cong thire (1) so v6i tong dién tich dinh 1a 100
cta cac hop chit chira trong ché pham polythiol twong tung véi gid tri dugc mo ta trong
bang 1.

Xéc dinh ty 1& (% dién tich) cta y-thiobutyrolacton

Ty 18 (% dién tich) cua y-thiobutyrolacton theo HPLC duoc x4c dinh bang phuong
phap dugc md ta trong phan <Xac dinh dién tich dinh cta hop chit dugc thé hién bing
cong thire (1)> duge md ta ¢ trén.

Céc két qua duoc thé hién trong bang 1.
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Tao ra tAm chét déo phing
Vi du didu ché 1

52 phan khéi luong m-xylylen diisoxyanat, 0,01 phan khdi luong dibutyl thiéc
diclorua d& lam chét xuc tac héa ran, 0,10 phin khdi lugng ZELEC UN (nhén hiéu hang
hoéa, san phdm dugc sén xuét boi Stepan Company; este phosphat axit), 1,5 phén khéi luong
VIOSORB 583 (dugc san xuit béi KYODO CHEMICAL CO., LTD.; chéit hdp thu tir
ngoai) duge trén va hoa tan & 20°C. 48 phan khoi lugng ché phim polythiol cta Vi du 1
dugc nap vao va tron dé thu duoc chét 16ng tron ddng nhat. Sau khi chét 16ng dong nhét
nay dugc loai khi & 600 Pa trong 1 gid va loc bang bod loc TEFLON (R) 1um, chét long da
loc duoc rot vao khudn dac bao gbm khuon thiy tinh va bang dinh. Khuén duc nay duoc
cho vao 10, gia nhiét din dén tir 10°C dén 120°C, va qué trinh polyme hoa dugc thuc hién
trong 38 gid. Sau khi qué trinh polyme hoa két thuc, khudn dic dugc 14y ra khoi 16 dé thu
dugc nhua béng cach théo ra khoi khudn dac. Nhya thu duoce dugce  thém & 120°C trong
| gi¢r dé tao ra tAm chét déo phing. Moi dc tinh vat 1y dugc xéc dinh dya trén mdi trong
s& cac phuong phép danh gia cdc dic tinh vat ly clia tAm chét déo phéng dugc mo ta & trén.
Vi dy diéu ché 2

T4m chit déo phang dugc tao ra bang phwong phap gidng nhu phuong phap dugc
mod ta trong Vi du didu ché 1 chi khéc 1a 48 phan khdi lwong ché pham polythiol cta Vi du
1 dwoc thay bing 48 phan khéi lvong ché pham polythiol ctia Vi du 2 trong Vi du didu ché
1. Mdi dic tinh vat Iy dugc xac dinh dua trén mdi trong sd cac phuong phap danh gia cac
dic tinh vat ly cua tAm chét déo phéng duoc mo ta & trén.
Vi du diéu ché 3

T4m chit déo phéng duge tao ra bang phuong phép gidng nhu phwong phap duoc
mo ta trong Vi du didu ché 1 chi khéac 12 48 phan khdi lwong ché pham polythiol ctia Vi du
1 dugc thay bing 48 phéan khdi lwong ché phim polythiol ctia Vi du so sdnh 1 trong Vi du

didu ché 1. Mdi dic tinh vat Iy dugc xac dinh dua trén mdi trong sb cac phuong phap danh
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gia cac dic tinh vat Iy cua tam chat déo phang dugc mo ta ¢ trén.
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Céc dic tinh vat ly clia cdc tim chat déo phang cla cac vi du diéu ché tu 1 dén 3

duoc thé hién trong bang 1.

Bang 1
Videl | Viduz | viduso
sanh 1
Ty 1€ cua dién tich dinh
cua hop chét dugc thé hién
bang cong thtre (1) so véi
thng dién tich dinh 1 100| 7 4.8 o4
cia cac hop chat chua
trong ché pham polythiol
Ché pham Ty 1& cta dién tich dinh
polythiol ctia hop chit (XB) so vdi
téng dién tich dinh 12 100| 0,46 0,43 0,41
cia cac hop chit chua
trong ché phdm polythiol
Hop chit duoc thé hién
bing cong thic (1)hop| 2,13 11,25 23,07
chét (XB)
Chi s6 khuc xa ne 1,665 1,665 1,664
Lo, . |Chi s6 Abbe ve 30,8 30,7 30,6
ggg‘l kinh chat /5 bén nhiét [°C] 87.9 86,7 26,6
Chi s mau vang [YT] 5,06 5,20 5,63
P6 mo duc 24 30 44

Nhu dugc thé hién trong bang 1, ¢6 thé tao ra nhya c6 chi s0 mau vang va do mo

duc giam tur cac ché phdm polythiol theo cac vi dy, cac ché pham nay chira hop chét

polythiol (A) chira 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan va hop chét duge thé

hién bing cong thire (1) sau ddy, dién tich dinh ciia hop chat duge thé hién bang cong thirc

(1) 14 bang hogc nho hon 9,0 so véi tdng dién tich dinh 13 100 cta cac hop chét chira trong

ché pham polythiol trong phuong phap sic ky 16ng hiéu nang cao. Cac ché pham polythiol

theo cac vi du con c6 dd bén nhiét tuyét voi.

Mit khéc, khong thé tao ra nhya c6 chi s6 mau vang va do mo duc gidm tu ché

phdm polythiol theo vi du so sénh 1, dién tich dinh ctia hop chét duge thé hién bang cong

24



48753 25731

thtre (1) 1a 16n hon 9,0 so voi tdng dién tich dinh la 100 cta céc hop chét chua trong ché
pham polythiol.

Sau ddy, ché pham polythiol theo phuong 4n thi hai s& dugc mo ta chi tiét dwa vao
céc vi du. Ché pham polythiol theo phuong én thir hai khong bi gidi han & phan mo ta cla
c4c vi du nay theo céach bét ky.

Tdng hop ché pham polythiol (A)

Thiét bi phan ing dugc nap 51,2 phan khéi luong 2-mercaptoetanol, 26,5 phéan
khéi lwong nude da loai khi (ndng do oxy hoa tan: 2 ppm), va 0,16 phéan khéi lugng dung
dich nuéc natri hydroxit 49% khéi luong. 61,99 phén khdi lwgng epiclohydrin dugce nap
nho giot & nhiét do nam trong khoang tir 9 dén 11°C trong 6,5 gid, va qua trinh khudy duoc
tiép tuc trong 60 phut. Dit lieu NMR khing dinh ring 1-clo-3-(2-hydroxyetylthio)-2
propanol dugc tao ra.

Tiép theo, 150,0 phan khéi lwgng dung dich nudce natri sulfua 17,3% khéi luong
duogc nap nho giot & nhiét do nam trong khoang tir 7 dén 37°C trong 5,5 gio, va hdn hop
nay dugc khudy trong 120 phut. Dt liéu NMR khing dinh rang 1,5,9,13-tetrahydroxy-
3,7,11-trithiatridecan dugc tao ra. Sau do, 279,0 phén khéi luong axit clohydric 35,5%
khéi luong dugc nap vao, sau d6 125,8 phan khoi lugng thioure c6 d tinh khiét 99,90%
dugc nap vao, va phan ng tao mudi thiuroni dugc thuc hién bing cach khudy hén hop
thu dugc nay ¢ 110°C duéi hoi luu trong 3 gid. Sau khi lam ngudi dén 45°C, 214,0 phan
khéi luong toluen duge bd sung, hdn hgp nay duge lam ngudi dén 26°C, va 206,2 phén
khéi lugng dung dich nue amoniac 25% khdi lugng duoc nap vao ¢ nhiét do nim trong
khoang tir 26°C dén 50°C trong 30 phut. Hon hop nay dugc phin (mg thiry phan bang
céch khudy & nhiét do nam trong khoéang tir 50°C dén 65°C trong 1 gid dé thu duoc dung
dich toluen chira polythiol chu yéu bao gdm 4,8-dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-
trithiaundecan, 4,7-dimercaptometyl-1,1 1-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, va 5,7-

dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan. 59,4 phan khéi lugng axit
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clohydric 36% khdi luong dugc bd sung vao dung dich toluen, va hdn hgp nay dugc rua
axit hai 1dn & nhiét d6 nim trong khoang tir 34°C dén 39°C trong 30 phut. Ngoai ra, 118,7
phan khéi luong nuée da loai khi (ndng do oxy hoa tan: 2 ppm) dugce bd sung, va hdn
hop nay dugc rira 5 14n & nhiét do nam trong khoang tir 35°C dén 45°C trong 30 phut.
Toluen va luong vét cia hoi 4m dugc loai bo dudi diéu kién gia nhiét va ap sut giam, va
sau do phén cin dugc loc dudi ap suét giam bang bd loc mang loai PTFE 1,2pm dé thu
duoc 115,9 phin khéi lugng ché pham polythiol (A) chu yéu bao gém 4,8-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan, 4,7-dimercaptometyl-1,11-
dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, va 5,7-dimercaptometyl-1,11 -dimercapto-3,6,9-
trithiaundecan 1am céc thanh phan chinh.
Vidu 3, Vidu 4, va vi du so sanh 2

Ché phim polythiol (A) thu duge nhu dwge md ta & trén va y-thiobutyrolacton
(duoc san xuit boi Sigma-Aldrich Co. LLC; hop chit duoc thé hién bing cong thuc (1))
duoc tron dé thu dugc ché pham polythiol.

Lac nay, mdi hop chit dugc tron trong khi ty 1& tron dugc thay dbi sao cho dién
tich dinh ctia hop chat dwoc thé hién bang cong thic (1) so v6i tdng dién tich dinh 12 100
cua céc hop chét chta trong ché phim polythiol twong tmg v6i gia tri dugc mo ta trong
bang 2.

Xéc dinh ty 1& (% dién tich) cta y-thiobutyrolacton

Ty 18 (% dién tich) cua y-thiobutyrolacton theo HPLC duogc xac dinh bang phuong
phép dugc mo ta trong phan <Xéc dinh dién tich dinh cia hop chit duoc thé hién bing
cong thire (1)> duge mo ta ¢ trén.

Céc két qua dugc thé hién trong bang 2.

Tao ra tim chét déo phang

Vi du didu ché 4
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50,8 phan khdi lvgng m-xylylen diisoxyanat, 0,01 phan khéi lugng dimetyl thiéc
diclorua d& 1am chét xtc tac hoa rén, 0,10 phin khéi lrgng ZELEC UN (san pham dugc
san xuét boi Stepan Company; este phosphat axit), 0,6 phan khéi luvong VIOSORB 583
(duoc san xuit bi KYODO CHEMICAL CO., LTD,; chét hip thu tir ngoai), va 0,6 phan
khéi lvgng SEESORB 706 (dugc san xuat boi Shipro Kasei Kaisha, Ltd.; chét hép thu tir
ngoai) dugc tron va hoa tan & 20°C. 49,2 phén khdi lwong ché phdm polythiol cia Vi du 3
dugc nap vao va tron 8 thu dugc chét 1ong hon hop ddng nhét. Sau khi chét 16ng dong
nhét nay duoc loai khi & 600 Pa trong 1 gid va loc bang bd loc TEFLON (R) 1um, chét
16ng da loc duge rot vao khudn dic bao gém khuén thiy tinh va bang dinh. Khuoén dac
dugc cho vao 10, gia nhiét dn dan tir 20°C dén 120°C, va qua trinh polyme héa duge thyc
hién trong 30 gio. Sau khi qua trinh polyme hoa két thic, khuon duc dugc 14y ra khoi 1o dé
thu dugc nhya béng cach thao ra khoi khuon duc. Nhua thu duge duge i thém & 120°C
trong 1 gio dé tao ra tAm chét déo phrfmg. Mbi dic tinh vat Iy dugc x4c dinh dua trén mdi
trong s& cac phuong phap danh gid cac ddc tinh vat ly cta tdm chat déo phing dugc mo ta
& trén.

Vi dy diéu ché 5

TAm chét déo dugc tao ra bing phuong phap gidng nhu phuong phap duge mo ta
trong Vi du didu ché 4 chi khac 12 49,2 phén khdi lugng ché pham polythiol cta Vi du 3
duoc thay bang 49,2 phan khéi lwong ché pham polythiol cta Vi du 4. MQi ddc tinh vat ly
duoc xac dinh dua trén mdi trong sd cac phuwong phap danh gia cac dic tinh vat ly cia tdm
chét déo phang dugc md ta & trén.

Vi du diéu ché 6

T4Am chét déo phing dugc tao ra bang phuong phap gidng nhu phuong phap duge
mo ta trong Vi du didu ché 4 chi khéac 12 49,2 phan khi luong ché pham polythiol cta Vi
du 3 duogc thay bang 49,2 phén khéi luong ché pham polythiol cta Vi du so sanh 2. Mai

ddc tinh vat ly dugc xac dinh dya trén mdi trong sb cac phuong phéap danh gid cac dic tinh
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vét Iy ctia tAm chat déo phang duge md ta 6 trén.
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Céc dic tinh vat 1y clia cac tam chat déo phang cta cac vi du diéu che tir 4 dén 6

duoc thé hién trong bang 2.

Béang 2
Vidg3 | Vidg4 | viduso
sénh 2
Ty 1& cua dién tich dinh cua
hop chit duoc thé hién bang
cong thirc (1) so voi tdng dién
tich dinh 1a 100 cta cac hop L1 50 9.8
chat chtra trong ché pham
IO polythiol
C:le gﬁilln Ty 1& cia di¢n tich dinh cua
POty hop chit (XB) so v6i tong
dién tich dinh 1a 100 cua cac 1,1 1,1 1,0
hop chit chta trong ché
phim polyth101
Hop chét dugc thé hién bang
cong thire (1)/hgp chit (XB) 0,97 4,76 9,80
Chi sd khuc xa ne 1,669 1,669 1,669
. .. .z |ChisbAbbeve 31,3 31,1 31,2
ggsu kinh chat 155" bén nhiet [°C] 1000 | 99,5 97,7
Chi s6 mau vang [YI] 5,40 5,48 5,74
Do mo duc 33 30 31

Nhu duge thé hién trong bang 2, ¢6 thé tao ra nhya c6 chi s6 mau vang giam tir
céc ché phdm polythiol theo cac vi du, cac ché pham nay chira hop chét polythiol (A)
chira hdn hop cta 5,7-dimercaptometyl-1,1 1-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, 4,7-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan, va 4,8-dimercaptometyl-1,11-

dimercapto-3,6,9-trithiaundecan va hgp chét dugc thé hién bing cong thire (1), dién tich

dinh ctia hop chat duoc thé hién bang cong thirc (1) 1a bang hodc nhé hon 9,0 so véi tong

dién tich dinh 13 100 ctia cac hop chét chira trong ché phim polythiol trong phwong phap

séc ky 1éng hiéu ning cao. Cac ché phdm polythiol theo cac vi du cling ¢6 do bén nhiét

tuyé&t voi.

Mait khac, khong thé tao ra nhua c6 chi s6 mau vang giam tur ché pham polythiol
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theo vi du so sanh 2, dién tich dinh caa hop chat dugc thé hién bang cong thire (1) 1a 16n
hon 9,0 so véi téng dién tich dinh 13 100 cua cac hop chit chtra trong ché pham polythiol
nay.

Phén bdc 16 ctia Pon yéu cau cép bing doc quyén sang ché Nhat Ban chua tham
dinh (JP-A) s6 2020 -189834 ndp ngay 13.11.2020 dugc dua vao day béng cach vién din
toan bo.

TAt ca cac tai liéu, cac don yéu cau cip bang doc quyén sdng ché, va céc tidu chuan
k¥ thuat duge mo ta & ddy duge dua vao day & murc do gidng nhu mdi tai liéu, don yéu cau
cép bang doc quyén sdng ché, va tiéu chuén k§ thuét duoc chi ra mot céch cu thé va riéng

r& 1a dugc dua vao bang cach vién dan.
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YEU CAU BAO HQ
1. Ché pham polythiol bao gbm:
hop chét polythiol (A), va
hop chit duge thé hién bing cong thirc (1) sau déy, trong do, trong phuong phap
sic ky 16ng hiéu nang cao, dién tich dinh cua hop chét dugc thé hién bang cong thire (1) 1a
16n hon 0 nhung b%mg ho#c nhé hon 9,0 so véi téng dién tich dinh 14 100 cua tAt ca cac hop

chét chira trong ché phdm polythiol nay:
S
¥ (1)

trong d6, trong cong thie (1), X 1 -CHa- hodc nguyén tir luu huynh,

trong do hop chét polythiol (A) bao gbm 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-
dithiaoctan hodc bao gdm hdn hop cta 5,7 -dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3,6,9-
trithiaundecan, 4,7—dimercapt0mety1-1,11-dimercapto-3,6,9-trithiaundecan, va 4,8-
dimercaptometyl-1,11-dimercapto-3 ,6,9-trithiaundecan.
2. Ché phim polythiol theo diém 1, trong d6 hop chat polythiol (A) bao gdm hop chit
polythiol thu dugc tir cic nguyén ligu thd bao gbm 2-mercaptoetanol va thioure.
3. Ché pham polythiol theo diém 1 hodc 2, trong d6 ché phim nay bao gom:

hop chit polythiol (A) chira 4-mercaptometyl-1,8-dimercapto-3,6-dithiaoctan; va

hop chét dugc thé hién bang cong thirc (1) sau ddy, trong do, trong phuong phéap
sic ky 16ng hiéu ning cao, dién tich dinh cta hop chét duoc thé hién bing cong thie (1) 1a

bang hodc nhé hon 9,0 so v6i tdng dién tich dinh 1 100 cta tAt ca cac hop chét chira trong

ché phdm polythiol nay:
S
(1)
X
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trong d6, trong cong thie (1), X 1a -CHo- hodc nguyén t& luu huynh.
4. Ché phim c6 thé polyme héa bao gbm:

ché pham polythiol theo diém bat ky trong sé cac diém tir 1 dén 3, va

hop chét polyiso(thio)xyanat.
5. Ché pham c6 thé polyme hoa theo diém 4, trong d6 hop chét polyiso(thio)xyanat bao
gbm it nhét mot hop chét 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, va phenylen diisoxyanat.
6. Nhua bao gdm san pham duoc hoa rén cua ché pham c6 thé polyme hoéa theo diém 4
hoéc 5.
7. Vit dtic bao gdm nhua theo diém 6.
8. Vat liéu quang hoc bao gb6m nhua theo diém 6.

9. Thau kinh bao gdm nhua theo diém 6.
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